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Anotace

Dizertani prace se zabyva mechanickymi vlastnostmi v kontextu s mikrostrukturnimi zménami
vytvrditeIné hlinikové slitiny EN AW-2024 ve stavu po tvafeni a tepelném zpracovani. Ve
zpracovaném materialu se tak projevuje synergie tfi mechanismii zpevnéni: zpevnéni hranicemi zrn,
deformacni (dislokacni) zpevnéni a precipitaéni zpevnéni. Prvni dva mechanismy zpevnéni byly
V experimentalnim materialu vyvolany tvafenim rota¢nim kovanim, tedy SPD metodou s vysokym
potencidlem primyslového vyuziti, napiiklad v leteckém primyslu, kde se tyce ztohoto materialu
pouzivaji v konstrukci sedadel. Precipitacni zpevnéni bylo vyvolano diky schopnosti tohoto materialu
vytvrzovat starnutim. Primarné byl material tepelné zpracovan umélym starnutim v peci pfi teplotach
od 140 do 180 °C, sekundarn¢ byl ponechan pfirozenému starnuti. Material, ktery byl podroben
experimentalnimu programu, byl nasledn¢ studovan zhlediska mechanickych vlastnosti a
mikrostrukturnich dé&ji pfedev§im pomoci elektronové mikroskopie a DSC analyzy. Jako nejlepsi
varianta zpracovani se ukazal postup: rozpoustéci zihani 500 °C/1 hod. + ochlazeni do vody + rota¢ni
kovani (¢=0,103) + umglé starnuti 160 °C/21 hod. Timto postupem zpracovani bylo dosazeno meze
kluzu blizici se 640 MPa, meze pevnosti pies 660 MPa, pifi zachovani dostatecné taznosti na urovni
8 %. Pomoci elektronové mikroskopie bylo zjiSténo, Ze v tomto stavu je pomér nizkothlovych ku
vysokothlovym hranicim zrn 80:20. Ve struktufe se nachazi jak T-faze (AlyCu,Mn;) ptitomna
V objemu zrn, ktera ma pievazné ovalny tvar a velikost 10 — 100 nm, tak S-faze (Al,CuMg) ptitomna
ve dvou morfologiich: ve formé malych ovalnych castic nebo koherentnich jehlic orientovanych ve

smérech <100>.
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Annotation

This work concerns mechanical properties in relation to microstructural changes in hardenable EN
AW-2024 aluminium alloy in wrought and heat treated condition. The treated material benefits from
synergistic effects of three hardening mechanisms: grain boundary strengthening, work hardening and
precipitation hardening. In this material, the first two mechanisms were activated by rotary swaging.
Rotary swaging is an SPD method which shows great promise for industrial use. For instance, aircraft
seats are made of bars from this material. Precipitation hardening was achieved thanks to the
material’s age hardening ability. First, the material was artificially-aged in a furnace at 140-180 °C.
Second, natural ageing was used. Mechanical properties of the as-treated material were studied and
microstructural processes were explored using electron microscopy and DSC. The treatment route
which delivered the best results was as follows: solution annealing 500 °C/1 hour + water cooling +
rotary swaging (¢=0.103) + artificial ageing 160 °C/21 hours. It led to a yield strength close to
640 MPa, an ultimate strength above 660 MPa, and sufficient elongation of 8%. Electron microscopic
observation revealed that in this condition, the ratio of low-angle to high-angle boundaries is 80:20.
The microstructure contains both T-phase (Al,,Cu,Mns3) in the interior of grains, whose particles are
normally oval-shaped with a size of 10 — 100 nm, and S-phase (Al,CuMg) which is present in two

shapes: small oval particles or coherent needles aligned to <100> direction.

Key words

Aluminium alloy, EN AW-2024, rotary swaging, artificial aging, EBSD, TEM
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1  Uvod

V soucasné dobé je snaha zefektiviiovat stavajici procesy a technologie, piipadné nachazet nové
postupy a technologie pro zvySeni konkurenceschopnosti na trhu. Dulezitym faktorem je uSetieni ¢asu
a nakladd. V tomto duchu je vyvijena fada inovovanych technologickych procesii na stavajicich

hlinikovych slitinach.

Tato prace byla vypracovana za ucelem komplexniho poznani vlivii tvafeni metodou rota¢niho kovani
a nasledného tepelného zpracovani umélym starnutim na vlastnosti a strukturu vytvrditelné hlinikové

slitiny EN AW-2024.

V teoretické ¢asti je rozebrana predev§im problematika zvySovani mechanickych vlastnosti
hlinikovych slitin, zejména meze kluzu a meze pevnosti pii zachovani dostateéné taznosti. Nejprve
jsou diskutovany mechanismy zptisobené legovanim a tepelnym zpracovanim, tedy substitucni a
precipitacni zpevnéni, které souvisi s procesem starnuti. Dale jsou zde probrany mechanismy
deformacniho zpevnéni a zpevnéni hranicemi zrn, které zase izce souvisi s tvafenim za studena a SPD

metodami.

V kapitole vénované experimentalnimu programu je detailné popsana pouzitd hlinikova slitina,
jednotlivé faze procesu jejiho zpracovani a experimentalni metody vhodné pro zkoumani jejich
vlastnosti a mikrostruktury. A to jednak problematika studia struktur s velikosti zrna pod 1 um, jednak

termalni analyza metodou DSC a jednak méfeni mechanickych vlastnosti.

Samotny experimentalni program byl zaméfen na nalezeni optimalnich parametrd tvafeni a tepelného
zpracovani a porozuméni probihajicich strukturnich pfemén v tuhém stavu. Jeho vysledky jsou
popsany v samostatnych kapitolach vzdy s ohledem na sledované proménné, tj. vliv rychlosti
ochlazeni, vliv velikosti vnesené deformace a vliv teploty a casu umélého starnuti. Jsou zde popsany
jak dosazené mechanické hodnoty, tak vysledky metalografickych analyz provadénych jak pomoci
svételné mikroskopie, tak pomoci elektronové mikroskopie. Vysledky DSC analyz davaji dopliujici

informace o kinetice mikrostrukturnich zmén.

1.1 Cile disertacni prace
Hlavnimi vystupy prace je nalezeni zpisobu zpracovani hlinikové slitiny EN AW-2024 pro dosaZeni
unikatnich mechanickych vlastnosti — kombinace pevnostnich vlastnosti a taznosti a dale popis

mikrostruktury, ktera je v materialu s témito vlastnostmi.



2 Teoreticka ¢ast

2.1 Hlinik

Hlinik ma kubickou plosné stiedénou miizku K12 s mfizkovym parametrem a = 0,404958 nm.
Skluzové roviny jsou roviny {111}, skluzové sméry <110>,. Teplota taveni cCist¢ho hliniku je

660,4 °C, pii pokojové teploté ma hustotu 2,6989 g/cm® [1].

Tento neuslechtily, stéibfité Sedy, nestaly, kujny kov se vyznacuje vysokou tepelnou a elektrickou
vodivosti a dobrou houzevnatosti jak za tepla, tak i za studena. Zaroven ma vysokou korozni odolnost
a predevSim nizkou hustotu. Tato kombinace vlastnosti ¢ini z hliniku i dnes velmi perspektivni
material. Nevyhodou cistého hliniku je jeho nizka pevnost, tvrdost a nizky modul pruznosti. Tyto
nepiiznivé vlastnosti lze do uréitého stupné zvysit legovanim. Vliv jednotlivych legujicich prvku je

popsan v nasledujici kapitole.

Zakladni rozdé€leni slitin hliniku je dle jejich vhodnosti k tvafeni, slévani a tepelnému zpracovani
vytvrzovanim (Obr. 1). Podle vhodnosti zptisobu vyroby se déli na slitiny pro tvafeni a pro odlitky.

Podle moznosti precipitaéniho vytvrzeni se déli na vytvrditelné a nevytvrditelné slitiny.

660 tavenina
°C
tav. w + tav.

T o+ tav. £ + tav f

a £

F
f
a+w

ALLLF
nevytvrditelné = vytvrditelné

et
et

¢(% pFisady ) ——
slitiny

tvafené | slévdrenské
Obr. 1 Schématicky rovnovazny binarni diagram [1]

Podle hlavniho legujiciho prvku je také vytvofen systém oznacovani slitin hliniku dle CSN EN 573:

Hlinik a slitiny hliniku. Chemické sloZeni a druhy tvarenych vyrobku:

e piedpona EN, pismeno A urcuje hlinik a pismeno W urcuje tvaiené vyrobky,
e (tyfi Cislice urCujici chemické slozeni, pficemz prvni Cislice udava fadu slitin dle hlavniho
legujiciho prvku:

fada 1000 — Al minimaln¢€ 99,0% a vice fada 5000 — slitina Al-Mg

fada 2000 — slitina Al-Cu fada 6000 — slitina Al-Mg-Si

fada 3000 — slitina Al-Mn fada 7000 — slitina Al-Zn

fada 4000 — slitina Al-Si fada 8000 — slitina Al s riznymi prvky

Ciselné oznadeni 1ze doplnit i chemickym oznagenim, napt. EN AW-2024 = EN AW-AIl Cu4Mg].
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2.1.1  Vliv legujicich prvka
Chemické slozeni slitiny ma vyznamny vliv na vysledné vlastnosti materialu. Zde je uveden vycet

vlivu jednotlivych legujicich prvka [1] [2]:

Antimon — zvysuje odolnost vii¢i korozi v moiské vodé. Snizuje nachylnost Al-Mg slitin ke vzniku

trhlin za tepla.

Bor — jeho pfitomnosti se zjemiuje struktura, zvySuje elektrickd vodivost u technicky Cistého Al,

zvySuje schopnost Al zachytavat neutrony.
Bismut — je legovan za ti¢elem zlepSeni obrobitelnosti.

Cin — malé mnozstvi u slitin typu Al-Cu zvySuje jejich citlivost ke starnuti za vyssich teplot — zvySuje
rychlost procesu a také pevnostni vlastnosti. Zaroven ale zptsobuje vznik trhlin za tepla a u slitin Al-

Cu zhorsuje odolnost viéi korozi.
Fosfor — u nadeutektickych slitin Al-Si mtize byt aplikovan ke zjemnéni struktury.

Hot¢ik — Je hlavnim legujicim prvkem u slitin fady 5000. Kdyz dojde k vylouceni precipitatu typu
MgsAl; na hranicich zrn, slitina se stava nachylnou k interkrystalickému poruseni a korozi. Je béznym
legujicim prvkem u slitin fady 2000 a 6000, u kterych se podili pfedev§im na zvySeni pevnostnich

vlastnosti.

Chrom — snizuje elektrickou vodivost. Je aplikovan za uéelem sniZeni nachylnosti k rustu zrn u Al-Mg

slitin a za Gi¢elem ztiZeni procesu rekrystalizace u Al-Mg-Si a Al-Mg-Zn slitin.

Indium — u slitin Al-Cu malé mnozstvi redukuje proces starnuti pii pokojové teploté a akceleruje

proces starnuti za tepla.

Kobalt — u nékterych Al-Si slitin s obsahem Fe je legovan za ucelem transformace jehlicovité B faze
bohaté na Fe na fazi s kulovitou morfologii. Tim se u téchto slitin zvySuji pevnostni i plastické

vlastnosti.

Ktemik — je hlavni legujici prvek pro slévarenské slitiny Al-Si (siluminy). Slitiny fady 6000 jsou diky

jeho ptitomnosti schopny vytvrzovani.

Lithium — je legujicim prvkem napf. u slitiny Al-Cu-Mg-Li. Ve slitiné se vytvari koherentni precipitat
LiAl;, diky kterému ma slitina vysoké pevnostni vlastnosti a modul E. Jelikoz se jedna o prvek

s nizkou specifickou hmotnosti, jsou jim soucasné legovany tzv. lehké slitiny.
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Mangan — je legovan za celem zvyseni pevnostnich vlastnosti, zvySeni teplot rekrystalizace, zjemnéni
zrna, blokovani riistu zrn v pripadé jeho vylouceni ve formé disperznich precipitatii, zvyseni citlivosti

ke kaleni a potlaceni vylouceni Fe v destickovitém tvaru. U slitin fady 3000 je hlavni legurou.

Meéd — je legovana za Gcelem zvySeni pevnostnich vlastnosti vytvrzovanim. SniZzuje odolnost proti

korozi. V technickych slitinach je nejéastéji legovan spolu s Mg.
Molybden — v ojedinélych ptipadech je v malém mnozstvi legovan s cilem zjemnéni struktury.

Nikl — u slitin typu Al-Cu a Al-Si je legovan kvili zvySeni pevnostnich vlastnosti za zvySenych teplot,

snizeni koeficientu teplotni roztaznosti a zlepSeni odolnosti vii¢i korozi

Olovo — je toxickym prvkem. Je doposud aplikovano jako legujici prvek s cilem zlepsit mechanickou
obrobitelnost. U slitin Al-Cu-Mg muZe byt pfi¢inou vzniku trhlin za tepla v dusledku segregace

v prubéhu krystalizace.

Stiibro — u slitin Al-Zn-Mg vyznamné zvySuje odolnost vi¢i korozi za napéti pii sou¢asném zvySeni

pevnostnich vlastnosti.
Titan — je legovan spolu s B za uéelem zjemnéni struktury a tvorbé jemné intermetalické ¢astice TiB,.

Zinek — hlavni legujici prvek u tepelné zpracovatelnych slitin fady 7000, kde v souéinnosti s Mg

vytvari intermetalickou fazi MgZns.

Zirkon — vytvaii jemné precipitaty, které blokuji procesy zotaveni a rekrystalizace. U slitin typu Al-
Zn-Mg je legovan s cilem ziskani jemné struktury u odlitkt. Je také legovan ke slitinam vykazujicim

efekt superplasticity s cilem zachovani jemnozrnné struktury.

Zelezo — je bé&znou neéistotou v Al. Rozpustnost v tuhém stavu je nizka, v disledku toho je ve
struktufe Fe pfitomné ve formé intermetalickych sloucenin s Al, resp. v kombinaci s jinymi prvky. U
slitin typu Al-Cu vytvotfenim faze Al;FeCu, dochazi k ochuzeni tuhého roztoku a o Cu, a tim i ke
sniZzeni pevnostnich vlastnosti. Fe dale blokuje rdst zrn v pfipadé disperzné vyloucenych ¢astic
(bohatych na Fe). U slitin Al-Cu-Ni zvySuje pevnostni vlastnosti za zvySenych teplot a creepové

vlastnosti.
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2.1.2 Slitiny Fady 2000
Tato prace se zabyva vytvrditelnymi slitinami pro tvafeni, konkrétné fadou 2000 a moznostmi, jak

zvySovat jejich mechanické vlastnosti, které jsou podrobné rozebrany v kapitole 2.2.

U slitin série 2000 je hlavnim legujicim prvkem méd’, sekundarni je hoicik. B&Znymi necistotami
v téchto ocelich jsou mangan, zelezo a kiemik. Lita struktura obsahuje faze (Mn,Fe)3SiAly,, MgSi,
CuAl,, Al,CuMg a nekdy také (FeMn)Aj nebo (FeMn)Als. Naslednym tepelnym zpracovanim
dochazi k rozpusténi vétsiny médi a hoiciku kromé fazi CuAl, a Al,CuMg. Faze obsahujici zelezo se
pfeméni na Al;,Cu,Mg a zaroven se ztuhého roztoku vyprecipituje mangan do disperzoidu
CuaMngAly. V tvafené strukture se vyskytuje nerozpusténa globularni faze Al,CuMg, nezreagovana
faze (Mn,Fe);SiAly, a produkt reakei Al;Cu2Fe spolu s Cu,MnsAly [2].

