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Abstrakt:

Tato prace se zabyva teplotni stabilitoutcfiové slitiny AZ91 gipravené pomoci intenzivni
plastické deformaceiimz je dosazeno jemnozrnné struktury. Tato strak&e vyznéuje
svoji inherentni nestabilitou a v této préci jenilzjistit, i jaké kritické teplot a v jaké mie

k této destabilizaci, jeZ se projevi zhrubnutimeziochazi.

Abstract:

This thesis dealt with thermal stability of maguesialloy AZ91 prepared by severe plastic
deformation, which leeds to fine grained structurlis structure is characterised by its
inherent instability and this thesis tries to fiowt the value of critical temperature and rate of
this instability, which manifests as grain coarsgni



Bibliograficka citace:

STEPANEK, R.Teplotni stabilita Mg-slitiny AZ91/qpravené pomoci intenzivni plastické
deformaceBrno: Vysoké deni technické v Bry Fakulta strojniho inzenyrstvi, 2012. 79 s.
Vedouci diplomové prace doc. Ing. Libor Réejev, Ph.D..

Prohlaseni autora o givodnosti prace:

Prohlasuji, Zze jsem diplomovou praci vypracoval ssmaté s vyuZzitim uvedené
literatury.

Roman Stpanek

V Brnd dne 16. 5. 2012



Podékovani:

Déekuji doc. Ing. Liboru Parstejevovi, Ph.D. za vedeni, odborné konzultace &etes
pifipominky @i psani této prace. Dalesklji Ing. Ondeji Manovi, Ph.D. za spolupréci a
pomoc pi provadni odbornych analyz a postu@ Ing. Lucii Navratilové za pomociip
piipraw vzorki.

Tato prace vznikla za podpory projektu specifickélyakumu reg.¢. FSI-S-11-14,
identifikacni ¢. 22172 s ndzvem ,Mechanické vlastnosti a mikrdstnuni stabilita Mg-slitin®,
reSitel doc. Ing. Libor Pa#tjev, Ph.D.






Obsah

1
2

3

4

5
6

UV OD ..ttt et e e e e e 11
METODY INTENZIVNI PLASTICKE DEFORMACE .......ccmueieeeeeeeeeeeeeeeeeeenes 13
2.1 Uhlové bezkontraki protlatovanT (ECAP) .........coveveeeeieeieeeeeeeee e see e 13
2.2 Krut za vySOKENO tlaku (HPT).....cooiiiii e 15
2.3 Cyklické protldgovani a gchovani (CEC) .........oovvviviiviiiiiiiis e 16
2.4  Cyklické gchovani v Kanalu (CCDC) .....uuuiiiiiiiie e e e eeaennanees 17
2.5 Protl&ovani v kombinaci S Krutem (TE)..........uuuummmmmmiiiiieeeeeeeeeeeeeeeciivinnne e 18
2.6 Kontinualni vytldovani spojené s¢phovanim (CONFORM)...........cccccvveveennnnd 9.1
2.7 Kumulativni valcovani (ARB) ........oovveviceeee e 19
2.8  Omezeneé tvarové lisovani (CGP) ......ccoccceeeeeeeieiiee e 20
VLASTNOSTI A STABILITA ULTRAJEMNOZRNNYCH MATERIALU ................ 21
3.1  Struktura a stabilitatkterych ultrajemnozrnnych matetil....................cccceeevee 21
3.2  Struktura a stabilita BEKOVYCh SHEIN.........coovviiiie e 24
3.2.1 0 1110}V 8 LU 1 24
3.2.2 V0iv @sadovyCh Prvli..........coovieiieiiieie e 26
3.2.3 VA TAVAN T o1 (U I o] (1 Tod T Yo & RS RPUSPR 27
3.24 RV AV =7 o] [ YOS URRR 34
R T 11 01U TP PPPPPPPPP 41
METODA EBSD....cooiiiiiiiiiii ettt e e e e e e e e bbb beeeees 43
4.1 Vznik difralénich StOP EBSD ......uuuuiiiiiiiie i 44
4.2 Informa&ni obsah difraénich StOP .......coevvveiiiiie 44
4.3 Detekce a zpracovani StOp EBSD.........cceemmmmriiiiiiiiieeeeeeeeeeeeeev e 44
4.4 INAEXACE @ FANKING ......vveeieeeiee s s s e e e e e e e e e e aeaeeeeeeeseseesnsnnnnnssennnnnn s 45
4.5 Filtrace a dalSi zpraCovani dat.............ceevvvieiiiiiiiiiiiii e 45
45.1 L@ 1= 0] = o] =T PO PUPPPTUTPR 45
45.2 D= o] 4[] ] ¢= Lo =SSO P PSPPI 46
4.5.3 74 [ PRSP 46
45.4 INverzni pOloVY OBrazec .........cooo o ceeeeeei e 46
455 Mapa inverzniho polového obrazce.....ooovvevveeiiiiiiciie e a7
4.5.6 Zn@eni SOHAANYCN OS .....cooiii i e e 48
4.5.7 Parametr KAM ... .o 48
CILE PRAGCE ...ttt st 49
MATERIAL A EXPERIMENTALNI METODY .....covtiiimmereseeieieieenenenesesesieiseeseneenes 51
6.1 B 1 012 Y= B 77 0] (U USSR SRRPRN 51
6.1.1 3211 o | PP UUPPPPPPPP 51
6.1.2 BrouSeni @ 83 ..........uuuiiiiiiiiiiiiii e 51
6.1.3  ZINANT .ottt et 52



6.2 MIKrostrukturni Stabilita .................mmmeeeeeeiiee e eeeea e 52
6.2.1 ZAKIAANT STTUKLUIA .....cvviiieecciieee e e e e e e e e e eenaes 52
6.2.2 VIaStNi @XPEIMENT .......ueiiiiiiiie s ee e ee e e e e e e e e e e e e e e eeee e ennnnreennne 54

A R b d o 1= ] .01~ o | S 55
A A = d o 1= 1] 1 01 o | S 58
A N = d o 1= ] 1= | A 58
A S q o 1= ] .01 o | A 59
6.2.2.5  EXPENMENT D ... e s 62
A S = d o 1= ] 1= o | O T 65
T DISKUZE. ... oottt e e e e e e e e e e e e e e et e e e e e e e ee s as 69
8 ZAVERY .ottt ettt 73
9 POUZITALITERATURA .....ootitittiteee ettt sttt ettt snena s nanas 75
10 POUZITE SYMBOLY A ZKRATKY ...ooovitiiiiiietieemieteeiete e, 79

10



1 Uvod

Hoic¢ik je v sodasném pimyslu relativié Siroce pouzivanym prvkem. Plaimezi
nejleRi materialy a je to 6. nejvice zastoupeny prvelemgkeé kie (prakticky neomezené
zasoby).Cisty ha<¢ik neni vhodny jako konstrdki material, protoZze ma nizkou pevnost
v tahu (190 MPa) a je nepouzitelny priepos z&znych sil. Jeho hexagonalnititka dale
zpisobuje nizkou tvdtelnost kwili existenci nizkého ptiu skluzovych systém Je proto
vyuZzivan hlave jako legujici prvek pro hlinikové (dural) a jinézelezné slitiny, k odi&ni
oceli a pro vyrobu hi@ikovych slitin.[1]

Vyhody hacikovych slitin jsou pedevSim nizka #mna hmotnost, grnd pevnost
srovnatelna s jinymi nezeleznymi slitinami i &terymi ocelemi, dobry uatlum vibraci
a obrobitelnost. Jejich nedostatky jsou hkawizsi tvarnost, sklon ke korozi, vySSi vyrobni
naklady a naklady na zpracovaniiegevsim v dsledku vysoké reaktivity Hoiku za
vysokych teplot. Velmi vyznamné jsou slitiny s lkem a zinkemgasto ozn&vané jako
AZ. Tyto slitiny jiz jsou pouzivany ke konstrukcifi2.

V dusledku Spatné t¥delnosti maji mnohem SirSi vyuziti slévarenskéirsfi oproti
slitindm pro tvéeni (rozdil je pouze ve apobu vyroby, chemické sloZeni je itk stejné).
Slévarenské slitiny mohou nahrazovat menSi ocetbiee, ale pevazré se pouzivaji jako
ndhrada jinych lehkych slitin, naphlinikovych (i ges svou vyssi cenu jsou preékteré
aplikace vhodsi). V sokasné dob se tyto slitiny vyuzivaji fedevSim v leteckém
a automobilovém mmyslu (litd kola, ale napi bloky motofi), jako material korpus pro
notebooky a jinou elektroniku.

| pifes obtizgjSi zpracovani vSak vykazuji slitiny pro teai lepSi mechanické
vlastnosti nez slévarenskeé slitiny, proto byhegmétem vyzkumu metody pro dalSi zlepSeni
téchto vlastnosti, aby byly vyvazeny vysoké vyrob@klady. Zjistilo se, Ze mechanické
vlastnosti h&cikovych slitin Uzce souvisi s velikosti zrna. Veldobré vlastnosti vykazuiji
tzv. ultrajemnozrnné (ultra-fine grained — UFG) arétly.

UFG materialy jsou materialy, jez prosly takovym ama&nickym zpracovanim, ze
v jejich struktée bylo docileno velmi jemnych (desetiny mikrometmoynoosych zrn.
Obvykle se uzivadktera z metod intenzivni plastické deformace (seydastic deformation
— SPD) za powrné nizkych homologickych teplot. Takto upravené matgvykazuji rekdy
vyrazre lepSi mechanické vlastnosti jako pevnost v tahtlalu nebo taznost, avSak za
zvySenych teplot, pdp za vysokého zatizeni se tyto vlastnosti postuptndci &tSinou
v dasledku nestability UFG struktury (zejménaik\hrubnuti zrna a postupné rekrystalizaci).
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2 Metody intenzivni plastické deformace

Cilem gchto metod je dosdhnout rovné&mého zjemani struktury v celém objemu
materialu pomoci deformace, aniz by doSlo k porujmriotovaru, zarove je dilezité
vyvarovat se §ilis velkému stupni zpewmi.

V dasledku pitomnosti UFG struktury se u materidlwetdva vyrazny viist
pevnostnich charakteristik vyplyvajici z Hall-Paieh vztahu a zlepSenikterych dalSich
mechanickych vlastnosti jako apnez Unavy. Bkteré UFG materidly mohou zacit§ch
podminek vykazovat superplastické vlastnosti.[3]

Mezi technologie vyuZivajici SPD pahag.:
» Uhlové bezkontratni protla&ovani (equal channel angular pressing)
» krut za vysokého tlaku (high pressure torsion)
» cyklické protl&ovani a gchovani (cyclic extrusion-compression)
» cyklické pichovéani v kanalu (cyclic channel die compression)
» protlatovani v kombinaci s krutem (twist extrusion)
» kontinudlni valcovani spojené sghovanim (continuous extrusion forming)
* kumulativni valcovani (accumulative roll bonding)
e omezené tvarové lisovani (constrained groove prgssi

2.1 Uhlové bezkontrakéni protla&ovani (ECAP)

Tato metoda umaiije ziskat UFG strukturu ve¢tgich objemech bez zmy
vychoziho pi¢ného piifezu.

