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Abstrakt:

Tato price se zabyva teplotni stabilitou hotCikové slitiny AZ91 ptipravené pomoci intenzivni
plastické deformace, ¢imz je dosazeno jemnozrnné struktury. Tato struktura se vyznacuje
svoji inherentni nestabilitou a v této praci je cilem zjistit, pti jaké kritické teploté a v jaké mife
k této destabilizaci, jeZ se projevi zhrubnutim zrna, dochdzi.

Abstract:

This thesis dealt with thermal stability of magnesium alloy AZ91 prepared by severe plastic
deformation, which leeds to fine grained structure. This structure is characterised by its
inherent instability and this thesis tries to find out the value of critical temperature and rate of
this instability, which manifests as grain coarsening.
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1 Uvod

Hoi¢ik je v souasném pramyslu relativné Siroce pouZzivanym prvkem. Patii mezi
nejleh¢i materidly a je to 6. nejvice zastoupeny prvek v zemské kife (prakticky neomezené
zésoby). Cisty hoitik neni vhodny jako konstruk&ni materidl, protoze mé nizkou pevnost
v tahu (190 MPa) a je nepouZitelny pro prenos zat€Znych sil. Jeho hexagondlni miizka ddle
zpusobuje nizkou tvafitelnost kvali existenci nizkého poctu skluzovych systému. Je proto
vyuzivan hlavné jako legujici prvek pro hlinikové (dural) a jiné neZelezné slitiny, k odsiteni
oceli a pro vyrobu hoi¢ikovych slitin.[1]

Vyhody hoi¢ikovych slitin jsou predev§im nizkd mérnd hmotnost, mérnd pevnost
srovnatelnd s jinymi neZeleznymi slitinami i s nékterymi ocelemi, dobry utlum vibraci
a obrobitelnost. Jejich nedostatky jsou hlavné nizsi tvarnost, sklon ke korozi, vyssi vyrobni
ndklady a ndklady na zpracovani, predevS§im v dusledku vysoké reaktivity hoiciku za
vysokych teplot. Velmi vyznamné jsou slitiny s hlinikem a zinkem, €asto oznaCované jako
AZ. Tyto slitiny jiZ jsou pouzivany ke konstrukcim.[2]

V disledku Spatné tvafitelnosti maji mnohem Sir$i vyuziti slévarenské slitiny oproti
slitindm pro tvéareni (rozdil je pouze ve zpusobu vyroby, chemické slozeni je takika stejné).
Slévarenské slitiny mohou nahrazovat mens$i ocelové dilce, ale prevdzné se pouzivaji jako
nahrada jinych lehkych slitin, napt. hlinikovych (i pfes svou vys$$i cenu jsou pro nékteré
aplikace vhodngjsi). V souCasné dobé se tyto slitiny vyuZivaji pfedev§iim v leteckém
a automobilovém prumyslu (litd kola, ale napf. i bloky motort), jako materidl korpust pro
notebooky a jinou elektroniku.

//////

vlastnosti neZ slévarenské slitiny, proto byly pfedmétem vyzkumu metody pro dalsi zlepSeni
téchto vlastnosti, aby byly vyvdZeny vysoké vyrobni ndklady. Zjistilo se, Ze mechanické
vlastnosti hoi€ikovych slitin uzce souvisi s velikosti zrna. Velmi dobré vlastnosti vykazuji
tzv. ultrajemnozrnné (ultra-fine grained — UFG) materidly.

UFG materidly jsou materidly, jez proSly takovym mechanickym zpracovinim, Ze
v jejich struktufe bylo docileno velmi jemnych (desetiny mikrometru) rovnoosych zrn.
Obvykle se uziva nekterd z metod intenzivni plastické deformace (severe plastic deformation
— SPD) za pomérné nizkych homologickych teplot. Takto upravené materidly vykazuji nékdy
vyrazn€ lepSi mechanické vlastnosti jako pevnost v tahu a tlaku nebo taZnost, avSak za
zvySenych teplot, popf. za vysokého zatiZeni se tyto vlastnosti postupné ztrici vétSinou
v dusledku nestability UFG struktury (zejména kvuli hrubnuti zrna a postupné rekrystalizaci).
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2 Metody intenzivni plastické deformace

Cilem téchto metod je dosdhnout rovnomé&rného zjemnéni struktury v celém objemu
materidlu pomoci deformace, aniZz by doSlo k poruSeni polotovaru, zaroven je dulezité
vyvarovat se pfili§ velkému stupni zpevnéni.

V disledku pfitomnosti UFG struktury se u materidlu oCekdva vyrazny vzrust
pevnostnich charakteristik vyplyvajici z Hall-Patchova vztahu a zlepSeni nékterych dalSich
mechanickych vlastnosti jako napf. mez tnavy. Nékteré UFG materidly mohou za urcitych
podminek vykazovat superplastické vlastnosti.[3]

Mezi technologie vyuZivajici SPD patii napf.:
e dhlové bezkontrakéni protlatovani (equal channel angular pressing)
e krut za vysokého tlaku (high pressure torsion)
e cyklické protlacovani a péchovani (cyclic extrusion-compression)
e cyklické péchovani v kandlu (cyclic channel die compression)
e protlacovini v kombinaci s krutem (twist extrusion)
¢ kontinudlni valcovani spojené s péchovanim (continuous extrusion forming)
e kumulativni vdlcovédni (accumulative roll bonding)

e omezené tvarové lisovéani (constrained groove pressing)

2.1 Uhlové bezkontrakéni protlacovani (ECAP)

Tato metoda umoZziuje ziskat UFG strukturu ve vétSich objemech bez zmény
vychoziho pii¢ného prufezu.

Samotnd plastickd deformace je u tohoto procesu zdvisld na mnoha faktorech jako
napf. homologicka teplota, puvodni velikost zrna, rychlost deformace, velikost protlacovaci
sily a vysledné napéti vzhledem k modulu pruznosti nebo hustota strukturnich poruch.[3]

Metoda spocivd v protlacovani vzorku lomenym kandlem. Je-li dhel mezi obéma
Castmi kandlu roven pravé 90°, je vzorek v okamziku pfechodu mezi témito ¢adstmi namdhdn
prostym stiihem. Nedochazi ke zméné velikosti pii¢ného prufezu, coz tuto metodu odlisuje od
konvenénich zpasobu protlacovani. V praxi je vhodné definovat jednotlivé roviny ve vzorku.
NejcCastéji se pouzivd oznafeni X pro rovinu kolmo na podélnou osu a Y a Z pro roviny

rovnobeZné s boc¢ni a horni sténou vzorku (obr. 2.1).[3], [4]

Deformace je zédvisld pfedevS§im na dhlu @, jeZ sviraji dvé ¢éasti kandlu, ale vyznamny
je i thel ¥ (oblouk zakfiveni v misté protnuti obou kanala) (obr. 2.2). S rostoucim dhlem ®
klesd celkovd deformace, optimalnich hodnot nabyva pii ® = 90°, je-li thel ® mensi, je
dosaZeno vyssi celkové deformace a jemnéjsi struktury, avSak potfebny tlak na jeden prichod
nedmémé vzroste. Uhel ¥ ovliviiuje celkovou deformaci a to tak, 7e s jeho rostouci velikosti
deformace klesd, nejlepsich vysledki je tedy dosaZeno pfi konfiguraci, kde ¥ = 0°, avSak to je
v praxi témetr nemoZzné.[5]
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Vzhledem k tomu, Ze je plocha pficného prufezu neménnd, je ziejmé, Ze opakovanym
protlaCovanim lze docilit velmi vysokého stupné deformace. Mezi jednotlivym protlacovinim
je vzorek moZno pootdcet, ¢imZz dojde k aktivaci jiného stfihového systému. V praxi se
nejCastéji pouzivaji Ctyfi zpasoby priuchodu vzorku kandlem, které jsou oznaCovany jako A,
Ba, Bc a C (obr. 2.3). Pfi prachodu typu A se vzorek mezi jednotlivymi priachody vibec
neotaci, pii pruchodu typu Bx je vzorek otacen stiidavé o 90° v kladném a zaporném sméru,
u typu Bc je vzorek rovnéz otacen o 90°, avsak stdle ve stejném sméru, pii pruchodu typu C je
vzorek otdCen mezi protlacovanim o 180°.[4]

Napftiklad pti pruchodu typu C se vyskytuje opakovany stfih ve stejnych rovinach,
naproti tomu pfi priichodu typu A vzniknou stfizné roviny, které sviraji dhel 90°. Priichody
typu B je dosaZeno Ctyf odliSnych rovin, jez sviraji dhel 120°.[3]

Z analyz vyplyva, Ze pruchod typu A vede ke zvyseni deformace v rovinidch X a Y, ale
neprojevi se zvySenim deformace v roviné Z. Prichod typu B vede ke zvyseni deformace ve
vSech tfech ortogondlnich rovinach. Pti pruchodech typu B¢ a C se vzorek po kazdém ctvrtém
resp. druhém protlacovani navratil do polohy pied prvnim prichodem, rozdilem mezi t€mito
metodami je skuteCnost, Ze pruchod typu B¢ zahrnuje deformaci ve vSech tiech ortogonélnich
rovindch, kdezto u pruchodu typu C nedochazi ke zvySené deformaci v roviné Z.[4]

ProtoZe je proces ECAP za pokojovych teplot relativné obtiZny, provadi se (obzvlast
u materidla s vyssi mezi kluzu) za zvySenych teplot, ¢imze klesne sila potfebnd k protlaceni
vzorku. Ziroven vSak musime brit v potaz, Ze pfi vysSSich teplotich dochdzi u mnoha
materiald k hrubnuti zrna, proto se voli takova teplota, aby tento efekt nebyl pfili§ vyrazny.

Pfi prichodu ma rychlost deformace (v rozsahu obvykle pouzivanych hodnot,
tj. ~20 mm.s™") vyrazn€ mensi vliv na vyslednou strukturu nez teplota.

F
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vzorel
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I B protlaceny v
\ zapustka ‘* vzorek
Obr. 2.1: Schematické zndzornéni metody Obr. 2.2: Geometrické uspofddani metody
ECAP [4] ECAP s vyzna¢enymi

Ghly @ a ¥ [5]
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Obr. 2.3: Zpusoby prichodu pii ECAP [4]
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2.2 Krut za vysokého tlaku (HPT)

Vzorek ve tvaru disku nebo krouZzku je vloZen mezi dva lisovniky s vdleckovym
vybranim o vySce mensi nez vySka vzorku (moZnych je vice konfiguraci: obr. 2.4). Vzorek je
vystaven tlaku v fddu GPa a zdroven rotuje spodni lisovnik, ¢imZ dochdzi k deformaci
krutem.

Dale dochazi v dusledku tfeni mezi vzorkem a lisovnikem k intenzivni smykové
deformaci. Deformace roste smérem od stfedu k okraji vzorku. Pouzitim HPT dochézi také
vyznamnému vzrastu tvrdosti.

Celkova deformace dosazitelna metodou HPT je u nékterych kovovych materidlti az
1000 %, deformace vSak neni rovnomérnd, nejvysSich hodnot je dosaZzeno na okrajich,
nejnizsich v ose disku.[6], [7]

Obr. 2.4: Schematické zndzornéni dvou konfiguraci metody HPT [6], [7]
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2.3 CyKklické protlacovani a péchovani (CEC)

Vzorek je vlozen do formy, sklddajici se ze dvou Casti o stejném prufezu, jez jsou
propojeny ziuZenym kanalem. PlUsobenim horniho razniku je materidl protlacovéan, avsSak
zaroven je pusobenim dolniho razniku péchovan na puvodni prufez. Tento proces je
nekolikrat opakovén.

Pred samotnym protlacovdanim je materidl nejprve stlacen tak, aby bylo dosaZeno
podminek co nejbliz§ich hydrostatickému tlaku. V priub€hu procesu dochdzi v materidlu
k trojosé napjatosti, coZ je vyhodné pro zpracovavani obtizné tvafitelnych materiala.

