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Uvod

Uvod

V dnesni dobé se klade velky dliraz na ekologii a sniZovani produkce emisi.
Zejména v dopraveé lze tohoto dosahnout pouzitim leh¢ich materidld a tim sniZzenim
celkové hmotnosti.

Hofcik je nejlehéi kov pouzivany ke konstrukénim udcelm. UZitim
hofcikovych slitin na misto obvykle pouzivanych hlinikovych slitin Ize uSetfit na
nékterych dilech az 50% hmotnosti.

Slitiny na bazi hot¢iku maji vysokou specifickou pevnost (pomér pevnosti a
hustoty), dobré tlumici vlastnosti, velkou tepelnou vodivost a dalsi vlastnosti, které
jsou vhodné pro poutziti naptiklad v automobilovém a leteckém primyslu.

Dalsi vlastnosti vyhodné pro poufZiti v priimyslu jsou dostupnost, energeticka
nendroc¢nost vyroby a snadna recyklovatelnost. Hof¢ik tvofi kolem 2% zemské kury,
coZ ho fadi na 6. misto podle vyskytu prvk(. Horcik se ze zemské kiiry ziskava tézbou
magnezitu a dolomitu. Nicméné v nejvétsim mnozstvi se ziskdva z morské vody, kde
je jeho koncentrace 1,35 g/I[1].

Hlavni prekdzkou v SirSim pouZivani horcikovych slitin je omezend taznost,
Spatnd tvarovatelnost pfi béznych teplotach, slabd odolnost proti korozi a zména
mechanickych vlastnosti, napfiklad nizsi pevnost, pfi teplotach nad 200°C[2].

Omezend taznost horciku je zplUsobena jeho hexagonalni strukturou
s tésnym usporadanim. Deformacni procesy hexagondlnich kovu jesté nejsou zcela
objasnény, proto je jim vénovdna velkd pozornost. Jeden z dllezitych parametr(
ovlivriujicich deformaéni procesy je pomér krystalografickych os c/a, ktery je
v idedlnim pripadé roven \/ﬁ, coz horcik velmi dobre spliuje.

Zakladni vyzkum zamérfeny na hoféik se prevainé vénuje komeréné
pouzivanym slitinam, které jsou navic dale upravovany tvarenim, napt. extruze,
valcovani, ... Vyzkum, ktery by byl zaméren na Cisty lity hor¢ik bez vychozi textury,
byl zatim spiSe opomijen.

Cilem této prace je prostudovat zakladni deformacni mechanismy horciku a
jeho slitin bez vychozi textury v zdvislosti na zplsobu namdahani, deformacni teploté
a primésovych atomech pomoci metod akustické emise (AE), neutronové difrakce

(ND) a difrakce zpétné odrazenych elektron( (EBSD).
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1. PouzZity material a jeho vlastnosti
1.1.Plasticka deformace hexagonalnich kovii.

Ke skluzu dochazi ve smérech a rovinach s nejhustéji obsazenymi atomy a to
tam, kde plsobi nejvétsi skluzové napéti. Aby mohlo dojit ke skluzu, musi skluzové
napéti T dosahnout urcité hodnoty. Dle Schmidova zakona

Tp = Uo = gcos ¢ cos 4, (1)

kde tg je kritické skluzové napéti, o vnéjsi napéti, ¢ uhel mezi normalou ke
skluzové roviné a smérem tahu, A Uhel mezi smérem skluzu a smérem tahu, je tato
hodnota nezdvisla na vnéjsSim tahovém napéti, ale zavisi na orientaci skluzového

systému vUci pUsobici sile (obr. 1.1) [3].

Smér skluzuXi< i

Y Skluzova
rovina

Obr. 1.1 Schéma k uréeni kritického skluzového napéti dle Schmidova zakona

Obr. 1.2 Hexagonalni mrizka s nejtésnéjsim usporadanim
U kovl s hexagonalni mfizkou (obr. 1.2) je nejhustéji obsazena rovina
(0001), nazyvéd se bazalni, a skluz probihd ve smérech (1120) [4]. Dalsimi

skluzovymi systémy jsou prizmatické skluzové roviny {1010} ve smérech (1120),
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pyramidalni roviny prvniho druhu {1011} ve smérech (1120) a pyramidalni roviny
druhého druhu {1122} ve smérech 1/3(1123) (obr. 1.3).

i

bazalni rovina prizmaticka skluzovd  pyramidalni skluzova  pyramidalni skluzova
rovina rovina prvniho druhu - rovina druhehao druhu

Obr. 1.3 Skluzové roviny hexagonalnich kovu
Hexagonalni mfizka nespliiuje von Misesovo kriterium, které ¥ikda, Ze nutnou
podminkou pro libovolnou homogenni plastickou deformaci polykrystalu je
existence 5 nezavislych skluzovych systému [5].
U hexagonadlni mfizky nejsnadnéjsi skluz nastdva v bazalni roviné (0001),

skluz mdze rovné? nastat v prizmatickych rovinach {1010} a pyramidélnich rovinach

[1120], a2 =

Wl

{1011} se tfemi sméry: a; =

W

[2110] a a3 = é[iZiO]. Sméry a
jsou kolmé na osu c. Skluz ve sméru a nemlze vytvorit deformaci rovnobéznou
s osou c. Ani jedna z vySe uvedenych kombinaci nespliiuje von Misesovo kritérium
[6].

Vhodnymi skluzovymi systémy jsou pyramidalni roviny druhého druhu a
dvoj¢aténi. Oba tyto skluzové systémy umoznuji deformaci podél osy c. Kritické
skluzové napéti pro aktivaci pyramiddlniho systému druhého druhu
{1122} %(11??) je za pokojové teploty velmi vysoké a kjeho aktivaci dochazi
zejména pri vysokych tlacich nebo teplotach[7].

Vzhledem k tomu, Ze kritické skluzové napéti pro aktivaci pyramidalniho
skluzového systému {1122}{1123) je mnohem vy3si ne? kritické skluzové napéti
pro dvojcaténi, bylo pozorovano, Zze do zhruba 200°C mechanismus dvojéaténi
prevazuje nad aktivaci (¢ + a) dislokaci[8; 9].

2.1.1. Dvojcaténi

Dalsi mechanismus, ktery mlze vytvofit plastickou deformaci, je dvojcaténi.
Atomy se posunuji nejen o celé meziatomové vzdalenosti, ale i o jejich zlomky.

Dvojcaténi nastane smykem, podobné jako skluz [10]. Dvojce je ta cast krystalu,

3
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kterd ma vici plvodnimu krystalu zrcadlovou orientaci. Rovinu, podle které jsou

obé casti krystalu v zrcadlové orientaci, nazyvdme rovinou dvojéaténi. Na obr. 1.4

mUlzZeme pozorovat vyvoj krystalové mfize béhem dvojcaténi. Nejprve dojde ke

smykovému posunuti roviny 1 vici roviné 0, kterd je rovinou dvojcaténi. Poté dojde

stejnym zplsobem i k posunuti roviny 2 vici roviné 1, atd. Uskute¢nénd smykova

deformace y je rovna

V3a
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Obr. 1.4 Tvorba dvojéat skluzem rovnobéznych atomovych rovin

Skluz i dvojcaténi jsou deformacéni mechanismy, které jsou uskuteénovany

smykovym posunutim, na specifickych krystalografickych rovinach a v danych

krystalografickych smérech. Je vSak mezi nimi nékolik rozdild.

(i)

Rozsah skluzového posunuti v roviné je proménlivy, ale vidy se jednd o
celociselny ndsobek Burgersova vektoru. Skluz se uskutec¢riuje pouze na
nékolika rovnobéinych rovinach, vzddlenych od sebe relativné daleko.
Zatimco u dvojcaténi smykovy posun neni ndsobkem Burgersova vektoru a

dochazi k relativnimu smykovému posunu kazdé roviny.
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(ii) Dvojéaténi je vidy smérové zavislé vtom smyslu, Ze smyk v jednom sméru
neni ekvivalentni smyku ve sméru opacném. Naptiklad u hexagonadlnich kovu
dochézi ke smyku na roviné (1012) ve sméru [1011], ale nikoliv ve sméru
[1011]. Oproti tomu skluz se uskute¢fiuje i ve sméru pfimém i opaéném
stejné.

(iii) U dvojcaténi dojde k nahlé rotaci krystalové mftize, zatimco béhem skluzu se
krystalova mfiz otaci postupné.