Tyto slitiny jsou vytvrditelné. Tepelnym zpracovanim - starnutim, at’ uz pfirozenym nebo umélym, se
dosahuje vyrazné vysSich mechanickych vlastnosti oproti stavu po vyzihani (vice v kapitole 2.2.1).

Hodnoty jsou pak srovnatelné s nelegovanymi ocelemi.

Predevs§im slitina EN AW-2024 je jiz dlouha desetileti vyuzivana v konstrukci draku letadel,
predevsim kvuli své vysoké odolnosti vi€i Sifeni unavové trhliny v porovnani s ostatnimi hlinikovymi

slitinami [2]. Nejvétsi nevyhodou slitiny fady 2000 je jejich nizka korozni odolnost.

Vzhledem k zaméteni experimentalniho programu je zde uvedeno normované chemické slozeni slitiny
EN AW-2024 (Tab. 1) a jeji minimalni normované a také obvykle dosahované mechanické vlastnosti
(Tab. 2)

Tab. 1 Chemické sloZeni slitiny EN AW-2024 dle CSN EN 573-3 (v hm. %)

Cu Mg Mn Si | Fe | zn | Ti | cr | ostatmi | ostatni | .,
jednotl. | celkem
max max max max max max max

38-49 | 1.2-18 1 03-09 | o5 | 050 | 025 | 015 | 010 | 005 | 015 | Zoviek
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Tab. 2 Hodnoty mechanickych vlastnosti pro EN AW-2024 [2] [3]

Polotovar/ Mez kluzu Mez pevnosti Taznost
Stav [MPa] [MPa] [%]
| Plechy/ 275 430 12
g | Vytvrzeny
‘g | Tyce lisované za tepla/ 395 460 9
‘2 | Vytvrzeny
= | Tyce taiepé za studena/ 330 470 8
Vytvrzeny
0 75 185 20
ﬁ T3 345 485 18
2 | T36 395 495 13
o | T4,T351 325 470 20
T81, T851 450 485 6

Oznadovani stavil tepelného zpracovani bylo pievzato z ASM norem a je v souladu s normou CSN EN
515: Hlinik a slitiny hliniku — Vyrobky tvdarené — Oznacovani stavii. OznaCeni stavu se piSe za

oznaceni slitiny a je ve tvaru:

e pismeno oznacujici jednotlivé druhy zakladnich stavi vyrobku (F — z vyroby, O — zihany, H —
deformacné zpevnény, W — po rozpoustécim zihani, T — tepelné¢ zpracovany k ziskani
stabilnich stavt jinych nez F, O, H),

e (islice oznacujici zpiisob zpracovani nebo postup, ktery ma vyznamny vliv na charakteristické

vlastnosti vyrobku.
Priklady oznaceni:

e T3 —po rozpoustécim zihani, tvafeni za studena a pfirozeném starnuti,

e T351 — po rozpoustécim zihani, uvolnéni vnitinitho pnuti vypnutim fizené velikosti trvalé
deformace (0,5 — 3 % pro plechy, 1,5 — 3 % pro desky a tyée, 1 — 5 % pro vykovky a
valcovany kruh) a pfirozeném starnuti. Po vypnuti se vyrobky dale nevyrovnavaji,

e T36 — po rozpoustécim zihani, tvafeni za studena s pfiblizné 6 % deformaci a pfirozeném
starnuti,

e T4 —po rozpoustécim zihani a ptirozeném starnuti,

e T6 — po rozpoustécim zihani a umélém starnuti,

e T8 —po rozpoustécim zihani, tvafeni za studena a umelém starnuti,

e T9—po rozpoustécim zZihani, umélém starnuti a tvafeni za studena.
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2.2 Moznosti zvySeni mechanickych vlastnosti hlinikovych slitin

Vlastnosti, pfedev$im mechanické vlastnosti, hlinikovych slitin lze v pomérné Sirokém rozsahu

zvySovat predevsim témito procesy:

e legovanim (zpusobujici substituéni zpevnéni a zpevnéni ¢asticemi sekundarnich fazi),
e tvafenim (zpusobujici deformaéni zpevnéni a zpevnéni hranicemi zrn),

e kombinaci obojiho.
Jednotlivé mechanismy téchto procestt budou rozebrany v nasledujicich kapitolach.

2.2.1 Mechanismy zpevnéni zpisobené legovanim

Jiz stoleti ub&hlo od roku 1906, kdy Alfred Wilm, vlastné¢ nahodou, objevil a popsal jev vytvrzovani
hlinikovych slitin. S vyuzitim tohoto jevu lze do zna¢né miry ménit mechanické a fyzikalni vlastnosti
nejen hlinikovych slitin. Objev tohoto jevu napomohl tak ke zna¢nému rozsifeni hlinikovych slitin,

jelikoZ pomaha ptekonat nizké pevnostni vlastnosti ¢istého hliniku [5].

Pro porozuméni jevu vytvrzovani a jeho vlivu na mechanické vlastnosti je potfeba porozumeét

zakladnim mechanismiim zpeviiovani, které se zde uplatituji, a které mohou existovat diky legovani

(1] [2]:

1) Substituéni zpevnéni miizky Al vytvorenim tuhého roztoku alfa.

Vlozeni pfimésovych atomt do mrizky zakladniho kovu ma za nasledek vytvoreni napétového
pole v jeho okoli. To je zptisobeno bud’ rozdilnou velikosti obou druhd atomt, nebo rozdily
smykovych napéti. K pifekonani napétového pole a pokracovani deformace je tteba plisobit na

dislokace vy$$im napétim.

2) Zpevnéni Casticemi sekundarnich fazi lze pozorovat u materiali s ¢asteénou rozpustnosti

vtuhém stavu, u kterych dochazi ke tvorbé sekundarnich fazi. Tyto pak piedstavuji

vyznamnou prekazku pro pohyb dislokaci a tak vyrazné ovlivituji zpevnéni materialu.

Sekundarni faze, které v hlinikovych slitinach zptsobuji vytvrzovaci mechanismy, 1ze rozdélit

do tii skupin: zakladni slozky, disperzoidy a precipitaty.

Zakladni slozky se formuji pfi tuhnuti taveniny mezi likvidem a solidem. VSeobecné se jedna o hrubé
Castice o rozmérech jednotek az desitek mikrometrii. Tyto castice se daji jeSte dale rozdélit na
rozpustné a nerozpustné (béhem tepelného zpracovani). Tyto faze a predevsim ty nerozpustné jsou
nezéadouci, jelikoz jsou Castymi zdroji trhlin a koroze. Z mechanickych vlastnosti se tento vliv nejvice

projevuje na lomové houzevnatosti, ktera vyrazné klesa s rostoucim objemovym podilem téchto
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slozek. Také maji vyrazny vliv na korozni odolnost. Slozeni primarnich fazi ve slitinach fady 2000

mize byt rizné, napt.: Aly(Fe,Mn)sSi - a, A;Cu,Fe, Mg,Si, Al,Cu - 8, AI,CuMg - S [6].

Disperzoidy vznikaji béhem dlouhodobého tepelného zpracovani — homogenizaci. Dosahuji velikosti
od setin do desetin mikrometru a dal$im tepelnym zpracovdnim se jiz nerozpusti. Pravé pii dal§im
tepelném zpracovani nastava hlavni tloha téchto fazi — fidi velikosti zrna (zjemiuji ho) a posouvaji
teplotu rekrystalizace k vy$s§im hodnotam. Hlavnim disperzoidem u slitin fady 2000 je Al,,Cu,Mn; -
faze T [6].

Precipitaty vznikaji béhem tepelného zpracovani — starnuti, a proto mechanismus precipitacniho

zpevnéni je V navaznosti na piedkladany experimentalni program v dalsi kapitole rozebran podrobnéji.

2.2.1.1 Starnuti
Béhem procesu starnuti dochazi ke vzniku zadoucich precipitat, které strukturu vytvrzuji. Procesu

starnuti musi pfedchazet rozpousteci zihani a rychlé ochlazeni.

Rozpoustéci zihani je nezbytné k tomu, aby doslo k maximalnimu rozpusténi legujicich prvkd do
tuhého roztoku hliniku. Teplota se voli tedy co nejvyssi, ovSem nesmi dojit k pfekroceni teploty

solidu.

Rychlé ochlazeni, je nutné pro vznik pfesyceného tuhého roztoku pfi teploté okoli, u kterého je obsah
rozpusténych pifimési vys$si nez odpovida jeji rovnovazné rozpustnosti pii dané teploté. Rychlé
ochlazeni zaroven zajistuje udrZeni piebytku vakanci v pfesyceném tuhém roztoku. VSeobecné plati,
ze je nutné ochlazovat nadkritickou rychlosti, kterd se da stanovit z diagramu rozpadu piesyceného

tuhého roztoku. Pro soustavu Al-Cu-Mg je to piiblizné 90 K/s [6].

Po zihani a rychlém ochlazeni vznikne ptesyceny tuhy roztok, oznacovany SSSS z anglického vyrazu
Super-saturated solid solution, ktery je termodynamicky nestabilni a ma tedy tendenci se rozpadat. U

nekterych slitin dochazi k rozpadu pii teploté okoli — toto se oznacuje jako ptirozené starnuti. Tento

proces lze urychlit ohfevem — toto zpracovani se oznacuje jako umélé starnuti. Starnutim je Zadouci
ziskat strukturu, ve které jsou vyprecipitované drobné husté rozptylené precipitaty. U hlinikovych
vytvrditelnych slitin se vSeobecné tato precipitace déje béhem fady pfemen, béhem niz se vytvori
nejprve koherentni a nasledné nekoherentni stabilni precipitaty. Ackoliv vytvrditelné slitiny Al-Cu-Mg
byly vyvinuty jiz pted vice nez 100 lety a jejich sekundarni faze jsou zkoumany vice nez 50 let, stale
mnoho detailli o té€chto fazich a o jejich sekvenci neni uspokojivé vysvétleno. Navic v riiznych pracich

se Ize setkat s riznym oznaéenim stejnych fazi. [6].
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Obr. 2 Rez diagramem Al-Cu-Mg pii 200 °C [6]

Souhrnny ¢lanek [6] o precipitatech ve slitinach fady 2000, tedy u slitin, které spadaji v ternarnim
diagramu Al-Cu-Mg do pole a + S (Obr. 2), poskytuje ptehled a pomaha srovnat zavéry dlouhé fady
praci, které se vénuji problematickému slozeni téchto precipitati a mechanismim vedoucich k jejich

vzniku. Prvni sekvenci navrhl v 50. letech Bagaryatsky [7]:
SSSS— GPB zény — S —S'-S

GPB je zkratka pro Guinier-Preston-Bagaryatsky, coz je obdoba GP zon v systému Al-Cu. Pojmem
GPB zo6ny pojmenoval Silcock [8] atomarni zony, jejich existenci navrhl Bagaryatskij. Ten povazoval

tyto zony za shluky rozpusténych Cu a Mg atomi s usporadanim na kratkou vzdalenost.

V pozdgjsich pracich byl zaveden pojem Cu-Mg Kklastry (anglicky clusters) [9]. OvSsem nebyla
nalezena zadna zjevna odliSnost, jako napft. tvar, slozeni, uspotadani a orientace struktury, podle které

by se tyto dvé faze daly rozlisit [5].

S”" je faze, ktera se ma odliSovat od GPB z6n i od rovnovazné faze S, ptip. S’. Bylo navrzeno
mnozstvi moznych struktur, kterych by tato fize mohla nabyvat [10] [11]. Jini autofi, jako [12] [13],
navrhovali a snazili se ovéfit existenci faze, kterou nazvali GPB2 zony. V kazdém piipadé podoba této
faze, ktera ma byt plné koherentni s matrici, neni dosud jednozna¢né prokazana [6]. Jedna z
pravdépodobnéjsich podob této faze je Als(CuMg)z s ortorombickou miizkou (prostorova grupa

Imm2, miizkové parametry a = 0,405 nm, b = 1,62 nm, ¢ = 0,405 nm) [14].

S’ je faze se stejnou strukturou jako faze S, odliSuje se pouze v miizkovém parametru a tedy i stupném

koherence. Dnes se nepovazuje za nutné tyto faze rozliSovat a v sekvenci se proto uvadi pouze faze S

[6].

S je rovnovazna faze nekoherentni s Al matrici. Jeji stechiometrické slozeni je Al,CuMg. O struktute
této faze bylo také publikovano mnoho praci a dnes je za nejpiijimanéj$i model povazovan tzv. PW
model, ktery ma ortorombickou (Cmcm) strukturu s miizkovym parametrem a=0,400 nm,
b=0,923 nm, ¢=0,714 nm [6].
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V novéjsich pracich Ize najit sekvenci [14]:
SSSS — Cu-Mg klastry — GPB2 - S

V podstaté ale, jak plyne z odstavcu vyse, se jedna stale o stejnou fadu, jen jinak pojmenovanou.
Zjednodusené feceno téchto Sest nazvl (Cu-Mg klastry/GPB zony, GPB2/S”’, S’/S) tedy oznacuji faze

Vv sekvenci, ve kter¢ 1ze rozeznat obecné tii etapy:

e shlukovani atoml do zon/klastrii, které jsou usporadany na kratkou vzdalenost,
e formovani nerovnovazné faze koherentni s matrici,

e formovani rovnovazné faze nekoherentni s matrici.

V aktualni praci [15] je predkladano tvrzeni, ze pfi nizSich teplotich (pod 180 °C) tvorbé S faze
predchazi tvorba GPB zon. OvSem pii vysSich teplotach (nad 220 °C) se ob¢ faze tvoii zaroven.

Z toho vyplyva, Ze S faze mize nukleovat a riist nezavisle na existenci GPB zon.

Je nasnad¢€ zminované tfi etapy rozpadu SSSS piifadit k etapam pozorovanym béhem procesu starnuti,
neboli procesu vytvrzovani starnutim, které lze pii dostatecné nizké teploté starnuti (pod 200 °C)
pozorovat (Obr. 3 vlevo). V prvni fazi, ktera nastava okamzité (v fadu vtefin) po ochlazeni z teploty
zihani, dochazi k rychlému nartstu tvrdosti. Pii této fazi dojde k nartstu na ptiblizné 60 % maximalni
tvrdosti. Poté nasleduje ustaleni, které vice ¢i méné strmé prechazi v maximalni hodnotu vytvrzeni.
Poté jiz nasleduje faze nazyvana piestarnuti. Pii vysSich teplotach je toto rozdéleni potlaceno (Obr. 3

vpravo).

Velikost precipitati ve fazi maximalniho vytvrzeni tedy ve stavu, kdy struktura precipitati dosahla
téméi termodynamické rovnovahy [6], je dostate¢né velkd, aby nedoSlo k jejich stfihu, ale zaroven

jsou dostate¢né husté rozmisténé, aby pohybu dislokaci branili [5].
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Obr. 3 Zavislosti tvrdosti na dobé starnuti pfi nizkych (vlevo) a vysokych (vpravo) teplotach [15]

Za pri¢inu rychlého nartstu tvrdosti béhem prvni faze je povazovan rozdil v modulech pruznosti mezi

Klastry a matrici. Behem faze ustaleni se vyrazné neméni nejen tvrdost, ale také elektricka vodivost
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(Obr. 4 vlevo). To svédéi o velmi pomalém rustu Cu-Mg klastru a/nebo GPB2/S”" fazi a o jejich
podobném slozeni. V ptipad¢ druhého naristu na maximalni tvrdost je hlavni pfi¢inou vyprecipitovani
nekoherentni S faze. I v této fazi starnuti se ovSem ve struktufe stale nachazi také ptredchozi
sekundarni faze. Spolu s naristem tvrdosti v této fazi také znacné vzroste elektricka vodivost [12]. To
je mozné pouze v dasledku toho, ze dojde k vyraznému sniZzeni mnozstvi rozpusténych prvkl v a fazi.
Coz samoziejmé odpovida tvorbé S faze. Pii prestarnuti dochazi k zhrubnuti precipitatd, ¢imz se zvétsi

vzdalenost mezi nimi a dislokace se tak mohou sndze pohybovat. To vede ke snizeni tvrdosti.

