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Abstrakt: Kanalové uhlové pretlacanie (ECAP — equal channel angular pressing) patri medzi
pokrokové metddy zlepsovania mechanickych vlastnosti materidlov. Tato praca sa zaobera
skiimanim vplyvu poc¢tu pretla¢ani cestou B¢ na velkost’ zrna, hustotu a typ dislokacii, vyvoj
mikro$truktary a mechanické vlastnosti IF oceli pomocou svetelnej mirkoskopie, difrakcie
spatne odrazenych elektronov (EBSD), analyzy rontgenovych difkra¢nych profilov , meranim
mikrotvrdosti a tahovymi deforma¢nymi skuskami. Bolo zistené, Zze velkost' zrna klesa so
zvySujucim sa poétom pretlacani. Sucasne mikrotvrdost’, hustota dislokacii a medza pevnosti
narasta. Pozoroval sa aj vyvoj mikroStruktry so zvySujucim sa po¢tom pretlacani, pricom sa

sustredilo na tvorbu vysokouhlovych hranic.
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Abstract: Equal channel angular pressing (ECAP) belongs to advanced technologies for
improving mechanical properties of materials. In the present work the influence of number of
pressing by route Bc on grain size, density and type of dislocation, evolution of
microstructure and mechanical properties of IF steel has been investigated by means of
optical microscopy, electron back-scattering diffraction (EBSD), diffraction profile analysis,
microhardness testing and tensile deformations. It has been found, that the grain size
decreasing with increasing number of passes. Simultaneously, the microhardness, density of
dislocation and maximum true strength has been increased. The evolution of microstructure
with increasing pressing number, particularly the forming of high-angle boundaries has been

also examined.
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Kapitola 1

Teoreticka cast’

1.1 Uvod

V sucasnej doba sa vyvija vel'ké mnozstvo modernych materidlov, ktorych vlastnosti by
mali vyhovovat’ neustale zvySujicim sa poziadavkdm. V poslednom desatro¢i sa jedna hlavne
0 prudky nérast zaujmu o submikrokrystalické a nanokrystalické kovové materialy. Pri¢inou
toho je skutoc¢nost’, Ze u takychto materidlov sa predpokladaji lepSie mechanické vlastnosti v
porovnani s materialmi, ktoré maju hrubsiu Struktiru zrna. Tento predpoklad je vykonany na

zaklade znameho Hall-Petchova vzt'ahu, v ktorom je medza klzu zavisla na d12

rozmeru zrna
a teda s jeho zmensenim dochadza k zvySeniu pevnosti materialov.

Schopnost’ pripravit materialy s lepSimi pevnostnymi vlastnostami umozni pouzitie
konStrukénych prvkov s menSim prierezom, ¢im ddjde k zniZeniu hmotnosti celych
konstrukcii. Dobra htazevnatost’ prispeje k zlepSeniu bezpecnosti konStrukcii (ocel’ pre
dial’kové plynovody, automobilovy priemysel, mosty, vyskové budovy, veze pre podmorska
tazbu, zliatiny hliniku v leteckom priemysle atd’.). Taktiez kombinacia vysokej pevnosti,
htzevnatosti s biokompatibilitou zabezpe¢i va¢siu zivotnost’ suciastok (titan v implantatoch).

Vsetky tieto skutocnosti viedli k vyvoji réznych metdd pripravy ultrajemnozrnych
mikroStruktur, zaloZenych na pouziti extrémnej plastickej deformacii hrubozrnnych
materidlov. Z doposial znadmych poznatkov je mozné vniest extrémnu deformaciu do
materialov za predpokladu, Ze je aplikované vysokotlakové namahanie a deforma¢nym
mechanizmom je strih. Uvedené predpoklady st splnené napr. v pripade pouzitia metddy
extrudovania a metdédy kanalového uhlového pretlatovania (ECAP), pri ktorej na rozdiel od
extruzie nedochadza k zmene tvaru a rozmeru vzoriek. Metédou ECAP je mozné obecne
dosiahnut’ vel'kost’ zfn dosahujicu niekol’ko stoviek nanometrov [1- 4], Co je este stale d’aleko
od nanometrického meritka, za ktorého horni hranicu sa povazuje 0,1um. Pre pochopenie
mechanizmu vyvoja mikrostruktdry materidlov pripravenych metédami extremnej plastickej
deformécie je velmi dolezité zistit podiel subzfn vzniknutych zotavenim a podiel zfn
oddelenych vysokoulovymi hranicami (uhol dezorientécie je medzi 10-15%), ktoré vznikaju
rekrystalizaciou. Toto zistenie je rovnako dolezite aj z pohl'adu mechanickych vlastnosti,
nakol’ko zrna s vel'kouhlovymi hranicami podstatnejSie ovplyviiujii mechanické vlastnosti nez

subzrna oddelené nizkouhlovymi hranicami. Pri dosiahnuti velkosti zfn pod cca 0,3 um, sa uz




neuplatiuje klasicky mechanizmus plastickej deformacie realizovany sklzom dislokacii. To je
spbsobené v najvacsej miere narastom podielu hranic zfn v Struktare, poklesom hustoty
dislokacii vo vnutri zfn a lokalizicia deformacie do strihovych pasov.

Stcasny vyvoj ultrajemnozrnych materidlov sa zaoberd problémami niz$ej Urovne
plastickych vlastnosti, nehomogenitami Struktiry v prierezu pretlaCovanych polotovarov

a tepelnej stability mikrostruktiry.

1.2 Kanalové uhlové pretlacovanie

(ECAP-Equal Channel Angular Pressing)

Patri dnes medzi najviac rozvinuté metddy zjemiiovania zin v polykryStalickych
materialoch vyuzivajice extrémnu plasticki deformaciu. Vypracoval ju V.M. Segal [5] so
svojimi spolupracovnikmi v 70-80 rokoch minulého storocia. Pouzitie tejto metédy je mozne
pre Siroké spektrum materialov a umoziuje vzniku ultrajemnozrnej Struktary v celom objeme
vzorky, bez vyskytu rezidualnych dutin.

Podstatou ECAPu je extrémna deformacia vzorku uskuto¢nena jednoduchym strihom. Pri
tejto metode je vzorka tvaru hranolu pretlacena pomocou piestu cez formu, ktora obsahuje
dva kanaly rovnakého prierezu, kriziace sa pod ur¢itym uhlom. Pretlacovanie prebieha bud’ za
izbovej alebo zvySenej teploty. Pre vyvoj mikroStruktiry a vysledné vlastnosti vzorky je
podstatny pocet priechodov a spésob otacania vzorku po kazdom priechode. V mieste
krizenia sa dvoch c¢asti kanalov, dochadza k aplikacii Smykového napitia. Prierez formou a

dva uhly ¢,y charakterizujuce uhlovy pomer kanélov su znazornené na Obr.1 [6].

piest

vzorka

forma

Obr. 1 — Schéma metody ECAP [6].




Vnatorny uhol ¢ sa nachddza medzi kanalmi a uhol y na vonkajSom obluku zakrivenia, kde
sa oba kanaly pretinaju. Velkost' deformacie pdsobiacej na vzorku pri prechode formou je
zavislad na hodnote uhlov ¢ a w. Nakolko po pretlaceni vzorky ostava prierez vzorky
nemenny, je mozné vzorku pretlaCovat’ opakovane. Tymto spdsobom mozeme akumulovat
deforméciu. Celkova strihova deforméacia ey nahromadend sériou opakovanych pretlatovani

je dané vztahom [7]:

EN = N {2 cot(ﬁ + Z) + ¢ cos ec(é + zﬂ , (1.1)
2 2 2 2

&

kde N urcuje celkovy pocet pretlacovani a¢g,y su uhly definované vyssie. Pre hodnotu uhlu
¢ = 90° je napétie ulozené pocas prvého prechodu formou vo vzorke blizke 1 pre vsetky
hodnoty uhlu y a teda jeho hodnota po N prechodoch ¢ini priblizne N.

Smer strihového napatia posobiaceho na vzorku pri jej prechode formou je znézorneny na

Obr. 2, v ktorom uvazujeme pre jednoduchost’ uhol ¢ = 90° [6].

Obr. 2 — Smer p6sobenia napatia [6].

Takto pdsobi jednoduchy strih na deformaéné roviny, medzi dvoma hrani¢iacimi Castami
oznaenymil a 2.

Po prvom pretladeni vzorky je mozné jej rotaciou okolo pozdiznej osi a naslednym
pretlaCanim aktivovat dalSie sklzové systémy a menit’” tym charakteristiky strihového
namdhania.  Tato skutoCnost umoziuje definovat’ Styri zakladné deformacné cesty

pretlacovania:




Cesta A: vzorka nie je rotovana medzi opakovanym pretlacovanim.
Cesta Ba: vzorka je po kazdom pretlaceni striedavo pootoc¢ena 0 90°.
Cesta Bc: vzorka sa otaca o 90° v rovnakom smere pred kazdym pretlacenim.

Cesta C: vzorka je pootocend 0 180° medzi kazdym pretlacenim.

Princip tychto odlisnych deformaénych ciest je znazorneny na Obr. 3[6].

Obr. 3 — Styri deformacné cesty pre opakované pretlacovanie Vzorky [6].

Pri pouziti formy suhlom ¢ = 90° je cesta B¢ najefektivnejSia pre vyvoj objemnych
ultrajemnozrnych Struktar zloZzenych =z homogénnych a rovnoosich zfn oddelenych
velkouhlovymi hranicami. U¢inok tychto ciest moZe byt vysvetleny pomocou zmien, ku
ktorym dochadza pri pretlaceni zakladného prvku tvaru kocky naprie¢ formou s uhlami ¢ =
90° a w = 0. Situacia pre jeden priechod, pri ktorom sa kocka deformuje na kosodiznik je

schematicky zndzornena na Obr. 4 [8]. V obrazku sG rovnako znazornené rezy vysledného

kosodiZniku charakteristickymi rovinami X, Y, Z.

E rovina Z
H X€—
1
1

!

[ '

rovinaX rovina Y Obr. 4 — Deformacie vzorky tvaru kocky pri
4
T / ? prechode formou [8].

—_>Y X—




Dalsie zmeny tvaru skigobnej vzorky z pohladu rovin X, Y, Z az do poétu pretladeni 8, §tyrmi

r6znymi deformacnymi cestami je znazorneny na Obr. 5 [8] .

Pocet pretlaceni
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Obr. 5 — Strihové charakteristiky pre Styri deformacné cesty [8].

Z obrazku je vidiet, Ze pretlatovanie cestou A ma za nasledok narast deformacie vzorky v
rovinich X a Y ale vrovine Z k deformécii nedochddza. Cesta Ba spdsobuje zvySovanie
deformacie vo vSetkych troch kolmych rovindch. Pri ceste B¢ nadobuda skuSobna vzorka
pociato¢ny tvar po kazdom 4 pretlaceni a pri ceste C dokonca uz po kazdom druhom. Avsak
napriek tomu je medzi nimi jasny rozdiel, nakol’ko pri ceste B¢ je vzorka deformovana vo
vSetkych troch rovinach, pricom pri ceste C nedochadza v rovine Z k deformacii.