K nejvétsimu zjemnéni zrn dochdzi po prvnim prichodu, poté prumérna velikost zrna
klesa vyrazné pomaleji. U materidlG z vyraznou texturou dochdzi k jejimu postupnému
zeslabovani. Orientace vyslednych zrn je siln€ ovlivnéna celkovou deformaci, a to tak, Ze
s rostouci celkovou deformaci klesd po€et malodhlovych hranic zrn. Vyslednd struktura byva
velmi jemnd, avSak obvykle ne tolik jako pti ECAP nebo HPT.[§]

osa CEC
\

protlaéovani

péchovani

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

Jednd se principieln€ o velmi jednoduchy proces, kdy je vzorek pé€chovan v kandle
o Ctvercovém prutezu, poté je vzorek otoCen o 90° a proces se opakuje. Vzorek se otaci tak,
aby byl na konci celého procesu pocet péchovini ve vSech osidch stejny. Nevyhodou
podobnych procesu je, Ze muze dochdzet k vybouleni vzorku v pfi¢nych osach, coz vede
k nutnosti brouseni po kazdém péchovéni, to je pti CCDC eliminovédno tvarem kandlu, ktery
omezuje deformaci v jedné piicné ose, ¢imZ je dosaZzeno podminek rovinné deformace.
Velikost deformace v podélné ose se voli takovd, aby vySka vzorku po péchovéani odpovidala
Sitce kandlu (obr. 2.6). Omezenim deformace v jedné ose je dosaZeno vys$i celkové
deformace nez je tomu v piipad¢ prostého jednoosého tlaku pfi stejné zmené vysky vzorku.

Metodu lze velmi presné modelovat. U vzorkd je pozorovan obdobny vyvoj
mikrostruktury jako pii ECAP.[10], [11]

smeér péchoviani

=

-~

i

e
JP-- SN
" _-". = |
{ X,
"'\-.__ o -
i“-\..
-
. ']'E| - X 3 X 1
T v
smeér e
; BRI T péchovami |
SMer pechovan i P~ s
péchovani . i, (o
= S .. lal
W T a otofent
i "--.__‘_ ___.-' - n L - . p -~ w-..___‘
sy| ¢ | otocem "‘ o ~ vzorku _'_,\ i T T
.-:: i 1. L ‘\' e -'1-\.__ - |: "-;__ ,"'_'-' |I
?-::w ~ __,.-.- d g I""'-\.\c.\\ﬂ}' a_,..-f' o “I"’.
f!l! L J B po tretim péchovani

po prvuim péchovani

po druhém péchovani

Obr. 2.6: Schematické zndzornéni metody CCDC [11]
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2.5 Protlacovani v kombinaci s krutem (TE)

Princip této metody spociva v protla¢eni vzorku o ¢tvercovém prufezu dvéma kandly,
které jsou spojené zapustkou ve tvaru Sroubovice. Existuji i jiné varianty, pfi niZ je vzorek
napt. protlaCovan sloZenym kandlem, pfi¢emZ jedna jeho Cdast rotuje (obr. 2.7), popf. rotuje
i raznik, a to opacnym smérem neZ forma, coZ vede ke sniZeni tlaku potfebného k protlaceni.

Podobné jako u ECAP je deformace vzorku realizovana stfihovym namdhédnim, ale
celkové deformace je nerovnomérnd podobné jako u HPT, tj. v ose vzorku dochézi k menSim
deformacim neZ na jeho okrajich (tuto nerovnomérnost lze sniZit otiCenim vzorku mezi
jednotlivymi prichody). Na rozdil od ECAP dovoluje protla¢ovat i duté vzorky.

Tato metoda nachdzi spolu s ECAP nejvétsi uplatnéni v praxi.[12], [13]

raznils

vzorel:

/f" zkroncena
zapustlia i
T Vysokotlake

youzdro

|V

f N
LLIIIIIIII T /du\\ \ ﬁ
< S rr'::;
. LIS, \\ N
: \ S\

razmik Lkanal vzorek rofjici zapustka

Obr. 2.7: Schematické zndzornéni dvou variant metody TE [12], [13]
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2.6 Kontinualni vytlacovani spojené s péchovanim (CONFORM)

Vzorek je pusobenim tfecich sil vyvolanymi otienim stfedového disku nebo vélce
protlacovan staciondrni formou (obr. 2.8). Hlavnim divodem vzniku bylo zvySeni efektivity
ECAP.

Jednd se v podstaté o kontinudlni ECAP proces. Narozdil od konven¢ni metody neni
limitovan délkou formy a navic dochazi k mens$im ztratdim na vzorku v duasledku vzniku trhlin
u predniho a zadniho Cela vzorku (typické pro konvencni ECAP).

Metoda dovoluje zpracovavat vzorky c¢tvercového nebo obdélnikového prufezu

znacnych délek, avSak oproti ECAP je nutno docilit vysSich trecich sil.[14]

stacionarni forma

Obr. 2.8: Schematické zndzornéni metody CONFORM [14]

2.7 Kumulativni valcovani (ARB)

Vzorek ve tvaru plechu nebo pdsu se rozfizne na dve stejné€ velké €4sti, peclive ocisti,
Casti se polozi pres sebe a valcuji se na puvodni tloustku. Béhem tohoto procesu by mélo byt
zajisténo diftzni svareni obou plecht (dulezitd je vyssi teplota deformace, kterda zaroven neni
vyS8i nez rekrystalizacni teplota, a niZ8i rychlost). Proces je poté opakovdn. Z podstaty
procesu vyplyvd, Ze muZeme teoreticky dosdhnout libovolné celkové deformace,
aplikujeme-li dostatecny pocet pruchodu.

Takto zpracované materidly vykazuji plynuly ndrdst pevnosti, av§ak znacny pokles
taznosti, zejména po prvnim pruchodu.

Nevyhodou je znacna heterogenita struktury a vysoké vyrobni ndklady v disledku
potfeby opakovat dasledné ocistovani stykovych ploch, na druhou stranu dovoluje tato
metoda zpracovani vétsich vzorka.[2], [15]
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Obr. 2.9: Schematické zndzornéni metody ARB [15]

2.8 Omezené tvarové lisovani (CGP)

Vzorek ve tvaru plechu je lisovdn v asymetrické forme€, ¢imZ je dosaZeno vysoké
deformace stfihem cyklickym zptsobem. V dalsim kroku je plech vyrovndn lisovanim
v rovné formé&, obracen a proces se opakuje.

Pevnost i tvrdost obvykle roste, ale u nékterych materidll miZe po nekolika cyklech
zacit pozvolna klesat. Vzorek neni deformovan rovnomérné, na povrchu je celkovad deformace
niz8$i nez v jeho ose. Tato metoda neni nejvhodné&jsi pro slitinové materidly, které vykazuji
mensi taznost neZ jejich Cisté slozky, protoZe n€které maji tendenci praskat, pokud byly pred

Vv

samotnym procesem Zihdny pfii vysSich teplotach.[16]
Tato metoda dovoluje zpracovavat vétsi vzorky.[17]
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T

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

Obecné délime materidly podle velikosti zrna na materidly s konvencni velikosti zrna
(nad 1 pm), UFG (100 — 1000 nm) a nanostrukturni (mén¢ nez 100 nm). Mezi UFG materidly
ovSem fadime i nekteré materidly s hrubSim zrnem, u nichZ obvyklymi metodami nelze
jemngjSiho zrna dosdhnout (napt. Mg a jeho slitiny, kdy za UFG povaZujeme jiZ materidl
s velikosti zrna ~5 pm).

Nékteré vlastnosti UFG materidli se mohou velmi odliSovat od vlastnosti materidlt
s konvenc¢ni velikosti zrna. Velikost zrna je béZné o nékolik fadd mensi, navic je zjemnéni
obvykle homogenni v celém objemu. S tim souvisi obecné vyrazny nardst pevnostnich
charakteristik a mirny pokles deformacnich charakteristik.

Pres vSechny své vyhody je vSak struktura v dasledku vnitinich pnuti a velké hustoty
dislokaci inherentn€ nestabilni. Samotnou stabilitu struktury ovliviluje pfevdzné€ pouzitd
metoda a velikost celkové deformace, velkou roli hraje také Cistota materidlu puvodniho
vzorku.

U téchto matridlt je mozné urCit tzv. kritickou teplotu nebo kritické zatiZeni, které
uddvaji hodnotu popf. rozptyl hodnot teploty nebo mechanického zatiZeni, kdy dochdzi
k rekrystalizaci UFG struktury. Existuji razné metody zjistovani kritickych hodnot, napf.
zkouSka mikrotvrdosti, zkouSka tlakem, analyza pomoci EBSD apod. Kritické hodnoty se
mohou liSit v zdvislosti na pouZité metodé.

Tyto hodnoty byvaji u mnoha materiala relativné nizké, proto se Casto mize ukazat, ze
dany UFG materidl ma vynikajici vlastnosti, avSak je nepouzitelny za vysSich provoznich
teplot, coZ znemoziuje dalsi zpracovani a vyrazn€ omezuje oblast pouZiti

3.1 Struktura a stabilita nékterych ultrajemnozrnnych materiali

X. Molodova a C. Gottstein [18] zkoumali jednotlivé vzorky hlinikové slitiny 3103,
jenz prodé€laly jedno-, dvoj-, Ctyf-, Sesti- a osmindsobny ECAP s prichodem typu B¢ a poté
byly izotermicky Zihdny v solné 14zni o teploté 330 °C. U&elem bylo zjistit, jak rychle dojde
k destabilizaci UFG struktury v zdvislosti na poctu prichodd. Struktura byla hodnocena
vizualné pomoci EBSD a zkouskou mikrotvdosti v riznych ¢asovych intervalech.

V pavodni struktufe méla zrna primérnou velikost pfiblizné 130 um, po Sesti
pruchodech doslo k vyraznému zjemnéni na 500 nm, avSak struktura nebyla homogenni, po
dalSich dvou priichodech doslo pouze k mirnému zjemnéni zrna, ale zdroven k homogenizaci
celé struktury (obr. 3.1). I po osmi prichodech byl ve struktufe zjiStén vysoky podil
malodhlovych hranic zrn (okolo 50 %).

Pti nésledném Zihdni vykazovaly vzorky obdobné chovani bez ohledu na pocet
pruchodd, rozdilem byla pouze rychlost tohoto procesu. Na obr. 3.2 je vidét, Ze po
dvojnasobném ECAP jsou uZ po minutové prodleve pii 330 °C patrné zndmky rekrystalizace
a po 5 minutach doslo k rekrystalizaci prakticky v celém objemu, zatimco pfi 6 prachodech je
po stejné dobé vidét pouze poCatek nerovnomerné rekrystalizace.

Z testd mikrotvrdosti (obr. 3.3) je patrné, ze pfi niz§im poctu prachodia (1-2) klesa
mikrotvrdost zpo¢atku velmi vyrazné, ale pfi Zihacich dobdch vysSich nez 200 sekund, dojde
ke zpomaleni az zastaveni tohoto poklesu, naproti tomu u vzorkid které prodélaly Ctyfi a vice
pruchodi je pokles mikrotvrdosti zpocatku mirn&jsi, avSak pii del$i dobe Zihani dochazi
k vyraznému poklesu. I pfesto je vyslednd mikrotvrdost stile vyssi.
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Z pozorovani vyvoje struktury jednoznacné€ vyplyva, ze pocet pruchodi ma vyrazny
vliv na stabilitu struktury, a to patrné z divodu vzniku stabilnich jemnych precipitatd
v prubéhu ECAP, jeZz brzdi rychlost rekrystalizace. Pfi vysokych teplotach nebo pii dlouhé
dobé& vydrze vSak dochdzi u UFG struktury hliniku k degradaci a hrubnuti i po osmindsobném
ECAP.

