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Abstrakt:

Tepelné vymeéniky v automobilovém priimyslu jsou Casto vyrabény z hlinikové slitiny
AW 3003. Soucasnd snaha o redukci hmotnosti automobilii vede k potfebé sniZit
tloustku folii, ze kterych se vyméniky vyrabi. Aby se vyhovélo vSem pozadavkim
kladenym na finadlni vyrobek, je nutné hledat nové materidly anové zplsoby
termomechanického zpracovani. Jako perspektivni materidl se jevi modifikovana slitina
AW 3003 s piidavkem zirkonia. Zirkonium vytvaii drobné metastabilni precipitaty
AlsZr, které brani pohybu hranic zrna a posouvaji rekrystalizaci k vy$$im teplotam. Jako
nejefektivnéjsi tepelné zpracovani pro vytvoreni téchto Castic se ukazalo dvoustupnové
zihani na teplotach 250 °C a 450 °C s pomalym nab&éhem, které vede k vytvoteni ¢éstic
o velikosti 10 nm.
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Abstract:
Heat exchangers in automotive industry are often manufactured from aluminum-based

alloy AW 3003. In recent time, the aim to reduce the weight of the cars leads to
thickening of the foils, which are used for manufacturing of the heat exchangers. In
order to fulfill all requirements on mechanical properties of the exchanger, new
materials and thermo-mechanical treatments have to be found. Modified alloy AW 3003
with addition of zirconium seems to be perspective. Zirconium forms metastable
precipitates Al;Zr, which pin moving grain boundaries and shift recrystallization to
higher temperatures. The most effective heat treatment, which leads to precipitation of
these particles, seems to be a two-step annealing at temperatures 250 °C and 450 °C
with slow heating rate. The precipitates formed were of diameter 10 nm.
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1 UVOD

Folie vyrobené z hlinikové slitiny AW 3003, jejimz hlavnim legujicim prvkem je
mangan, se ¢asto pouzivaji v automobilovém primyslu pro vyrobu tepelnych vyménikt
(Obr. 1.1). V poslednich letech vedou ekologické pozadavky ke snizovani hmotnosti
automobill a jejich soucasti. Jednim z moZnych zplisobl redukce hmotnosti tepelného
vyméniku je pouziti ten¢i folie na jeho vyrobu. Aby byla u materialu zajisténa spravna
funkénost 1 pii tloustkach menSich nez 100 pm (coz je soucasna tlouStka folii), je
potieba zvysit pomér pevnosti materidlu k jeho hustoté. K dosahnuti tohoto cile je nutné
porozumét vSem mechanismiim doprovazejicim zpevnéni v konkrétnim zkoumaném
materidlu. Ve foliich o tloust’ce fadové 100 um je nutno uvazovat vSechny interakce
a strukturni slozky v sub-mikrometrickych a nanometrickych métitkdch. V potaz
musime brat téz hranice zrn, atomy rozpusténé v roztoku a ¢astice sekundarnich fazi. V
neposledni fad€é se projevi i vliv povrchu, protoze ztenCovanim fo6lii roste objemovy
podil povrchové vrstvy.

Pésy pro vyrobu tepelnych vyménika jsou piipravovany metodou plynulého liti mezi
valce, kterd ve srovnani s metodou konvencniho liti do formy vede ke snizeni spotieby
materidlu ienergie atim ke sniZzeni celkové vyrobni ceny folie. Materidly vyrobené
touto metodou maji ale znacné odlisSnou mikrostrukturu od materiali z konvencniho liti.
Je tedy potieba peclivé monitorovat zmény mikrostruktury béhem vyrobniho procesu.

Pro vyrobu folie o tloust’ce 50 um, kterd by po findlnim valcovani spliiovala pozadavky
na mechanické vlastnosti dané vyrobcem tepelnych vyméniki, je potieba najit novou
slitinu na bdzi Al-Mn, jelikoZ soucasné pouzivané slitiny pro vyrobu 100 pum folii
nemaji po dovalcovani na polovi¢ni tloustku vyhovujici vlastnosti vyzadované vyrobci
vyménikt. Jako perspektivni se jevi slitiny s pfidavkem zirkonia, v nichZ se tvofi
metastabilni precipitaty Al;Zr, které ¢inn¢ brani rekrystalizaci.

Cilem této prace je prostudovat mikrostrukturni zmény probihajici v materidlu
s ptidavkem zirkonia béhem modelového termomechanického zpracovéni, které ma
simulovat skute¢né procesy probihajici pii priimyslové vyrob¢ tenkych folii. Tato prace
vznikla v rdmci projektu Impuls FI-IM5/086 ,,Velmi tenké folie se zvySenou pevnosti a
vzpérnou odolnosti vyrabéné z plynule litych Al-Mn slitin®.

Prace je rozdé¢lena do Sesti ¢asti, po kratkém tivodu nésleduje prehled soucasného stavu
studované problematiky a stru¢na charakteristika hlavnich experimentalnich metod
pouzitych pii vypracovani diplomové prace. V dalsi ¢asti jsou uvedeny hlavni vysledky
ziskané pii feSeni dané problematiky. Nasleduje shrnuti vysledkii a jejich diskuze
zakonc¢end kratkym zavérem.



2 PREHLED SOUCASNEHO STAVU STUDOVANE
PROBLEMATIKY

2.1 Plasticka deformace FCC kovu

Plastickd deformace je slozity termodynamicky proces, jehoz pribéh je ovlivnén jak
vnéjSimi silami plisobicimi na vzorek, tak vznikem, pohybem, interakci a zanikem
miizovych poruch. Vysledkem je zména mikrostruktury kovu, ktera se projevi zménou
energetického stavu materialu a téZ zménou mnoha jeho fyzikalnich vlastnosti.

Béhem plastické deformace se v materidlu tvoii nové dislokace, které se pohybuji
a interaguji s ostatnimi dislokacemi, které pro né mohou byt prekdzkami. Aby se
dislokace mohly déle pohybovat v ptivodnim sméru i ptes prekazky, je tieba zvysit silu,
ktera na né ptsobi, tedy musime zvétsit vnéjsi mechanické napéti. Tento jev se popisuje
jako deformacni zpevnéni materialu. Hustota dislokaci pti deformaci roste pouze do
urCité hodnoty, kdy dojde k nasyceni a deformacni zpevnéni je kompenzovano
dynamickym odpevnénim. Hustota dislokaci v tomto stacionarnim stavu roste s klesajici

teplotou deformace 7 a s rostouci rychlosti deformace €.
Koeficient zpevnéni v je definovan vztahem [1]:

- foo
e @65 EE'O,TD’ 2.1)

kde o je napéti piisobici na vzorek a & deformace.

2.1.1 Vyvoj deformacni struktury ¢istych polykrystalt

Béhem deformace jsou dislokace v miizce kovu akumulovany atermicky a tvori
neuspoiadané shluky a spleti. Tato mikrostruktura vznikda pfedevSim pii nizkych
teplotach a vysokych rychlostech deformace, tedy kdyz dochazi k vyraznému
deformaénimu zpevnéni. Pfi zvySovani napéti se v materidlu zac¢ind postupné vytvaret
bunécna struktura, ktera je vysledkem procesti dynamického zotaveni, které se uplatiiuje
stale vice s rostoucim stupném deformace. Dislokace se zac¢inaji usporadavat do vice ¢i
mén¢ dokonalych bunécnych stén a zaroven ve vzorku vznikaji oblasti s nizkou
hustotou dislokaci, které tvoii vnitiky bunck. Disloka¢ni buiikky byvaji rovnoosé nebo
slab¢ protazené¢ ve sméru deformace a jejich vzdjemna disorientace je pouze nékolik
stupit. Buné¢nou strukturu popisujeme témito parametry: stfedni linearni rozmér
bunky d¢, tthel vzajemné disorientace 6 a tloustka bunécné stény ¢,. Tyto parametry
jsou zavislé na podminkéach deformace. Podle Holta [2] je stfedni rozmér buitkky v FCC
kovech zavisly na hustoté dislokaci N, podle vztahu:

d = =<

c \/N_D , (2.2)

kde K¢ je konstanta zavisejici na druhu kovu. Dislokacni strukturu vytvofenou béhem
deformace vSak nelze dostateCné popsat pouze jednim parametrem Np. Je zapotiebi
minimalné dvou parametrl, které by popisovaly zvlast’ dislokace tvorici bunééné stény
a dislokace uvnitt bunék. Tyto dva druhy dislokaci totiz mohou k celkovému o ptispivat
jinou mérou.




Béhem deformace klesa velikost bunék az k jisté minimalni hodnoté, ktera se dalsi
deformaci jiz neméni. M¢énit se uz nebude ani vzijemna disorientace §. Materidl je
z hlediska mikrostruktury v ustidleném stavu. Tento jev souvisi s tim, Ze velikost bunék
je urc¢ovana dynamickou rovnovahou mezi tvorbou bunéénych stén a jejich rozpadem,
coz je nasledkem procesti zpevnéni a odpevnéni, které¢ piisobi proti sobé. Pro velké
stupné deformace existuje vztah mezi pusobicim napétim a velikosti bun¢k d¢ [3]:

0z — (2.3)

Velikost buiiky je kromé velikosti deformace zédvisld také na vychozi mikrostruktute
vzorku, teploté a rychlosti deformace. Zavislost d¢ na stiednim linearnim rozméru zrna

dg lze popsat [4] vztahem:
d.=.d; . (2.4)

Ze vztaht (2.3) a(2.4) plyne, Ze zpevnéni materidlu mizeme dosdhnout sniZzenim
velikosti zrna vychoziho materialu a tim zvétSenim poctu hranic mezi zrny, které jsou
pro dislokace tézko proniknutelné. Zpevnéni snizenim velikosti zrn popisuje Hall-
Petchiiv vztah:

k
U:UOJFF (2.5)
G

kde k a g, jsou materidlové konstanty.

2.1.2 Plasticka deformace slitin

Pfiddnim cizich atomi do mifizky zakladniho kovu dochazi ke zméné jeho
mechanickych a fyzikélnich vlastnosti améni se téZ napéti nutné k deformaci.
Zpusobeny rozdil je ovlivnén jak typem cizich atomt, tak jejich koncentraci
a rozmisténim.

Cizi atomy vytvaii v mfiZzce napétové pole, se kterym pak pii plastické deformaci
interaguji pohybujici se dislokace. Cim jsou cizi atomy fid&eji rozmisténé, tim maji
vétsi interakeni energii E. Skluzové napéti plisobici na dislokaci 7y nutné pro piekonani
piekazky mizeme urcit ze vztahu [1]:

F
T,=—, 2.6
0% 57 (2.6)
F, = -gradl (2.7)

kde L je vzdalenost mezi ptekazkami, b Burgestv vektor dislokace a F), sila plisobici na
dislokaci. Toto zpevnéni, zpisobené legovanim cizich prvki, je nezavislé na historii
materialu.

V okamziku, kdy se cizi atomy za¢nou shlukovat, se v materidlu vytvotri nova faze
v podobé precipitatil, které jsou vyraznéj$imi piekédzkami pro dislokace nez samostatné
atomy pfimési. Vytvaii se kolem nich napétové pole zplsobené rozdilnou velikosti
atomu a rozdilem mérné energie vrstevné chyby mezi ¢astici a zakladni mfizi.

Pokud dochazi k deformaci materidlu obsahujiciho koherentni precipitaty, dislokace
precipitdit protnou azvysi tak skluzové napéti, jelikoz po prichodu dislokace
precipititem dojde k vytvoreni antifdzového rozhrani (které miize byt kompenzovano
pruchodem dalSich dislokaci) a zvétSeni plochy rozhrani mezi fazemi. Toto napéti vzdy
roste s rozmérem precipitatu.



Pii zpevnéni nekoherentnimi precipitaty nebo cizimi ¢asticemi, jako jsou disperzné
rozptylené oxidy (disperzni zpevnéni), dislokace Castici nemohou protnout ale vytvari
kolem ni disloka¢ni smycky. Dislokace se kolem CcCastice ohybd apo prekondni
Orowanova napéti (které je nepiimo umérné rozdilu vzdalenosti a poloméru ¢astic) jeji
bocni ¢asti anihiluji a dislokace pokracuje dale v pohybu materidlem [1].

O precipitaénim zpevnéni (vytvrzovani) mluvime v okamziku, kdy v disledku starnuti
materidlu dochazi krozpadu dvou a viceslozkovych tuhych roztoka, naptiklad
spinodalnim rozpadem nebo tvorbou Guinier-Prestenovych zon.

Tepelné¢ vytvrzovat lze pouze slitiny, které maji v rovnovazném fazovém diagramu
vyrazné vyssi rozpustnost pfimési pti zvysené teploté nez za teploty pokojové. Proces
vytvrzovani se sklada ze tii hlavnich ¢asti: rozpoustéci zihani, zchlazeni a starnuti.

Pfi rozpoustécim zihani se material zahifeje nad teplotu solvu, kdy dojde k vytvoteni
homogenniho tuhého roztoku. Pokud je obsah pfimési blizky maximéalni rozpustnosti, je
potieba vénovat péci spravnému dodrzeni teploty. Jeji prekroeni by mohlo vést
k nataveni hranic zrn, za nizsi teploty by se naopak nerozpustily vSechny castice do
tuhého roztoku. Prodleva na dané teplot¢ nesmi byt pfiliS velkd, aby nedoslo
k nahrubnuti zrna a tim k zhorSeni vlastnosti.

V nasledujicim kroku je materidl zakalen do vody o pokojové teploté a vznika tak
piesyceny tuhy roztok. Takto pfipraveny materidl je vétSinou homogenni, méd nizsi
pevnost a vyssi taznost a houzevnatost nez heterogenni material, z néhoz byl pfipraven.
Starnuti slitin Ize rozd€lit na ptirozené, které probiha za pokojové teploty, a umélé za
teploty vyssi. Dochazi pfi ném k nukleaci nové faze, kterd je oproti tuhému roztoku
bohatsi na pfimés. Piikladem muze byt vznik Guinier-Prestenovych zon (GP) typickych
napf. pro slitinu hliniku s médi. Béhem pfirozeného starnuti dochazi k difizi atomt
meédi, které se zacnou shlukovat do monoatomdrnich vrstvicek nazyvanych GPI.
Postupné tyto koherentni precipitaty nartistaji a vznikaji GPII, které jsou slozeny jiz
z n¢kolika vrstev medi. Tim je pfirozené starnuti ukonceno.

Pokud drzime materidl na zvySené teplote, zacinaji se objevovat semikoherentni ¢éstice
0" a zvysSuje se pevnost. Jakmile se ale zvétsi jejich objem, snizi se jejich pocet
a tim klesne pevnost. Tento jev je zndmy jako prestarnuti slitiny. Pfi dal$im zvySeni
teploty se semikoherentni faze @' transformuje na stabilni nekoherentni 6 fazi Al,Cu.
Ztrata koherence se projevi snizenim pevnosti a tvrdosti a nartistem houZevnatosti
a taznosti.

Pti spinodalnim rozpadu dochédzi v metastabilnim materidlu k fluktuacim ve slozeni
a diky diftzi se vytvari z presyceného tuhého roztoku homogenni smés dvou fazi, které
se vzajemné lisi slozenim, ale maji stejnou krystalovou strukturu.

2.1.3 Dynamické zotaveni

Zakladnimi mechanismy dynamického zotaveni jsou pti¢ny skluz Sroubovych dislokaci
a Splhani hranovych dislokaci [1]. Pfi¢ny skluz je tepelné aktivovany proces, jehoz
aktivacni energie zavisi napf. na energii vrstevné chyby a teploté deformace.

Vzorek se bude snaz dynamicky zotavovat, pokud mohou dislokace v daném materidlu
s mensi namahou opustit ptivodni skluzové roviny a interagovat s dislokacemi z jinych
zdroji. K pficnému skluzu dochéazi sndze v materialu, ktery ma vétsi energii vrstevné
chyby Egr [1]. Vétsina Cistych kovi s FCC nebo BCC miizkou ma Esr vysokou a patii
tak do skupiny kovii, ve kterych se pti¢ny skluz Casto uplatituje i pfi nizkych teplotach



deformace. Pfidani piimési vSak energii vrstevné chyby zmensuje a ve slitinach pak
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aktivacni energii. V krystalu se uplatituje pouze za vysokych teplot nebo za piitomnosti
velkych elastickych napéti. VétSinou dislokace Splhd pouze pomalu diky difazi
bodovych poruch v krystalu. Dislokacni ¢ara neSplha nardz jako celek, ale postupné
pohybem stupni podél dislokaéni cary. Rychlost Splhéni zavisi na aplikovaném napéti
a na rychlosti produkce bodovych poruch.
Aby se piiméd hranova dislokace zacala v matrici kovu pohybovat Splhanim, je na ni
potieba pusobit silou Fy kolmo ke skluzové roving, kterd odpovida aktivacni energii
vzniku vakance nebo intersticialu Er [5].
2

F 1 % (2.8)
Takovou silu mizeme ziskat bud’ vytvofenim nadbytecnych bodovych poruch
v krystalu kalenim, ozarenim, nizkoteplotni plastickou deformaci nebo plsobenim
mechanického napéti.
Je-li diftize vakanci v objemu materidlu pomaléd oproti absorpci nebo emisi vakanci na
stupnich, dojde k ustaleni rovnovahy v okoli stupiii a na dislokace neptisobi zadna sila.
Rychlost $plhani zacne v tomto ptipade byt kontrolovana difuzi vakanci v objemu.

K dynamickému odpevnéni miize za urcitych podminek pfispét kromé dynamického
zotaveni také dynamicka rekrystalizace. Zda tomu tak bude zavisi na vyvoji disloka¢ni
struktury materidlu. Dynamicka rekrystalizace se vétSinou uplatituje v kovech s nizkou
energii vrstevné chyby, ukterych nedochazi k vyraznému dynamickému zotaveni
béhem piedchozi deformace. Téz se uplatni v materidlech s vysokou pohyblivosti hranic
zrn. Pro danou teplotu arychlost deformace zacne dynamickd rekrystalizace pfi
dosazeni urcitého kritického napéti oz. Toto kritické napéti roste s rostouci rychlosti
a klesajici teplotou deformace a déale zavisi na typu materidlu, podminkach deformace
a deformacni historii vzorku [6]. Jeji zaCatek je pravdépodobné kontrolovan hlavné
vyvojem urcité kritické disloka¢ni substruktury.

2.2 Zotaveni a rekrystalizace deformované struktury

Pti plastické deformaci dochdzi v kovu k navySeni poctu miizovych poruch, ¢imz se
meéni jeho fyzikalni vlastnosti a také roste jeho vnitini energie [7]. Takto vznikla
struktura je termodynamicky nestabilni a ma tendenci se vracet zpét do stavu pied
deformaci. Aby k tomu doslo, musi systém piekonat energetickou bariéru Af;, ktera
oddéluje metastabilni stav od stavu stabilniho, ktery ma nizsi energii. Béhem zihani
deformovaného kovu dochazi k tepelné aktivaci a systém mtize pickonat bariéru Af;.
Tim Ize dosdhnout az navratu k fyzikalnim vlastnostem materialu ptfed deformaci. Tento
d¢j se nazyva statické zotaveni fyzikalnich vlastnosti a mezi mikrostrukturni procesy,
které pii ném probihaji v Cistych kovech, patii snizeni koncentrace bodovych poruch na
rovnovaznou, vzajemnd anihilace dislokaci auspofddani dislokaci do stabilnéjSich
konfiguraci. Obecné je zotaveni definovano jako vSechny procesy probihajici béhem
zihani, které neobsahuji migraci vysokouhlovych hranic zrn.