U hoficikovych slitin se setkdvame zejména s dvojéatovym systémem
{1012}(1011). Tento systém mUze poskytnout prodlouzeni podél osy c, nikoliv viak
zkraceni, tudiz béhem namahani prednostné dvojcati ta zrna, jejich osa ¢ je pod
tahovym napétim, resp, kolma na tlakové napéti. Béhem dvojéaténi {1012}(1011)
dojde k rotaci mfize podle roviny dvojéaténi (1012). Vzajemna reorientace zrno-

dvojce je 86,3°. (obr. 1.5)

(10.0)
(10.0) (00.2)
ﬁ (00.2) QL Q.
Loading direction ==
[1 \’ o)) (00.2)
\[\ (10.0)
N (10.0)
a) b)

Obr. 1.5 Mechanismy dvojc¢aténi v zavislosti na sméru pusobiciho externiho
namahani a) v tahu b) v tlaku
Hlavni vlivy dvojcat na plastickou deformaci jsou: (i) prodlouzeni podél osy c;
(i) reorientace krystalové mfize, které zpuUsobuje zménu textury; (iii) zména
v rozloZzeni lokalniho napéti; (iv) nové hranice pro pohyb dislokaci; (v) pfeména

mfizovych dislokaci.
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1.2.Pouzity material
V diplomové praci jsem se zaméfil na studium horciku s pfimési malého

mnozstvi zirkonia. Zirkonium slouZi ke stabilizaci hranic zrn a jeho mnoistvi
ovliviiuje velikost zrn. Vybrali jsme slitinu hotéiku s jednim procentem zirkonia,
ktery vykazoval stabilni mikrostrukturu se souosymi zrny o primérné velikosti 110
pum. Pomoci neutronové difrakce a EBSD nebyla zjiSténa zadna pfednostni orientace
zrn.

Dale jsme provadéli deformacni zkousky na slitindch s pfimési hliniku. Byly
pouzity slitiny se 2% a 9% Al. Pfi pohledu na fazovy diagram systému Mg-Al je
patrnd pomérné nizka rozpustnost hliniku v hofciku (Obr. 1.5). Slitina Mg9Al tedy
bude dvoufazovd. Faze & je horcik s maximalnim obsahem hliniku, ktery je
rozpustitelny v horc¢ikové matrici, ma HCP strukturu a bude vétsinovou fazi. Faze y

je tvofena intermetalikem M g,,Al;.

Atomova procenta Mg
10 20 30 40 50 60 70 80 90 100
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Obr. 1.5 Fazovy diagram Mg-Al
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Dva typy vzork( byly pouZity pro deformacni zkousky. Prvni sada méla
¢tvercovy pudorys s tloustkou 5mm a 15mm pro tahové, resp. tlakové zkousky a
délku 30mm. Ctvercovy pGdorys byl pouZit pro lepsi uchyceni senzoru AE. Druhy typ
byly valcové vzorky s priamérem 8mm a délkou 18mm. Tento tvar vzork( je

vhodnéjsi pro ND.



Cile prace a pouzité metody

2. Cile prace a pouzité metody
2.2.Cile diplomové prace
Hlavni cile diplomové préce jsou:
e Pozorovat rozdil mezi deformaci vtahu a tlaku méfenim akustické
emise a neutronové difrakce
e Objasnit ulohu dvoj¢aténi béhem deformace

e Sledovat vliv pfimési Al na vlastnosti materialu

2.3.Experimentalni metody

2.3.1. Deformacni zkousky
Na vzorcich horciku byly provadény tahové a tlakové deformacni zkousky

pouzitim aparatury INSTRON® na katedfe fyziky materidld a deformacnim
pristrojem vlastni konstrukce na Ustavu jaderné fyziky akademie véd. Méreni

probihalo pfi pokojové teploté s deformaéni rychlosti 1073s~1

na KFM resp.
10~*s~1 v Reii.
Béhem deformacnich zkousek byla in-situ méfena akustickd emise a

neutronova difrakce.

2.3.2. AKkusticka emise
Akustickd emise je fyzikdlni jev, pfi kterém dojde k uvolnéni ¢asti elastické

energie (napf. pfi vzniku a Sifeni trhliny), jenz se hromadi béhem deformace
v urcitych mistech materialu diky vnéjsim a vnitfnim sildm[11]. Poté se $ifi ve formé
prechodovych elastickych vin na povrch materidlu, kde piezoelektricky snima¢ muze
zachytit jeho kolmou slozku a transformovat na napétovy signal. Signal je nasledné
zesilen a vyhodnocen.

Akustickd emise se vyuziva pro diagnostiku vzniku a vyvoje poruch materialu
béhem mechanického, tepelného nebo korozniho namahani. Akusticka emise
detekuje pouze aktivni defekty materidlu. V naSem pripadé se jedna o nukleaci
dvojcat a lavinovity pohyb dislokaci[12].

Signal akustické emise je bud' spojity kdy hodnota po urcitou dobu neklesne

pod urcity prah, nebo diskrétni a signal ma charakter casové oddélenych pulsu.
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Spojity signdl vydavaji napfiklad pohybuijici se dislokace, diskrétni pak vznik a Sifeni
trhlin nebo dvojcaténi.

Pti detekci spojitého signdlu se vyhodnocuje pocet prekmitl pres prahovou
Uroven nastavenou na zacdtku méreni. U diskrétniho signalu se hodnoti kazd3
emisni udalost zvlast. Zakladni parametry aplikace jsou &as za¢atku emise fs, kdy
dojde k pfekmitu pfes danou prahovou Uroven, mrtvd doba a konec emise Is.
Konec je okamzik, kdy po mrtvou dobu signdl nepfekrocil prahovou uroven. Doba
emisni uddlosti je s — ts (Obr 2.1). Dal$i dGleZité charakteristiky jsou po&et prekmitd
pfes prahovou uroven a amplituda. RovnéZz pomoci Fourierovy transformace lze

urcit frekvenci signalu dané udalosti.

mV
Umax

400

prah zac¢atku udalosti

200 I
ﬂ \ (\/\ {\ A A prah konce udalosti

=
|

ts U t

v

=

mrtva doba te

Obr 2.1 Schématicky obrazek diskrétniho signalu akustické emise
Bylo dokdzano, Ze signdly od dvojcat a od dislokaci se lisi mj. frekvenci. Tato
skute¢nost ndm umoznuje oddélit dislokacni a dvojcatovy signal[13].
Béhem meéfreni byl pouzivan systém PCI-2 od Physical Acoustic Corporation.
Na zacatku méreni byla nastavena prahova Uroven 27dB, ktera odstinila Sum. Data

byla zpracovdna v programu Origin 8.

2.3.3. Neutronova difrakce
Neutronova difrakce byla méfena na Ustavu jaderné fyziky v ReZi. Zdrojem

neutronl byl vyzkumny reaktor LVR-15[14]. Pro méfeni neutronové difrakce byl
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pouzit praskovy difraktometr MEREDIT s asymetrickou geometrii s konstantnim
Uhlem dopadu (Obr. 2.2) [15].

Monochromator je tvofen mozaikovym monokrystalem médi na roviné 220.
Timto ziskdme fokusovany svazek neutrond o vinové délce 1.46 A. K detekci
neutron(l slouzi multidetektor slozeny z 35 trubicovych detektord na bazi >He.
Detektory jsou vzdaleny v intervalu 26 = 4°. Télo multidetektoru se pohybuje na
vzduchovych polstarich. Takto lze dosahnout kroku 26 = 0,02°, pfi méfeni se

pouziva krok 0,08°. Maximalni mozny uhlovy rozsah je od 2° do 148°.

beam and monochromator

concrete shielding monochromator lift with concrete and lead shielding

bend Si and mosaic Cu door moving on air pads

monochromators /

thermal neutron channel

multidetector band with
35°He detectors, each
has 10" Soller colimator

beam shuter with
sapphire filter and

30' Soller colimator with 70" take off angle

adjustable slits

Obr 2.2 Praskovy difraktometr MEREDIT [15]
Toto usporadani experimentu ndm vsak neumoznuje méfit v tzv. axidlnim

maodu, kdy je difrakéni vektor rovnobézny se smérem namahdni a pozorujeme tedy

7 s

roviny, které jsou kolmé na smér namahani, protoze kazdy z namérenych pikda by

’ v

odpovidal jiné sloZce tenzoru deformace. Pouzivame tedy radialni usporadani, pfi

kterém je difrakéni vektor kolmy na smér namahani a pozorujeme tedy roviny

7 s

rovnobézné se smérem namahani.
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Podle korpuskularné vinového dualismu, lze na volné neutrony nahlizet

nejen jako na ¢astice, ale i jako na vinéni. Podle rovnic
h

h
A== (3)
E="1" = T 4)
h 3,081nm
A= J2kymn,T (1} (5)

kde {T} je ¢iselna hodnota teploty v Kelvinech, lze neutrondm pfifadit vinovou
délku A. PFi strukturni analyze se pouZivaji tzv. termalni neutrony s teplotou
60 — 1000K, jejichz vinova délka je 1 — 4 A, coz jsou vzdalenosti stejného radu jako
meziatomové vzdalenosti.