Obr. 3.1: Struktura hlinikové slitiny 3103 po Sesti prichodech (a),
po osmi prachodech (b) — EBSD [18]

Obr. 3.2: Struktura hlinikové slitiny 3103 v prabéhu Zihani — EBSD [18]

22



] ——-FECAP 1

35 —FECAP 2
:-""_“' 50 +E|:‘-.la'|P-"-1
s —-ECAPG
; 45 ——ECAP 8
o
T; 40 |
E
2 35
% 30 B

25 T

2: L 1 1 L L

0.1 1 i0 100 1000 fonoo 100000

doba @hani [s]
Obr. 3.3: Zavislost mikrotvrdosti hlinikové slitiny 3103 na dob¢ Zihéni [18]

X. Molodova a kol. [19] se zabyvali teplotni stabilitou Cisté médi (99,95 %), jez
prodélala jedno- az dvanactindsobny ECAP s priachodem typu B¢ a poté byly jednotlivé
vzorky Zihany za raznych teplot v rozmezi 100-300 °C v solné 1azni po dobu deseti minut. Na
vzorcich byla poté provedena zkouska mikrotvrdosti a vysledné hodnoty byly vzdjemné
porovnédny s hodnotami mikrotvrdosti vzorku jenz byl pouze vdlcovan za studena na 13,1 %
puvodni tloustky.

Vzorky byly pfed samotnym ECAP Zihany za teploty 450 °C po dobu dvou hodin,
¢imZ bylo docileno plné rekrystalizované struktury o pramérné velikosti zrna 20 um. ECAP
probihalo za pokojové teploty a celkova ekvivalentni deformace po dvandacti pruchodech byla
rovna 13,8. Mikrotvrdost po ECAP nejprve prudce vzrostla, ale po ¢tvrtém prachodu doslo
k saturaci (obr. 3.4). Maximdlni naméfend mikrotvrdost byla 125 HV (po dvanécti
pruchodech). Pomoci EBSD bylo zjisténo, ze po dvanicti prichodech bylo dosaZeno
struktury s primérnou velikosti zrna 440 nm s podilem malothlovych hranic zrn okolo 50 %.
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Obr. 3.4: Zavislost mikrotvrdosti ¢isté médi na poctu prichoda ECAP [19]
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Ze ziskanych vysledki méfeni (obr. 3.5) plyne, Ze po rekrystalizaci vykazuji vzorky
s vicendsobnym ECAP vys$si mikrotvrdost, avSak k degradaci jejich struktury dochézi diive
nez u valcovaného vzorku, u néhoz nastava pii 175 °C. Po dvou pruchodech pozorujeme
pokles mikrotvrdosti pii 150 °C, pii vice pruchodech dokonce uz pii 100 °C. Pokles
mikrotvdosti je natolik vyrazny, Ze v tomto rozsahu teplot dosahuji po vyZihdni vzorky
z vy$§im poctem pruchoda horSich hodnot. Pfi zvySeni Zihaci teploty nad 250 °C vysledna
mikrotvrdost opét roste s poctem prichodu.

Dadle je zexperimentu patrné, Ze po Ctyfech pruchodech jiz nedochdzi u meédi
k vyrazné zmeéne chovani.

3.2 Struktura a stabilita hor¢ikovych slitin

Strukturu a stabilitu mize ovlivnit hned n€kolik riznych Ciniteli. Tato kapitola se
bude zabyvat moznym vlivem pfisadovych prvku, vlivem teploty (jak pfi vyrobé, tak pfi
mechanickych zkouskach) a vlivem poctu prichodi ECAP. Vliv je posuzovan z hlediska
zmeény mikrostruktury (zjemnéni zrna, zména pomeéru malouhlovych a velkothlovych hranic,
atd.) nebo mechanickych vlastnosti.

3.2.1 Slitiny typu AZ

Jednd se o hoic¢ikové slitiny s pfidavkem hliniku 3-9 % a zinku do 1,5 %
(s rostoucim obsahem zinku roste mérna hmotnost a slitina ma vyss$i nachylnost k rastu zrna).

Ruzné obsahy hliniku maji vyznamny vliv na vyslednou mikrostrukturu, zpravidla se
pouzivd ~3 %, 6 % nebo 9 % odpovidajici slitindm AZ31, AZ61 a AZ91 (obr. 3.6).
Z diagramu Al-Mg vyplyva, Ze v té€chto oblastech bude slitina tvofena smeési substitucniho
roztoku hliniku v hot¢iku (faze §) a intermedidrni faze Mg; Al (faze v).
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Obr. 3.6: Rovnovazny diagram Al — Mg [20]

Mechanické vlastnosti té€chto slitin jsou ovSem urceny hlavné mikrostrukturou, kterou

e s

jsou velikost a morfologie zrna a morfologie precipitata.

Napf. na slitineé AZ91 (obr. 3.7) mazeme vidét, Zze po odliti jsou tvrdé precipitaty
Mg7Al; nepfiznivé rozmistény po hranicich zrn, coZ (vzhledem k jejich velké tvrdosti)
zpusobuje pokles pevnostnich i deformacnich charakteristik. ZlepSenim vlastnosti se dosahuje
homogeniza¢nim Zihanim, kdy se vyloucené precipitaty rozpousti v matrici.[21]

Obr. 3.7: Struktura slitiny AZ91 po odliti (a) a po homogeniza¢nim Zihan{ (b)
— svételny mikroskop [21]
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3.2.2 Vliv prisadovych prvku

U slitin AZ61 a AZ91 J Li. a kol. [22] pozorovali vliv obsahu hliniku na mnoZstvi
precipitatt Mgi7Al; a jejich vliv na vyvoj mikrostruktury pii ECAP. Vzorek prodélal
osmindsobny ECAP pfi 225 °C a rychlosti 16,8 mm za minutu s prichodem typu B¢c. Vzorky
byly poz ve svételném mikroskopu, TEM i SEM.
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Obr. 3.9: AZ61 1XECAP (a), AZ91 1xECAP (b) — svételny mikroskop,
AZ61 8xECAP (c), AZ91 8xECAP (d) — SEM [22]
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Obr. 3.10: Morfologie a orientace zrn AZ61 (a) a AZ91 (b)
po osmindsobném ECAP — TEM [22]

Z obr. 3.8 je patrné, Ze v puvodnim stavu maji obé€ slitiny pfiblizné stejnou velikost zrn
okolo 15 um, avSak v AZ91 je mnohem vice precipitati Mg;7Al, coZ ma za nasledek veétsi
zjemnéni struktury pfi po ECAP, viditelné jiz po prvnim priachodu (obr. 3.9 a, b). Po osmi
pruchodech (obr. 3.9 ¢, d) je struktura obou slitin rovnomémne zjemnénd, pricemz ve slitine
AZ91 je patrné jemné&jSi zrno a vySSi obsah precipitati (na snimku jako bilé ¢astice). Snimky
z TEM (obr. 3.10) ukazuji, Ze ve vysledné struktufe se vyskytuji jak malodhlové, tak
velkouhlové hranice.
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Obr. 3.11: Vliv obsahu hliniku na velikost zrna ve slitinach AZ [22]

Z vysledka vyplyva, Ze na vyslednou strukturu a tim padem i na vlastnosti ma u slitin
AZ vyrazny vliv mnozstvi precipitati Mg;;Al;,, které souvisi s obsahem hliniku. U slitiny
AZ91 je mozno ziskat zrno az polovicni velikosti oproti AZ61 (obr. 3.11).

3.2.3 Vliv poctu prichodu

H. K. Kim a W. J, Kim [23] zkoumali slitinu AZ31, kterd prodé€lala Ctyfndsobny
ECAP pii zvysené teploté s prichodem typu B¢. Byla provedena tahova zkouska na vzorcich
s riznym poctem pruchodi, vysledky byly porovnany s hlinikovou slitinou 2024. Slitina byla
poté Zihdna po dobu 30 minut na intervalu teplot 200-500 °C. Byl zkoumdén vliv Zihaci
teploty na velikost zrna, mikrotvrdost a aktivacni energii rastu zrna.

4x ECAP (c) — svételny mikroskop [23]
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Obr. 3.13: Distribuce velikosti zrna AZ31 1x ECAP (a) a 4x ECAP (b) [23]

El}ﬂ 5 1

Pred samotnym ECAP byly vzorky po dobu 2 h Zihany pii teplot€ 420 °C a ndsledné
ochlazeny vodou o pokojové teploté, ¢imZ bylo docileno zrna o stfedni velikosti 48,3 um.
Prvni dva prichody ECAP byly aplikovany pfi teploté 320 °C, tieti a Ctvrty pfi teploté
250 °C, resp. 200 °C, ¢imz je docileno zrna o stfedni velikosti 2,5 um.

Z obr. 3.12 a obr. 3.13 vyplyvd, Ze po prvnim prichodu je struktura bimodalni (tj. ve
struktufe se vyskytuji jak jemnd, tak hruba zrna) a az s rostoucim mnoZzstvim prachodu se
stadva homogenni, avsak ne tolik, jak by se oCekavalo, coz je pravdépodobné zptisobeno vyssi
teplotou pii ECAP, neZ je obvyklé. Takto vysoka teplota (320 °C) byla pouzita z divodu
potieby ziskat strukturu bez defektd, coZ bylo u hot¢ikovych slitin za nizsich teplot obtizné.

Pomoci TEM bylo zjiSténo, Ze se ve struktufe nachdzi jak zrna s velmi vysokou, tak
1 s nizkou hustotou dislokaci uvnitf zrna. Dale bylo zjiSténo, Ze ve struktufe nejsou piitomny
nerovnovazné hranice zrn, kterd jsou obvyklad napt. u UFG slitin na bazi médi nebo hliniku.

Mowe

transformaci na rovnovazné.

Na obr. 3.14 je zobrazen vliv Zihaci teploty na velikost zrna. Je jasn€ patrné, Ze
struktura se stdvd vysoce nestabilni po prekroCeni teploty 400 °C, avSak k mén€ vyrazné
degradaci struktury dochdzi viditeln€ jiz za niZSich teplot. Mikrostvrdost materidlu klesa
s rostouci velikosti zrna prakticky pfesné podle upraveného Hall-Petchova vztahu:

H, :H0+KHd%, 1)

kde Hy a Ky jsou materidlové konstanty.
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Obr. 3.14: Velikost zrna v zévislosti na Zihac{ teplot¢ pfi Zthdni po dobu 30 min [23]

Za ucelem zjiSténi mechanismu rustu zrna pii Zihani byla méfena aktivacni energie
rastu zrna. Vychdzi-li se z predpokladu, Ze rust zrna ma parabolicky prubéh, tudiz velikost
zrna je na Case z4avisld podle:

d>—d; =kt*, ()
kde dj je ptivodni velikost zrna, d je velikost zrna po daném Case ¢ a k je konstanta, kterou lze
vyjadtit z Arrheniovy rovnice ve tvaru:
-0
k =k,exp — |, 3)
0 P[ RT

kde ko je konstanta, R univerzalni plynova konstanta, T ptislusnd Zihaci teplota a Q aktivacni
energie rustu zrna, pak muZe byt aktivacni energie vyjadiena jako smérnice prubéhu dané
Casti kiivky zdvislosti d® —d; na pfevrdcené hodnot& Zihaci teploty v semilogaritmickych
soufadnicich (obr. 3.15).
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Obr. 3.15: Zavislost rozdilu velikosti zrna na pfevrdcené hodnot¢ teploty [23]
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Bylo zjiSténo, Ze aktivacni energie nabyva piekvapivé nizkych hodnot v teplotnim
rozsahu 250—400 °C, tento jev je pozorovan i u UFG materidla na bazi hliniku, av$ak u nich
je vysvétlen chovanim nerovnovaZznych hranic zrn, které se ve slitineé AZ31 nevyskytuji.
Moznym vysvétlenim je vtomto pifipad€ pokles hustoty dislokaci pfi rostouci teploté
v dasledku zrychleného procesu zotavend.
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Obr. 3.16: Prib¢h zkousky tahem pfi ruizném poctu priachodi: AZ31 (a), 2024Al (b) [23]

Pfi porovndni tahové zkousky AZ31 a hlinikové slitiny 2024 (obr. 3.16) je patrné
vyrazn€ odli$né chovani po podstoupeni ECAP, hlinikova slitina ukazuje vyrazny narast meze
kluzu a pokles taznosti, zatimco u AZ31 dochazi nejprve k vyraznému nardstu taznosti
a poklesu meze kluzu, priCemz s dal$imi prichody se tento rozdil oproti pavodnimu stavu
snizuje. Rozdil je vysvétlovan riznym chovanim v pribéhu deformacniho zpevnéni
u hlinikovych a hof¢ikovych slitin.