Rotaciou vzoriek medzi jednotlivymi pretlaceniami dochadza k aktivacii rdznych
sklzovych rovin. Porovnanie tychto rovin, ktoré sa aktivujii vo vnltri materialu pri kazdej so
Styroch ciest pripravy je znazornené na Obr. 6 [6]. V fiom su 1 az 4 onacené roviny, v ktorych
smyk nastane v priebehu prvych styroch pretlaceni formou. Charakteristické roviny vzorku

X,Y,Z sU v fiom rovnako uvedené.




2.pretlacenie 1.pretlacenie Pri spracovani vzorky cestou A dochadza

k Smyku v dvoch rovinach pretinajucich sa

cesta A vzdjomné pod uhlom 90°.

Pri pouziti ciest Baa B¢ je pri prvych dvoch

pretlaceniach orientdcia sklzovych rovin

cesta B,
rovnakd pre obe cesty. Pre dalSie dva

pretlacenie, su uz vSak sklzové roviny cesty

Ba orientovane zrkadlovo voc¢i rovinam B

K Smyku tu dochadza na subore rovin
cestaB.

vzajomné sa pretinajicich pod uhlom 120°.

\ \ : Pripravou vzorky pouzitim cesty C

cestac | X]v : dochadza k opakujucemu sa $myku na
rovnakej rovine, jedine smer Smyku sa

meni na opacny.

Obr. 6 — Smykové roviny spojené so styrmi

réznymi cestami spracovania [6].

1.3 IF ocel’ (interstitial-free steel)

Jednad sa 0 ocel’ s jednofazovou feritickou mikroStruktarou a vel'mi nizkym obsahom
uhliku a dusiku (max 30ppm). Pridané primesi Ti, Nb aV prednostne vytvaraju precipitaty
s uhlikom a dusikom, nez by boli rozpustené inetrsticidlne vo ferite. Tym dochadza k
zamedzeniu neziaduceho spevnenia, spdsobeného zbytkovym mnozstvom C a N intersticialne
rozpustenych v struktire. Tato ocel dosahuje vySSej taznosti na tkor pevnosti a vyrobky
nepodliehaju starnutiu. V doésledku vel'mi nizkeho obsahu C a N sa IF ocel’ vyznacuje dobrou
lisovatel'nostou. Ma vysoku deformaénti schopnost’ a vyrazne nizku redukénti hribku steny
pri tahani materidlu. Uplatfiuje sa nielen ako za tepla a za studena valcované pasy bez
povrchovej Upravy, ale taktieZ slizi ako vysoko pevnostna ocel’, pozinkované pasy, zvukovo

1zola¢na ocel atd’.
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Kapitola 2

Experimentalne metody

2.1 Meranie mikrotvrdosti podPa Vickersa

Mikrotvrdost’ charakterizuje odpor povrchu materialu vo¢i lokalnej plastickej deformaécii,
vyvolanej prenikajicim telesom (indentorom). NajpresnejSou metdédou merania mikrotvrdosti
vhodnou pre vSetky materialy, je meranie mikrotvrdosti podl’a Vickersa. Princip tejto metody
spo¢iva v zatlacani diamantového indentoru v tvare pravidelného Stvorbokého ihlanu so
Stvorcovou zakladiiou a vrcholnym uhlom 136° do povrchu sktisobného telesa. Nasledne je
odmerana vel'kost’ uhlopriecok vtlacku, ktory zostane po odl'ahéeni skiiSobného indentoru vid’
Obr. 7.

. Operating
N pﬂSI:Iﬂﬂ

A

b\

Obr. 7 — Podstata skusky mikrotvrdosti podla Vickersa [9].

Hodnota mikrotvrdosti podl'a Vickersa (HV) je potom ur¢ena pomocou vztahu:

2.F.sin&

HV =0,102. F
d 2

= 01891, 2.1)

kde d — aritmeticky priemer dizok dvoch uhlopriecok dia d, v mm z Obr.7,

F — skuSobné zat’azenie v Newtonoch,

. 1 1
konstanta — — =

- 0,102.
g, 980665

Pre meranie mikrotvrdosti musi mat’ skuSobna vzorka materialu hladky a rovny povrch,
bez necistot. Vzorka sa preto pripravuje ako metalograficky vybrus brusenim za mokra a

lestenim na diamantovych pastach, popripade elektrolestenim. Hrubka testovanej vzorky ma
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mat’ hodnotu najmenej 1,5 nasobku dizky uhlopriecky vtlacku. Miesta vpichu sa musia
umiestiiovat’ vo vzdialenosti najmenej 2,5 nasobku d (priemerna dizka uhlopriecky vtladku)
od okraja vzorky. Vzdialenost' stredov dvoch susednych vtla¢kov nesmie klesnit’ pod
hodnotu 3d. Merania sa uskuto¢iiuji v malom objeme materialu, ¢im je umoznené meranie
mikrotvrdosti jednotlivych fazy a tenkych vrstiev.V nasom pripad sa vzorka polozila na tuhi
podlozku a upevnila do drziaka mikrotvrdometru Leco M-400-A tak, aby sa poCas merania
nepohla. Pomocou mikroskopu prepojeného analégovou kamerou na monitor pocitaca, sa
prehliadol povrch vzorky a zvolilo sa miesto merania. Preklopenim indentoru do pracovnej
polohy a pouzitim prednastavenej sily 100g (HV 0,1) smerujicej kolmo k povrchu vzorky, sa
vtlacil indentor do vzorky. Doba posobenia skuSobného zatazenia bola 10s a po nich sa
vzorka odlah¢ila. Opéatovnym preklopenim mikroskopu sa zmeral rozmer vtla¢ku v dvoch
osach. Pomocou vztahu (2.1) a softvéru LUCIA (Laboratory Universal Computer Analysis)
sa vyhodnotila hodnota mikrotvrdosti.

2.2 Svetelna a transmisné elektronova mikroskopia

Na pozorovanie Struktlry a cistotu kovov, velkosti, tvaru a sSpdsobu rozmiestnenia
Struktarnych zloziek a chemickd nerovnorodost’ sa vyuzivaju svetelné alebo elektronové
mikroskopy, s omnoho vidéSou rozliSovacou schopnostou radovo desiatky nanometrov
a zvacSenim az 10°. To umoziuje detailnejSie Studium mikrostruktury. V nasom pripade bol
pouzity svetelny mikroskop Olympus IX70 s maximalnym zva¢senim 1000x, prepojeny CCD
kamerou k pocita¢u a transmisny elektronovy mikroskop Jeol FX2000. Pomocou softveru
Lucia spomenutého vyssie, boli vyhotovené a upravené metalografické snimky povrchu IF

oceli zo svetelného mikroskopu.
2.3 Difrakcia spatne odrazenych elektronov (EBSD)

Metoda difrakcie spatne odrazenych elektronov (EBSD) predstavuje modernd techniku
riadkovacej elektronove] mikroskopie, umoZziujiocu ziskat informécie o orientécii
jednotlivych zfn apritomnosti dalSich faz roznej krystalografie v povrchovej vrstve
skumaneho materialu. Je =zalozena na analyze Kikuchiho linii pozorovanych na
fluorescen¢nom tienidle a snimanych pomocou CCD kamery. Tato metdda bola vyvinuta uz v
sedemdesiatych rokoch minulého storocia, avSak K jej rozsireniu doslo az v poslednom
desatroCi Srozvojom pocitaCovej techniky umoziujucej automatické indexovanie

difraktogramov.
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2.3.1 Princip metddy

Schéma aparatury pozostavajucej zo skenovacieho elektronového mikroskopu a detektoru
spatne odrazenych elektrénov je zndzornena na Obr. 8. Zakladné sucasti systému EBSD:

e detektor EBSD

Peitiar cooled
CCD camera \

e fluorescen¢né tienidlo

- e vakuové okienko (pripadne je wvnatro

mikroskopu sledované kamerou)

e CCD  kamera  vysokej citlivosti

Foreard scatlar
edactnon delector

(rozlisenie: 10-100nm, rychlost’ zberu:

100 s™, doba expozicie :<10 s)

e zdroj elektronov (FEG) a drziak vzorku

I Digital stage and
beram contred wnit

e pocita¢ spolu so softwarom na riadenie

Obr. 8 — Usporiadanie aparatury EBSD [10]. experimentu a vyhodnocovanie vysledkov

Pri EBSD merani dopada na naklonend vzorku pod uhlom cca 70° stabilny elektrénovy
zvazok. Elektrony st vo vnutri materidlu nepruzne rozptylované na atomoch krystalu
vSetkymi smermi, ¢im plnia funkciu bodovych zdrojov pod povrchom vzorky. Niektoré
elektrony mozu byt dodatocéne elasticky rozptylene na rovinach (hkl) spliujucich Braggovu

rovnicu. Tieto takzvané spatne odrazene elektréony sa po difrakcii pohybuju po dvojici

kuzelovych ploch s vrcholovym uhlom (72'—26’)a ich osou je normala prisluSnych rovin

(hkl). Prienikom difrakénych kuzel'ov s fluorescenénym tienidlom su dve hyperboly, ktoré sa
v okoli stredu difraktogramu javia ako dve rovnobezne Ciary nazyvané Kikuchiho linie (KL).
Priklad difrak¢ného zaznamu z EBSD je uvedeny na Obr. 9. Stred kazdého pasu KL
odpoveda priese¢niku roviny, na ktorej prislusny pas KL vznikol srovinou tienidla.
Délezitymi informaciami ziskanymi z difrakéného obrazu st vzdjomna poloha a smery
Kikuchiho ¢iar, hrabka pasu KL a poloha priese¢nikov. Mapa kryStalografickych orientécii
skumané plochy sa vypocita z polohy Kikuchiho ¢iar poéitatovym spracovanim difrakéného

zaznamu snimaného pomocou CCD kamery.
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Obr. 9 — Difrakcny obrazec tvori sustava pasu Kikuchiho linii

charakterizujucich struktlru a orientaciu vzorku [11] .

Poloha KL je najdend pouzitim Houghovej polarnej transformacie. Z nej sa stanovi
orientacia tej Casti vzorku, z ktorej bol pas KL vytvoreny. Transformacia medzi kartézskymi
stradnicami (x,y) difrakénej stopy a sUradnicami Haughova priestoru (HP) je dana rovnicou:

L =XC0sO+ysinf (2.2)

Jej podrobny princip je opisany na Obr.10 [10].

Obr. 10 — Houghova transformacia (HT) prevadza priamky KL na body v Houghovom
priestore. Vstupné parametre transformacie si suradnice X, y bodov 1,2,3 a hladame
hodnoty p, 0. Pri viozeni suradnic vybraného bodu do parametrického modelu priamky,
witvori mnoZina vietkych moznych rieseni (p,0) v HP spojitii krivku. Dalsim vkladanim
bodov leZiacich na nasej priamke, docielime pretatie kriviek na jednom mieste, ktorého

suradnice su nami hladané parametre priamky.
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Postup pri indexovani difrakéneho zaznamu je zobrazeny na Obr.11[10].

Obr. 11 —Stanovenie pozicie Kikuchiko pdsov pouzitim HT v piatych samostatnych krokoch
Jednotlivé kroky pri indexacii difrakéného zdznamu su:

1. povodny difrakény obrazec, 2. Houghova transformacia obrazca, 3. detekcia a vyfarbenie
maxim HT, 4. spatna transformécia - linie prislusnych maxim v pévodnom obraze oznacené

rovnakymi farbami, 5. oindexovany obrazec [10].