Pribéh zotaveni mizeme monitorovat méfenim zmén fyzikdlnich vlastnosti béhem
7ihani. Zihani miZzeme provadét bud’ izochronng, kdy zihame vzdy stejnou dobu na
postupné se zvysujici teploté, nebo izotermicky, kdy pfi konstantni teploté zvySujeme
Cas zihani. Mezi fyzikalni veli¢iny vhodné pro studium zmén fyzikalnich vlastnosti patii

10



elektricka rezistivita p. Pfi izochronnim zihani se v jistych teplotnich oborech méni
rychleji, v jinych pomaleji nebo je konstantni. Oblast s vyraznou zménou p se nazyva
zotavovaci stddium. Zotavovacim spektrem nazyvame kiivku zaporn¢€ vzaté derivace
zmény elektrické rezistivity Ap podle teploty zihani 7, v zavislosti na teploté
_dlbp)
dT,

Zotavovaci staddia se v ném projevi jako lokdlni maxima. Izotermickym Zihanim lze za
vhodnych podminek urcit parametry procesu, které probihaji v jednotlivych stadiich
(napt. aktivaéni energie).

Teplota, pti které nastavaji jednotliva zotavovaci stadia, a jejich mohutnost zavisi na
druhu kovu a na podminkach deformace. S klesajici rychlosti Zihani a rostoucim poctem
pocateCnich miizovych poruch se polohy zotavovacich stadii posouvaji k niz$im
teplotdm. Pfi nizSich stupnich deformace se mohou zotavovaci stddia rozpadat na
n¢kolik podstadii, coz znaci, ze béhem jednoho zotavovaciho stddia muze probihat
n¢kolik procest, které se navzajem ovliviuji [8].

Pro Cisté kovy mizeme zotaveni rozdélit na pét hlavnich stadii [8], [9]: stadia I-III:
zotaveni bodovych poruch (migrace, vzajemna interakce a anihilace v norech), stadium
IV: zotaveni disloka¢ni struktury (anihilace dislokaci opa¢ného znaménka, rozpad
dislokac¢nich smycek, pieuspotadani dislokaci do energeticky vyhodnéjsich konfiguraci)
a stddium V: primarni rekrystalizace a hrubnuti rekrystalizovanych zrn (absorpce
zbyvajicich bodovych poruch a dislokaci migrujicimi vysokouhlovymi hranicemi,
tvorba beznapétové struktury, snizeni plochy hranic zrn). Dal$im zvySovanim teploty
zihani dosdhneme hrubnuti rekrystalizované struktury.

Probéhne-li zotaveni vzorku jesté pied rekrystalizacnim zihdnim, zvysi se aktivacni
energie nukleace a migrace vysokouhlovych hranic, snizi se rychlost migrace téchto
hranic a prodlouzi se inkubac¢ni doba pro rekrystalizaci.

vs T (2.9)

Materialy studované v této praci jsou deformovany za pokojové teploty (valcovani za
studena), mezi relevantni jevy probihajici pfi odpeviiovani budou tedy patfit jen
zotaveni dislokac¢ni struktury a nésledna rekrystalizace.

2.2.1 Zotaveni bodovych poruch

Zotaveni bodovych poruch mize probihat tepelné aktivovanou migraci poruch k norim
nebo jejich vzajemnou anihilaci, a to bud’ pfimou cestou nebo s do¢asnym zachycenim
v pastech [8]. Pokles jejich koncentrace zavisi na okamzité¢ koncentraci, mechanismu
zotaveni a aktivacnich energiich probihajicich procest.

Po dokonceni deformace se v materidlu mize zna¢na ¢ast bodovych poruch nachazet ve
shlucich. Material t¢Z obsahuje mnoho dislokaci, které mohou slouzit jako pasti a zdroje
novych bodovych poruch. V disledku vysoké hustoty dislokaci je sttedni volna draha
bodovych poruch v plasticky deformovaném kovu niZsi nez v kovech ozarenych nebo
kalenych. Kinetika zotaveni bodovych poruch tak mize byt vyrazné ovlivnéna hustotou
a rozdélenim dislokaci v mtizce.
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2.2.2 Zotaveni dislokacni substruktury a polygonizace

Zihame-li material pii teploté vyssi neZ je teplota nutna pro zotaveni bodovych poruch,
ale stale dostate¢né nizkd na to, aby nedoslo k rekrystalizaci, dochazi ve vzorku ke
snizeni hustoty dislokaci a jejich pfeuspofadani. Na rozdil od zotaveni bodovych poruch
muze tento proces vést k odpevnéni materidlu. Béhem zotaveni dislokacni struktury
dochazi krom¢ snizeni hustoty dislokaci také k tvorbé subhranic, tzv. polygonizaci,
arustu subzrn. Konkrétni pribéh zotaveni zavisi na druhu a Cistot¢ kovu ana
podminkach predchozi deformace.

Mezi mechanismy snizeni hustoty dislokaci patii anihilace dislokaénich dip6ld, kdy
anihiluji dvé rovnobézné dislokace opacného znaménka umisténé ve dvou blizkych
rovnobéznych skluzovych rovinach [10]. Zotaveni statického souboru navzijem
neinteragujicich dipoli v Case ¢ se Tidi kinetikou druhého tadu a lze ho tedy popsat
rovnici pomoci hustoty dipoli Ny, a kinetického koeficientu Ky,

dN,
7"% -K,, N, - (2.10)

Rychlost tohoto procesu je fizena rychlosti Splhani dislokaci. Model anihilace dip6li
odpovida experimentadlnim hodnotam pouze pii malych deformacich. Pfi vyssich
stupnich deformace se zacinaji uplatnovat ijiné mechanismy uvnitt bunc¢k a
v bunécnych sténach.

Pti zvySeni teploty zihdni se mohou z bunéénych stén vytvofit dokonalé subhranice, coz
byvd nazyvano polygonizaci. Dislokace pii polygonizaci anihiluji s nejblizSimi
nadbyteénymi dislokacemi (ty, které nevyrovnavaji odchylky od koincidence dvou
sousednich zrn) v bunéénych sténach a uspotfadavaji se do pravidelné sité. Klesa tak
hustota dislokaci uvnitf bun¢k.

V zavérecné fazi zotaveni a v pocatcich primarni rekrystalizace miiZze dojit k rlstu zrn,
a to bud’ koalescenci subzrn nebo migraci subhranice. Pti koalescenci subzrn se rozpada
a postupn¢ mizi hranice mezi dvéma subzrny. Dislokace tvofici subhranici unikaji do
nejbliz§i vysokouhlové hranice a snizuji tim svou energii [11]. Subzrna pfi tom méni
svou orientaci pootacenim, dokud subhranice nezmizi a subzrna nesplynou v jedno
zrmo. Ke koalescenci dochazi ptfednostné v mistech, kde ma mifizka vysokou
disorientaci, napt. misto styku tfi zrn. Rychlost koalescence je dana ¢asovou zménou
uhlu disorientace € dvou subzrn aje fizena kooperativnim Splhdnim hranovych
dislokaci v subhranici [11].

Co se tyCe migrace subhranic, pro malé uhly disorientace (2°-9°) je pohyblivost
sklonovych hranic vyrazné¢ mensi nez téch vysokouhlovych. Migrace vysokouhlovych
hranic totiz mtize probihat individudlnimi pfeskoky atomu ptes oblast hranice, na rozdil
od nizkouhlovych hranic, které pro svou migraci vyzaduji kooperativni pohyb
hranovych dislokaci [12].

2.2.3 Primarni rekrystalizace

Po probéhnuti primarni rekrystalizace mohou fyzikalni veli¢iny charakterizujici
material nabyvat hodnot blizkych tém pied deformaci, jelikoZ béhem rekrystalizace se
struktura deformovaného kovu nahrazuje novou, beznapétovou strukturou.
Rekrystalizace probihd ve dvou hlavnich fazich: nukleace (vznik zarodkl nové
beznapét'ové struktury) a rist téchto zarodkt migraci vysokouhlovych hranic.
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Nukleace

Béhem nukleace se v miizce vytvaieji lokalizované oblasti s téméf neporusSenou
strukturou, které jsou od okoli oddélené vysokouhlovou hranici. Jejich velikost byva
radové 1-10 um. Zéarodek je definovan jako neporusend oblast miizky, jejiz celkova
energie hranice na jednotku objemu je mensi nez v ostatnich castech miizky v okoli.
Zarodek dosdhne své kritické velikosti, pokud je schopen samovolné riist migraci
vysokouhlovych hranic alesponi v jednom sméru. Zarodky se v deformované struktuie
tvoii prednostné v mistech, kde se pii deformaci vytvofil velky gradient pnuti [9], ktery
tvofi naptiklad hranice zrna a hranice deformacnich a skluzovych pésu.
Mezi zékladni mechanismy nukleace ftadime rist subzrn migraci subhranic
a koalescenci subzrn. Pro vznik zdrodku ristem subhranic hraji dilezitou roli velka
subzrna, kterd se vytvofila v oblastech s velkou disorientaci miizky. Maji totiz vyssi
pohyblivost subhranic nez subzrna v oblastech s malym gradientem disorientace
a mohou tak lépe rlst migraci subhranic. Subhranice béhem svého pohybu pohlcuji
dislokace zbylé v matrici po deformaci a zanechavaji za sebou relativné dokonalou
miizku. Hybnou silou celého procesu je snizeni deformacni energie ulozené v materidlu.
Kdyz se dislokace zabudovavaji do subhranice, zvySuje se energie hranic na jednotku
plochy a uhel disorientace mezi rostoucim subzrnem a jeho sousedy. V okamziku, kdy
disorientace dosdhne takové hodnoty, Ze se ze subhranice stane vysokouhlova hranice,
dislokace v hranici jiz ztraci svij charakter, z pivodniho subzrna se stavd zarodek
a migrujici hranice pohlcuji dalsi dislokace. Tim se urychluje pokles deformacni energie
arust zdrodku. Mechanismus ristu subzrn je preferovanéj$i v materidlech s nizkou
energii vrstevné chyby [1].
Koalescence subzrn je pti nukleaci vyznamna zejména v piipadé, kdyz je v kovu pouze
malé mnozstvi subhranic schopnych migrovat. Uplatiiuje se spiSe pfi menSich stupnich
deformace a v materidlech s vysokou energii vrstevné chyby. Dochazi k ni pfednostné
v mistech s velkou disorientaci mtizky. Vznikaji zrna s vysokothlovymi hranicemi,
ktera, kdyz dosdhnou nadkritické velikosti, mohou déle samovoln¢ rtst.
Jinym mechanismem nukleace mize byt deformaci indukovana migrace hranic zrn [9],
nazyvand téz bezzarodkova rekrystalizace. V polykrystalech se slabé deformovanou
miizkou miize probihat migrace vysokouhlovych hranic jiz po dokonceni deformace.
Hybnou silou tohoto procesu je rozdil volnych energii mezi oblasti, kde jiz
rekrystalizace prob¢hla, a nerekrystalizovanou oblasti, do které se hranice pohybuje.
Tento rozdil volnych energii je dan rozdilnou hustotou mfizovych poruch mezi misty
odkud akam se hranice pohybuji. Pomoci hustoty dislokaci v deformované N
a rekrystalizované N, ¢asti materidlu a modulu ve smyku G mizeme hnaci silu migrace
Fy vyjadrit [13]:

F) = Gb*(Ny - N,,) (2.11)

Rast zarodku

Riust zarodkl probihd migraci vysokouhlovych hranic. Rychlost migrace vgz zavisi na
podminkach migrace, ke kterym patii teplota, hybna sila migrace, vzajemna orientace
oblasti miizky, které migrujici hranice odd¢luje, a koncentrace vakanci v miiZce.
Migrace probihd pomoci pieskokii atomi, které jsou bud individudlni nebo
koordinované, kdy se ptesouvaji celé¢ skupiny atomti. Rychlost migrace roste s rostouci
teplotou a koncentraci vakanci [9]. Teplotni zavislost lze popsat rovnici Arrheniova
typu pro tepelné aktivované procesy:

13



E’
Vg =V exp%- E (2.12)
GB 0 ka

Aktivaéni energie migrace hranice E_’ a pfedexponencialni koeficient v, jsou hodnoty
urcené experimentdlné a prakticky nezavisi na teploté. Déle lze rychlost migrace
vyjadiit jako soucin pohyblivosti hranice Mg a hybné sily Fi, [14]:

Vs = Mgl . (2.13)
Hybna sila souvisi s rozdilem volnych energii na obou stranach pohybujici se hranice,
na ktery ma nejvétsi vliv rozdilnd hustota dislokaci (2.11). Je tedy zavisld na stupni

deformace a lisi se pro jednotlivé kovy. Teplotni zavislost mobility lze vyjadfit vztahem
[14]:

EGB
Mg =M, epo- kaE (2.14)

kde M, je teplotné nezavisla konstanta. Hodnota aktivacni energie migrace hranice je
v literatufe [14] udavana E.° = 0,leV .

Pii izotermickém zihani popisujeme prubéh rekrystalizace pomoci zavislosti
rekrystalizovaného podilu objemu vzorku X, na dob€ Zihani ¢. Tato zavislost je ddna
Avramiho rovnici:

X, = 1- exp|- K", (2.15)
kde K ang jsou empirické parametry a zavisi na stfedni rychlosti nukleace, stfedni
rychlosti migrace vysokothlovych hranic, teploté a stupni deformace a na predchozim
zotaveni [15]. Podle prace [16] zotaveni ptedchazejici rekrystalizaci snizuje koeficient
ng, znesnadnuje nukleaci rekrystalizacnich zarodki a navySuje aktivacni energii migrace
hranic, jelikoz se béhem zotaveni sniZila uloZzena deformacni energie a tim i hybna sila
pro rekrystalizaci. Dale zotaveni snizuje pohyblivost subhranic pfi nukleaci a vznikaji
pfi ném stabilni dislokacni spleti, které vazou energii pro vznik zarodku, a to i pfi
vysSich teplotach.

Efektivitu disperzoidd, které brani rekrystalizaci, 1ze vyjadfit pomoci vztahu pro kotvici
tlak od disperzoidli Z (Zenertv faktor) dle Zenerovy kotvici rovnice [17], [18]:

Z-= kHﬂH (2.16)
0Dri

kde f vyjadifuje frakéni objem disperzoidu, » jejich stfedni polomér, y energii hranice
zrna, které je zrovna disperzoidy brzdéno, a k je normovaci faktor. Maxima Zenerova
faktoru mizeme dosdhnout zvétsenim frakéniho objemu disperzoidii nebo zmenSenim
jejich poloméru. Pokud ptekro¢ime kritickou hodnotu podilu f/r, disperzoidy budou
branit pohybu hranic zrn dostatetn¢ na to, aby byla pfekondna hnaci sila pro pohyb
hranic zrn atim se zastavi rekrystalizace. Odolnost vii¢i rekrystalizaci tedy zvySuje
precipitace rovnomérné rozlozenych jemnych disperzoidit béhem homogenizace.
Velikost a vzajemna vzdalenost téchto Castic je ovlivnéna hlavné dobou a teplotou
homogenizace.

Autofi v praci [19] pouzili jednoduchy model zotaveni struktury subhranic pro urceni
a vysvétleni vlivu deformace mikrostruktury, teploty zihani a soub&zné precipitacni
kinetiky na nukleac¢ni kinetiku rekrystalizace. ZvIlasté se zaméfili na vysvétleni efektu
disperzoidli na kritickou velikost zdrodku a Casu potiebného k inicializaci nukleace.
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Vysledky poukazaly na to, jak rovnovaha mezi zotavenim a precipitacni kinetikou
ovlada nukleaci.

Experimentalni vyzkum rekrystalizace ptesycenych slitin typu 3XXX po deformaci za
vysoké teploty ukézal, ze pfi nizké zihaci teplot€¢ dochazi béhem zotaveni k vyrazné
precipitaci, kterd zpomaluje rekrystaliza¢ni kinetiku. Numerické simulace rekrystalizace
piedpovidaji, Ze hlavni efekt precipitace je ve zpomaleni nukleace béhem zotavovaciho
procesu.

Humphreys ve své praci [20] navrhl teorii pro studium stability bunécné struktury
béhem zihani. Podafilo se mu spocitat podminky pro nukleaci jako funkce
mikrostrukturnich parametra. Piedpokladal pifi tom, Zze zotaveni probiha normalnim
ristem subzrn a abnormalnim ristem nékterych specifickych subhranic. V praci vSak
neuvazuje soucasnou precipitaci a zménu orientace subhranic béhem zihani a jeho
model je tedy omezen pouze na statické situace. Pii konkrétnich vypoctech se uvazuje
materidl sloZzeny zrovnoosych zrn se stiednim primérem R a misorientaci § ,
obsahujici disperzoidy se stfednim primérem 7, a objemovym podilem f,. Rychlost
ristu pak Ize vyjadfit pomoci mobility Af (kterd je tmérna obsahu manganu ve sliting)
a energie subhranic J jako:

QR _hy 3T
D 2

dt "~ H4R 21 1,
Prvni ¢len v zavorce udéava fidici silu zotaveni a druhy je kotvici sila od precipitati
(plsobici proti pohybu subhranic) za ptedpokladu, ze precipitaty jsou lokalizované na
subhranicich zrn. To je v materidlech 3XXX splnéno ve vétSiné piipadld, kdy
k precipitaci dochazi po deformaci, ale jeSté pied rekrystalizaci. Uvnitt skupiny subzrn
bude subzrno o poloméru R, obklopené subhranicemi s misorientaci 6, rust rychlosti

dR _ 63y

Bomlo, L-2Ligloyy - 20
d ~H°R "R "6, 6, 21 1

m

2R, 2.17
H (2.17)

2R%. (2.18)

M avy jsou mobilita aenergie subhranic konkrétniho uvazovaného subzrna, 6, je
minimalni misorientace vysokouhlovych hranic, tedy 15°, y, je povrchova energie
vysokouhlové hranice (0,324 J.m?), ap=1,5. Prvni ¢len v zavorce je Fidici sila spojena
s energii ulozenou v subhranicich zrn. Druhy ¢len odpovid4 brzdnému tlaku, ktery je
zpusoben zaktivenim subhranic. Tteti Clen souvisi s riistem subzrn v orientacnim
gradientu Q. Posledni ¢len v rovnici (2.18) je kotvici sila. Behem normalniho rtstu
subzrn (napf. pii zotaveni), si distribuce velikosti subzrn zachovava stale stejny tvar.
Subzrno s polomérem R a misorientaci subhranic € roste abnormalné, pokud se jeho
polomér zvétsuje rychleji, nez stiedni polomér okolnich subzrn (vztah (2.19)). Tehdy se
da povazovat za zarodek.

a R
_R>0
dt

(2.19)

K hlavnim vysledkiim simulace v praci autori Chen a kol. [19] patfi tyto poznatky:

Pro velikost subzrna, které roste abnormalné¢, existuje horni limit pro pomér jeho
poloméru ku stfednimu poloméru ostatnich subzrn. Je to ddno tim, ze piedpokladédme-li,
7e precipitaty jsou lokalizované na subhranicich, jejich kotvici sila je imérné velikosti
subzrna a zvysuje se, pokud subzrna rostou abnormalng.