B. Chen a kol. [24] zkoumali vyvoj pevnostnich a deformacnich charakteristik
a morfologie vméstka faze Mg7Al;x u valcované slitiny AZ91, jeZz prodé€lala dvoustupiiovy
ECAP (Ctyti pruchody pii 225 °C a dva pruchody pii 180 °C, vSechny typu B, rychlost
protlacovéni 25,2 mm za minutu).

Na obr. 3.17, ziskanych pomoci svételného mikroskopu, je vidét postupny vyvoj
mikrostruktury v pribéhu ECAP. Po prvnim prichodu je viditelna pouze pocinajici ¢aste¢na
rekrystalizace, do Ctvrtého prachodu roste podil rekrystalizovanych zrna a pfi poslednich
dvou pruchodech dochdzi k homogenizaci. Vméstky Mgi;Aly, precipituji rovnhomérné na
hranicich zrn.

Z prabéhu tahovych zkousek provadénych pii pokojové teploté (obr. 3.18) plyne, Ze
s rostoucim poctem pruchodd nejprve roste jak mez kluzu a pevnost, tak taznost, po Ctyfech
prichodech ovSem dochazi k prekvapivé silnému poklesu taznosti. Narust pevnostnich
a deformacnich charakteristik podle v§eho souvisi s vy$§im podilem precipitata Mgi;Al,. Po

cvv s

dodate¢nych dvou prichodech pfi nizsi teploté taznost opét vzrostla.

S rostoucim podilem faze Mg;7Aly, dochazi vzdy k nartstu pevnostnich charakteristik,
avSak jeji morfologie siln€é ovliviiuje deformacni charakteristiky. Pokud se ve vzorku
vyskytnou rozsdhlej$i oblasti této faze, dochdzi v té€chto mistech k iniciaci mikrotrhlin
z divodu styku dvou rozdilnych miizZek (coZ zpusobilo pokles taznosti po ¢tvrtém priuchodu).
Tento efekt 1ze vyrazn€ zmirnit dodatecnymi prachody za nizsich teplot.
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Obr. 3.17: Vyvoj mikrosturktury slitiny AZ91 v prabéhu ECAP: 1x ECAP (a), 2x ECAP (b), 3x
ECAP (c), 4x ECAP (d), 5x ECAP (e), 6x ECAP (f) — svételny mikroskop [24]
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Obr. 3.18: Prub¢h tahovych zkousek pfi ruzném poétu pruchodu [24]
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K. Mithis a kol. [25] zkoumali vliv poctu pruchodi na vyslednou mikrostrukturu
a mechanické vlastnosti pfi zkousSce tahem provedené v rozsahu od pokojové teploty do
300 °C na slitiné AZ91, jez prodélala dvou- az osmindsobny ECAP pii 270 °C, rychlosti
5 mm za minutu s prichodem typu C. Vzorky byly pied ECAP zihany pfi teploté 413 °C po
dobu 18 h. Celkova hodnota ekvivalentni deformace byla po osmém prachodu rovna 9,2.

Z obr. 3.19, ziskanych pomoci svételného mikroskopu, je patrné, Ze ke zjemnéni
struktury dochdzi nejdfive v oblasti pavodnich hranic zrn. Z ptvodni velikosti zrna ~40 um
bylo po osmi prichodech docileno homogenni struktury s pramérnou velikosti zrna 1,2 pm
(podle TEM). Z pozorovéani pomoci RTG difrakce vyplyva, Ze skute¢nd velikost zrna je jesté
niz§i. Tento jev je pravdépodobné zpusobeny tim, ze zrna se sklddaji z mensich subzrn
o velikosti do 0,1 pm odde€lenych malodhlovou hranici s velmi nizkou desorientaci mensi
nez 1°. Hustota dislokaci vzrostla ptiblizné petkrit.

RTG difrakci bylo dile zjisténo, Ze uz po dvou pruchodech se zacinaji ve struktuie
objevovat precipitaty fize Mg7Al2 (dle [25] by precipitace stejného mnoZstvi této faze pouze
za zvySené teploty trvala pfiblizn€ 8 h, zatimco dva prichody ECAP trvaly pouze cca 50 min,
v tomto piipadé je precipitace urychlena pravé intenzivni plastickou deforamci). Pomoci SEM
bylo zjisténo, Ze tvar precipitatl se s poctem pruchodt méni z podlouhlych (obr. 3.20 a) az na
homogenni malé Castice (obr. 3.20 b).

Obr. 3.19: Mikrostruktura slitiny AZ91 v puvodnim stavu (a),
2x ECAP (b), 4x ECAP (c), 8x ECAP (d) — svételny mikroskop [25]
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Obr. 3.20: Morfologie precipitita Mg;;Al;, 4xECAP (a) a 8&XECAP (b) — SEM [25]
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Obr. 3.21: Skutec¢né napéti a skutecnd deformace slitiny AZ91 v zavislosti na poctu pruchodu ECAP
pfi 20 °C (a) a 300 °C (b) [25]
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Obr. 3.22: Mez pevnosti (a) a taZznost (b) slitiny AZ91 v zdvislosti na teploté [25]
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Na obr. 3.21 jsou uvedeny zdznamy tahovych zkousek za pokojové a zvySené teploty,
z nich je patrné, Ze za pokojovych teplot s rostoucim poctem pruchodi roste mez kluzu i mez
pevnosti a klesd taznost, zatimco pii teplot€¢ 300 °C mez pevnosti vyrazné klesd oproti
puvodnimu stavu, avsak pocet prachodu ji pfili§ neovliviiuje, oproti tomu taznost vyrazné
roste. Nizkd pevnost a vysoka taznost pii 300 °C je podle vSeho zptsobena mikroskopickymi
precipitaty Mg;7Aln, které umoziuji pohyb dislokaci, ktery vede k dynamickému zotaveni
a relativné malymi zrny, které umoZziuji dislokaci pomoci skluzu na hranicich zrn.

Na obr. 3.22 je uvedena zdvislost meze pevnosti a taZznosti na teploté, je zfejmé, Ze za
nizkych teplot vykazuje slitina AZ91 lepSi pevnostni charakteristiky po vySSim poctu
pruchodu, a to az do teploty 100 °C. Pfi dal§im zvySovani teploty dochazi k prudkému
poklesu pevnosti (efekt je vyraznéjsi pro vzorky s vys$§im poctem priachodi). Z experimentt
pti teplot¢ 200 °C dile vyplyva, Ze vzorky sniz§im pocétem pruchodi vykazuji vySsi
pevnostni charakteristiky nez vzorky s vy$§im poctem pruchodu. S rostouci teplotou pevnost
v tahu déle klesd, po dosaZzeni teploty 300 °C materidly po ECAP dosahuji stejné hodnoty
pevnosti bez ohledu na pocet pruchodd. Taznost s rostouci teplotou narastd, vys$sich hodnot
dosahuji vzorky s vy$sim poctem prachodi. Pii 300 °C je dokonce u vzorku jez prodélal osm

pruchodu dosaZeno superplasticity.
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Obr. 3.23: Zavislost hustoty dislokaci na teplot¢ [25]

Na obr. 3.23 je zobrazena zdvislost hustoty dislokaci na teploté, porovnanim
s obr. 3.22 je patrnd silnd souvislost hustoty dislokaci a meze pevnosti. Zaroven lze vyvodit,
Ze pfi teplotach nad 100 °C dochdzi k silnému poklesu dislokacni hustoty v duasledku
dynamického zotaveni.

3.2.4 Vliv teploty

X.-Y. Yang a kol. [26] pomoci svételné mikroskopie, SEM a EBSD zkoumali vliv
Zihaci teploty na rust zrna ve slitin€ AZ31, ktera prodélala vyraznou deformaci za tepla pfi
300 °C. Vzorky byly nejprve Zihdny pfi teploté 460 °C po dobu 2 h a nésledné ochlazeny
v peci. Poté byly deformovany za teploty 300 °C, velikost celkové deformace byla 1,2.
Nésledné byly Zihdny v rozsahu od pokojovych teplot do 400 °C po dobu 1000 s.

Na obr. 3.24 je vidét, Ze za danych podminek deformace je i puivodni struktura
bimodalni. Pfi Zthani za teplot okolo 200 °C dochdzi k rovhomérnému ristu zrn a pivodni
hrub4 zrna jsou stdle dobfe rozeznatelnd, pti zvyseni teplot nad 220 °C, zrna hrubnou rychleji
a po stejné dob€ uz je problematické urcit rozdil mezi pavodnimi hrubymi zrny a témi, které
zhrubly az pfi Zihani, pokud teplota jeSté vzroste, vznikne po dané dobé struktura hrubych,
prakticky rovnoosych zrn.
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Z obr. 3.25 popisujiciho rozloZeni velikosti zrn za danych podminek Zihéni je patrné,
Ze pii nizSich teplotich dochédzi k pomalému hrubnuti zrna, pfiCemzZ si struktura zachovdva
trend puvodniho rozdé€leni (bimoddlni struktura, maxima v oblasti 2 a 20 um). S rostouci
teplotou dochdzi k porusSeni tohoto trendu a v kone€né struktufe hrubych zrn pozorujeme
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Obr. 3.25: Distribuce velikosti zrna v zavislosti na Zihaci teploté: puvodni stav (a),
100 °C (b), 200 °C (c), 300 °C (d) [26]
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Obr. 3.26: Primérna velikost zrna (a) a po¢et jemnych zrn (b) v zavislosti na teploté [26]

Na obr. 3.26 je videt zdvislost velikosti zrna a poCtu jemnych zrna ve struktufe. Je
patrné, Ze zavislost lze rozdélit do tif oblasti: pocatek ristu zrna, zrychlené hrubnuti zrna
a normalni rast zrna. Lze fict, Ze az do teploty 200 °C prakticky neroste pramérna velikost
zrna, po piekrocCeni této teploty vSak dochazi k prudkému narGstu v dusledku ndhlého
hrubnuti zrna. Zarovern vSak miZeme pozorovat, Ze jiz pii niz§ich teplotich dochazi v oblasti
1 k poklesu podilu jemnych zrn, z ¢ehoZ mizeme odvodit, Ze jako prvni hrubnou pravé velmi
jemna zrna. Porovnanim obr. 3.25 a obr. 3.26 maZeme usoudit, Ze pravé v oblasti teplot okolo
220 °C dochazi k rozpadu pavodni bimodalni struktury. Tuto teplotu miZeme proto oznacit za
kritickou teplotu tohoto materidlu, avSak je vidét, Ze k destabilizaci struktury dochdzi i za
nizsich teplot, pouze mnohem pomaleji.

Z. Zuberova a kol. [27] zkoumali velikost zrna a jeji vliv na pevnostni a deformacni
charakteristiky hoi¢ikové slitiny AZ31 pfipravené pomoci squeeze castingu (squeeze
cast — SC), ve vélcovaném stavu (hot-rolled — HR) a valcované s dodateCnym Ctyfndsobnym
ECAP (HR—4ECAP). Mechanické vlastnosti byly zjistovany pfi zkousSce tlakem za teplot 20,
100, 200 a 300 °C (& =10 * s ). Zkousky byly zastaveny pii dosaZeni celkové skuteCné
deformace 0,4 z divodu poruseni podminek jednoosé napjatosti.

