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Nézev prace: Mikrostruktura a mechanické vlastnosti slitiny Til5Mo pfipravené
metodou ECAP

Autor: Anna Terynkova
Katedra: Katedra fyziky materiala

Vedouci bakalaiské prace: PhDr. RNDr. Josef Strasky, Ph.D., Katedra fyziky
materialt

Abstrakt: V bakalaiské praci byly studovany mechanické vlastnosti a mikrostruktura
slitiny Ti-15Mo ptipravené pomoci protlacovani lomenym kanalem (equal channel
angular pressnig — ECAP) a jejich zavislost na poctu prichodi lomenym kanalem.
Byla studovana mikrotvrdost Vickersovou metodou, mikrostruktura pomoci
skenovaci elektronové mikroskopie a pomoci difrakce zpétné odrazenych elektrond.
Nakonec byl zméfen modul pruznosti pomoci rezonanéni ultrazvukové
spektroskopie. Mikrotvrdost po prvnim prichodu lomenym kanalem vyrazné vzrostla
oproti nedeformovanému stavu, po dvou a tfech prichodech se pfili§ nezménila a
opét vzrostla po ¢tvrtém prichodu kandlem. Na vSech vzorcich byla pozorovéna zrna
o velikosti fadov€ stovek mikrometr. S rostouci deformaci se zvySoval podil
dvojcat. V nékterych vzorcich byly pozorovany také deformacni pasy. Modul
pruznosti vyrazn€ rostl s rostouci deformaci ECAP a jeho vyvoj je kvalitativné
srovnatelny s vyvojem mikrotvrdosti. Vzhledem k tomu, ze deformace ECAP byla
provadéna pfi teploté 250°C, lze ocekavat, Ze pii zpracovani materidlu dochdzelo
K tvorbé faze omega. Vys§im objemovym podilem faze omega lze vysvétlit soucasny
narust mikrotvrdosti a modulu pruznosti.

Klicova slova: Slitiny titanu, protlacovani lomenym kanalem, Vickersova metoda,
skenovaci elektronova mikroskopie, difrakce zpétn€ odrazenych elektront,
rezonan¢ni ultrazvukova spektroskopie
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Abstract: In the bachelor thesis, mechanical properties and microstructure of Ti-
15Mo alloy prepared by equal channel angular pressing were studied along with their
dependence on the number of passes. Microhardness was studied by Vickers method,
microstructure was studied by scanning electron microscopy and by electron back-
scattered diffraction (EBSD). Finally, the elasticity modulus was measured by
resonant ultra-sound spectroscopy. Mircohardness significantly increased after the
first ECAP pass. After the second and the third pass it was almost constant and it
again distinctly rose after the fourth pass. Grains with the size of hundreds of
micrometres were observed in all samples. The volume fraction of twinned material
increased with the number of passes. Deformation bands were also observed, namely
in samples after two and three passes. Elastic modulus significantly increased with
increasing deformation by ECAP and the evolution of elastic modulus is qualitatively
similar to the evolution of microhardness. Considering that the material was
processed by ECAP at 250°C, the omega phase may have formed during the
processing. The increase of microhardness and elastic modulus can be explained by
the increasing volume fraction of the omega phase.
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1. Uvod

1.1. Titan a jeho slitiny

Titan byl poprvé objeven v roce 1791 britskym mineralogem a chemikem Williamem
Gregorem Vv mineralu zvaném ilmenit (FeTiOs3). O Ctyfi roky pozdéji ho némecky
chemik Klaproth objevil v mineralu rutilu (TiO;) a pojmenoval ho ,titan“ podle
potomkt bohti z fecké mytologie [1].

Titan ma atomové ¢islo 22 a patii do 4. skupiny v periodické soustavé prvkia. Ma
hustotu 4510 kg/m®. V piirodé se vyskytuje v péti izotopech. Nejleh&i je “Ti,

A4

nejtézsi *°Ti a mezi nimi je **Ti, ktery je nejhojng&jsi [2].
Zemska ktira obsahuje 0.6% titanu, coz jej ¢ini ¢tvrtym nejhojnéjSim kovem, ktery se
v zemské kuaie vyskytuje. Jeho izolace je vSak obtizna, a tak se komercné zacal
vyrabét az ve 20. stoleti. Proces izolace se nazyva Krolliv proces po svém vynalezci
Lucemburcanovi Guillaumu Krollovi a pouziva se dodnes. Chemicky je proces
popsan rovnicemi [3]:
Ti0, + 2Cly + 2C = TiCly + 2C0 (1)
TiCly+2Mg — 2MgCl, + Ti 2
Titan a jeho slitiny jsou pouZivany v mnoha odvétvich, jako je letectvi, architektura,
medicina, energetika, sport a mnohé dalsi [4]. Divodem jsou jeho dobré vlastnosti,
jako odolnost proti korozi, biokompatibilita, vysoka pevnost, nizkd hustota a
ptiméteny modul pruznosti [4]. Nevyhodou je jiz vySe zminéna nesnadna piiprava a

od toho se odvijejici vysoka cena.
1.1.1. Klasifikace slitin titanu

Titan se vyskytuje ve vice fazich a je tedy polymorfnim materidlem. Nad teplotou
tzv. B-ptechodu (pro Cisty titan je teplota B-piechodu 882°C [1]) se vyskytuje ve
vysokoteplotni fazi § a pod touto teplotou v nizkoteplotni fazi a. Tyto dvé faze se lisi
krystalovou strukturou a také vlastnostmi. Fdze o ma hexagonalni tésn¢€ uspotadanou
(HCP) krystalovou strukturu a faze p ma kubicky prostorové centrovanou (BCC)

krystalovou strukturu. Kromé téchto dvou stabilnich fazi se v titanovych slitinach
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mohou vyskytovat precipitdty faze ®. Jedna se opét o hexagonalni krystalovou
miizku koherentni s B-fazi. o-fdze muaze vznikat pfi zakaleni nebo pii deformaci
kolapsem dvou rovin B-faze. Rovina (111) B-faze odpovida roviné (0001) w-faze.
Zihanim se o-faze stabilizuje. Oblast, kde se tvoii precipitaty -faze je zobrazena na

obrazku 1.1.