Kromeé jiz zminénych fazi se mohou ve struktute vyskytovat jesté dalsi faze jako je T a c faze.

Dalsi vlivy na proces starnuti

Vliv prodlevy

Vzhledem ke kinetice precipitace vySe zminovanych fazi je ziejmé, Ze na né a potazmo na vysledné
vlastnosti bude mit vliv také prodleva mezi jednotlivymi operacemi (zihani — ochlazeni — starnuti). Asi

nejvyznamnéjsi vliv z pohledu technologie vyroby ma prodleva mezi rychlym ochlazenim a starnutim.

Velikost tohoto vlivu, ktery 1ze nazvat jako stabilita struktury za pokojovych teplot, lze do jisté miry
ovlivnit cinem. Vlivem nedostatku pohyblivych vakanci vazanych na shluky atomt Sn je pfesyceny

tuhy roztok systému Al-Cu-Sn podstatné stabilngjsi oproti systému Al-Cu (Obr. 4 vpravo) [1].
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Obr. 4 Zavislost vodivosti na dob¢ starnuti (vlevo) [12] a vliv cinu na stabilitu struktury (vpravo) [1]

Clankt, kde by byla prodleva mezi operacemi tepelného zpracovani brana jako sledovany parametr,
neni mnoho. V praci [23] byl sledovan vliv prodlevy mezi zihanim a naslednym ochlazenim na
mikrostrukturu a na korozni odolnost. Jako vedlejsi vysledek je ale také uveden vliv této prodlevy na
tvrdost plechtt (Obr. 5 vlevo). Prodluzovanim prodlevy se tvrdost nejprve snizuje a poté zvysuje.
Maximum pfi prodlevé jsou pfiblizné 4 min. V navaznosti na korozni odolnost je vyhodnéjsi ochladit

material dfive, pfiblizné do 30 s.
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Vliv deformace

Deformace potlacuje tvorbu Cu-Mg klastri, jelikoz zplisobuje zéanik vakanci, které tvorbu klastrii
podporuji. Deformace ale zaroven vytvaii mnozstvi heterogenit slouzicich jako nukleani mista pro
tvorbu S faze. To vede jednak ke zvySeni pevnosti a jednak k posunu maximalni tvrdosti smérem
k niz§im ¢astim a teplotam starnuti (Obr. 5 vpravo) [16]. Autofi v jiné praci [18] naopak tvrdi, ze vliv

dislokacnich ¢ar a dislokacnich siti, vzniklych pii deformaci, na nukleaci S fazi je maly.
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Obr. 5 Vliv prodlevy na tvrdost (vlevo) [23] a vliv deformace na tvrdost (vpravo) [16]

Na slitiné 2024 byla provedena fada experimentd zkoumajici vliv deformace predevSim na
mechanické vlastnosti. Proces deformace lze v fetézci tepelného zpracovani vlozit na rlizna mista:
pied rozpoustéci zihani, po rozpoustécim zihani a pred starnuti, nebo po starnuti, pfip. jesté Ctvrta
varianta je béhem starnuti. Dle prace [19], ve které byla deformace aplikovana valcovanim, je

nejvhodngéjsi ji umistit po rozpoustécim zihani a pred starnuti.

O vlivech deformace vyvozenych fadou procesii na mechanické vlastnosti pojednava kapitola 2.3.
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Koroze Al slitin Fady 2000

Korozni odolnost slitin hliniku s médi, tedy i slitin fady 2000, je nizka. To je zptisobeno hlavng
sekundarnimi fazemi pfitomnymi ve struktuie a to predevsim témi, které obsahuji méd’. Mnoho z nich
totiz v Al matrici pusobi jako katody, ¢imz se anoda — tedy matrice v okoli faze — diky vytvoreni

galvanického ¢lanku zacne rozpoustet.

Dle prace [20] je 60 % piitomnych fazi ve struktufe vétsich nez 0,5 um (tedy hrubych primarnich fazi
vytvorenych béhem tuhnuti taveniny), coz odpovida 2,7 % celkové plochy povrchu, faze S. A prave
v téchto mistech je naruSena oxidickd vrstva vytvafejici bariérovou ochranu mezi materidlem a

okolnim prostiedim.

Castice faze S tedy hraje vyznamnou roli pii korozi. Pfi korozi v neutralnim roztoku nejprve dochazi
K vylu¢ovani hoiciku ztéto Al-Cu-Mg faze. Vznika tak faze bohata na méd’, ktera ma spolecné
s matrici charakter katody v porovnani s matrici v bezprostiednim okoli této faze, ktera je o méd
ochuzena. Toto stadium trva fadové jednotky minut [21]. V dalsim stadiu koroze poté dochazi
K rozpous§téni matrice ochuzené o méd’ diky vzniku ¢lanku mezi touto rozpoustéjici se anodou a
katodami — tedy S fazi bohatou na Cu a matrici (Obr. 6). Takto vznika lokalizovana forma koroze,

ktera jesté muze byt podpoiena piitomnosti iontd halogenidi (nejcastéji C1') v prostiedi [22].

Particle A

Obr. 6 Porovnani S faze pied ponotenim do roztoku NaCl (vlevo) a po 15 minutach (vpravo) [22]

Nejcastéjsi typ lokalizované koroze je bodova koroze — pitting. Ve vétSiné koroznich prostiedi se
tvorba bodovych poruch uskute¢nuje na roviné {100}. Plosna koncentrace koroznich dilkd souvisi
s jejich hloubkou, a tedy koncentrace hlubokych dulkd je obycejné mensi nez v piipadé dalkd
mélkych. Anodicka reakce u usti dilku vede diky chloridovym iontim ke vzniku koroznich produktd,
jejichz hydrolyzou se lokaln¢ snizuje pH. Nizké pH omezuje vyvoj repasivace. Bodové napadeni muze

u slitin hliniku vznikat také na dal$ich heterogenitach, napt. podél hranic zrn [1].

Korozni odolnost, resp. druh koroze, ktera se rozvine, zavisi také na tvaru precipitati. Ve studii [23]
byla sledovana koroze plechu ze slitiny 2024 v roztoku NaCl. U experimentalnich plechii bylo
provedeno rozdilné tepelné zpracovani, konkrétné rozdilna prodleva pied ochlazenim =z teploty
rozpoustéciho zihani tak, aby systematicky vznikly rdzné precipitaty, jak slozenim, tak pfedevsim
velikosti a tvarem. S tim jak se prodluzovala prodleva, tak hrubly sekundarni precipitaty a korozni

procesy se ménily od rovnomérné koroze, ptes pitting, az po exfoliaci (koroze po vrstvach).
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2.2.2 Mechanismy zpevnéni zpisobené tvarenim
Druhy zptsob vedle legovani, jak zvySovat mechanické vlastnosti, jsou procesy tvaieni. V téchto
procesech se uplatituji mechanismy deformacéniho zpevnéni a predev§im zpevnéni hranicemi zrn.

Principy a aplikace téchto procesti a mechanismi jsou rozebrany v této kapitole.

Od doby, kdy v 50. letech 20. stoleti nezavisle na sobé E.O.Hall a N.J.Petch popsali zavislost
pevnostnich vlastnosti polykrystalickych materiali na velikosti zrn (krystald) vzrostl zijem o
materialy, které maji velikost zma pod 1 um. Dnes takovéto materialy nazyvame ,ultrajemnozrnné
materialy (Ultra Fine Grain sized materials — UFG), jez maji rozmér zrn mezi 100 az 1000 nm a
»hanokrystalické materialy” (Nano-Crystalline materials — NC), jez maji rozmér zrn pod 100 nm.
Metody vhodné pro dosazeni ultrajemnozrnné, piip. nanokrystalické struktury, masivnich materiala
byly a stale jsou pfedmétem vyzkumu. Hlavnim problémem zlstava vnitini homogenita polotovart pii
pripravé zhutiovani praSkovych materialii, velikost polotovaru a predevsim nizké plastické vlastnosti

u metod SPD [24].

Z hlediska strategie pfipravy rozeznavame dvé zakladni cesty, kterymi lze takovéto ,,submikronové*
materialy pfipravit. Oznacuji se ,,shora-doli* a ,,zdola-nahoru® (z anglickych vyrazi ,,Top-down* a

,Bottom-up*).

Cesta shora-doli vede od makrolatky k nanostruktufe a spociva v postupném zmensovani ¢astic
materialu. Sem patii i metody extrémni plastické deformace (Severe Plastic Deformation —SPD), na

které jsou zaméteny dalsi kapitoly.

Cesta zdola-nahoru vede od jednotlivych nano-¢astic (molekul, klastri) k vétsim seskupenim, kdy se

tyto spojuji a vytvareji vetsi a slozitéjsi utvary.

Pro porozuméni téchto metod je klicové pochopeni mechanismli zpeviiovani zrn plastickou deformaci.
Vseobecné se piijimd, Ze proces zjemnéni struktury béhem extrémni plastické deformace ma sviij
puvod v dislokacich. Plastickou deformaci jsou v ptivodnich zrnech indukovany miizkové poruchy,
predevsim tedy dislokace, o vysoké hustoté, které se navzajem uspotradavaji do riznych konfiguraci
v zavislosti na krystalické struktufe za vzniku hustych dislokacnich stén na specifickych skluzovych
rovinach (stfihové pasy), dislokacnich smyckach a dislokacnich bunikach. Interakce dislokaci vede
k tvorbé subzrn snizkothlovymi hranicemi. Dalsi vyvoj téchto sub-hranic vede pfi rostouci
deformaci k tvorbé vysokothlovych hranic, které rozdéluji pivodni zrna. Pii plastické deformaci se
hranice pohybuji. Pohyb nizkouhlovych hranic probihd podle dislokacnich teorii. Pohyb
vysokouhlovych hranic je zprostfedkovan transferem atomtl mezi sousedicimi zrny. Tyto pochody
byly prokazany v kovech s miizkou kubickou plosné stfedénou (FCC — napt. Al, Cu, Ni), kubickou

prostorove sttedénou (BCC — napft. Fe) a Sestere¢nou tésné usporadanou (HCP — napf. Ti).
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Pouze samotny mechanismus zpeviiovani hranicemi zrn ma za nasledek jak zvysSeni pevnosti, tak i
zvySeni plastickych vlastnosti materidlu. Proto se vyzkum soustfed’uje na metody, které k tomuto
mechanismu vedou. Soubézné ovSem pii procesech plsobi v rizné¢ mife jesté¢ dalsi mechanismy
zpevnéni, které sice také prispivaji k vyssi pevnosti, ale zaroven snizuji houzevnatost materialu. Dalsi

mechanismus, ktery béhem SPD procesu ovliviiuje strukturu, je tedy deformacéni zpevnéni:
1) Mechanismus deformaéniho zpevnéni

Pfi tvafeni resp. pii plastické deformaci dochdzi ke skluzu dislokaci a rovnéz vznikaji ze zdroji
dislokaci dislokace nové, napt. Frank-Readiv zdroj dislokaci. Pro kvantifikaci dislokaci se pouziva
parametr hustota dislokaci p (jednotka cm?). Stim jak roste hustota dislokaci, za¢ind dochazet
v dusledku jejich interakce s prekazkami a také v disledku jejich vzajemné interakce k deformac¢nimu

zpevnéni.

Deformacni zpeviiovani vede ke zvySovani pevnostnich charakteristik materialu (mez pevnosti, mez

kluzu a tvrdost) spojené ovsem se snizovanim plastickych vlastnosti (taznost a tvarnost).
2) Mechanismus zpevnéni hranicemi zrn

U polykrystalickych materialtl se uplatituje mechanismus zpevnéni hranicemi zrn, které jsou pro
dislokace neprichodné. Dislokace se zde kupi a napéti potiebné k dalsi deformaci se zvétsuje. Odpor
roste s mnozstvim hranic v jednotce objemu kovu, tedy se zmenSujicim se zrnem. Pfesto, Ze tento

princip je znamy jiz staleti, teprve v poloviné minulého stoleti byl zformulovan Hall-Petchtiv vztah:
oy = oo+ kd™¥?,

Kde o, je mez kluzu, oy je tfeci napéti potiebné pro piekonani Peierls-Nabarrova napéti mfizky,
odporu rozpusténych cizich atomu, odporu precipitatti pfitomnych v matrici a defektd miizky, k je
soucinitel vyjadfujici psobeni napétovych poli nakupenych dislokaci a d je stfedni priamér zrna.

Z rovnice vyplyva, ze mez kluzu roste se zmensujicim se rozmérem zrn.

Po letech vyzkumu stale neni uspokojiveé vysvétlena platnost vztahu pfi velmi malych velikostech zrn.
Pti velikosti zrna v fadu desitek nanometrti se totizZ pevnostni vlastnosti stavaji nezavislé na velikosti

zrna, piipadné i klesaji [25].

V névaznosti na studium metod pfipravy material s velikosti zrna v fadu nano je potieba fesit jeste
jeden technicky problém, a to je samotné hodnoceni stfedni velikosti zdeformovanych a velmi malych

zrn a subzrn a také samotna definice rozdilu mezi zrny a subzrny — tomuto se vénuje kapitola 2.4.1.

23



2.3 SPD metody

Vzristajici zajem o UFG a NC materialy vedl v poslednich desetiletich k vyvoji riznych metod jejich
ptipravy. U SPD metod se jedna o cestu shora-dold, kdy material s normalni velikosti zrna pomoci
vysoké plastické deformace pfetvaiime na jemnozrnnéjSi material. Takto ziskany materidl poté
disponuje zajimavymi vlastnostmi, jako je vysokd pevnost i houZevnatost, superplasticita, ptipadné
také zménénymi magnetickymi vlastnostmi. Vysledna struktura je tvofena rovnoosymi zrny (alesponl
je o to snaha), ¢imz se liSi od struktur dosahovanych konven¢nim tvafenim za studena, které vede
K protazeni zrn ve sméru tvafeni. Strukturu s rovnoosymi zrny lze ziskat jiz v pribéhu SPD procesu
diky dynamické rekrystalizaci, resp. dynamickému zotaveni a rekrystalizaci, které je Castecné
zpusobeno zvysenou teplotou vyvinutou pii vysoké deformaci. Proto u SPD procest pievazuje vliv

zpevnéni hranicemi zrn nad deformacénim zpevnénim [24].
Valiev [26] formuloval tii pozadavky k ziskani materialu s velikosti zrna pod 1 um:

e musi obsahovat pfevazné vysokouhlové hranice zrn,
e musi mit homogenni mikrostrukturu v celém objemu,

e nesmi nastat vnitini poskozeni nebo trhliny.
Tyto pozadavky nejsou dosahovany konven¢nimi technologiemi, jako je valcovani a tazeni.

Naopak tyto pozadavky splituji SPD metody, které mohou byt déleny dle riznych hledisek, jako
napiiklad dle velikosti aplikovaného tlaku, dle zptisobu deformace nebo dle plynulosti procesu, podle

které jsou rozdéleny metody v nasledujicich kapitolach:

e tvafeni po jednotlivych davkach,
e poloplynulé procesy,

e plynulé procesy.