Pouzitim dat z kalibracie systému st vypocitané vzajomné uhly medzi rovinami, ktoré boli
zdrojom Kikuchiho ¢iar. Na z&klade porovnania hodnét uhlov so zoznamom medzirovinnych
uhlov, st pridelené rovinam prislusné Millerove indexy. Poslednym krokom je vypocet

orientacie krystalovej mrieZky vzhl'adom na suradnice stanovené vo vzorke.

2.3.2 Priprava vzoriek na EBSD meranie

Difrak¢né informacie v pripade EBSD su ziskavané z povrchovej vrstvy hrabky
niekol’ko desiatok nanometrov, preto je kvalita pripravy povrchu kIaicovym bodom
k dosiahnutiu dobrej analyzy. Povrch Studovanych vzorieck musi byt relativne rovny, aby

nedochéadzalo k tieneniu signalu vystupujiceho zo silne nakloneného vzorku a povrch nesmie
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vykazovat' deformacie vyvolané mechanickym leStenim. V pociatocnej faze, sa vzorky
pripravujii  Standardnymi postupmi pripravy metalografickych vybrusov. Nésledne sa
odporuca zaverecné doleStenie koloidnim roztokom silika gelu po dobu niekolkych desiatok
minut. Vel'mi uspokojivé vysledky st dosiahnuté chemickymi alebo elektrochemickymi
postupmi lestenia. Nevodivé vzorky musia byt pokryté tenkou vrstvou uhliku alebo

pokovovang.

2.3.3 Druhy experimentov EBSD

A, Bodové analyza
Slazi na zistenie orientacie manualne vybranych zfn a zakladnych informacii o testovanom
materidly. Je pouzity staticky zvdzok elektrénov a na vyhodnotenie sa pouzivaju Kikuchiho

mapy z jedného bodu.

B, Mapy orientacii

Pre zistenie orientacie krystalov nami vybranej oblasti povrchu vzorky sa voli dynamicke
riadkovanie, priechodom ktorého sa vyhodnocuju mapy KL z jednotlivych bodov pravidelnej
siete. Vysledkom je mapa zlozena zo zfn oznaCenych rdéznymi farbami, priradenymi na
zéklade orientacie podla prislusného orientacného trojuholnika. Tato mapa teda odraza
morfologiu krystalov, ich orientdciu a rozmiestnenie hranic zfn. Na zaklade nej moze byt

zistena aj mikrotextura, teda prednostna orientacia zfn.

C, Meranie kvality

Medzi faktory ovplyviiujuce kvalitu difrakéného obrazca patria:

» lokéalna dokonalost’ krystalu (defekty krystalovej mriezky napr. dislokéacie zhorSuju
kvalitu, ¢o umoznuje vyhodnotit’ zmeny hustoty mriezkovych defektov)

» priprava vzorku (kvalita povrchu)

» kontaminacia povrchu (usadzovanie necistot)

» konkrétne faze a ich orientacie

Kvalita EBSD difraktogramu je rovnako vyrazne ovplyviiovana parametrami SEM ako napr.
hodnotou pradu, urychl'ovacieho napétia, dizky ¢asu snimania signalu alebo kvalitou vakua.

Pre kazdu vzorku je treba hl'adat’ optimalne nastavenie.
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Sledovanim vysky maxima Houghovej transformécie je mozné stanovit' kvalitu difrakéného

obrazca podl'a vzt'ahu [10]:
p=> h/30,, (2.3)

i=1-3
kde h je vyska maxima HT prisluchajiceho i-tej najintenzivnejSej Kikuchiho Ciare a o, je
Standardnd odchylka HT.
Mapy kvality difrakcie zviditeI'nia zrna, hranice zin, povrchove defekty ako napr. ryhy atd’.

2.3.4 Dostupné informaciie ziskané z EBSD

Metdda EBSD umoziuje okrem stanovenia orientacie kryStalov nami vybraného povrchu,
aj zobrazenie hranic zfn. Pri mapovani krystalovej orientacie je zrno vyhodnotené ako subor
pixelov, ktorych vzajomna odchylka v orientacii je mens$ia ako definovany prahova hodnota.
Distribucia hranic zfn moze byt ur€end zo siboru dat nameranych pri mapovani povrchu.
K mape orientdcii tak mozno pridat dal§iu vrstvu zobrazujucu samotne hranice zfn
a distriblciu a rozloZenie S$pecialnych hranic zfn. Individudlne meranie krystalovej orientacie
je mozne rovnako pouzit' na stanovenie textury materialu. Automaticky je mozné vytvorit
tradicné polové obrazce mapujuce prevladajuci smer krystalov. EBSD merania umoziuja
rozliSenie fazy srozdielnou krystalovou Struktirou porovnanim a najlepSou zhodou
medzirovinnych uhlov nameranych z difrakénych obrazcov s databdzou znamych kombinécii
vzajomnych uhlov krystalografickych ploch. Obr. 5 ukazuje mapu faz korozii odolnej oceli
obsahujucej dve fazy austenitu s plosne centrovanou a ferritu s objemovo centrovanou

mriezkou.

Obr. 12 — Mapa ukazuje kolko plochy skiimaného povrchu
zabera austenit fialovej farby a ferrit zltej[10].
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V spolupréci s Technickou univerzitou vo Freibergu, sa vzorky preskimali na mikroskope
Zeiss-LEO1530. Toto zariadenie je vybavené autoemisnym zdrojom, v désledku ¢oho sa jeho
rozliSenie blizi k 50 nm a nadstavcom Nordlys Il na pozorovanie difrakcie spatne odrazenych
elektronov. Softvér vyhodnocujuci meranie umoznil aj urenie priemernej velkosti zfn
(algoritmus vypoctu je zalozeny na tzv. metdde linearnych tisekov — linear intercept method).
Do tohto vypoctu boli zahrnuté iba zrna, ktorych vzajomny orientaény rozdiel bol va¢si ako
15°. Priprava vzoriek pred meranim bola rovnaka, ako je uvedené v kapitole 2.5 Priprava
vzoriek na merania. Jediny rozdiel bol v poslednom kroku, kde namiesto leptania boli vzorky
vylestené roztokom ,colloidal silica“. Tento roztok obsahuje 20 nm castice oxidu

kremicitého, ktoré zabezpecuji jemné oSetrenie povrchu.

2.4 Analyza rontgenovych difrakénych profilov

Fyzikalne vlastnosti pevnych latok Uzko suvisia s ich mikrostrukturou. Pre pochopenie
stvislosti medzi mikroStruktirov a vlastnostami materialov, bolo vyvinuto niekol'ko met6d
jej skimania. Medzi najefektivnejSie a tym padom aj najviac pouzivané patri transmisna
elektronova mikroskopia (TEM), ktora poskytuje priamy obraz mikroStruktary a riadkovacia
elektronova mikroskopia (SEM), umoznujuca skimat® povrch objemnych vzoriek.
V poslednych rokoch doslo k vyraznému zdokonaleniu metody analyzy rontgenovych
difrak¢énych profilov a ta sa stala najefektivnejSou alternativou k elektronovej mikroskopii.
Tato metoda nam umoziuje ziskat' informacie o textire, zbytkovych napétiach, hustote
a charaktere dislokacii, o velkosti a rozdeleni Krystalitov, o rovinnych defektoch,

predovsetkym vrstevnej chybe a frekvencii vyskytu dvojcatovych hranic.

2.4.1 Teoreticky princip

Podl'a kinematickej teorie rontgenovej difrakcie ma na rozsirenia difrakénych linii vplyv
velkost’ krystalitov a deformacia mriezky. Fyzikalny profil Bragovych reflexii je preto dany

konvolticiou velkostného |1° a deformaéného profilu 1° [12]:
IF=1°%%1°, (2.4)

kde |7 oznaduje fyzikalny profil bez obsahu initrumentalneho efektu.

rierovou transformaciou tejto rovnice ziskame vzt'a a - :
Fou transf tejt k tah Warrena-Averbacha [13
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In AL) =In A°(L)—27°L°g° (&), (2.5)

kde A(L)je absolitna hodnota Fourierovych koeficientov 17 profilu, A®(L) st velkostné
Fourierové koeficienty, g je absoliitna hodnota difrakén¢ho vektorua (&7 ) je stredna hodnota
druhej mocniny napatia, zavislého na posunuti atdbmov vzhladom k svojim idealnym
polohdm. Lomené zatvorky oznaCuju, Ze sa jedna o priestorové stredovanie. L oznacuje
Fourierovu dizku definovana ako L = na,(Warren,1959), kde a, =/2(sing,—sing,), n st
celé &isla zaGinajice od 0, A je vlnova diZka rontgenového Ziarenia a (92 —01) je uhlovy
rozsah meran¢ho difrakéného profilu.

Za predpokladu nekone¢ne dlhych rovnobeznych skrutkovych dislokacii s nahodnym

rozdelenim bolo pre<ef> odvodeny vztah [14]:

(e2)=(b/ 27)" mpCt (n), (2.6)

kde n=L/R,,R, je efektivny vonkaj$i polomer dislokacii b je absolitna hodnota
Burgesovho vektora, pje hustota dislokacii, C je kontrastny alebo orienta¢ny faktor
dislokécii a f je napatova funkcia (Wilkensova funkcia), ktorej explicitny tvar je uvedeny v
[14] rovnice (A.6) az (A.8). V skutocnosti sa ukazalo, ze Wilkensova funkcia f (77) plati aj

pre hranové a zakrivené dislokacie a moze byt rozSirena aj pre najjednoduchsi pripad
infinitezimalneho  dislokacného dip6lu, ked” parameter dislokacného usporiadania
M =Re./p [14,15] sa blizi k nule [16]. V pripade, Ze hodnota M je vdc¢sia alebo mensia ako
jedna, tak dislokacie maju slaby alebo silny dipolovy charakter arovnaky je aj dosah
deforma¢ného pol'a [14,17].

V pripade, ze dislokacie st hlavnym zdrojom napétia v krystali, hodnota kontrastného faktoru
C zévisi na vzdjomnej orientdcii Burgesovho, ¢iarového a difrakéného vektoru znacenych
v poradib, lag.

Napitova anizotropia je pocitana priemernym kontrastnym faktorom dislokacii. Pre kubicky

krystal bez textdry je priemerny kontrastny faktor dislokacii dany vztahom [18]:

C=Cig (1_qH2)' (2.7)

PR i S\ e 1

kde 5
(h2+k2+|2)
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a hodnoty konstant C, ,a q ziskame ¢iselne pre rozne typy dislokacii ako funkciu elastickych

vlastnosti krystalu [19]. Pre materialy s texttirou by mal byt kontrastny faktor vypocitany

samostatne pre kazdu reflexiu [20].