a a+p slitiny Metastabilni Stabilni
slitiny p shtiny slitiny
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Koncentrace -stabilizatoru

Obrazek 1.1: Fazovy diagram B-slitin titanu [1]

Piimésové prvky a necistoty v materidlu ovliviiyji teplotu B-pfechodu. Podle tohoto
vlivu se pfimési titanu déli na 3 skupiny:

e neutralni prvky, které nemaji na teplotu B-ptechodu vliv (napf.: Sn, Zr),

e a-stabilizacni prvky, které zvysuji teplotu B-ptechodu (napf.: Al, O, N, C),

e [-stabiliza¢ni prvky, které snizuji teplotu B-pfechodu (napi.: Mo, V, Ta, Nb).
B-stabilizatory se dale déli na izomorfni, které jsou v titanu zcela rozpustné a
eutektické, které rozpustné nejsou a vytvareji tak intermetalickou slouceninu. Na o
obrazku 1.2 jsou schematicky naznaceny fazové diagramy titanu s jednotlivymi

druhy pfimési.
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Obrazek 1.2: Fazové diagramy titanu s pfimésemi [1]

Na obrazku 1.1 je podrobnéji zakreslen fazovy diagram slitin titanu v zavislosti na
mnozstvi B-stabiliza¢nich prvki [1]. Jak je vidét, slitiny titanu se d€li do ¢tyi skupin:

a-slitiny, a+p-slitiny, metastabilni a stabilni B-slitiny.

a-slitiny titanu obsahuji pii pokojové teploté pouze a-fazi. V téchto slitinach
pfevazuji a-stabilizacni nebo neutralni prvky a fazovy piechod mezi o a B-fazi je

rovnovazny.

Krom¢ rovnovaznych fazovych rozhrani, vyznacenych plnymi ¢arami, obsahuje
fazovy diagram jeSt€¢ nerovnovaznou tzv. martenzitickou kiivku vyznacenou
carkovang. Pti poklesu teploty pod tuto kiivku vznikne (martenzitickou transformaci)
a-faze nezavisle na rychlosti chlazeni. Slitiny, které maji teplotu pocatku tvorby a-
faze martenzitickou transformaci (teplota martenzit start) nad pokojovou teplotou a
obsahuji vétsi mnozstvi B-stabiliza¢nich prvki, se nazyvaji a+f-slitiny. Pfi pokojové
teplot¢ nevyhnutelné obsahuji o i B-fazi, pfiCemz a-faize mize byt ve forme
martenzitu i precipitati (které vSak jiz nejsou nevyhnutelné). Prikladem slitin o+f

jsou slitiny Ti-6Al-4V nebo Ti-6Al-7Nb.

Obsahuje-li  slitina dostate¢né mnozstvi f-stabilizatorii, aby potlacily teplotu
martenzit start a-faze pod pokojovou teplotu, jedna se o B-slitinu. Ma-li slitina
teplotu pfechodu a+p—=>p vyssi, nez pokojovou teplotu, jedna se o metastabilni -
slitinu, v opacném ptipad¢ se jedna o stabilni B-slitinu. Vyhodou metastabilnich (-
slitin Ti je, ze mohou byt pfipraveny tak, aby obsahovaly pouze B-f4zi, nebo ob¢
faze. Napftiklad je-1i takovato slitina zihana na teploté¢ nad teplotou B-pfechodu a
nasledn¢ dostatecné rychle zakalena na pokojovou teplotu, bude vysledny material

obsahovat pouze B-fazi, byt struktura bude metastabilni. Tento proces se nazyva



rozpoustéci zihani (anglicky solution treatment — ST). Bude-li slitina nasledn¢ zihana

pod teplotou B-ptechodu, bude obsahovat a i1 B-fazi.

Pii dostatecném mnozstvi p-stabilizacnich prvka zlstane B-faze stabilni 1 pii

pokojové teploté — takovéto slitiny se nazyvaji stabilni B-slitiny.

1.2. Ultrajemnozrnné materialy

Ultrajemnozrnné (anglicky ultra-fine grained — UFG) materidly se vyznacuji
homogenni a rovnoosou mikrostrukturou se zrny mensimi nez 1 um. UFG materialy
maji lepsi fyzikalni a mechanické vlastnosti, mezi néz patii zvySend pevnost, tvrdost,
odolnost proti tinav¢, nebo pomér pevnosti a hmotnosti [5].
Pevnost materialu se zvySuje s klesajici velikosti zrna dle Hallova-Petchova vztahu
[61, [7]:

o, = 0g + k,d”1/? 1)

kde oy je mez kluzu, oy a ky jsou materidlové konstanty a d je velikost zrna.

Pro ptipravu UFG materidlli existuji dva zakladni postupy: ,,bottom-up*“ a ,,top-
down®. V ptipadé postupu ,,bottom-up* se jednd o piipravu ultrajemnozrnnych
praskti a jejich nasledna kompaktizace [8]. V piipadé postupu ,top-down* se
material objemové deformuje metodami intenzivni plastické deformace (anglicky
severe plastic deformation — SPD). SPD metody umoznuji deformovat vzorek beze
zmény jeho rozmérl. Diky tomu muize byt deformace opakovana vickrat a muze tak
byt dosaZeno vysoké hodnoty vloZené deformace. Mezi tyto metody patii napiiklad
torze za vysokého tlaku (anglicky high pressure torsion — HPT) [9], protlacovani
lomenym kanalem (anglicky equal-channel angular pressing — ECAP) [10],

kumulativni valcovani (anglicky accumulative roll bonding - ARB) [11], atd.