Principy neutronové difrakce jsou podobné rentgenové difrakci a mohou byt
interpretovany podle W.L.Bragga jako odraz vInéni na periodicky umisténych

mfiZovych rovindch ve vzorku. Pfimy a difraktovany svazek jsou vidét na obr 2.3.

® o ® ]o ]
AL d

® )

® )

Obr. 2.3 Braggova reflexe z rovin vzdalenych d

Z tohoto obrdazku je patrné, Ze drahovy rozdil dvou zobrazenych paprski je
2d sin 8, kde 20 je uhel mezi pfimym a difraktovanym svazkem a d je mezirovinna
vzdalenost. Ke konstruktivni interferenci dochazi, pokud je drahovy rozdil roven
celému nasobku vinové délky. Toto je znamo jako Braggliv zakon:

nA = 2d sin 6, (6)
kde n je rad difrakce.

Vysledkem méreni je zavislost namérené intenzity na uhlu detektoru 26.
Vyraznd maxima intenzity, tzv. piky, Ize pozorovat u uhld, které odpovidaji Braggovu

zakonu. Piky mGzZeme charakterizovat nékolika parametry. Pozice, Sifka, integralni

10
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intenzita a tvar. Z namérenych dat Ize ziskat Udaje o texture materidlu, mfiZzovych
parametrech a dislokacni aktivité.
Pozice piku je ddna mezirovinnou vzdalenosti. Ze zmény pozice pik( Ize urcit

mtiZovou deformaci [16]

dpki—Ado,hkl
gy = ———— = — Ot O p; ABppy (7
do,hkl ’

kde dpy; je naméFena a d py; je poCateCni mezirovinna vzdalenost.

Dal$im dUlezitym parametrem je zména integraini intenzity, kterd ukazuje na
zménu textury materialu. Vzhledem k charakteru dvojcateni, kdy dojde k reorientaci
zrna o témér 90°, miZeme pozorovat zménu intenzit sdruzenych rovin (0002) s

(1010) a (1013) s (1120) Obr. 2.4

— . 12000
2 9000
Toadiiy 000 /7 N Loading S
00.2 =
A 3000 l (10.0) ==
ﬁ e S
Angle 26 (°) (00.2)

12000
9000
6000] /4

3000 Loading

L
Angle 20 (°)

a) Tlak b) Tah

(00.2)

Intensity (a.u.)

{} o
K
Intensity (a.u.)

Intensity (a.u.)

Intensity (a.u.)

Angle 26 (°)

Obr. 2.4 Zména integralni intenzity béhem dvojcaténi a) v tlaku b) v tahu

Vyhody neutronové difrakce oproti rentgenové difrakci jsou, i) hluboky
pranik termalnich neutronl do vzorku, takze ziskdvame informace z celého objemu;
ii) intenzita rozptylu neklesd s rostoucim uhlem rozptylu; iii) umoznuji rozlisit atomy
s podobnou hmotnosti i jednotlivé izotopy; iv) maji magneticky dipélovy moment a
umoznuji méreni magnetické struktury; v) umoznuji méreni i lehkych prvka.

K analyze difrakénich dat byly pouZity programy FullProf Suite[17] a
WinPlotr. Tyto programy vyhodnoti integralni intenzitu pikd, polohu pikdi a FWHM.
Data byla dale zpracovana programem Origin 8. MfiZzova deformace je vyhodnocena

z polohy piku v zdkladnim stavu a béhem deformace.

2.3.4. Opticka mikroskopie
Pomoci optické mikroskopie jsme pozorovali mikrostrukturu zakladniho

stavu a deformovanych vzorku. Nejprve byl ze vzorku odfiznut kus, velikosti vhodny

11
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k pozorovani na optickém mikroskopu. Tento kus byl zalit pro jednodussi
manipulaci.

Ze vzorku byla nejprve odstranéna povrchova vrstva a ryhy zplsobené
opracovanim na pile. Dale byly vzorky leStény diamantovou pastou a nasledné jesté
chemicky roztokem OPS. Pro zvyraznéni zrn pod mikroskopem byl vzorek naleptan
3% kyselinou octovou.

Obraz z mikroskopu OLYMPUS GX51 byl sniman pfipojenou kalibrovanou
kamerou PIXELINE PL-A662. Snimky byly nasledné zpracovany na pocitaci
programem LUCIA G.

2.3.5. EBSD
Mikrostruktura byla rovnéz zkoumana pomoci EBSD na FEI Quanta 200 FEG

fadkovacim elektronovém mikroskopu. Tato metoda vyuZiva difrakce nepruzné
rozptylenych zpétné odrazenych elektron(. Ty vytvari na detektoru Kikuchiho linie,
které software pomoci Houghovy transformace indexuje. Timto zplisobem je mozno
urcit orientaci jednotlivych zrn.

Vyhodnocovaci software je rovnéz schopen z namérenych dat spocitat
velikost zrna, vzajemnou orientaci jednotlivych zrn véetné uhlové distribuce, pélové
obrazce, nebo napfiklad zastoupeni jednotlivych fazi.

Vzorky na EBSD byly nejprve zbaveny povrchové vrstvy na smirkovém papiru
az do hrubosti Sum. Dale byl vzorek elektrolyticky sleStén za pokojové teploty
pomoci smési 70% methanolu, 20% glycerinu a 10% kyseliny chloristé. Cim# bylo

dosazeno dostatecné hladkého povrchu pro EBSD.

2.4.Elasto-Plastic Self-Consistent model
Ve spolupraci s Bjgrnem Clausenem z Los Alamos National Laboratory byly

namérené vysledky porovnany sEPSC modelem[18; 19]. EPSC model slouZi
k modelovani deformaéniho chovani a je navrien predevSim pro modelovani
vnitrniho napéti. Nas model byl specidlné upraven, aby dokazal poskytovat i
informace o mechanismu dvoj¢aténi a jeho dusledcich, predevsim o jeho aktivaci a

zméné orientace v dlsledku dvojcaténi.

12
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Deformacni mechanismy, na kterych je model zaloZen, jsou na urovni
jednotlivych zrn. Toto velice dobfe odpovida informacim, které obdrzime z méreni
neutronové difrakce.

Model pouzivd pfistup, kdy iteruje kazdé zrno, jako elipsoidni inkluzi
v homogenni matrici (HEM — homogenous equivalent medium), kterd ma vlastnosti
reprezentovany prdmérnymi vlastnostmi polykrystalu[20]. Neni tedy zahnuta pfimo
vzajemna interakce zrn, ale primérna interakce kazdé orientace na zprimérované
okoli. Velkym nedostatkem tohoto modelu je, Ze nezahrnuje pfimou interakci zrno-
dvojce. Podobné modely jsou pouZivany predevsim pro texturované vzorky, jelikoZ u
nich maji vSechna zrna podobnou orientaci a reprezentace pomoci pramérné
orientace polykrystalu je dostatecné presna.

Vlastnosti a makroskopickd odezva HEM je pocitana vahovym

zprimérovanim pres vSechna zrna. Reakce zrna je dana vztahem

89 = (C9: (689”“‘1 - Z mg'56y5> (8)

N

kde 509 je zména napéti, CI jsou elastické konstanty vyjadiené tenzorem ctvrtého
radu, §e9total je celkovy nardst deformace (elastickd + plastickd), m9° je Schmid@v
tensor, ktery ovliviiuje smykovou deformaci dy° zpuUsobenou skluzovym nebo
dvoj¢atovym mechanismem s. Toto je implicitni nelinearni pravidlo, podle kterého
je skluzovy resp. dvojcatovy smyk rovnéz zavisly na prirtstku napéti.

Model uziva stejné podminky pro aktivaci dvojéaténi i pro skluz, konkrétné
Schmiduv zakon, ktery vyZaduje, aby spoctené smykové napéti v roviné skluzu nebo
dvojcaténi prekrodilo kritickou hodnotu t*

75 = m9s: 09 9)

Ziskané skluzové napéti musi zUstat na kritické hodnoté v pribéhu deformacnich
krokd, jak se material postupné deformacné zpevnuje.

0t =mIs: 609 (10)

Pro vyvoj kritického napéti 75 béhem deformace je pouzit Voceho zakon.

S celkovou nahromadénou deformaci v zrné I se kritickd hodnota méni podle

S _ S s s _ng
=15+ (7 +6;T)(1+exp - (11)

1
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, kde 1§, 77,65 a 85 jsou Voceho parametry. Na obr. 2.5 mdzeme vidét pribéh t°

v zavislosti na I pro rlizné hodnoty Voceho parametr( (Tab.1).