2.4.2 Program CMWP (Convolutional Multiple Whole Profile)-fit

CMWP-fit (konvolu¢ny fit Gplného stboru profilov) je pocitatovy program, vyvinuty pre
stanovenie mikro$trukturnych parametrov z nameranych difrakénych profilov materidlov
s kubickou, hexagonalnou alebo ortorombickou krystalovou mriezkou, bez nutnosti separovat’
prekryvajuce sa difrakéné piky alebo robit’” dekonvoluciu inStrumentalneho efektu [21]. Cely
difrak¢ny zaznam je fitovany suctom funkcie pozadia a ab-initio teoretickymi funkciami pre
velkostné a napdtové rozSirenie. Oznacenim klIicovych bodov fyzikalneho pozadia, je
funkcia pozadia definovana ako interpolacna krivka prisluchajuca $pecifikovanym zakladnym
bodom. Pri vypocte teoretickych funkcii sa predpoklada, ze krystality maju lognorméalne
rozdelenie velkosti a napitie je spdsobené dislokaciami. Anizotropia napitia a velkosti sa
zapocCitava pomocou dislokaéného kontrastného faktoru a elipticity krystalitov.
Vyhodnocovacia procedira poskytuje median (strednd hodnotu) m, rozptyl rozdelenia
velkosti krystalitov o a ich eliptiénost. Rovnako z nej zistime hustotu p a usporiadanie
dislokécii dané parametrom disloka¢ného usporiadanie M a hustotu a usporiadanie vrstevnych
chyb alebo dvojcatovych hranic. Pre sféricky tvar krystalitov s lognormalnym rozdelenym je

vel'kost’ krystalitov poc¢itana pomocou vztahu [22]:
(), ., =mexp(2.50°) (2.8)
Fitovacia procedtra programu je zloZena z nasledujucich krokov [23]:
1, Uvedenie mena vzorky.

2, Vyber krystalovej sustavy kubickej (vychodzia), hexagonélnej alebo ortorombicke;.

3, Nastavenie hodndt vstupnych parametrov (hodnoty mriezkovych konstant, absolitnej

hodnoty Burgesovho vektoru a kontrastnych faktorov C,,, alebo C,,- V pripade

hexagonalne;j §truktury).VInova dizka Ziarenia meracieho pristroja musi byt tiez uvedena.
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4, Specifikacia in§trumentalnych profilov. Ak ich mame k dispozicii, zvolime nazov adreséra

Vv ktorom su profily uloZena a zvolime zapocitanie inStrumentdlneho efektu.

5, Definovanie pozadia. KI'i¢ové body spojené krivkou urcujiice pozadie mdzu byt stanovené

interaktivne pouzitim programu mkspline.

6, Hladanie pikov. V tomto kroku by mali byt uréené indexy, stredy a maximalne intenzity

vSetkych pikov.

7, Definovanie dolnej a hornej hranice intervalu v 26 stupiioch pouzivaného pre fitovanie

a vykreslovaiiie .

8, Vyber funkcie velkosti sférickej alebo elipsoidalnej. Popripade aj vol'bu bez vel'kostnych

ucinkov.

9, Urcenie vzorkovania teoretickej Fourierovej transformacie nameranych dat. Intenzitny limit
normalizovanej teoretickej Fourierovej transformaciec méze byt Specifikovany, ale to len

Vv pripade , Ze inStrumentalne profily nemame k dispozicii.

10, Urcenie vzorkovania simulovanych dat praSskového vzorku. Hodnoty N1, N2 a prahovy

parameter profilu by mali byt zadefinovanée. Vyznam tychto parametrov je vysvetleny v [23].

11, Vypocet normalizovanej Fourierovej transformécie nameranych dat. Tento krok je
vynechany Vv pripade, Ze Fourierova transformacia je dostupna z inStrumentalnych korekcii

alebo z predoslého vypoctu. Po vypocte je transformacia uloZena.

12, Specifikiacia pociatoénych hodndt parametrov. Pociatocné fitovacie parametre su stale
ukladané, ¢im su dostupné pre nasledujuce spustenia programu. Tu je mozZnost’ fixovat

hodnotu nejakého parametru, ktory sa pocas vyhodnocovacej procedury nemeni. Parameter
M *fixujeme v pripade, Ze sa program dostane do asymptotického minima, teda hodnoty p a
R, ida do nekoneéna a nuly v tomto poradi. Rovnako je mozné nastavit’ aj interval hodnot

[

jednotlivych parametrov.
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13, Spresnenie a priemerovanie parametrov pikov. Tu mbézeme Spresnit’ pozicie a intenzity
pikov. Ak intenzity pikov st vel'mi rozdielne, mézeme zvolit pouzitie priemerovania vo

fitovacom algoritme. Podrobne detaily ohl'adom algoritmu priemerovania su uvedené v [23].

14, Kontrola fitu. Bod zastavenia fitu je dany konvergencnym kritériom Marquardt-
Levenberg algoritmu. Teda fit je zastaveny v pripad dosiahnutia maximalneho poctu
interakcii (pdvodny pocet je 200) alebo ak relativna zmena WSSR medzi dvoma iterciami je

mensia nez $pecifikovany limit 10

15, Fitovanie. Vtomto kroku sO hodnoty parametrov upresifiované pomocou programu
Gnuplot upraveného pre CMWP proceddru. Namerany profil a fitovana teoreticka funkcia su
vynaSane vedla seba po kazdej iterdcii, co umoziuje priebezne sledovat ako sa teoreticky

profil priblizuje k nameranym datam. Po konvergencii fitu je graf ulozeny.

16, Znazornenie rieSenia. Okrem vyslednych parametrov m, o, ¢, p, R", a q st znazornené aj

2

pridavné parametre disloka¢ného usporiadania M* =R’ p"? a velkostné parametre, d a Lo .

S
Parameter d je definovany ako d = 1 = # al,=-

j 15(S)dS

A°(0)

S
[ dA (|_)/o||_]L:0
17, Priprava grafov. Program vykresli namerané a teoretické fitované difrakéné profily spolu
sich rozdielom v linedrnom meritku a ulozi subor obsahujiici 3tyri stipce: 20, namerané

intenzity, fitované intenzity a ich rozdiel.

18, Ukladanie vysledkov a odstranenie do¢asnych suborov. Po ukonceni fitu sU prezentované
vysledné mikroStrukturalne parametre a grafy meranych a teoretickych profilov. Program
umoziiuje ukazat' vysledky predoslych vyhodnoteni a to parametrov vo forméate ASCII a

grafov nameranych a teoretickych profilov v ASCII/PostScript/GIF.

Vstup programu tvori namerany fyzikalny profil zloZzeny zo spojenych dvoch ¢asti meraného
profilu po od¢itani pozadia a prekryvajucich sa pikov.

Detailné informacie ohl'adom metody CMWP-fit a vSetkych jej stcasti su uvedene v [23].
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2.5 Priprava vzoriek na merania

Merania boli uskuto¢nené na vzorkach IF oceli obsahujiucej 0.0026 wt.% C, 0.096 wt.%
Mn, 0.045 wt.% Al and 0.041 wt.% Ti vyrobenych v Pohang Steel Company (Posco, Korea).
Postup vyroby vzoriek bol nasledovny: po odliati bol ingot vyvalcovany na dosku hrabky 5
mm, ktora bola homogenizovand po dobu 1 hodiny pri teplote 973 K a potom ponechana
v peci do vychladnutia. Pred procesom ECAPu bola doska nastrihana na hranoly o rozmeroch
5 x 5 mm a dizke 55 mm, ktoré boli zihané 2 hodiny pri teplote 973 K a po vychladnuti v peci
bol ich povrch vylesteny SiC papierom zrnitosti 1200. Vzorky boli pretlacované cez formu
s charakteristickymi uhlami ¢ =90 “ a v = 0 ° pri pokojovej teplote pouzitim cesty Bc.
Forma bola mazana zmesou prasku MoS; a komeréného oleja. Pocet pretlaceni ¢inil: 1, 2 , 4
a 8 a deformadna rychlost’ bola 2 mm.min™.

Pri priprave vzoriek na vSetky uskutoCnené merania okrem transmisnej elektronovej
mikroskopie a deforma¢nych sktsiek sme postupovali nasledujicim sposobom:

Po narezani a zaliati vzoriek do foriem, bol vyhotoveny metalograficky vybrds. Najprv boli
vzorky brusene za mokra brasnymi papiermi zrnitosti postupne 800, 1200 a 2400. Kazdé
brasenie s papierom danej zrnitosti trvalo 5 minut. Nasledne po tom, boli vzorky lestené
diamantovymi pastami zrnitosti 3 a 1 um, az kym nebol dosiahnuty zrkadlovo leskly povrch
bez viditeInych ryh. V pripade svetelnej mikroskopie boli hranice zin vyvolané leptanim
roztokom zloZzenym z 40 ml HNO3 a 15 ml HF po dobu 10 s. Tenké folie pre TEM boli
pripravené dvojpradovym lestenim pouzitim zmesi 6% HC1O4 a metanolu pri teplote -30°C.
Pre tahové skusky bola stredna Cast’ vzoriek ofrézovana symetricky z obidvoch stran z
povodnych 5mm na cca 3.5 mm. DiZka frézovanej oblasti bola 12 mm. Nasledné boli vzorky

narezané na tenké platky o hrdbke 0.8 mm.

2.6 Textura a je] meranie

V polykrystalickych materialoch sa ¢asto vyskytuje prednostna orientacia krystalitov tzv.
textUra. Ta vzniké bud’ nerovnovaznym rastom zin pri vzniku materialu, alebo pri naslednom
tepelnom a mechanickom spracovani. Pritomnost’ textiry méa za ndsledok anizotropné
vlastnosti polykrystalickych materialov. Meranie textury je zalozené na registracii intenzity
vybranej difrakcie, pre rozne natocenia vzorky, pri pevnej polohe detektora. Intenzita ziarenia

je umerna poctu krystalitov, ktoré st pre danu orientaciu vzorky v difrakénej polohe. K uplne;j
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analyze textary pomocou rtg difrakcie je potrebny Specialny drziak vzorky — textirny
goniometer. Ten umoznuje jej otacanie okolo osi kolmej na rovinu vzorky — ¢ 0S, ako aj
vyklapanie vzorky okolo vodorovnej — yx osi. Vysledky Gplnych textirnych merani sd
prezentované vo forme tzv. pélovych obrazcov. Rozdelovacia funkcia orientacie krystalitov je
definovana na referen¢nej gulovej ploche a polovy obrazec je Specidlnym priemetom Casti
tejto plochy do roviny. Stred pdlového obrazca zodpoveda normale k povrchu vzorky. Ak ma
napr. pélovy obrazec (001) maximum v strede, tak je vd¢Sina krystalitov orientovana rovinami
(001) rovnobezne s povrchom vzorky.

Texturne merania IF oceli boli uskuto¢nené na difraktometri PHILIPS X'Pert PRO,

ktorého usporiadanie je znazornené na Obr. 13.

Obr. 13 — Usporiadanie difraktometru na textdrne meranie [24].

Za Cu rtg lampou sbodovym ohniskom, ktord je pootocena o 90° sa nachadza tzv.
polykapilara, ktord pozostava z vel’kého mnozstva optickych vlakien. Ta prevadza divergentni
(rozbiehavy) zvazok z lampy na uzky, intenzivny, vo vsetkych smeroch pomerne dobre
rovnobezny zvdzok. Koliska umoznuje naklony a posuvy vzorky tak, ze je mozné skiimat
jednak rdzne casti vzorky a hlavne atomové roviny rézne sklonené voc¢i povrchu. Potrebné
uhlové rozliSenie sa dosahuje umiestnenim vertikalnej Sollerovej Strbiny do difraktovaného
zvéazku. Je to sustava tenkych rovnobeznych plieskov, ktoré preptstaju ziarenie len v Uzkom
uhlovom intervale. Pred detektorom je umiestneny grafitovy monochromator. Aby sa
zachytila maximéalna intenzita, meranie prebiecha bez detektorovej S$trbiny. Pristroj je pocas

merania plne ovladany pocitacom.
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Kapitola 3

Experimentalne vysledky

3.1 Mikrotvrdost

Nakol'ko sme disponovali iba vel'mi obmedzenym poctom vzoriek, ktoré navyse boli
malého rozmeru, zvolili sme na prvotné preskimanie mechanickych vlastnosti vzoriek
pripravenych metédou ECAP meranie mikrotvrdosti.