Pro piipravu materidlu studovaného v této bakalarské praci byla pouzita metoda

ECAP, které je popsdna v nasledujici ¢asti.



1.3. Protla¢ovani lomenym kanalem - ECAP

Metoda ECAP je nejpouzivangjsi metoda plastické deformace za ucelem zlepSeni
jeho fyzikalnich a mechanickych vlastnosti pomoci redukce velikosti zrna a vlozeni
velké deformace do materialu. Zakladnim principem metody je, ze se vzorek ve tvaru
valeCku protlaci skrz specialni lomeny kanal, pficemz dochazi k deformaci prostym

smykem. Kanal je charakterizovan dvéma uhly ¢ a y (viz obrazek 1.3).

| B
ra |

Obrazek 1.3: Schematické znazornéni metody ECAP [12]

Deformaci vloZenou do materidlu po prichodu kandlem lze pak vyjadtit podle vzorce

[12]:

Sym = ;[260t§+§+‘-}'cosec(§ +E)] 2

Diky stejnému priiezu kanalu pfed a po ohnuti Ize deformaci opakovat vickrat.
Celkova deformace po N opakovanich je pak rovna:

En = NEVM' (3)



2. Cile prace

Cilem bakalatfské prace je charakterizace mikrostruktury a mechanickych vlastnosti
slitiny Ti-15Mo po raznych poétech prachodi (N=1, 2, 3, 4) lomenym kanalem. Pro
splnéni tohoto cile byly provedeny nasledujici experimenty:
e Méfeni mikrotvrdosti Vickersovou metodou
e Strukturni pozorovani pomoci skenovaci elektronové mikroskopie a pomoci
difrakce zpétné€ odrazenych elektronti (EBSD)

e Mg¢feni modulu pruznosti pomoci rezonan¢ni ultrazvukové spektroskopie



3. Experimentalni material

3.1. Metastabilni -slitiny Ti

Metastabilni B-slitiny titanu se vyznacuji vysokou pevnosti, excelentni korozni
odolnosti a niz§i hustotou v porovnani s oceli. Pouzivaji se piedevsim v letectvi, ale
jejich vyuziti stale roste. Mimo jiné se také ocekava jejich vyuziti v medicing.
K vyrob¢ kloubnich implantati se dodnes pouziva a+p-slitina Ti-6Al-4V, ktera ale
obsahuje toxicky prvek vanad. Nahradit tuto slitinu by mohly pravé metastabilni -

slitiny, které maji podobn¢ nizky modul pruznosti a navic jsou vice biokompatibilni.

V soucasnosti se studuji napiiklad slitiny: Ti5553 (Ti-5AI-5V-5Mo0-3Cr), TIMETAL
LCB (Ti-6.8Mo-4.5Fe-1.5Al), TNTZO (Ti-35.3Nb-7.3Zr-5.7Ta-0.70), Beta C (Ti-
3Al-8V-6Cr-4Mo-4Zr), Beta CEZ (Ti-5Al-2Sn-2Cr-4Mo-4Zr-1F¢) nebo nami

studovana slitina Ti-15Mo, kterd je popsana nize.

V metastabilnich B-slitinich titanu lze ultrajemnozrnné mikrostruktury dosahnout
vice zpisoby. Klasicky mechanismus je zalozen na pohybu dislokaci, tvorbé

dislokac¢nich stén a hranic sub-zrn, z kterych vznikaji hranice zrn.

Dal$im mechanismem podporujicim zjemnéni zrn je dvoj€aténi. Jedna se o jev, kdy
dva nebo vice samostatnych krystalt sdili ¢ast jedné krystalové miizky soumérnym
zpusobem a jsou pravidelné uspofadané podle roviny soumérnosti [13]. Dvojcaténi
muze byt vicendsobné. Primarni dvojcata vznikaji v miizce krystalu, sekundéarni
dvoj¢ata v primarnich, atd. V BCC struktufe probihd dvojcaténi v systému {112}
[111] [14].

3.2. Slitina Ti-15Mo
V bakalaiské praci jsme studovali metastabilni B-slitinu Ti-15Mo, ktera obsahuje 15

hm.% B-stabilizacniho molybdenu. Jeji pfesné slozeni je uvedeno v Tabulce 2.1.

Nekteré typické vlastnosti slitiny Ti-15Mo jsou uvedeny v Tabulce 2.2.



Prvek Obsah [hm. %)]
Ti 84.473
Mo 15.200
o) 0.185
Si 0.090
Fe 0.030
N 0.014
C 0.007
H 0.001

Tabulka 2.1: Chemické sloZeni slitiny Ti-15Mo [15]

Hustota [g/cm’] 4960
Teplota B-ptechodu [°C] 790
. 78 (B)
Modul pruznosti v tahu [GPa]
105 (a+P)
Prodlouzeni [%] 20
Mez pevnosti v tahu [MPa] 690

Tabulka 2.2: Zakladni vlastnosti slitiny Ti-15Mo [16]



4. Experimentalni metody

4.1. Ptiprava vzorkl

Slitina Ti-15Mo, pfipravena firmou Carpenter Co., byla podrobena rozpoustécimu

zihani pii teploté 810°C po dobu 4h [17] a nasledné zakalena do vody.