Samotnd plasticka deformace je u tohoto procesisladama mnoha faktorech jako
nag. homologicka teplota,gvodni velikost zrna, rychlost deformace, velikosbtfaiovaci
sily a vysledné nagi vzhledem k modulu pruznosti nebo hustota stmuktin poruch.[3]

Metoda spoiva v protl&ovani vzorku lomenym kanalem. Je-li Uhel mezimh
castmi kanalu roven préwo0°, je vzorek v okamzikuipchodu meziégmito ¢astmi namahan
prostym stihem. Nedochazi ke ziné velikosti giicného ptifezu, coz tuto metodu odliSuje od
konvertnich zmisohi protlatovani. V praxi je vhodné definovat jednotlivé royive vzorku.
Nejcastji se pouziva ozrnni X pro rovinu kolmo na podélnou osu a Y a Z poginy
rovnolkEzné s boni a horni sthou vzorku (obr. 2.1).[3], [4]

Deformace je zavislairpdevsSim na uhld, jez sviraji d¢ casti kanalu, ale vyznamny
je i uhel¥ (oblouk zakiveni v mist protnuti obou kand) (obr. 2.2). S rostoucim Ghlef
klesa celkova deformace, optimalnich hodnot nalpiva® = 90°, je-li uhel® mensi, je
dosaZeno vysSi celkové deformace a jgairstruktury, avSak pegebny tlak na jeden fichod
neureérné vzroste. Uhel ovliviiuje celkovou deformaci a to tak, ze s jeho rosteetikosti
deformace kles4, nejlepSich vysléd& tedy dosaZzenaripgkonfiguraci, kde¥ = 0°, avSak to je
Vv praxi téngt nemozné.[5]
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Vzhledem k tomu, Ze je plochdifného péifezu neninna, je ¥ejmé, Ze opakovanym
protlatovanim Ize docilit velmi vysokého stupdeformace. Mezi jednotlivym protlavanim
je vzorek mozno pootét, ¢cimZz dojde k aktivaci jiného $hového systému. V praxi se
negastji pouzivaji ctyii zpasoby pfichodu vzorku kanalem, které jsou ozonany jako A,
Ba, Bc a C (obr. 2.3). ® prichodu typu A se vzorek mezi jednotlivymitphody vibec
neot&i, pri prachodu typu R je vzorek otéen stidaw o 90° v kladném a zaporném &mn,

u typu B je vzorek roviz ot&en o 90°, avSak stale ve stejnémésmpii prichodu typu C je
vzorek otéen mezi protl&vanim o 180°.[4]

Napiklad @i prachodu typu C se vyskytuje opakovanyitstve stejnych rovinach,
naproti tomu f prachodu typu A vzniknou &#né roviny, které sviraji thel 90°. #hody
typu B je dosazenétyt odliSnych rovin, jez sviraji Uhel 120°.[3]

Z analyz vyplyva, Ze jichod typu A vede ke zvySeni deformace v rovinach ¥ ale
neprojevi se zvySenim deformace v r@évih Prichod typu B vede ke zvySeni deformace ve
vSech tech ortogonalnich rovinachiiprichodech typu Ba C se vzorek po kazdéttvrtém
resp. druhém prott@vani navratil do polohyipd prvnim piichodem, rozdilem mezémito
metodami je skutaost, Ze pichod typu B zahrnuje deformaci ve vSedlet¢h ortogonalnich
rovinach, kdezto u fichodu typu C nedochazi ke zvySené deformaci v axif]

ProtoZe je proces ECAP za pokojovych teplot regtiobtizny, provadi se (obzvias
u materiah s vySSi mezi kluzu) za zvySenych teptomze klesne sila ptbna k protléeni
vzorku. Zarové vSak musime brat v potaz, Zéi pySSich teplotdch dochazi u mnoha
materiati k hrubnuti zrna, proto se voli takova teplota, &nto efekt nebyliflis vyrazny.

Pti prichodu ma rychlost deformace (v rozsahu obvykle p@mch hodnot,
tj. ~20 mm.&) vyrazré mensi vliv na vyslednou strukturu ne? teplota.

F

+ pritlaénik *

T

priitlaénilk

forma

vzorelk
G |
. \
protlaceny L
\ zapustka .. vzorek
Obr. 2.1: Schematické znazéni metody Obr. 2.2: Geometrické usfalani metody
ECAP [4] ECAP s vyzné&enymi

Ghly @ a'¥ [5]
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2.2 Krut za vysokého tlaku (HPT)

Vzorek ve tvaru disku nebo krouzku je vloZzen mexa disovniky s valékovym
vybranim o vySce mensSi nez vySka vzorku (moznyalige konfiguraci: obr. 2.4). Vzorek je
vystaven tlaku ¥adu GPa a zaroverotuje spodni lisovnik¢imz dochazi k deformaci
krutem.

Déale dochazi vikledku teni mezi vzorkem a lisovnikem k intenzivni smykové
deformaci. Deformace roste 8ram od stedu k okraji vzorku. Pouzitim HPT dochazi také
vyznamnému viistu tvrdosti.

Celkova deformace dosazitelnd metodou HPT jekienych kovovych materialaz

1000 %, deformace vSak neni rovnoné, nejvysSich hodnot je dosaZeno na okrajich,
nejnizsich v ose disku.[6], [7]

Obr. 2.4: Schematické znazeéni dvou konfiguraci metody HPT [6], [7]
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2.3 Cyklické protla ¢ovani a gichovani (CEC)

Vzorek je vloZzen do formy, skladajici se ze dv@sti o stejném jprezu, jez jsou
propojeny zuzZenym kanalemuigbbenim horniho razniku je material prévhean, avsSak
zarovaer je pisobenim dolniho raznikuéghovan na fivodni pihrez. Tento proces je
nekolikrat opakovan.

Pred samotnym prott®@vanim je material nejprve silen tak, aby bylo dosazeno
podminek co nejblizSich hydrostatickému tlaku. \abghu procesu dochézi v materiélu
k trojosé napjatosti, coZ je vyhodné pro zpracoméwedtizr tvaritelnych materiél.

K nejvetSimu zjemmini zrn dochazi po prvnim fchodu, poté gmeérna velikost zrna
klesd vyraza pomaleji. U materidl z vyraznou texturou dochazi k jejimu postupnému
zeslabovani. Orientace vyslednych zrn jeésiwvlivnéna celkovou deformaci, a to tak, ze
s rostouci celkovou deformaci kles&@bmalouhlovych hranic zrn. Vysledna struktura byva
velmi jemn4, avSak obvykle ne tolik jaké ECAP nebo HPT.[8]

| osa CEC

protlacovani

péchovini

Obr. 2.5: Schematické znazéni metody CEC [9]
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2.4 Cyklické péchovani v kanalu (CCDC)

Jedna se principietno velmi jednoduchy proces, kdy je vzoretclpovan v kanale
o ¢tvercovém piirezu, poté je vzorek aten o 90° a proces se opakuje. Vzorek sé&i ik,
aby byl na konci celého procesu ¢pb pichovani ve vSech osach stejny. Nevyhodou
podobnych procdsje, Ze niize dochazet k vybouleni vzorku ¥ignych osach, coz vede
k nutnosti brouseni po kazdémcpovani, to je f CCDC eliminovano tvarem kanalu, ktery
omezuje deformaci v jednéfipné ose,éimz je dosazeno podminek rovinné deformace.
Velikost deformace v podélné ose se voli takovg,\elska vzorku po gchovani odpovidala
Sikce kanalu (obr. 2.6). Omezenim deformace v jedn& jesdosazeno vysSi celkové
deformace nez je tomu Vipadt prostého jednoosého tlakii ptejné zminé vysky vzorku.

Metodu Ize velmi pesr® modelovat. U vzonk je pozorovan obdobny vyvoj
mikrostruktury jako g ECAP.[10], [11]
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Obr. 2.6: Schematické znazéni metody CCDC [11]
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2.5 Protla¢ovani v kombinaci s krutem (TE)

Princip této metody sgiva v protl@&eni vzorku oitvercovém piirezu d¥ma kanaly,
které jsou spojené zapustkou ve tvaru Sroubovigestli i jiné varianty, pi niZ je vzorek
nag. protla&ovan slozenym kanalemyipemz jedna jeh@ast rotuje (obr. 2.7), pdprotuje
i raznik, a to op&gnym snérem neZ forma, coz vede ke sniZzeni tlakugdmiého k protkgeni.

Podobr jako u ECAP je deformace vzorku realizovandhstym naméahanim, ale
celkova deformace je nerovnéma podoba jako u HPT, tj. v ose vzorku dochazi k mensim
deformacim nez na jeho okrajich (tuto neroviomost Ize snizit oté&enim vzorku mezi
jednotlivymi ptichody). Na rozdil od ECAP dovoluje prattevat i duté vzorky.

Tato metoda nachazi spolu s ECAP agivuplaténi v praxi.[12], [13]

raznilc

Zkkroucena
zapustla

Vysokotlake
pouzidro

LILLIIIIIIIIIT) /4\\\\\\%
1‘\ /ﬁ/;///////{(/}/AKN

\ \ 4 ]

razmik kanal vzorek rohyici zapustka

Obr. 2.7: Schematické znadzéni dvou variant metody TE [12], [13]
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2.6 Kontinualni vytla ¢ovani spojené s gchovanim (CONFORM)

Vzorek je misobenim itecich sil vyvolanymi ot&enim stedového disku nebo valce
protlatovan stacionarni formou (obr. 2.8). Hlavnirivddem vzniku bylo zvySeni efektivity
ECAP.

Jedna se v podstab kontinualni ECAP proces. Narozdil od kontr@inmetody neni
limitovan délkou formy a navic dochézi k menSinat&m na vzorku vigledku vzniku trhlin
u predniho a zadnihéela vzorku (typické pro konvéni ECAP).

Metoda dovoluje zpracovavat vzork§tvercového nebo obdélnikového ufezu
znanych délek, avSak oproti ECAP je nutno docilit igB3ecich sil.[14]

stacionarni forma

Obr. 2.8: Schematické znazéni metody CONFORM [14]

2.7 Kumulativni valcovani (ARB)

Vzorek ve tvaru plechu nebo pasu seimre na dv stejré velké casti, peliveé odisti,
casti se poloZiies sebe a valcuji se navodni tlougku. Bechem tohoto procesu bydho byt
zajiseno diftzni svéeni obou plech (dulezita je vyssi teplota deformace, ktera zatoweni
vySSi nez rekrystalizai teplota, a nizsi rychlost). Proces je poté opako Z podstaty
procesu vyplyva, Ze w@teme teoreticky dosahnout libovolné celkové defaana
aplikujeme-li dostaieny pacet pichod.

Takto zpracované materialy vykazuji plynuly #ir pevnosti, avSak ztiay pokles
taZnosti, zejména po prvnimighodu.

Nevyhodou je znmda heterogenita struktury a vysoké vyrobni nakladifisledku
potteby opakovat dkledné ¢istovani stykovych ploch, na druhou stranu dovoluji ta
metoda zpracovanitsich vzork.[2], [15]
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Obr. 2.9: Schematické znazéni metody ARB [15]

2.8 Omezené tvarové lisovani (CGP)

Vzorek ve tvaru plechu je lisovan v asymetrickénfér ¢imz je dosazeno vysoké
deformace s$them cyklickym zgisobem. V dalSim kroku je plech vyrovnan lisovanim
v rovné forng, obracen a proces se opakuje.

Pevnost i tvrdost obvykle roste, ale ¢kterych materidl mize po rkolika cyklech
z&it pozvolna klesat. Vzorek neni deformovan roveiow, na povrchu je celkova deformace
nizSi nez v jeho ose. Tato metoda neni nejviddmpro slitinové materidly, které vykazuji
mensi taznost nez jejialisté slozky, protozedkteré maji tendenci praskat, pokud byfeg
samotnym procesem Zihani pySSich teplotach.[16]

Tato metoda dovoluje zpracovavéatsi vzorky.[17]

SN
I

i O

T
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Obr. 2.10: Schematické znazénh metody CGP [17]
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3 Vlastnosti a stabilita ultrajemnozrnnych materiali

Obecré délime materialy podle velikosti zrna na materialgamvereni velikosti zrna
(nad 1um), UFG (100 — 1000 nm) a nanostrukturni (&daz 100 nm). Mezi UFG materialy
ovSemtadime i wkkteré materialy s hrubSim zrnem, u nichz obvyklymetodami nelze
jemngjSiho zrna dosahnout (MapMg a jeho slitiny, kdy za UFG povaZzujeme jiz nmite
s velikosti zrna ~m).

Nekteré vlastnosti UFG materialse mohou velmi odliSovat od vlastnosti matérial
s konvegini velikosti zrna. Velikost zrna je¢br¢ o nekolik fadi mensi, navic je zjemdni
obvykle homogenni v celém objemu. S tim souvisicobevyrazny naiist pevnostnich
charakteristik a mirny pokles defortméch charakteristik.

Pres vSechny své vyhody je vSak strukturaisiedku vnitnich pnuti a velké hustoty
dislokaci inherenth nestabilni. Samotnou stabilitu struktury oviliye prevazr pouzita
metoda a velikost celkové deformace, velkou rohjdrtakécistota materidlu fovodniho
vzorku.