Pokud roste gradient misorientace, zvysSuje se téz zéporny tlak s tim spojeny (tieti ¢len
v rovnici (2.18)) a zplsobuje tak pokles pravdépodobnosti, Ze dané¢ subzrno se stane
zarodkem. Oba tyto zavery jsou nezavislé na teploté a obsahu manganu.
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V deformované substruktuie se jak primérny polomér subzrna, tak primérna
misorientace, mohou lisit zrno od zrna. Minimalni polomér, pfi kterém se miize subzrno
zaCit ménit v zarodek (v relativnim poméru k stfedni velikosti subzrn R ), se snizuje
s klesajicim R . Pfi klesajicim R se téZ prodluzuje ¢as potfebny k inicializaci nukleace.
Pti zvySeni misorientace se snizuje minimalni polomér subzrna, ¢imz se snizi i Cas
potiebny k zahajeni nukleace a urychli se tim zotaveni.

Diky piitomnosti gradientli v orientaci je misorientace hranic dané¢ho subzrna 6 zavisla
na jeho poloméru R. Pokud je v materialu maly orientacni gradient, kriticky frakcni
objem f., se zvySuje anukleace je usnadnéna. Naopak vysoky orienta¢ni gradient
zpusobuje snizeni kritického frakéniho objemu a tim znesnadnuje nukleaci. Tento efekt
vymizi ve chvili, kdy misorientace subhranic dosdhne svého maxima a vytvofi se
vysokouhlové hranice zrn.

Vliv teploty na minimalni polomér zarodku je velmi slozity, protoze jak zotaveni, tak
precipitatni kinetika jsou teplotné zavislé jevy. Za zjednoduSenych ptedpokladi
(material bez orienta¢niho gradientu, precipitaty maji stejnou velikost a pfi vysSich
zihacich teplotdch pievazuje hrubnuti precipitdti nad jejich rGstem) je nukleace
jednodussi pii vyssi teploté, coz je v souladu s experimentalnim pozorovanim [21].

Cim dfive zapo&ne nukleace pred samotnou rekrystalizaci, tim vice se vytvoii zarodkii
a vysledna zrna budou jemnéjsi.

Nukleace rekrystalizace je tedy usnadnéna menSimi subzrny, vEét§i misorientaci
subhranic a mensim orientatnim gradientem. Teplota ovlivituje kinetiku nukleace svym
vlivem na mobilitu a precipitaci. Velky vliv na kinetiku nukleace mohou mit téz
precipitaty vytvoiené béhem predchéazejiciho termomechanického zpracovani.

Rekrystalizace vede k zhorSeni nékterych mechanickych vlastnosti materialu, napf.
snizeni tvrdosti, v nékterych piipadech vede dokonce k vyraznému poklesu
houzevnatosti pfi lomu. Co se tyce hliniku, pfidanim legujicich prvki jako jsou Mn, Zr,
Sc a Cr lze zvysit odolnost vici rekrystalizaci tim, Ze se vytvoii precipitaty, diky nimz
dochazi v materidlu béhem deformace k rovnomérnéjsi distribuci dislokaci a béhem
zihani pasobi jako zachytova centra pro hranice zrn a subzrn. Oba tyto efekty vedou
k posunu teploty rekrystalizace k vyssim hodnotam. Nejefektivnéjsim legujicim prvkem
se jevi skandium, ale jeho uziti v komer¢ni sféfe je omezeno vysokymi vyrobnimi
naklady. Misto néj se tedy jako nejvhodnéjsi pouzivd zirkonium, které tvoii malé,
metastabilni a koherentni precipitaty Al;Zr se strukturou L1,. Nevyhoda ptidani
samotného zirkonia tkvi v tom, ze jeho precipitaty nejsou diky segregaci béhem liti
rozlozeny homogenné a v oblastech snizSi hustotou téchto castic mize dochazet
k snazsi rekrystalizaci. Pokus o minimalizovani této segregace ve slitin¢ Al-Zr-Mn
homogenizaci nad teplotou solvu, tj. 630 °C vsSak ke zlepSeni distribuce a hustoty
precipitat pii precipitacnim zihani nevedl [22].

2.3 Hlinik a jeho slitiny

Hlinik paii mezi nejhojnéji uzivané kovy v soucasnosti. Poskytuje vyhodnou kombinaci
fyzikalnich, mechanickych a tepelnych vlastnosti, jakymi jsou napft. tepelna vodivost,
odolnost vi¢i korozi (tvofi na povrchu vrstvu Al,O;, ktera G¢inné brani dalsi korozi),
tvaritelnost za tepla i za studena, atd. Diky tomu neustéale stoupa jeho vyroba a spotieba
v mnoha oblastech lidské ¢innosti.
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2.3.1 Vlastnosti ¢istého hliniku

Atomové Cislo 13

Atomova hmotnost 26,98
Elektronova konfigurace 1s? 2s? 2p° 3s? 3p!
Miizka Kubicka plosné centrovana (FCC)
Pocet atomt v elementarni bunice |4

Miizkova konstanta 4,049596.10"° m
Atomovy polomér 2,86.10"m
Hustota (pevna faze) 2697,72 kg/m’
Hustota (kapalna faze) 2350 kg/m’
Elektricka rezistivita 2,6548.10° Qm
Teplota tani 9334 K
Skupenské teplo tani 3971J/g

Tepelna kapacita 0,9 J/gK

R, 0,2 150 MPa

Modul pruznosti tahu 70,7 GPa

Modul pruznosti ve smyku 26,4 GPa

Tabulka 2.1: Zakladni charakteristiky ¢istého hliniku [23]

2.3.2 Hlinikoveé slitiny

Hlinikové slitiny lze podle normy EN 573-1 rozdélit do skupin podle hlavniho
legujiciho prvku, viz Tabulka 2.

Oznaceni podle EN 573-1 Hlavni pfimé&s
1XXX Cisty hlinik, min. 99,0%
2XXX Cu
3XXX Mn
4XXX Si
5XXX Mg
6XXX Mg, Si
TXXX Zn
8XXX ostatni

Tabulka 2.2: Rozdéleni hlinikovych slitin podle hlavniho legujiciho prvku
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U vsech hlinikovych slitin Ize zménou presného chemického slozeni, technologického
postupu vyroby a tepelného zpracovani dosahnout zmény mechanickych, fyzikalnich
a chemickych vlastnosti.

Chemické slozeni hlinikovych slitin ménime legovanim jednim ¢i vice prvky nebo
pfidanim disperznich c¢astic (napt. castice ALOs;, uhlikova vldkna, uhlikové
nanotrubky). Tim lze dosahnout zpevnéni materialu, a to bud’ substitucnim zpevnénim
hlinikové mtizky vytvofenim tuhého roztoku a (legujici prvky jsou rozpusténé v tuhém
roztoku), precipitatnim zpevnénim, kdy se v materialu vytvoii koherentni precipitaty,
nebo disperznim zpevnénim diky nekoherentnim precipitdtim ¢i pfidanym casticim
(kompozity).

K dal$imu zpevnéni materialu mtize dojit tvafenim.

Metody tepelného zpracovani hlinikovych slitin (Zihdni) mizeme rozdé€lit do né€kolika
skupin. Pfi zotavovacim zihani se teplota nastavi podle pozadovanych mechanickych
vlastnosti a chemického sloZeni slitiny, musi vSak byt mensi nez rekrystalizacni teplota,
aby nedoslo ke strukturnim zméndm. Zotavovacim zihanim dosahneme snizeni pnuti
v matrici, pfedevSim u materidli tvarenych za studena. Rekrystalizacnim zihanim se
zjemnuje zrno, material ztraci pevnost a tvrdost, zvysuje se jeho houzevnatost a taznost.
Pii homogeniza¢nim zihani se homogenizuje material, ktery je v nerovnovazném stavu.
Probiha pii teploté vyssi nez je teplota zmény rozpustnosti, v oblasti tuhého roztoku o.

Vétsina prvki v bindrnich slitinach s hlinikem tvofi eutekticky diagram (napft. Si, Mn,
Fe, Be, Sn, Hg), n¢které ale i monotekticky (Na, K, Pb) nebo peritekticky (Zr, Cr, Ti,
Hf) [23]. Témér vSechny prvky jsou dokonale rozpustné v kapalném hliniku, v pevné
fazi je maximalni rozpustnost dosazena pii eutektické (resp. monotektické, peritektické)
teplot¢.

S vétSinou prvki hlinik vytvafi intermetalické slouceniny, jejichz stabilita a Sitka
koncentracniho oboru existence zavisi na velikosti a valenci daného prvku.
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Vliv legovani Mn, Fe a Si na vlastnosti hlinikovych slitin
2.3.3 Hlinik-mangan

Mangan ptedstavuje hlavni legujici prvek ve slitinach skupiny 3XXX.

Hlinikové slitiny obsahujici vice nez 1 hm.% manganu jsou obecné tepelné
nevytvrditelné a pouzivaji se pfedevsim pro navyseni pevnosti v tvafenych materialech
azvySeni korozni odolnosti. Pokud je mangan ve slitin€ ptfitomen ve formé
intermetalické faze, dochazi ke snizeni tvaritelnosti.

V binarnich slitinach mirn€ snizuje teplotu tani hliniku. Nejvyssi rozpustnosti v tuhém
roztoku 1,8 hm.% dosahuje pfi eutektické teploté¢ 660 °C. Jeho eutektickd koncentrace
je 1,9 hm.%. Intermetalickd faze, kterd se muize vyskytovat v rovnovaze s tuhym
roztokem hliniku, ma sloZzeni MnAls. Pti vysokych koncentracich manganu v taveniné
vznika peritektickou reakci z MnAl, a taveniny. Dale se miize vytvaret metastabilni faze
MnAl,,, jejiz ptitomnost 1ze potlacit pfidavkem Zeleza a kiemiku.

Co se tyce fyzikalnich vlastnosti, mangan zvySuje hustotu a snizuje koeficient tepelné
roztaznosti hliniku. Ke zpevnéni piispiva bud’ rozpustén v pevném roztoku nebo
tvorbou jemnych precipitatti intermetalickych fazi. Dale napoméha ke zvyseni teploty
rekrystalizace, zpomaleni zotaveni a brani riistu zrn.
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Obrazek 2.1: Binarni fazovy diagram systému Al-Mn [24]
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2.3.4 Hlinik-Zelezo

Zelezo patii mezi nejb&Zné&j§i necistotu ve viech komerénich hlinikovych slitinich. V
oblasti fdzového diagramu bohat¢é na hlinik tvofi eutekticky fdzovy diagram
s eutektickou teplotou 655 °C. Ma velmi malou rozpustnost v pevné fazi (0,04 hm.%),
vétSinou se tedy v hlinikovych slitinach vyskytuje ve formé intermetalickych fazi;
vytvari rovnovazné intermetalické faze FeAl; a Fe,Al; a metastabilni fazi FeAls.

Jeho pfidanim se zvySuje hustota a snizuje koeficient tepelné roztaznosti. Vznik
intermetalickych fazi negativné ovliviiuje mez pevnosti. V kombinaci s kfemikem
vytvari hrubé ¢astice, které snizuji houzevnatost. Dale mlze Zelezo poméhat zjemnéni
velikost zrna.
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Obrazek 2.2: Binarni fazovy diagram systému Al-Fe [24]
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2.3.5 Hlinik-kfemik

Kiemik tvofi s hlinikem jednoduchy eutekticky diagram a vyskytuje se vétSinou jako
necistota. Legovani kiemiku slouzi ke zvySeni otéruvzdornosti a zamezuje se tvorbé
srazenin pfi liti, svafovani a pajeni. Dale zptisobuje sniZzeni hustoty a pokles koeficientu
tepelné roztaznosti, tvorba intermetalickych fazi vede ke snizeni meze pevnosti.
Eutekticka teplota ve fazovém diagramu hlinik-kfemik (Obr. 2.3) je 580 °C,
odpovidajici sloZeni 12,5 hm.% kfemiku. Maximalni rozpustnost pfi eutektické teploté
je 1,65 hm.%.
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Obrazek 2.3: Binarni fazovy diagram systému Al-Si [24]
Rozpustnost v pevné fazi
T. [°C] hm.% at.%
Mn 660 1,82 0,9
Fe 655 0,052 0,025
Si 580 1,65 1,59
Zr 660 0,28 0,085

Tabulka 2.3: Maximalni rozpustnosti Mn, Fe, Si a Zr v binarnich slitinach s hlinikem
a eutekticka teplota 7, (peritekticka pro Zr), pii které je této rozpustnosti dosazeno

V terndrni slitin€ hliniku s kiemikem a Zelezem nejc€astéji dochazi k vytvoreni stabilnich
fazi Fe,SiAls a FeSiAls. Pti velké koncentraci kiemiku mtlize vznikat faze FeSiAls nebo
Fe,SiAls, pokud je pfitomno 1 velké mnozstvi zeleza [23]. Komercné pfipravené slitiny
jsou vsak vét§inou v nerovnovazném stavu a vice fazi miize koexistovat.

Ve slitiné Al-Fe-Mn-Si se vytvaii stabilni faze Al;s(Mn,Fe);Si, s kubickou FCC
strukturou. Jeji piesné slozeni se pohybuje v rozmezi Al;sMnsSi, a Alis(Mng1,Feq9);S1s.
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Béhem liti se vytvari faze (Fe,Mn)Als a vprabehu nasledného zihani vznikaji Céstice
(Fe,Mn)3SiA112.

Mezi v primyslu hojné uzivané materialy patii slitina hliniku s manganem pfipravena
metodou plynulého liti mezi valce (Twin-roll casting, TRC), kterd je t€Z vhodna pro
studium vlivu mikrostruktury na mechanické vlastnosti materialu. Homogenizace
materidlu, kterd pfedchdzi deformaci, mize vytvofit v materidlu takové usporadani
¢astic, ze po vyzihani dostaneme pozadovanou strukturu. Kontrolou velikosti a poc¢tu
hrubych castic v matrici miizeme ovlivnit piednostni mista pro nukleacni zarodky
rekrystalizace. Na druhou stranu, nukleaci a rychlost rGstu zrn mizeme kontrolovat
pomoci mnozstvi disperzoidu a prvkl v tuhém roztoku. V hlinikovych slitindch ze série
3XXX maji manganové disperzoidy vytvofené béhem homogenizace nezanedbatelny
vliv jak na velikost zrn, tak na texturu a je tedy dulezit¢ monitorovat jejich pfitomnost
a rozloZeni v materiélu.

Dva hlavni zptsoby, jak dosdhnout pozadovaného rozlozeni ¢astic v matrici, jejich
velikosti a po¢tu a podilu prvkd v tuhém roztoku (a tim ipozadované struktury po
dokonceni zihani), jsou: navrzeni idedlniho homogeniza¢niho procesu a modifikovani
piesného slozent slitiny.

Béhem homogenizace se primarni Castice vytvofené behem tuhnuti z taveniny
transformuji na stabilni faze a zvétsuji svij objem, mangan difunduje z tuhého roztoku
do castic, disperzoidy v zavislosti na své velikosti, aplikované teploté a dobé
homogenizace bud’to rostou nebo se rozpousti.

V praci [25] bylo ukdzano, ze spektrum elektrické vodivosti slitiny hliniku s manganem
vykazuje maximum mezi teplotami 500 °C a 550 °C, coz odpovida preskupovani atomi
manganu z tuhého roztoku do ¢astic. Pti dalSim zvySovani teploty se elektrickd vodivost
sniZuje a mangan se zpé&t rozpousti to tuhého roztoku.

Co se tyce rozlozeni disperzoidd, jejich velikost roste s prodluzujicim se Casem
homogenizace, zaroven pii tom klesa jejich pocet. Dochazi téz ke zvétSovani oblasti,
kde se zadné disperzoidy nevyskytuji (disperzoid-free zone, DFZ), jelikoz manganové
Castice jsou odcerpavany z téchto zon do primarnich ¢astic na hranicich zrn. Tento
proces nasledné¢ vede k rozpousténi disperzoidd, které jsou blizko u hranic zrn.

Po Zzihani na 500 °C bylo v materidlu AA3103 pozorovano nasledujici rozlozeni fazi
[25]: v nejmensich zrnech se nevyskytovaly zadné disperzoidy, ve vétSich zrnech se
jejich pocet a hustota ménily v zavislosti na poloze uvniti zrna. V blizkosti DFZ byly
malé s relativné velkou hustotou, uprostfed zrn se jich naopak vyskytovalo mélo a byly
hrubé.

Pfidanim kiemiku do materidlu AA3103 doslo ke zmén€ morfologie ¢astic. Ve vzorcich
obsahujicich malé¢ mnozstvi kiemiku (0,12 hm.%) méla vétSina Castic strukturu
Alg(Mn,Fe). S pfibyvajicim obsahem Si v matrici se tyto ¢astice transformovaly na fazi
a-Al(Mn,Fe)Si [25].

Nebyl prokazan vliv kfemiku na mnoZzstvi manganu v tuhém roztoku po odliti,
s rostoucim obsahem kiemiku ale rostla elektricka vodivost v okoli teploty 500 °C. To
naznacuje, ze ve slitindch 3XXX se mnoZzstvi manganu v tuhém roztoku za vysokych
teplot snizuje s rostoucim obsahem kiemiku.

Dale kifemik ovliviluje mnozstvi disperzoidi vytvotfenych béhem zihani, se zvySujicim
se obsahem Si roste 1 pocet pozorovanych ¢astic.
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2.3.6 Hlinik - zirkonium

Zirkonium se pouziva na legovani hliniku pouze v malych koncentracich (0,1 — 0,3 hm.
%), snizuje nachylnost ke korozi, zjemiuje velikost zrna a snizuje citlivost na rychlost
kaleni. Diky tvorb& metastabilnich koherentnich ¢astic AlsZr, které zachycuji pohybujici
se hranice zrn a subzrn, dochazi ke snizeni miry zotaveni béhem Zzihani a zvySuje se
teplota rekrystalizace. Celkovy vliv téchto precipitati je ovlivnén jak jejich velikosti,
tak i rozestupem a rozlozenim.

Ve fazovém diagramu (Obr. 2.4) na stran¢ hliniku vytvéii peritekticky diagram mezi a-
fazi hliniku a intermetalickou fazi Al;Zr, s peritektickou teplotou 660 °C.
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Obrazek 2.4: Binarni fazovy diagram systému Al-Zr [24]

V praci [26] autofi analyzovali bodovou a prostorovou grupu metastabilnich
arovnovaznych precipitdti Al;Zr v hlinikovych slitinach Al-Zr a Al-Li-Zr pomoci
difrakce konvergentniho elektronového svazku (convergent beam electron diffraction-
CBED). Tato metoda poskytuje informace o 3D symetriich zkoumanych vzorkt, které
nasledné pomohou urcit krystalovou strukturu, bodovou a prostorovou
krystalografickou grupu a miizové konstanty.