Deformace metodou ECAP byla provedena na Ufské statni univerzité letecké
techniky (Ufa, Ruska federace). Vzorky byly piipraveny riznym poctem N =1, 2, 3,
4 prichodu kanalem s uhly ¢ = 120° a y = 0° pii teploté 250°C. Vlozena deformace
po jednom pruchodu je tedy podle vzorce (2): &y = 0.38.

Vzorky byly dodany v podobé tycek s kruhovym prifezem o priméru 10 mm a

délkou cca 6 cm.

Vzorky pro jednotlivé experimentalni metody byly nafezany diamantovym kotouc¢em
kotou¢ovou pilou Struers Accutom-50 a nasledné pfipraveny pro méieni
jednotlivymi experimentalnimi metodami. V nasledujicich ¢astech prace jsou tyto

metody strucné popsany a je zde uveden i zptsob piipravy vzorki.
4.2. Mikrotvrdost

Mikrotvrdost byla méfena Vickersovou metodou mikrotvrdomérem Qness Q10a. Pti
této metodé je pouzit diamantovy indentor ve tvaru jehlanu se ¢tvercovou podstavou
a vrcholovym thlem mezi sténami 136°. Indentor je vtla¢en definovanou silou F do
materidlu po dobu 10 s, pficemZ v ném zanecha otisk s plochou A, kterou lze spocitat
dle vzorce:

4

a2
A=—2 _ w
2 gin(—) 1.8544

, (4)

kde d je prumér uhlopricek otisku.
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Obrazek 4.1: Vickersova metoda méfeni mikrotvrdosti [18]

Mikrotvrdost v jednotkach Vickers (HV) je dana pomérem F/A:

HV == (5)

Vzorky pro méteni mikrotvrdosti byly nejprve pfi¢n¢ ufiznuty a nasledné brouseny
na SiC papirech do hrubosti 2000 a lestény pomoci vibra¢ni lesticky Vibromet. Byla

pouzita suspenze aluminy 0,3 um.

Mikrotvrdost kazdého vzorku byla méfena fadou 23 vpicht napti¢ prafezem vzorku.

Pro méteni bylo pouzito zatizeni 0,5 kg (HV 0.5).
4.3. Skenovaci elektronovy mikroskop

Mikrostrukturu materidlt 1ze pfimo studovat pomoci rastrovaciho (téZ skenovaciho)

elektronového mikroskopu (anglicky scanning electron microscope — SEM).

Elektrony emitované z elektronového déla a urychlené urychlovacim napétim
(desitky kilovoltll) se nazyvaji primarni elektrony. Po interakci primarniho svazku
S materidlem Ize pozorovat nckolik typl signalu: zpétné odraZzené elektrony
(anglicky back-scattered elektrons — BSE), sekundarni elektrony (anglicky secondary

electrons — SE), nebo charakteristické rentgenové zareni.



Zpétné odrazené elektrony jsou elektrony z primarniho svazku, které po rozptyleni
vzorkem vzorek opét opusti. Pomoci detekce zpétné odrazenych elektronii 1ze
pozorovat chemicky kontrast (tzv. Z-kontrast): V misté vyskytu atomu tézkych
atomu (s veétsim atomovym Cislem — Z) se elektrony rozptyluji blize k povrchu
vzorku a vice elektronil proto vystoupi zpét ze vzorku a je detekovano detektorem.
Mista s vyskytem tézSich atomu se proto v BSE obrazcich jevi svétleji, nez mista

s vyskytem lehCich atomti.

Druhy typ kontrastu je tzv. orienta¢ni kontrast (anglicky channeling contrast) [19].
Princip je pfiblizné zobrazen na obrazku 4.2. Pokud svazek elektronti dopada
rovnobézné se systémem rovin s velkou mezirovinnou vzdalenosti, vétSina elektronii
se dostane do velké hloubky vzorku, aniz by byly rozptyleny a jejich Sance, Ze se
dostanou zpét ze vzorku a do detektoru je vyrazné nizs§i nez u elektront, které na
vzorek dopadaji v obecném sméru a jsou tak rozptyleny blize povrchu. Rizné

natocena zrna jsou tedy zobrazena v jiném stupni Sedé.
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Obrazek 4.2: Orienta¢ni kontrast [20]

Sekundarni elektrony jsou elektrony vyrazené dopadajicimi elektrony z obalu atomt

vzorku. Maji mnohem niZsi energii nez BSE a proto se z objemu vzorku dostanou (a



mohou byt detekovany) pouze elektrony vyrazené blizko povrchu. Na obrazku 4.3 je
znazornén interakéni objem BSE, SE a charakteristického rentgenového zareni, tedy
objem vzorku, z kterého jsou signaly detekovany. Dopada-li primarni svazek na
povrch, ktery k nému neni kolmy, je interakcni objem sekundérnich elektront vétsi a
je tedy detekovano vice signalu. V disledku toho 1ze pomoci sekundarnich elektronti

pozorovat topologii vzorku.

svazek elektronil

povrch vzorku
P\ Z

5~50 Fhicoar
= sekundérni elektrony

50~300 nm zpétné odrazené
elektrony

charakteristické

/ rentgenové zareni

prostorové rozliseni BSE

Obrazek 4.3: Interakéni objem [21]

Charakteristické rentgenové zafeni je emitovano, pokud na misto vyrazené¢ho
sekundédrniho elektronu pieskoci elektron z vysSsi slupky. Energie tohoto zéafeni je
charakteristicka pro dany atom a dany ptfechod a lze na jejim zéklad¢ urcit sloZzeni

studovaného materialu.

4.3.1. Difrakce zpétn¢ odrazenych elektront

Difrakce zpétné odrazenych elektront (anglicky electron back-scatter diffraction —
EBSD) je metoda, kterd poskytuje informace o mikrostruktufe a orientaci zrn
pozorovaného materialu. Pomoci této metody lze urcit texturu, velikost zrn,

vzajemnou misorientaci zrn a dalsi vlastnosti materialu.