Pozorovali sme narast hodnoty mikrotvrdosti so zvySujucim sa po¢tom pretlaceni, ¢o je
zrejme spdsobené zjemnovanim Struktry materialu a teda zmenSovanim velkosti zfn.
Znizovanie chyby urfenia mikrotvrdosti S poctom pretlaCeni naznaCuje postupni
homogenizaciu celej mikrostruktary, pocas jednotlivych pretlaceni. Namerané hodnoty
mikrotvrdosti spolu s chybami, ktoré sme uréili pomocou softvéru LUCIA su zhrnuté v
Tabulke 1. Zavislost mikrotvrdosti na pocte pretlaceni je vynesena v Grafe 1.V fiom su
rovnako vynesené pre porovnanie hodnoty mikrotvrdosti odpovedajuce vzorkam
pripravenych cestou A a C ziskané z [26].

pocet | Mikrotvrdost’ | chyba 2804 ' ' ' ' T
« . - u
pretlaceni [Hv] [Hv] % - ] é/ g ]
0 122,6 10,1 = -. /E}/ o
1 197,8 12,1 S 200 % ]
= ]
2 219,7 9,4 o
< 160- —m— cesta Bc :
4 250,1 7,3 E | —@— cesta A (Kim et al. 2005) |
ﬁ —\— cesta C (Kim et al. 2005)
8 283,3 5,7 1201 *® "
o 2 4 6 8
Tabul’ka 1 — Hodnoty mikrotvrdosti po&et pretlageni

prierezu IF oceli pre rozny pocet

Judent Graf 1 — Zavislost mikrotvrdosti prierezu
pretlaceni.

IF oceli na pocte pretlaceni.
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3. 2 Metalografia vzoriek

Na overenie predpokladu, ze s poctom pretlateni skuto¢ne dochadza k zjemneniu

mikrostruktary, sme urobili metalografiu prierezu vzoriek.

Snimky prierezu vzorky

A.) zakladny stav:

W

Obr. 14 — Metalograficky vybrus
zakladného stavu IF oceli pri

roznych zvdcseniach.

Na metalografickych snimkach zakladného stavu IF oceli je mozZzno pozorovat’ homogénnu
mikroS§truktaru. Zrna su klasického polyedrického tvaru, oddelené vysokouhlovymi
hranicami, bez ziadnej preferencnej orientacie. Po naleptani, sa na povrchu niektorych zin
vytvorili malé vybezky. Pri¢inou toho je skutoCnost, Ze tieto zrna maji v porovnani s
ostatnymi zrnami ind orientaciu a leptadlo s nimi reagovalo slab$ie, nez so zvySkom

mikroStruktury.
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Obr. 15 — Metalograficky vybrus
Ix pretlacenej vzorky IF oceli pri

roznych zvdcseniach.

Po prvom pretlaceni skutocne doslo k
miernemu zjemneniu mikrostruktary, no nie
v celom objeme skimaného vzorku. Zrna
zmenili svoj pdvodny tvar a predizili sa v
smere prevladajucej deformacie. Nahodna
orientdcia mriezky sa zmenila v ¢iastocne usmernent. Na snimkach je moZné pozorovat’ aj

oblasti, kde nedoslo k naruseniu pévodnej mikrostruktuary.

C.) vzorky 2x pretlacené:
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Obr. 16 — Metalograficky vybrus
2x pretlacenej vzorky |F oceli pri

roznych zvdcseniach.

V tomto pripade uz doslo v porovnani s 1x pretlatenymi vzorkami k va¢Siemu rozruSeniu
mikroS$truktury a to v celom skimanom objeme. V désledku toho su hranice zfn tazko
identifikovatelné. Tvar zrna sa Ciasto¢ne vratil kK pévodnému tvaru, avSak zrna sU viac

nepravidelné.

D.) 4x pretla¢ena:

Obr. 17 — Metalograficky vybrus
4x pretlacenej vzorky |F oceli pri

roznvch zvddcSeniach.
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U 4x pretlacenej vzorky st vidiet markantné deformacné pasy v smere pOsobiaceho
Smyku. Doslo k dalSiemu zjemneniu mikrostruktary, avSak hranice zfn sa uz nedaji skoro

vObec identifikovat’.

D.) 8x pretlacena:

Obr. 18 — Metalograficky vybrus 8x pretlacenej vzorky IF oceli pri réznych zvicSeniach.

Na snimkach prierezu vzorky je pozorovana vel'mi jemna a homogénna mikroStruktura.
Vplyvom osemnasobného pretlatovania doslo k zmenseniu rozmeru zrna do takej miery, ze

uz svetelnd mikroskopia nepostacuje na detailné zobrazenie zin a ich hranic.

Snimky prechodovej oblasti medzi neporusenou a porusenou Struktirou z bo¢nej strany

vzorky

Pre pozorovanie priebehu S$mykovej deformacie vzoriek pri ECAPe sme urobili

metalograficky vybrus z hrotu materialu. Oblast’ vybrusu je vyznacena na Obr. 19.

zobrazovana oblast

smer pretlacenia

N . =
-

Obr. 19 — Vyznacena oblast metalografického vybrusu.
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Vysledkom su nasledujuce tri snimky, na ktorych je jasne vidiet’, ako Smykovy mechanizmus
posobiaci v priebehu ECAPU meni tvar zrna. Smer pdsobiacej deforméacie je v snimkach

vyznacéeny ¢ervenou $ipkou a oblast’ (a) oznacuje porusent Struktiru, a oblast’ (b) neporusend.

,.\ X

{#*X- . 3
FN SO
\_, , (,:/4\\’\""7.

s (

N

i,

s

Obr. 21 — Prechodova oblast' vzorky 2x pretlacenej cez formu.
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Obr. 23 — Prechodova oblast vzorky 8x pretlacenej cez formu a detail
porusenej mikroStruktiry.
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3.3 Transmisna elektronova mikroskopia (TEM)

Mikrostruktara pretlacovanej oceli bolo preskiimana aj pomocou transmisné elektronového

mikroskop JeolFX2000 s urychlovacim napédtim 200kV a rozliSenim 1-2,&. Prave vécsie
rozliSenie a zvicSenie nez u svetelneho mikroskopu umoznilo detajlne pozorovat’ hlavne
jemnozrmi Strukturu u 4 a 8x pretlacenej vzorky. Fotky z TEM boli nafotené na film a
nasledne naskenované. Jednotlivé snimky z prie¢neho smeru kolmého na smer pretlacenia st

uvedné nizsie.

Obr. 24 — Snimky 1x ! -

pretlacenej vzorky.

Podrobny vyskum pomocou TEM odhalil u 1x pretlacene;]
vzorky smerovo usporiadani mikroStruktiru a vyvoj
formécie subzin. Pozorovana oblast’ pozostava z pasov

subzfn s ostrymi hranicami a buniek bohatych na dislokacie s neuréitymi hranicami. Subzrna

maju dizku 1-2 pm a irku 300-500 nm.

Obr. 25 — Snimky 2x
pretlacenej vzorky.




Po druhom pretlaceni vzorka vykazuje podobni mikrostrukturu ako u 1x ECAP. Rovnako je
mozno pozorovat’ predlzené zrna, avSak vyrazné subzrna s ostrymi hranicami su tvorené na
vel’kom pocte miest. Misorientacia je vac¢sia ako v predoslom pripade a podiel velkouhlovych
hranic tiez trochu narastol. Na niektorych miestach (len vynimoc¢ne) doslo k zaniknutiu

predizenej $truktiry a k vytvéaraniu rovnoosich zin.

Obr. 26 — Snimky 4x pretlacenej vzorky.

4x ECAP spdsobi podstatné rozdrobenie mikrostruktary. Nové zrna su tvorené z predizenych
pasov subzfn a pdvodné difuzne hranice sa stdvaji zretelnejSie. AvSak boli eSte pozorované

oblasti s povodnou prediZenou $truktarou.

Obr. 27 — Snimky 8x pretlacenej vzorky.
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Mikrostruktura po 6smom pretlaceni vykazuje zmieSany charakter. Jej prevazujuca Cast’ je
tvorena novymi rovnoosimi zrnami s velkost'ou 200-500 nm, obsahujicimi iba maly pocet
dislokacii. Napriek tomu proces rozdrobenia mikrostruktiry nebol ukonceny, stale ostavaja
niektoré zrna predizené. Pokles velkosti zrna je menej vyrazny, neZ po tvrtom pretladeni .

Na druhd stranu narastol podiel vel’kouhlovych hranic.

3.4 Teplotna stabilita

Pre zistenie teplotnej stability mikroStruktry asmnou savisiacimi mechanickymi
vlastnostami, boli vzorky Zihané pri teplote 500°C po dobu 20, 40 a 60 minGt a nasledne
zakalené do vody. Teplota a ¢as Zihania boli zvolené na zaklade vysledkov uvedenych v [24].
Po zihani boli urobené metalografické snimky a odmerand mikrotvrdost’ z prierezu vzoriek.
Namerané hodnoty mikrotvrdosti spolu s chybami si uvedené v Tabulke 2 a vynesené do

Grafu 2. Metalograficke snimky ukazuje Obr.28.