U téchto matriah je mozné uiit tzv. kritickou teplotu nebo kritické zatizeniteke
udavaji hodnotu pdp rozptyl hodnot teploty nebo mechanického zatizé&dy dochazi
k rekrystalizaci UFG struktury. Existujizné metody zji®ovani kritickych hodnot, ndp
zkouSka mikrotvrdosti, zkouska tlakem, analyza poinkBSD apod. Kritické hodnoty se
mohou liSit v zavislosti na pouzité metod

Tyto hodnoty byvaji u mnoha matefiakelativre nizké, proto séasto nize ukazat, ze
dany UFG material ma vynikajici vlastnosti, avSakngpouZitelny za vySSich provoznich
teplot, coZz znemaitje dalSi zpracovani a vyrazomezuje oblast pouZziti

3.1 Struktura a stabilita n ékterych ultrajemnozrnnych material @

X. Molodova a C. Gottstein [18] zkoumali jednotlivéorky hlinikoveé slitiny 3103,
jenz prodlaly jedno-, dvoj-,étyi-, Sesti- a osminasobny ECAP sighodem typu B a poté
byly izotermicky Zihany v solné lazni o tegl@30 °C. Welem bylo zjistit, jak rychle dojde
k destabilizaci UFG struktury v zavislosti nacpo prichodi. Struktura byla hodnocena
vizualné pomoci EBSD a zkouSkou mikrotvdostidznych¢asovych intervalech.

V pavodni struktiie mela zrna péimérnou velikost piblizné 130 um, po Sesti
prichodech doslo k vyraznému zje#nin na 500 nm, avSak struktura nebyla homogenni, po
dalSich dvou prchodech doSlo pouze k mirnému zj&minzrna, ale zarowek homogenizaci
celé struktury (obr. 3.1). | po osmigwhodech byl ve strukia zjiS€n vysoky podil
malouhlovych hranic zrn (okolo 50 %).

Pfi nasledném Zzihani vykazovaly vzorky obdobné chouder ohledu na get
prichodi, rozdilem byla pouze rychlost tohoto procesu. Na. 3.2 je vidt, Ze po
dvojndsobném ECAP jsou uz po minutové prodlgi 330 °C patrné znamky rekrystalizace
a po 5 minutach doslo k rekrystalizaci praktickgelém objemu, zatimcaig prichodech je
po stejné dobvidét pouze poatek nerovnorrné rekrystalizace.

Z testi mikrotvrdosti (obr. 3.3) je patrné, Zéi mizSim pdtu prichodi (1-2) klesa
mikrotvrdost zpoatku velmi vyrazg, ale @i Zihacich dobach vysSich nez 200 sekund, dojde
ke zpomaleni az zastaveni tohoto poklesu, napotutu vzork které prodlaly ¢tyti a vice
praichodh je pokles mikrotvrdosti zg@tku mirrgjSi, avSak fi delSi dok zihani dochazi
k vyraznému poklesu. lipsto je vysledni mikrotvrdost stéle vyssi.
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Z pozorovani vyvoje struktury jednozimg vyplyva, ze poet piichodi ma vyrazny
vliv na stabilitu struktury, a to patnz divodu vzniku stabilnich jemnych precipiiat
v praibéhu ECAP, jez brzdi rychlost rekrystalizacdi ¥ysokych teplotach neboripdlouhé
dobs vydrze v8ak dochazi u UFG struktury hliniku k a@efgrci a hrubnuti i po osminasobném

po osmi ptichodech (b) — EBSD [18]

330°C 1min

"% 2x B, 330°C Smin
:P = 3 e P =

Obr. 3.2: Struktura hlinikové slitiny 3103 viéhu Zihani — EBSD [18]
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Obr. 3.3: Zavislost mikrotvrdosti hlinikové slitirB103 na dobzihani [18]

X. Molodova a kol. [19] se zabyvali teplotni staoili cisté nedi (99,95 %), jez
procklala jedno- az dvanactinasobny ECAP &cpodem typu B a poté byly jednotlivé
vzorky Zihdny zaiiznych teplot v rozmezi 100-300 °C v solné lazndpbu deseti minut. Na
vzorcich byla poté provedena zkousSka mikrotvrdastvysledné hodnoty byly vzajemn
porovnany s hodnotami mikrotvrdosti vzorku jenz pgluze valcovan za studena na 13,1 %
pavodni tlougky.

Vzorky byly pred samotnym ECAP Zihany za teploty 450 °C po dolu chodin,
¢imz bylo docileno pla& rekrystalizované struktury o gmérné velikosti zrna 2@um. ECAP
probihalo za pokojoveé teploty a celkova ekvivalémieformace po dvanactijmhodech byla
rovna 13,8. Mikrotvrdost po ECAP nejprve prudceostia, ale paitvrtém piichodu doslo
k saturaci (obr. 3.4). Maximalni na&hena mikrotvrdost byla 125 HV (po dvanacti
praichodech). Pomoci EBSD bylo zpgb, Ze po dvanacti fichodech bylo dosazeno
struktury s piimérnou velikosti zrna 440 nm s podilem malouhlovyddnic zrn okolo 50 %.

130
120 /'

100

o

a0

mikrotvrdost [HV]

8O

70

EU I 1 1 1 1
0 2 4 6 8 10 12
poiet priichodi

Obr. 3.4: Zavislost mikrotvrdostisté nedi na p&tu prichodi ECAP [19]
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Obr. 3.5: Zavislost mikrotvrdostisté neédi na Zihaci teplét[19]

Ze ziskanych vysledkmeteni (obr. 3.5) plyne, Ze po rekrystalizaci vykaatgorky
s vicenasobnym ECAP vysSi mikrotvrdost, avSak katri jejich struktury dochaziide
nez u valcovaného vzorku, ®&hoz nastavaip 175 °C. Po dvou gichodech pozorujeme
pokles mikrotvrdosti 150 °C, @i vice pfichodech dokonce uZiipl00 °C. Pokles
mikrotvdosti je natolik vyrazny, Ze vtomto rozsateplot dosahuji po vyzihani vzorky
z vy§Sim potem piichodi horSich hodnot. P zvySeni Zihaci teploty nad 250 °C vysledna
mikrotvrdost ot roste s pétem piichodi.

Dale je z experimentu patrné, ze tyrech pfichodech jiz nedochazi u cah
k vyrazné zminé chovani.

3.2 Struktura a stabilita hor¢ikovych slitin

Strukturu a stabilitu ize ovlivnit hned #kolik raznych ¢initelt. Tato kapitola se
bude zabyvat moznym vlivemiipadovych prvi, vlivem teploty (jak pi vyrobe, tak fi
mechanickych zkouskach) a vlivem ¢oo prichodi ECAP. Vliv je posuzovan z hlediska
zmeény mikrostruktury (zjeméni zrna, zmina pongru malouhlovych a velkouhlovych hranic,
atd.) nebo mechanickych vlastnosti.

3.2.1 Slitiny typu AZ

Jedna se o fldikové slitiny s pidavkem hliniku 3-9 % a zinku do 1,5 %
(s rostoucim obsahem zinku rosté&rnéd hmotnost a slitina ma vyssi nachylnosistu zrna).

Rizné obsahy hliniku maji vyznamny vliv na vyslednmoikrostrukturu, zpravidla se
pouziva ~3 %, 6 % nebo 9 % odpovidajici slitinam3AZAZ61 a AZ91 (obr. 3.6).
Z diagramu Al-Mg vyplyva, Ze véthto oblastech bude slitina tema snisi substitdniho
roztoku hliniku v h&iku (fazed) a intermediarni faze MgAl 12 (fazey).
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Obr. 3.6: Rovnovéazny diagram Al — Mg [20]

Mechanické vlastnostéthto slitin jsou ovSem geny hlavé mikrostrukturou, kterou
krom¢ chemického slozeni vyrazrovliviiuje tepelné zpracovani. NéjdzitjSimi faktory
jsou velikost a morfologie zrna a morfologie pré@ti.

Nap. na slitit AZ91 (obr. 3.7) mMZeme vidt, Ze po odliti jsou tvrdé precipitaty
Mgi17Al 12 negiznivé rozmisény po hranicich zrn, coz (vzhledem k jejich velkédbsti)
zpasobuje pokles pevnostnich i deformech charakteristik. ZlepSenim viastnosti se dggahu

homogenizanim zihanim, kdy se vyl@ené precipitaty rozpousti v matrici.[21]

Obr. 3.7: Struktura slitiny AZ91 po odliti (a) a pomogenizénim Zihani (b)
— swtelny mikroskop [21]
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3.2.2 Vliv prisadovych prvki

U slitin AZ61 a AZ91 J Li. a kol. [22] pozorovaliliv obsahu hliniku na mnozstvi
precipitdi Mg;7Al12 a jejich vliv na vyvoj mikrostruktury ip ECAP. Vzorek prodal
osminasobny ECAPip225 °C a rychlosti 16,8 mm za minutu sigltodem typu B. VVzorky
byly pozorovany ve stelném mikroskopu, TEM i SEM.

XX AW e
g L .. s : .

{. 10 pm e S "1:“ 10 pm | v 9 "m. ¥ AN
Obr. 3.9: AZ61 1XECAP (a), AZ91 1XxECAP (b) <tlny mikroskop,
AZ61 8XECAP (c), AZ91 8XECAP (d) — SEM [22]
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Obr. 3.10: Morfologie a orientace zrn AZ61 (a) 2A (b)
po osminasobném ECAP — TEM [22]

Z obr. 3.8 je patrné, ze vipodnim stavu maji abslitiny priblizn¢ stejnou velikost zrn
okolo 15um, avSak v AZ91 je mnohem vice precipitélg;7Al 12, C0Z m& za nasledekitgi
zjemreni struktury @i po ECAP, viditelné jiz po prvnim pchodu (obr. 3.9 a, b). Po osmi
prichodech (obr. 3.9 c, d) je struktura obou slitimn@msrné zjemrénd, gicemz ve slitig
AZ91 je patrné jem¥)Si zrno a vySSi obsah precipitdha snimku jako biléastice). Snimky
z TEM (obr. 3.10) ukazuji, ze ve vysledné strigtise vyskytuji jak malodhloveé, tak

velkouhlové hranice.
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Obr. 3.11: Vliv obsahu hliniku na velikost zrnaslginach AZ [22]

Z vysledki vyplyvda, Ze na vyslednou strukturu a tim padera viastnosti ma u slitin
AZ vyrazny vliv mnoZstvi precipitdt Mg;7Al 12, které souvisi s obsahem hliniku. U slitiny
AZ91 je mozno ziskat zrno az polori velikosti oproti AZ61 (obr. 3.11).

3.2.3 VIliv po¢tu prichodi

H. K. Kim a W. J, Kim [23] zkoumali slitinu AZ31,t&ra prodlala ¢tyinasobny
ECAP @i zvySené teplats pfichodem typu B. Byla provedena tahova zkouska na vzorcich
s miznym pa@tem piichodi, vysledky byly porovnany s hlinikovou slitinou 2D2Slitina byla
poté zihana po dobu 30 minut na intervalu tepld-800 °C. Byl zkouman vliv Zihaci
teploty na velikost zrna, mikrotvrdost a aktimédenergii fistu zrna.

B 3 AT b
- & 1 d PR AL

Obr. 3.12: AZ31 nedeformovany stav (a), 1x ECAR (b)
4x ECAP (c) — sttelny mikroskop [23]
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Obr. 3.13: Distribuce velikosti zrna AZ31 1x ECAd) & 4x ECAP (b) [23]

Pred samotnym ECAP byly vzorky po dobu 2 h Zih&kyteplot 420 °C a nasledn
ochlazeny vodou o pokojové tepiptimz bylo docileno zrna oistdni velikosti 48,3.um.
Prvni dva piichody ECAP byly aplikovany ip teplog 320 °C, teti actvrty pii teplog
250 °C, resp. 200 °@jmz je docileno zrna oisidni velikosti 2,5um.