Metastabilni ¢astice AlZr mély kubickou prostorovou grupu Pm3m (¢. 221)
s miizovym parametrem a=0,408nm, ktera odpovidd nadmtizce L1, Rovnovazna faze
AlZr () ma mifizku tetragondlni prostorové centrovanou, s prostorovou grupou
[4/mmm (€. 139) a mfizovymi konstantami a=0,401 nm ac=1,73 nm, odpovidajici
tetragonalni struktufe DO0;. SlozZeni metastabilnich precipitati AlZr bylo urcovano
pomoci energiové disperzni rentgenové spektroskopie (energy disperzive X-ray
spectroscopy- EDS), s vyslednym pomérem ~60 hm.% Al a =40 hm.% Zr. Jelikoz je
toto slozeni rozdilné od slozeni stechiometrického, které je 48 hm.% Al a 52 hm.% Zr,
lze pfedpokladat, ze ve fdzovém diagramu Al-Zr existuje v oblasti a+f metastabilni
fazové pole.

Pokud obsah zirkonia v hlinikov¢ slitiné pfevysi hodnotu ~0,5 hm.%, zac¢nou se tvofit
kromé& metastabilnich castic Al;Zr téZ rovnovazné taze Al;Zr.
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Metastabilni precipitaty AlsZr slouzi jako zachytova centra pro pohybujici se hranice
zrn. Aby hranice mohla precipitat prekonat, musi se zménit rozhrani mezi precipitatem
a matrici z koherentniho na nekoherentni [27].

Nerovnovazné kubické Castice Al;Zr se strukturou L1, jsou velmi stabilni, za coz vdéci
pfedevSim nizké rozpustnosti a nizké hnaci sile k hrubnuti. Jelikoz maji strukturu
podobnou struktuie matrice, maji nizkou povrchovou energii. Diky témto Casticim
dochazi v materidlu béhem deformace k rovnomérnéjsi distribuci dislokaci a béhem
zihani plisobi jako zachytova centra pro hranice zrn a subzrn. Oba tyto efekty vedou
k posunu teploty rekrystalizace k vy$$im hodnotam.

V praci [28] byla studovana slitina hliniku s 0,5 hm.% Zr. Material byl pfipraven
metodou rychlého tuhnuti a nasledné zihan na teploté 500 °C. Diky tomuto procesu se
v materialu  vytvofily velmi jemné astabilni Céstice, které vyprecipitovaly
z ptesyceného roztoku, coz plsobi pozitivné na zvyseni teploty rekrystalizace. Po odliti
nebyly v materidlu pozorovany zadné precipitaty. Prvni Castice se zacCaly objevovat
thned v prvni minuté po zacatku zihani na teploté 500 °C. V pribehu nésledujicich 30
minut se jejich poCet zvySoval, hustota jejich rozlozeni vSak nebyla homogenni. Pii
dal$im zihani se jiz jen zvysil kontrast ¢astic v transmisnim elektronovém mikroskopu,
jejich pocet ani rozloZeni se neménilo a ani nedochdzelo k jejich hrubnuti. Po 120
hodinach zihani bylo pozorovéano, ze se vytvorily precipitaty s protdhlym véjifovitym
usporadanim a malé sférické castice mezi nimi. Oba tyto druhy precipitati maji prostou
kubickou strukturu s miizovym parametrem o 1% vétSim nez je mfizovy parametr
hlinikové matrice. Pokud se aplikovalo dalsi Zihani, objevily se nové masivni Castice,
pfevazné na hranicich zrn.

Vyvoj precipitath miizeme popsat nasledujicim zptisobem: pii rozpadu tuhého roztoku
vzniknou kubické metastabilni precipitaty Al;Zr protahlého nebo sférického tvaru, které
se dale transformuji na stabilni tetragondlni ¢astice Al;Zr [29].

Pii izotermické rekrystalizaci, kterd probihala velmi nehomogenné, se objevila
podlouhla rekrystalizovana zrna. V oblastech s nizkou hustotou ¢astic roste zarodecna
bunécnd sténa pti zihani velmi rychle, ato bud rotaci subzrn nebo migraci hranic
subzrn, a rekrystalizacni zarodky, obklopené vysokothlovymi hranicemi, se formuji
velmi rychle. V oblastech s vysokou hustotou c¢éstic se deformovana struktura
pieusporadava velmi pomalu a zarodky se v nich nevytvaieji. Deformovana struktura se
v téchto oblastech zotavila pomalou migraci vysokothlovych hranic, které se vytvorily
v oblasti bez precipitatu.

Nehomogenni rozlozeni Ccastic zpisobilo téz vytvofeni nehomogenni deformacni
struktury. V oblasti s nizkou hustotou precipitati se rychle vyvinula bunécna struktura
podobna té, kterd se vyskytuje v Cistém hliniku. Naopak v oblasti s vysokou hustotou
castic se dislokace v poc¢ateCnich stadiich deformace zachytily na véjifovitych ¢asticich.
Pti pokracujici deformaci Céstice zabranuji vytvoreni vyrazné bunécéné struktury
a pozorovatelné jsou pouze volné hranice.

Struktura materialu bezprostfedné po utuhnuti vykazuje velkou miru segregace. Béhem
zihani se pak precipitaty tvoii prednostné v téchto mistech.

Na mife pfesyceni zdvisi, jaky typ precipitati se vytvoii. Podlouhlé precipitity se
vytvaii prednostné v mistech s velkym nadbytkem zirkonia a naopak v mistech na
zirkonium chudsich se tvoii pouze malé sférické precipitaty.

Vliv precipitati na mikrotvrdost je diky jejich nizké hustoté pouze maly.

Co se tyCe vlivu sekundarnich castic na rekrystalizaci, zalezi na jejich vzijemné
vzdalenosti. Mohou bud’to ptisobit jako kotvici body pro zéarodky s podkritickou
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velikosti nebo zachytdvaji pohybujici se nizko a vysokothlové hranice. Oba tyto
mechanismy piisobi soucasné a neni snadné urcit, ktery z nich v konkrétni slouc¢eniné
pfevazuje.

Castice AlsZr, které se vytvoii béhem precipitaéniho Zihani, mohou zlepsit odolnost
valcovanych hlinikovych slitin vici rekrystalizaci. Nicméné, tyto precipitaty jsou Casto
nerovnomérné rozlozené a v oblastech, kde je jejich hustota pfiliS nizkd, mize byt
materidl k rekrystalizaci stdle nachylny. V praci [22] autofi studovali vliv
jednostupiiového a dvoustupiiového precipitacniho zihdni na distribuci téchto
precipitatii. Nizsi teplota dvoustupfiového zihani byla volena mezi 250 °C a 350 °C,
vyssi byla vzdy 450 °C.

Vysledkem experimentalnich praci bylo, Ze pfi jednostupiiovém zihani na teploté 450
°C vedlo zvyseni doby zihani k nartistu poctu Castic a zvétSeni jejich poloméru. Avsak
hustota precipitdith byla mnohem vétsi po aplikaci dvoustupiiového Zzihéni.
Nejvyhodnéji se jevilo zihani na teplotach 350 °C a 450 °C. Pti nizSich teplotach nez
350 °C byl pravdépodobné difusni koeficient nizky na to, aby se castice typu L1, plné
vyvinuly. Materidly zihané dvoustupiiové téz vykazovaly vyssi mikrotvrdost. Dale mély
po rekrystalizaci vét§i zrna nez jednostupiiové zihany materidl, coz souvisi s tim, ze
material s vétsi hustotou Castic Al;Zr obsahuje nizsi hnaci silu pro rekrystalizaci a tudiz
je vetsi kriticky polomér pro rist nového zarodku. VEtsi kriticky polomér znamena, ze
se objevi méné zarodkt, a tim je materidl ve vysledku hrubozrnéjsi. AC se nejveétsi
hustota castic Al;Zr objevila po zihani pfi teplotaich 350 °C a 450 °C, nejveétsi
mikrotvrdost vykazoval material zihany na teploté nizsi, 250 °C a 450 °C. Mozné
vysvétleni je takové, Ze pii této nizsi teploté byly precipitaty drobnéjsi, nez bylo mozné
pozorovat v mikroskopu [22].

Zavérem lze fict, Ze po vélcovani za studena se nejvétsi odolnost vii¢i rekrystalizaci
ziskd dvoustupniovym zihanim pii teplotach 250 °C a 450 °C. Vyssi odolnost viici
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a jejich vyssi hustotou.

2.4 Vliv miiZzovych poruch na elektricky odpor hliniku

Elektricka rezistivita, kterd je zplsobena rozptylovymi mechanismy vodivostnich
elektronti v kovech, se fadi mezi fyzikdlni veli€iny, které citlivé reaguji na pfitomnost
miizovych poruch. Je mirou poruseni krystalové mtizky a ptitomnosti poruch se jeji
hodnota zvysuje. Elektricka rezistometrie je zaloZzena na méfeni zmén rezistivity Ap.
Pro vzorek je snadno méfitelny jeho elektricky odpor R, ktery Ize z experimentu (napf.
ctyftbodova metoda) ziskat podilem piimo métitelnych veli€in: elektrického napéti u na
koncich vzorku a elektrického proudu i protékajiciho vzorkem. Elektricky odpor
a rezistivita jsou spolu svazany ptes tvarovy faktor f vztahem:

R=f0p. (2.20)
Tvarovy faktor zavisi pfimoumérne na délce vzorku / a neptfimoumeérné na jeho prifezu
S

f= (2.21)

L
S
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V prvnim piiblizeni mizeme rezistivitu p rozdélit na dva pfispévky: teplotné zavisly
Clen pr, ktery je dan rozptylem elektroni na fononech a ostatnich elektronech,
a zbytkovou rezistivitu pp, kterd vznikd rozptylem elektroni na geometrickych
poruchach miizky aje teplotné nezavisld. Toto tvrzeni se nazyva Matthiesenovo
pravidlo a lze ho zapsat:

)= pr(M)+pp. (2.22)
Zbytkovou rezistivitu pp mizZeme vyjadiit jako soucet Clent (pp)i pfrislusejicim
jednotlivym porucham:

Pp= Z (p P)k ) (2.23)

Pokud je koncentrace ¢; poruchy typu kmald atato porucha je v matrici kovu
homogenné rozmisténd, je jeji prispévek ke zbytkové rezistivité Umérny této
koncentraci pies koeficient y;, ktery je teplotné i koncentraéné nezavisly:

(04), = Xuci. (224)
Tento vztah vSak plati pouze za omezenych piedpokladl, které v redlnych kovech
nejsou splnény, a koeficienty y; jsou zavislé na teploté, koncentraci irozmisténi
bodovych poruch.
Pokud provadime méfeni za stale stejné teploty 7y, jsou zmény celkové rezistivity p
rovny zménam zbytkové rezistivity pp (2.22). Tyto zméeny rostou se snizujici se teplotou
Vliv teploty na koeficient yp, popisujici ptispévek dislokaci k mérnému odporu, je
vyznamny pouze pii nizkych teplotach, nad teplotou 70 K jiz yp roste se zvySujici se
teplotou jen velmi pomalu. Podle prace [30] yp klesé s klesajici hustotou dislokaci Np.
Rozptylovy mechanismus ptevazujici u dislokaci je vysokothlovy rozptyl na jadrech
dislokaci [31], [32]. Rozhodujici vliv na velikost yp ma uspofadani dislokaci.
Hlavni vliv na zmény v rezistivit¢ pp maji cizi atomy v matrici zdkladniho kovu.
Hodnota rezistivity je citliva na jejich koncentraci a konfiguraci v materialu,
monitorovanim zmén rezistivity muizeme tedy snadno detekovat fazové zmény
probihajici béhem Zihani, které se projevuji jako extrémy na Zihacim spektru rezistivity
(2.9). Vliv vybranych piimési na relativni zvySeni rezistivity hliniku je dan v tabulce
2.4.

Prirastek k rezistivité 4p [pQem/hm.%]
Max. rozpustnost V tuhém roztoku Mimo tuhy roztok
Mn |1,82 2,94 0,058
Fe 10,052 2,56 0,340
Si |1,65 1,02 0,088
Zr 0,28 1,74 0,044

Tabulka 2.4: Vliv pfimési Mn, Fe, Si a Zr na zvyseni rezistivity hliniku [23]

2.5 Hlinik v primyslu

Hlinikové slitiny jsou hojn€ uzivané v automobilovém primyslu jako tepelné vyméniky
a chladici systémy. Mezi jejich piednosti patii vysoka mérna pevnost, korozni odolnost,
tvaritelnost a vysoka tepelna vodivost. Dalsi nespornou vyhodou je, ze uziti hliniku
vede ke snizeni celkové vahy vozidla, aniz by se snizila jeho vykonnost.
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Jak zhlediska vyroby, tak inasledného provozu jsou na material kladeny vysoké
pozadavky, proto musi byt struktura surového materialu neustidle kontrolovana
a vylepSovana. Abychom dosahli pozadovanych vlastnosti, mizeme volit z velkého
mnozstvi legujicich prvka, které vyrazné ovliviiuji liti a tuhnuti materialu.

Naptiklad mangan zvysSuje pevnost diky disperznimu zpevnéni a zpevnéni v tuhém
roztoku jak za pokojové teploty, tak i béhem pajeni. Navic zlepSuje odolnost vii¢i korozi
a tvarnost.

Pro ovlivnéni rekrystalizace a zpevnéni se do hlinikovych slitin pfidava zirkonium.
Precipitaci zirkoniovych ¢astic se tvoii prekazky pro pohyb hranic zrn béhem pajeni.
Timto zpiisobem lze v materidlu udrzet strukturu, kterd se vytvorila béhem valcovani,
coz ovlivni pronikani kapalného kovu mezi hranice zrn béhem pajeni. Zirkonium déle
podporuje tvorbu precipitati a zvySuje tak pevnost materialu disperznim zpevnénim.

2.5.1 Plynulé liti mezi valce

Pokud krystalizace materialu béhem odlévani z taveniny probéhne za velké rychlosti,
dojde k presyceni tuhého roztoku. Rychlé tuhnuti se obecné pouziva pro vyrobu tenkych
pasi nebo praski, ze kterych se pak dale vytvaii objemové materidly pomoci extruze.
Materidly pfipravené touto metodou maji vyrazné odliSnou mikrostrukturu, jsou
pevnéjsi a vykazuji obecné lepsi mechanické vlastnosti nez materialy, které pii odlévani
krystalizovaly pomalu. Na druhou stranu, neni snadné pfipravit objemové materialy tak,
aby pii odlévani rychle krystalizovaly. Jako alternativni metoda, pii které t€z dochazi
k pomérné rychlému tuhnuti, se nabizi plynulé liti pasi. Metoda plynulého liti mezi
valce (Twin-roll casting, TRC) je zaloZena na liti taveniny mezi dva vodou chlazené
ocelové nebo médeéné valce. Piesyceni tuhého roztoku neni sice tak vysoké jako pii
ostatnich metodach rychlého tuhnuti, ale stdle vyrazné¢ prevysSuje hodnoty ziskané pii
pomalém chlazeni metodou konvencniho liti do formy (direct-chill casting, DC). Navic
lze touto metodou vyrobit velké mnoZstvi materidlu. Odlité pasy materidlu jsou
navijeny na svitky, které jsou homogenizovany a v né€kolika krocich valcovany za
studena na finalni tloustku s pfipadnym mezizihanim. Schéma metody je na obrazku
2.5.
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Obrazek 2.5: Schéma vyroby hlinikovych pasti metodou plynulého liti mezi valce [33]

Nesporné vyhody vyroby hlinikovych pasti metodou plynulého liti mezi valce jsou
nizké provozni néklady a Gspora mista a energie. Mezi nevyhody vSak patii pomala
vyrobni rychlost a hor$i mechanické vlastnosti materialu oproti metodé konvencniho liti
do formy.

Tepelnd vodivost materidlu, ze kterého je valec vyrobeny, ovliviluje podminky
chladnuti pasi. Pokud ma valec velkou tepelnou vodivost, miize se pas chladit rychleji
a lze pak 1 zvysit rychlost liti. Ocel tedy neni vhodny material valct pro rychlé chlazeni
past. Navic lubrikant, ktery je aplikovan na ocelové valce za ucelem zamezeni ptilepeni
materidlu k vélci, ma nepiiznivy vliv na teplotni vodivost mezi materidlem a valcem
[34].

Mikrostruktura materialt vyrobena metodou TRC vétSinou vykazuje kolumnarni
strukturu, kterd nemda tak dobré mechanické vlastnosti jako struktura rovnoosa. T¢é
muzeme dosdhnout uzitim metody liti za slabé prehraté teploty. Tato metoda umoziuje
zvysit rychlost valcovani, hrozi pti ni vSak, Ze tavenina utuhne v trysce nebo ve zlabu.

2.5.2 Vyroba tepelnych vyménika

Teplené vyméniky do automobilli jsou vyrabény ze slitiny AW 3003, kterd je
predmétem zkouméni v této praci. Soucasné ekologické normy pozaduji snizovani
hmotnosti automobil, coz znamena iredukci vahy tepelného vyméniku. Jednou
z moznosti, jak této redukce dosahnout, je pouziti ten¢ich folii, ze kterych se vyménik
vyrabi. Cilova tloustka folie je 50 um misto souCasnych 100 um, coz vSak stavajici
slitiny neumoziiuji a je potfeba hledat nové slozeni (legujici prvky) a termomechanické
zpracovani, které by tuto redukci umoznily. Jako perspektivni se jevi prvky jako
zirkonium a chrom a metoda dvoustupiiového Zihani popsana v praci [22].
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Béhem vyrobniho procesu prochéazi budouci vymeénik nékolika stupni zpracovani (Obr.
2.6 a 2.7) a musi splnit mnozstvi pozadavkl na mechanické vlastnosti.

Nejprve je z roztaveného hliniku metodou plynulého liti mezi valce odlit pas o tloust'ce
8,5 mm (Obr. 2.8). V nékolikatunovych svitcich (Obr. 2.9) je pak material Zihan za
ucelem vytvoreni sekundarnich fazi a precipitatt, které¢ zlepsSuji mechanické vlastnosti
vysledného vyrobku (napt. pevnost, odolnost vici korozi a rekrystalizaci).

Dalsi fazi vyroby je valcovani za studena, které probihd v nékolika krocich az na finalni
tloustku. V prib¢hu valcovani vSak dochazi k deformacnimu zpevnéni materialu a na
sttedni tloustce je potieba zaradit rekrystalizaéni zihani, aby doSlo k odpevnéni
a material dalsim valcovani nepraskal. Pro ziskani dostatecné tvarnosti je potieba
material zihat také na findlni tloust'ce, je vSak zZadouci, aby se material pouze zotavil ale
nerekrystalizoval.