2.3.1 Tvareni po jednotlivych davkach
Mezi tyto procesy patfi:

e Kanalové uhlové protlacovani (ECAP — Equal Chanel Angular Pressing)

e Vysokotlaky krut (HPT — High Pressure Torsion)

e Protlacovani s krutem (TE — Torsion Extrusion)

e Cyklické protlaGovani a stlatovani (CEC — Cyclic Extrusion — Compression)

e Opakované zvliovani a rovnani (RCS — Repetitive Corrugation and Straightening)

e Rotacni kovani (RS — Rotary Swaging)
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ECAP

Tato metoda byla navrzena V.M.Segalem a jeho spolupracovniky a o jeji rozvoj se zaslouzil
R.Z.\Valiev (Obr. 7 vlevo). Podstatou metody je protlatovani masivnich vzorkt kruhového nebo
¢tvercového priiezu zapustkou, ve které se protinaji dva kandly svirajici uhel @ (60°< @ <135°,
obvykle 90°). Uhel ¥ je v n&kterych piipadech roven nule, v jinych je roh zakulacen (obvykle 20°)
Deformace v zapustce se uskutecniuje Cistym stiihem a vstupni a vystupni kanaly maji identicky pti¢ny

prifez. Pro obvyklé uhly se po kazdém prichodu hodnota vloZzené deformace rovna piiblizné 1 [26].

7 raznik

cesta A

cesta B,

vzorek

zapustka

Obr. 7 Princip metody ECAP (vlevo) a jeji 4 deformacni cesty (vpravo) [24]

Béhem procesu je mozné variovat s deformacnimi cestami — existuji 4 rizné zpisoby otaceni vzorki
mezi jednotlivymi prichody (Obr. 7 vpravo). Tyto ,,cesty” jsou charakterizovany uhlem ¢, ktery

udava uhel pooto¢eni vzorku kolem podélné osy:

o (Cesta A — ¢ = 0° (bez rotace)

e (CestaBC-o=90°

o (Cesta BA — ¢ = stfidaveé +90° a -90°
o (CestaC—o¢=180°

Dle [28] je (za pouziti thlu ®=90°) nejvhodnéjsi cesta BC.

Nevyhoda ECAP metody, stejné€ jako dalSich v této kapitole, je mnoZstvi ziskané¢ho materialu. Navic u
této metody neni cely ziskany objem materialu dostate¢né protvaren - pouze ¢ast objemu podstoupila
pozadovanou deformaci a mikrostruktura tak spliuje dfive zminéné pozadavky, tedy homogenni
mikrostrukturu bez trhlin. Dle [29] je po osmi pruchodech pIné protvaieno pouze cca 30 % materialu

pii pouziti cesty A, cca 45 % pii pouziti cest B a cca 83 % pri pouziti cesty C.

Vliv thlu ® na ¢istém hliniku studoval Nakashima [30]. Pfi stejném objemu deformace k nejvétsimu

zjemnéni zrna doSlo pti thlu © = 90°.

25



Zakladni konstrukéni princip metody ECAP byl vylepSovan mnohymi vyzkumniky, napt. V.M.Segal
[31] snizil tfeni ve vystupnim kanale. Toho bylo docileno pohyblivou sténou vystupniho kanalu

(pohyblivy dil 60 na Obr. 8 vlevo).
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Obr. 8 Modifikace metody ECAP (vlevo) [31] a princip metody TE (vpravo) [24]
TE

Metoda TE je vlastné obdoba metody ECAP, s tim rozdilem, Ze kanal, kterym se material protlacuje,
je sice rovny, ale zkrouceny (Obr. 8 vpravo). Kanal je pravouhlého prufezu, tento prufez a tvar se
podél osy neméni. Materidl ov§em neni v pribéhu protlacovani kanalem deformovan rovnomérné.

Nejmensi deformaci podstupuje material v ose, naopak nejvétsi na okraji vzorku [24].

HPT

Tato metoda byla poprvé pouzita V.A.Zorinem, D.P.Saskinem a N.S.Jenikoponjanem. Vzorky, které
splituji podminky homogenni submikronové az nanometrické mikrostruktury, jsou v tomto pfipade
tvaru disku. Princip metody spociva ve stlacovani materialu mezi dvéma kovadlinami, z nichZ jedna
zaroven vykonava rotaéni pohyb (Obr. 9 vlevo). Na vzorek tak ptisobi zatiZeni jak tlakové (obvykle
v fadu jednotek GPa), tak stiithové, které vznikd mezi povrchem vzorku a rotujici kovadlinou. Opét se
jedna o metodu spise laboratorni, jelikoz rozméry takto ziskanych diskli jsou obvykle o priméru do 20

mm a tloustce do 1 mm. Ackoliv z principu rotaéniho pohybu plyne, Ze stfed vzorku neni deformovan,
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bylo dokazano, Zze po nckolikanasobném otoceni kovadliny je dosazeno homogenni mikrostruktury

Vv celém prifezu [26].

Prakticky pouze metodou HPT, oproti jinym metodam, lze docilit extrémné vysoké deformace.
Napriklad ekvivalentni deformace pro disk o priméru 8 mm a tloustce 0,8 mm po 100 otackach

odpovida hodnoté 2000 [32].

K tvafeni vzorku mize dochézet v Sirokém rozsahu teplot, od podchlazeni po vysoké teploty dosazené

indukénim ohtevem. Takeé velikost pfitlaku a rychlost otaceni kovadliny lze Siroce ménit.
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Obr. 9 Princip metody HPT (vlevo) [32] a metody CEC (vpravo) [34]

CEC

Metodu vyvinul a patentoval J.Richter [33]. Princip metody je zaloZen na tom, Ze po vytvoieni
pocatecniho tlaku na vzorek se pisty jiz nepohybuji a cyklicky se pohybuje zapustka, ktera ma
uprostied zazeni (Obr. 9 vpravo). Tato metoda klade vysoké naroky na zapustky, kvali vysokym

tahovym napétim a vysokému tieni. U této metody se dosahuje ekvivalentni deformace vétsi nez 4
[34].

RCS

Metoda vyvinuta Y.T.Zhu v roce 2001 spoéiva v opakovaném zvlilovani a rovnani sochoru (Obr. 10
vlevo). Pro ziskani jemnozrnné mikrostruktury je potieba proces opakovat a sochor otacet podél jeho
osy. Tuto metodu lze vhodnymi nastroji modifikovat na plynuly proces (CRCS - Obr. 10 vpravo)
[24].
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Obr. 10 Princip metody RCS (vlevo) a CRCS (vpravo) [24]

RS

Rotacni kovani je sice metoda vyvinutd pfed vice nez 60 lety, nicméné jeji uziti jako SPD metody k

tvorbé UFG materidll je malo rozsifené, o cemz svéd¢i malé mnozstvi publikaci.

Deformace béhem rota¢niho kovani je vyvolavana opakovanymi tdery kovadlin (mtze jich byt 2 — 8),
které se pohybuji do stiedu a zpét (Obr. 11). Pohyb kovadlin (C, D) je vyvozen rotaénim pohybem
krouzku s valecky (B) umisténém v nepohyblivém plasti (A). Vyhody této metody tkvi predevsim
v relativné vysoké rychlosti zpracovavani, dobré jakosti povrchu a také vhodnosti k primyslovému

vyuZziti.

Obr. 11 Princip metody RS [35]

I ptes nevyhody metody, jako je vznik textury, ktera ma nasledné vliv na anizotropii vlastnosti, je tato
metoda slibnd, jak ukazuje prace [35], ve které byl kovan &isty hlinik 1050 a prace [36] zaloZena na
experimentech s rotaénim kovanim a umélym starnuti slitiny 6082. V praci [35] bylo u 99,5% ¢istého
hliniku dosazeno primérné velikosti zrna pod 1um. V praci [36] bylo u slitiny Al-Si dosazeno meze
kluzu tésné pod 400 MPa.
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2.3.2 Poloplynulé procesy
ARB

Metodu kumulativniho valcovani (Accumulative Roll Bonding) vyvinuli Y. Saito a N. Tsuji [37].
Metoda je zalozena na opakovaném valcovani pasu, které jsou po 50% redukci své tloustky rozdéleny
na polovinu, slozeny na sebe a opétovné rozvalcovany na polovinu tloustky (Obr. 12). Pro uspésné
ziskani submikronové mikrostruktury je zasadni dobré spojeni past.. Proto se pasy pred stohovanim
upravuji — odmast’uji, kartacuji — nebo predehiivaji pod rekrystaliza¢ni teplotu. Problémem pii ARB
byva praskani hran, coz se déje kvtli indukovanym tahovym napétim. Timto procesem se podarilo
ziskat velikost zrna 47 — 320 nm u celé fady kovi a slitin, zejména na bazi Al [37]. V jiné praci [38]
kombinaci ARB procesu, valcovani za studena a umélého starnuti bylo dosazeno u materialu 2024

meze pevnosti 635 MPa.

I ptes obtize s nehomogenni velikosti zrna, praskanim hran a komplikacemi s kvalitnim difuznim
spojenim past, Se na této metodé intenzivné pracuje. Je to tim, Ze ma velky potencial k industrializaci
s moznosti ziskat pomérné velky objem materidlu. Navic tento proces nepotfebuje zadna specialni

zafizeni, ale jen valcovaci stolici s dostateCnymi parametry.
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Obr. 12 Princip metody ARB [37]
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2.3.3  Plynulé procesy

Primyslova aplikace SPD procesti je omezovana absenci vhodné metody, ktera by umoziiovala
efektivni a plynulou vyrobu dostateéné dlouhych polotovarti, at’ uz plechi, ty¢i nebo sochort.
Nejslibngji vtomto ohledu se jevi metody zaloZzené na kombinaci metody ECAP a plynulého
vytla¢ovani [39].

ECAP-Conform

Deformace je u této metody vytvarena v zapustce, do které je kontinudlné pfivadén material. Material
je pfivadén otacenim piitlaného kola a protlacovaciho kola s drdzkou do prostoru zépustky. V drazce
vznikaji vysoké tlaky a lze ji zahtivat topnymi télesy. Na protlacovaci kolo pfiléha patka, kterd uzavira
drazku a usmériuje tak tok materialu pod uhlem 90° do zapustky (Obr. 13 vlevo). Zapustka miize

vytvaret rizné tvary (tycCe, trubky, profily).

&————  pritlacné kolo o f &

e ____topnatélesa - > I
; :_~_~__: » / - l »
N tvafeny material / . /
patka

ki 1 b / § f’/

protlacovaci kolo

Obr. 13 Princip metody ECAP-Conform (vlevo) a princip metody FSP (vpravo) [24]

zapustka

V ¢lanku [40] bylo potvrzeno, Ze pii zpracovani slitiny hliniku 6082 touto metodou a naslednym
starnutim, lze dosahnout vyrazné¢ho zvyseni meze pevnosti (az 400 MPa) i pii nizSich teplotach a

kratSich ¢asech starnuti.

2.3.4  DalSi metody

Dal$imi metodami vyuzivajicimi SPD procesy lze vytvaret masivni vrstvy S UFG a NC strukturou.
Jedna se naptiklad o metodu vyuZivajici princip svafovani tfenim — FSP (Friction Stir Processing).
Rotujici nastroj se piiblizi ke zpracovavanému materidlu, Spicka nastroje se dostane do kontaktu
s tvafenym dilem, ¢imz je omezeno dal$i pronikdni nastroje a rozSifuje Se tepelna zona. Dil se

pohybuje viici nastroji a vytvaii plné rekrystalizovanou UFG mikrostrukturu (Obr. 13 vpravo).

V praci [41] byly optimalizovany parametry FSP procesu pro Al slitinu 2024. U materialu
ptipraveného za optimalnich podminek byla namétena mez kluzu 1,3x vyssi nez vykazoval zakladni

material pfi zachovani stejné taznosti.
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2.4 Metody zkoumani mikrostruktury a mechanickych vlastnosti

24.1 Studium UFG struktur

Pii studiu UFG struktur je potieba rozliSit mezi sebou zrna, kterd jsou od sebe odd¢lena
vysokouhlovymi hranicemi a subzrna, ktera jsou oddélena nizkothlovymi hranicemi. Hranice mezi
zrny a subzrny, potazmo mezi vysoko- a nizko-thlovou hranici neni rigidni, obvykle se jako mezni
uhel dezorientace uvazuji hodnoty 10 — 15°. Je znamo, Ze zrna oddélend vysokouhlovymi hranicemi
maji obecné mnohem vyznamngj$i vliv na urovenn mechanickych vlastnosti, nez subzrna odd€lena

nizkothlovymi hranicemi [24].

Problematika zrn a subzrn lze demonstrovat na vysledcich [42], kde byl metodou ECAP deformovan
makrokrystal Cistého hliniku. Z grafii je vidét, Ze od 4. pruchodu se jiz primérna velikost (sub)zrn
neméni (Obr. 14 vlevo), zatimco podil vysokouhlovych hranic zrn, v tomto piipadé nad 15°, stale

roste (Obr. 14 vpravo).
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Obr. 14 Zavislost velikosti zrn (vlevo) a vysokothlovych hranic zrn (vpravo) na poétu prachodu [42]

Mezi zékladni metody uzivané pii studiu UFG struktur, tedy materiald s velikosti zrn pod

1pm, patii elektronova mikroskopie.

Skenovaci elektronova mikroskopie

Skenovaci elektronova mikroskopie (SEM) je zaloZena na interakci svazku primarnich elektront se
vzorkem a naslednym zachycenim a analyzou produktu této interakce pomoci vhodnych detektor.
Tyto detektory preméni zachycené informace na elektricky signal, ktery je nasledné zpracovan
(SE), které davaji pfedev8im informace o tvaru povrchu — topograficky kontrast. Dal§imi produkty,
které davaji informace o chemickém sloZeni, jsou Augerovy elektrony a rentgenové zafeni. Zpétné
odrazené elektrony (BSE), resp. jejich mnozstvi je siln¢ zavislé na atomovém Cisle interagujiciho

prvku a vyuzivaji se pro chemicky kontrast [43].
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Difrakce zpétné odrazenvych elektronu

U této metody (zkracené EBSD) je vyuzivana difrakce BSE na krystalové miiZce. Touto metodou lze
studovat UFG materialy vyrobené SPD metodami. Lze stanovit krystalografickou orientaci zrn,
velikosti zrn a jejich orientaci (Obr. 15 vlevo). Po interakci s krystalickym materidlem dochazi k
pruznému rozptylu elektront, tj. k difrakci na krystalovych rovinach ve smérech danych Braggovym

zakonem:
ni=2dsin6,

kde n je tad reflexe, 1 je vlnova délka, d je mezirovinnd vzdalenost difraktujici osnovy
krystalografickych rovin a @ je thel dopadu a odrazu elektront, tzv. Braggtiv thel. Difrakéni stopa se

poté zachyti pomoci fosforového stinitka, na které se promitnou Kosselovy kruznice.

Tato metoda je velice citliva na kvalitu povrchu, proto se pro ptipravu vzorku vyuZziva iontové lesténi

[43].
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Obr. 15 Piiklady snimki: EBSD (vlevo), TEM - fazovy kontrast (stfed),
TEM - difrakéni kontrast (vpravo) [44]

Transmisni elektronova mikroskopie

Pomoci transmisni elektronové mikroskopie (TEM) lze dosahnout nejvyssiho rozliseni (pod 1 nm).
V porovnani se SEM, TEM vyuziva elektrony, které materidlem vzorku projdou skrz. To je mozné
jednak vys$s§im urychlovacim napétim a jednak rozméry vzorku. Ten musi byt max. cca 200 nm tlusty.
Vzorky pro TEM se piipravuji dvéma zpusoby, jednak jako repliky (=otisk povrchu) a jednak
zten¢ovanim vzorku (nejprve mechanicky, poté iontovym délem nebo elektrolyticky). Pfiprava vzorki

pro TEM je znacné zdlouhava a slozita.