Z obr. 3.12 a obr. 3.13 vyplyva, Ze po prvninighrodu je struktura bimodalni (tj. ve
strukture se vyskytuji jak jemnd, tak hrubd zrna) a azstorewim mnoZzstvim pchodu se
stava homogenni, avSak ne tolik, jak by &ekavalo, coz je pra¥gpodobr zpisobeno vyssi
teplotou i ECAP, neZ je obvyklé. Takto vysoka teplota (320) byla pouzita zdlvodu
potreby ziskat strukturu bez deféktoz bylo u h&ikovych slitin za nizSich teplot obtizné.

Pomoci TEM bylo zji&no, Ze se ve strukitet nachazi jak zrna s velmi vysokou, tak
i s nizkou hustotou dislokaci uvhizrna. Dale bylo zjiho, Ze ve strukiie nejsou fitomny
nerovnovazneé hranice zrn, ktera jsou obvyklainagJFG slitin na bazi gdi nebo hliniku.
Tato skuténost byla nejspis také agpobena vyssi teplotodifeCAP, ktera zaficinila jejich
transformaci na rovnovazné.

Na obr. 3.14 je zobrazen vliv Zihaci teploty naikest zrna. Je jasnpatrne, ze
struktura se stava vysoce nestabilni gekmeni teploty 400 °C, avSak k m&wyrazné
degradaci struktury dochazi viditélniz za nizSich teplot. Mikrostvrdost materialu $de
s rostouci velikosti zrna praktickygsré podle upraveného Hall-Petchova vztahu:

Hy, =H, +K,d 72, )

kdeHo aKy jsou materialové konstanty.
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Obr. 3.14: Velikost zrna v zavislosti na Zihacile&ppii Zihani po dobu 30 min [23]

Za elem zjiSéni mechanismutstu zrna p zZihani byla nitena aktivani energie
rastu zrna. Vychazi-li se zipdpokladu, Zetist zrna ma parabolicky fioeh, tudiz velikost
zrna je na&ase zavisla podle:

d*-dZ =kt?, 2

kded, je pavodni velikost zrnag je velikost zrna po danétaset ak je konstanta, kterou Ize
vyjadrit z Arrheniovy rovnice ve tvaru:

- -Q
k =k, ex;{ RT) : 3)

kdek je konstantaR univerzalni plynova konstantd,piislusna Zihaci teplota@ aktivaini
energie @istu zrna, pak iive byt aktivéni energie vyjatena jako srrnice pfibeéhu dané

casti Kivky zavislosti d* —dZ na prevracené hodnetzihaci teploty v semilogaritmickych
souadnicich (obr. 3.15).
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Obr. 3.15: Zavislost rozdilu velikosti zrna n@yracené hodndteploty [23]
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Bylo zjiSttno, Ze aktivani energie nabyvaipkvapiv nizkych hodnot v teplotnim
rozsahu 250-400 °C, tento jev je pozorovan i u WR&eriah na bazi hliniku, avSak u nich
je vyswtlen chovanim nerovnovaznych hranic zrn, které seltine AZ31 nevyskytuiji.
MozZznym vyswtlenim je vtomto fipac pokles hustoty dislokaci fip rostouci teplat
v dasledku zrychleného procesu zotaveni.
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AZH [ 202441
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Obr. 3.16: Ribeh zkousky tahemipriazném pétu prichodi: AZ31 (a), 2024Al (b) [23]

Pri porovnani tahové zkousky AZ31 a hlinikové slitiap24 (obr. 3.16) je patrné
vyrazre odliSné chovani po podstoupeni ECAP, hlinikovinsliukazuje vyrazny nast meze
kluzu a pokles taznosti, zatimco u AZ31 dochézipmvej k vyraznému néstu taznosti
a poklesu meze kluzufipemz s dalSimi gichody se tento rozdil oprotiaipodnimu stavu
snizuje. Rozdil je vysMlovan mtiznym chovanim v mgibéhu deformaniho zpevani
u hlinikovych a hetikovych slitin.

B. Chen a kol. [24] zkoumali vyvoj pevnostnich afadmanich charakteristik
a morfologie vmistki faze Mg-Al1, u valcované slitiny AZ91, jeZz preéthla dvoustupovy
ECAP (tyii prachody @i 225 °C a dva gichody i 180 °C, vSechny typu & rychlost
protlatovani 25,2 mm za minutu).

Na obr. 3.17, ziskanych pomociéminého mikroskopu, je véd postupny vyvoj
mikrostruktury v pib¢hu ECAP. Po prvnim jpchodu je viditelnd pouze pmajici cast&na
rekrystalizace, datvrtého pfichodu roste podil rekrystalizovanych zrna fa goslednich
dvou pfichodech dochazi k homogenizaci. ¥8tky Mg7Al1, precipituji rovnondrné na
hranicich zrn.

Z pribéhu tahovych zkouSek prové&mych @i pokojové teplat (obr. 3.18) plyne, ze
s rostoucim pe&tem piaichodi nejprve roste jak mez kluzu a pevnost, tak tazrusttyiech
praichodech ovSem dochazi kepvapiv silnému poklesu taznosti. Nét pevnostnich
a deformanich charakteristik podle vSeho souvisi s vySSimilpm precipitai Mg;7Al 12, Po
dodaténych dvou piichodech § niZsi teplo& taZznost ogt vzrostla.

S rostoucim podilem faze M@\l 1, dochazi vzdy k nastu pevnostnich charakteristik,
avSak jeji morfologie sikh ovliviiuje deformani charakteristiky. Pokud se ve vzorku
vyskytnou rozsahlejSi oblasti této faze, dochazéchito mistech Kk iniciaci mikrotrhlin
z divodu styku dvou rozdilnych fizek (coz zfisobilo pokles taznosti pgvrtém piichodu).
Tento efekt Ize vyraznzmirnit dodaténymi prichody za nizSich teplot.
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ECAP (c), 4x ECAP (d), 5x ECAP (e), 6x ECAP (f)wételny mikroskop [24]
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Obr. 3.18: Rib¢h tahovych zkouSekiprazném pétu prichodi [24]
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K. Mathis a kol. [25] zkoumali vliv p&iu prichodi na vyslednou mikrostrukturu
a mechanické vlastnostitipzkouSce tahem provedené v rozsahu od pokojoviétyepo
300 °C na slitin AZ91, jez prodlala dvou- az osminasobny ECARi 270 °C, rychlosti
5 mm za minutu s gichodem typu C. Vzorky bylyipd ECAP Zihanyipteplot 413 °C po
dobu 18 h. Celkova hodnota ekvivalentni deformada po osmém gichodu rovna 9,2.

Z obr. 3.19, ziskanych pomoci&einého mikroskopu, je patrné, Ze ke zjeémin
struktury dochazi neftve v oblasti vodnich hranic zrn. Zgvodni velikosti zrna ~4@m
bylo po osmi pichodech docileno homogenni struktury dnmirnou velikosti zrna 1,22m
(podle TEM). Z pozorovani pomoci RTG difrakce vy@ly Ze skuténa velikost zrna je jeSt
nizSi. Tento jev je pravgodobré zpisobeny tim, Ze zrna se skladaji z mensich subzrn
o velikosti do 0,1um oddlenych malodhlovou hranici s velmi nizkou desoaentmensi
nez 1°. Hustota dislokaci vzrostlihgizné pstkrat.

RTG difrakci bylo dale zjigho, Zze uz po dvou fichodech se Zénaji ve struktie
objevovat precipitaty faze MgAl 1, (dle [25] by precipitace stejného mnoZstvi tétwefaouze
za zvySené teploty trvaldiplizné 8 h, zatimco dva pchody ECAP trvaly pouze cca 50 min,
v tomto gipackt je precipitace urychlena pré&intenzivni plastickou deforamci). Pomoci SEM
bylo zjiS&no, Ze tvar precipitatse s pétem pfichodi méni z podlouhlych (obr. 3.20 a) az na
homogenni maléastice (obr. 3.20 b).

=y LU .
-k 4 [ . o

Obr. 3.19: Mikrostruktura slitiny AZ91 viizodnim stavu (a),
2x ECAP (b), 4x ECAP (c), 8x ECAP (d) —<s®iny mikroskop [25]
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Obr. 3.21: Skuténé napti a skuténa deformace slitiny AZ91 v zavislosti na¢poprichodi ECAP
pti 20 °C (a) a 300 °C (b) [25]
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Obr. 3.22: Mez pevnosti (a) a taznost (b) slitingQA v zavislosti na tepld{25]
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Na obr. 3.21 jsou uvedeny zaznamy tahovych zkomégbokojové a zvysené teploty,
z nich je patrné, Ze za pokojovych teplot s rostouygaitem piichodi roste mez kluzu i mez
pevnosti a klesa taznost, zatimct feplo& 300 °C mez pevnosti vyragzrklesa oproti
puvodnimu stavu, avSak pet pichodi ji pfiliS neovliviuje, oproti tomu taznost vyragn
roste. Nizka pevnost a vysoka taznast300 °C je podle vSeho #pobena mikroskopickymi
precipitaty Mg-Al1,, které umoiuji pohyb dislokaci, ktery vede k dynamickému zetsv
a relativie malymi zrny, které umaitlji dislokaci pomoci skluzu na hranicich zrn.

Na obr. 3.22 je uvedena zavislost meze pevnosizrosti na tepléf je Zejmé, Ze za
nizkych teplot vykazuje slitina AZ91 lepSi pevndstharakteristiky po vysSim ptu
praichodi, a to az do teploty 100 °C.riPdalSim zvySovani teploty dochazi k prudkému
poklesu pevnosti (efekt je vyrag@i pro vzorky s vysSim gtem pfichodi). Z experiment
pii teplo€ 200 °C dale vyplyva, Ze vzorky s nizSimcéman phachodi vykazuji vySSi
pevnostni charakteristiky nez vzorky s vysSinitem pichodi. S rostouci teplotou pevnost
v tahu dale klesa, po dosazeni teploty 300 °C nddyepo ECAP dosahuji stejné hodnoty
pevnosti bez ohledu na ¢t pfichodi. Taznost s rostouci teplotou fista, vySSich hodnot
dosahuji vzorky s vysSim piem piachodi. Pri 300 °C je dokonce u vzorku jez petal osm
praichodi dosazeno superplasticity.
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Obr. 3.23: Zavislost hustoty dislokaci na tepl@5]

Na obr. 3.23 je zobrazena zavislost hustoty dislbkaa teplat, porovnanim
s obr. 3.22 je patrna silna souvislost hustotyodsti a meze pevnosti. Zardvize vyvodit,
Ze i teplotach nad 100 °C dochazi k silnému poklessiok&ni hustoty v dsledku
dynamického zotaveni.

3.2.4 Vliv teploty

X.-Y. Yang a kol. [26] pomoci st¥elné mikroskopie, SEM a EBSD zkoumali vliv
Zihaci teploty naust zrna ve slitia AZ31, ktera prodala vyraznou deformaci za teplai p
300 °C. Vzorky byly nejprve zihanyipteplot 460 °C po dobu 2 h a naslédachlazeny
v peci. Poté byly deformovany za teploty 300 °Clikest celkové deformace byla 1,2.
Nasledr byly Zzihany v rozsahu od pokojovych teplot do 4G0po dobu 1000 s.