Orientace materidlu v kazdém bod¢€ se urci pomoci analyzy Kikuchiho linii, které
vznikaji pfi rozptylu elektronti, které se rozptyli nejprve nepruzné (pficemz si ale
ponechaji vice nez 90% své energie) a nasledné pruzné. Princip jejich vzniku je
naznacen na obrazku 4.4. Intenzita nepruzné rozptylené viny je zéavisla na smeéru
rozptylu. Ve sméru pivodni viny je intenzita maximalni a se zvySujicim se tthlem od
pivodniho sméru intenzita rozptylené viny klesa. Dojde-li v néjakém misté A
K nepruznému rozptylu, budou mit viny ve dvou smérech, oznaéme je 1 a 2, které
splnuji Braggovu difrakéni podminku:

A= 2dpySinBry (6)
kde 2 je vinova délka elektronti, dpy mezirovinna vzdalenost a 0y Braggiv uhel (viz
obrazek 4.4), riznou intenzitu v zavislosti na odchylce od ptvodniho sméru. Na
obrazku 4.4 mé vlna 2 vétsi intenzitu nez vina 1. V misté B se ¢ast viny 2 rozptyli do
sméru viny 1. Rozptylenou ¢ast oznaéme 21, proslou 22. Obdobné pro misto C a
vinu 1. Plati nerovnosti:

L >0 =1y =1

Iy—Iyy+hy <Iyh—Ip; +1 > 1;. (7
Na pozadi intenzity I, je tedy ve sméru 1 maximum a ve sméru 2 minimum.
obrazek 4.4 je kreslen ve dvou dimenzich. Ve tfech dimenzich se elektrony rozptyluji

do kuzele a Kikuchiho linie jsou priisecnice kuzele s rovinou stinitka.

Na obrazku 4.5 jsou zobrazeny Kikuchiho linie, které se zobrazuji na stinitku, jehoz

obraz je zachycen EBSD kamerou.



Obrazek 4.4: Princip vzniku Kikuchiho linii

Obrazek 4.5: Fotky Kikuchiho linii: vlevo vlastni pozorovani, vpravo z [22]

Kazdé Kikuchiho linii pfislusi systém rovin v krystalické latce. Proces pftifazeni
jednotlivych systémt rovin jednotlivym Kikuchiho liniim se nazyva indexace. Jiz z
indexace tfi Kikuchiho linii lze na zdkladé jejich vzdjemné orientace urcit

krystalografickou orientaci zkoumaného vzorku v daném bodé. Na zakladé orientace



se kazdému zkoumanému bodu ptidéli barva podle orienta¢niho trojuhelniku.
Orientacni trojuhelnik je ¢ast stereografické projekce a obsahuje vSechny mozné
sméry. Jeho priklad pro BCC mfizku je na obrazku 4.6. Vysledny EBSD obrazek se

nazyva mapa inverzniho polového obrazce (anglicky inverse pole figure map).

111

001 101

Obrazek 4.6: Orientacni trojuhelnik pro kubickou prostorové centrovanou

krystalickou strukturu

Pro studium materidlu pomoci SEM a EBSD byly vyrobeny pficné i podélné fezy ze
vzorkd popsanych v ¢asti 4.1, které byly nésledné brouseny pomoci papirt SiC do
hrubosti 2000 a nasledné lestény tfistupiiovym vibra¢nim leSténim pomoci vibracni
lesticky. Pro lesténi byly postupné pouzity suspenze aluminy 0,3 a 0,05 pm a déle
koloidni silika 0,05 pm. Vzorky byly dolestény pomoci iontové lesticky Leica EM
RES102.

Ultrajemnozrnna mikrostruktura byla pozorovdna skenovacim elektronovym
mikroskopem ZEISS Auriga vybavenym katodou FEG (field emission gun). Bylo
pouzito urychlovaci napéti 10 kV.

4.4, Rezonanéni ultrazvukova spektroskopie
Rezonan¢ni ultrazvukova spektroskopie (anglicky resonant ultra-sound spectroscopy

— RUS) je bezkontaktni metoda, umoziujici uplny popis elastickych konstant

materialu pouze z méfeni jednoho planparalelniho vzorku [23].



Elastické konstanty Cijj jsou konstanty umérnosti mezi tenzorem napéti ojj a
tenzorem deformace &y vzorku podle Hookova zakona:
gij = Cijua€m- (8)

Tenzory napéti i deformace jsou symetrické, je tedy tfeba znat pouze 6 hodnot napéti
(resp. deformace). NapiSeme-li téchto Sest hodnot do vektoru, bude mit rovnice (8)
tvar:

Oq = Capp; @, B =1az6. 9
Matice C,pje opét symetricka, staci tedy znat pouze 21 elastickych konstant. Jejich

pocet je navic vyrazné redukovan symetrii materidlu. Pro izotropni material plati

[24]:
3C44+C11 C11‘C44 C11—C44

0-11 2 0 0 0 811

0-22\ C11 C44 3C44+C11 C11—Cyq 0 0 0 €90
[ 933 I C11—C44 C11‘C44 35442"'511 0 0 01 €33
| 0'23 | i 2 > > C44 0 0 i 823 . (10)
\013/ 0 0 0 0 Cu O &13

012 \ 0 0 0 0 0 C44/ €12

0 0 0

Je tedy tieba urcit pouze dvé konstanty. Zname-li elastické konstanty, vime pfesn¢,
jak se bude vzorek pii daném napéti elasticky deformovat. Vyhodnoceni méfeni
pomoci RUS ovSem reprezentuje inverzni problém. Ze znalosti deformace a napéti

urcuji elastické konstanty.