Obraz v TEM se tvofi bud’ fazovym kontrastem (Obr. 15 stéed), nebo difrakénim kontrastem (Obr. 15
vpravo). Opticky systém muzZe promitat na stinitko jak obraz vzorku (fazovy kontrast), tak pfeostienim
do zadni ohniskové roviny objektivu difrakéni obrazec. Fazovy kontrast je zphsoben elektrony
rozptylenymi pod malymi thly a Ize takto pozorovat vzorek jak ve svétlém poli, tak v tmavém poli.
Navic v krystalickych latkach 1ze navic ziskat difrakéni kontrast z elektrond rozptylenych do velmi
odlisnych sméri zavislych na krystalické struktufe. Diky difrakénimu kontrastu tak 1ze urcit napiiklad

orientaci krystalové miizky nebo slozeni fazi [43].
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Svételna mikroskopie

Ve svételné mikroskopii se k vytvofeni kontrastu vyuziva viditelné svétlo. Kvili vinové délce
viditelného svétla se rozliSeni svételnych mikroskopit pohybuje kolem 0,2 pm. Pfi zobrazovani lze

pouzit fadu filtri umoziujicich naptiklad pozorovani v polarizovaném svétle.

Pfi pozorovani v polarizovaném svétle je do optické soustavy mikroskopu vlozen také polarizator a
analyzator. Polarizator polarizuje svétlo, které nasledné dopada na vzorek. Zde muize dojit k ¢astecné
zméné smeéru polarizace na tzv. opticky aktivnich prvcich, typicky jde o krystaly, které vykazuji
dvojlom. Takto ovlivnéné svétlo pokracuje do analyzatoru, kde dojde k dalsi polarizaci. Za
analyzatorem dochéazi k interferenci dvou navzijem fazoveé zpozdénych svételnych vin. Tuto
interferenci lze jiz okularem pozorovat nebo kamerou zaznamenat. Polarizator a i analyzator lze

natacet a ridit tak miru interference.

Pied samotnym pozorovanim je nutné piipravit metalograficky vzorek. Ten je vhodné nejprve za
studena zalit a nasledné brousenim a lesténim pfipravit jeho povrch. Finalni krok je lesténi koloidnim
kifemikem, ktery strukturu také castecné naleptava. Na takto pfipraveném vzorku (= vylestény stav) je
mozné pozorovat mikroskopem intermetalické faze. Poté je mozné vzorek naleptat vhodnym ¢inidlem

napiiklad pro zvyraznéni hranic zrn nebo k dosazeni fazového kontrastu (= naleptany stav).

24.2 Termicka analyza

Metodami termické analyzy mtzeme sledovat pochody probihajici pfi zahfivani nebo ochlazovani
vzorku. Lze ji pouzit pro piimé i nepfimé pozorovani zotavovacich a rekrystaliza¢nich procesi a také
pro pozorovani precipitace. Pro studium pevnych chemickych latek jsou nejCastéji pouzivané
dynamické metody termické analyzy, kde je vzorek zahiivan konstantni rychlosti. Behem
experimentalniho programu byla pouzita diferen¢ni kompenza¢ni kalorimetrie (Differential scanning

calorimetry — DSC), pfi které je méfenou veli¢inou reakeni entalpie.

Diferenc¢ni skenovaci kalorimetrie

Diferen¢ni skenovaci kalorimetrie (DSC) umoziiuje zkoumat tepelné vlastnosti materiali. Metoda
spociva v ohfivani / chlazeni dvou nadob konstantni rychlosti, pfi¢emz jedna nadoba obsahuje vzorek

a druha je prazdnd — referencni. Méfi se rozdil v tepelnych tocich do jednotlivych nadob.

Metoda DSC je vhodny doplnék k TEM, jelikoz dava rychly piehled o d&jich probihajicich v tuhém
stavu a to jak formovani GP zon pfi nizkych teplotach, tak precipitaci pti vysSich teplotach. Navic 1ze

z DSC ktivek stanovit také kinetické parametry / aktivacni energii.

V piipadé Al-Cu-Mg slitin je i pfes fadu ¢lanku, Které se témito slitinami zabyvaji, nejsou stale

upokojivé vysvétleny viechny déje [53].
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2.4.3 Méreni mechanickych vlastnosti

Zkouska tahem

Mezi zakladni a nejrozsifencjsi mechanické zkousky patii zkouska tahem. Hlavnim divodem je jeji
jednoduchost a vysoka vyuzitelnost pii popisu chovani materidll. Pro zkousku tahem je
charakteristické¢ prevladajici jednoosé tahové napéti vyvolavajici prodlouzeni zkuSebniho tclesa.
Vysledkem této zkouSky je obvykle tahovy diagram (Obr. 16), ze kterého se ziskavaji zakladni
mechanické charakteristiky popisujici chovani materidlu — mez pevnosti Ry, smluvni mez kluzu Ry,
taznost A a kontrakce Z. Mez pevnosti je napéti vztazené k maximalni sile dosazené béhem zkousky
Kk pocate¢nimu prifezu zkusebniho télesa. Mez kluzu je napéti, které odpovida prechodu mezi
elastickou a plastickou deformaci. Smluvni mez kluzu se pouziva u materiald s nevyraznou mezi kluzu
a vztahuje se pravé k trvalé plastické deformaci 0,2 %. Z pretrzeného vzorku lze nasledné stanovit

taznost z podélného prodlouzeni a kontrakci z pti¢ného zazeni prufezu.
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Obr. 16 Piiklad zaznamu tahové zkousky (vzorek Voda-1RS-160 °C/21 hod)

Méreni tvrdosti

Tvrdost je definovana jako odpor materidlu vici vnikajicimu cizimu télesu. Existuje fada metod, které
se 1isi zplisobem méfeni nebo geometrii indentoru. Jednou z nejbéznéjsich metod je méteni tvrdosti
podle Vickerse. V této metodé ma indentor tvar étyibokého jehlanu s vrcholovym uhlem 136°. Jehlan
je do materidlu vtlaCovan zatizenim F. Doba plisobeni zatizeni je 10 az 15 s. Pro vyhodnoceni zkousky
se zméfi délky obou thlopticek vzniklého vtisku a vypocte se jejich aritmeticky prameér u. Vysledna

hodnota tvrdosti je bezrozmérna a vypocte se ze vztahu:

HV = 0,189F/ ,
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3 Experimentalni program

V poslednich desetiletich je v popfedi zajmu u hlinikovych slitin vyzkum riznych metod velkych
plastickych deformaci (severe plastic deformation - SPD) kvuli schopnosti zlepSovat vlastnosti
materidlu. U vytvrditelnych slitin lze SPD metody jest¢ zkombinovat s naslednym tepelnym
zpracovanim, které vede k precipitaci velmi jemnych castic. Vlastnosti vysledného materialu tak

plynou ze synergie (ultra-)jemnozrnné mikrostruktury, ¢astic sekundarnich fazi a hustoty dislokaci.

Byla vyvinuta fada SPD metod, pficemz vétSinou se jedna pouze o experimentalni metody a kvili
mnozstvi produkovaného materialu ma jen nekolik z nich potencial ke komerénimu vyuziti. Jednou

z nich je rotac¢ni kovani.

Predkladana prace se zabyva mechanickymi vlastnostmi a mikrostrukturou hlinikové slitiny EN AW-
2024 dosazené kombinaci rotacniho kovani a tepelného zpracovani umélym starnutim. Cilem je
zhodnotit a popsat chovani tohoto materialu piedevsim pro Siroké spektrum teplot a ¢asii umélého

starnuti a dalSich vlivu.

3.1 Experimentalni material

Pro experimentalni program byl zvolen materidll EN AW-2024 ptedev§im kvtli svému slibnému
potencialu dosahovat nartistu meze kluzu a meze pevnosti az o 50 % (ve srovnani s Tab. 2) prfi
zachovani dostatecné taznosti. Téchto vlastnosti lze dosahnout kombinaci zpracovani pomoci
rotacniho kovani nasledovaného umélym starnutim [44][46]. Experimentalni materidl je bézné
dostupny v sortimentu dodavatelti hlinikovych slitin, to je rovnéz divodem vybéru této slitiny

k experimentalnimu programu.

Jde o Siroce vyuzivanou slitinu v nejriznéjsich primyslovych oblastech, napt. v leteckém primyslu.
V podob¢ desek ma tento material relativné dobrou inavovou odolnost, tuhost a pevnost a pouziva se
v konstrukci trupu letadel, jejich kiidel, obzvlasté jako vyztuznych Zeber namahanych ohybem. Plechy
z tohoto materidlu se pouzivaji hojn¢ na potahy trupt a kiidel. Polotovary v podobé¢ tazenych trubek a
protlatovanych ty¢i se pouzivaji pro vyrobu ¢asti leteckych sedadel a jinych konstrukénich aplikaci.
Takové dily vykazuji velmi dobré mechanické vlastnosti a pouzivaji se zejména pii extrémné
naro¢nych tvafecich operacich. Pfi obrabéni tvoii tato slitina kratké tiisky a tedy je vhodna pro tuto

upravu. Ma nizkou odolnost vii¢i Korozi a neni vhodna pro svarovani.

Jedna se o hlinikovou slitinu série 2000, kde hlavnim legujicim prvkem je méd’ a sekundarnim je
hoi¢ik. BéZné se tato slitina nechava piirozené starnout (20 °C / 5 dnu dle [47]). Tyto slitiny jsou
vytvrditelné také tepelnym zpracovanim — umélym starnutim. Pfed starnutim je nutné ziskat piesyceny

tuhy roztok (super-saturated solid solution - SSSS) a to rozpoustécim  Zihanim
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(490 - 505 °C, ochlazeni ve vodé 20 — 40 °C dle [47]). Tento vznikly SSSS je termodynamicky
nestabilni a ma tendenci se rozpadat, coZ se déje pii procesu starnuti, at’ uz ptirozeného, nebo umélého
(190 °C/ 12 hodin dle [1] a [3]). Béhem starnuti dochazi ke vzniku zadoucich precipitatl a to sekvenci
pfemeén, béhem niz se po pocateCnim shlukovani atomti do klastri vytvofi nejprve nerovnovazna faze

koherentni s matrici (ozn. GPB2) a nasledn¢ rovnovazna faze nekoherentni s matrici (ozn. S):
SSSS — Cu-Mg clusters — GPB2 — S

Chemické sloZeni experimentalniho matrialu je v Tab. 3. Jednalo se o extrudované tyCe s primérem

12 mm. Dodané vzorky byly ve stavu T351.

Tab. 3 Chemické slozeni experimentalni slitiny EN AW-2024 (v hm. %)

Si Fe Cu Mn Mg Cr Ni Zn Ti
0,33 0,23 4,35 0,66 1,46 0,020 0,084 0,14 0,055
Co Sn \% Sb Al
0,001 0,006 0,015 | <0,007 | zbytek
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3.2 Experimentalni proces zpracovani

Material proSel procesem zpracovani, jehoz zakladni varianta je schematicky zobrazena na Obr. 17. V
souladu s dfive uvedenym byl material nejprve podroben rozpoustécimu zihani (solution annealing -
SA) nasledovanym rychlym ochlazenim (quenching - Q). V dal§im kroku bylo provadéno rotacni
kovani (rotary swaging - RS). Jelikoz pii kovani v diisledku deformace dochazi k nezanedbatelnému
zahtivani, nasledovalo po RS opétovné ochlazeni. Poslednim krokem bylo umélé starnuti v peci

(artificial aging - AA) pfipadné pifirozené starnuti na vzduchu (natural aging - NA).

— SA

o

=

° AA

a RS

i a\ A / \ NA >
Cas [hod.]

Obr. 17 Schéma zakladni varianty experimentalniho procesu zpracovani

Jednotlivé operace této zakladni varianty procesu zpracovani experimentalniho materidlu jsou

podrobnéji vysvétleny v nasledujicich kapitolach.

3.2.1 Rozpoustéci Zihani (SA)

Teplota rozpoustéciho zihani byla zvolena 500 °C s vydrzi na teploté 1 hodina. Teplota byla stanovena
na zaklad¢ analyzy diferencialni skenovaci kalorimetrie (DSC). Popis experimentu je v kapitole 3.3.2
a vysledky experimentu Vv kapitole 0. Pfi zvolené teploté a vydrzi se vylou¢ené faze rozpusti a vytvori
se jednofazovy tuhy roztok. VSechny zkousené vzorky byly podrobeny stejné teploté a cCasu

rozpoustéciho zihani. Zihani bylo provadéno v komorové peci s nucenou cirkulaci vnitini atmosféry.

3.2.2 Rychlé ochlazeni (Q)
Rychlé ochlazeni po rozpoustécim zihani bylo primarné provadéno do vody o pokojové teploté.
Sekundarng, v ptipadé ¢asti vzorkll pro porovnani, bylo také provedeno ochlazeni do tekutého dusiku

(-196 °C).

3.2.3 Rota¢ni kovani (RS)

Rotaéni kovani bylo provadéno bezprostfedné po rychlém ochlazeni. Rota¢ni kovani bylo aplikovano
ve Ctyfech rezimech. Pfesnéji feceno ve tfech rezimech, plus jeden rezim pro porovnani byl ponechan
bez rota¢niho kovani (oznaceni ORS). Kovani bylo provadéno z vychoziho priméru 12 mm. V prvnim
rezimu (oznaceni “2RS) bylo kovano jednim prichodem na primér 11,6 mm. Ve druhém rezimu
(oznaceni 1RS) bylo kovano jednim prichodem na pramér 11,4 mm. Ve tfetim rezimu (oznaceni 2RS)
bylo kovano dvéma prachody a to postupné na pramér 11,4 mm a na pramér 10,3 mm. Jednotlivé

parametry rotacniho kovani jsou pfehledné shrnuty v Tab. 4.
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Tab. 4 Parametry aplikovaného rotaéniho kovani

Oznaceni Pocate¢ni | Primér po | Primér po Skute¢na

pramér 1. Gbéru 2. ibéru deformace

ORS - - 0

72RS 11,6 mm - 0,068
12 mm

1RS - 0,103

11,4 mm
2RS 10,3 mm 0,306

Skute¢na deformace € je bezrozmérna velicina a je dana vztahem:

e—lni
So !

kde S je koncovy prifez a Sy je pocatecni priiez.

Rota¢ni kovani bylo provadéno na rota¢nim kovacim lisu R4 — 4 (Obr. 18) se systémem dvou
protibéznych obéznych kol od firmy Heinrich Miiller Phorzheim G.m.b.H. Parametry kovaciho lisu

jsou uvedeny v Tab. 5.

Tab. 5 Parametry rota¢niho kovaciho lisu

Rozméry kovatek 32 x40 x 100 mm
Kovani plnych pramért 4-22mm
Kovani trubek do @ 40 mm

Obr. 18 Pouzity rota¢ni kovaci lis
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3.2.4 Umélé starnuti a pFirozené starnuti (AA a NA)

Parametry umélého starnuti, tedy teplota a cas vydrze, byly hlavni proménnou v provedeném
experimentu. Teploty byly zvoleny 140, 150, 160, 180 °C a ¢asy od 1 hodiny po 29 hodin u nejvyssi
teploty a az po 168 hodin u nejnizsi teploty. Umélé starnuti bylo provadéno v komorové peci
s nucenou cirkulaci vnitini atmosféry. Pro porovnani bylo také provedeno pfirozené starnuti (na

vzduchu pfi pokojové teploté po dobu 1 mésice).

3.2.5 Ziskané stavy a jejich znaceni
Experimentalnim procesem zpracovani byla ziskdna matice stavii (Obr. 19), jejichz oznacovani bylo
vytvoreno podle klice X-¥-B, kde:

X udava ochlazovaci medium pouzité po rozpoustécim zihani (Voda / Dusik),
l udava velikost deformace aplikované rotacnim kovanim (ORS / 2RS / 1RS / 2RS),
I udava teplotu umélého starnuti ptip. piirozené starnuti (180 / 160/ 150/ 140 °C / NA),

a v zavorce je uvedena doba umélého piip. ptirozeného starnuti.