Na obr. 3.24 je viét, Zze za danych podminek deformace jeavaqani struktura
bimodalni. B zZihani za teplot okolo 200 °C dochazi k rovéomému fistu zrn a pvodni
hruba zrna jsou stale di@rozeznatelna,ipzvyseni teplot nad 220 °C, zrna hrubnou rychleji
a po stejné dabuz je problematické dit rozdil mezi givodnimi hrubymi zrny aémi, které
zhrubly az pi Zihani, pokud teplota jeSwzroste, vznikne po dané dobtruktura hrubych,
prakticky rovnoosych zrn.
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Z obr. 3.25 popisujiciho rozlozeni velikosti zrndanych podminek Zihani je patrné,
Ze i nizSich teplotach dochazi k pomalému hrubnutazmicemz si struktura zachovava
trend pivodniho rozdleni (bimodalni struktura, maxima v oblasti 2 a |#@). S rostouci
teplotou dochéazi k poruseni tohoto trendu a v koéestruktie hrubych zrn pozorujeme

nejvyssi zastoupeni zrn s velikostibtizné 15 um.
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Obr. 3.24: Mikrostruktura slitiny AZ31 po deformaz tepla (a), izochronni Zih&ni (1000 8)200
°C (b), 220 °C (c) a 300 °C (d) —&elny mikroskop [26]
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Obr. 3.25: Distribuce velikosti zrna v zavislost kihaci tepl@t pavodni stav (a),
100 °C (b), 200 °C (c), 300 °C (d) [26]

35



10 ¢

velikost zina [um]

(a)

]

=7

potet jernyech zn [105mm

30 130 230 330 430
fihaci teplota [°C]

Obr. 3.26: Pkmérna velikost zrna (a) a pet jemnych zrn (b) v zavislosti na te@$26]

Na obr. 3.26 je viét zavislost velikosti zrna a ptu jemnych zrna ve strukte. Je
patrné, Ze zavislost Ize radid do t¢i oblasti: pdatek fistu zrna, zrychlené hrubnuti zrna
a normalni #st zrna. Lzefrict, Ze az do teploty 200 °C prakticky nerosténmirna velikost
zrna, po pekrateni této teploty vSak dochazi k prudkémuutsér v disledku nahlého
hrubnuti zrna. ZarowevSak miZzeme pozorovat, Ze jiZipnizSich teplotach dochazi v oblasti
1 k poklesu podilu jemnych zrn¢ehoz niizeme odvodit, Ze jako prvni hrubnou praselmi
jemna zrna. Porovnanim obr. 3.25 a obr. 3.2@ame usoudit, Ze préw oblasti teplot okolo
220 °C dochazi k rozpaduiyodni bimodalni struktury. Tuto teplotuitteme proto ozriat za
kritickou teplotu tohoto materidlu, avSak je &idZe k destabilizaci struktury dochazi i za
nizsich teplot, pouze mnohem pomaleji.

Z. Zuberova a kol. [27] zkoumali velikost zrna # jdiv na pevnostni a deforniai
charakteristiky hitikove slitiny AZ31 pipravené pomoci squeeze castingu (squeeze
cast — SC), ve valcovaném stavu (hot-rolled — HR#laované s dodateym ¢tyrndsobnym
ECAP (HR-4ECAP). Mechanické vlastnosti byly ¢ggany g zkouSce tlakem za teplot 20,
100, 200 a 300 °C4 = 102 s ™). Zkousky byly zastavenyipdosaZeni celkové skuieé
deformace 0,4 ztcvodu poruSeni podminek jednoosé napjatosti.

Squeeze casting probihal jako dvousitya procedura, prvni faze s tlakem 80 MPa
po dobu 15 s nasledovana tlakem 140 MPa po dols) @k p 200 °C. Valcovani probihalo
pii 400 °C a nasledny ECARi200 °C rychlosti 5 mm za minutu s typeniighiodu B

V litém stavu byla pimérna velikost zrna fiblizné 450 um, po vélcovani to bylo jiz
20 um a po dodatmém ECAP 1-2um, s velkym mnozZstvim ifiomnych dislokaci
(obr. 3.27). Lity material vykazovakip20 °C mez kluzu fiblizn¢ 90 MPa a porrné stl&eni
15 %, zatimco jak u valcovaného, tak prétheaného materialu dosSlo k vyraznémudséu
meze kluzu a mirnému poklesu pamého stl&eni.
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AZ31 HR—4ECAP (c) — TEM [27]
Pri rostouci teplat doSlo u litého materialu pouze k mirnému pokleszenkluzu.

Naproti tomu ostatni vzorky vykazovaly za nizSieplot lepSi hodnoty, avSak vsledku
degradace struktury byly uZip200 °C nanidtené hodnoty vyraznhorSi nez tomu bylo
u littho materialu (hodnoty natifené i 200 °C u vzork jez prodlaly dodaténé zpracovani
byly srovnatelné s hodnotami u litého materiatit 300 °C). V litém materialu také jako
v jediném dochazelo s rostouci teplotou kisér meze pevnosti(obr. 3.28, obr. 3.29).

Z tlakovych zkouSek vyplyva, ZeigstoZze za pokojovych teplot je u dodate
zpracovanych materialdosazeno vySSi meze kluzu a pevnosti v tlakuy tdisledku teplotni

nestability zjem#né i UFG struktury dochazi za vysSich teplot k ppsym ztratameéchto
vlastnosti z dvodu rekrystalizace.
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Obr. 3.28: Srovnani pbehia zkousky tlakem na slitthAZz31 SC, HR
a HR—4ECAP zaiiznych teplot [27]
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Obr. 3.29: Hodnoty meze kluzu slitiny AZ31 Zanych teplot [27]

U téchto slitin byly Z. Zdberovou a kol. [28] zkoumamylunavové vlastnosti za
pokojovych teplot. Squeeze casting, valcovani i BCgrobihal za totoznych podminek.
Unavova zkouska probihala za ohybuiidstvém symetrickém maodu.

Vaélcovany i ECAP vzorek vykazovaly obdilgizné srovnatelnou, av3ak znat&ln
vySSi mez Unavy nez vzorek lityfigemz i vySSim zatizeni s valcovany vzorek vyssi

zivotnost nez vzorek po ECAP a to pr&pddobre v disledku vySSi nestability UFG
struktury g cyklickém zag¢zovani.

Na obr. 3.30 je patrné, Ze nam@né hodnoty maji u UFG struktury mensi rozptyl, coz
poukazuje na vice homogenni strukturu. Souhtedy miZzemefict, Ze Unavové vlastnosti
jednozné&né souvisi s velikosti zrna, avSak tuto souvislosizeevyjadit jednoduchou
zavislosti.
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Obr. 3.30: ZkouSka unavy slitiny AZ31 [28]
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Z obou experimeiit [27], [28] vyplyva, Ze velikost zrna maimy vliv na rekteré
mechanické vlastnosti, jako rfapnez kluzu v tlaku, ¢které ovSem ovlikuje negimo, jako
je tomu v gipadt meze Unavy, protoZze velkou roli hraje nejen saéatinuktura, ale i jeji
stabilita [fi zatzovani. Zarovie bylo prokazano, Ze ifps velmi dobré mechanické vlastnosti
neni UFG struktura hoikové slitiny AZ31 stabilni za zvySenych teplot auii cyklickém
mechanickémjsobeni.

S. H. Kang a kol.[29] zkoumali slitinu AZ31, jezauklala jedno- az Sestinasobny
ECAP i ruzné teplat. Na vzorcich byla provedena zkouska tahem za myyg$eteplot. Byl
zkouman vliv teploty na mez kluzu, mez pevnosintst a mikrotvrdost.

Vzorky byly pred ECAP homogenizovanyigeplot 425 °C po dobu 24 hodidimz
bylo docileno pimérné velikosti zrna 223um. ECAP probihal vei¢ch fiznych mdédech:
4 prachody @i 400 °C, 6 piichodi pii 300 °C a 5 pichodi pii 250 °C, vSechny s fichodem
typu Bc. Pred samotnym prottavanim byly vzorky ponechany 10 minut ve féraby doslo
k vyrovnani teploty. Velikost zrna byla &iena pomoci obrazového analyzatoru. Tahové
zkousky probihaly za teplot v rozmezi 200-350 tgchlosti 10°~10" s™.

Na obr. 3.31 jsou srovnany mikrostruktury vziogipravenych zatrznych podminek
a distribuce velikosti zrn. Z vysledHze vypozorovat, Zetpteplo€ 400 °C je i poctyrech
prichodech struktura vyragrbimodalni, navic jiz nedochazi ke zjefnhzrna. B sniZeni
teploty na 300 °C je poép prichodech struktura jednoziv& vice homogenni a jerysi,
avSak s rostoucim ptem pfichodi se velikost zrna ap dale nemini. Fi dalSim poklesu
teploty na 250 °C je jiz po¢p praichodech dosazenou jei§i a vice homogenni struktury
nez v gedchozim fipadt po Sesti pichodech. Ztoho plyne, Ze teplotdi ECAP ma
vyrazrejsi vliv na vyslednou strukturu nez e prichod.

Ze zaznam z tahovych zkouSek (obr. 3.32) vyplyva, Ze ve aSgépadech dochazi
pii deformaci nejprve k velmi prudkému Gatu nagti a vzorky vykazuji vysoké deforriai
zpevreni, které je za nizkych teplot (do 250 °C)agpbené nahromadymi dislokacemi
a dvofatnim a za vysSich teplotistem zrn. Pokles né&p po dosazeni maxima je igmoben
z&inajici dynamickou rekrystalizaci.

Na obr. 3.33 mzeme vidt, Ze na mechanické vlastnosti vzbrkna hlavni vliv
teplota @i zagZzovani. Je vi&, Ze srostouci teplotou vyragnklesaji pevnostni
charakteristiky a rostou defordrd charakteristiky. ® klesajici velikosti zrna dochazi
k mirnému poklesu pevnostnich charakteristik a rkista taznosti, tento pokles je spiSe
mirny. Je vhodné Zdaznit, Ze & s klesajici velikosti zrna klesa pevnost, mikrdbat mir
roste, tento jev velmi pra¥godobré souvisi s rozdilem mezi lokalni deformaci pkousce
mikrotvrdosti a makrodeformacfigkousce tahem.

Zawérem lzeftict, Ze na vyslednou strukturu a velikost zrna Us$liBny AZ31 ma
vyrazny vliv teplota i ECAP, avSak na mechanické vlastnosti s vyjimkaitnbsti ma tato
struktura menSi vliv nez teplotaipsamotném z&¥ovani, navic s rostouci teplotou vliv
struktury jest mirne klesa.
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Obr. 3.31: Distribuce velikosti zrna a snimky sturk AZ31 za fivodniho stavu (a),
1x ECAP, 400 °C (b), 2x ECAP, 400 °C (c), 3x ECABQ °C (d), 4x ECAP, 400 °C (e),
5x ECAP, 300°C (f), 6x ECAP , 300 °C (g), 5x ECABQ °C (h) — s#telny mikroskop [29]
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Obr. 3.32: Zaznam tahové zkouSky 00 °C, 250 °C, 300 °C a 350 °C [29]
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Obr. 3.33: Zavislost meze kluzu, pevnosti a taZreostikrotvrdosti
na velikosti zrna zaiznych teplot [29]

3.3 Shrnuti

Z vysledki vySe uvedenych experiménje mozné usoudit, Ze vSechny slitiny AZ
i jiné UFG materidly vykazuji v mnoha ohledech ploé chovéani, a to zejména ve&rach
vlastnosti zfisobenych SPD a ve stahilitakto ziskané struktury, jak mechanicke, tak

teplotni.