To[MPa] | T,[MPa] | 8,[MPa] | 6,[MPa]
Cervena 1 0 0 0
Zelena 1 0 0.2 0.2
Modra 1 1 3 0.2

Tab. 1 Hodnoty Voceho parametr( na obr. 2.5

0.5 1.0 1.5 2.0
Obr. 2.5 Zavislost kritického napéti na deformaci
Tyto zakladni zakony pro monokrystal mohou byt linearizovany
8509 = L9: §eototal (12)
kde LY je elasto-plastickd tuhost zrn, ktera je funkci elastického modulu a aktivnich
skluzovych a dvojéatovych mechanismu. Podobné pak reakce HEM je
865 = L: s&total (13)
Pficemz tenzory maji stejny vyznam, ale macron znadi, Zze se nejedna o jednotliva
zrna, ale o HEM. Reakce kazdého zrna vychazi z feSeni rovnic napétové rovnovahy a
kompatibility pro inkluzi v HEM, jejiz zakladni vlastnosti jsou popsany rovnicemi
(12,13). Podminka, Ze zpramérovani pfirastka v jednotlivych zrnech musi byt rovno
makroskopickému pfirGstku
60 =(609)ads = (69), (14)

14
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vede k self-konzistentnim rovnicim pro makroskopickou elasto-plastickou tuhost L.
Jakmile je tuhost L nalezena pro dany krok, p¥irGstek makroskopického napéti

spojeny se zadanym pFirdstkem deformace §&tota

je spocten z rovnice (13) a nové
napéti g’ je

0 =0+ 4d0. (15)

Toto byl obecny popis vypoctu kfivky deformace. Dale se model zaméruje na
dvojcaténi, tzn. vytvoreni nového zrna, které reprezentuje dvojce, v okamziku, kdy
se aktivuje dvojcatovy systém v plvodnim zrné. Orientace téchto novych zrn se urci
podle krystalografickych vztah( zrno-dvojce. V jednom zrné muze byt vice dvojcat,
pro kazdy dvojcatovy systém jedno. Rlst dvojcat je rovnéZz umozinén zménou
objemového podilu mezi zrnem a dvojéetem. Zména v objemovém podilu kazdého
dvojéete Swije pocitana jako

Swt = i—ytt, (16)
kde 8yt je prispévek dvojéatového systému t k pfirdstek smyku pdvodniho zrna a S¢
je charakteristicky dvoj¢atovy smyk (2). Zména objemového podilu pivodniho zrna

je tedy ddna souctem pres vSechny dvojéatové systémy.
sSwhrarent — _z Swt (17)
t

To je jedind pfima interakce zrno-dvojce zapocitdvana v modelu.

Zména objemového podilu dvojéat a nukleace novych dvojcat je
zapocitdvana na konci kazdého kroku, coZz ovSsem znamena zménu makroskopického
napéti i deformace z rovnic (14). Zména je sice mald (<0.5%), ale aby nedoslo ke
kumulaci téchto chyb, jsou makroskopické hodnoty prepocitany.

Nové vytvorenym dvojéatim je prifazena stejnd elastickd deformace a

napéti, jako je v plvodnim zrnu.
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3. Vysledky méreni a diskuse
3.1.Cisty hor¢ik
3.1.1. Vychozi stav materialu
Nedeformované vzorky byly upraveny pro pozorovani na EBSD (obr. 3.1).
Z mapy EBSD, ze spoctenych pdlovych obrazcl a z méreni neutronové difrakce
muUzeme vidét, Ze vzorek ma skutecné nahodnou texturu. Namérena data
z neutronové difrakce se velmi dobre shoduji se spotenym profilem (obr. 3.2).

Vyrazna odchylka u ¢tyficeti stupnl je pik Zeleza pochdzejici od extenzometru.
: 0002 1010
' (]

Obr. 3.1 zakladni stav a)mapa EBSD b)Pdlové obrazce

8000 -
7000 e ]
6000 — Qdonylkal ]
5000 . Métena

4000- ‘ ]
3000- i '
20004

Intenzita

0_ 125
20 [°]
Obr. 3.2 Difrakéni spektrum namérené a spoctené
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3.1.2. Deformacni zkousky
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Obr. 3.3 ktivka deformace a akustické emise Mgl a) v tlaku b) v tah
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Obr. 3.4 porovnani a) deformacni kfivky b) akustické emise Mgl v tahu a tlaku

ZObr. 3.3 a 3.4 je patrnd vyraznd asymetrie deformace v tahu a v tlaku.
V tlaku mUZeme pozorovat kfivku ve tvaru S, tj. pfi deformaci kolem 3% dochazi ke
zpevnéni materidlu a pro deformaci je potieba vyssi napéti. Oproti tomu ktivka
deformace v tahu nevykazuje Zadné zpevnéni materidlu. Toto chovani je spojeno
s mechanismy dvojc¢aténi u horciku.

Velmi vyrazny je rovnéz rozdil v zaznamu akustické emise. BEhem deformace
vtlaku signal dosahne maxima kolem 1% deformace a poté se utlumi na
nedetekovatelnou hodnotu.

Maximum je spojeno s {1012} dvojéaténim a s bazalnim skluzem[21]. Nova
dvojcata zacnou rUst[22; 23]. Rychlost rlstu elipsoidniho dvojéete je radu
1073ms~1 [24; 25], posuv povrchu zpdsobeny rGstem dvojéat je odhadovan jako
Au = 5-107%%2m, zatimco teoretické rozli$eni senzord AE je fadu 10~ >m. AE je

tedy citlivd pouze na vznik dvojcat, nikoliv jejich rist[26].
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Nové dvojcatové hranice jsou neproniknutelné pro bazdlni dislokace.
Dvojcata tedy vytvari nové bariéry pro pohyb dislokaci a predstavuji tedy dalsi
zpeviujici mechanismus. RovnéZ se sniZzuje volnd draha pro dislokace v disledku
zvySené hustoty dislokaci. Protoze stfedni volna draha dislokaci je pfimo umérna
aktivité AE, signal mlze klesnout pod detekovatelnou Uroven.

Béhem tahové zkousky detekujeme signdl AE po celou dobu deformace.
Béhem tahovych zkousek rovnéz dochazi k aktivaci stejného dvojcatového systému.
VyZaduje ale vy$si napéti a je omezen rlst dvojcat[27]. Proto je potfeba tvorba
novych dvojéat pro pokracovani plastické deformace. Mikrostruktura

deformovaného vzorku (Obr 3.5) podporuje predchozi tvahu.

a)
Obr. 3.5 Mikrostruktura Mgl po deformaci a) v tlaku b) v tahu pfi pokojové teploté

Podivame-li se na zavislost AE na napéti a do stejného grafu vykreslime i
deformacni krivku (obr. 3.6), miZeme pozorovat, Ze k nukleaci dvojéat dochazi
v obou pripadech jiz pfed dosazenim meze kluzu. Dvojéata vtomto pfipadé
zpUsobuji mikroplasticitu, ale je potfeba aktivace dalSiho skluzového systému

k uskutecnéni plastické deformace.

10° 10°
0,2+ 110°) 0,2- 110°
= Q
R 110g R 110° 5
c “—
11038 {10° §
0,11 20 0,1 2 ©
110 110
110’ 110’
0,0 : y . 10° 0,0 . ! . 10°
0 50 100 150 200 0 50 100 150 200
o[MPa] o[MPa]
a) b)

Obr. 3.6 AE v zdvislosti na napéti a) v tlaku, b) v tahu
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3.1.3. Neutronova difrakce

3.1.3.1.  Integrdlni intenzita
Jak je vidét z obr. 3.7 béhem deformace dochdzi k viditelné zméné intenzit

pika. V tlaku klesd intenzita pik( (00.2), (10.2) a (10.3), které predstavuji zrna, ktera
dvojcati a naopak roste intenzita pikG (10.0) a (11.0), které reprezentuji
dvojcata[28]. Vyhodnocenim zmény integralni intenzity v zavislosti na deformaci
ziskdme odhad na zménu objemového podilu dvojéat.
3000+ 101
2250:

1500 -

7501

3000

Intenzita (a.u.)

1 10.1
2250 b)

1500 4

7501

L) * ] ¥ L] *. L)

30 40 50 60
26 (°)
Obr. 3.7 Difrakéni profil méreny v tlaku a) zakladni stav b) pfi 4% deformaci
Podivdme-li se na zménu integrdlni intenzity téchto dvojcatovych pikd (obr.

3.8), vidime, Ze v obou ptipadech s rostouci deformaci se objemovy podil dvojcat

v .
zZvysuje.
350~ 100
1400
80+ 4 10000
4 10000
1200 00 80
_ 60 41000
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8 © = 51 T 404 =
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a) b)

Obr. 3.8 Zména integralni intenzity v porovnani s AE a) v tlaku, b) v tahu
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Pfi porovnani se zaznamem AE ale vidime, Ze pokazdé je to dusledek
rozdilného pribéhu dvojcaténi. Vtahu detekujeme signdl AE po celou dobu
deformace a ndrlst objemového podilu dvojcat je tedy spojen predevsim s nukleaci
novych dvojcat. V tlaku mizZeme pozorovat, Ze prestoze nedetekujeme zadny signal
AE a nukleace novych dvojcat je tedy zanedbatelna objemovy podil dvojcat roste.
Musi tedy dochdzet k narUstu velikosti jednotlivych dvojcat.