Voda-0RS-I88

(1 a2 29 hod)

Voda-1RS-88

(1 az 29 hod)

Voda-0RS-168

(1 az 66 hod)

Voda-%RS-{i68

(1 a 66 hod)

Voda-IRS-168

(1 az 41 hod)

Voda-2RS-168

(1 az 41 hod)

Dusik-0RS-160

(1 az 41 hod)

Voda-0RS-158

(1 a2 43 hod)

Voda-0RS- 8

(1 az 168 hod)

Voda-0RS-NA

(1 mésic)

Dusik-ORS-NA

(1 mésic)

Obr. 19 Matice ziskanych stavii a jejich znac¢eni
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3.3 Pouzité experimentalni metody

3.3.1 Analyza mikrostruktury

Svételna mikroskopie

V této praci byly pozorovany metalografické vzorky jak ve vylesténém stavu, kvuli pozorovani
intermetalickych fazi, tak i v naleptaném stavu. Bylo pouzito elektrochemicke leptani (21 V dc, 1 min)
v ¢inidle Barker (vodny roztok kyseliny fluoroborité) a pozorovani v polarizovaném svétle pro
zviditelnéni hranic zrn. Pozorovani bylo provadéno na mikroskopu Carl Zeiss — Observer.Z1m, ktery

je vybaven softwarem pro obrazovou analyzu AxioVision SE64.

Intermetalické faze byly hodnoceny kvantitativné. Pomoci softwaru byly snimky nasnimané pii 100x
zvétSeni prahovanim piekryty binarnim obrazem. Dale byly automatickymi nastroji méfeni spoéteny
objekty a byla zméfena jejich velikost parametrem ekvivalentni primér. Ekvivalentni primér udava
pramér kruhu, ktery ma stejny obsah jako je obsah analyzované Castice v jejim nasnimaném 2D fezu.

Toto kvantitativni hodnoceni bylo vzdy provedeno na 6 polich podélného fezu.
SEM - EBSD

V této praci byly provedeny analyzy na SEM Jeol JSM-IT500HR, ktery je vybaven Schottkyho
katodou. Pro analyzu velmi jemnych fazi byla pouzita difrakéni technika EBSD — systém EDAX.
Hlavnim diivodem vyuziti této techniky je moznost urCovat vzajemny thel misorientace sousednich
zr. EBSD mapy byly sbirany pii urychlovacim napéti 30 kV, velikost snimanych poli byla 85x65 um
s krokem 0,2 um. Zaznamy EBSD analyz byly vyhodnoceny pomoci softwaru IOM Analysis.

Hranice zrn s misorientaci mezi 2° a 15° byly povazovany za nizkothlové (Low-angle Grain
Boundaries — LAGB) a hranice s misorientaci vy$si nez 15° za vysokouhlové (High-angle Grain
Boundaries — HAGB). Hranice zrn s misorientaci niz8i nez 2° byly vyfazeny z vyhodnocovani vSech
stavi, jelikoz u vysoce deformovanych materialu je vysoky tzv. orientatni Sum. Tento Sum
Vv orienta¢nich mapach neboli v mapach inverzniho polového obrazce vznika diky stopam, u kterych
dochazi k chybné indexaci. Zpravidla se tento Sum da odfiltrovat, avSak pfedevSim u materiali

Zihanych a mirné deformovanych.

TE

TEM pozorovani bylo provedeno pomoci mikroskopu TEM Jeol 2100F, pii urychlovacim napéti
200 kV. Snimky byly snimany ve skenovacim modu (STEM) pro odstranéni rusivych interferenc¢nich
jevi ptitomnych v pozorovani v transmisnim médu (TEM). Mapy rozlozeni prvkl byly snimany EDS

detektorem X-Max80 firmy Oxford Instruments se software Aztec.
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Vzorek Voda-1RS-180 byl pozorovan také v mikroskopu FEI Titan Themis 60-300 cubed, pfi
urychlovacim napéti 300 kV. Byl pouzit STEM mod s detektorem HAADF.

Folie byly pripraveny dvéma riznymi zpusoby, abychom vyloucili pfipadny vliv piipravy folii na
mikrostrukturu.

Prvnim zptsobem bylo klasické elektrochemické leptani v pfistroji Tenupol 5. Leptadlem byl roztok
30% HNO3 v metanolu. Teplota leptani byla -20 °.

Druhym zptisobem piipravy folii bylo standardni leSténi ionty argonu v pfistroji Gatan PIPS.

3.3.2 Termicka analyza - DSC

DSC analyza byla provedena pomoci kalorimetru DSC PT1600 od vyrobce Linseis. Jedna se o
techniku méfeni tepelnym mostem mezi méfenym a referencnim vzorkem, tzv. heat flux DSC. Byl
pouzit senzor typu S, jako ochranna atmosféra byl pouzit dusik, hmotnost jednotlivych vzorka byla
kolem 25 mg a vzorky se vkladaly do korundovych kelimki. Rychlost ohifevu pro stanoveni teploty
rozpoustéciho zihani byla 10 K/min, v dal§im experimentu byla rychlost ménéna: 5, 10, 15 a 20

K/min.

3.3.3 Méieni mechanickych vlastnosti
Vyvoj mechanickych vlastnosti materialu béhem experimentalnich rezimi zpracovani rota¢nim

kovanim a starnutim byl vyhodnocovan pomoci méfeni tvrdosti a zkousky tahem.

Méreni tvrdosti

Méfeni tvrdosti bylo provadéno metodou podle Vickerse dle platné normy CSN EN ISO 6507-1 [49].
Me¢feni bylo provadéno na automatickém tvrdoméru Struers DuraScan 50 se zatizenim HV10
(nominalni zatizeni 98,07 N). Na kazdém vzorku byly provedeny minimaln¢ 3 méfeni. Hodnota

udavana ve vysledcich je aritmetickym primérem téchto hodnot.

Zkouska tahem

Zkouska tahem byla provadéna pii teploté okoli dle platné normy CSN EN ISO 6892-1 [50]. Zkougka
byla provadéna na zkuSebnim stroji Zwick (maximalni zatizeni 250 kN). Z experimentalniho materialu
byly pro kazdy stav vyrobeny a nasledné zkouseny dvé kulata zkuSebni télesa s aktivni ¢asti o priméeru
6 mm a délce 40 mm, na jejichz koncich byl zavit M10 pro upnuti do trhaciho stroje. Zkouska byla
provedena pfi konstantni rychlosti 2 mm/min. Méfeni deformace byl pouzit mechanicky extenzometr s

pocate¢ni délkou 25 mm.
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4 Vysledky a jejich rozbor

Experimentaln¢ ziskané stavy materialu byly zkouseny a analyzovany experimentalnimi metodami.
Veskeré ziskané vysledky jsou uvedeny v nasledujicich kapitolach, ve kterych byl nejprve sledovan
vliv jednotlivych parametri tvareni a tepelného zpracovani na mechanické hodnoty, tj. vliv rychlosti
ochlazeni, vliv vnesené deformace a vliv teploty a ¢asu umélého starnuti. Tyto vysledky jsou
prezentovany predevsim pomoci kiivek starnuti, tedy zavislosti mechanické vlastnosti na ¢ase starnuti.

Dale jsou uvedeny vysledky analyz mikrostruktury a DSC analyz.

4.1 VIiv rychlosti ochlazeni
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Obr. 20 Schéma experimentu a jeho vysledky

Vliv rychlosti ochlazovani byl zkouman na vzorcich, které absolvovaly experimentalni zpracovani
(schematicky zobrazené na Obr. 20 vlevo nahofe) Stim, ze se liSilo médium, do kterého byly
zchlazeny ihned po vydrzi na teploté rozpoustéciho zihani. Polovina vzorki byla ochlazovana do vody

o0 pokojové teploté (25 °C) a polovina vzorku byla ochlazovana do tekutého dusiku (-196 °C).

Pfed rozdilnym ochlazenim absolvovaly vSechny vzorky rozpoustéci zihani pti teploté 500 °C po dobu

1 hodiny. Po rozdilném ochlazeni nasledovalo rotacni kovani. To bylo vtomto experimentu
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aplikovano se tfemi rozdilnymi stupni deformace, resp. jedna referenc¢ni sada vzorki byla ponechana
bez deformace (ORS), druha sada podstoupila jeden tbér (1RS) a tieti sada podstoupila dva tbéry
(2RS). Béhem zpracovavani vzorkl rotacnim kovanim dochazi k nezanedbatelnému zahtivani vzorka
deformacnim teplem. Toto zahiivani je vyznamné z hlediska termodynamickych d&ji, ovSem pro
vSechny kované vzorky by mélo byt na podobné trovni. Lze tak predpokladat, ze sice doslo
k tepelnému ovlivnéni vzorkd, av§ak k ovlivnéni velmi podobnému. Pro minimalizaci tohoto ovlivnéni
a tedy nezadoucimu nedefinovatelnému starnuti byly vzorky, pokud nebyly prédvé zpracovavany

rota¢nim kovanim, vraceny a ponechavany v jednotlivych chladicich mediich.

Po dokovani nasledovalo zaloZzeni do pece na teplotu umélého starnuti 160 °C nebo alternativné

ponechani vzorkll na vzduchu pro ptirozené starnuti.

Na Obr. 20 jsou ve téech grafech uvedeny vysledky v podobé zavislosti mechanickych vlastnosti na
Case starnuti. VySe popsanym procesem zpracovani bylo ziskano celkem 6 kiivek starnuti a k tomu 6
stavi po pfirozeném starnuti, které jsou v grafech zobrazeny jako samostatné body v Case
t = 200 hodin, i kdyz starnuti probihalo 1 mésic. Pro ptehlednost jsou zde uvedeny pouze vybrané
vysledky, na kterych lze demonstrovat zjisténé skutecnosti. Kompletni vysledky jsou soucasti prilohy.
U vSech kiivek kromé kiivky Dusik-ORS-160 lze pozorovat tii faze starnuti, tedy nedostarnuty stav,

stav maximalniho vytvrzeni a prestarnuti.

Vysledky jsou konzistentni, at’ uz porovnavame vzorky ovlivnéné ¢i neovlivnéné deformaci, nebo
vzorky po umélém ¢i ptirozeném starnuti. Vysledky ukazuji, Ze rychlost ochlazeni po rozpoustécim
zihani a teplota, na kterou je vzorek ochlazovan, nemaji vyznamny vliv na sledované parametry
mechanickych vlastnosti. Jinymi slovy rychlost ochlazeni dosazena ochlazenim do vody je nadkriticka
a zvySovani této rychlosti ani snizovani kone¢né teploty po ochlazeni Se na sledovanych vlastnostech
vyznamné neprojevilo. Tato skute¢nost vyplyva z toho, ze vzdy dvé k¥ivky (pro vzorky starnuté pti
160 °C) nebo dva body (pro vzorky piirozené starnuté), které se li$i v oznaeni Voda/Dusik (ostatni
parametry maji stejné), lezi v tésné blizkosti. OvSem da se fict, ze mirn¢ lepsi mechanické vlastnosti
vykazovaly vzorky ochlazené do vody. Z toho divodu bylo od technologicky problematiétéjsiho

ochlazovani do dusiku v dalsich experimentech upusténo.
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4.2 Vliv velikosti vnesené deformace
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Obr. 21 Schéma experimentu a jeho vysledky

Vliv velikosti vnesené deformace byl zkouman na vzorcich, které absolvovaly experimentalni

zpracovani (schematicky zobrazené na Obr. 21 vlevo nahoie) Stim, ze se liSily v parametrech

aplikovaného rotacniho kovani. Mimo sady referencnich vzorkii nezpracovanych rotatnim kovanim

(ORS) byly zpracovany dalsi tii sady vzorku (YRS, IRS, 2RS), které se lisily po¢tem a/nebo velikosti

ubéru, potazmo vnesenou deformaci (Tab. 4).

Pted rozdilnym rotaénim kovanim absolvovaly vSechny vzorky rozpoustéci Zihani pfi teplot¢ 500 °C

po dobu 1 hodiny s ochlazenim do vody. Po rozdilném rota¢nim kovani nasledovalo umélé starnuti pii

teploté 160 °C po dobu az 66 hodin.

Na Obr. 21 jsou ve tiech grafech uvedeny vysledky v podobé zavislosti mechanickych vlastnosti na

Case starnuti. VySe popsanym procesem zpracovani byly ziskany celkem 4 kiivky starnuti. Kompletni

vysledky jsou soucasti ptilohy. U vSech kiivek lze pozorovat tfi faze starnuti, tedy nedostarnuty stav,

stav maximalniho vytvrzeni a pfestarnuti.
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Vysledky ukazuji, Zze zvySovanim vnesené deformace dochazi ke zvySovani vysledné meze kluzu a
meze pevnosti a naopak k poklesu vysledné taznosti. Toto ovSem plati pouze do urcitého stupné
deformace. Jak je vidét pti porovnavani kiivek ORS — %2RS — IRS, zde dochazi k postupnému nardstu
hodnot meze kluzu a meze pevnosti a zaroven k poklesu taznosti. U taznosti tedy pouze mezi ORS a
RS, U RS a 1RS neni znatelny rozdil v taznosti. Dalsi zvySovani vnesené deformace, tedy
porovnani 1RS a 2RS, jiz k nartistu meze kluzu a meze pevnosti nevede. OvSem u taznosti k dalSimu
poklesu doslo. Kolisani taznosti je pravdépodobné zplisobeno zotavovacimi procesy probihajicimi

soub&zné s precipitaci béhem umeélého starnuti.
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4.3 Vliv teploty a ¢asu umélého starnuti
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Obr. 22 Schéma experimentu a jeho vysledky

Vliv teploty a Casu umélého starnuti byl zkouman na vzorcich, které absolvovaly experimentalni
zpracovani (schematicky zobrazené na Obr. 22 vlevo nahote) s tim, ze se liSily parametry umélého

starnuti. Teploty umélého starnuti byly zvoleny 140, 150, 160 a 180 °C. Casy umélého starnuti byly az

svvr

Pred rozdilnym umélym starnutim absolvovaly vSechny vzorky rozpoustéci zihani pii teploté 500 °C
po dobu 1 hodiny s ochlazenim do vody. Poté nasledovalo rotacni kovani, které bylo aplikovano ve
dvou trovnich, resp. jedna referenéni sada vzorki byla ponechana bez rota¢niho kovani (ORS), druha
sada podstoupila jeden ubér (1RS: @12 mm — @11,4 mm). Umélé starnuti nasledovalo po kovani

vzorku.

Na Obr. 22 jsou ve tiech grafech uvedeny vysledky v podobé zavislosti mechanickych vlastnosti na
Case starnuti. VySe popsanym procesem zpracovani bylo ziskano celkem 8 kiivek starnuti. Pro
ptehlednost jsou zde uvedeny pouze vybrané vysledky, na kterych lze demonstrovat zjisténé

vyznamné skutecnosti. Kompletni vysledky jsou soucasti ptilohy.
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Vysledky ukazuji, Ze zvySovanim teploty umélého starnuti dochazi ke zvySovani vysledné meze kluzu
a meze pevnosti. Toto ovSem plati pouze do urcité teploty. Jak je vidét pii porovnavani vysledki
vzorkl starnutych pii 140, 150 a 160 °C, zde dochazi k postupnému nartistu hodnot meze kluzu a
meze pevnosti. V ptipadé vzorkt starnutych pii 160 a 180 °C naopak doslo k poklesu hodnot meze
kluzu a meze pevnosti.

Je také potieba se divat na druhou proménnou a to na délku umélého starnuti, resp. na Cas, pii kterém
je dosazeno nejvyssi meze kluzu. U vzorki starnutych pii 140 a 150 °C nebyla ve sledovaném case
tato maximalni hodnota nalezena. Pfesnéji feceno, dosazené maximalni hodnoty nebyly potvrzeny tim,
ze by doslo k ptrestarnuti. U vzorkd starnutych pii 160 °C je maximalni hodnota meze kluzu dosazena
po 21 hodinach, u vzorkt starnutych pii 180 °C to je po 6 hodinach. Z toho plyne, ze se zvySujici se

teplotou se posouva maximalni hodnota meze kluzu ke krat§im ¢astm.