Squeeze casting probihal jako dvoustupfiovd procedura, prvni faze s tlakem 80 MPa
po dobu 15 s nasledovand tlakem 140 MPa po dobu 90 s, vSe pii 200 °C. Vélcovani probihalo
pti 400 °C a nasledny ECAP pfi 200 °C rychlosti 5 mm za minutu s typem pruchodu B¢,

V litém stavu byla primeérna velikost zrna pfiblizné 450 pum, po vélcovani to bylo jiz
20 um a po dodatecném ECAP 1-2 pm, s velkym mnoZstvim pfitomnych dislokaci
(obr. 3.27). Lity materidl vykazoval pti 20 °C mez kluzu pfiblizn€ 90 MPa a pomérné stlaceni
15 %, zatimco jak u valcovaného, tak protlacovaného materidlu doslo k vyraznému nartstu
meze kluzu a mirnému poklesu pomérného stlaceni.
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AZ31 HR—4ECAP (c) - TEM [27]

Pti rostouci teploté doslo u lit€ého materidlu pouze k mirnému poklesu meze kluzu.
Naproti tomu ostatni vzorky vykazovaly za nizSich teplot lepsi hodnoty, avSak v dasledku
degradace struktury byly uz pfi 200 °C namétfené hodnoty vyrazné horS$i neZ tomu bylo
u littho materidlu (hodnoty namétené pii 200 °C u vzorku jez prodélaly dodatecné zpracovani
byly srovnatelné s hodnotami u lit¢tho materidlu pii 300 °C). V litém materidlu také jako

v jediném dochdzelo s rostouci teplotou k nartistu meze pevnosti(obr. 3.28, obr. 3.29).

Z tlakovych zkouSek vyplyvd, Ze piestoZze za pokojovych teplot je u dodate¢né
zpracovanych materidlt dosazeno vyssi meze kluzu a pevnosti v tlaku, tak v disledku teplotni
nestability zjemnéné i UFG struktury dochdzi za vysSich teplot k postupnym ztrdtdm téchto
vlastnosti z davodi rekrystalizace.
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Obr. 3.28: Srovnani prabéhu zkousky tlakem na slitiné AZ31 SC, HR
a HR—4ECAP za rtiznych teplot [27]
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Obr. 3.29: Hodnoty meze kluzu slitiny AZ31 za ruznych teplot [27]

U téchto slitin byly Z. Zuberovou a kol. [28] zkoumdny i uUnavové vlastnosti za
pokojovych teplot. Squeeze casting, vélcovani i ECAP probihal za totoznych podminek.
Unavovd zkouska probihala za ohybu v stifdavém symetrickém médu.

Vilcovany i ECAP vzorek vykazovaly oba pfiblizn€ srovnatelnou, avSak znatelné
vyS$8i mez dnavy nez vzorek lity, pfiCemz pfi vySSim zatizeni meél valcovany vzorek vySsi
Zivotnost nez vzorek po ECAP a to pravdépodobné v disledku vyssi nestability UFG
struktury pfi cyklickém zatéZovéni.

Na obr. 3.30 je patrné, Ze namérené hodnoty maji u UFG struktury mensi rozptyl, coz
poukazuje na vice homogenni strukturu. Souhrnné tedy muzeme fict, Ze dinavové vlastnosti
jednoznacné souvisi s velikosti zrna, avSak tuto souvislost nelze vyjadfit jednoduchou
zévislosti.

400
& AZ318C
AZ31 HR
200 - m AZ31 ECAP

. -
100 gl 8 SN E =4

s
=]

I
=}
T

amphtuda napéti [MFPa]

)]
=

+

...

/

|

|

|

|

20

1|:| b b il bl i i Al
10° 10° 10° 10° 107 10®
poiet cvlkli

Obr. 3.30: Zkouska Unavy slitiny AZ31 [28]
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Z obou experimentt [27], [28] vyplyva, Ze velikost zrna ma piimy vliv na nékteré
mechanické vlastnosti, jako napf. mez kluzu v tlaku, nékteré ovSem ovliviiuje nepiimo, jako
je tomu v piipadé meze Unavy, protoZe velkou roli hraje nejen samotnd struktura, ale i jeji
stabilita pfi zatéZovani. Zarovein bylo prokdzano, Ze i pres velmi dobré mechanické vlastnosti
neni UFG struktura hotc¢ikové slitiny AZ31 stabilni za zvySenych teplot ani pii cyklickém
mechanickém puasobenti.

S. H. Kang a kol.[29] zkoumali slitinu AZ31, jez prodélala jedno- aZ Sestindsobny
ECAP pii rizné teploté. Na vzorcich byla provedena zkouska tahem za zvySenych teplot. Byl
zkoumadn vliv teploty na mez kluzu, mez pevnosti, taZnost a mikrotvrdost.

Vzorky byly pfed ECAP homogenizovany pii teploté 425 °C po dobu 24 hodin, ¢imz
bylo docileno primérné velikosti zrna 223 um. ECAP probihal ve tfech raznych moédech:
4 prachody pii 400 °C, 6 prachodi pti 300 °C a 5 pruchoda pii 250 °C, vSechny s prichodem
typu Bc. Pfed samotnym protlaCovdnim byly vzorky ponechdny 10 minut ve formé&, aby doslo
k vyrovndni teploty. Velikost zrna byla meéfena pomoci obrazového analyzatoru. Tahové
zkousky probihaly za teplot v rozmezi 200-350 °C s rychlosti 10*-107" s,

Na obr. 3.31 jsou srovnany mikrostruktury vzorkt pfipravenych za riznych podminek
a distribuce velikosti zrn. Z vysledka 1ze vypozorovat, Ze pii teploté¢ 400 °C je i po Ctyfech
pruchodech struktura vyrazné bimoddlni, navic jiZ nedochdzi ke zjemnéni zrna. Pfi sniZeni
teploty na 300 °C je po péti pruchodech struktura jednozna¢né vice homogenni a jemnéjsi,
avSak s rostoucim poctem pruchodi se velikost zrna opét dale nemeéni. Pfi dalSim poklesu
teploty na 250 °C je jiZz po péti pruchodech dosaZenou jemnéjsi a vice homogenni struktury
nez v predchozim piipadé po Sesti pruchodech. Z toho plyne, Ze teplota pii ECAP ma
vyrazng&jsi vliv na vyslednou strukturu nez pocet pruchodda.

Ze zaznamu z tahovych zkousek (obr. 3.32) vyplyva, Ze ve vSech piipadech dochézi
pti deformaci nejprve k velmi prudkému ndrastu napéti a vzorky vykazuji vysoké deformacéni
zpevnéni, které je za nizkych teplot (do 250 °C) zpusobené nahromadénymi dislokacemi
a dvojcaténim a za vySSich teplot ristem zrn. Pokles napéti po dosaZeni maxima je zptsoben
zaCinajici dynamickou rekrystalizaci.

Na obr. 3.33 muZeme vidét, Ze na mechanické vlastnosti vzorki md hlavni vliv
teplota pifi zatéZovani. Je vidét, Ze srostouci teplotou vyrazné klesaji pevnostni
charakteristiky a rostou deformacni charakteristiky. Pti klesajici velikosti zrna dochdzi
k mirnému poklesu pevnostnich charakteristik a k narGstu taZnosti, tento pokles je spiSe
mirny. Je vhodné zduraznit, Ze a¢ s klesajici velikosti zrna klesa pevnost, mikrotvrdost mirne
roste, tento jev velmi pravdépodobné souvisi s rozdilem mezi lokdlni deformaci pfi zkouSce
mikrotvrdosti a makrodeformaci pfi zkouSce tahem.

Zéavérem lze ftict, Ze na vyslednou strukturu a velikost zrna UFG slitiny AZ31 ma
vyrazny vliv teplota pti ECAP, av§ak na mechanické vlastnosti s vyjimkou taZnosti ma tato
struktura men$i vliv neZ teplota pfi samotném zatéZovéni, navic s rostouci teplotou vliv
struktury jesté mirné kles4.
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Obr. 3.31: Distribuce velikosti zrna a snimky struktury AZ31 za ptivodniho stavu (a),

1x ECAP, 400 °C (b), 2x ECAP, 400 °C (c¢),

3x ECAP, 400 °C (d), 4x ECAP, 400 °C (e),

5x ECAP, 300°C (f), 6x ECAP, 300 °C (g), 5x ECAP, 250 °C (h) — svételny mikroskop [29]
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Obr. 3.32: Zaznam tahové zkousky pfi 200 °C, 250 °C, 300 °C a 350 °C [29]
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Obr. 3.33: Zavislost meze kluzu, pevnosti a taznosti a mikrotvrdosti
na velikosti zrna za riznych teplot [29]

3.3 Shrnuti

Z vysledkt vySe uvedenych experimenti je mozné usoudit, Ze vSechny slitiny AZ
1 jiné UFG materidly vykazuji v mnoha ohledech podobné chovéni, a to zejména ve zménéich
vlastnosti zpisobenych SPD a ve stabilité takto ziskané struktury, jak mechanické, tak

teplotni.

Vychazime-li z této skuteCnosti, muzeme na zakladé provedeného experimentu na
jedné slitiné predpoklddat chovdni piibuzné slitiny pfi totozném experimentu. Tento
predpoklad samoziejmé nelze povazovat za piesny a musi byt ovéren, ale miZze ndm pomoci
eliminovat napf. zbyte€né€ nizké nebo vysoké podminky pii experimentu (zmenSeni rozsahu
teplot pti Zihani, zatiZeni pfi inavové zkousce, atp.).
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4 Metoda EBSD

Pfi interakci primérniho elektronu se vzorkem vznikd signdl v podobé sekundérnich
elektrond, zpétné odrazenych elektronti, Augerovych elektronti, RTG zafeni a jiné (napf.
viditelné svétlo) (obr. 4.1). Metoda EBSD (electron backscattered diffraction — difrakce
zpétné odrazenych elektronti) pouziva k analyze signal zpétné€ odrazenych elektronti (BSE —
back-scattered electrons), které poskytuji informaci o chemickém sloZeni, morfologii
i krystalové struktute vzorku.[30]

SE BSE
|
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Plasmonové
W ztraty _"'*\
=
AE \
|
¢
. _
0 s0ev  2kev / / 10 keV

=k
|0g E ELERTRONU "
Obr. 4.1: Energiové spektrum elektront [31]
Vytézek signdlu BSE, tj. proud vzhledem k proudu primarnich elektrond, roste
srostoucim udhlem dopadu primarnitho svazku a zdroven také s protonovym Cislem

zkoumaného prvku (obr. 4.2). Vyssi vyté€Zek znamend kvalitnéjsi vystupni data v analyze. Pro
EBSD se pouZziva thel 60-75°.