Porovname-li zménu relativni intenzity v tahu a v tlaku, miZeme odhadnout,
zda se lisSi objemovy podil dvojéat v zavislosti na médu namahani. Z numerickych
simulaci bylo odhadnuto, Ze podil dvojc¢at znacné lisi (35% v tlaku, 10% v tahu)[29],
zatimco pfi pozorovani v TEM nebyly pozorovany Zadné vyrazné rozdily[30]. Nase

méreni se priklani spise ke druhému zavéru (obr. 3.9).
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Obr. 3.9 Zména integralni intenzity
Rovnéz jsme pouzili vyhodnoceni podilu dvoj¢at z metalografickych snimka
podle standardu ASTM E562-02[31]. Vzorek jsme deformovali do 1% deformace
vtahu i tlaku a pfipravili znéj vybrus na optickou mikroskopii. Spojili jsme
dohromady nékolik snimk(, abychom dostali dostate¢né reprezentativni obsah a
spocitali jsme podil dvojcat na celkové plose.
Ve =(4,710,8)%
Vr=(3,711,00%
Z tohoto meéreni jsme tedy dostali, ze v tlaku je o néco vice dvojéat nez

v tahu, ovsem toto méreni je zatizeno pomérné velkou chybou.
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v/sv

3.1.3.2. MriZovd deformace
Ze zmény polohy pikl béhem deformace jsme vyhodnotili mfizové

deformace jednotlivych rovin. Protoze méfime v radidlnim experimentdlnim
usporadani a nepozorujeme tedy roviny kolmé na smér namdahdni, ale se smérem
namahani rovnobéziné. Tyto roviny jsou vystaveny opacnému namahdni, nez roviny
kolmé na smér namdhani (obr. 3.10). Béhem tlakovych zkousek tedy detekujeme

tahové deformace a béhem tahovych zkousek tlakové deformace.
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Obr. 3.10 Nakres deformace rovnobéznych rovin a) zakladni stav, b) tlak, c) tah s

vyznacenym difrakénim vektorem Q
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Obr. 3.11 Zavislost mtizové deformace na makroskopickém napéti s vyznacenym
pocatecnim stavem, AE a mezi kluzu a) v tlaku, b) v tahu
Vynesli jsme do grafu zavislost mfizové deformace na makroskopickém

napéti s vyznacenou mezi kluzu a zaznamem AE (Obr. 3.11). Aby si v idealnim
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pfipadé tvary kfivek odpovidaly, vynesli jsme mfizové deformace tahové zkousky
v opacném meéfritku.

Pocatecni vyvoj je vobou pfipadech shodny s ocekdvani. Béhem tlakové
zkousky pozorujeme tahové deformace a naopak pfi tahové zkouSce méfime
tlakové deformace mfriZe. Rozdil nastdva, kdyZz zaznamename nukleaci prvnich
dvojcat. Na tahové zkousce se tato skutecnost nijak neprojevi. Naopak v tlaku
pozorujeme vyraznou zménu.

Na rovinach, které pfislusi zrnim vhodné orientovanym pro dvojcaténi,
pozorujeme nejprve pokles deformace aZ na nulovou hodnotu a posléze i pfechod
k tlakové deformaci. Tyto roviny tedy i pfes makroskopickou tahovou deformaci

vykazuji mikroskopickou tlakovou deformaci.

3.1.4. EBSD

a) b)

1010

ogooi 2110
c)

Obr. 3.12 Mapy EBSD po 1% deformace a) v tlaku, b) v tahu, c) orientacni
trojuhelnik
Vzorky byly deformovény v tahu a tlaku do 1% a 10% deformace a poté
z nich byl odfiznut kus, ktery byl vyleStén pro analyzu pomoci EBSD.
Na obr. 3.12 je vidét jasny rozdil mezi obéma vzorky jak v tvaru dvojcat, tak

v jejich orientaci. Zatimco u tlakového vzorku mliZeme pozorovat velika Sirokd
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dvojcata pres celé zrno. V tahu mame mix nékolika malo vétsich dvojcat a velikého
poctu malych dvojcat. Nékterd dvojcata jsou tak mala a husté umisténa, ze zvoleny
krok mérfeni (1um) nebyl dostatec¢né maly na rozliSeni jednotlivych dvojéat a na
snimku se tedy jevi jako oblacky (Obr. 3.13). Podivdame-li se na zdznam Image
Quality (obr. 3.14 a), ktery je schopny velmi dobfe zobrazit hranici zrna a dvojcete,
nebo zvolime-li jemnéjsi krok (obr. 3.14 b), je vidét, Ze se skutec¢né jedna o

jednotliva dvojcata.

1010

oooA 2110

a) < smér naméhani ——> b)

Obr. 3.13 a) mapa EBSD po 1% deformace v tahu, b) orientacni trojuhelnik
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Obr. 3.14 a) mapa Image Quality, b) EBSD mapa s krokem 0.35 um
Zobr. 3.13 a obr. 3.14 b) je rovnéz patrné, Ze u nékterych zrn dojde ke
zdvojcaténi celé hranice zrna. U obr. 3.14 b) jsou roviny zobrazeny v orientaci vUci

sméru hamahani.

23



Vysledky méreni a diskuse

Dalsi rozdil je v barvé a tedy i orientaci dvojcat. U tlakovych vzork(i mizeme
pozorovat, Ze v ramci jednoho zrna se tvofi dvoj¢ata se stejnou barvou a maximalné
dvéma rliznymi odstiny, a tedy podobnou orientaci. Pficemz kdyZ maji dvojcata jiny
odstin, tak jsou na sebe témér kolmd. Dvojc¢ata v tahu maji rGzné barvy i odstiny
tedy i orientace i rizné sméry. | v tahu plati, Ze dvojcata s riznym odstinem jsou na
sebe pfiblizné kolma. Navic je moZné pozorovat, Ze dvojéata se stejnou barvou maji
podobnou velikost a tvar.

Podivame-li se na vzorky po vétsi deformaci (10%), vidime i zde vyrazny
rozdil (obr.3.15) VétSina zrn je zcela zdvojcatéla a je patrna silnd bazdlni textura.

Oproti tomu v tahu jsou stale patrna jednotlivd dvoj¢ata. Rovnéz tento vzorek ma

vyraznou texturu, kdy je bazalni rovina natocena kolmo ke sméru namahani.

ogonoA 2110
c)

Obr. 3.15 Mapy EBSD po 10% deformace a) v tlaku, b) v tahu, smér namahani je
kolmy na rovinu obrdazku.

3.1.5. EPSC model
Variaci Voceho parametrd jsme modelovali deformacni kfivky, aby co

nejlépe odpovidaly namérenym vysledkiim, véetné datlim z neutronové difrakce.

Dalsi podminkou bylo, aby konstanty odpovidaly znamym kritickym skluzovym

vV

s dvojcaténim mél mit vyrazné niz$i hodnotu nez prismaticky skluz[9]. Nejvyssi
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Cislenou hodnotu musi mit pyramidalni skluz 2. fadu, ktery navic neni aktivovan pfi

deformaci v tahu. Jiné skluzové systémy, jako napt. pyramidalni skluz 1. fFadu nebo

jiné systémy dvojcaténi, jsme pro zjednoduseni neuvazovali.

To[MPa] | T,[MPa] | 8,[MPa] | 6,[MPa]
Bazalni 5 2 4000 125
Prismaticky 22 10 1000 50
Pyramidalni 90 40 500 0
Dvojcaténi 7 0 0 0

Tab. 2 Voceho parametry pouzité v modelu

Namérenym vysledkim nejlépe odpovidaly hodnoty vtab. 1. Porovnani

deformacnich kfivek je na obr. 3.16. Pfesnym fitovanim namérenych hodnot

mulzZeme z modelu dostat informace, které nejsme schopni jinak zméfit. Napfriklad

aktivaci jednotlivych skluzovych systémd, v€etné rozdéleni na aktivitu ve dvojcatech

a pUvodnich zrnech nebo difrakéni data z axialnich rovin.
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Obr. 3.16 porovnani deformacnich kfivek a modelu a) v tlaku, b) v tahu
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Obr. 3.17 a) pocet dvojcat, b) nukleace novych dvojcat
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Obr. 3.18 mfizova deformace vybranych rovin v tlaku
Na obrazcich 3.17 a 3.18 muUZeme pozorovat, Ze data z modelu sedi
s namérenymi hodnotami. V tahu vznikda mnohem vice dvojcat a jejich nukleace je i
pfi vyssich deformacich. Rovnéz mfizova deformace na reflexich (0002) a (10.3)

prechazi po pocatecnim tahovém napéti k napéti tlakovému.