Z ptipravené folie s pozadovanou tloustkou a s vyhovujicimi mechanickymi
vlastnostmi se v dal$i fazi vyroby vytvaruje vinovec (Obr. 2.10). Ten je pajen k trubkam
atim vznikd findlni vyménik. P4jeni probiha za teplot kolem 600 °C, coz je blizko
teplot¢ tani hliniku. Pifi takto vysokych teplotaich mize dojit k znacnému zhorSeni
mechanickych vlastnosti a je potfeba zajistit dostateCnou pevnost i po pajeni. Dalsi
pozadavek na vyménik je dobrd korozni odolnost. Vlnovec slouzi jako katodicka
ochrana trubek. Ma nizs8i korozni potencial, a proto v piipad¢ koroze je napaden vinovec
a snizi se pouze celkova u¢innost vymeéniku, zatimco kdyby zkorodovaly trubky, bylo
nutné nahradit cely tepelny vyménik.

Plynulé liti mezi valce Valcovani Valcovani
. ~8,5 mm T

Obr. 2.6: Schéma vyroby folii pro tepelné vymeniky: Liti na tloustku 8,5 mm,
homogenizaéni Zihani, valcovani za studena, rekrystaliza¢ni Zihani na stfedni tloust'ce,
valcovani za studena na finalni tlous$t’ku, zotavovaci zihani

Pajeni
~ 600 °C

ERES

Obr. 2.7: Schéma vyroby tepelné¢ho vymeéniku: z folie je vytvarovan vinovec, ktery je za
vysoké teploty pajen k trubkam
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Obr. 2.8: Liti hlinikového pasu metodou TRC v praxi: roztaveny hlinik ptivadény
tryskou k vélciim a utuhly pas tloustky 8,5 mm

Obr. 2.9: Svitek hlinikové slity vyrobeny metodou TRC, ktery bude nésledné¢ zihan
a valcovan za studena

1w o
U L

VIV yoIvIvyieey

Obr. 2.10: Hlinikova fo6lie vytvarovana do vlnovce pro vyrobu tepelného vyméniku
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3 EXPERIMENTALNI METODY

S ohledem na stanovené cile prace, detailni prozkoumani mikrostruktury a monitorovani
zmén mechanickych vlastnosti jsme zvolili tyto metody ziskdvani experimentélnich
vysledku: elektrickd rezistometrie, transmisni elektronova mikroskopie (TEM), svételna
mikroskopie a méteni mikrotvrdosti podle Vickerse.

3.1 Rezistometrie

Pro rezistometrickd meéteni byly ze vzorkll vyfiznuty prouzky rozméru pftiblizné
10x1cm?, proudové a napét'ové kontakty byly realizovany nafiznutim konct vzorku.
M¢éteni odporu cEtytbodovou metodou s komutovanim proudu bylo realizovano na
aparatuie osazené pfistroji firmy Keithley, pfi¢emz napéti na vzorku bylo méfeno
nanovoltmetrem Keithley 2182 s rozliSenim 1 nV. Nastavend hodnota proudu béhem
meéteni byla I=(500+5) mA. Vzorky byly béhem méfeni ponofeny v kapalném dusiku
(77 K).

Normované hodnoty relativni zmény rezistivity byly vypocitany podle vztahu:
DR(T) . RA)- Ry _ (D)= fo, . p(D)-py _ bp(T) o
R, R, I Po Po '

a byla spoctena zaporné vzatd derivace podle teploty, tzv. zotavovaci spektrum
rezistivity

_ 1 d(bp)

po dT,

Pro rezistometrickd méteni byly vzorky zihany izochronné s krokem 20° C/20 min.
Vzdy byly zihdny na dané teplot¢ po dobu 20 minut a nasledn¢ zakaleny do vody

o pokojové teploté. Byla zméfena rezistivita a nasledovalo dalsi zihani na teploté o 20°
C vyssi, az do 620° C.

vs T, (3.2)

3.2 Transmisni elektronova mikroskopie

Transmisni elektronovy mikroskop pouziva k zobrazovani svazek urychlenych
elektroni a dosahuje zvétseni fadové 10°x. Svazek elektrond, ktery je emitovan
termoemisi z wolframového vladkna, prochdzi optickou soustavou mikroskopu, kde je
fokusovan a dopada na vzorek. Ve vzorku dochazi k difrakci na atomovych rovinach
a vysledny obraz, ktery je tvofen proSlymi neodchylenymi i difraktovanymi elektrony,
pozorujeme na fluorescencnim stinitku nebo zaznamenavame na fotografickou desku.
Pokud je mikroskop zaostien v objektivové rovin€, pozorujeme piimy obraz vzorku,
ato bud ve svétlém poli (BF, bright field), kdy je obraz vytvofen proslymi
neodchylenymi elektrony, nebo v tmavém poli (DF, dark field), kdyZ pro pozorovani
clonou vymezime svazek difraktovanych elektront. Zaosttime-li mikroskop do zadni
ohniskové roviny mikroskopu, ziskdme na stinitku difrakéni obrazec s Kikuchiho
liniemi, diky nimz mtzeme snadno urcit orientaci vzorku.

Pro pozorovani v TEM je potieba vyrobit vzorky ve tvaru ter¢iku o priméru 3 mm
s otvorem uprostfed. Dodané vzorky byly nafezdny na pile Accutom-50 od firmy
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Struers a po piipadném vyzihani ztenceny na metalografické brusce Struers Dap-7 na
tloustku 0,15 mm pomoci brusnych papirt rtizné hrubosti. Poté z nich byly mechanicky
vyrazeny ter¢iky o priméru 3 mm. U nékterych vzorka byl postup opacny: nejprve byly
na jiskrové fezaCce Servomet trubickou vyfiznuty valecky s primérem 3 mm, ty byly
nafezany dratem na pfiblizné 1 mm vysoké terciky, které se nasledné zihaly
a ztencovaly na metalografické brusce.

Aby byly vzorky prosvétlitelné pro svazek elektronli, byly elektrolyticky slestény
pomoci pfistroje Tenupol-2 firmy Struers tak, aby se uprostied vzorku vytvofil maly
otvor. Slestovani probihalo pfi napéti 15 V, proudu 200 mA a teploté -15 °C v 33%
roztoku kyseliny dusi¢né v metanolu.

Takto pfipravené vzorky byly pfipevnény v drzédku umoziujici dvojity naklop
a pozorovany v mikroskopu JEOL JEM 2000FX s pracovnim napétim 200 kV.
Chemickou analyzu pozorovanych ¢astic umoznilo zatizeni EDS od firmy Bruker se
softwarem Esprit.

3.2.1 Méfeni tloustky vzorku

Tloustka vzorku byla ur€ovédna pomoci difrakce v konvergentnim svazku (CBED,
Convergent Beam Electron Diffraction). Pfi zobrazeni v konvergentnim svazku nemayji
difrakcni stopy rovnomérné rozlozenou intenzitu, ale pii spravné fokusaci svazku v nich
lze pozorovat rovnobézné pruhy stiidajici se maximalni a minimalni intenzity (Obr.
3.1). Pro uréeni tloustky vzorku potfebujeme znat orientaci vzorku a difrakéni vektor g
, pro n¢jz je nastavend dvousvazkova aproximace, miizkovou konstantu materialu a pro
vypocteni vzdalenosti reflektujicich rovin d, extinkéni hloubku &, urychlujici napéti
mikroskopu U, které souvisi s vinovou délkou elektronli A vztahem
2nh

PR
" (3.3)

Z dvousvazkové dynamické teorie difrakce vyplyva vztah mezi tlouStkou vzorku ¢ a
odchylkou i-tého minima od Bragovy pozice S::

2 2
& - - L i + i (3.4)
n, ¢ gz n, t* '
Tuto odchylku lze urcit z difrakéniho obrazce pomoci vztahu [35]
L.
Si = A_z — s
d” L,
(3.5

kde jsme oznacili vzdalenost stfedii sousednich difrak¢nich stop Ly a vzdalenosti ni-te¢ho
minima intenzity od stfedu difrakcni stopy L;, viz. obazek 3.1.
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Obr. 3.1: Difrakce v konvergentnim svazku, parametry pro urc¢eni tloustky vzorku

V této praci byla tloustka vzorku uréena pomoci programu JEMS [36]. Po zadani
vstupnich parametrii (material, typ mftizky, orientace vzorku, parametry mikroskopu)
byly nasimulovany difrak¢éni obrazy daného materidlu v dané orientaci pro ruzné
tloustky a porovnanim se skuteénym obrazem ziskanym v mikroskopu se urcila
tloustka pravé zobrazované oblasti.

Pokud mame urcenou tloustku vzorku ¢, 1ze snadno odhadnout frakéni objem f ¢astic
Al;Zr v jednotlivych vzorcich. Primér téchto precipitati 7, byl ur¢en z TEM fotografii
zmétenim pomoci programu Nis-Elements AR 3.0 a frakéni objem pak byl vypocten ze
vztahu

4
/- N 3 nr, (3.6)

S

kde N je pocet Castic AlsZr na fotografii o plose S. Jedna se pouze o ptibliznou hodnotu,
jelikoz na fotografiich jsou m

3.3 Svételna mikroskopie
Pomoci svételné mikroskopie byl monitorovan vyvoj velikosti atvaru zrn
a vyhodnocena teplota rekrystalizace. Pozorovani probihalo na mikroskopu Olympus

GX51 a obraz byl zpracovan softwarem Nis-Elements AR 3.0.

Pro pozorovani ve svételném mikroskopu a méfeni mikrotvrdosti byly nafezané
a vyzihané¢ vzorky kromé¢ brouseni na metalografické brusce téz leStény na
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diamantovych emulzich. Zrna byla zviditelnéna elektrolytickou oxidaci pti napéti 20-
30V v roztoku Barker (400 ml vody a 12 ml 35% HBO.,) a pozorovana v polarizovaném
svétle. Na povrchu vzorku se vytvofila oxidicka vrstva, jejiz tloustka zavisi na orientaci
vzorku. V zavislosti na této tlouStce se meéni fazovy faktor svételné viny polarizovaného
svétla, které dopada na vzorek (Obr. 3.2). V mikroskopu pak mizeme barevné rozlisit
jednotliva zrna.

@ + dol
¢ + dop2

&~

Zrno 1 Zrno 2

Obr. 3.2: Schéma vzniku fazového rozdilu polarizovaného svétla, které dopada na
vzorek pokryty oxidickou vrstvou razné tloustky

3.4 Mikrotvrdost

Meéfeni mikrotvrdosti slouzi k vyhodnocovani mechanickych vlastnosti materidlu a lze
pomoci n¢j odhadnout teplotu rekrystalizace.

Mikrotvrdost vyleSténych vzorkd byla méfena metodou podle Vickerse na
mikrotvrdoméru Leco M-400-A Hardness Tester. Diamantovym hrotem je do vzorku
vytvoren vpich ve tvaru pyramidy (Obr. 3.3) pii konstantnim zatizeni F' po dobu 10 s.
Pomoci repasovaného svételného mikroskopu a programu Lucia Hardness od firmy
LIM jsou zméieny diagondlni rozméry vpichu d; a d> a spo€tena primérna hodnota
d=(d,+d;)/2. Vysledna mikrotvrdost HV je pak dana empirickym vztahem

HYV = 0,189D§ (3.7)

Pouzité zatizeni pro vétSinu vzorki bylo F=100 g, pouze pro folie tloustky 0,05 mm
bylo zatizeni F=10 g. Na kazdém vzorku bylo provedeno minimalné¢ 5 méfeni a byla
vypocitana primérna hodnota i smérodatnad odchylka.
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Obr. 3.3: Vpich vytvofeny diamantovym hrotem pro méfeni mikrotvrdosti

3.5 Zihani

Abychom mohli studovat vliv termo-mechanického zpracovani na vyslednou
mikrostrukturu a mechanické vlastnosti, byly vzorky zihdny po rGzné casy na
vybranych teplotach.

V této praci byly pouzity dva zpisoby zihani. V prvnim ptipadé byly vzorky piimo
vloZeny do pece/lazné o dané teploté a po uplynuti pozadované doby byly zakaleny do
vody o pokojové teploté. Do teploty 240° C vcetné byly vzorky zihdny v termostatu
MLW 4 v lazni silikonového oleje, pii vysSich teplotach ve vzduchové peci Ursamar-
RK 44.

Druhy typ Zzihani probihal v zafizeni DSC 404C od firmy Netzsch (Differential
Scanning Calorimeter), kdy byly vzorky vlozeny do aparatury pii pokojové teplote
a pfedem byla naprogramovana rychlost ohievu a doba vydrze na vybranych teplotach.
Na konci zihani byly vzorky ochlazeny pfedem urcenou rychlosti chlazeni.
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4 VYSLEDKY MERENI A JEJICH DISKUZE

4.1 Popis vzorkil

Predmétem této prace byly materidly z hlinikové slitiny EN AW 3003 s pfidavkem
zirkonia, ktery byly pfipraveny metodou plynulého liti mezi vélce (TRC). Slitina AW
3003 je tepelné nevytvrzovatelna ajeji hlavni pfiméesi je mangan. Obsah legujicich
prvki je: Mn 1,0-1,5 hm.%, Fe < 0,7 hm.%, Si < 0,6 hm.%, Cu 0,05-0,2 hm.% a Zn <
0,1 hm.% [37]. Obsah zirkonia ve slitinach pouzitych pro vypracovani této prace je
popsan v Tabulce 4.1. Slitiny C538, C245 a A509 maji zvySeny obsah zirkonia a byly
pouzity pro studium tvorby precipitati AlsZr, jejich vlivu na rekrystalizaci a pro urceni
vlivu obsahu zirkonia na vychozi strukturu materidlu po odliti a vyvoj struktury béhem
deformace. Slitina C36 bez zirkonia slouZila pro porovndni vlivu zirkonia na
mikrotvrdost a posun teploty rekrystalizace valcovaného materidlu.

Zr [hm.%)]
C538 0,140
C245 0,113
A509 0,207
C36 0,001

Tabulka 4.1: Obsah zirkonia v jednotlivych materidlech

Materidly vyrobené metodou TRC maji po odliti tloustku 8,5 mm. V tomto stavu jsou
zihané za uelem vytvofeni precipitatl Al;Zr a nasledné vélcované na mezitlouStku.
Nasleduje rekrystalizacni zihani, aby se material odpevnil a mohl byt valcovany na
finalni tloustku 50 um. Poslednim krokem je popoustéci zihani na finalni tloust’ce, za
ucelem dosazeni pevnostnich vlastnosti pozadovanych odbératelem.

Tato studie se zabyva vzorky na tloustkach 8,5 mm, 5,5 mm, 3,5 mm, 1,1 mm a 50 pm.

VSechny studované materidly dodala firma AL INVEST Bfidlicnd, a.s. -

v
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4.2 Vychozi stav vzorkt

4.2.1 Transmisni elektronova mikroskopie

Vychozi stavy materialti po plynulém liti na 8,5 mm, nijak tepeln¢ neupravované, jsme
pozorovali pomoci transmisni elektronové mikroskopie a svételné mikroskopie.

Material C538, na ktery je tato prace zamétena predevsim, obsahuje subzrna o primérné
velikosti 5 um a sité¢ disloka¢nich ¢ar v objemu zrn (Obr. 4.1). Misty lze pozorovat
eutektické kolonie primarnich c¢astic a-faze (Obr. 4.2), které se vytvorily béhem
plynulého liti a tuhnuti a zdrodky novych €astic, které se tvoii na hranicich subzrn. EDX
analyza neprokézala pritomnost ¢astic, ktery by obsahovaly zirkonium, pravdépodobné
je tedy veskeré Zr rozpusténo v tuhém roztoku. Jak je vidét na obrazku 4.4 potizeném
ve svételném mikroskopu, velikost zrn v materialu C538 je 100 — 200 um ve sméru
valcovani a 50 — 100 um ve sméru kolmém. Je tedy patrné mirné protazeni zrn do sméru
valcovani.

V materiadlu C245 lze pozorovat subzrna velikosti 5-10 pm (Obr. 4.3) a malé mnoZstvi
hrubych ¢astic primarnich fazi, které jsou v naprosté vétsSiné ptipadi tvoreny kubickou
a-fazi Al(Mn,Fe)Si bohatou na Zelezo. Vzorek obsahuje nizkou hustotu dislokaci, které
jsou pozustatkem valcovani pii plynulém liti a po caste¢ném zotaveni, které je
umoznéno diky zvySené teploté po odliti. V tomto materidlu téZ nebyly pozorovany
zadné Castice obsahujici zirkonium.

Pozorovanim v transmisnim elektronovém mikroskopu nebyly zjiStény vyrazné rozdily
v mikrostruktuife mezi vzorky C538 a C245, obsah zirkonia tedy pravdépodobné nema
vliv na vychozi strukturu materialu po odliti.

Je vSak tieba brat na védomi, Ze transmisni elektronova mikroskopie je velmi selektivni
metoda a umozinuje prozkoumat pouze omezené misto ve vzorku. Ackoliv nebyly
detekovany Zadné Ccastice obsahujici zirkonium, nelze s jistotou vyloucit, Ze se
v materialu zadné nevyskytuji.

: : a8 s
Obr. 4.1: C538, vychozi stav: Obr. 4.2: C538, vychozi stav:
dislokacni spleti uvniti subzrn, v levém eutektické kolonie vytvofené bchem liti
hornim rohu eutektickd kolonie vytvofend a tuhnuti materialu

pfi tuhnuti (detail na Obr. 4.2)

.
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Obr. 4.3: C245, vychozi stav:
subzrna s vyraznymi hranicemi a s dislokacemi uspofadanymi do dislokac¢nich stén

Obr. 4.4: C538 lity stav na 8,5 mm nezihany, zobrazeni ve svételném mikroskopu:
Zrna mirn¢ prodlouzend ve sméru valcovani

4.2.2 Rezistometrie

Diky monitorovani zmén rezistivity muizeme vyhodnotit pfedev§im rozpad tuhého
roztoku a tvorbu sekundarnich fazi.

Na obrazku cislo 4.5 1ze porovnat vyvoj rezistivity slitin C245 a A509, které se mirné
lis$i obsahem zirkonia (viz. Tabulka 4.1). Oba materidly jsou pouze plynule lit¢ na
tlouStku 8,5 mm a tepeln¢€ nijak nezpracované.

Ob¢ kiivky maji téméf identicky tvar, do teploty 200 °C se projevuje pouze nepatrna
zména rezistivity, do 360 °C kiivka rezistivity mirn¢ klesa a v teplotnim intervalu
360 °C az 440 °C lze pozorovat vyrazny pokles rezistivity. Nad teplotou 500 °C
rezistivita opét nardsta a ani po vyzihani na nejvyssich teplotach nedosahuje jiz vychozi
hodnoty.