—— 102eV
— —93ev &, ¢

0,2 dn
de2
Obr. 4.2: zéavislost vytéZku BSE na protonovém ¢&isle materidlu a
thlu dopadu primérniho svazku a) 0° b) 60° [30], [31], [32]
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4.1 Vznik difrakénich stop EBSD

Vznik difrakénich stop EBSD (obr. 4.3) je v sou€asné dob& popisovdn pomoci dvou
modelt [30], [31], [33]. Prvni je tzv. dvojinterakéni model, ktery pfedpoklada vznik ve dvou
navzdjem se neovliviiujicich fazich, ptiCemz v prvni dochazi k pronikani primarnich elektrona
do urcité hloubky vzorku, kde dojde k jejich rozptylu, a ve druhé fazi dochézi k Siteni
elektront (nyni jiz BSE) ve vzorku a jejich difrakci na vhodné orientovaném systému
krystalovych rovin.[30]

Druhym modelem je tzv. kandlovaci model, jenz predpokladd, Ze cely proces vzniku
stop se sklada s navzajem provazanou posloupnosti kandlovani svazku primarnich elektrona
do vzorku, jejich nepruznych srdZek a kandlovani ven ze vzorku. Jednotlivé faze se narozdil
od dvojinterakéniho modelu ovliviiuji.[30]

Primami
svazek Fastoroe
stinitko

Obr. 4.3: Princip vzniku difrakénich stop (a) [30], [34], pfiklad difrakénich stop (b)

4.2 Informacni obsah difrak¢nich stop

Z nékterych prvka difrakéniho obrazce 1ze vyjadrit urcité krystalografické vlastnosti
vzorku. Jsou to napf. thly mezi difrakénimi pasy, jeZ odpovidaji thlim mezi osnovami rovin,
Sitka samotnych difrak¢nich past, odpovidajici prevracené hodnoté mezirovinné vzdalenosti
dané osnovy rovin, gradient jasu na hranici difrak¢énich past, souvisejici s napjatosti miizky,
pruseciky pasu, slouzici jako zdkladni prvek pii Cteni difraktogramu a kontrast difrak¢nich
pasu vzhledem k pozadi, souvisejici s hustotou dislokaci.[30]

4.3 Detekce a zpracovani stop EBSD

Podstatou EBSD je detekce difrak¢nich stop a zachyceni celkové distribuce jasu
v snimaném poli, obraz je proto potfeba snimat jako celek.

Pfi automatickém zpracovani signédlu se v soucasnosti pouzivaji nasledujici zptuisoby
zpracovani. VSechny tyto postupy probihaji aZ po expozici dat do pocitace.[30]

Pro zvysSeni kontrastu je mozné odecist pozadi a ndsledn€ upravit jas a kontrast.
Odecteni pozadi probihd jednoduSe tak, Ze je nejprve nasnimdn obraz samotného pozadi
a poté je odecten od obrazu stop EBSD.[30]

Pro zvySeni celkové intenzity signdlu je mozné pouZit tzv. binning, coZ je v podstaté
sluCovani pixeld kamery. ZvySeni signdlu nastdva na tkor sniZeni rozliSeni obrazu. Dal$im
pozitivnim efektem binningu je urychleni dal$iho zpracovani.[30]
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Dalsim krokem je detekce difrak¢nich past pomoci Houghovy transformace. Jedna se
v postaté o pievedeni piimek (difrakcnich stop) z kartézskych souradnic do bodu v polarnich
soufadnicich (Houghové prostoru). Umisténi bodi v Houghové prostoru koresponduje
s intenzitou difrak¢nich stop v redlném obraze.[30]

V této fazi se stanovuje prvni parametr, ktery je mozno fyzikdlné interpretovat. Jedna
se o parametr kvality difrakénich stop, oznaCovany obvykle jako IQ (image quality), a je
definovéan napf. jako primeérna vyska nejintenzivnéjSich bodi v Houghové prostoru. Parametr
IQ nabyva hodnoty mezi 0 a 255, je-li v dané ploSe méné dislokaci, difrakce je lepSi a obraz
bude svétlejsi (vysoké hodnoty 1Q), v opaéném piipade bude obraz v disledku vysoké hustoty
dislokaci tmavy (nizké hodnoty 1Q).[30], [35], [36]

4.4 Indexace a ranking

Jedna se postup, kdy je jednotlivym difrakénim pdsim na zdkladé shody se vSemi
moznymi mezipasovymi thly v daném materidlu pfifazena piisluSnost k dané rovin€. Ranking
je setfazeni téchto hodnot podle miry shody. Z hodnoty s nejvy$$i mirou shody je urcena
skutec¢nd krystalografickd orientace. Postup byvad automatizovén.[30]

4.5 Filtrace a dalSi zpracovani dat

Zpracovani vystupnich dat spo¢iva v zaznamendani nasledujicich idaji:
° Souradnice pixelu v rdmci analyzované oblasti
o Orientace daného pixelu ve formé Eulerovych dhlu
. Pridélené faze
o Index spolehlivosti

Data lze pouzit v pavodné ziskané formé, ale ve vétSin€ pfipadi dochazi nejprve k
jejich filtraci z divodu eliminace chybovych bodu.

Samotna filtrace spoc¢iva v nékterém z nasledujicich postupd. V ramci jednoho zrna je
mozno zprumérovat nektery z parametrd, chybi-li hodnota nékterého parametru dplnég, je
mozno ji na zakladé parametrti z okolnich bodu rekonstruovat. Déle existuji dalsi specialn{
algoritmy kontrolujici napf. vzdjemny orientacni vztah sousednich pixelll s ohledem na riziko
chyby indexace. Po filtraci lze data pouzit k vypoctim, popf. interpretacim pomoci
histogramti a map.[30]

K dplnému pochopeni interpretovanych dat je tfeba vysvétlit nékteré pojmy, jako je
orientace, dezorientace, zrno, inverzni polovy obrazec, mapa inverzniho pélového obrazce,
znaceni soufadnych os a parametr KAM.[30]

4.5.1 Orientace

Orientaci je mySlen thlovy vztah mezi nato¢enim krystalové miizky v analyzovaném
bodé a vnéjSim soufadnym systémem, spojenym s makroskopickou podobou vzorku. Obecné
se pouziva notace pomoci Eulerovych thld, coz je vhodnéjsi pro nasledné vypocty, protoze
potfebny matematicky apardt je vypracovan na jejich zdklad€, a notace rovina-smér pomoci
Millerovych indext, pouzivana pro popis pfednostni orientace.[30]
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4.5.2 Dezorientace

Dezorientace je v podstaté totoZnd s orientaci, pouze za referenCni systém je volen
krystalovy soufadny systém jiného datového bodu, tj. jednd se o vzdjemné porovndni
orientace dvou bodl v analyzované oblasti. Zavedenou notaci je par osa-thel, konkrétné osa
smérového vektoru prostoroveé obecné orientované osy, okolo které dojde provedenim rotace
o definovany thel ke sjednoceni obou systému (obr. 4.4). Aby byl zapis jednoznacny, voli se
takové osa a thel takovy, aby byl tento dhel minimalni.[30]

1 e / Krystal .

F‘ hkl e
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& [uvw]
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o .
Viorek .'Ilu'urw]
Obr. 4.4: Orientace a dezorientace: zdpis rovina-sm¢r (a), osa-thel (b) [30]
4.5.3 Zrno

Vychazi se z definice, Ze v signdlu EBSD piislusi pixely stejnému zrnu, jsou-li
splnény podminky [35]:
° Dezorientace pixelti nepfesahuje zvolenou mez
° Pocet pixelu piislusici jednomu zrnu neni mensi nez stanovené minimum

V piipadé prvni podminky mizeme vhodnou volbou miry dezorientace vyloucit
hranice subzrn, poptipad€ dvojCatové hranice. Diky druhé podmince jsou eliminovdny chybné
indexované body a nedochdzi k nadhodnoceni tzv. jednopixelovych zrn.[30]

Velikost zrna (GS — grain size) se obvykle udava jako prumér kruhu o stejné plose
jako zrno.[30]

4.5.4 Inverzni polovy obrazec

Inverzni pélovy obrazec (IPF — inverse pole figure) zndzorfiuje vztah zvoleného
krystalografického sméru v soufadném systému vzorku vzhledem k vyznamnym sméram
dané krystalografické soustavy. Tento vztah je zakreslen do zdkladniho stereografického
trojuhelniku (obr. 4.5).[30]
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Obr. 4.5: Vztah zvoleného sméru v soutadném systému vzorku
a vyznamnych smért (krychlova soustava) [30]

4.5.5 Mapa inverzniho pélového obrazce

Spociva v pfifazeni barevného kontrastu zdkladnimu stereografickému trojihelniku
a nasledné pfifazeni téchto barev pixelim v analyzované oblasti podle jejich orientace
(obr. 4.6). Mapa se vzdy sestrojuje pro jeden konkrétni sledovany smér.[30]

. E ¥ '-ll" r‘t.' e |
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Obr. 4.6: Priklad mapy IPF s vloZenymi simulovanymi polohami
zékladni buiiky a barevnym kli¢em [30]
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4.5.6 Znaceni souradnych os

Vyplyva z ustdlenych konvenci a vychdzi z RTG texturni analyzy. Nazvoslovi
odpovida vyznamnym smérum v tvarenych materidlech:

o RD - rolling direction — smér valcovéani
° TD — transverse direction — pticny smer
° ND - normal direction — normélovy smér

V analytickém software odpovidd RD sméru spaddu povrchu vzorku pfi nato€eni do
pracovni polohy, TD ose okolo které otoceni probiha a ND normale povrchu vzorku.[30]

4.5.7 Parametr KAM

Zkratka pro kernel average misorientation, tj. prumérna dezorientace na jadre. Jednd se
o roz§ifeni standardni dezorientace na Sir$i okoli sledovaného pixelu. V Sestidhelnikové siti je
klasickd dezorientace definovadna jako thlovéd odchylka mezi krystalografickymi orientacemi
zkoumaného pixelu a Sesti jeho nejbliz§imi sousedy (obr. 4.7 a), naproti tomu je parametr
KAM definovdn jako primérnd hodnota thlu desorientace a mezi sledovanym pixelem
a vSemi jeho sousedy, ktefi leZi na kruZnici o poloméru jadra (obr. 4.7 b). Polomé&r byva volen
od hodnoty jednoho aZ nékolika desitek pixeld. Aby do vypoctu nevstupovaly napf.
velkouhlové hranice zrn, je zvolena urcitd hodnota maximélni dezorientace, pokud néktery
z téchto pixelt tuto hodnotu ptekroci, neni do vypoctu zapocitan.[30]

Hlavni vyznam tohoto parametru spociva v tom, Ze je schopen zachytit miru distorze
miizky (citlivost detekce 1ze ovlivnit volbou polomeéru jadra).[30]
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Obr. 4.7: Schematické porovnani vypoctu standardni dezorientace (a)
a parametru KAM (druhy nejblizsi soused) (b) [30]
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5 Cile prace

Cilem prace je urCeni kritické teploty pii izochronnim Zihdni nad niZ dochazi
k hrubnuti zrn Mg slitiny AZ 91 pfipravené intenzivni plastickou deformaci.

V rdmci EBSD analyz ovéfit vhodnost metody ,.konkrétniho mista® pro zkoumanou
slitinu a navrZeny rozsah teplot Zihani.

Na zédkladé EBSD analyz posoudit miru zmén mikrostrukturnich parametru jako je
velikost zrna s uvazenim plo§ného podilu a distribuci dezorienta¢nich dhla.
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6 Material a experimentalni metody

Experimentdlnim materidlem byla hoifc¢ikova slitina AZ91, jeZ prodé€la Sestindsobny
ECAP proces pii teploté 300 °C s typem priachodu Be, piicemz dhel mezi kandly byl 120°.
Slitina byla dodéna ve form¢ valcového vzorku o priméru 15 mm a délce cca 100 mm.

6.1 Priprava vzorku
6.1.1 Déleni

Déleni probihalo na metalografické pile LECO VC-50 pomoci kotouce z Al203.
Proces probihal za nizkych otdcek pfiblizné 20 otiCek za minutu, aby nedoSlo k tepelnému
ovlivnéni UFG struktury. Vzorek byl pfi¢né rozfezan na disky o tloustce 5 mm. Tyto disky
byly dale dé€leny na tfetiny (obr. 6.1).

b -
\
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Obr. 6.1: Schematické znazornéni déleni vzorku

6.1.2 Brouseni a lesténi

Vzorky byly zaléviny za studena, aby nedochdzelo k tepelnému ovlivnéni struktury,
které by mohlo nastat pfi zalisovdni za tepla. Metalografické vybrusy byly pfipravovany
konvencné, brouSenim za mokra na metalografické brusce LECO GPX300 za danych
podminek (tab. 6.1). BrouSena byla vZdy jedna z ploSek rovnobézna s osou vzorku.