Vychazime-li z této skutmosti, mizeme na zaklad provedeného experimentu na
jedné slitie predpokladat chovani fipuzné slitiny pi totoZzném experimentu. Tento
piedpoklad samdejme nelze povazovat zagsny a musi byt @éven, ale nize nam pomoci
eliminovat nap. zbyte&né nizké nebo vysoké podminkyigxperimentu (zmenseni rozsahu
teplot @i Zihani, zatizeniipunavoveé zkousce, atp.).
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4 Metoda EBSD

Pri interakci primarniho elektronu se vzorkem vzngignal v podob sekundarnich
elektroni, zpetné odraZzenych elektrdn Augerovych elektroin RTG zdeni a jiné (nap
viditeIné swtlo) (obr. 4.1). Metoda EBSD (electron backscattetiffraction — difrakce
zpetné odrazenych elektrdn pouziva k analyze signal &pé odrazenych elektra@n(BSE —

back-scattered electrons), které poskytuji infoimac chemickém slozeni, morfologii
i krystalové struktte vzorku.[30]
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Obr. 4.1: Energioveé spektrum elektfoj31]
VytéZzek signalu BSE, tj. proud vzhledem k proudu primdr elektrod, roste
s rostoucim Uhlem dopadu primarniho svazku a zérotaké s protonovymcislem
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Obr. 4.2: zavislost vgZku BSE na protonovéfisle materialu a
Uhlu dopadu primarniho svazku a) 0° b) 60° [30]][832]
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4.1 Vznik difrak énich stop EBSD

Vznik difrakénich stop EBSD (obr. 4.3) je v s@msné dob popisovan pomoci dvou
modet [30], [31], [33]. Prvni je tzv. dvojintergki model, ktery pedpoklada vznik ve dvou
navzajem se neoviiwjicich fazich, ficemz v prvni dochazi k pronikani primarnich elekiron
do ukité hloubky vzorku, kde dojde kjejich rozptylu, & druhé fazi dochazi kigni
elektroni (nyni jiz BSE) ve vzorku a jejich difrakci na vhad orientovaném systému
krystalovych rovin.[30]

Druhym modelem je tzv. kanalovaci model, jedédpoklada, ze cely proces vzniku
stop se sklada s navzajem provazanou posloupraséldvani svazku primarnich elektéon
do vzorku, jejich nepruznych srazek a kanalovami ze vzorku. Jednotlivé faze se narozdil
od dvojinterakniho modelu ovliviuji.[30]

Primami
svaZak Fostoroeg

slinitko

4.2 Informa éni obsah difrakénich stop

Z nekterych prvii difrakéniho obrazce Ize vyjéi urcité krystalografické vlastnosti
vzorku. Jsou to n&puhly mezi difraknimi pasy, jez odpovidaji Gith mezi osnovami rovin,
Sitka samotnych difrainich pag, odpovidajici pevracené hodnétmezirovinné vzdalenosti
dané osnovy rovin, gradient jasu na hranici difra&h pag, souvisejici s napjatostiiinky,
praseiiky pasu, slouzici jako zakladni prvek pteni difraktogramu a kontrast difr&kich
pasu vzhledem k pozadi, souvisejici s hustotookhsii.[30]

4.3 Detekce a zpracovani stop EBSD

Podstatou EBSD je detekce diftalkich stop a zachyceni celkové distribuce jasu
v snimaném poli, obraz je proto patha snimat jako celek.

Pri automatickém zpracovani signalu se vésmmosti pouzivaji nasledujici tgmby
zpracovani. VSechny tyto postupy probihaji az gmeici dat do péitace.[30]

Pro zvySeni kontrastu je mozné o pozadi a naslednupravit jas a kontrast.
Odetteni pozadi probiha jednoduSe tak, Ze je nejprwminean obraz samotného pozadi
a poté je od&en od obrazu stop EBSD.[30]

Pro zvySeni celkové intenzity signélu je mozné jiiotz. binning, coZ je v podstat
slucovani pixeli kamery. ZvysSeni signalu nastava na ukor snizezliSemi obrazu. DalSim
pozitivnim efektem binningu je urychleni dalSihaagovani.[30]
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DalSim krokem je detekce difrakich pagé pomoci Houghovy transformace. Jedna se
v postat o prevedeni fimek (difrakénich stop) z kartézskych s@alnic do bod v polarnich
souadnicich (Hougho¥ prostoru). Umisini bodi v Hougho¥ prostoru koresponduje
s intenzitou difraknich stop v realném obraze.[30]

V této fazi se stanovuje prvni parametr, ktery @zno fyzikalr¢ interpretovat. Jedna
se o parametr kvality difrgkich stop, ozn@mvany obvykle jako 1Q (image quality), a je
definovan nap jako pfimérna vyska nejintenzivijSich bodi v Houghow prostoru. Parametr
IQ nabyva hodnoty mezi 0 a 255, je-li v dané plotst dislokaci, difrakce je lepSi a obraz
bude s¥tlejSi (vysoké hodnoty IQ), v opaém gipadc bude obraz vitsledku vysoké hustoty
dislokaci tmavy (nizké hodnoty 1Q).[30], [35], [36]

4.4 Indexace a ranking

Jedna se postup, kdy je jednotlivym difakm pasm na zaklad shody se vSemi
moznymi mezipasovymi Uhly v daném materiatifgzena gisluSnost k dané rownRanking
je s&azeni &chto hodnot podle miry shody. Z hodnoty s nejvys#iou shody je uena
skute&na krystalograficka orientace. Postup byva autaroaéin.[30]

4.5 Filtrace a dalSi zpracovani dat

Zpracovani vystupnich dat spea v zaznamenéni nasledujicich tdaj
. Souadnice pixelu v rAmci analyzované oblasti
. Orientace daného pixelu ve fo¥riulerovych uhi
. Pridélené faze
. Index spolehlivosti

Data Ize pouzit v jovodnre ziskané formy, ale ve ¥tSin¢ pripadh dochazi nejprve k
jejich filtraci z divodu eliminace chybovych bad

Samotna filtrace s@iva v rekterém z nasledujicich postupy ramci jednoho zrna je
mozno zpimérovat rektery z parametr, chybi-li hodnota &kterého parametru Upin je
mozno ji na zaklatl parametit z okolnich bod rekonstruovat. Dale existuji dalSi speciélni
algoritmy kontrolujici nap vzajemny orienténi vztah sousednich pixes ohledem na riziko
chyby indexace. Po filtraci lze data pouZit k Wb, pog. interpretacim pomoci
histograni a map.[30]

K Uplnému pochopeni interpretovanych datigba vys¥tlit nékteré pojmy, jako je
orientace, dezorientace, zrno, inverzni polovy nécta mapa inverzniho pélového obrazce,
znaeni sodadnych os a parametr KAM.[30]

4 5.1 Orientace

Orientaci je mysSlen Uhlovy vztah mezi na&nim krystalové ifizky v analyzovaném
bod a vrejSim sodwadnym systémem, spojenym s makroskopickou podobotku. Obec#
se pouziva notace pomoci Eulerovychuiltoz je vhod§Si pro nasledné vygty, protoze
potrebny matematicky aparat je vypracovan na jejicHarkk a notace rovina-sén pomoci
Millerovych indexa, pouzivana pro popigednostni orientace.[30]
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4 5.2 Dezorientace

Dezorientace je v podstatotoZzna s orientaci, pouze za reférgnsystém je volen
krystalovy soiadny systém jiného datového bodu, tj. jedna se &ewmé porovnani
orientace dvou badv analyzované oblasti. Zavedenou notaci je paibsd konkrétd osa
smeroveho vektoru prostor@vwobecr orientované osy, okolo které dojde provedenimceta
o definovany Uhel ke sjednoceni obou sysidabr. 4.4). Aby byl zapis jednozéay, voli se
takova osa a Uhel takovy, aby byl tento thel mithim&0]

‘ e / Krystal
b ’ e
e [ :
(0 @ @
2 [uvw)
= e,
e - ® !
Vzorek | [uvw]

Obr. 4.4: Orientace a dezorientace: zapis roving-¢a), osa-uhel (b) [30]
4.5.3 Zrno

Vychazi se z definice, Ze v signalu EBSEisfusi pixely stejnému zrnu, jsou-li
splreny podminky [35]:
. Dezorientace pixélnegesahuje zvolenou mez
. Patet pixeh prislusici jednomu zrnu neni mensi nez stanovenémimi

V ptipac prvni podminky miZzeme vhodnou volbou miry dezorientace vylbu
hranice subzrn, péfpac dvojcatové hranice. Diky druhé podmince jsou eliminovémybre
indexované body a nedochazi k nadhodnoceni tzropgelovych zrn.[30]

Velikost zrna (GS — grain size) se obvykle udawb janimér kruhu o stejné plosSe
jako zrno.[30]

4.5.4 Inverzni polovy obrazec

Inverzni pélovy obrazec (IPF — inverse pole figumsidzoiiuje vztah zvoleného
krystalografického s#ru v sodadném systému vzorku vzhledem k vyznamnyn&rém
dané krystalografické soustavy. Tento vztah je eslkn do zakladniho stereografického
trojuhelniku (obr. 4.5).[30]
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Inverzni polovy
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Vzorek 123
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Obr. 4.5: Vztah zvoleného $nu v sodadném systému vzorku
a vyznamnych s#émi (krychlova soustava) [30]

4.5.5 Mapa inverzniho polového obrazce

Spaiiva v gifazeni barevného kontrastu zakladnimu stereografick&ojuhelniku
a nasledné ifrazeni &chto barev pixéim v analyzované oblasti podle jejich orientace
(obr. 4.6). Mapa se vzdy sestrojuje pro jeden kémkrsledovany sin.[30]

A n*’ ’1 * s
ey

111

101

125.0 pm = 50 steps

Obr. 4.6: Piklad mapy IPF s vloZzenymi simulovanymi polohami
zakladni biiky a barevnym kéiem [30]
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4.5.6 Zna¢eni soudadnych os

Vyplyva z ustalenych konvenci a vychazi z RTG tmituanalyzy. Nazvoslovi
odpovida vyznamnym sfrim v tvdenych materialech:

. RD - rolling direction — sir valcovani
. TD - transverse direction ipny smeér
. ND — normal direction — normalovy sm

V analytickém software odpovida RD &m spadu povrchu vzorkutipnatateni do
pracovni polohy, TD ose okolo které &ai probiha a ND normale povrchu vzorku.[30]

4.5.7 Parametr KAM

Zkratka pro kernel average misorientation, tirpérna dezorientace na jéd Jedna se
o rozsteni standardni dezorientace na SirSi okoli sledshampixelu. V Sestithelnikové siti je
klasicka dezorientace definovana jako uhlova odeahyhezi krystalografickymi orientacemi
zkoumaného pixelu a Sesti jeho nejblizSimi sougedly. 4.7 a), naproti tomu je parametr
KAM definovan jako pimérna hodnota Uhlu desorientace a mezi sledovanyrelgix
a vSemi jeho sousedy, ktdeZi na kruznici o pologru jadra (obr. 4.7 b). Polatnbyva volen
od hodnoty jednoho aZc¢kolika desitek pixeél. Aby do vypd@tu nevstupovaly nap
velkouhlové hranice zrn, je zvolenaci@ hodnota maximalni dezorientace, pokudtery
z tchto pixefi tuto hodnotu fekraii, neni do vyp&tu zapa@itan.[30]

Hlavni vyznam tohoto parametru $pea v tom, Ze je schopen zachytit miru distorze
miizky (citlivost detekce Ize ovlivnit volbou polamu jadra).[30]

Obr. 4.7: Schematické porovnani v¢postandardni dezorientace (a)

a parametru KAM (druhy nejbliz8i soused) (b) [30]
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5 Cile prace

Cilem prace je weni kritické teploty @ izochronnim Zihani nad niz dochazi
k hrubnuti zrn Mg slitiny AZ 91 ffipravené intenzivni plastickou deformaci.

V ramci EBSD analyz aitit vhodnost metody ,konkrétniho mista“ pro zkoumano
slitinu a navrZzeny rozsah teplot Zihani.

Na zaklad EBSD analyz posoudit miru 2m mikrostrukturnich parametrjako je
velikost zrna s uvazenim plosného podilu a distiidezorientanich uht.

49



50



6 Material a experimentalni metody

Experimentalnim materidlem byla iidtkova slitina AZ91, jez prafla Sestinasobny
ECAP proces i) teplo& 300 °C s typem fichodu B, piicemz uhel mezi kanaly byl 120°.
Slitina byla dodana ve forénvalcového vzorku o iméru 15 mm a délce cca 100 mm.

6.1 Priprava vzorku

6.1.1 Déleni

Dé¢leni probihalo na metalografické pile LECO VC-50muei kotode z Al203.
Proces probihal za nizkych &tk @iblizné 20 ot@&ek za minutu, aby nedoslo k tepelnému
ovlivnéni UFG struktury. Vzorek bylipiné roztezdn na disky o tlotise 5 mm. Tyto disky
byly dale @leny na tetiny (obr. 6.1).

=
'

TD

RD

I
I \
II
I
1|~
K

Obr. 6.1: Schematické znazém ckleni vzorku

6.1.2 BrousSeni a leSEni

Vzorky byly zalévany za studena, aby nedochazdkp&inému ovlivéni struktury,
které by mohlo nastatfipzalisovani za tepla. Metalografické vybrusy bylipravovany
konvertn¢, brousenim za mokra na metalografické brusce LEGEX300 za danych
podminek (tab. 6.1). BrouSena byla vZdy jedna Zgkaovnobzna s osou vzorku.