Princip metody RUS spocivd v tom, Ze se na vzorek posviti laserovym pulsem,
v disledku ¢ehoZz se vzorek lokalné€ zahteje a vzhledem k teplotni roztaZznosti vznika
deforma¢ni vlna. VIna vyvold rezonanci vcelém objemu vzorku ve tvaru
rovnobéZznosténu. Kmitani vzorku se v rtiznych mistech povrchu vzorku snima He-
Ne laserem. Pomoci Fourierovské analyzy se ur¢i rezonan¢ni spektrum vzorku. Na
zaklad¢ presného méfeni rozmért vzorku a jeho hustoty jsou pomoci tzv. inverzni

ulohy vypocéteny elastické konstanty [23].

Youngiiv modul pruznosti E se z vySe uvedenych veli¢in vypocita podle vzorce:

C11+Cas

E=Cy—— (12)
Poissoniiv pomér v se pak pocita podle vzorce:

2(C44+C11)



Vzorky byly pfipraveny ve tvaru kvadru o rozmérech 2x3x4 mm a nasledné byly
vSechny stény brouseny a leStény papiry SiC do hrubosti 800 pro dosahnuti

planparalelnich stén.



5. Vysledky méreni a diskuze

5.1. Mikrotvrdost

Mikrotvrdost byla zmétfena Vickersovou metodou pro vzorky slitiny Ti-15Mo po 1,
2, 3 a 4 pruchodedch ECAP. Vysledky jsou uvedeny v Tabulce 5.1. a vyneseny
v grafu na obrazku 5.1. Pro porovnani je uvedena také hodnota miktrotvrdosti slitiny
Ti-15Mo zkoumané v [25], ktera byla podrobena pouze rozpoustécimu zihani a
nebyla deformovana metodou ECAP. Tuto hodnotu oznacujeme jako hodnotu po

,nhula“ prichodech ECAP.

Stiedni Smérodatna

Pocet hodnota odchylka
pruchodut | mikrotvrdosti | mikrotvrdosti

0 278 [25] 14

1 367 10

2 378 11

3 387 8

4 457 13

Tabulka 5.1: Mikrotvrdost slitiny Ti-15Mo pfipravené

metodou ECAP v zavislosti na po¢tu pruchodi
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Obrazek 5.1: Mikrotvrdost slitiny Ti-15Mo pfipravené metodou ECAP v zévislosti

na poctu pruchoda

Mikrotvrdost slitiny Ti-15Mo se jiz po jednom prichodu lomenym kandlem vyrazné
zvysila. Po dvou a tech priichodech byla jen mirné vyssi nez po prvnim prichodu.

Po ¢tvrtém prachodu doslo opét k razantnimu nartstu.

Zvyseni mikrotvrdosti miize byt zpiisobeno tim, ze pii teplote 250°C, ktera byla
pouzita pii deformaci ECAP, vznikd a roste w-faze, nebo vlozenou deformaci: pfi
prichodu lomenym kandlem dochazi k vloZeni deformace do materidlu, cemuz

odpovida zména mikrostrutury.

Po ¢tyfech priichodech lomenym kandlem, tedy pfi ekvivalentni deformaci ey, =

1.52, bylo dosazeno mikrotvrdosti pies 450 HV.

Pii deformaci pomoci HPT bylo po deseti otackach (ekvivalentni deformace
£eq = 350) dosazeno mikrotvrdosti kolem 460 HV [25]. To je podobna hodnota jako
u vzorku po ctyfech prichodech lomenym kandlem, ktery ma ovSem mnohonasobné
mensi ekvivalentni deformaci. Diivodem tohoto rozdilu miize byt pfitomnost w-faze

V nasem vzorku.

Hrubozrnna slitina Ti-15Mo starnuta pii teploté¢ 375 °C po dobu 16 hodin ma
mikrotvrdost 490 HV. [25], tedy opét obdobnou, jako nami studovany vzorek.



Komer¢né Cisty titan deformovany metodou ECAP s vlozenou ekvivalnentni
deformaci &y = 45.6 ma mikrotvrdost asi 280 HV a at-slitina Ti-6Al-7Nb
deformovana rovnéz metodou ECAP s vlozenou ekvivalentni deformaci &,y = 2.3
ma mikrotvrdost asi 370 HV [26]. Mikrotvrdost nami studované slitiny byla vyrazné
vyssi, B-slitiny ve stavu po rozpoustécim zihani lze tedy vytvrdit pomoci intenzivni

plastické deformace mnohem vice nez Cisty titan nebo o-+f-slitiny.

5.2. Skenovaci elektronova mikroskopie

Prostfednictvim skenovaci elektronové mikroskopie bylo provedeno pozorovani
celkem osmi vzorkll pomoci zpétné odraZenych elektronli: pfi¢ny fez a podélny fez
po 1-4 prichodech lomenym kandlem. Na obrazcich 5.2 az 5.9 jsou vysledky

pozorovani pfi pomérné malém zvétSeni.

Obrazek 5.4: Pti¢ny fez vzorkem 3P Obrazek 5.5: Pti¢ny fez vzorkem 4P



Kontrast na obrazcich je orientacni kontrast. Na vzorku po jednom prichodu
lomenym kandlem pozorujeme hrubozrnnou strukturu s velikosti zrn v fadu stovek
mikrometri. Kontrast v rdmci jednoho zrna je zplsoben jeho deformaci. Dale zde
pozorujeme podlouhlé Utvary piipominajici dvojcata. Po dvou a zejména tfech
prichodech lomenym kanalem nelze pomoci zpétné odrazenych elektront pozorovat
jednotliva zrna. Na obrazku 5.4 po tiech priichodech pozorujeme svétlé Sikmé pruhy,
ziejmé skluzové pasy. Mikrostruktura vzorku po Etyfech priichodech je prekvapive

odli$nd. Nepozorujeme deformacni pasy, ale struktura je ziejmé vyrazné zdvojcatéla.