Tabul’ka 2 — Hodnoty mikrotvrdosti IF oceli pre rozne casy Zihania

Mikrotvrdost’ ([Hv]tchyba merania)
prft(;flgteni 0 min 20 min 40 min 60 min
1 184.8+11.8 | 170.3+6.0 177.742.4 147.048.1
2 226.1+11.7 | 206.9+3.7 210.6+2.6 207.6£3.5
4 250.147.3 221.1+4.5 225.7+5.8 229.3+4.5
8 284.615.3 236.5+4.6 226.4+2.4 226.4+2.9

300 4
| Pocet pretlaceni
280 —=—1

] —e—2 T
260 4 —A—4
—v—8

240 4

2204

200

mikrotvrdost' [HV]

180 4
160

140

t [min]
Graf 2 — Vyvoj mikrotvrdosti s narastajiicim casom Zihania,

pre jednotlivé pocty pretlacenia.
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Po 20 mindtach zihania, doslo k poklesu mikrotvrdosti priblizne o 10% u vSetkych vzoriek
okrem 8x pretladenej vzorky, kde sa mikrotvrdost znizila 0 15% . Daldim teplotnym
spracovani sa hodnoty mikrotvrdosti pre jednotlivé pocty pretlaceni vyrazne nemenili
avramci chyby sa zhoduju. Jedine v pripade 1x pretladenej vzorky doslo po 60 minutach
k dalsiemu znizeniu mikrotvrdosti. Metalografické snimky neodhaluju ziadne vyrazne
pozorovatel'né zmeny v mikro$truktare, ktora je takmer rovnaka ako pri nezihanych vzorkach.
Nedoslo teda k rekrystalizacii, ale k zotaveniu mikroStruktary. Hodnota mikrotvrdosti sa
zrejme znizila v najvacSej miere v dosledku poklesu hustoty dislokécii, ich vzajomnou
anihilaciou. Tento predpoklad by bolo vhodné overit” rontgenografickym meranim hustoty
dislokacii zihanych vzoriek. Je mozné ocCakavat, ze zvySenim teploty zihania, d6jde znovu

k poklesu mikrotvrdosti v dosledku za¢inajacej rekrystalizacie.

a, IXx ECAP b, 2x ECAP

c, 4x ECAP d, 8x ECAP

Obr. 28 — Snimky mikostruktury prierezu vzoriek Zihanych 40 min.
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3.5 Difrakcia spatne odrazenych elektréonov (EBSD)

Nakol'ko rozlisenie svetelného mikroskopu nebolo dostato¢né k detailnému zobrazeniu
mikrostruktary vzoriek pri vy§Som pocte pretlaceni, preskimali Sme mikrostruktiru pomocou
EBSD. Zaujimali sme sa hlavne o vyvoj podielu velkouhlovych k malouhlovym hraniciam a
vzajomnej misorientacii jednotlivych zfn. Softvér spolupracujici s experimentalnym
zariadenim umoznil automatické vyhodnotenie velkosti zrna materialu metddou linearnych
Usekov, pri¢om iba vel’kouhlové hranice boli brané do uvahy. Namerané hodnoty su uvedené

v Tabul’ke 3 a zavislost’ vel'’kosti zrna na pocte pretlaceni je vynesena v Grafe 3.

Tabul’ka 3 — Velkost zrna pre rozny pocet pretlaceni.

Pocet
pretlaceni

dum] | 41,7 | 15 8 04 | 0,36

0 1 2 4 8

50 oot Z hodndt Tabulky 3 a Grafu 3 je
ol ™ _ nazorne vidiet, ako pocet pretlaceni

ovplyviiuje velkost’ zrna materialu. K
304 | najvacSiemu zmenseniu rozmeru zrna
0 dochadza po prvom pretla¢eni. Dalsie

i pretlaCovanie vzorky ma rovnako za

nasledok zjemnovanie mikrostruktiry,

\ 1 avSak uZ nie v takej miere ako prvé

pretlaCenie. Po Stvrtom pretlaceni

-

(]
1
]
]

o 2 4 & 8 vzorky  dochadza k  ustéaleniu

pocet preflaceni mikroStruktury a zrna sa uz dalej
vyrazne nezmen$uji. Mozno tu
Graf 3 — Zavislost velkosti zrna na pocte predpokladat, ze dalsie pretladovanie

pretlacent. by uz velkost’ zrna neovplyvnilo.

Na Obr. 29 je znazornena orienta¢nd mapa pociatocného stavu IF oceli. K urditej
orientécii zrna je priradena farba, ako je to vidiet’ na prilozenom orientaénom trojuholniku
(tento farebny kod plati pre vsetky obrazky v tomto odstavci). Zo snimku je o¢ividné, Zze zrna
st orientované celkom nahodne a vzorka nevykazuje ziadnu dominantni orientaciu, tzv.

texturu. Na obrdzku su ¢iernou farbou vyznacené vysokouhlové hranice (>15°).
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PF colourina Fal100%]

001 101

Obr. 29 - Orientacna mapa
pociatocného stavu. Jednotlivé
farby odpovedaju orientaciam

podla prilozeného orientacného

I 200 pm; [PF + G; 5 um;Grid175x150 - trOJ uhO I n Irku

Obr. 30 ukazuje orientaéné pomery po jednom pretlaceni na priereze vzorky. Zrna ohrani¢ené
vysokouhlovymi hranicami uz nie su jednofarebné, ¢o naznacuje tvorbu subzin. Tento zaver
potvrdzuje Obr. 31, kde okrem vysokouhlovych hranic (ich podiel je len 11%), teraz
znacenych Cervenou farbou, su zakreslené aj tie hranice, kde rozdiel v orientacii dvoch

susediacich oblasti je 1,5°.

100 pm; IPF+GB; Step=0.5 pm;

Obr. 30 — Orientacnda mapa po 1x ECAP - Obr. 31 — Orientacnd mapa po 1x ECAP -
prierez. Vysokouhlové hranice (>15°) sU prierez. Oblast je totozna s tou na Obr. 30,
vyznacené ciernou ciarou. ale su vyznacené aj nizkouhlové hranice.

Vysokouhlové hranice (>15°) su vyznacené

Cervenou ciarou, hranice 1,5° ciernou ciarou.
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Situciu v pozdiznom smere jedenkrat

. pretlacenej vzorky znazornuje Obr. 32. Je
X jednozna¢né, ze doslo k predizeniu zin v
smere pdsobiaceho Smykového napatia.
Tento fakt je v sdlade s vysledkami
ziskanymi pomocou svetelného mikroskopu
a TEM. Rozdrobenie pdvodnej Struktary sa
d&4 pozorovat aj na dvakrat pretlaenych

vzorkach. Bohuzial kvoli technickym

problémom obrazky nie su dostatocne

Obr. 32 — Orientacnd mapa po 1x ECAP —

kvalitné na to, aby sme ich uviedli.

pozdlzny rez.

Obr. 34 — Orientacna mapa po 8x ECAP — prierez.
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Meranie velkosti zrna ukazalo, Ze rozdiel tejto hodnoty pre vzorky pretlacené Styrikrat a
osemkrat je zanedbatel'ny (vid’. Graf 3). Ako je vidiet' na Obr. 33 (4x ECAP) a 34 (8x ECAP),
mikroStruktura pre obidva pripady vyzerd vel'mi podobne. Je eSte stile mozné pozorovat
predizené zma. V pripade 8x pretlateného vzorku vSak nepatrne narastol podiel

vysokouhlovych hranic (z 28% na 31%).

Vel'mi zaujimavy pohl'ad nam poskytuje Obr. 35, kde
je znazornena orientacnd mapa podobnej prechodovej
oblasti (prechod medzi poruSenou a neporuSenou
Strukturou), ako na Obr. 20, 21, 23. Vplyvom
Smykovej deformacie sa jednotlivé subzrna vychylia z

povodnej orientacie a vytvoria vysokouhlové hranice.

Obr. 35 — Orientacna mapa po 8x ECAP — prierez.

Prechodova oblast medzi porusenou a neporusenou

"ﬁT P 8 oblastou.

—
I - 10 +m; IPF + GE; Step=0.2 pm; Grid200x250

3.6 Stiidium mikro$truktiiry pomocou analyzy rtg difrakénych profilov

Mikrostruktara vzoriek IF oceli pripravenych metédou ECAP, bola Studovana pomocou
analyzy rontgenovych difrakénych profilov. Difrakéné zdznamy sa merali na difraktometri s
velkym rozli$enim vybavenom Co lampou, ktord je zdrojom Ziarenia o vinovej dizke 1=
0.1789 nm. Namerané profily boli vyhodnotené pomocou metédy Convolutional Multiple
Whole Profile (CMWP) fitting. Pritejto metdde st namerané profily fitované konvollciou
inStrumentalnych efektov a teoretickou hodnotou velkostného a deformaéného profilu
I"=1"#1Y%1°. Vzhladom k jemnozrnnej $truktire skimanych vzoriek, bolo fyzikalne
roz§irenie profilu omnoho vacSie neZ inStrumentalne rozsirenie a preto neboli inStrumentalne
korekcie zapocitané do vyhodnocovania. Teoretické profilové funkcie pouzité vo
vyhodnocovacej procedure st pocitane na zaklade modelu mikrostruktury, v ktorom krystality
maju sféricky tvar a log-normalne rozdelenie velkosti a mriezkové napitie je sposobené

dislokaciami. VVzorovy priklad fitovaného profilu vzorky IF oceli 1-krat pretladenej cestou B
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ziskaného metédou CMWP je znazorneny v Grafe 4. Cervenou krivkou je oznaleny
namerany profil a ¢iernou farbou nafitovana teoreticka zavislost. Rozdiel medzi nameranymi
a spocitanymi hodnotami intenzit je vyneseny v spodnej Casti grafu modrou farbou. Velkost

rozdielu je minimalna a tak mozno skonstatovat’, Ze obe hodnoty st v dobrej zhode.

T T T T T T T

251

namerané data

100 200 fitované data

rozdiel medzi datami

20

154 } ]

Intenzita

104 211 ‘ 220

0 —- 1 - $ —A—
T T T T T T T T T T T T
40 60 80 100 120 140 160
201°)

Graf 4 — Difrakcny zaznam IF ocely 1-krdt pretlacenej cestou B,

Pre detailnejsie preskimanie presnosti fitu sme do Grafu 5 a Grafu 6 vyniesli merany profil
(¢ierne body) a fitovany profil (Cervena krivka) IF oceli 2 a 4-krat pretladenej s 0Sou intenzity
Vv logaritmickej Skale. Aj vtomto pripade bola pozorovana vynikajuca zhoda medzi
nameranymi a teoretickymi hodnotami, ¢o je dokazom vel'mi uspe$ného pouzitia fitovacej
metody CMWP. Na zaklade toho mdZzeme povazovat vysledne mikroStruktirne parametre

ziskane pomocou nej za odpovedajuce realite.

T T T T T T T
namerané data
— fitované data
200
100

10 4 220 1

211 ]
S
d
&

B 4
14 N Wt
T d T v T T T T T T T T T
40 60 80 100 120 140 160
26017

Graf 5 — Difrakcny zaznam IF oceli 2-Krdt pretlacenej cestou Be.

40



100

namerané data

100 fitované data

211

10
200

Intenzita

T T v T T T T T T
40 60 80 100 120 140 160
20(°

Graf 6 — Difrakcny zaznam IF oceli 4-krdt pretlacenej cestou Be.

Vysledne hodnoty parametrov ziskané pozitim procediry CMWP st zhrnuté v Tabulke 4.

Velkost’ krystalitov <x>area bola dopoéitana podla vztahu (2.8).

Tabul’ka 4 — Prehlad hodnot fitovanych parametrov.

vzorka | <x>area [NM] | p [10% m7] q
0 ECAP lpm< <0.1 -
1 ECAP 72+10 6.2+0.6 2.310.1
2 ECAP 80+10 8.3+0.7 2.4+0.1
4 ECAP 80+8 10.3£1.0 2.4+0.1
8 ECAP 66+8 10.3+1.1 2.540.1

Z tabulky je vidiet, Ze uz po prvom pretlaceni vzorky dochadza k ustéleniu velkosti
krystalitov. Zavislost’ hustoty dislokécii na pocte pretlaceni je vynesend v Grafe 7. V nom
mdZeme pozorovat, Ze hustota dislokacii narastd az do 4. pretlaenia. Dal§imi
pretlaCovaniami sa jej hodnota uZz nezvySuje, Co poukazuje na vytvorenie nasytenej
dislokac¢nej Struktiry a teda nové vznikajiice dislokacie zanikaji vzdjomnou anihilaciou.
Hodnota parametru q charakterizujiceho typ dislokécii je v pripade ¢istého Zeleza
a hranovych dislokacii Qnran= 1,28, Qskruit=2,67 pre skrutkove a Que;=1,98 pre miesany typ
dislokacii. V nasom pripade je charakter dislokacii viac skrutkovy ako ukazuje hodnota
parametru g, ¢o moze byt vysvetlené redukovanou pohyblivostou skrutkovych dislokacii v

bcc Strukturach.
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Graf 7 — Zavislost hustoty dislokdcii IF oceli na pocte pretlaceni.