Na zihacim spektru rezistivity (Obr. 4.6), coz je zaporn¢ vzatd derivace namefenych
kiivek v zavislosti na teploté, 1ze pozorovat maximum pro oba materidly v okoli teploty
400 °C, které odpovida oblasti s nejvyraznéj$i zménou rezistivity.
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Obr. 4.5: Vyvoj rezistivity slitin C245 a A509 litych na tloustku 8,5 mm pii
izochronnim Zihani
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Obr. 4.6: Zihaci spektrum rezistivity slitin C245 a A509, které se li§i obsahem zirkonia
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Jak lze vidét z grafii na obrazcich 4.5 a 4.6, mirnd modifikace slozeni slitin (pfidavek
zirkonia) nevede k pozorovatelnym efektiim na Zihaci kiivce rezistivity. Navic je tvar
zihaciho spektra rezistivity shodny se spektrem komeréniho materidlu AW 3003 bez
piidavku Zr, studovanym naptiklad v pracich [38] a [39]. Nebyla proto udélana detailni
studie pomoci transmisni elektronové mikroskopie, detailni popis zmén probihajici
v materialu AW 3003 Ize nalézt v jiz publikovanych pracich: [38], [39], [40] nebo [41]
a proto zde shrneme pouze zékladni zavéry, které z nich vyplyvaji.

Mirné zmény rezistivity na zacatku naméieného spektra jsou spojeny se zotavovanim
dislokacnich substruktury a s predprecipitacnimi zménami. Hlavni pik v rezistometrické
spektru, ktery je pozorovatelny mezi teplotami 340 °C a 460 °C, je zpusoben
ochuzovanim matrice o pfimésové atomy a precipitaci novych ¢astic, predevsim
vytvarenim kubické a-faze Al(Mn,Fe)Si. Vyska piku je umérnd kinetice vytvareni
téchto Castic. Jelikoz Zelezo ma v hliniku nizkou rozpustnost a vliv defektti jako hranice
zrn a dislokace na rezistivitu je zanedbatelny, zmény jsou pravdépodobné zplisobeny
pferozdélovanim atomti manganu a kiemiku. U kifemiku pifevladd dalekodosahova
difuse atomit k eutektickym koloniim, mangan spiSe difunduje na krat$i vzdalenosti
v blizkosti kolonii a zpisobuje tak vznik bezprecipitatnich zén (PFZ). Mirny narist
hodnot zaporn¢ vzaté derivace naméfenych hodnot rezistivity pfi nejvyssich teplotach
souvisi s hrubnutim ¢astic, jejich obohacovanim o Mn a Si a souasnym rozpousténim
castic a-faze. Nedochazi vSak k uplnému rozpusténi sekundarnich fazi a rezistivita jiz
tedy nenabyva stejnych hodnot jako ptfed zapocetim zihani, kdy byla vétSina legujicich
prvkll rozpusténa v matrici ve form¢ tuhého roztoku. Pomoci transmisni elektronové
mikroskopie a chemické analyzy v pracich [40] a [41] bylo ukézano, Ze po izochronnim
zihani na nejvyssi teplotu, pfi které byla rezistivita méiena (620 °C), se v materialu
vyskytuje predevsim faze a-Al(Mn,Fe)Si obsahujici hlinik, mangan a kifemik, ktera
vznikla pifi zihani aje odpovédnd za zmény rezistivity. V naSem piipad¢ se navic
pozoruji komplexni faze, do kterych se zabudovava i zirkonium (napt. Obr. 4.10, 4.20).

V tepelné nezpracovanych materidlech ve vychozim stavu jsme nepozorovali zadné
Castice AlsZr, jejichz hlavni piednosti v hlinikovych slitinach je zachytdvani
pohybujicich se hranic zrn (viz. Obrazek 4.38).

Pro jejich vytvofeni je potieba materidly tepelné upravit. Nasim cilem je tedy nalézt
vhodné teploty a Casy zihani, které jsou v souladu s moznostmi prumyslovych podnikii.
Zadouci je, aby se v materidlu vytvofily Gastice Al:Zr v dostateéném mnoZstvi a
s homogennim rozdélenim tak, aby Gspésné branily rekrystalizaci pfi vysSich teplotach.
Nekteré studie [22] provedené na slitinach AlZr (pfipravenych jinou metodou nez
plynulé liti mezi valce) uvadéji, ze ve sloucenindch obsahujicich zirkonium mutze
izotermické zihani pfi teplotach mezi 250 °C a 450 °C vést k tvorb¢ precipitati Al;Zr.
Jako optiméalni postup tepelného zpracovani byla autory navrzena metoda
dvoustupiiového zihani, kdy je material nejdiive drzen na teplot¢ 250 °C a nasledn¢ na
450 °C. Pro ovéfeni, lze-li tuto metodu aplikovat ina nase slitiny, které se lisi od
materialti zkoumanych v praci [22] pfesycenim tuhého roztoku, byla provedena detailni
studie chovani slitin C538, C245 a A509 pii zihdni na teplotach 250 °C a 450 °C.
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4.3 Zihéani na 250 °C
4.3.1 Transmisni elektronova mikroskopie

Po izotermickém zihani materialu A509 byla provedena TEM analyza a test na to, jestli
se v materialu vytvorily ¢astice AlsZr. Jak ukdzala tato pozorovani, ani po 32 hodin na
teploté 250 °C zadné precipitaty Al;Zr nevznikly. Ojedinéle se objevily pouze zarodky
novych ¢astic (Obr. 4.7), ale v pfili§ omezeném poctu na to, aby mély vliv na vlastnosti
materialu a aby na nich bylo mozné provést chemickou analyzu. Pravdépodobné se vSak
jednalo o ¢astice obsahujici mangan a kiemik.

Obdobné chovani vykazoval material C245, ktery obsahoval téz velmi drobné Castice -
zarodky kubické a-faze bohaté na mangan.

V materiadlu C538 taktéZ nebylo pozorovano vyraznéjs$i mnoZzstvi precipitath AlsZr, ani
po maximalni vydrzi 36 hodin na teploté 250 °C. Na obrazku 4.8 Ize pozorovat pouze
nezotavené spleti dislokaci a Castice vytvofené na hranicich subzrn. Podrobnéjsi
studium pii vétsim zvétSeni prokazalo pouze ojedinély vyskyt ¢astic Al;Zr (Obr. 4.9).

”

Obr. 4.7: A509, 250 °C/32 hodin: Obr. 4.8: C538 250 °C/36 hodin:
zarodky novych castic, kterych je ale detail substruktury, ktera je$t€¢ neni plné
pouze omezené mnozstvi aneovliviluji zotavena a nevyskytuji se v ni precipitaty
vlastnosti materialu AlZr

Obr. 4.9: C538 250 °C/36 hodin:

malé mnozstvi nové vytvofenych c¢astic
AlZr, drobné cerné kulovité castice
uprostied obrazku



Jelikoz se castice Al;Zr nevytvorily (alespont v dostatecném mnoZstvi a dostatecné
velikosti, aby U¢inn¢ branily rekrystalizaci) po zihani na 250 °C, coz je teplota navrzena
pro dvoustupiiové Zihani [22], byly materialy A509 a C245 Zihany izotermicky také na
teplotach 300 °C, 350 °C a 400 °C.

Po vyzihani na teploté 300 °C s vydrzi 32 hodin se v materidlech A509 1 C245 v objemu
zrn vytvotily nové ¢astice a-faze velikosti ptiblizné 100 nm bohaté na mangan a kifemik
(Obr. 4.10). V nekterych znich byla analyzou pomoci EDX prokézéna piitomnost
zirkonia, nejednalo se vSak o ¢astice AlsZr, nybrz o komplexni faze obsahujici Al, Mn,
SiaZr.

Vyzihani az do doby 32 hodin na teploté 350 °C vedlo v obou materidlech k vytvoteni
prvnich &astic o-fize (Obr. 4.11) v objemu zrn i na jejich hranicich. Zadné precipitaty
Al;Zr vsak nebyly pozorovany.

Castice AlsZr se objevily po zihani 32 hodin na teploté 400 °C v obou materidlech (Obr.
4.12 a 4.13). Vice jich bylo pozorovano v materidlu A509, ale nevytvofilo se jich
dostate¢né mnozstvi (v pozorované casti vzorku jich bylo napocitano pouze nékolik
desitek). VétSina zirkonia je podobné jako po zihani na 300 °C zabudovana
v komplexnich fazich (Obr. 4.14).

Po vyZihani na niz$i teploté¢ ze zamyslen¢ho dvoustuptiového zihani jsme ocekavali
predprecipitacni zmény, které by pti druhém zihacim kroku vedly k tvorbé ¢astic AlsZr.
VétSina zirkonia ale byla obsazena v komplexnich fazich s jinymi legujicimi prvky
a tuhy roztok byl tedy ochuzen o atomy zirkonia, ze kterych by pak ¢astice Al;Zr mohly
precipitovat.

Obr. 4.10: A509, 300 °C/32 h: Obr. 4.11: A509, 350 °C/32 h:

Novée vytvorené Castice bohaté na mangan Vzniklé  Castice a-faze s typickym

a kfemik, tmavé obsahujici téz zirkonium  kontrastem ké&vovych zrn, situované na
hranicich subzrn i v jejich objemu
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Obr. 4.12: A509, 400 °C/32 h: Obr. 4.13: A509, 400 °C/32 h:

Prvni Castice Al;Zr, drobné kulovité mezi Detail = drobnych  precipitath ~ Al:Zr
Casticemi o-faze, které maji nepravidelny vytvoienych béhem Zihani

tvar

Obr. 4.14: C245, 400 °C/32 h:

Manganové Castice, drobné komplexni
faze sobsahem zirkonia (podlouhlé
tmavé), které se v materidlu vytvofily
béhem zihani, avelké primarni féaze
uprostied

4.3.2 VIiv na zihani na 450 °C - mikrotvrdost

Pfi pozorovani v transmisnim elektronovém mikroskopu vzorkl zihanych na 250 °C po
relativné dlouhé Casy se nepozorovaly zadné vyraznéj§i zmény v mikrostruktute.
Abychom vyhodnotili, ma-li pfedzihani na teploté 250 °C vliv na mechanické vlastnosti
materidlu po vyzihani na vyssi teplot¢ dvoustupnového zihani (450 °C), byla pouzita
metoda méfeni mikrotvrdosti podle Vickerse.

Pted méfenim mikortvrdosti byly vzorky z materidlu C538 zihané na teploté 450 °C po
dobu 0 h az 64 h. Cast z nich byla piedzihana na teploté 250 °C po dobu 12 nebo 24
hodin. Vzorky byly vzdy vloZeny pfimo na danou teplotu, bez jakéhokoliv nabchu.
Nameétené hodnoty 1ze vidét na obrazku 4.15.

Samotné zihani na teploté 250 °C nemélo velky vliv na hodnotu mikrotvrdosti, pted
zihanim na 450 °C jsou hodnoty mikrotvrdosti kolem 54 MPa a v ramci chyby se
shoduji. Avsak jiz po kratkém zihani na teploté¢ 450 °C jsou vidét vyrazné rozdily
v mikrotvrdosti, jeji hodnota u vSech vzorkl znateln¢ stoupa. Maximalni hodnota roste
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s délkou vydrze na 250 °C. U vzorku zihaného 24 hodin se maxima doséhlo jiz po 2 h
na 450 °C, u ostatnich po 4 h. Dale jiz mikrotvrdost vSech vzorki monoténné klesa, po
64 h na 450 °C jsou jiz vSechny hodnoty mikrotvrdosti stejné, pfiblizné 54 MPa; tedy
hodnota srovnatelna s hodnotou ziskanou pied zapocetim zihani na 450 °C.

65 —i

62 1 —e— 0h/250°C
_ _= 12h/250°C
%" A 24n/250°C
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Obr. 4.15: Vliv ptedzihani na teploté 250 °C na mikrotvrdost pfi izotermickém zihani na
450 °C pro material C538

4.3.3 Vliv na Zihani na 450 °C - TEM

Vzhledem ke skuteCnosti, ze knejvyrazngj$im zméndm mikrotvrdosti doslo ve
vzorcich, které byly zihany 24 hodin na teploté 250 °C, bylo pozorovani v transmisnim
elektronovém mikroskopu soustfedéno hlavné na tyto vzorky.

V materidlu C538 se béhem zihani na 250 °C a 450 °C vytvofilo pouze velmi malé
mnozstvi precipitatd Al;Zr. Prvni ¢astice jsme pozorovali po 32 hodinach na teploté
450 °C, byly vSak velmi hrubé (velikost pfiblizn¢ 20 nm) a fidce rozmisténé (Obr.
4.16). Ani po 64 hodindch nedoslo ke zvySeni jejich poctu, zvoleny postup Zihani tedy
nebyl pro vytvofeni ¢astic Al;Zr vyhovujici. Navic doSlo ve vzorcich k vytvoreni
velkého mnozstvi komplexnich fazi (Obr. 4.17), které obsahuji zirkonium obdobné jako
vzorky zihané pouze jednostupiiové na nizSich teplotach.
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Obr. 4.16: C538 250 °C/24 h + 450 °C/32 h:  Obr. 4.17: C538 250 °C/24 h + 450 °C/16 h

Ojedingle vytvotfené Castice Al;Zr, zobrazeni Vytvorené  Castice  sekundarnich  fazi

v tmavém poli (pfedev§sim o-fdze) ana nich zachycené
dislokace
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4.4 Dvoustupiiove zihani s povlovnym nabéhem

Jelikoz nedoslo k vytvoreni precipitatd Al;Zr béhem dvoustupniového Zihani, kdy byly
vzorky pfimo vloZeny na teplotu 250 °C, resp. 450 °C, byla vyzkouSena metoda
povlovného nabéhu na teplotu. Vzorek je vloZzen do pece o pokojové teploté, ktera je
nastavena na koncovou teplotu 250 °C. T¢ je dosazeno po povlovném nébchu za 24
hodin. Poté je nastaveni pece zménéno na 450 °C a té je dosaZzeno pomalym ndb&hem
po 24 hodinach. Konkrétni Casovy prubéh nabéhu teploty je soucasti vyrobniho
tajemstvi AL INVEST Bfidlicna, a.s.

4.4.1 Rezistometrie

Vliv dvoustupniového poloprovozniho zihani s povlovnym nabéhem na teplotu na
rezistivitu slitiny C245 je znazornén na obrazku 4.18. Jeden vzorek je pouze plynule lity
na tlousStku 8,5 mm, druhy je navic dvoustupniové zihany. Je zde patrny vyrazny rozdil
ve vyvoji rezistivity obou vzorkl. Zatimco do teploty 260 °C se rezistivita obou vzorkl
témér nelisi, od teploty 280 °C zacind v nezihané slitin€ rezistivita klesat az k minimu
u teploty 500 °C, poté opét nartstd. Ve spektru rezistivity dvoustupniové zihaného
materidlu se projevuje vyrazna zména oproti nezihanému materiadlu. Do teploty 420 °C
neni ve spektru patrny zadny pokles, nad teplotou 440 °C rezistivita vyrazné narusta,
s v&tSim relativnim nardstem nezZ slitina neZihana.

Vyse popsané zmény jsou lépe viditelné na derivované kiivce - zihacim spektru
rezistivity (viz. Obr. 4.19). Nezihany vzorek vykazuje ve spektru globalni maximum
kolem teploty 400 °C, které¢ odpovida nejprudSimu poklesu rezistivity, minimum pfi
teploté¢ 580 °C ma v porovnani se zihanym vzorkem méné vyrazné, coz koresponduje
s mirn¢j$im nariistem rezistivity pii nejvyssich teplotach.

Podobné chovani bylo pozorovdno v komer¢ni slitiné AW 3003, kterd neobsahuje
pridavek zirkonia [38], [39]. Rezistivita Zihaného materidlu pouze roste, u nezihaného
materidlu lze ve stfedni Casti spektra pozorovat pokles rezistivity.
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Obr. 4.18: Vyvoj rezistivity slitiny C245 s teplotou Zihani pro lity (,,C245 neZihany*)
a dvoustupiiove zihany stav (,,C245 Zihany*).
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Obr. 4.19: Zihaci spektrum rezistivity materialu C245 pro lity a dvoustupiiové Zihany
stav
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4.4.2 Transmisni elektronova mikroskopie

Po poloprovoznim dvoustupiiovém Zihani s povlovnym nédb¢hem zrna v materidlu C245
nahrubla na velikost kolem 20 um, zcela se zotavila dislokacni struktura a vytvoftilo se
velké mnozstvi novych precipitatli, piedevSim a-faze Al 1s(Mn,Fe);Si. Dale vznikly
castice obsahujici mangan a zirkonium (Obr. 4.20), které jsou situované predevsim na
byvalych hranicich subzrn. VétSina zirkonia se nachazela v téchto komplexnich
casticich, malé mnozstvi vyprecipitovalo jako rovnovazna faze Al;Zr (Obr. 4.21, 4.22).

Pro identifikaci fazovych transformaci, které zapfiCinily zmény v naméfeném spektru
rezistivity, byl material C245 dvoustupnové zihany s povlovnym nabéhem izochronné
zihan na vybrané teploty, se stejnym krokem jako pii méfeni rezistivity (20 °C/20 min).
Po vyzihani na teplotu 340 °C, kdy dochazelo pouze k mirnym zménam rezistivity, jsme
v materialu pozorovali velké mnoZstvi precipitati. Castice a-faze, které se nachazeji
zejména na hranicich zrn asubzrn, vyrazn€ nahrubly a oproti materidlu pouze
dvoustupiiové vyzihanému maji asi dvojndsobnou velikost (Obr. 4.23). Nebyly
pozorovany zadné Castice Al;Zr.

Ve vzorku izochronné vyzihaném na teplotu 460 °C lze pozorovat novou generaci ¢astic
a-faze, které jsou situovany predevSim v objemu zrn a maji mensi velikost nez ty, které
se vytvorily béhem dvoustupiiového zihani (Obr. 4.24).

Po finalnim vyzihani az do 620 °C, za globalnim minimem v Zihacim spektru rezistivity
(po zmirnéni vyrazného rlstu rezistivity), doslo k ¢aste¢nému rozpousténi ¢astic zpét do
tuhého roztoku jak na hranicich, tak v objemu zrn (Obr. 4.25 a 4.26). Ani za téchto
podminek se nevytvorily Castice Al;Zr, zirkonium bud zlstalo rozpusténé v tuhém
roztoku, nebo se zabudovalo do ¢astic komplexnich fazi.

Obr. 4.20: C245, poloprovozni  Obr. 4.21: C245, poloprovozni
dvoustupnové zihani s povlovnym dvoustupiiové zihani s povlovnym
nab&hem: nab&hem:

Komplexni faze vytvofené béhem zihani, Zotavena struktura, ¢astice Al:Zr a a-faze
tmavé podlouhlé  Castice  obsahujici

zirkonium, lokalizované na ptivodnich

hranicich subzrn, zotavena struktura

s velkymi zrny
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Obr. 4.22: C245, poloprovozni
dvoustupnové zihani s povlovnym
nab¢hem:

Osamocené rovnovazné cCastice AlZr,
efekt kdvovych zrn

Obr. 4.24: C245, poloprovozni
dvoustupiiové Zihani a nésledné izochronni
zihéani na 460 °C:

Castice  o-fize  vytvofené
izochronniho zihani v objemu zrn

béhem

poloprovozni

Obr.
dvoustupniové zihani a nasledné izochronni
zihani na 620 °C:

V levé casti obrazku castice zachytavajici
hranici zrna

4.26: C245,
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Obr. 4.23: C245, poloprovozni
dvoustupniové zihani a nésledné izochronni
zihani na 340 °C:

Zotavena struktura, velké cCastice o-faze,
které se nachazi predevSim na hranicich
zrn  asubzrn, adrobnéj§i  precipitaty

v objemu zrn

Obr.  4.25:

C245,
dvoustupniové Zihani a nésledné izochronni
zihéni na 620 °C:

poloprovozni

Castice  lokalizované  piedeviim na
hranicich zrn, malé mnozstvi Ccastic
v objemu zrn. VétSina Castic se rozpustila
do tuhého roztoku



4.5 Vliv deformace

DalSim krokem pfi vyzkumu tvorby ¢astic Al;Zr bylo ovéfeni, zdali deformace ve formeé
véalcovani za studena vyrazné€ ovlivni kinetiku tvorby fazi bohatych na mangan.