Tab. 6.1: PodminkyipbrouSeni vzorku

Zrnitost » . . "
brusného Pritlak Ota:k_y Tsku Otack_y QIavy Smysl otéek Dotga )
. [N] [min™] [min™] brouseni
papiru
320 80 190 115 sousledné 40 s
600 80 190 115 sousledné 40 s
1000 80 190 115 sousledné 40 s
2400 80 190 115 sousledné 1 min 40/s
4000 80 190 115 sousledné 1 min 40s
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Po brouSeni néasledovalo l&st pomoci diamantové pasty o zrnitostiu, 3 um,
1 um a diamantovou suspenzi o zrnitosti 0j2B, a to vzdy v desetiminutovych cyklech
nasledovanych kontrolou kvality povrchu @gadnym opakovanim, nebylo-li v daném cyklu
dosazeno pozadované kvality. Vzorky byly poté etditicky leS€ny ve sngsi etoxyethanolu
a kyseliny chlorovodikovéipteplo€ -18 az -12 °C a nagi 60 V po dobu 30 s.

6.1.3 Zihani

Zihani probihalo v peci Heraeus ROS 4/50, s regita ¢lankem Eurotherm
v ochranné atmosfé proudiciho argonu (~0,5 I/s) regulované pomogulegoru péitoku
plynu Omega typ FMA5400/5500, Zihaci teplota bkileena s pesnosti 0,3 °C pomoci
termosondy Pt100 umé&té @gimo na vzorku. Po uplynuti stanovené doby byl vikore
piemistn do netopenéasti pece a ochlazen proudicim argonem (1-2 I&jmhky Zihani
jsou uvedeny v tab. 6.2)

Tab. 6.2: Podminky Zihani

Cislo experimentu Cislo vzorku Zihaci teplota [°C] Doba zihani [min]
1 27 220 30
2 9 250 30
3 15 250 30
4 22 300 30
5 19 350 30
6 20 400 30

6.2 Mikrostrukturni stabilita

Vzorky byly analyzovany f&d a po zihani. K posouzeni stavu mikrostrukturka by
pouzita metoda EBSD giptupem ,analyza stejného mista“, tj. vSechny analya jednom
vzorku jsou provathy na totoZzném mist Tento pistup je obtiz§i realizovatelny, avSak
vzhledem k obecné heterogeérstruktur po SPD poskytuje podstaiesrjsi vysledky [37].

Poloha analyzovaného mista byla vymezet& vyznamnému roziru vzorku (i
jeho dané geometrii) tak, abyi pnalyze po Zihacim experimentu bylo mozno totstondgt
nalézt. Pesna orientace se dowvala také podle kontamitrai stopy vzniklé f analyze
vychoziho stavu. Pokud nebylo moznévedni misto najit (z wodu zaniku stopy i
Zihacim procesu), bylo pouzito konvaifho gistupu, tj. k analyze po zihani byla zvolena jina
vzdalena oblast dosta&tee velikosti. Analyza probihala na elektronovychkmskopech
Phillips XL-30 (experiment 1) a Zeiss Ultra Plus 50

6.2.1 Zakladni struktura

Pred samotnym Zihdnim byla pozorovana zakladni strakvzorki. Ze snimk
(obr. 6.2) je rejmeé, Ze struktura je v zakladnim stavu bimodahhicemz hruba zrna se
vyskytuji v oblastech snizeného vyskyiéstic Mg-Al1, a jemna zrna v oblastech bohatych
na tyto ¢astice, které se nachazi jak na hranici zrn, takjejich objemu. Zaroue se ve
struktire vyskytuje velké mnoZstvi relatignrovnongrné distribuovanych manganovych
vmestki (obr. 6.3). SloZeni vistki i matrice bylo ogreno pomoci EDS analyzy (obr. 6.4,
tab. 6.3). Prvky jako Cr, Fe a Tifippmné ve vnistcich, jsou néstoty, které se do materialu
dostaly pravdpodobrg pii metalurgickych procesech. #nérna stedni velikost zrna
vychoziho materialu 6,04m byla utena EBSD analyzou 4 oblasti (vzorky27, 22, 19, 20).
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Obr. 6.3: RozloZeni manganovych &stki (bilé ¢astice) v zakladni strukite




' 30pm ' Electron Image 1
Obr. 6.4: Oblasti analyzované pomoci EDS

Tab. 6.3: Chemické slozeni zkoumanych oblasti

Mg Al Ti Cr Mn Fe Zn
[hm.%)] [hm.%)] [hm.%)] [hm.%)] [hm.%)] [hm.%)] [hm.%]
Spectrum 1 0,582 40,409 0,420 0,344 49,865 8,380 -
Spectrum 2 0,631 40,060 0,255 0,324 50,775 7,955 -
Spectrum 3 90,065 9,043 - - 0,144 - 0,748

6.2.2 Vlastni experiment

Vzorky byly izochrong Zihany za dané teploty po dobu 30 min. Po tepletpbzici
bylo zkoumano totoZné misto jakori pvychozim stavu. Na zaklad literarnich dat
poskytujicich informace o kg&kovych slitinach s ultrajemnozrnnou strukturoulabyako

vychozi teplota pro experimenty zvolena 220 °C.l&tagici (vySSi) teplota byla volena na
zakladt posouzeni dat ziskanych pomoci EBSD analyziedghoziho experimentu.
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6.2.2.1Experiment 1

Vzorek¢. 27 byl Zihan p 220 °C, doba vydrze 30 minut, po dobu experimédyia
snimana a zaznamenavana teplota @toRr argonu (obr. 6.6), pitok argonu byl #
ochlazovani wase cca 2 hod od &tku experimentu snizen, protozg feplot nizsi nez
50 °C jiz argon nema vyrazny chladici efekt a slquduze jako ochranna atmosféra. Data
z EBSD byla zpracovana do mapy IPF ke vztazné @€dRr. 6.5). Na zakladziskanych

dat bylo mozno zkonstruovat distribuci Uhlu dezotaee a velikosti zrna (obr. 6.7, obr. 6.8).

ooo z2110
Obr. 6.5: Mapa IPF: Struktura slitiny AZ91, vztazea RD:
zakladni stav (a), 220 °C/30 min (b) — EBSD (puditi)
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Obr. 6.6: Piibéh teploty a pittoku chladiciho plynu vdlhnem Zihani a chladnuti
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Obr. 6.7: Distribuce Uhlu dezorientace: zakladavstihani 220 °C/30 min
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Obr. 6.8: Distribuce velikosti zrna: zakladni staiani 220 °C/30 min

Pri teplot 220 °C nebylo zakladnim posouzenim mapy IPF (6t8) pozorovano
Zzadné vyznamneé zhrubnuti zrna (vyskyt drobnychverstruktde je disledkem vzniku chyb
pii filtraci dat). Toto zjiS¢ni potvrzuji ziskan&iselnd data, na jejichz zakkathylo mozno
posoudit distribuci dezorientaich Uhti — v piribéhu teplotni expozice dosSlo pouze k
mirnému nakstu mnozstvi velkouhlovych hranic, jejichZz podilak$zistdva nadale maly
(12,8 %), a minimalnim lokalnim zZmam v tidach velikosti zrn (pozorovany it paitu
malych zrn je zfisoben vySe zmémymi chybami pi filtraci). Podle vysledi doslo k
mirnému poklesu dmeérné velikosti zrna z 8,02 na 7,@81. Tento pokles je pra¥godobré
zpasoben zmainou velikosti gkterého z velkych zrn na akor hrubnuti vice malyed¥ vede k
mylné interpretaci celkového zjegmi struktury v dsledku jejich gvodniho vysokého
ploSného podilu. Jako nasledujici teplota bylaewal250 °C.
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6.2.2.2Experiment 2

Vzorek ¢. 9 byl zihan i 250 °C, doba vydrze 30 min, ovSem vlivem vys$iazi
teploty doSlo k poSkozeni |€g&€ho povrchu, coZ zé#pinilo vyskyt velkého mnoZstvi
neznerenych pixel, nasledkentehoz nebyly vysledky relevantni. \asledku &chto zjiS&ni
byla optimalizovana metoda elektrolytického &$t Zmirtna Uprava procesu zajistila
dostaténou kvalitu povrchu, kdy nedochazelo ke znehodnaoovutipraveného povrchu
vzorku leptacim €inkem elektrolytu a data ziskand z EBSD analyzy bgbZno pouzit pro

dalSi hodnoceni.

6.2.2.3Experiment 3

Vzorek¢. 15 s povrchemifpravenym optimalizovanym elektrolytickym [&8fm byl
Zihan pi 250 °C, doba vydrze 30 min, po dobu experimenta snimana a zaznamenavana
teplota a pitok argonu (obr. 6.10). Vigledku volby piliS jemného kroku pro EBSD analyzu
vSak nebylo mozné data transformovat do formatuaimjécino tvorbu IPF map, distribuci
dezorientaci a velikosti zrn. Proto bylo zhrubnpisuzovano pouze na zakiadnimki

z SEM (obr. 6.9).

Obr. 6.9: Struktura slitiny AZ91: zakladni stav,@hani 250 °C/30 min (b) — SEM
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Obr. 6.10: Pibeh teploty a piitoku chladiciho plynu vdhem Zihani a chladnuti
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Na zaklad vizualniho hodnoceni sninlpied teplotni expozici a po teplotni expozici
bylo zjiS€no, Ze v mikrostrukiie vySetovaného materialu nedoslo k podstatnymgzam.

e

ProtoZze opt nedoSlo i tomto experimentu k pozorovatelnému zhrubnutily by
nésledujici experimenty planovany pro teploty 60vysSi nez fedchozi za €elem ziskani
piehledu o chovani struktury v SirSim teplotnim spekt

6.2.2.4Experiment 4

Vzorek ¢. 22 byl zihan p 300 °C po dobu 30 minut, po dobu experimentu byla
snimana a zaznamenavana teplotaitofrargonu (obr. 6.12). Data z EBSD byla zpracovana
do mapy IPF ke vztazné ose RD (obr. 6.11), v z&khadstavu nebylo mozno indexovat
nékterd mista (tmavé oblasti), nejspiS se jedna astiinalych zrn neb&éstice Mg-Al 1. Na
zakladt ziskanych dat bylo mozno zkonstruovat distribuduidezorientace a velikosti zrna
(obr. 6.13, obr. 6.14).

a)

onoA 2710

Obr. 6.11: Mapa IPF: Struktura slitiny AZ91, vztdzmsa RD:
zakladni stav (a), 300 °C/30 min (b) — EBSD (puditi)
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Obr. 6.12: Ribeh teploty a piitoku chladiciho plynu vdhem Zihani a chladnuti
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Obr. 6.14: Distribuce velikosti zrna: zakladni staihani 300 °C/30 min

Na mapach IPF (obr. 6.11) Ize jednosmapozorovat zrény ve struktiie, avSak nelze
S uritosti fict, zda hrubne zrno. Z analyzovanych dat vSak yw#l Ze doslo k @itému
naristu p@&tu velkouhlovych hranic (obr. 6.13) a keilym zmenam v distribuci velikosti zrna
(konkrétreé vznik novych, resp. zanikékterych sousedicichit, coz zna mirné zhrubnuti
popx. zjemreéni nékterych zrn) (obr. 6.14). lipsto, Zze oft nedoSlo k ndistu pamérné
velikost zrna (klesla z 4,49 na 4,4fn), I1ze na zaklatiziskanych dat jednozée fict, Ze i
teplog 300 °C jiz dochdzi k jistym strukturnim Zmém, aniz by hrublo zrno.
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6.2.2.5Experiment 5

Vzorek¢. 19 byl Zihan p 350 °C, doba vydrze 30 minut, po dobu experiméntia
shniména a zaznamenavana teplotaitogrargonu (obr. 6.16). Data z EBSD byla zpracovana
do mapy IPF ke vztazné ose RD (obr. 6.15).0€ledku Uplného odpeni vzniklé stopy 1
zihani nebylo P vysokych teplotach jiz nadadle mozno zkoumat stejnisto, proto byla
analyzovana vzdalena oblast, ktera se s timto misteshoduje, avSak stale se nachazi
v oblasti vyskytu jemnych zrn. Vysledky (obr. 6.1hr. 6.18) maji v tomtoifpad mensi
vypovidaci hodnotu, protoze neznamévquni stav struktury v mi&tpozorovaném po
teplotni expozici, avSak mohou nazoeat trend chovani.