3.1.6. Diskuze vysledku
Pomoci rlznych metod jsme pozorovali nékolik vyraznych rozdild mezi

deformaci vtahu a tlaku. Ktomu, abychom mohli nase vysledky interpretovat,
musime se nejdfive podrobnéji zaméfit na to, jaka zrna jsou vhodné orientovand
pro dvoj¢aténi v tahu a v tlaku.

Vhodné orientovana zrna pro dvoj¢aténi béhem tlakové zkousky jsou takova
zrna, jejichz osa c je kolma na osu namahani. Dvojce ma pak osu c rovnobéznou se
smérem namahani. Naopak zrna, jejichz osa c je rovnobéind s osou namahani, jsou
vhodné orientovand pro dvoj¢aténi béhem tahové deformace a dvojc¢ata maji osu c
kolmou na smér namahani. Ztohoto vyplyva, Ze zrn vhodné orientovanych pro
dvojcaténi béhem tlakové zkousky je mnohem vice, nez v tahu.

Rovnéz se podivejme, kolik riznych variant dvojcat, mize z jednoho zrna
vzniknout (obr. 3.19, 3.20). V tlaku jsou pouze dvé vyhodné varianty, které jsou
ekvivalentni. Tyto dvé varianty maji vzajemnou misorientaci 7,4°. Oproti tomu
vtahu je Sest ekvivalentnich variant. Ztoho protilehlé pary dvojcat (vyznaceny

stejnou barvou) se lisi rovnéz o 7,4° a zbyla dvoj¢ata maji misorientaci kolem 60°.
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Obr. 3.19 mozZné varianty dvojcat v tlaku

.......

_________________

Obr. 3.20 a) roviny dvojcaténi, b) mozné varianty dvojcat v tahu
Dale se zamysleme, jak probiha deformace vzorku a jak v jednotlivych
zrnech, napfr. pfi 2% deformaci. Vychozi textura vzorku je zcela ndhodna a vzorek by
se tedy mél deformovat zcela symetricky (obr.3.21 a). Porovname-li to s deformaci

v jednom zrné zplsobenou jen dvojc¢aténim (obr. 3.21 b), vidime, Ze tato deformace

je naprosto jina.
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Obr. 3.21 deformace 1% v tlaku a) v celém vzorku, b) v zrné pomoci dvojcaténi

Zatimco vzorek se deformuje ve vSech smérech kolmych na osu namahani
stejné, zhruba polovinu deformace v axidlnim sméru, dvoj¢aténi neni schopno takto
symetrickou deformaci dosdhnout. Dochazi tedy k vétsi deformaci podél osy c
pGvodniho zrna. Okolni zrna vSak vétsi deformaci neumoZiuji a zrno je tedy
stlatovdno podél své osy c, coz presné odpovidda meérenim mikrostrukturnich
deformaci.

U deformace v tahu je zakladni princip podobny. Rozdil je vSsak v tom, Ze zrno
ma k dispozici Sest ekvivalentnich orientaci, do kterych muzZe vytvofiit dvojce.
Deformace ztakto rdzné orientovanych dvojéat se mohou zprlmérovat a
deformace jednoho zrna tedy muze byt stejnd, jako deformace celého vzorku. Toto
neni v tlaku mozné, protoZze dvé mozné orientace dvojéat vytvafi velice podobnou
deformaci.

Podivame-li se znovu na obrazky EBSD, pozorujeme presné tento efekt. U
tlakovych vzork( maji dvojcata pouze dva rizné odstiny (Obr . 3.22) Na obrazku jsou
vyznadeny misorientace 86,3° a 7,4°, coZ je vzajemna misorientace zrno dvojée a
misorientace dvou dvojcéat. MUZeme pozorovat, Ze namérené hodnoty pomérné

presné odpovidaji teoretickym hodnotam.
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Obr. 3.22 a) EBSD po 1% deformaci tlaku b) misorientace podle vyznacené Sipky
c) orientacni trojuhelnik
V tahu je vice typU dvojcat. Vybrali jsme zrno, jehoz orientace je témér
ideadlni pro dvojcaténi béhem tahové deformace. MUZieme v ném pozorovat
dvojcata trech rliznych barev (obr. 3.23). Mezi dvojéaty a zrnem jsme opét spocetli

vzajemné misorientace (obr. 3.24).

Obr. 3.23 EBSD po 1% deformace v tahu s vyznacenymi liniemi spoctenych

misorientaci (obr. 3.24), jsou zobrazeny orientace rovin kolmych na smér namahani
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Obr. 3.24 Grafy misorientaci spoctenych podle linii z obr. 3.22 a) ¢ern3, b) zlut3,
c) ¢ervenad, d) tmavomodra

Z grafu na obr. 3.24 a) je vidét, Ze svétle modra, tmavo modrd a zelena
dvojcata maji vzajemnou misorientaci kolem 60°. Ze zbylych grafl Ize pak vycist, Ze
dvojéata, ktera maji stejnou barvu, ale jiny smér, maji misorientaci 7,4°. V zrné se
tedy vyskytuje vSech 6 moznych typl dvojcat. Podobné zbarvena dvojcata maji
misorientaci 7,4°, dvoj¢ata s jinou barvou maji misorientaci 60° (obr. 3.24).

Rovnéz se zde uplatriuje efekt jiného poctu vhodné orientovanych zrn.
V tlaku dvojcéati predevsim zrna, jejichz orientace je velmi blizka orientaci pro
dvojcaténi idedlni. Oproti tomu v tahu dvojcati i zrna, kterd nejsou pro dvojcaténi
zcela vhodné orientovana. Toto odklonéni od idedlni orientace zpUsobuje, Ze Sest
orientaci pro dvoj¢aténi uz neni zcela ekvivalentnich.

Na obr. 3.25 mlzZeme pozorovat, jaky ma tato zména vliv na tvar dvojcat.
Zrno je orientovano tak, Ze dvé orientace dvoj¢at maji témér idealni orientaci,
zatimco zbylé Ctyri orientace jsou, co se tyce orientace osy c vlici ose namahani,

velmi podobné orientaci zrna.
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Obr. 3.25 a)EBSD po 1% deformaci v tahu s vyzna¢enymi orientacemi b) orientace
zrno — dvojcata v levém zrné, c) orientace zrno — dvojce v pravém zrng;
jsou zobrazeny orientace rovin kolmych na smér namahani

MuzZeme pozorovat, Ze dvojcata, kterad jsou orientovana vyhodnéji vici ose
namahani jsou velkd a je jich mensi pocet. Vyskytuji se ve dvou smeérech
s misorientaci 7,4°. Dvoj¢ata s méné vyhodnou orientaci se naopak vyskytuji ve
velkém poctu a jsou mala. U vedlejsiho zrna mlzeme pozorovat, Ze zrno i dvojce
maji vic¢i sméru namahani zcela symetrickou orientaci, takZe je nelze barevné

rozlisit. RovnéZ lze pozorovat, Ze ackoliv jsou obé zrna orientovdna vici sméru

namahani velmi podobné, zpUsob jejich deformace je velmi odlisny.
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Tento efekt mUZeme pozorovat i na dalSich obrazcich z EBSD (obr. 3.26). |
zde jsou dvojcata, jejichZ orientace neni pfili§ vyhodnd, mald a ve velkém poctu.
Neprilis vhodnou orientaci dvojcete je zablokovan jeho rlst. Aby ovSem byla
zachovana kontinuita deformace, musi se objevit dalsi dvoj¢ata a pozorujeme tedy
velké mnoiZstvi malych dvojéat. Rovnéz mlzeme z divodd zachovani kontinuity

pozorovat zdvojcaténi celé hranice zrna.
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Obr. 3.26 a) EBSD po 1% deformaci v tahu, b) orientace zrno-dvojce;
jsou zobrazeny orientace rovin kolmych na smér namahani
Silnd bazalni textura, pozorovand v tlaku pfi 10% deformaci je zplsobena
tim, Ze dvojcata, kterd jsou v ramci jednoho zrna shodné orientovana, jsou svym
rastem schopna preorientovat celé zrno. Naopak v tahu je vlivem rdznych orientaci
jednotlivych dvoj¢at moZnost preorientovat celé zrno velice omezena, v dlsledku

¢ehoz mlzZeme pozorovat jednotliva dvojcata i pfi velkych deformacich.

32



Vysledky méreni a diskuse

1,0 T T T 0,10 0,10
— = Bazalni
{ = = Prismaticky
. = = Pyramidalni
0’8 M — — Dvoj¢aténi
\ —— Nukleace dvojcat w w
0 6_ i Deformace
’

10,05 0,05

0,00

0,00

Aktivita skluzovych systemu
Aktivita skluzovych systemu

a) b)
Obr. 3.27 EPSC model s vyznacenou aktivitou skluzovych systém( a nukleaci dvojcat
a) v tlaku, b) v tahu

Podivame-li se na vysledky ziskané pomoci EPSC modelu, ziskdme velice
zajimavé vysledky ohledné aktivity jednotlivych skluzovych systéma (obr. 3.27). Jako
prvni se aktivuje bazalni skluz spolu s dvoj¢aténim. Pfi podrobném pohledu na
deformacni krfivku si vsak lze vSimnout, Ze kromé aktivace téchto dvou
deformacnich procesu je plasticka deformace akomodovana i dalSimi mechanismy.