Pro podrobnéjsi analyzu jsou nezbytnéd pozorovani pomoci EBSD.

500 ym

Obrazek 5.6: Podélny fez vzorkem 1P Obrazek 5.7: Podélny fez vzorkem 2P

Obrazek 5.8: Podélny fez vzorkem 3P Obrazek 5.9: Podélny fez vzorkem 4P

Pozorovana mikrostruktura na vzorcich podélnych fezii je srovnatelna
s mikrostrukturou pozorovanou pro piicné fezy. Vertikdlni smér na obrazcich
odpovida sméru priichodu lomenym kanalem.

Na vzorku po jednom priichodu Ize pozorovat zrna o velikosti stovek mikrometra.

Oproti piedchozimu pozorovani ptiénych fezl, na podélném fezu vzorkem po dvou



prichodech lomenym kandlem lze dobfe pozorovat zrna a podlouhlé tutvary
pfipominajici dvojcata. Na vzorku po tfech prichodech jsou opét pozorovany
deformacni pasy, které jsou zde vertikalni, tedy shodné se smérem prichodu
materidlu kanalem. Vzorek po ctyfech prichodech lomenym kandlem je
nehomogenni. Lze zde pozorovat jak zrna o velikosti fadové stovek mikrometrd, tak

jemnou zdvojcatélou strukturu, ve které uz nejsou ptivodni zrna rozeznatelna.

5.2.1. Difrakce zpétn€ odraZenych elektronii

Mikrostruktura vSech vyse popsanych osmi vzorkli (podélné a pfi¢né ufiznutych po
jednom az c¢tyfech prichodech lomenym kanalem) byla pozorovana také pomoci
EBSD. Na obrazcich 5.10 az 5.17. jsou zobrazeny inverzni polové obrazce téchto
vzorkd.

Kazdy bod obrazku ma barvu odpovidajici krystalografické orientaci materialu
v daném bod¢, kterda mu byla pfifazena na zakladné orienta¢niho trojuhelniku
zobrazeného v pravém dolnim rohu obrazku. Je-li bod cerny, znamena to, Ze
krystalografickd orientace nebyla v tomto bod¢ urcena. Déle jsou Cernou barvou
zvyraznény vysokouhlové hranice zrn, tedy hranice s misorientaci vétsi nez 15°.

Misorientace je rozdil mezi orientacemi dvou zrn v polykrystalickém materialu.

Na vSech obrazcich 5.10 — 5.17 miiZeme pozorovat ¢erné ohranicena zrna. Jejich
velikost se lisi pro jednotlivé vzorky. V nékterych zrnech dochazi ke zméndm
orientace, které pozorujeme jako zménu barvy Jedna se o deformaci miizky v rdmci
tohoto zrna. Déle si mizeme vSimnout, naptiklad vpravo nahoie na obrazku 5.10,
nizkouhlové hranice, kterd neni vyznacena Cerné. Nizkouhlova hranice oddéluje dvé

subrzna.
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Obrazek 5.10: Inverzni polovy obrazec Obrazek 5.11: Inverzni pdlovy obrazec

pti¢ného fezu vzorku 1P pti¢ného fezu vzorku 2P
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Obrazek 5.12: Inverzni polovy obrazec Obrazek 5.13: Inverzni pdlovy obrazec

pti¢ného fezu vzorku 3P ptfi¢ného fezu vzorku 4P
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Obrazek 5.14: Inverzni pdlovy Obrazek 5.15: Inverzni polovy

obrazec podélného fezu vzorku 1P obrazec podélného fezu vzorku 2P

Obrazek 5.16: Inverzni poélovy Obrazek 5.17: Inverzni poélovy

obrazec podélného fezu vzorku 3P obrazec podélného fezu vzorku 4P



Na piicné ufiznutém vzorku po jednom prichodu lomenym kandlem miizeme
pozorovat zrna o velikosti fddové stovek mikrometri, kterd jsou vyrazné zdvojcatela.
Podobné¢ na pfi¢né ufiznutém vzorku po ctyfech prichodech, ktery se od vzorku po
jednom prichodu 1isi pouze vyssi koncentraci dvojcat. Na piicné ufiznutém vzorku
po dvou prichodech dvojcata témét pozorovatelna nejsou, coz pftili§ neodpovida
pfedpokladiim. Jsou zde vidét pouze velkda (fddov€é stovky mikrometri)
nezdeformovana zrna. Na pfi¢né ufiznutém vzorku po tfech prichodech jsou opét
rozeznatelna zrna podobné velikosti, ktera jsou dosti zdeformovana. Mezi nimi jsou
¢erna mista s neurcenou krystalografickou orientaci. V téchto mistech mohou byt

malé zrna, jejichz krystalografickou orientaci nelze spolehliveé urcit.

Zajimavé je, Ze v piipad¢ pfi¢né ufiznutych vzorki roste s poctem prichodi podil
bodu s orientaci blizkou orientaci (111). To ukazuje na texturu materialu (existence

preferované krystalické orientace po pruchodech kanalem).

Smér prichodu kanadlem je shodny s vertikdlnim smérem v inverznich polovych

obrazcich podéln¢ utiznutych vzorki.