- T T
‘.{Jﬁ "

w

ooo 2770

Obr. 6.15: Mapa IPF: Struktura slitiny AZ91, vztazmsa RD:
zakladni stav (a), 350 °C/30 min — vzdalena odlg$t) — EBSD (po filtraci)
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Obr. 6.16: Pib¢h teploty a piitoku chladiciho plynu vdhem Zihani a chladnuti
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Obr. 6.18: Distribuce velikosti zrna: zakladni stawani 350 °C/30 min

| ptes skuténost, Ze nebylo pozorovano stejné misto a vyslgsiy tudiz zatizeny
negresnosti, Ize z danych hodnot usoudit, iggplot 350 °C jiz k doSlo k jistému zhrubnuti
struktury, protoZze v analyzované oblastizeame pozorovat obe&nvétSi zrna nez v oblasti
puvodni (obr. 6.15). feéstoze bylo toto #feni zatizeno chybou, poskytujeiitou predstavu
o chovani struktury. Podle vysladianalyzy vzrostla gmeérna velikost zrna 5,7@um na
7,14 um, lze protoftict, Ze i téchto teplotach jiz neni struktura plstabilni a p delSi
expozici by bylo zhrubnuti vyznar§§i. Pro potvrzeniéchto gedpoklad byl proveden
zawrecny experiment p teplo& 400 °C, picemz bylo éekavano silné zhrubnuti.
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6.2.2.6Experiment 6

Vzorek¢. 20 byl Zihan p 400 °C, doba vydrze 30 minut, po dobu experimédyia
snimana a zaznamenavana teplotaitofrargonu (obr. 6.20). Data z EBSD byla zpracovana
do mapy IPF ke vztazné ose RD (obr. 6.19). Aby bgtw’né najit ivodni oblast, byla na
vzorek napgena uhlikova rfizka, ktera mdla slouZit jako rastr pro snazsi orientaci na vaork
(obr. 6.21).

Pri analyze bylo zji&no, Ze v pozorované oblasti doslo k enormnimu zhutitzrna,
a to v té mie, Ze tato oblast byla umistr v jeho objemu. Pro kvantifikaci uravahrubnuti
bylo nutno analyzovat mikrostrukturu mimaiodni oblast, ovSem prvni zvolena oblast
obsahovala taktéz pouze jedno zrno (obr. 6.19uldjztby také nebylo mozné kvantifikovat
miru zhrubnuti, proto byla zvolena druha oblasttSivploSe (obr. 6.19 c).

LW . Y .5

g v 2 |
Obr. 6.19: Mapa IPF: Struktura slitiny AZ91, vztdzmsa RD:

zakladni stav (a), 400 °C/30 min (b),
400 °C/30 min — vzdalena oblast 1 (c) — EBSD (ficefii)
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Obr. 6.20: Pib¢h teploty a piitoku chladiciho plynu vdhem Zihani a chladnuti

Obr. 6.21: Uhlikova fizka usnadujici orientaci nap@na na vzorku

Na zaklad posouzeni stavu struktury, doslo diegpokladu k silnému zhrubnuti a to
v obou zkoumanych oblastech (obr. 6.19 a, b). Vuobblastech se po teplotni expozici
nachazi obdobny velky podil velkouhlovych hranibr(d.22) (99,4, resp. 98,2 %).

Ve

Z distribuce velikosti zrna (obr. 6.23) Ize jednasm fict, Ze doSlo k silnému
zhrubnuti zrna. Ke kvantifikaci je nutné pouzitadatdruhé oblasti, protoze vysledky z prvni
oblasti jsou zkreslené skdteosti, Zze se v ni nenachazi zadné zrno celou slahqu.
Praimérna velikost zrna vzrostla z 5,9 na 20.
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7 Diskuze

Ultrajemnozrnna higikova slitina AZ91 byla Zihana zé&anych teplot, byl zkouméan
vliv teploty na stabilitu této struktury. Stabilistruktury byla posuzovana pomoci EBSD
analyzy, s pouzitim metody konkrétniho mista. iipac, Ze nebylo moZno ffstup
konkrétniho mista pouzit, byl volen koné¢enpristup.

Porovname-li vliv teploty na zénu podilu malodhlovych (LAB, do 15°)
a velkouhlovych (HAB, nad 15°) hranic (tab. 7.1p@vnavame pouze tehdy, jsou-li pouZita
data z totoZzného mista),areme vidt, Ze @i teplotach 220 a 300 °C dochazi k mirnému
poklesu p6tu malouhlovych hranic a nistu hranic velkodhlovych. Tato 2ma je vSak mala
a lzetict, Ze zndny v distribuci Uhli dezorientace nejsou vyznamne.

Tab. 7.1: Podil malouhlovych a velkoUhlovych hranigvislosti na Zihaci teptot

Doba Zihani Zihaci teplota
30 min 220 °C 300 °C
LAB/HAB [%)] LAB/HAB [%)]
Zakladni stav 91,7/8,3 97,0/3,0
Zihano 87,2/12,8 95,5/4,5
b1 zékladni stav 220°C 0149 zékladni stav 300 °C
—— zihano ! 1 Zihano
0,12 o ' 0,12
o010 T D40 ,
é 0,08 g; 00s —
E 0,06 % 006 -
0,04 - 0,04__
0,02 4 0,02;
0,00 | \ 0,00 1
0 15 20 0 8
Velkost zrma [pm] Velikost zrna [am]
. 2 adadn ctay . 350 °C “" zékladn( stav 400 °C
0,14 — 3ihano ! 054 —— Zihano
- 0,12 - 05
% 0,10 %
=% z 0,44
§ 0,08 | 5
E acj 0,3 4
0,05 - ; i
Bhos ; e 0.2
0044 S A
apo |l 0.0 L2 il T . !
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Obr. 7.1: Zména velikosti zrna v zavislosti na Zihaci teplot
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Pokud porovname z&nu velikosti zrna v zavislosti na Zihaci tepldopbr. 7.1)
muzeme pi teplotdch 220 a 300 °C pozorovat podobny profibw rozédleni, gricemz
dochéazi pouze k zanik&kterych tid na ukoritid vedlejSich. B teplotach 350 a 400 °C je jiz
ovSem patrné zhrubnuti projevujici se vznike#tsich zrn reprezentovanych samostatnymi
tcidami.

Uvazime-li znénu velikosti zrna v zavislosti na Zihaci tepldbbr. 7.2), nizeme

kanstatovat, Ze struktura je stabilni az do tep@®® °C a fi vysSich teplotach zima
dochézet k jeji postupné degradaci.
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Obr. 7.2: Zavislost zeémy primérné velikosti zrna slitiny AZ91 na Zihaci tegot

Pii porovnani velikost zrna po expozici zkoumanéirglitAZ91 a slitiny AZ31
z podobného experimentu W. J. Kima a H. K. Kimg [@®r. 7.3), bychom mohli usoudit, Ze
slitina AZ91 je méa teplotré stabilni nez slitina AZ31, ovSem vyneseme-li stefrodnoty
vzhledem Kk teplat taveni dané slitiny (AZ31: 530 °C [23], AZ91: 476 [38]) (obr. 7.4),
muzeme pozorovat vyrazmensi rozdil mezi chovanim obou slitin.
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Obr. 7.3: Velikost zrna slitiny AZ31 a AZ91 po Ziti& zavislosti na teplét doba zihani 30 min
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Obr. 7.4: Velikost zrna slitiny AZ31 a AZ91 po Ziti&zhledem k tepléttaveni

Je teba také brat v Uvahu, Ze slitiny majzmou vychozi pimérnou velikost zrna
(AZ31: 2,5um [23], AZ 91: 6,07um) a ol& proctlaly rizny paiet ptichodi ECAP, tudiz je
do jejich struktury vnesena jina hodnota ekvivaiéokeformace, coz sinovliviuje stabilitu.
Z tohoto divodu ma toto srovnani spiSe ilustrativni charakter.
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Obr. 7.5: Mikrostruktura slitiny AZ31 — podminkyhZni: 250 °C/10 min (a),
350 °C/10 min (b), 400 °C/10 min (c) —&®Iny mikroskop [39]
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Pokud porovname vliv zihaci teploty na struktumiény s experimentem, ktery byl
provadn na slitie AZ31, jez prodlala intenzivni tvéeni za studena a dosahla podobné
vychozi struktury [39], iizeme konstatovat, Ze struktura vykazovala stahiktiwobdobnych
teplot (obr. 7.5 a) a taktéz paerateni 300 °C z&ala hrubnout (obr. 7.5 b, ¢). K hrubnuti
doSlo @i vyrazre kratSi expozici. Tento jev je mozné vztahovat dkidmému chemickému
sloZzeni a celkoveé ekvivalentni deformaci dosaZéndgmné metod tvéreni.
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8 Zavéry

Na zaklad ziskanych vysledklze vyslovit tyto zavry:

» Slitina AZ91 gipravena pomoci metody ECAP ma bimodalni struktarwblastmi
hrubSich zrn (prmeérna velikost 2Qum) a oblastmi jemnych zrn @mérna velikost Gum),
v oblasti jemnych zrn je zvySeri&tnost faze MgAl 1, oproti oblastem s hrubSimi zrny
s nizSicetnosti této intermediarni faze,

» Zihacimi experimenty s konstantni dobou vydrze e@ot (30 min) bylo zjis¢no, ze
mikrostruktura zkoumané slitiny je stabilni do tayl 300 °C, pi vySSich teplotach
dochéazi k postupnému hrubnuti zrn, kdy séngrna velikost zrna zgmi z 6,07um na
cca 25um,

* pomoci analyzy EBSD bylo zji&to, Ze vyskytujici se hranice jsotepazri malouhloveé;
v pribéhu teplotni expozice dochazi pouze k minimalnimuiasta mnoZzstvi hranic
velkouhlovych a to i p teplotach nad 300 °C,

e srovnani vysledk této prace s literarnimi Gdaji ukazalo, Ze zkouanalhitina AZ91
vykazuje obdobné chovani jako slitina AZFppavena ECAP procesem.
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10 Pouzité symboly a zkratky

S E£6 B AT m M ==

ARB
BSE
CCDC
CEC
CGP
CONFORM
d

do
EBSD
ECAP
EDS

TEM
UFG

intermediarni faze MgAl 1,

substiténi tuhy roztok hliniku v higiku

deformace

rychlost deformace

Uhel snimani

napeti

Uhel mezi déma kandly v zapustce pro ECAP

Uhel dopadu primarniho svazku

oblouk zakiveni v mis¢ protnuti obou kanalv zapustce pro ECAP
Uhel dezorientace

kumulativni valcovani — ,accumulative roll band*

z@tné odrazené elektrony — ,back-scattered electrons*

cyklické gchovani v kanalu — ,cyclic channel die compression®
cyklické protléovani a pchovani — ,cyclic extrusion-compression*
omezené tvarové lisovani — ,constrained grqogssing"”
kontinualni valcovani spojené &ghovanim — ,continuous extrusion forming“
okamzita velikost zrna

pavodni velikost zrna

difrakce zptn¢ odrazenych elektrdn- ,electron backscattered diffraction”
uhlové bezkontr&ki protlaovani — ,equal channel angular pressing*
energiova disperzni spektroskopie — ,,energyetisve spectroscopy”
materidlova konstanta

tvrdost

velkouhlové hranice — ,high-angle boundaries*

krut za vysokeho tlaku — ,high pressure torsion

valcované za tepla — ,hot-rolled"

inverzni polovy obrazec — ,inverse pole figure”

kvalita difrakénich stop — ,image quality”

materialova konstanta
prameérna dezorientace na j@— ,kernel average misorientation”
malouhlové hranice — ,low-angle boundaries*

normalovy smr — ,normal direction”

aktivani energieiistu zrna

univerzalni plynova konstanta

sner valcovani — ,rolling direction®

squeeze casting

rastrovaci elektronova mikroskopie (mikroskop)

intenzivni plasticka deformace — ,severe piaddiformation”

teplota

cas

teplota taveni

pri¢cny smér — transverse direction”

protlagovani v kombinaci s krutem — ,twist extrusion”

transmisni elektronova mikroskopie (mikroskop)

ultrajemnozrnny — ,ultra-fine grained"
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