Vyraznéji je tento efekt vidét, pokud v modelu pozménime vychozi hodnotu
CRSS prismatického skluzu k vy$si hodnoté (obr. 3.28). Pak je vidét, Ze dokud
nedojde k aktivaci prismatického skluzu makroskopickd plastickd deformace je
minimalni. MUZeme si rovnéZz vSimnout, Ze tento efekt je vyraznéjsi u tahové
deformace, coz naznacCuje vy$Si podil prismatického skluzu béhem tahové

deformace.
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Obr. 3.28 Modelované deformacni kfivky s idedlnimi Voceho parametry (¢arkované)

a se zvysenou hodnotou CRSS pro prismaticky skluz (plna ¢ara)
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Zvysledkl wvyplyva, Ze kdvojcaténi spiSe nei ndsledkem externiho
makroskopického napéti dochdzi v disledku lokalni koncentrace napéti. Tudiz maze
nastat i pred dosazenim makroskopické meze kluzu. PouZitou experimentalni
technikou (Instron 5882) je obtizné pozorovat mikroplastickou oblast. Nicméné

pokrocilejsi technika (napf. laserovy extensometr) muze toto tvrzeni potvrdit.
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Obr. 3.29 Porovnani aktivit jednotlivych skluzovych systém( v tahu (plna ¢ara) a
tlaku (prerusovana cara)

Vyrazny rozdil je také v aktivité jednotlivych skluzovych systému (obr. 3.29).
V tahu i tlaku zpoc¢atku dominuje bazalni skluz podporovany dvojcaténim. MzZeme
pozorovat, Ze podil dvojcaténi na celkové deformaci je po celou dobu deformace
vétsi v tlaku nez vtahu. Pfi aktivaci prismatického systému dojde béhem tahové
zkousky kvyraznému omezeni podilu bazdlniho skluzu na Udkor skluzu
prismatického, ktery se nad 50 MPa stane hlavnim aktivnim skluzovym systémem.
Postupné stale dochazi k nardstu aktivity prismatického skluzu na ukor skluzu
bazdalniho a dvojéaténi.

Pti tlakové deformaci nedochadzi k tak vyraznému omezeni podilu bazalniho
skluzu na uUkor prismatického. Bazalni skluz ma nejvétsi podil na deformaénich
procesech po celou dobu deformace. Pfi 75 MPa se mulze bazalni dislokace <a>
interagovat s prismatickou dislokaci <c> a dojde tak k aktivaci pyramidalni dislokace
systému <c+a> na ukor systému bazdlniho a prismatického. Aktivita pyramidalniho

systému narUsta a postupem Casu se stava hlavnim skluzovym systémem.
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Muransky a spol. spocitali inverzni pélové obrazce Schmidova orientacniho

faktoru pro rGizné skluzové systémy (obr. 3.30)
11.0
@

Obr. 3.30 Schmidovy faktory pro rlizné skluzové systémy a orientace[23]

Podivame-li se na to, které orientace zrn jsou nejvyhodnéjsi pro aktivaci
skluzovych systém(, mlZeme tento rozdil v aktivité skluzovych systémui opét
vysvétlit rozdilnym vyvojem dvojcaténi béhem tahové a tlakové deformace. Zrna,
vhodné orientovanad pro dvojcaténi béhem tlakového namahdani nejsou vhodné
orientovand pro bazalni skluz. Daleko vhodnéji jsou orientovana pro prismaticky
skluz. Vzhledem k nizsimu CRSS pro dvojcaténi nez pro prismaticky skluz, za¢nou
zrna dvojcatit. Tim dojde k omezeni volné drahy pro Sifeni dislokaci a pfi dosazeni
dostateCného napéti pro aktivaci skluzového napéti je prismaticky skluz ve
zdvojc¢atélém zrné znaéné omezen. RovnéZ nové vznikld dvoj¢ata nejsou vhodné
orientovana pro prismaticky skluz. Proto prismaticky skluz neziska vyssi podil na na
celkové deformaci.

Nové vznikla dvoj¢ata musime rozdélit do dvou skupin. Orientace pavodni
zrno - dvoj¢e (10.0)-(00.2) resp. (11.0)-(10.3) (obr. 3.31)[23; 28]. U prvné
zminovaného neni ani plvodni zrno ani dvoj¢e vhodné orientovano pro bazalni
skluz. Naopak je vhodné orientovano pro pyramiddlni skluz druhého radu. Dvojce
typu (10.3) je vhodné orientovdno jak pro bazalni skluz, tak pro skluz pyramiddini.

Vzhledem k tomu, Ze jsme jiZ dfive pozorovali, Ze dochazi ke zdvojéaténi celych zrn a
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Vysledky méreni a diskuse

pfi vysSich deformacich pozorujeme silnou bazalni texturu, Ize timto vysvétlit, proc
si bazalni skluz stale zachovava vysoky podil na celkové deformaci a dochazi

k aktivaci pyramidalniho skluzu.

(10.3)

b)
Obr. 3.31 Dvojcatové rodiny a) (10.0)-(00.2) b) (11.0)-(10.3), ¢ernou barvou je

plvodni zrno a Cervené je dvojce
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Obr. 3.32 Porovnani aktivit jednotlivych skluzovych systém( v zrnech (¢arkované),
dvojcatech (teckované) a celkem (plna ¢ara) béhem tlaku
Podivame-li se na aktivitu skluzovych systém zvlast v zrnech a v dvojcatech,
vysledky odpovidaji predchozim zavérim (3.32). Nejaktivnéjsi skluzovy systém

v dvojéatech je bazalni skluz a pti vysokych tlacich mizZeme pozorovat rostouci
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Vysledky méreni a diskuse

aktivitu pyramidalniho skluzu. Aktivita prismatického skluzového systému je velmi
nizka.

Pfi podrobnéjsim pohledu na aktivitu prismatického skluzového systému
vSak mlzZeme pozorovat, Ze je v dvojcatech aktivni uz v okamziku, kdy se objevi
prvni dvojéata. Ve dvojc¢atech tedy dochazi k aktivaci tohoto skluzového systému
mnohem dfive, nez je tomu vzrnech. Tento jev lze vysvétlit, pokud se opét
podivame na mftiZzové deformace v jednotlivych zrnech a na asymetrii deformace
zrno — vzorek.

Z méfeni nam vyslo, Ze v systému zrno dvojce je pomérné velké tlakové
napéti v zrné i v radidlnim sméru. Napéti v samotném dvojceti ziskat nelze, protoze
se difrakéni zaznamy prlméruji i s napétimi ze stejné orientovanych zrn. Lze vsak
predpokladat, Ze i ve dvojceti je tlakové napéti v radidlnim sméru. Dvojce je pak vici
tomuto napéti vhodné orientovano pro prismaticky skluz, kterym tam muze dojit
k uvolnéni napéti ve dvojceti.

Zrno je naopak vic¢i tomuto napéti orientovano vhodné pouze pro
pyramidalni skluz, ktery ma mnohem vétsi CRSS a nemlze tedy k uvolnéni napéti
dojit. V zrné je tedy tlakové napéti rovnobézné s osou ¢, coz neni vhodna konstalace
pro dvoj¢aténi a vznik novych dvojcat je tedy zablokovdan. V dvojcatech vsak jiz doslo
k uvolnéni napéti a rust jiz vytvorenych dvojcat tedy blokovan neni.