Pokud se zamétime na taznost, je vidét, ze teplota umelého starnuti, oproti deformaci diskutované
v predeslé kapitole, na ni nema vyznamny vliv. Kfivky taznosti sice v ¢ase osciluji, ale zaroven se

prekryvaji.

Zakonitosti popsané vyse jSOU znamé a jsou popsany napi. V [1][2]. Pokud avsak vysledky dame do
kontextu s vnesenou deformaci, tedy porovnanim stavi bez deformace a s deformaci (Obr. 23) Ize
konstatovat nové dilezité skute¢nosti. A to, ze pii aplikaci deformace rotacnim kovanim tvar kiivek a
jejich trendy zGstavaji zachovany, Ze jejich maxima se posunou ke krat§im Casiim starnuti a Ze

deformaci dojde k nartistu o cca 100 az 150 MPa.
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Obr. 23 Porovnani stavu bez deformace (ORS) a s deformaci (1RS)
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4.4 Analyza mikrostruktury

Analyza mikrostruktury je nezbytnd k popsani a pochopeni dé&ji v materidlu, jejichz dusledek se
projevuje jako zména mechanickych vlastnosti. Zakladni nastroje slouzici k analyze mikrostruktury
jsou svételna mikroskopie, skenovaci elektronova mikroskopie a transmisni elektronova mikroskopie,

které zaroven byly také pouzity v této praci.

4.4.1 Svételna mikroskopie

Svételna mikroskopie byla provedena na vzorcich ochlazovanych do vody a pfirozené starnutych
s tim, Ze jednotlivé vzorky se lisily vnesenou deformaci, tj. stavy Voda-ORS-NA, Voda-1RS-NA a
Voda-2RS-NA. Mikroskopie vzorki ve vylesténém stavu ukazala rozlozeni a morfologii hrubych
intermetalickych fazi (Obr. 24). Bézné se vyskytujici intermetalické faze ve slitiné EN AW-2024 jsou
Mg,Si, FeAls, Al(Fe,Mn)Si, AlCu,Mn; a Al,CuMg. Detailni analyza pfitomnych fazi byla provedena

pozorovanim pomoci TEM, viz kapitola 4.4.3.

ORS 100 pm 1RS 100 pm 2RS 100 pm

Obr. 24 Intermetalické faze v a-Al matrici (vylestény stav)

Vysledky kvantitativniho hodnoceni intermetalickych fazi ukazuji, Ze co se tyce jejich poctu, velikosti
a rozloZeni jsou si vSechny tfi analyzované stavy blizké. Ve vSech stavech, které se liSily vnesenou
deformaci, je srovnatelny pocet fazi a tyto faze zaujimaji srovnatelnou plochu (Tab. 6). Histogram na
Obr. 25 ukazuje, ze nejsou vyznamné rozdily ani v poctech objekti rozdélenych do jednotlivych
velikostnich tfid vychazejicich z jejich ekvivalentnich primért. Vysledky tedy ukazuji, ze deformace
aplikovand rotacnim kovanim nema na meéfené parametry hrubych intermetalickych fazi podstatny

vliv.

Tab. 6 Kvantitativni vyhodnoceni intermetalickych fazi

Pocet objektt 6731 7029 6870
Plocha objektt | 2,3% 2,6% 2,3%
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Obr. 25 Rozd¢leni poétu intermetalickych fazi do velikostnich tiid

Na naleptanych vzorcich pod polarizovanym svétlem bylo mozné pozorovat protaZzena zrna, coz je
zpusobeno vyrobou vychozich tyc¢i technologii protlacovani. Lze pozorovat, Ze s narstajici deformaci

dochazi k uréitému zjemnovani zrn (Obr. 26), av§ak tento trend nelze pomoci svételné mikroskopie

kvantifikovat. Lze to analyzovat metodou EBSD, viz kapitola 4.4.2.

ORS 100 pum 1RS 100 pm 2RS 100 pm

Obr. 26 Protazena zrna (naleptany stav)

Mezi vzorky jednotlivych stavi liSicich se deformaci nebylo mozné pomoci svételné mikroskopie
pozorovat kvantitativni rozdily. Jinymi slovy pro vyzkum mikrostrukturnich déja je potfeba vyuzit
metod elektronové mikroskopie, ktera umozni jak vyhodnoceni velikosti zrn a subzrn, tak pozorovani

precipitatt.
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4.4.2 Skenovaci elektronova mikroskopie
EBSD

Skenovaci elektronovou mikroskopii, pfesnéji fe¢eno metodou EBSD, byla vyhodnocena velikost,
rozloZeni a orientace zrn a subzrn a byla provedena analyza lokalni textury. EBSD analyza byla
provedena na vzorcich ochlazovanych do vody a pfirozené starnutych s tim, Ze jednotlivé vzorky se

lisily vnesenou deformaci, tj. Voda-ORS-NA, Voda-%4RS-NA, Voda-1RS-NA a Voda-2RS-NA.
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Obr. 27 Snimky z EBSD analyzy — HAGB jsou ¢erné a LAGB jsou bilé

Na snimcich z EBSD analyzy (Obr. 27) je zfetelné vidét vyvoj struktury s rostouci mirou deformace.
Tato mira byla pomoci softwarovych nastroji kvantifikovana, presnéji feceno byl zméfen podil
nizkouhlovych (LAGB) a vysokouhlovych (HAGB) hranic zrn a také jejich celkova délka v méreném
poli. Z vysledkt (Obr. 28) je vidét, ze z pocateéniho podilu, ktery je téméi 50:50, se vnesenou
deformaci zvySuje podil LAGB az na trovei cca 80 % ve stavu 1RS. Dalsi deformaci (stav 2RS) se jiz
tento pomér téméf neméni. Co se ovSem méni i mezi stavy 1RS a 2RS je celkova délka hranic zrn, a to

jak LAGB tak i HAGB, ktera neustale roste. A to pii stabilnim poméru 80:20.
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Obr. 28 Kvantitativni hodnoceni LAGB a HAGB
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Textura - Pélové obrazce

Vedle struktury je také dualezitd znalost textury, kterd popisuje pfednostni orientaci zrn materialu.
Textura je vysledkem provedeného technologického postupu a v tomto ptipadé Ize pozorovat u vSech
vzorku silné orientovanou texturu ve sméru tvareni. To dokladaji jak ziskané polové obrazce, tak i
inverzni poélové obrazce (Obr. 29). Zjisténa orientace textury je zpusobena jak procesem lisovani
polotovaru, tak rotacnim kovanim, které tuto orientaci ve sméru tvareni jeSté umoctiuje. Textura

vychozi tyée (ORS) je vlaknitd <111> + <100>.
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Obr. 29 Pélové obrazce (nahote; Al = smér tvafeni, A2 = pii¢ny smér)
a inverzni p6lové obrazce (dole)

Tab. 7. Maximalni intenzity vlaknité textury

Vlaknita textura Vlaknita textura
Vzorek <111> <100>
ORS 16,1 10,3
VRS 22,3 5,6
1RS 23,6 3,7
2RS 16,1 75

Z inverznich polovych obrazcii byly odecteny maximalni intenzity vladknité textury ve sméru tvareni.
U vzorkd po deformaci (*2RS a 1RS) roste podil tvafeci vlaknité textury <I111> a klesa podil
rekrystaliza¢ni textury <100>. Po dalsi deformaci (2RS) byl pozorovan pokles podilu vlaknité textury

<111> a nartst podilu rekrystalizacni textury <100>.
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443 Transmisni elektronova mikroskopie

Transmisni elektronovou mikroskopii byly pozorovany intermetalické faze a precipitaty vyskytujici se
v mikrostruktuie. Pro TEM byly vybrany pti¢né fezy vzorka v riznych stavech starnuti (Voda-1RS-
140/21 — nedostarnuty stav; Voda-1RS-160/21 - stav maximalniho vytvrzeni; Voda-1RS-180/19 —
prestarnuty stav). Vybér vzorkl byl podiizen moznosti, co nejprikaznéji pozorovat vyvoj pritomnych
fazi v pribéhu starnuti. Dalsi vzorek pozorovany TEM byl vzorek stavu Voda-ORS-160/21 kvuli

porovnani vzorku bez deformace se vzorkem s deformaci.

e
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1um 1RS-140 1um 1RS-160
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1pum 1RS-180 1um ORS-160

Obr. 30 Snimky z TEM pozorovani (T-faze a S-faze)

Vybrané TEM snimky jsou na Obr. 30. Kompletni zdznamy TEM analyzy v¢etné EDS map jsou
soucasti piilohy. Na zakladé méfeni chemického sloZeni a sledovanych morfologickych znaka je
mozZno konstatovat, Ze ve vSech vzorcich se vyskytuje T-faze S chemickym slozenim Aly,Cu,Mns.

Pomeérné velké precipitaty T- faze precipituji pfevazn€ uvniti zrn. Tato faze ma pfevazn€ ovalny tvar a
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velikost 10 — 100 nm. Castice této faze se jevi jako velmi tmavé. Ridce se vyskytuji i ve formé ty&inek
az 1 um dlouhych. Vyskyt T-faze ve formé ty¢inek je dokumentovan v praci [52].

Vzhledem k tomu, ze T-faze neobsahuje Mg vznikaji v jejim okoli vhodné podminky pro vznik S-faze
bohaté pravé na Mg. Tato faze, ktera ma pravdépodobné slozeni Al,CuMg, se vytvaii na obvodu
T-faze, nebo v jejim okoli, na snimcich patrna jako svétlejsi ¢ast precipitatu (Obr. 31 Mg).

Z EDS map je ziejmé, ze S-faze precipituje také vyrazn€ na hranicich zrn, kde dosahuje velikosti az 1
pum. Za uréitych podminek vznika S-faze ve formé jehlic koherentnich s matrici Al, orientovanych ve
smérech <100> Al matrice. Nejvyrazn&ji je tento jev patrny u vzorku Voda-1RS-180/19. Tedy u
vzorku, ktery je v pfestarnutém stavu (Obr. 31).

Area #1

Area #5

e s ' a

Area #2

.i

200 nm

200 nm

Obr. 31 EDS mapa na vzorku 1RS-180
Tab. 8 Vysledky EDS analyzy (Obr. 31 HAADF)

At. % | Area#l Area #2 Area #3 Area #4 Area #5
Mg 0,54 0,77 1,23 1,48 1,99
Al 80,09 80,29 89,28 92,57 96,06
Cu 8,01 7,95 4,34 2,11 1,89
Mn 11,36 10,99 5,15 3,85 0,06

Area #1 a #2 = T-faze. Area #3 a #4 = Primér Castic je mensi neZ tloustka folie a proto je zde
pfispévek od Al matrice. Pomér Mn/Cu je blizky T-fazi, zvySeny Mg je patrné v disledku faze
s obsahem Mg, ktera je kolem precipitati T-faze. Area #5 = S-faze, ve spektru je pifevaha Al matrice,

pro tuto fazi svédei priblizné stejny obsah Mg a Cu.
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Byla provedena podrobnéjsi analyza jehlicovitych precipitati. Na Obr. 32 B je selekéni difrakce
Z oblasti snimku Obr. 32 A. Snimky v temném poli (Obr. 32 C a D) jsou ze slabych difrakénich stop
(Sipky na Obr. 32 B) a Ize na nich vidét prave tyto jehlicovité precipitaty.

Obr. 32 TEM snimky vzorku 1RS-180

Vyse popsané faze jsou precipitaty, které vznikly pfi starnuti, a které se zasadnim zptisobem podileji
na zméné mechanickych vlastnosti. Dal$im mikrostrukturnim jevem, ktery ovliviluje vysledné

mechanické hodnoty, jsou dislokace.
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Pti takzvaném dojopaprskovém zobrazeni je v TEM mozné pozorovat dislokace, které¢ byly
analyzovany porovnanim stavii ORS-160 a 1RS-160. Na snimcich vzorku ORS-160 (Obr. 33 nahote)
lze pozorovat jak dislokace reaguji spolu navzajem a souCasné i s precipitaty. Pomérn¢ Casty je vyskyt
Sroubovych dislokaci. U vzorku 1RS-160 neni mikrostruktura zrna v dvojpaprskové podmince dobie
¢itelna (Obr. 33 dole) a to v dusledku misfitu mezi vzdalenosti atomti v S-fazi a Al matrici, kdy
vznika vnitini pnuti. Jisté¢ je ale ve struktufe pfitomno mnohem vétsi mnozstvi dislokaci, které

vytvareji dislokaéni splet’.

- dislokace

500 nm 1RS-160 100 nm 1RS-160

Obr. 33 Snimky TEM pro pozorovani dislokaci
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4.5 Vysledky DSC

Termické analyza metodou DSC pfi ohfevu ukazuje teplotni rozsah a intenzitu tepelné ovlivnénych
procesu starnuti v zavislosti na teploté. Na zakladé porovnani zaznama DSC pfi ruznych rychlostech
ohievu miizeme studovat rychlost (kinetiku) reakci. Diky méfeni termoelektrického napéti, které je
pfimo umeérné rozdilu teplot a tedy i tepelnému toku, mezi referennim kelimkem a kelimkem
s analyzovanym vzorkem lze pozorovat prubéh transformacnich dé&ji v experimentalni hlinikové
slitiné. Vzorky podrobeny DSC analyze byly ve stavu po rozpous§técim zihani a rychlém ochlazeni,
tedy v nevystarnutém stavu. Pro potlaceni pfirozeného starnuti byly vzorky uchovavany v tekutém

dusiku.

Teplota [K]

273 373 473 573 673 773 873 973
10 1 1 1 1 1 1

j | [
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&

& Endo
)
o

0 100 200 300 400 500 600 700
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Obr. 34 DSC ktivka pro stanoveni teploty rozpoustéciho zihani

Prvni experiment byl zaméfen na hledani idealni teploty rozpoustéciho zihani. Rychlost ohfevu byla
10 K/min. Na Obr. 34 je zaznam DSC kiivky, na které je potieba se zaméfit pfedevs§im na pik, ktery
se objevuje pii teploté 503 °C a svuij vrchol ma pii teploté 508 °C. Pfi teploté 503 °C zac¢ina dochazet
k natavovani prvnich fazi - toto je poc¢ateéni teplota taveni. Teplota rozpoustéciho zihani by méla byt
volena té€sné pod touto teplotou [54]. Z toho diivodu byla teplota rozpoustéciho Zihani stanovena na
500 °C. Pii této teploté a dostate¢né vydrzi se vylouéené faze rozpusti a vytvoii se jednofazovy tuhy
roztok. Dal$i a nejvyraznéj$i endotermicky pik ma vrchol pfi teploté 644 °C - toto je teplota taveni

experimentalni slitiny EN AW-2024.
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Obr. 35 DSC ktivky s riznymi rychlostmy ohfevu

Na Obr. 35 jsou vysledné zaznamy DSC kiivek experimentalni slitiny EN AW-2024 pro ¢étyfi rizné
rychlosti ohfevu: 5, 10, 15 a 20 K/min. DSC kiivky vykazuji nékolik exotermickych a endotermickych
pikt, které svédci o probihajicich procesech precipitace a rozpousténi. Pfi maximalni teploté daného
piku dochazi ke dvéma navzajem protichidnym dé&jim. Jednak se snizuje hybna sila precipitace
v disledku poklesu ptesyceni SSSS a jednak se zvySuje difuzivita jednotlivych prvkd. V precipitatné
vytvrditelnych hlinikovych slitinach vSeobecné plati, Ze precipitace je d¢j exotermicky a rozpousténi

je d¢j endotermicky [48].