Tab. 6.1: Podminky pfi brouseni vzorku

Zrnitost v . . Ly
brusného Pritlak Otacky ﬂlsku Otacky Hlavy Smys] otdcek DoE)a )
P [N] [min™] [min™'] brouseni
papiru
320 80 190 115 sousledné 40s
600 80 190 115 sousledné 40s
1000 80 190 115 sousledné 40s
2400 80 190 115 sousledné 1 min 40 s
4000 80 190 115 sousledné 1 min 40 s
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Po brousSeni nédsledovalo lesténi pomoci diamantové pasty o zrnitosti 6 um, 3 pum,
I um a diamantovou suspenzi o zrnitosti 0,25 pum, a to vZzdy v desetiminutovych cyklech
nasledovanych kontrolou kvality povrchu a pfipadnym opakovédnim, nebylo-li v daném cyklu
dosaZeno pozadované kvality. Vzorky byly poté elektrolyticky leStény ve smeési etoxyethanolu
a kyseliny chlorovodikové pfi teploté -18 az -12 °C a napéti 60 V po dobu 30 s.

6.1.3 Zihani

Zihani probihalo v peci Heraecus ROS 4/50, s regulaénim G&lankem Eurotherm
v ochranné atmosféfe proudictho argonu (~0,5 1/s) regulované pomoci reguldtoru pratoku
plynu Omega typ FMAS5400/5500, Zihaci teplota byla fizena s pfesnosti +0,3 °C pomoci
termosondy Pt100 umisténé pfimo na vzorku. Po uplynuti stanovené doby byl vzorek
pfemistén do netopené Casti pece a ochlazen proudicim argonem (1-2 1/s). Podminky Zihdni
jsou uvedeny v tab. 6.2)

Tab. 6.2: Podminky Zih4ni

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 analyzovény pifed a po Zihani. K posouzeni stavu mikrostruktury byla
pouZzita metoda EBSD s pristupem ,,analyza stejného mista®, tj. vSechny analyzy na jednom
vzorku jsou provddény na totoZném misté. Tento pfistup je obtiZné&ji realizovatelny, avSak
vzhledem k obecné heterogenité struktur po SPD poskytuje podstatné piesné&jsi vysledky [37].

Poloha analyzovaného mista byla vymezena vaci vyznamnému rozmeéru vzorku (pfi
jeho dané geometrii) tak, aby pfi analyze po Zihacim experimentu bylo moZno toto misto opét
nalézt. Pfesnd orientace se urCovala také podle kontaminacni stopy vzniklé pifi analyze
vychoziho stavu. Pokud nebylo mozné plivodni misto najit (z divodu zaniku stopy pfi
Zithacim procesu), bylo pouZito konvencniho pfistupu, tj. k analyze po Zihdni byla zvolena jind
vzdalend oblast dostateCné velikosti. Analyza probihala na elektronovych mikroskopech
Phillips XL-30 (experiment 1) a Zeiss Ultra Plus 50.

6.2.1 Zakladni struktura

Pfed samotnym zihanim byla pozorovdna zdkladni struktura vzorkd. Ze snimku
(obr. 6.2) je zfejmé, Ze struktura je v zdkladnim stavu bimoddlni, pfiCemZ hrubd zrna se
vyskytuji v oblastech snizeného vyskytu ¢astic Mg 7Alx a jemnd zrna v oblastech bohatych
na tyto Céstice, které se nachdzi jak na hranici zrn, tak i v jejich objemu. Zdroven se ve
struktufe vyskytuje velké mnoZstvi relativné rovnomeérné distribuovanych manganovych
vméstka (obr. 6.3). SloZeni vméstkd i matrice bylo ovéfeno pomoci EDS analyzy (obr. 6.4,
tab. 6.3). Prvky jako Cr, Fe a Ti, pfitomné ve vmeéstcich, jsou necistoty, které se do materidlu
dostaly pravdépodobné pifi metalurgickych procesech. Primeérnd stfedni velikost zrna
vychoziho materidlu 6,07 pum byla urCena EBSD analyzou 4 oblasti (vzorky €. 27, 22, 19, 20).
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Obr. 6.2: Zakladni bimodaln{ struktura slitiny AZ91
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Obr. 6.3: RozloZeni manganovych vméstka (bilé ¢astice) v zakladn{ strukture




' 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 izochronné Zihdny za dané teploty po dobu 30 min. Po teplotni expozici
bylo zkoumdno totoZzné misto jako pfi vychozim stavu. Na zdkladé literarnich dat
poskytujicich informace o hoicikovych slitindch s ultrajemnozrnnou strukturou, byla jako
vychozi teplota pro experimenty zvolena 220 °C. Nésledujici (vyssi) teplota byla volena na
zéklade€ posouzeni dat ziskanych pomoci EBSD analyzy z ptedchoziho experimentu.
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6.2.2.1 Experiment 1

Vzorek €. 27 byl Zihdn pfii 220 °C, doba vydrZze 30 minut, po dobu experimentu byla
snimdna a zaznamendvana teplota a prutok argonu (obr. 6.6), pratok argonu byl pfi
ochlazovani v Case cca 2 hod od zaCitku experimentu sniZen, protoZe pii teplot€ niZsi nez
50 °C jiz argon nemd vyrazny chladici efekt a slouzi pouze jako ochrannd atmosféra. Data
z EBSD byla zpracovana do mapy IPF ke vztazné ose RD (obr. 6.5). Na zdklad¢ ziskanych
dat bylo moZno zkonstruovat distribuci thlu dezorientace a velikosti zrna (obr. 6.7, obr. 6.8).

oo 21710
Obr. 6.5: Mapa IPF: Struktura slitiny AZ91, vztazna osa RD:
zékladn{ stav (a), 220 °C/30 min (b) — EBSD (po filtraci)
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Obr. 6.6: Prub¢h teploty a prutoku chladiciho plynu v béhem Zihani a chladnuti
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Pti teploté 220 °C nebylo zdkladnim posouzenim mapy IPF (obr. 6.5) pozorovéino
7adné vyznamné zhrubnuti zrna (vyskyt drobnych zrn ve struktufe je disledkem vzniku chyb
pii filtraci dat). Toto zjiSté€ni potvrzuji ziskand Ciselnd data, na jejichz zdkladé bylo mozZno
posoudit distribuci dezorientaénich dhli — v prabéhu teplotni expozice doslo pouze k
mirnému narustu mnoZzstvi velkothlovych hranic, jejichz podil vSak zastava naddle maly
(12,8 %), a minimadlnim lokdlnim zménam v tfidach velikosti zrn (pozorovany narust poctu
malych zrn je zplUsoben vySe zminé€nymi chybami pfi filtraci). Podle vysledkii doslo k
mirnému poklesu pramérné velikosti zrna z 8,02 na 7,08 um. Tento pokles je pravdépodobné
zpusoben zmeénou velikosti nékterého z velkych zrn na dkor hrubnuti vice malych, coz vede k
mylné interpretaci celkového zjemnéni struktury v dasledku jejich pavodniho vysokého
plos$ného podilu. Jako nasledujici teplota byla zvolena 250 °C.
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6.2.2.2 Experiment 2

Vzorek €. 9 byl zihdn pti 250 °C, doba vydrZze 30 min, ovSem vlivem vys$i Zihaci
teploty doSlo k poSkozeni leSténého povrchu, coz zapfiCinilo vyskyt velkého mnoZstvi
nezmétenych pixell, nasledkem ¢ehoZ nebyly vysledky relevantni. V disledku téchto zjisténi
byla optimalizovdna metoda elektrolytického lesténi. Zminénd udprava procesu zajistila
dostateCnou kvalitu povrchu, kdy nedochdzelo ke znehodnocovéani pfipraveného povrchu
vzorku leptacim ucinkem elektrolytu a data ziskand z EBSD analyzy bylo moZno pouZit pro
dalSi hodnoceni.

6.2.2.3 Experiment 3

Vzorek €. 15 s povrchem pfipravenym optimalizovanym elektrolytickym leSténim byl
zihan pti 250 °C, doba vydrze 30 min, po dobu experimentu byla snimdna a zaznamendvéna
teplota a prutok argonu (obr. 6.10). V dusledku volby piili§ jemného kroku pro EBSD analyzu
vSak nebylo moZzné data transformovat do formétu umoziujiciho tvorbu IPF map, distribuci
dezorientaci a velikosti zrn. Proto bylo zhrubnuti posuzovano pouze na zdkladé snimku
z SEM (obr. 6.9).

B

D~ S bV e —
Obr. 6.9: Struktura slitiny AZ91: zakladn{ stav (a), Zthani 250 °C/30 min (b) — SEM
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Obr. 6.10: Prib¢h teploty a prutoku chladiciho plynu v béhem Zihani a chladnuti
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Na zédklad¢ vizudlniho hodnoceni snimku pred teplotni expozici a po teplotni expozici
bylo zjisténo, Ze v mikrostruktufe vySetfovaného materidlu nedoslo k podstatnym zmeéndm.
Detailné&jsi hodnoceni neni mozné z diivodu problematickych dat v redlném Case provést.

ProtoZe opét nedoSlo pfi tomto experimentu k pozorovatelnému zhrubnuti, byly

nasledujici experimenty planovany pro teploty o 50 °C vys$i neZ pfedchozi za ticelem ziskdni
piehledu o chovani struktury v Sir§im teplotnim spektru.

6.2.2.4 Experiment 4

Vzorek €. 22 byl zihdn pii 300 °C po dobu 30 minut, po dobu experimentu byla
snimdna a zaznamendavana teplota a prutok argonu (obr. 6.12). Data z EBSD byla zpracovana
do mapy IPF ke vztazné ose RD (obr. 6.11), v zdkladnim stavu nebylo moZno indexovat
nekterd mista (tmavé oblasti), nejspiS se jednd o oblasti malych zrn nebo Céstice Mg;7Al2. Na
zaklade ziskanych dat bylo moZno zkonstruovat distribuci thlu dezorientace a velikosti zrna
(obr. 6.13, obr. 6.14).

a) [

oooA 2770

Obr. 6.11: Mapa IPF: Struktura slitiny AZ91, vztaznd osa RD:
zékladni stav (a), 300 °C/30 min (b) — EBSD (po filtraci)
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Obr. 6.12: Prab¢h teploty a pritoku chladiciho plynu v béhem Zihani a chladnuti
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Na mapéch IPF (obr. 6.11) 1ze jednoznacné pozorovat zmény ve struktuie, avSak nelze
s urcitosti fict, zda hrubne zrno. Z analyzovanych dat vSak vyplyvd, Ze doSlo k urcitému
narastu poctu velkothlovych hranic (obr. 6.13) a k ur¢itym zménam v distribuci velikosti zrna
(konkrétn€ vznik novych, resp. zanik né€kterych sousedicich ttid, coz zna¢i mirné zhrubnuti
popf. zjemnéni nékterych zrn) (obr. 6.14). 1 pfesto, Ze opét nedoSlo k narustu prameérné
velikost zrna (klesla z 4,49 na 4,41 um), Ize na zdkladé ziskanych dat jednoznacné fict, Ze pfi
teploté 300 °C jiZ dochdzi k jistym strukturnim zméndm, aniZ by hrublo zrno.
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6.2.2.5 Experiment 5

Vzorek €. 19 byl Zihdn pii 350 °C, doba vydrZze 30 minut, po dobu experimentu byla
snimdna a zaznamendavana teplota a prutok argonu (obr. 6.16). Data z EBSD byla zpracovana
do mapy IPF ke vztazné ose RD (obr. 6.15). V disledku tdplného odpafeni vzniklé stopy pfi
zihani nebylo pii vysokych teplotich jiZz naddle moZno zkoumat stejné misto, proto byla
analyzovand vzddlend oblast, kterd se s timto mistem neshoduje, avSak stdle se nachdzi
v oblasti vyskytu jemnych zrn. Vysledky (obr. 6.17, obr. 6.18) maji v tomto pfipadé mensi
vypovidaci hodnotu, protoze nezname puvodni stav struktury v mist€ pozorovaném po
teplotni expozici, avSak mohou naznacovat trend chovéni.