Pfi tahové deformaci je tomu jinak. Dvojéati ta zrna, ktera nejsou vhodné
orientovana pro prismaticky skluz a vétSina z nich ani pro skluz bazalni a naopak
noveé vznikld dvojéata jsou vhodné orientovand pro prismaticky skluz. Pfevazuji tedy
zrna vhodné orientovana pro prismaticky skluz. Tim lIze vysvétlit, proc¢ se prismaticky
skluz stdva hlavnim deformaénim mechanismem. Pyramiddlni skluzovy systém

naopak neni aktivovan, protoZe vhodné orientovana zrna zdvojcatila.
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Obr. 3.33 Porovnani aktivit jednotlivych skluzovych systém v zrnech (¢arkované),
dvojcatech (teckované) a celkem (plna ¢ara) béhem tahu
Pfi prozkoumadni aktivit skluzovych systému v zrnech a ve dvojcatech se ndm
toto tvrzeni opét potvrzuje a prismaticky skluz je dominantnim mechanismem u

dvojcat (Obr. 3.33).
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3.2.Mg-Al
3.2.1. Vychozi stav materialu
Nedeformované vzorky byly vyleStény a naleptany pro pozorovani na
optickém mikroskopu (obr. 3.34). Mezi vzorky nebyl pozorovan rozdil ve velikosti

zrna. U vzorku s9 hm. % Al mlZeme na hranicich nékterych zrn pozorovat, ze

intermetalicka faze je pfitomna na hranici nékterych zrn.

c)
Obr. 3.34 Mikrostruktura nedeformovaného materialu a)Mg, b)Mg2Al, c)Mg9Al

Na vzorcich byla rovnéZz mérfena ND, kterd neodhalila Zadnou prednostni

orientaci. U vzorku s9 hm. % Al jsme mohli pozorovat difrakéni piky od

intermetalické faze M g,,Al;,. Analyzou difrakéniho zdznamu jsme urcili objemovy

podil této faze na 1% (Obr 3.35).
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Obr. 3.35 Analyza difrakéniho profilu Mg9Al

Rovnéz je patrnd drobnd zména mfiZovych parametr(, viz Tab.2. Se
vzrUstajicim obsahem hliniku klesaji mtiZzové parametry. Toto je zplsobeno
zaClefiovanim hliniku, ktery md mensi atomovy polomér do krystalové mfize
horc¢iku. V dlisledku zmény mriZovych parametr( roste i pomér c/a a sniZuje se

hodnota smykové deformace zplisobena dvoj¢aténim (tab. 2).

a C c/a smykova deformace
Mg 3,212 | 5,216 | 1,624 12,9%
Mg2Al 3,204 | 5,204 | 1,625 12,8%
Mg9Al 3,179 | 5,173 | 1,627 12,5%

Tab. 3 Vliv pfimési hliniku na mfiZové parametry

3.2.2. Deformacni zkousky
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Obr. 3.36 Porovnani deformacnich kfivek a) v tlaku, b) v tahu

0,12
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Vysledky méreni a diskuse

Z deformacnich kfivek je poznat, Ze se vzrUstajicim obsahem hliniku roste i
mez kluzu a rovnéZz maximalni dosazené napéti. U vzorku s deviti procenty vsak
dochazi kvyraznému omezeni taznosti. Tato skuteCnost je ddna pfitomnosti
intermetalické faze na hranicich zrn. U vzorku se 2 hm. % Al jsme vyraznou zménu
taznosti nepozorovali (obr. 3.36).

MuzZeme vSak pozorovat zménu stupné deformace pti dosazeni maximalniho
napéti. Zatimco u Cistého horciku to bylo kolem 1%, a poté dochazelo k odpevnéni,

u Mg2Al je maximalni napéti dosazeno az pfi lomu kolem 2,5%.

10°
—— Pure Mg i3 —— Pure Mg
—— Mg2Al 3 —— Mg2Al
- Mg9Al o Mg9Al
2 s
@ (103
< c
310°; 3
10%;
1’." |
— [E—
0,05¢ 0,03 ¢
a) b)

Obr. 3.37 Porovnani AE a) v tlaku, b) v tahu

v

Ze zaznamU AE je patrné, Ze nejvétsi signal mérime pfi obou deformacnich
modech u Cistého horcéiku (Obr. 3.37). Rozdil nastava u vzork( s obsahem hliniku.

Zatimco v tlaku nema podil hliniku na silu signdlu Zadny vliv, pfi tahové zkousce se

vzrUstajicim obsahem hliniku signdl klesa.
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4. Zavér

4.1.Shrnuti vysledkii
Hlavni vysledky prace jsou shrnuty v nasledujicich bodech:

e Hoficik vykazuje silnou asymetrii deformacniho chovani v tlaku resp. tahu

e Vpribéhu deformace vtlaku dochazi ke zpevnéni materidlu, pfi deformaci
kolem 3% u deformace v tahu k Zddnému zpevnéni nedochazi.

e Vpribéhu deformace vtlaku dochazi ke vzniku dvoj¢at pouze na pocatku
deformace. Maximum dvojcaténi nastavana pocatku plastické deformace, poté
signal rychle klesd k nule. Nova dvojcata nevznikaji, pouze dochazi k nartstu
stdvajicich dvojcat.

e V prubéhu deformace v tahu dochazi ke vzniku dvojcat i pfi vy$sich deformacich.

e Vtahu mlzZeme pozorovat velky pocet malych dvojcat, oproti tomu v tlaku
pozorujeme mensi pocet velkych dvojcat.

e Pres rozdilny vyvoj dvojcat vtahu a tlaku nebyl pozorovan vyrazny rozdil
v objemovém podilu dvojcat.

e Rozdilny vyvoj dvoj¢at je zplUsoben rozdilnymi orientacemi zrn vhodné
orientovanych pro tah a tlak a stim spojenymi ekvivalentnimi orientacemi
dvojéat. V tlaku jsou vhodné orientovany pouze dva typy dvojcat, zatimco v tahu
je vhodnych vsech Sest orientaci dvojcat.

e Deformace zplsobena dvoj¢aténim v jednom zrné je v tlaku nesymetricka vudi
ose namahani, coz zpusobuje rozdilny vyvoj mrizové deformace oproti tahu, kde
Ize symetrické deformace dosahnout.

o NizsSi pocet zrn vhodné orientovanych pro dvojcaténi béhem tahové zkousky
zpUsobuje, Ze dvojcati i zrna, kterad nejsou vhodné orientovana pro dvojcaténi.

e Dvojcata, kterda maji vyhodnéjsi orientaci vi¢i ose namadhani, jsou v ramci
jednoho zrna vétsi nez dvojcata s méné vyhodnou orientaci.

e Pfi vyssich deformacich dojde v tlaku k preorientovani celého zrna, oproti tomu
v tahu je i pfi vysSich deformacich jsou stale patrna jednotliva dvojcata.

e Z modelu EPSC vyplyvd, Ze se vyrazné lisi aktivita jednotlivych deformacnich

mechanismuU v tahu a tlaku
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Zaveér

V tahu i tlaku nejprve dominuje bazalni skluz podporovany dvojcaténim, toto je
oblast mikroplasticity.

Pti aktivaci prismatického systému dojde béhem tahové zkousky k vyraznému
omezeni podilu bazdlniho skluzu na dkor skluzu prismatického, u tlakové
zkousky neni toto omezeni pfilis vyrazné.

Béhem tahové zkousky nedochazi a aktivité pyramiddlniho skluzu, coZ je dano
tim, Ze zrna vhodné orientovand pro pyramidalni skluz zdvojcatila.

Béhem tlakové zkousky pozorujeme pfi vysSich tlacich vyraznou aktivitu
pyramidalniho skluzu, coz je dano vhodnou orientaci dvojcat pro pyramidalni
skluz.

Ve dvojc¢atech dochazi ke skluzu v prismatickych rovinach, coz uvolfiuje napéti
vzniklé asymetrii vici vnéjsi deformaci a rust dvojcat tak neni omezen, oproti
tomu je orientovano vici tomuto napéti vhodné pouze pro pyramidalni skluz,
ktery ma prilis vysoké kritické skluzové napéti, a napéti v zrné se tedy uvolnit
nemuze

Vzristajici podil hliniku v hoféikové matrici zvySuje mez kluzu i maximalni
dosaZzené napéti

Intermetalickd faze M g,,Al;, md negativni vliv na taznost slitiny. Vyrazny rozdil
mezi taznosti Cistého hofciku a slitiny bez pfitomnosti intermetalické faze
pozorovany nebyly

Nejvétsi signal AE méfime pfi obou deformacnich médech u ¢istého horciku

V tlaku nema podil hliniku na silu signalu Zadny vliv, pfi tahové zkousce se

vzrUstajicim obsahem hliniku signdl klesa.

4.2.Naméty pro dalsi praci
Z namérenych vysledk(l jsme ziskali nékolik ndmétd pro dalsi praci

Méreni neutronové difrakce pfi deformaci za vyssich teplot

Zméfit neutronovou difrakci na vzorcich s pfimési hliniku

Vyvinout model, ktery by zahrnoval interakce mezi jednotlivymi zrny, nejen
interakci s primérnou orientaci

Zkoumat vyvoj mikrostruktury v zavislosti na stupni deformace pomoci EBSD
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7. Seznam pouZitych zkratek
e AE — akustickd emise

e CRSS — kritické skluzové napéti

e EBSD —difrakce zpétné odrazenych elektront

e EPSC model — Elasto-plasticky self-konzistentni model

e FWHM — polosirka piku

e HCP — hexagonalni struktura s tésnym usporadanim

e HEM —homogenni matrice, kterd ma zprlimérované vlastnosti monokrystalu
e KFM — katedra fyziky material(i

e Mg2Al —slitina hot¢iku s 2 hm. % hliniku

e  Mg9Al —slitina hor¢iku s 9 hm. % hliniku

e ND - neutronova difrakce
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