V souladu s pracemi [2] a [53] Ize rozlisit celkem t¥i piky, a to: A - formovani Cu-Mg klastri a GPB2
z6n; B - rozpousténi GPB2 zén; C - precipitace S faze. Se zvySujici se rychlosti ohfevu, se piky stavaji
vyraznéjsi a jejich vrcholy se posouvaji k vy$§im teplotam (Tab. 9). To je dano tim, ze pfi vysSich
rychlostech ohfevu musi reakce (precipitace/rozpousténi) probéhnout za kratsi dobu a tedy musi byt
intenzivngj$i. Z toho plyne, ze tyto reakce jsou tepelné aktivované a jejich prubéh je fizen rychlosti
ohievu. Pik A se zietelné objevuje pouze u nejvyssi rychlosti ohfevu. Pik B lze rozeznat u dvou
nejvyssich rychlosti ohfevu. Pik C je viditelny u vSech ¢tyf rychlosti ohfevu. DSC kiivky potvrzuji

sekvenci pfemén popsanou v kapitole 2.2.1.1.

Tab. 9 Teploty maxima jednotlivych pika (v °C)

5K/min | 10 K/min | 15 K/min | 20 K/min
Pik A - - - 92
Pik B - - 227 230
Pik C 270 282 297 302
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5 Diskuze

Béhem experimentalniho programu (Obr. 36) byly ziskany vzorky vice nez 100 raznych stavi slitiny
EN AW-2024, které se lisily zplisobem tvatfeni a/nebo tepelného zpracovani. Sledovan byl vliv
rychlosti ochlazovani (Q), vliv deformace (RS) a vliv teploty a ¢asu umélého starnuti (AA). Méfenim
mechanickych vlastnosti, analyzou mikrostruktury a DSC analyzou byla zjisténa fada vysledku, které

jsou v nasledujici kapitole diskutovany.

— SA

-

@

° AA

o RS 7 \

}2 Q /\ NA -
Cas [hod.]

Obr. 36 Zakladni schéma experimentalniho procesu
Vlivy na mechanické hodnoty

Vysledky experimentu s rozdilnym zptisobem ochlazovani vzorkd po rozpoustécim zihani ukazaly, Ze
rychlost ochlazeni ani finalni teplota, na kterou je vzorek ochlazen, nemaji vyznamny vliv na
sledované parametry mechanickych vlastnosti. Jinymi slovy rychlost ochlazeni dosaZzend ochlazenim

do vody je nadkritickd a zvySovani této rychlosti chlazenim do dusiku se na sledovanych vlastnostech

vyznamné neprojevilo.

Druhou sledovanou proménnou byla velikost deformace. Tento vliv je nejlépe vidét na grafu
znazoriiujici zavislost mechanickych vlastnosti vzorkd ve stavu maximalniho dosazeného vytvrzeni
(pro ORS po 41 hod, pro 2RS po 30 hod, pro 1RS a 2RS po 21 hod) v zavislosti na vnesené deformaci
(Obr. 37). ZvySovanim deformace nad hodnotu €=0,103 (oznaceno 1RS), jiz nedochazi
K vyznamnému naristu meze kluzu a dokonce k malému poklesu meze pevnosti, avSak dochazi

k vyraznému poklesu taznosti. Tento pokles je zpisoben vyCerpavanim plasticity.
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Obr. 37 Mechanické vlastnosti v zavislosti na deformaci

Dal$imi pozorovanymi vlivy byly parametry umélého starnuti. V ptipadé vzorki, které nebyly
podrobeny rota¢nimu kovani, méla teplota a ¢as umélého starnuti na mechanické vlastnosti nasledujici
vliv. S rostoucim ¢asem piechazel stav vzorka od nedostarnutého, pies stav maximalniho vytvrzeni, az
po prestarnuty stav. Srostouci teplotou se stav maximalniho vytvrzeni posouval ke krat$im c¢asiim
umélého starnuti. U vzorku, které rotani kovani absolvovaly, byly také tyto stavy a trendy

pozorovany s tim rozdilem, ze stav maximalniho vytvrzeni se posunul ke krat§im ¢astim umelého

starnuti. [1][2][16].

Velmi pozoruhodné jsou vysledné hodnoty mechanickych vlastnosti, kterych se podatilo dosahnout.

Za nejlepsi dosazeny stav lze oznadit material, ktery prosel zpracovanim:
SA 500 °C/ 1 hod + Q Voda + 1RS + AA 160 °C/ 21 hod

a vykazuje mechanické hodnoty uvedené v Tab. 10. Tento vzorek byl vybran, jelikoz ma vysoké
hodnoty meze kluzu a meze pevnosti, pii zachovani relativné vysoké taznosti. Bézné€ se tato slitina
zpracovava umélym starnutim pfi teploté¢ 190 °C. Aplikovanym procesem bylo vyhodné snizit teplotu
starnuti na 160 °C. Pro srovnani jsou v Tab. 11 uvedeny hodnoty mechanickych vlastnosti z jinych
praci na materialu EN AW-2024. Z tohoto pohledu jsou dosazené mechanické hodnoty unikatni

vzhledem k pouzité primyslové vyuzitelné technologii tvafeni rotaénim kovanim.
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Tab. 10 Dosazené mechanické vlastnosti vzorku VVoda-1RS-160/21

Rpo,z Rm As Ag Z
[MPa] | [MPa] | [%] [%] [%0]
638 661 8,0 3,0 17,6 188,3

HV10

Tab. 11 Mechanické vlastnosti publikované v jinych pracich

Rp0,2 Rm A5 .
Lit. Aplikovany proces
[MPa] | [MPa] | [%]
541 609 7,8 [17] SA500°C/1h+CR40%+AA175°C/7h
599 635 7 [38] SA500°C/1h+3xARB+CR50%+AA100°C/20h
610 670 7,7 [44] SA500°C/1Th+ECAP+AA100°C/25h
632 711 9 [51] SA500°C/12hECAP+AA100°C/20h

(CR = cold rolling / valcovani za studena; ARB a ECAP viz kapitola 2.3)

Dosazené vlastnosti jsou zapfi¢inéné synergii mechanismi zpevnéni vyvolanych experimentalnim
procesem. Je zde jak ptispévek mechanismli vyvolanych tvarenim, tedy zpevnéni hranicemi zrn a
deformaéni zpevnéni, tak mechanismu vyvolaného umélym starnutim, tedy precipitaéni zpevnéni.
Vzajemné ovliviilovani zminénych mechanismi je dobie patrné z grafu na Obr. 38. Vlevo jsou
znazornény hodnoty vzorku, ktery nebyl ani deformovan rota¢nim kovanim, ani nebyl uméle
vystarnuty, byl pouze ptirozené vystarnuty (Voda-ORS-NA). Vedle jsou hodnoty pro vzorek, ktery
nebyl deformovan rotacnim kovanim, ale podstoupil umelé starnuti pii (Voda-ORS-160). Dale jsou
hodnoty pro vzorek, ktery podstoupil rotacni kovani a poté byl ponechan ptirozenému starnuti (Voda-
1RS-NA). A zcela vpravo jsou hodnoty vzorku nejleps$iho dosazeného stavu (Voda-1RS-160,
viz Tab. 10). Pouze zpracovani umélym starnutim (Sipka +AA160°C) resp. pouze zpracovani
rotacnim kovanim (Sipka +1RS) ma za nasledek zvyseni meze kluzu o 107 MPa resp. o 140 MPa,
meze pevnosti 0 44 MPa resp. o 54 MPa a snizeni taznosti o0 3 % resp. 0 5 %. Je ziejmé, Ze hodnoty
mechanickych vlastnosti nejlepsiho dosazeného stavu nejsou prostym souctem jednotlivych
oddélenych vlivl, ale Ze vysledny u¢inek je vétsi (638 MPa > 352 + 107 + 140;
661 MPa>521+44+54;8% >15-3-5).
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Obr. 38 Mechanické hodnoty étyt vybranych stavii

Zmény v mikrostrukture

Ziskané stavy materidlu, resp. jejich mechanické hodnoty maji svou pfic¢inu v mikrostruktuie, ktera
byla ménéna diky vySe popsanym mechanizmim zpeviiovani. Jednak se jedna o zmény velikosti,
distribuce a orientace zrn a subzrn a jednak o vznik precipitatu.

Zmény tykajici se zrn Ize pozorovat pfi relativné malém zvétSeni, kdy jiz na svételném mikroskopu je
patmé zjemiovani zrn zapfi¢inéné deformaci rotaénim kovanim. Pouzitim metody SEM EBSD lze
tyto zmény kvantifikovat a popsat. Co se tyce velikosti zrn a subzrn 1ze dat do kontextu grafy uvedené
na Obr. 28 a Obr. 37, kdy lze pozorovat stejny trend meze kluzu, meze pevnosti a podilu
nizkothlovych hranic zrn (LAGB) v zavislosti na deformaci. Se vzrustajici deformaci roste podil
LAGB az na troven 80% vi¢i vysokothlovym hranicim zrn (HAGB) a zaroven roste také mez kluzu a
pevnosti. Maximum je dosazeno pravé pii deformaci 1RS (kovani rotaénim kovanim z @12 mm na @
11,4 mm, deformace ¢ = 0,103), coz odpovida zpracovani vzorku s nejlepSimi vlastnostmi. Dalsi
deformaci (2RS) se jiz podil LAGB a ani mez kluzu a pevnosti t¢éméf neméni, naopak klesa vyznamné

taznost, coz je zpusobeno vyznamnym naristem disloka¢ni hustoty.
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Vyvoj precipitatu 1ze pozorovat a popsat kvili jejich velikosti pouze pomoci TEM. V mikrostruktuie
analyzovanych stavil byly pozorovany predevs§im T-faze se slozenim Al,yCu,Mn; a S-faze se slozenim
Al,CuMg.

Pomérné velké precipitaty T- faze precipituji pfevazné uvnitf zrn. Tato faze ma prevazné ovalny tvar a
velikost 10 — 100 nm. Castice této faze se jevi jako velmi tmavé. Ridce se vyskytuji i ve formé ty&inek
az 1 um dlouhych. Vyskyt T-faze ve formé ty¢inek koresponduje se zavéry prace [52].

S-faze je rovnovazna faze nekoherentni s Al matrici a je to koncova faze sekvence:
SSSS — Cu-Mg klastry — GPB2 — S

Kinetika této sekvence pfemén byla studovana metodou DSC. Vysledné kiivky ukazaly teplotni

rozsah a intenzitu procesti probihajicich béhem starnuti.

Analyzované vzorky byly starnuté dostate¢né dlouho, aby se ve struktufe S-faze vyskytovala. Pomoci
TEM bylo zjisténo ze, pomérné velké precipitaty S-faze se nachazeji ve vSech analyzovanych vzorcich
na hranicich zrn. S-faze se nachazi také uvnitt zrn jednak ve form¢ malych ovalnych ¢astic a jednak ve
formé koherentnich jehlic orientovanych ve smérech <100> matrice. Jehlicovité precipitaty byly
pozorované piedev$im na vzorku V piestarnutém stavu. Snimek selekéni difrakce na Obr. 32 B je
shodny s difrakci uvadénou v praci [55]. Ze se jedna o orientaci, kdy je svazek kolmy na rovinu [100]

matrice svéd¢i Obr. 32, kde 1ze vidét jen dvé orientace jehlic ze tii, a Ze jehlice jsou vzajemné kolmé.

Z TEM vyplyva, Ze v zavislosti na teplote starnuti precipituje uvnitt zrn S-faze bud’ ve formé malych
ovalnych ¢astic pozorovanych pfedevSim V nedostarnutém stavu nebo koherentnich jehlic
orientovanych ve smérech <100> matrice pozorovanych pfedevs§im V pfestarnutém stavu. Ve vzorku
nachdzejiciho se ve stavu maximalniho vytvrzeni bylo zjiSténo, Ze se tato faze mize objevovat
v riznych zrnech v jedné nebo druhé morfologii. A tedy, Ze ve stavu maximalniho vytvrzeni jsou tyto

dveé morfologie v rovnovaze a maji zadouci efekt na mechanické vlastnosti.

63



6 Zavér
Byl nalezen postup zpracovani hlinikové slitiny EN AW-2024 pro dosazeni vynikajicich
mechanickych vlastnosti — kombinace pevnostnich vlastnosti a dodate¢né taznosti. Zaroven byla

popsana mikrostruktura a déje v ni probihajici, které tyto vlastnosti zptisobuji.

Nejlepsi mechanické hodnoty byly dosazeny zpracovanim rozpoustécim zihanim pfi teploté 500 °C po
dobu 1 hodiny s ochlazenim do vody, nasledované SPD metodou rota¢niho kovani (skute¢na
deformace ¢ = 0,103) v kombinaci s findlnim tepelnym zpracovanim umélym starnutim v peci

s nucenou cirkulaci pfi teploté 160 °C po dobu 21 hodin.

Timto  zpracovanim byl ziskan material s vyjimeénymi  mechanickymi  vlastnostmi:
mez kluzu Ry, = 638 MPa, mez pevnosti R, = 661 MPa, taznost As = 8 %, kontrakce Z = 17,6 % a
tvrdost 188 HV10.

Téchto hodnot mechanickych vlastnosti bylo dosazeno kvuli synergickému efektu tvareni rotacnim
kovanim a tepelného zpracovani umélym starnutim, tedy technologickym postupem, ktery je velmi

dobie aplikovatelny v praxi.

Pomoci metody SEM EBSD bylo zdokumentovano, ze diky aplikovanému tvareni doslo jednak
K nartistu celkové délky nizko a vysokothlovych hranic zrn a jednak ke zméné jejich poméru
z pocate¢niho cca 50:50 az na uroven cca 80:20 ve prospéch nizkouhlovych. Vzrostla také dislokaéni

hustota.

Pomoci TEM bylo zdokumentovano, ze v mikrostruktuie se nachazi precipitaty T-faze (AlyCu,Mn3) a
S-faze (Al,CuMg). T-faze jsou vyprecipitované pievazné uvnité zrn, maji prevazné ovalny tvar a
velikost 10 — 100 nm. S-faze jsou vyprecipitované jak na hranicich zrn tak uvnitf zrn, kde se objevuji
ve dvou morfologiich. Jednak formé¢ malych ovalnych castic nebo ve formé koherentnich jehlic
orientovanych ve smérech <100> . Tyto precipitaty vznikly pfi starnuti a zasadnim zpisobem se

podileji na zvyseni mechanickych vlastnosti.
Kinetika procesti probihajicich béhem starnuti byla popsana pomoci DSC analyzy.

Tento materidl zpracovany vySe popsanou technologii ma vysoky potencial v leteckém pramyslu,
napfiiklad v konstrukei leteckych sedadel, kde se tento material bézn€ pouziva a zvySeni mechanickych

hodnot zde mtiZe vést k zadané tspoie hmotnosti.
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Snimky z TEM

Vzorek Voda-1RS-140

E > LS e

Obr. 39 TEM snimky vzorku Voda-1RS-140 (T-faze a S-faze
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Electron Image 16
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Obr. 40 EDS mapa vzorku Voda-1RS-140
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Vzorek Voda-0RS-160
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Obr. 41 TEM snimky vzorku Voda-ORS-160 (T-faze a S-faze)
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Electron Image 10
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Obr. 42 EDS mapa vzorku Voda-ORS-160
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Vzorek Voda-1RS-160
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Obr. 43 TEM snimky vzorku Voda-1RS-160 (T-faze a S-faze)

74



Electron Image 7
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Obr. 44 EDS mapa vzorku Voda-1RS-160
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Vzorek Voda-1RS-180
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Obr. 45 TEM snimky vzorku Voda-1RS-180 (T-faze a S-faze)
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