3.7 Textlra

Meranie textdr IF oceli bolo uskutoénené z pozdizneho smeru vzoriek, rovnobezného so
smerom pretlacovania (SP) a prie¢neho smeru. Pri merani bol zvoleny @, W sken s krokom 3°
a zaznamenavala sa integralna intenzita. Hodnoty pozadi boli namerané odchylenim vzoriek z
difrakénych poloh o £3° a menenim uhlu y. Experimentalne pélové obrazce (PO) rovin (100),
(110) a (211) sme ziskali spracovanim nameranych dat s odseparovanym pozadim pomocou
programu Philips X' Pert Texture 1.0a. Z PO bola nasledne spocitana orienta¢na distribu¢na
funkcia. Z nej sme spatne dopocitali kompletné PO, ktoré boli zretelnejSic ako povodné
apreto ich budeme uvadzat. Vyvoj textury po ECAPe je prezentovany pomocou
dopocitanych PO vyssie uvedenych rovin, spolu s pévodnym PO roviny (100) umiestenym na
Stvrtej pozicii v grafoch, na porovnanie miery podobnosti. Pre jednotlivy pocet pretlaceni, su
PO z pozdizneho rezu uvedené v Grafoch 8-11 a z prie¢neho rezu v Grafoch 12—14.

Po prvom pretlaceni vzorky sa vytvori silna textaru (110). Na pélovom obraze je mozno
vidiet’ tri vyrazne maxima. Prvé maximum s najvac¢Sou intenzitou 2,3 je umiestené presne
uprostred, so stradnicami @, y =0°. Dal$ie maxima su vo¢i normale k (SP) naklonené o cca
45°, ¢o ale odpoveda podla tabulky medzirovinnych uhlov v kubickych krystaloch [27]
rovnako rovindm (110). Nasledkom druhého pretlacenia dochddza ¢iasto¢ne k rozbijaniu
textury. Pri $tvrtom pretlaeni pozorujeme obnovenie textdry (110). Objavuju sa rovnako tri
intenzivne maxima, avSak to s najvacSou intenzitou 3,2 je uklonené o 20° voci normale
k (SP). Osme pretladenie vzorky ma za nasledok uplne rozrusenie a zaniknutie pdvodnej

textury. Podobny vyvoj textlr je mozno sledovat’ aj na vybrusoch z prie¢neho smeru vzorky.
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Graf 9 — Pélové obrazce jednotlivych rovin 2x pretlacenej vzorky z pozdizneho smeru.
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Graf 10 — Pélové obrazce jednotlivych rovin 4x pretlacenej vzorky z pozdizneho smeru.
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Graf 11 — P6lové obrazce jednotlivych rovin 8x pretlacenej vzorky z pozdizneho smeru.
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Graf 13 — Pdlové obrazce jednotlivych rovin 2x pretlacenej vzorky z priecneho smeru.
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Graf 14 — Polové obrazce jednotlivych rovin 4x pretlacenej vzorky z priecneho smeru.

3.8 Mechanické vlastnosti

Odozva materialu na mechanické namahanie bola otestovana deforma¢nymi skuskami v
tfahu na pristroji Instron 5882, s konstantnou deformaénou rychlostou 102 s?, pri izbovej
teplote (v tabulkach a grafoch je uvadzand hodnota 21°C). Rovnako sme uskutoénili
deformaéné skusky pri teplotach 100°C, 200°C a 300°C. Pri deformovani 8x pretlatenych
vzoriek za izbovej teploty, dochadzalo po dosiahnuti urcitej deformacie k vytahovaniu
materialu z hlavic¢iek vzoriek uchytenych v ¢el'ustiach, ¢im sme dostali skreslené zavislosti.
Vysledné deformaéné krivky pre rézny pocet pretlaceni a konstantni deformacnu teplotu Su

uvedené v Grafe 15 a pre roznu teplotu a rovnaky pocet pretlaceni v Grafe 16.
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Graf 15 — Deformacné krivky pre rézny pocet pretlaceni
pri teplotach 21°C, 100°C, 200°C a 300°C.

Ako je mozné vidiet' z Grafu 15, dochadza pocas deformacie pri teplotach 21°C a 100°C
k zvySovaniu medzi pevnosti vzoriek s narastajucim poc¢tom pretlaceni, na ukor poklesu
taznosti. Ta sa znizila pri teplote 21°C z hodnoty 45% v pripade 0x pretlacenej vzorky, len na
7% pre 2x pretlacent vzorku. Tato skuto¢nost’ je v sulade s vyvojom hustoty dislokacii, ktora
sa s poétom pretladeni zvySuje a narastom podielu velkouhlovych hranic. Jedine v pripade
deformacie pri 300°C, bola hodnota taznosti 8x pretlaéenej vzorky vysia ako u pdvodnej
vzorky a ¢inila 24%. Pri deformacii za teplét 200°C a 300°C rovnako dochadza k zvySovaniu
medze pevnosti vzoriek s narastajicim poctom pretlaceni, avSak pozorujeme aj narast
maximalneho predizenia u vietkych pretlagenych vzoriek, v porovnani s predizenim pri
niz8ich teplotach. Pri teplote 200°C je taznost’ 2x pretladenej vzorky vécsia nez u ostatnych
poctoch pretlaceni. Na deformacnej krivke Ox pretlacenej vzorky pri teplote 300°C je mozno

pozorovat’ skoky napitia. To je zrejme prejavom Portevin-Le Chatelierovho javu, pri ktorom
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dochadza k zakotveniu dislokacii primesovymi atomami. Narastom napdtia sa dislokacie

uvolnia z atmosféry primesovych atémov, ¢o sposobi jeho pokles. Tento proces sa pravidelne

opakuje. V nasom pripade je teda teplota 300°C dostatona na to, aby sa rychlost

primesovych atémov vyrovnala rychlosti dislokacii a atdbmy primesy mohli obklopit’

pohybujiuce sa dislokacie. Pri ostatnych poctoch pretlaceni tento jav nepozorujeme, Co je

spbsobené narastom hustoty dislokécii. Konstantna koncentracia primesi uZ totiz nepostacuje

na brzdenie zvySeného poctu dislokacii.
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Graf 16 — Deformacné krivky vzoriek s
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Graf 16 nam poskytuje prehl'ad o spravani sa jednotlivych vzoriek pri deforméacii za
roznych teplot. V pripade Ox pretlacenej vzorky dochadza pocas deformacie pri 100°C
k odpevneniu a znizeniu t'aznosti. Naopak pri teplotach 200°C a 300°C pozorujeme zvysenie
pevnosti ale taznost’ sa nad’alej zmensSuje az na hodnotu 24%. Rovnako je pri teplote 200°C
mozné pozorovat malé skoky napitia, ¢o je prejavom zaclinajiceho Portevin-Le
Chatelierovho javu. Pri teplote deformécie 100°C pozorujeme u vsetkych pretlatenych
vzoriek pokles pevnosti aj hodnoty maximélneho predizenia. Pri vyssich teplotach sa pevnost
pretlatenych vzoriek nad’alej zmensuje v sulade s predpokladom anihilacie dislokacii a
dochadza k narastu t'aznosti v désledku va¢sej pohyblivosti dislokacii.

Z vyssie uvedenych deformaénych kriviek boli od¢éitané hodnoty medze sklzu
odpovedajucej plastickej deforméacii 0.2%, medzi pevnosti omax @ hodnoty maximalneho
predizenia enax. Vietky tieto daje st zhrnuté v Tabulkach 5 a 6. Zavislosti 6g 2, Omax @ &max NA

pocte pretlaceni pri konstantnych teplotach su vynesené v Grafoch 17, 19, 21 aich zavislosti

na teplote deformacie pri konstantnom pocte pretlaceni v Grafoch 18, 20, 22.

Tabul’ka 5 — Prehlad hodndt parametrov o2 aomax pre rézne teploty a pocty pretlaceni.

Pocet 0o,2 [MPa] Omax [MP3]
pretlaeni | 21°C | 100°C | 200°C | 300°C | 21°C | 100°C | 200°C | 300°C
0 140 121 196 130 346 293 327 306
1 542 396 439 339 546 522 501 452
2 568 439 410 273 654 596 575 487
4 599 501 424 189 786 717 657 503
8 587 632 569 340 763 825 712 588

Tabul’ka 6 — Prehlad hodnot parametru Emay

pre rézne teploty a pocty pretlaceni.

Pocet Emax
pretlaceni | 21°C 100°C | 200°C | 300°C
0 0.45 0.33 0.23 0.24

0.14 0.12 0.13 0.17
0.07 0.06 0.18 0.18
0.11 0.08 0.16 0.17
0.14 0.11 0.08 0.24

OB~ IN|F
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Graf 17 — Zavislost' 602 na pocte Graf 18 — Zavislost oo, na teplote
pretlaceni. deformacie.

Po prvom pretla¢eni dochadza pri vSetkych meranych teplotach k zvySovaniu medzi sklzu,
spdsobenom narastom hustoty dislokacii a podielu vel’kouhlovych hranic. Najva¢si prirastok
priblizne o 200% je pri teplote 21°C a so zvySujucou sa teplotou sa hodnota prirastku znizuje,
Co je spbdsobené narastajicou anihilaciou dislokacii a tepelne aktivovanym pohybom
dislokéacii. Pri teplotach 21°C a 100°C je zachovany nérast g, so zvySujicim sa po¢tom
pretlaceni, avSak pri vysSich teplotich dochddza naopak po druhom a Stvrtom pretlaceni k

jej poklesu.
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Graf 19 — Zavislost omax na pocte Graf 20 — Zavislost omax Na teplote
pretlaceni. deformécie.

Medza pevnosti sa pri deformécii za vsetkych teplot zvysuje s po¢tom pretlaceni (hodnota pri

izbovej teplote 8x pretlacenej vzorky je len orienta¢nd, nakolko deformacna krivka bola

50



namerana s vyssie uvedenymi problémami). Rovnako dochadza k jej poklesu s narastajdcou
teplotou deformacie, ¢o je spésobené poklesom hustoty dislokécii ich vzajomnou anihilaciou

a tepelne aktivovanym pohybom dislokacii.
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Graf 21 — Zavislost' &nax Na pocte Graf 22 — Zavislost' &nax Na teplote
pretlaceni. deformécie.