4.5.1 Svételnd mikroskopie

Pro pozorovani vlivu deformace na dvoustupniové zihany material pomoci svételné
mikroskopie byly vzorky leptany roztokem Barker anasledné¢ zobrazeny
v polarizovaném svétle. Tato metoda slouzi predevSim k monitorovani tvaru zrn
a rekrystalizace.

Mezi materidly C245 a A509 nebyly ve svételném mikroskopu pozorovany vyrazné
odli$nosti. Lity stav na tloust’ce 8,5 mm dvoustupnové vyzihany obsahuje zrna mirné
protazené ve sméru valcovani, s podélnych rozmérem 100 — 200 nm a pfi€nym
rozmérem 50 nm (Obr. 4.27 a4.28). Tato struktura je totoznd se strukturou
pozorovanou ihned po odliti (Obr. 4.4), dvoustupniové Zihani tedy nemélo vliv na tvar
zrn.

Po vyvélcovani na tlouStku 5,4 mm se zrna vice protdhla ve sméru valcovani na
pramérnou délku 300 nm s tloustkou 30 nm (Obr. 4.29 a 4.30).

Na tloust’ce 1,1 mm jsou jiz zrna znacn€ deformovand, ve sméru valcovani dosahuji
délky az 1 mm a jejich tloust’ka je v porovnani s délkou zanedbatelna (Obr. 4.31 a 4.32).

500 pym

Obr. 4.27: Material C245 lity na 8,5 mm Obr. 4.28: Material A509 lity na 8,5 mm
a dvoustupiiové zihany, zobrazeni a dvoustupnoveé zihany, zobrazeni
v polarizovaném svétle v polarizovaném svétle

o 5
i
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500 um

Obr. 4.29: Material C245 dvoustupniové Obr. 4.30: Material A509 dvoustupiiové
zihany avalcovany na tloustku 5,4 mm, zihany a valcovany na tloustku 5,4 mm,
zrna mirné protazend ve sméru valcovani zrna mirné protazend ve smeéru valcovani

500 ym

Obr. 4.31: Material C245 dvoustupiiové Obr. 4.32: Material 509 dvoustupiioveé
zihany a valcovany na tloustku 1,1 mm, zihany a valcovany na tloustku 1,1 mm,

zrna vyrazné deformovand do sméru zrna vyrazné deformovand do sméru
valcovani valcovani

4.5.2 Rezistometrie

Vliv deformace (valcovani za studena) na vyvoj rezistivity dvoustupniové zihanych
slitin C245 a A509 pfti zihani je patrny z obrazku 4.33. U materialu C245, ktery byl odlit
na tloustce 8,5 mm anasledné¢ dvoustupniové zihan, se po vyvalcovani na 5,4 mm
a3,5mm neprojevily zadné vyznamné zmény ve tvaru rezistometrické kiivky.
U materialu A509, ktery byl vyvalcovany na finélni tloustku 100 um, mizeme v jeho
spektru pozorovat mirny pokles rezistivity jiz od nejnizsich teplot zihani, od teploty
420 °C vsak jiz kiivka stoupa se stejnym sklonem jako u materidlu C245
deformovaného v mensi mife.

V zihacim spektru rezistivity (Obr. 4.34) pozorujeme nevyraznd maxima u materialu
A509 do teploty 400 °C, globalni minimum okolo teploty 580 °C je pro vSechny
tloustky vzorkt totozné.

Vilcovani tedy nema na vyvoj rezistivity zZadny vyznamny vliv.
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Obr. 4.33: Vyvoj rezistivity dvoustupiioveé zihanych slitin C245 a A509 s rozdilnym
stupném deformace - valcovani za studena na rizné finalni tloustky
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Obr. 4.34: Zihaci spektrum slitin C245 a A509 v zavislosti na finalni tloust’ce po
valcovani
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4.5.3 Transmisni elektronova mikroskopie

Vliv deformace dvoustupniové Zihanych materidli s povlovnym nab&hem nemél
vyrazny vliv na tvar zihaciho spektra rezistivity, zmény mikrostruktury byly tedy
zkoumany pomoci transmisni elektronové mikroskopie.

Vilcovani za studena vzorku C245 na tloustku 3,5 mm mélo za nasledek vytvoteni
velkého mnozstvi subhranic (Obr. 4.35). Stejné jako v nedeformovaném materialu lze
izde pozorovat mnoho ¢astic o-faze akomplexni Castice obsahujici mangan
a zirkonium (Obr. 4.36). Bylo pozorovano jen velmi malé mnozstvi ¢astic Al;Zr.

V materialu A509 doslo po dvoustupniovém zihani k vytvofeni malého mnozstvi
precipitati AlsZr a jejich pfitomnost nebyla valcovanim na tloustku 100 pm ovlivnéna
(Obr. 4.37). V materialu Gspé$né¢ zachytavaji hranice zrn (Obr. 4.38). Dale se ve
valcovaném vzorku vyskytovaly primarni ¢astice a ¢astice a-faze (Obr. 4.39)

SCT e < NI e o -
Obr. 4.35: C245 dvoustupniové zihany Obr. 4.36: C245 dvoustupiiové zihany
a valcovany za studena na 3,5 mm: a véalcovany za studena na 3,5 mm:

Subhranice zrn vytvorené valcovanim Komplexni ¢astice obsahujici mangan
a zirkonium, detaily dislokacni struktury

£ A =

Obr. 4.37: A509 dvoustupnové zihany Obr. 4.38: AS509 dvoustupiiové zihany
a vélcovany za studena na 100 pm: a véalcovany za studena na 100 pm:

Drobné castice Al;Zr, které se vytvorily Castice Al;Zr zachytavajici hranici zrn
bé¢hem dvoustupiiového zihani a jsou
pritomny 1 po valcovani
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Obr. 4.39: A509 dvoustupiiové zihany
a valcovany za studena na 100 um:

Detail  substruktury  deformované¢ho
materidlu, velké primarni fdze uprostied
a mensi castice a-fdze v objemu zrna

Vliv pteddeformace na tvorbu precipitath AlsZr pii dvoustupiiovém Zihani byl
monitorovan na materidlech C538, C245 i A509. Materialy byly pfipraveny plynulym
litim mezi vélce na tloustku 8,5 mm a nésledné bez tepelné Upravy vélcované za
studena na 5,4 mm a 1,1 mm.

Materidly C538 a C245 byly poté poloprovozné dvoustupiiové Zzihané (s jakym
nabc¢hem XXX) 250 °C + 450 °C/48 hodin. U materiali A509 a C245 se téz vyzkouselo
laboratorni Zihani s ndb&hem 1 K/min a dlouhymi ¢asy Zihani, 250 °C/48 h a 450 °C/60
h.

Takto pfipravené materidly byly analyzovany v transmisnim elektronovém mikroskopu.

Oba materialy C538 1 C245, kter¢ byly Zihany poloprovozné, vykazovaly podobnou
mikrostrukturu. Vzorky vélcované na 5,4 mm a nasledné¢ zihané maji zotavenou
strukturu, obsahuji mal4 subzrna o primérné velikosti 300 nm (Obr. 4.40), nebyly zde
pozorovany zadné ¢astice Al;Zr.

Vzorky vélcované na tloustku 1,1 mm a dvoustupniové Zzihané jiz vykazovaly
rekrystalizovanou strukturu s velkymi subzrny (Obr. 4.41) a ojedin¢le se vytvotilo malé
mnozstvi precipitatd Al;Zr (Obr. 4.42.

V laboratorn¢ zihanych materidlech AS509 a C245 nebyly pozorované zadné
metastabilni ¢astice Al;Zr ani na tloust’ce 5,4 mm, ani na 1,1 mm. Vytvofily se pouze
komplexni faze obsahujici zirkonium, situované pfednostné¢ na hranicich zrn (Obr.
4.43), a ojedinéle stabilni precipitaty Al;Zr se strukturou D03 (Obr. 4.44)

54



, s ».% (4

Obr. 4.40: C245 54 mm, 250°C +
450 °C/48 h:

Subzrna ve  valcovaném  materialu,
zotavena struktura

Obr. 4.42: C538 1,1 mm, 250°C +
450 °C/48 h:

Castice komplexnich fazi a ojedinélé
¢astice AZr v levém hornim rohu

P
Obr. 4.41: C538 1,1 mm, 250°C +
450 °C/48 h:
Rekrystalizovana struktura s velkymi zrny,

komplexni ¢astice vytvorené béhem zihani

Obr. 4.43: A509 5,4 mm, 250 °C/48 h +
450 °C/60 h:

Tmavé podlouhlé castice komplexnich
fazi obsahujici zirkonium, vytvofené
prednostné na hranicich zrn
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Obr. 4.44: A509 5,4 mm, 250 °C/48 h +
450 °C/60 h:

Stabilni precipitat Al;Zr ¢tvercového tvaru
se strukturou DO0,; uprostied obrazku,
v blizkosti ¢astice a-faze



4.6 Dvoustupiiove Zihani s delsi vydrzi

ProtoZe pfi pfipravé material dvoustupfiovym Zihanim s povlovnym nab&éhem nedoslo
k vytvoteni pozadovanych precipitati Al;Zr, byl zvolen nasledujici zihaci rezim: po
vlozeni materialli do pece o pokojové teploté doslo k ndbéhu na teplotu 250 °C po 10
hodinach, poté nasledovala vydrz na teplot¢ 250 °C po dobu 0 - 12 hodin (podle
pozadavku). Po uplynuti této doby byla teplota pece nastavena na 450 °C. Pozadované
teploty bylo dosazeno po 12 hodinach. Na teploté¢ 450 °C byl material ponechan po
dobu 12 - 48 hodin.

4.6.1 Transmisni elektronova mikroskopie

V materialu C538 po poloprovoznim dvoustupiiovém zihani 250 °C/12 h + 450 °C/48 h
s pomalym ndbéhem se jiz vytvofilo velké mnozstvi precipitati AlZr s primérnou
velikosti 9 nm (Obr. 4.45, 4.46). Velikost byla urCovand pomoci programu Nis-
Elements AR 3.0. Vznikl¢ precipitaty jsou vSak rozloZzeny nehomogenné a nevyskytuji
se v blizkosti primarnich fazi. Cast zirkonia se také vyskytuje v komplexnich fazich
(Obr. 4.47, 4.48).

Obr. 4.45 a 4.46: C538, poloprovozni dvoustupiiové zihdni 250 °C/12 h + 450 °C/48 h:
precipitaty Al:Zr, zobrazeni ve svétlém (g=[200]a, B=[001]) atmavém poli (

g- [100]A13Zr , B=[001])

Obr. 4.47 a 4.48: C538, poloprovozni dvoustupiiové zihani 250 °C/12 h + 450 °C/48 h:
Velké mnozstvi drobnych precipitati Al;Zr a ¢astice a-faze; tmavé podlouhlé Castice ve
sttedu snimku vpravo jsou komplexni faze obsahujici Zr, g=[200]4;, B=[001]
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Pro porovnani vlivu zihani na teploté¢ 250 °C byl material C538 Zihan jednostupnove,
pouze 24 hodin na teploté 450 °C. Castice Al:Zr se také vytvotily ve velkém mnozstvi
jako pfi zihani 250 °C/12 h + 450 °C/48 h, byly ale mnohem drobngjsi, s primérnou
velikosti 5 nm (Obr. 4.49 a 4.50).

Obr. 4.49 a 4.50: C538 250 °C/0 h + 450 °C/24 h: Castice AlsZr, zobrazeni ve svétlém
a tmavém poli

4.6.2 Vliv malych odchylek od teploty 450 °C - TEM

Dalsi krokem ve vyzkumu matridla s ptidavkem zirkonia bylo ovéteni vlivu malych
odchylek od vyssi teploty dvoustupniového Zihani, jelikoz pii provoznim Zihani se zihaji
n¢kolikatunové svitky ve velkych pecich aje obtizné zajistit po celou dobu zihani
homogenni teplotu v celém svitku. Material byl proto poloprovozné zihan 16 hodin na
teploté 250 °C a 12 nebo 24 hodin na teploté 440 °C resp. 460 °C s nabéhem stejnym
jako v kapitole 4.6.1.

Pozorovanim v transmisnim elektronovém mikroskopu jsme zjistili, Ze po Zihani
250 °C/16 h a 440 °C/12 h se v materialu vytvoftilo velké mnozstvi drobnych precipitatti
Al:Zr, které vSak podobné jako v ptedchozich ptipadech nebyly rozlozeny homogenné
a nevyskytovaly se v blizkosti velkych primarnich ¢astic. Po zihani 250 °C/16 h
a 440 °C/24 h byla velikost ¢astic 9 nm (Obr. 4.51 a4.52). Kromé¢ zirkoniovych
precipitati se ve vzorku nachazelo velké mnozstvi manganovych Castic vytvorenych
béhem zihani, a to jak v objemu zrn, tak na byvalych hranicich subzrn (Obr. 4.53).
Objemovy podil (3.6) Castic Al;Zr na obrazku 4.52 je priblizn€ f'= 0,005. Tloustka
vzorku byla uréena pomoci difrakce v konvergentnim svazku. Pfiklad porovnani
simulace programu JEMS a skutecného difrakéniho obrazce je na obrazcich 4.59
a 4.60.

Po zihani na teploté¢ 460 °C jsou zirkoniové precipitity Al;Zr hrub$i nez v materidlu
zihaném na niz$i teploté¢ (440 °C a 450 °C) aje zde patrna véEétsi nehomogenita
v rozlozeni (Obr. 4.54). Po 12 hodinach zihani maji precipitaty pramérnou velikost 10
nm (Obr. 4.55) apo 24 hodindch 13 nm (Obr. 4.56). Vypocitany frakéni objem
v oblastech na obrazcich 4.54 a 4.55 je ptiblizné f = 0,004 resp. f = 0,008.

Teplota pii druhém kroku dvoustupniového zihani neovlivni vlastni pfitomnost ¢astic
AlsZr, pouze jejich velikost; pii vysSich teplotach a delSich Casech zihani se vSak zda, Ze
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se pocet Ccastic snizuje. Tato skuteCnost miize byt zapficinénd nehomogennim
rozdélenim zirkonia po délce litého pasu.

Obr. 4.51 a4.52: C538 250 °C/16 h a 440 °C/12 h: Castice Al;Zr, zobrazeni ve své&tlém
(g=[200]a1, B=[011]) a tmavém poli(g = [100],, .. ,B=[011])

Obr. 4.53: C538 250 °C/16 h Obr. 4.54: C538 250 °C/16 h a 460 °C/12h:
a 440 °C/12h: Nehomogenné rozdélené drobné
Hrubé¢ ¢astice primarnich fazi vzniklé pii precipitaty AlsZr, v pravé ¢asti obrazku
tuhnuti (vpravo nahote) a ¢astice a-faze

v objemu zrn i na byvalych subhranicich

Obr. 4.55: C538 250 °C/16 h a 460 °C/12 Obr. 4.56: C538 250 °C/16 h a 460 °C/24
h: Castice AlsZr, zobrazeni v tmavém poli, h: Céstice Al;Zr, zobrazeni v tmavém poli,

g = [100],, .., B=[011] g = [100] 2, B=[011]
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Pritomnost metastabilnich precipitati Al;Zr v hlinikové matrici se projevi v difrakénim
obrazci. Jelikoz Cisty hlinik ma kubickou plosné centrovanou mfizku, existuji
v difrakénim obrazci zakadzané reflexe [42]. Pfitomnost precipitatd Al;Zr nékteré ze
zakazanych reflexi povoli, nové stopy maji ale mnohem mensi intenzitu nez ty
pochézejici od ¢istého hliniku. Pfiklad difrakéniho obrazce od precipitati AlsZr je na
obrazku 4.57.

Obr. 4.57: Difrakéni obrazec zony B=[0,0,1]: diky pfitomnosti ¢astic Al;Zr se objevi
i reflexe, které jsou pro Cisty hlinik zakazané (napft. (1,1,0))

4.6.3 Urceni tloustky vzorka

Abychom mohli ur€it frakéni objem precipitati Al;Zr v jednotlivych oblastech vzorku,
bylo potieba urcit tloustku vzorku. K tomu slouZzila simulace pomoci programu JEMS.
Pro znamou orientaci vzorku se nasimulovaly obrazce difrakce v konvergentnim svazku
pro rtizné tloustky aty se porovnaly s difrakci ziskanou v konkrétnim misté vzorku.
Nasimulované difraktogramy programem JEMS pro orientaci B=[001] jsou na obrazku
4.58. Priklad konkrétniho urceni tloustky je na obrazcich 4.59 a 4.60.

Obr. 4.58 (na nasledujici strané): Zobrazeni difrakce v konvergentnim svazku pro razné
tloustky vzorkd, obrazky jsou simulované pro tloustky mezi 100 nm a 200 nm.
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Obr. 4.59: C538 250 °C/16 h a 460 °C/12 h: Ur€ovani tloustky vzorku pomoci difrakce
v konvergentnim svazku, porovnani obrazu simulovaného programem JEMS se
skute¢nym difrakénim obrazcem. Tloustka vzorku 115 nm

Obr. 4.60: C538 pomaly nabéh v DSC, 250 °C/12 h, ndb¢h na 450 °C: Urcovani tloustky
vzorku pomoci difrakce v konvergentnim svazku, porovnani obrazu simulovaného
programem JEMS se skute¢nym difrakénim obrazcem. Tloustka vzorku 170 nm
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4.7 Laboratorni ovéteni dvoustupnového zihani

Abychom ovéftili podminky pro vytvoreni precipitatt AlsZr, které uc¢inné zvysuji teplotu
rekrystalizace hlinikovych slitin, kromé studia materidlli pfipravenych poloprovoznim
zihanim jsme se zaméfili také na zihani v laboratornich podminkach. Material C538
pfipraveny metodou plynulého liti mezi vélce na tloust’ce 8,5 mm jsme Zihali v zafizeni
DSC (Differential Scanning Calorimeter), které umoznuje piesné nastaveni rychlosti
ohfevu a chlazeni a doby vydrZe na poZzadovanych teplotach.

4.7.1 Transmisni elektronova mikroskopie

Prvni vzorek byl zihan v DSC s rychlosti nabéhu 0,5 K/min na teplotu 250 °C, 12 hodin
byl na konstantni teploté¢ 250 °C, nasledovalo zvySeni teploty na 450 °C také rychlosti
0,5 K/min a zihani 12 hodin na teploté 450 °C. Zavérecné zchlazeni probéhlo rychlosti
10 K/min.