Struktura podélné ufiznutych vzorki je podobna jako pti¢né ufiznutych vzorki. Na
vzorku po jednom prichodu kanidlem muzeme pozorovat zrna o velikosti fadove
stovek mikrometrti a nékolik dvojcat. Po dvou prichodech zistala mikrostruktura
témet stejnd, pouze se zvySil pocet dvojcat. Na vzorku po tfech prichodech
pozorujeme opet deformacni pasy podobné jako pii pozorovani pomoci zpétné
odrazenych elektronti. Tyto pasy jsou opét vertikalni, tedy shodné se smérem
prichodu kanalem. Pod nimi lze opét pozorovat zrna stejné velikosti. Dvojcata
nepozorujeme, ale to muze byt zptisobeno pravé deformaénimi pasy. Na vzorku po
¢tyfech priichodech pozorujeme opét podobné velka zrna a mezi nimi ¢erné oblasti,
jejichz krystalova orientace nebyla ur¢ena. Stejné jako pro pii¢né€ ufiznuty vzorek po
ttech priichodech, i zde mohou byt malé ¢astice, jejichz krystalovou orientaci neumi

metoda urcit.

Fakt, Ze se struktura neméni tak, jak bylo predpokladano (zmenSovéni velikosti zrn a

zvétSovani poctu dvojcat s poctem prichodli kandlem) mize byt zphsoben



nedostate¢nou kontrolou parametri procesu, napiiklad nepiesnou teplotou

deformace.
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Obrazek 5.18: Inverzni polovy obrazec vybraného zrna z pti€ného fezu vzorku 4P

V praci [25] byla pomoci EBSD studovana slitina Ti-15Mo po deformaci pomoci
HPT uprostted vzorku. Mikrostruktura je zde také zdvojcatéla, podobné jako po
jednom prichodu lomenym kanalem, zrna jsou zde ale mensi, maji velikosti kolem

padesati mikrometra.



Obrazek 5.19: Vlevo: Detail obrazku 5.18; Vpravo: Graficka reprezentace systému

dvojcaténi mezi dvéma dvojcaty

Na obrazku 5.18 vlevo je zobrazena vybrand ¢ast pii¢né ufiznutého vzorku 4P, na
které je jasné vidét pivodni zrno a dvoj€ata, navic je zobrazena orientace krystalové
miizky. Vpravo je znazornéna graficka reprezentace roviny dvojcaténi, z které je

vidét, Ze rovinou dvojcaténi je rovina {112}.
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Obrazek 5.20: Misorientace vzhledem k poc¢atku podle linie z obrazku 5.18



V grafu na obrazku 5.20 je zobrazena misorientace vzhledem k pocatku podél linie
zobrazené na obrazku 5.18. Je vidét, ze misorientace dvojcete vzhledem k matrici je
cca 52°, coz odpovida modelu na obrazku 5.19 vpravo. Dvojéaténi tedy opravdu
probiha v systému {112}, [111].

5.3 Modul pruznosti

V Tabulce 5.2 jsou uvedeny hodnoty elastickych konstant uréené pomoci rezonan¢ni
ultrazvukové spektroskopie popsané v casti 4.4. Pri zpracovavani dat bylo
predpokladdno, ze material je izotropni. Vzhledem k ispéSnosti a piesnosti fitovani

1ze dovodit, ze tento predpoklad byl splnén.

Cu smérodatna Cas smérodatna E smérodatna smérodatna
vzorek | [GPa] odchylka [GPa] odchylka [GPa]  odchylka v odchylka
1P 168.0 0.8 33.5 0.1 89.4 0.2 0.334 0.001
2P 160.0 0.8 34.5 0.2 91.3 0.5 0.323 0.001
3p 160.4 2.2 35.6 0.2 93.9 0.5 0.318 0.002
4p 165.0 3.0 47.4 0.1 121.0 0.4 0.277 0.003

Tabulka 5.2: Elastické konstanty

Modul pruznosti roste s po¢tem prichodti obdobné jako mikrotvrdost. Nartist modulu
pruznosti nelze vysvétlit zjemnénim mikrostruktury. Lomeny kanal (matrice ECAP)
a vkladany material je zahraty na 250°C, ale teplota vzorku béhem deformace muze
byt vyssi. V tomto oboru teplot miize dochazet k naristu objemového podilu w-faze

[27], jejiz modul pruznosti je 220 GPa [28].

Younglv modul pruznosti slitiny Ti-15Mo podrobené torzi za vysokého tlaku high
pressure torsion — HPT) byl pfi vlozeném ekvivalentni deformaci €,=35 roven 98
GPa, coZ je podobna hodnota, jako v pfipadé nasi slitiny, ale pfi mnohonasobné vyssi
ekvivalentni deformaci, nicméné deformace HPT probiha nominalné pii pokojové
teploté. Takto vysoky modul pruznosti vzorki deformovanych metodou ECAP je

pravdépodobné disledek piitomnosti o-faze.




Z.avér

V praci byly studovany mechanické vlastnosti a mikrostruktura slitiny Ti-15Mo
deformované pomoci protlacovani lomenym kanalem a jejich zména v zavislosti na
poctu prachodii. Pouzita byla Vickersova metoda méieni mikrotvrdosti, skenovaci
elektronova mikroskopie véetné difrakce zpétné odrazenych elektronii pro studium
mikrostruktury a rezonanéni ultrazvukova spektroskopie pro méteni elastickych

konstant.

Mikrotvrdost koreluje s modulem pruznosti, (ob¢& veli¢iny rostou s poctem prachodii)
a tudiz se domnivame, Ze jejich narust je disledek pfitomnosti w-faze. Pro potvrzeni
této domnénky je tfeba provést dal§i méteni, naptiklad pozorovani pomoci transmisni

elektronové mikroskopie.

P#i mikrostrukturnim pozorovéni bylo potvrzeno dvojcaténi v systému {112},[111].
Koncentrace dvojcat roste s poctem priachodt. Material po ¢tyfech prichodech ma
pravdépodobné texturu, ale pro jeji presnéjsi uréenti je tieba dalsi analyza pomoci

EBSD.
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