Hodnoty maximalneho prediZenia, maju vieobecne klesajucu tendenciu so zvacsujucim sa
poctom pretlaceni, ¢o je ovplyvnené zniZzenou pohyblivostou dislokacii atym padom
narastajucim poctom zakotvenych dislokacii. Hodnoty taznosti su aj podstatne ovplyviilované
teplotou deformacie a s jej zvySovanim dochadza k jej narastu, okrem Ox pretlaéenej vzorky,

kde dochadzalo k prejavom deforma¢ného starnutia.
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Kapitola 4

Diskusia vysledkov

Zakladny (pociatoc¢ny) stav IF oceli sa vyznacuje homogénnou Struktirou zin, ktorych
vel'kost’” je priblizne rovnakd. Krystalografickd orientatnd mapa povrchu ukazuje, Ze
orientacia zfn v zdkladnom stave je ndhodna. Z metalografického vybrusu vzoriek je zretelné,
7e tato Struktura sa naru$i uz po prvom pretla¢eni. Dochadza k signifikantnému zmenseniu
rozmeru zfn, a to az na 1/3 povodnej velkosti. Zaber z pozdiznej strany vzorky, jedenkrat
pretladenej ukazuje, e zaroveh dochadza aj k prediZeniu zin v smere pdsobiacej deformécie a
nahodna orientacia zfn sa zmeni na usmernenu, vytvori sa textdra. Toto pozorovanie je
v sulade s texturnymi meraniami, ktoré potvrdili vyrazni textiru po prvom pretlaceni.
Predpokladam, Ze v tomto pripade bude mozné pozorovat anizotropické deformacné
vlastnosti v pozdiznom, resp. prie¢nom smere. Dal§ie pretlatovanie vzorick malo za nasledok
zjemnenie mikros$truktury, avSak uz nie v takej miere, v akej to nastalo po prvom pretlaceni.
U 4x ECAPovanych vzoriek doSlo k wustdleniu mikrostruktiry, zrna sa uz dalSim
pretlacovanim prili§ nezmenSovali, tzn. Ze najmenSia dosiahnuta priemerna vel'kost’ zrna bola
cca. 0,4 pum. Dalsim pretla¢anim pravdepodobne dochadzalo k rozsireniu jemnozrnnej
Struktdry do vicSieho objemu materialu, ako to matematickym modelovanim ukazal Kim
[39]. V sulade s tymto predpokladom, 8x pretlacené vzorky vykazovali velmi jemnd a
homogénnu mikrostruktaru. Velkost' zfn vyhodnotena pomocou analyzy difrakénych profilov
sa vyrazne lisili od hodnoét ziskanych metddou EBSD. To je sposobené tym, ze pri difrakcii su
vyhodnotené velkosti krystalitov na rozdiel od EBSD, kde sa do vyhodnocovania
zapocitavaju len zrnd oddelené velkouhlovymi hranicami. Pri pozorovani hrotu pretlacenych
vzoriek sme objavili prechodové oblasti medzi porusenou a neporuSenou Struktirou, ¢o
taktiez poukazuje na to, Ze deformacia nenastava v celom objeme vzorku. Tieto oblasti moézu
v buducnosti vel'mi dobre posluzit' na pozorovanie vyvoja textiry priebehom Je dblezité
poznamenat’, ze zrna po 8 ECAPe cestou B sit mensie a viac rovnoosej povahy, nez zrna
pripravené cestou A a C. Podl'a pozorovani uskuto¢nenych v [26] ostavaju zrna po 6smom
pretladeni cestou A a C pretiahnuté, s priemernou dizkou 500 nm - 1 um a irkou 200-300
nm a dizkou 500-800 nm a $irkou 100-200 nm v tomto poradi. Proces zjemiiovania zin v bce

materidloch bol detailne diskutovany v [28]. Autori tu predpokladaju, ze mechanizmus
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zjemiovania zfn je citlivy na rotaciu mriezky. Bolo dokéazané, ze u roznych deformacnych
ciest je rotacia mriezky rozna [29]. Jednoduchy Smyk pdsobiaci pri n- tom priechode formou
nato¢i zrna do stabilnej polohy v zhode so smerom $myku. TAato orientacia je stabilna
s ohl'adom na (n +1)-ty priechod pre cestu C ale nestabilnd pre cestu A. Celkova rotécia
mriezky a nésledna fragmentacia zfn je preto intenzivnejSia pri ceste A nez pri ceste C.
Vzhladom k tomu, Zze smer Smyku po (n +1)-tom priechode cestou B. je kolmy na smer
predos§lého $myku, predpokladdme, Ze intenzita procesu rotacie mriezky by mala byt este
vicsia ako v pripade cesty A. Pozorovania De Messemaekera et al. [30] s v stlade s tymto
predpokladom. Texturne merania tychto autorov na IF oceliach ukazali, Ze zrna pri cestach
A a B¢ nie su nato¢ené do orientacie, v ktorej sa uskuto¢nil sklz, ¢o vSak neplati v pripade
cesty C. Okrem toho zistili, Ze B; vzorky vykazuju slab$iu texturu ako vzorky pripravené
cestou A a C. Mozeme teda dojst’ k zaveru, Ze pretlatovanim IF oceli cestou B, dochadza
k najefektivnejSiemu zjemiovaniu zfn ateda celej mikrostruktiry. Namerané hodnoty
mikrotvrdosti podl'a Vickersa spolu s hodnotami ziskanymi z [26] boli vynesené v Grafe 3 s
cielom porovnat’ vplyv réznych ciest na mikrotvrdost. Pre vzorky 4 a 8x krat pretlacené
cestou B je hodnota mikrotvrdosti vicsia ako pre cesty A a C, ktorych hodnoty sa v ramci
chyby zhoduju. Rozdiel je pravdepodobne spdsobeny rozdielnou hodnotou velkosti
deformacnej cesty a. V pripade ECAPU je zavislost' parametru o. na hodnotach uhlu ©
krizenia dvoch kanalov a uhlu y rotacie vzorky medzi dvoma pretlaceniami vyjadrena

nasledovné [31]:
o =C0S y — ;sin2 6 (L+cos y)°.

Parameter oo = 0 v pripade cesty B.a o = -1 pre cesty A a C a uhol 8 = 90°. Dupuy and
Rauch [31] ukazali, ze nulovd hodnota @« ma v pripade cesty B. za nasledok dodatoéné
spevnenie, ktoré vedie k vyssej medzi sklzu a rychlosti akumulécie dislokécii. V dosledku
toho je dodato¢né spevnenie dolezity faktor pre vyssiu hodnotu tvrdosti, ale ostatné parametre
ako napr. velkost’ zrna, textira ho mdze rovnako ovplyviiovat’.

Metoda ECAP podstatne ovplyvituje mechanické vlastnosti IF oceli. So zvySujucim sa
poctom pretlaceni, dochadza pri izbovej teplote k narastu medzi sklzu a pevnosti na ukor
taznosti. To je sposobené narastajucou hustotou dislokacii. Rovnako k spevneniu prispieva aj
zvySujuci sa podiel velkouhlovych hranic v priebehu ECAPu. V porovnani s deforma¢nymi
vlastnostami IF oceli pri izbovej teplote pripravenej cestou A a C uvedenymi [26], dochadza
pouzitim cesty B¢ K viditelnému narastu napétia na medzi sklzu.. Medza pevnosti v pripade

cesty Be, po Stvrtom pretlaceni dosahuje vys$sych hodnét nez u cesty A a v pripade cesty C sa
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medze pevnosti od 2x ECAP priblizne rovnaké. Hodnoty t'aznosti klesaju v pripade cesty B
pod hodnotu 10% a pri cestdch Aa C sa taznost pohybuje okolo 15%, ¢o je pozitivnejsi
vysledok voc¢i pomeru dosiahnutého spevnenia a taznosti materialu. Deformacné krivky
cestou A a C uskuto¢nené pri vyssich teplotach nie si dostupné, takze ich nemézem porovnat’
snaSimi dosiahnutymi vysledkami. Pri teplotdch 200°C a 300°C je moZno pozorovat' U
vzoriek pévodného materialu a 1x pretlacenych, ndrast napétia na medzi sklzu, ¢o je prejavom
deforma¢ného starnutia materialu.

Nasa analyza ukazuje, ze pre formu s uhlom krizenia kanalov ¢ = 90°, je cesta B, najviac
efektivnou cestou pre spracovanie IF oceli, ¢o sa tyka zjeminovania zfn a mechanickych
vlastnosti. Zna¢né mnozstvo experimentalnych vysledkov uvedenych v tejto praci potvrdzuje
obecnu platnost’ tohto pozorovania. Cesta B¢ bola zistena ako najucinnejsia pre bee [28,32]
fce [33-35] and hep [36,37] materialy. Je potreba zdoraznit', ze vyssie uvedené vysledky boli
ziskané pri forme ¢ = 90°. Situacia pre iné hodnoty ulov sa méze menit. Napr. cesta A je

vhodnejsia pri forme s uhlom krizenia kanalov 120°[38].
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Kapitola 5

zaver

V tejto praci som S$tudoval vplyv opakovaného uhlového kanalového pretlacovania
(ECAP) na mikrostruktaru a mechanické vlastnosti IF oceli pretlaenej pri izbovej teplote
cestou B. . Vyvoj mikro$truktary vzoriek aZ do 6smeho pretlacenia bol preskiimany pomocou
svetelnej mikroskopie, transmisnej elektronovej mikroskopie, metddou difrakcie spétne
odrazenych elektronov (EBSD) a analyzou rontgenovych difrakénych profilov. Rovnako boli
uskuto¢nené merania teplotnej stability mikroStruktury a vyvoja textdry s poétom pretlaceni.
Mechanické vlastnosti boli otestované meranim mikrotrvdosti podla Vickersa
a deforma¢nymi skaskami v tahu s konstantnou deformac¢nou rychlostou. Na zaklade
uskuto¢nenych merani bolo pozorovang, ze metdoda ECAP ma podstatny vplyv na vyvoj
mikros$truktiry a mechanické vlastnosti IF oceli. Nami zistené poznatky z jednotlivych merani

su zhrnuté v nasledujucich bodoch. S narastajicim po¢tom pretlaceni dochadzalo k:

e Vyraznemu zjemnovaniu mikrostruktury. Povodna velkost zrna 41,7 um postupne
Klesala az na hodnotu 0,36 um, v pripade 8x pretlaéenej vzorky. Nad 4x ECAP
dochédzalo k postupnej homogenizacii mikrostrukt(ry a oblast’ jemnozrnnej Strukttry
sa rozsirila do vacsicho objemu materialu.

e Narastu podielu velkouhlovych hranic vyplyvajici z EBSD merani.

e Narastu hustoty dislokécii z pogiato¢nej hodnoty 0,1.10" m? na hodnotu
10,3.10" m? v pripade 4x pretlagenej vzorky. Daldimi pretlatovaniami sa jej hodnota
uz nezvySovala.

e Vytvoreniu textury (110) po prvom pretladeni, ktord Uplne vymizla v pripade 8x
pretlacenej vzorky

e Narastu hodnoty mikrotvrdosti, medzi sklzu a pevnosti.

e Vo vicSine pripadov k poklesu hodnoty taznosti.

Nakolko som mal k dispozicii iba obmedzeny pocet vzoriek, zostalo este vela otazok
nezodpovedanych. Pri d’alsom vyskume by som chcel podrobne premerat’ teplotna stabilitu

mikro$truktury so zameranim na pozorovanie priebehu rekrystalizacie a naslednym zmenam
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mechanickych vlastnosti. Rovnako by som chcel premerat zmenu hustoty dislokacii
v zihanych vzorkach a detailnejSie tak vysvetlit’ priebeh deformécie za vyssich deformaénych
teplot. Vzorky po druhom pretlaceni uz maji velkost zrna spliujucu predpoklad
superplastického chovania apreto by som chcel venovat' pozornost’ aj superplastickej

problematike tychto materialov.
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