oo 2710

Obr. 6.15: Mapa IPF: Struktura slitiny AZ91, vztazna osa RD:
zakladni stav (a), 350 °C/30 min — vzdalena oblast 1 (b) — EBSD (po filtraci)
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Obr. 6.16: Prib¢h teploty a prutoku chladiciho plynu v béhem Zihani a chladnuti
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Obr. 6.18: Distribuce velikosti zrna: zakladni stav, Zihani 350 °C/30 min

I ptes skutecnost, Ze nebylo pozorovano stejné misto a vysledky jsou tudiz zatiZeny
nepresnosti, 1ze z danych hodnot usoudit, Ze pfti teploté 350 °C jiZ k doslo k jistému zhrubnuti
struktury, protoZe v analyzované oblasti miZeme pozorovat obecné vetsi zrna nez v oblasti
puvodni (obr. 6.15). Pfestoze bylo toto méfeni zatiZzeno chybou, poskytuje urCitou predstavu
o chovani struktury. Podle vysledki analyzy vzrostla primérnd velikost zrna 5,70 um na
7,14 um, lze proto fict, Ze pfi te€chto teplotidch jiz neni struktura pln€ stabilni a pfi delsi
expozici by bylo zhrubnuti vyznamnéjsi. Pro potvrzeni téchto predpokladii byl proveden
zavereCny experiment pii teploté 400 °C, pficemz bylo ofekdvéno silné zhrubnuti.
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6.2.2.6 Experiment 6

Vzorek €. 20 byl Zihdn pfii 400 °C, doba vydrze 30 minut, po dobu experimentu byla
snimdna a zaznamendavana teplota a prutok argonu (obr. 6.20). Data z EBSD byla zpracovana
do mapy IPF ke vztazné ose RD (obr. 6.19). Aby bylo mozné najit pivodni oblast, byla na
vzorek naparena uhlikovd mftizka, kterd méla slouZit jako rastr pro snazsi orientaci na vzorku
(obr. 6.21).

Pti analyze bylo zjiSté€no, Ze v pozorované oblasti do§lo k enormnimu zhrubnuti zrna,
a to v té mife, Ze tato oblast byla umisténa v jeho objemu. Pro kvantifikaci durovné€ zhrubnuti
bylo nutno analyzovat mikrostrukturu mimo plivodni oblast, ovS§em prvni zvolend oblast
obsahovala taktéZ pouze jedno zrno (obr. 6.19 b), tudiz by také nebylo moZzné kvantifikovat
miru zhrubnuti, proto byla zvolena druhd oblast o vétsi ploSe (obr. 6.19 c).

Obr. 6.19: Mapa IPF: Struktura slitiny AZ91, vztazna osa RD:
zakladni stav (a), 400 °C/30 min (b),
400 °C/30 min — vzddlend oblast 1 (c) — EBSD (po filtraci)
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Obr. 6.20: Prib¢h teploty a prutoku chladiciho plynu v béhem Zihani a chladnuti

Obr. 6.21: Uhlikova mfiZka usnadiiujici orientaci naparend na vzorku

Na zdklad¢€ posouzeni stavu struktury, doSlo dle pfedpokladu k silnému zhrubnuti a to
v obou zkoumanych oblastech (obr. 6.19 a, b). V obou oblastech se po teplotni expozici
nachdzi obdobny velky podil velkodhlovych hranic (obr. 6.22) (99,4, resp. 98,2 %).

Z distribuce velikosti zrna (obr. 6.23) lze jednoznacné fict, Ze doSlo k silnému
zhrubnuti zrna. Ke kvantifikaci je nutné pouZit data z druhé oblasti, protoZze vysledky z prvni
oblasti jsou zkreslené skuteCnosti, Ze se v ni nenachdzi zZidné zrno celou svou plochou.
Pramérnd velikost zrna vzrostla z 5,9 na 20 um.
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Obr. 6.22: Distribuce uhlu dezorientace: zakladni stav, Zthani 400 °C/30 min
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7 Diskuze

Ultrajemnozrnna hoic¢ikova slitina AZ91 byla zihdna za raznych teplot, byl zkoumén
vliv teploty na stabilitu této struktury. Stabilita struktury byla posuzovdna pomoci EBSD
analyzy, s pouzZitim metody konkrétniho mista. V pfipad€é, Ze nebylo moZno pfistup
konkrétniho mista pouZit, byl volen konvencni pfistup.

Porovndme-li vliv teploty na zmeénu podilu malodhlovych (LAB, do 15°)
a velkouhlovych (HAB, nad 15°) hranic (tab. 7.1) (porovndvdme pouze tehdy, jsou-li pouZita
data z totozného mista), muzeme vidét, ze pii teplotich 220 a 300 °C dochdzi k mirnému
poklesu po¢tu malothlovych hranic a nartstu hranic velkothlovych. Tato zmeéna je vSak mala
a lze fict, Ze zmeény v distribuci Ghlt dezorientace nejsou vyznamné.

Tab. 7.1: Podil malotdhlovych a velkodhlovych hranic v zdvislosti na Zihaci teplotc

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
LALE: 7&K adni stay 220°C 0149 ~ooozakladnl stav 300 °C
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Obr. 7.1: Zména velikosti zrna v zdvislosti na Zihaci teplot¢
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Pokud porovndme zménu velikosti zrna v zdvislosti na Zihaci teploté (obr. 7.1)
muZeme pii teplotach 220 a 300 °C pozorovat podobny profil obou rozd€leni, piicemz
dochdzi pouze k zaniku nékterych tfid na ukor tfid vedlejSich. Pfi teplotdch 350 a 400 °C je jiz
ovSem patrné zhrubnuti projevujici se vznikem vétSich zrn reprezentovanych samostatnymi
tridami.

Uvézime-li zménu velikosti zrna v zavislosti na zihaci teploté (obr. 7.2), muZeme
kanstatovat, Ze struktura je stabilni az do teploty 300 °C a pii vySSich teplotich zacind
dochdzet k jeji postupné degradaci.
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Obr. 7.2: Zavislost zmény primérné velikosti zrna slitiny AZ91 na zihaci teploté

Pii porovndni velikost zrna po expozici zkoumané slitiny AZ91 a slitiny AZ31
z podobného experimentu W. J. Kima a H. K. Kima [23] (obr. 7.3), bychom mohli usoudit, Ze
slitina AZ91 je méné teplotné stabilni nez slitina AZ31, ovSem vyneseme-li stejné hodnoty
vzhledem k teploté taveni dané slitiny (AZ31: 530 °C [23], AZ91: 475 °C [38]) (obr. 7.4),
muiiZeme pozorovat vyrazné mensi rozdil mezi chovanim obou slitin.
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Obr. 7.3: Velikost zrna slitiny AZ31 a AZ91 po Zihani v z4vislosti na teplot¢, doba Zihdni 30 min
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Obr. 7.4: Velikost zrna slitiny AZ31 a AZ91 po Zihédni vzhledem k teploté taveni
Je treba také brat v dvahu, Ze slitiny maji rdznou vychozi primérnou velikost zrna
(AZ31: 2,5 um [23], AZ 91: 6,07 um) a ob€ prod¢laly razny pocet prichodi ECAP, tudiz je
do jejich struktury vnesena jind hodnota ekvivalentni deformace, cozZ siln€ ovliviiuje stabilitu.
Z tohoto divodu ma toto srovnani spiSe ilustrativni charakter.

Obr. 7.5: Mikrostruktura slitiny AZ31 — podminky Zihéani: 250 °C/10 min (a),
350 °C/10 min (b), 400 °C/10 min (c) — svételny mikroskop [39]
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Pokud porovndme vliv Zihaci teploty na strukturni zmeény s experimentem, ktery byl
provddén na slitiné AZ31, jez prod€lala intenzivni tvéfeni za studena a dosdhla podobné
vychozi struktury [39], miZeme konstatovat, Ze struktura vykazovala stabilitu za obdobnych
teplot (obr. 7.5 a) a taktéZ po prekroCeni 300 °C zacala hrubnout (obr. 7.5 b, ¢). K hrubnuti
doslo pfi vyrazné krats$i expozici. Tento jev je mozné vztahovat k odliSnému chemickému
sloZeni a celkové ekvivalentni deformaci dosaZené pti dané metod¢ tvafeni.
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8 Zavéry

Na zdkladé ziskanych vysledku lze vyslovit tyto zavery:

Slitina AZ91 pfipravena pomoci metody ECAP mé bimoddlni strukturu s oblastmi
hrubsich zrn (praimérnd velikost 20 pm) a oblastmi jemnych zrn (primérna velikost 6 um),
v oblasti jemnych zrn je zvySend Cetnost faze Mg;;Al;, oproti oblastem s hrubSimi zrny

cvv s

Zihacimi experimenty s konstantni dobou vydrze na teplot€¢ (30 min) bylo zjiSt€no, Ze
mikrostruktura zkoumané slitiny je stabilni do teploty 300 °C, pii vysSich teplotich
dochézi k postupnému hrubnuti zrn, kdy se praimérna velikost zrna zmeéni z 6,07 um na

cca 25 pm,

pomoci analyzy EBSD bylo zjiSténo, Ze vyskytujici se hranice jsou pfevdzné malouhlové;
v prubéhu teplotni expozice dochdzi pouze k minimédlnimu narstu mnoZstvi hranic
velkouhlovych a to i pfi teplotdch nad 300 °C,

srovnani vysledku této prace s literarnimi ddaji ukazalo, Ze zkoumana slitina AZ91
vykazuje obdobné chovdni jako slitina AZ31 ptipravend ECAP procesem.
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10 Pouzité symboly a zkratky

> HES S A UTm M ;=

RB

CCDC
CEC
CGP
CONFORM
d

do
EBSD
ECAP
EDS
Ho

H,
HAB
HPT
HR
IPF

IQ

KAM
LAB

TEM
UFG

intermedidrni fize Mg;7Al»

substitu¢ni tuhy roztok hliniku v hotc¢iku

deformace

rychlost deformace

uhel snimani

napéti

thel mezi dvéma kandly v zdpustce pro ECAP

thel dopadu primarniho svazku

oblouk zakfiveni v misté protnuti obou kanala v zapustce pro ECAP
thel dezorientace

kumulativni vdlcovéni — ,,accumulative roll bonding*

zpétn¢ odrazené elektrony — ,,back-scattered electrons*

cyklické pé€chovani v kandlu — ,,cyclic channel die compression*
cyklické protlaovéni a péchovéni — ,,cyclic extrusion-compression
omezené tvarové lisovani — ,,constrained groove pressing*
kontinudlni vélcovani spojené s péchovanim — ,,continuous extrusion forming*
okamZzitd velikost zrna

puvodni velikost zrna

difrakce zpétné odrazenych elektroni — ,.electron backscattered diffraction*
uhlové bezkontrakéni protlaovani — ,,equal channel angular pressing*
energiova disperzni spektroskopie — ,,energy dispersive spectroscopy*
materidlova konstanta

tvrdost

velkouhlové hranice — ,,high-angle boundaries

krut za vysokého tlaku — ,,high pressure torsion*

valcované za tepla — ,,hot-rolled*

inverzni pélovy obrazec — ,,inverse pole figure*

kvalita difrak¢nich stop — ,,image quality*

materidlova konstanta

primérnd dezorientace na jadie — ,,kernel average misorientation*
malothlové hranice — ,,Jow-angle boundaries*

normalovy smér — ,,normal direction*

aktivacni energie rastu zrna

univerzdlni plynova konstanta

smér vilcovani — ,,rolling direction*

squeeze casting

rastrovaci elektronovd mikroskopie (mikroskop)

intenzivni plastickd deformace — ,,severe plastic deformation*
teplota

cas

teplota taveni

pficny smér — ,.,transverse direction*

protlaovéni v kombinaci s krutem — ,,twist extrusion*

transmisni elektronovd mikroskopie (mikroskop)

ultrajemnozrnny — ,,ultra-fine grained*
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