Ve vzorku se vytvoril velky pocet precipitati Al;Zr s primérnou velikosti 9 nm (Obr.
4.61 a 4.62). Dale jsou ve vzorku patrné eutektické kolonie primérnich fazi a komplexni
Castice vytvorené pii zihani (Obr. 4.63).

Obr. 4.61 a 4.62: C538, pomaly nabéh DSC, 250 °C/12 h + 450 °C/12 h:
Castice Al:;Zr v blizkosti manganovych ¢astic, zobrazeni ve svétlém (g=[200]a,,

B=[001]) a tmavém poli (& = [100],, ,., B=[001])

Obr. 4.63: C538, pomaly nabéh DSC,
250 °C/12 h + 450 °C/12 h:

Castice o-fize vytvofené pii Zihani
vobjemu zrn ipo hranicich, eutekticka
kolonie primarnich fazi (vpravo)
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V dalsim kroku byly vzorky zihany v DSC s nabéhem 0,5 K/min na teplotu 250 °C.
Nasledovalo 12hodinové Zihani na 250 °C, poté se rychlosti 0,5 K/min zvysila teplota
na 450 °C a ihned po dosazeni této teploty byly vzorky ochlazeny rychlosti 10 K/min.
Nésledovalo Zihani v peci pfedehifaté na 450 °C, kdy studované vzorky byly vloZeny
pfimo do pece rozehtéaté na tuto teplotu.

Jiz vzorek nezihany v peci na teploté¢ 450 °C, tedy zihany pouze v DSC, obsahuje
castice Al;Zr o velikosti 8 nm, které jsou fidce rozmisténé (Obr. 4.64). Spocitany
frak¢éni objem c¢inil v misté, kde byla pofizena fotografie, f = 0,001. To znamena, Ze
castice Al;Zr se vytvorily jiz béhem nab¢hu na teplotu 450 °C.

Po dvou hodinach zihani na 450 °C maji ¢astice prumérnou velikost 9 nm (Obr. 4.65,
4.66 a 4.67) ajsou nechomogenné rozmisténé. V mistech s jejich nejvétsi koncentraci
byl naméten frakéni objem 0,006. Ve vzorku lze nalézt oblasti, kde se zddné precipitaty
Al;Zr nevytvorily (Obr. 4.68).

Ve vzorku zihaném 4 hodiny na 450 °C jsme detekovali pouze malé mnozstvi ¢astic
AlZr o primérné velikosti 9 nm a frakénim objemu 0,002 v této oblasti (Obr. 4.69).
Neptedpokladdme, ze by doslo k rozpusténi castic AlsZr, pravdépodobné jen byl vzorek
pfipraven z Casti pasu, kde se diky segregaci vytvofilo pouze malé mnozstvi téchto
castic.

Po Zihanim na 8 hodin na teplot¢ 450 °C jsme pozorovali mirny narast poloméru
precipitati na cca 10 nm (Obr. 4.70), vdaném misté pozorovani jsme nameéfili
objemovy podil f=0,003. Ve vzorku Zihaném 16 hodin na teplot¢ 450 °C jsme
pozorovali Castice o primérné velikosti 11 nm a f'= 0,002 (Obr. 4.71) a po vyzihani
trvajicim 32 hodin byla naméfena primérna velikost 10 nm (Obr. 4.72) a detekovan
frak¢ni objem 0,006.

Velikost ¢astic Al;Zr se tedy béhem Zihani na teploté 450 °C vyrazné neménila, pouze
v poc¢atcich zihani je patrny néarGst poloméru, pii delSich zihacich Casech jiz primér
vramci statistické odchylky neroste. Odhadnuty frak¢ni objem znacné kolisa, cozZ je
zpiisobeno znacnou nehomogenitu v rozlozeni precipitdth AlsZr. V rGznych mistech
jednoho vzorku lze pozorovat mista s vysokym 1 nizkym objemovym podilem téchto
castic.

Obr. 4.64: C538 pomaly nabéh v DSC, Obr. 4.65: C538 pomaly ndbéh v DSC,

250 °C/12 h, nabeh na 450 °C: 250 °C/12 h, nabéh na 450 °C, 450 °C/2 h
Drobné cCastice Al;Zr v blizkosti ¢astic a- v peci:
faze Drobné castice Al;Zr v blizkosti velkych

manganovych ¢astic, zobrazeni v tmavém
poli g~ [100]A13Zr , B=[011]
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Obr. 4.6§ a4.67: C538 pomaly nabeh v DSC, 250 °C/12 h, ndb¢h na 450 °'C, 450°C/2 h
v peci: Castice AlZr, zobrazeni ve svétlém (g=[200]a, B=[001]) a tmavém poli (
g = [100],,, B=[001])

Obr. 4.68: C538 pomaly nabéh v DSC, Obr. 4.69: C538 pomaly nab¢h v DSC,
250 °C/12 h, nabéh na 450 °C, 450 °C/2 h 250 °C/12 h, nab&h na 450 °C, 450 °C/4 h

Vv peci: Vv peci:
Oblasti s Casticemi  o-fdze, kde se Malé mnozstvi precipitati Al;Zr, zobrazeni
nevytvorily zadné precipitaty Al;Zr v tmavém poli

Obr. 4.70: C538 pomaly nabéh v DSC, Obr. 4.71: C538 pomaly néb¢h v DSC,
250 °C/12 h, nabéh na 450 °C, 450 °C/8 h 250 °C/12 h, nab¢éh na 450 °C, 450 °C/16 h
Vv peci: Vv peci:

Precipitaty Al;Zr, zobrazeni v tmavém poli  Castice Al;Zr, zobrazeni v tmavém poli
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Obr. 4.72: C538 pomaly nabeh v DSC,
250 °C/12 h, nabeh na 450 °C, 450 °C/32 h
Vv peci:

Precipitaty Al;Zr, zobrazeni v tmavém poli
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4.8 Valcovanina 1,1 mm

Béhem vyroby tepelného vyméniku prochazi materidl pied findlnim zpracovanim
posloupnosti termomechanickych tprav. Valcovani za studena z lité tloustky 8,5 mm na
findlni tloustku 50 pm probiha v n€kolika krocich, mezi kterymi miize byt materidl
zihén.

U materidlu C538, ktery predstavuje modifikovanou hlinikovou slitinu AW 3003
s pifidavkem zirkonia, je potiecba na mezitloustce podrobit svitek materidlu
rekrystalizacnimu Zihdni. Materidl je totiz diky ptfedchozimu vélcovéani zpevnén natolik,
ze dal$im valcovanim by mohlo dojit k jeho popraskani. Rekrystalizaci dojde
k odpevnéni materidlu a je mozno ho opét valcovat, az na pozadovanou findlni tloustku
50 um.

DalSim krokem studia hlinikovych slitin s pfidavkem zirkonia v nasi praci bylo nalezeni
optimalnich podminek pro rekrystalizaci materidlu C538 na tlouStce 1,1 mm. Ten byl
na lité tloust’ce podroben dvoustupiiovému zihani v rezimu s delsi vydrzi 250 °C/12 h a
450 °C/16 h.

Pro stanoveni teploty rekrystalizace byly vzorky izochronné zihany s krokem 50 °C/50
min. Vzorky byly vZdy vloZeny pfimo na pozadovanou teplotu, bez jakéhokoliv nab¢hu.
Pro porovnani vlivu zirkonia jsme pouzili material C36, ktery je také ze série AW 3003.

4.8.1 Izochronni zihani - mikrotvrdost

Nameéfené hodnoty mikrotvrdosti pfi izochronnim Zzihdni jsou zobrazeny na obrazku
4.73. Material C538 vykazoval ve vychozim stavu hodnotu mikrotvrdosti mirn¢ vyssi
teplotach zihani vyrazné¢ neméni, od teploty 150 °C miizeme pozorovat mirny pokles,
ktery je vyrazngj$i u slitiny obsahujici zirkonium. Prudky pokles hodnot mikrotvrdosti,
za ktery je zodpovédna rekrystalizace, se u vzorku C36 objevil mezi teplotami 400 °C
a 450 °C, uvzorku C538 byl posunut o 50 °C k vys$§im teplotdm, tedy mezi 450 °C
a 500 °C. Od teploty 500 °C jsou mikrotvrdosti obou materiald v ramci chyby jiZ
totozné a jejich hodnoty se se zvySovanim teploty vyrazné nemeéni.
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Obr. 4.73: Vyvoj mikrotvrdosti materialit C538 a C36 (tloustka 1,1 mm) pii
izochronnim zihéni 50 °C/50 min.

4.8.2 Izochronni Zihani - svételna mikroskopie

Pro ovéfeni, ze za vyrazny pokles mikrotvrdosti v okoli teploty 450 °C muze
rekrystalizace, byl v polarizovaném svétle ve svételném mikroskopu monitorovan vyvoj
tvaru zrna béhem izochronniho zihani.

Vzorky vyvélcované na tloustku 1,1 mm maji vyrazné deformovand zrna, protazena ve
sméru valcovani, délky tfadové jednotky mm. Rozmér ve sméru kolmém na smér
valcovani je praimérmné 10 um (Obr. 4.74 a 4.78). Po vyzihani na teplotu pred prudkym
poklesem hodnoty mikrotvrdosti (450 °C pro C538 a 400 °C pro C36) se tvar ani
velikost zrn vyrazné¢ nezménily, zrna jsou stale znatelné¢ deformovana ve sméru
valcovani (Obr. 4.75). Po vyZihani az na teplotu 500 °C u materialu C538 se objevila
velkd rekrystalizovand zrna, s délkou ve sméru valcovani n€kolik mm a v kolmém
sméru 50 — 300 um (Obr. 4.76). Obdobnéa zména nastala v materialu C36 po vyzihani na
450 °C. Nova rekrystalizovana zrna byla znatelné protazena ve sméru valcovani a méla
velikost fadové jednotek mm ve sméru valcovani a 50 — 200 pm ve sméru kolmém
(Obr. 4.79). Vyzihanim na nejvyssi teplotu, tedy 600 °C, nedoslo k zadné vyrazné
zméne ve tvaru ani velikosti zrn (Obr. 4.77).
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Obr. 4.74 C538 1,1 mm: Obr. 4.75 C538 1,1 mm, izochronni zihani
Deformovand zrna ve sméru valcovani na 450 °C:

Deformovana zrna ve sméru valcovani

500 um [
Obr. 4.76: C538 1,1 mm, izochronni zihani Obr. 4.77: C538 1,1 mm, izochronni zihani
na 500 °C: na 600 °C:
Rekrystalizovana zrna, protazena ve sméru Rekrystalizovana zrna, protazend ve sméru
valcovani valcovani

Obr. 4.78: C36 1,1 mm: Obr. 4.79: C36 1,1 mm, izochronni zihani
Zrna deformovana ve sméru valcovani na 450 °C:
Rekrystalizovana zrna, protazend ve sméru
valcovani
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4.8.3 Izotermické zihani - mikrotvrdost

Po nalezeni teploty, po které material zrekrystalizoval pti izochronnim zihani, je potieba
nalézt podminky pro rekrystalizaci pfi zihani izotermickém, které se bude aplikovat
b&hem vyrobniho procesu. Ukolem je najit teplotu, na které material zrekrystalizuje po
dostatecné dlouhé dobé, aby se ve velkych pecich, kde jsou svitky materiald zihany,
ustalila teplota v celém svitku. Teplota rekrystalizace ale nesmi byt moc vysoka, aby
nedoslo k vyraznému hrubnuti zrn.

Pro hledani takovych podminek byly materialy zihany izotermicky na teplotach 400 °C,
450 °C a 500 °C po dobu 0,5 az 32 hodin a bylo provedeno méteni mikrotvrdosti podle
Vickerse.

Vyvoj hodnot mikrotvrdosti v zavislosti na dob€ izotermického Zihani na teploté 400 °C
lze vidét na obrazku 4.80. Mikrotvrdost vzorku C538 prudce klesa hned po nejkratsich
dobach Zihdni. Po 2 hodindch je hodnota mikrotvrdosti ptfiblizn€¢ 70 MPa, dale je
pozorovatelny pouze mirny pokles az k findlni hodnoté¢ 67 MPa. V materidlu C538
k rekrystalizaci na teploté 400 °C nedoslo, pokles mikrotvrdosti je zplisoben pouze
zotavenim dislokac¢ni struktury. Material C36 bez obsahu zirkonia rekrystalizoval jiz po
2 hodinach na teploté 400 °C, kdy klesla hodnota mikrotvrdosti na hodnotu okolo 50
MPa a dale se jiz v ramci chyby méfeni neménila.

Hodnoty mikrotvrdosti po zihani na teploté¢ 450 °C jsou zobrazeny na obrazku 4.81.
Material C36 zrekrystalizoval jiz po 30 minutich na této teplote, hodnota mikrotvrdosti
materialu C538 klesla rychle k hodnoté mezi 65 a 70 MPa, do 16 hodin zihani se drzela
v tomto rozmezi, ale po 32 hodinach na teploté 450 °C zrekrystalizoval i material C538
a hodnota mikrotvrdosti klesla na 48 MPa.

Na obrazku 4.82 je patrny vyvoj mikrotvrdosti materidlu C538 béhem zihani na teploté
500 °C. Hodnota mikrotvrdosti prudce klesa, dosahuje minima po 8 hodinach Zzihani
adale se opét mirn€ zvySuje. Pfi této teplot¢ nastaly podminky, kdy material
zrekrystalizoval a drzi si ptiblizné konstantni hodnotu mikrotvrdosti i pfi dlouhodobém
zihani. Mirny narGst mize byt zplisoben rozpousténim manganovych ¢astic zpét do
tuhého roztoku a tedy zpevnénim v tuhém roztoku.

Jako nejperspektivnéjsi se pro pouziti pii pramyslovém zihani (kde jsou potiebné
dlouhé zihaci Casy pro ustaleni teploty v peci a homogenni rozloZeni teploty ve svitku
materidlu) jevi izotermické zihani na teploté¢ 450 °C, kde doslo k rekrystalizaci po 32
hodinach.

69



85
—e— C538

p— = C36
@ /5
o
. -3
FI\
S
£ k—!‘!\{//’{

45 : ‘ w

0 10 20 30
t [hod]
Obr. 4.80: Vyvoj mikrotvrdosti materiala C538 a C36 pii izotermickém zihani na
teploté 400 °C
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Obr. 4.81: Vyvoj mikrotvrdosti materiala C538 a C36 pii izotermickém Zihani na
teploté 450 °C
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Obr. 4.82: Vyvoj mikrotvrdosti materialu C538 pii izotermickém Zzihani na teplot¢
500 °C
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4.9 Valcovani na 0,05 mm

Aby mohly byt plechy vyvalcované na findlni tloustku 50 pm pouzity pro vyrobu
vilnovcil do tepelnych vyménikil, musi jejich mechanické vlastnosti splitovat pozadavky
dané odbératelem, predevsim stanovené hodnoty pevnosti, tvarnosti a houzevnatosti
materidlu. Po findlnim véalcovani je materidl deformacné zpevnén a je potieba zajistit
odpevnéni ve form¢ popoustéciho Zihani.

Vhodné podminky pro popoustéci zihani (teplota a Cas potfebny k zotaveni
a rekrystalizaci materialu) byly hledany pomoci méfeni mikrotvrdosti (se zatizenim 10
g) a pozorovanim ve svételném mikroskopu.

4.9.1 Izochronni zihani - mikrotvrdost

Na obrazku 4.83 je zobrazen graf vyvoje mikrotvrdosti podle Vickerse v zavislosti na
teploté pro dvoustupiové Zihany material C538, ktery byl valcovan na tloustku 50 um
a izochronn¢ zihan s krokem 50 °C/50 min. Vychozi hodnota mikrotvrdosti materialu je
pfiblizn€ 90 MPa. Tato hodnota se po zapoceti Zihdni mirné zvysila, od teploty 100 °C
do 300 °C jiz mirn¢ klesa az k hodnoté¢ 82 MPa. Mezi teplotami 300 °C a 350 °C lze
pozorovat vyrazny pokles mikrotvrdosti, az na hodnotu 52 MPa. Pti Zihani na teplotach
vysSich nez 350 °C se mikrotvrdost prakticky neméni.
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Obr. 4.83: C538 50 pm: Vyvoj mikrotvrdosti pfi izochronnim zihani 50 °C/50 min
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4.9.2 Izochronni zihani - svételna mikroskopie

Pro vysvétleni vyvoje mikrotvrdosti béhem izochronniho zihani materidlu na tloust’ce
50 um byly vzorky leptany roztokem Barker a pozorovany ve svételném mikroskopu
v polarizovaném svétle. Na obrazku 4.84 1ze pozorovat, ze do teploty 300 °C maji
vSechny vzorky deformovand zrna protazend ve sméru valcovani a dlouhd az jednotky
mm. Od teploty 350 °C vySe jsou jiz vzorky rekrystalizované se zrny dlouhymi fadové
mm a s pfiénym rozmérem srovnatelnym s rozmérem vzorku, tedy 50 um. V néekterych
vzorcich (350 °C a 600 °C) bylo pozorovano dokonce pouze jedno zrno pies celou Sitku
vzorku. Vyrazny pokles v hodnoté mikrotvrdosti mezi teplotami 300 °C a 350 °C tedy
odpovida rekrystalizaci.

Obr. 4.84: Vyvoj struktury a velikosti zrn pfi izochronnim zihani 50 °C/50 in,
monitorovani rekrystalizace

4.9.3 Izotermické zihani - mikrotvrdost

Dalsim krokem bylo nalezeni podminek (teploty a ¢asu), kdy v materidlu na tloust’ce 50
um dojde k odpevnéni zotavenim dislokacni struktury, ale nenastane rekrystalizace.
K monitorovani bylo pouzito méteni mikrotvrdosti.

Jak je vidét z grafu na obrazku 4.85, kde je zobrazen vyvoj mikrotvrdosti materialu

C538 50 um pii izotermickém zihani, po vyzihani na teplotach 200 °C a 250 °C ani po
32 hodinidch hodnota mikrotvrdosti neklesla pod hodnotu 80 MPa a materidl tedy
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nerekrystalizoval a ani nedoslo k vyraznéjSimu odpevnéni, hodnota mikrotvrdosti klesla
pouze 0 5 %. Béhem Zihani na teploté 300 °C se hodnota mikrotvrdosti ménila o desitky
procent nejen mezi jednotlivymi Casy zihani, ale i jednotlivé oblasti ve vzorku mély
rozdilnou mikrotvrdost. Rekrystalizace tedy probihala v materidlu velmi nehomogenné
ateplota 300°C neni vhodnd pro uzivani v provozu. Dukaz nehomogenity
rekrystalizace je zietelny na obrazku 4.86. Casti materiali jsou jiz rekrystalizované,
v jinych mistech jsou patrné zbytky deformovanych zrn vyrazné€ protazenych ve sméru
valcovani.

Vrwe

hned po 30 minutich zihani klesla hodnota mikrotvrdosti na 56 MPa a dale se jiz jeji
hodnoty vyrazn¢ nevyvijely.
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Obr. 4.85: vyvoj mikrotvrdosti materidlu C538 50 um pii izotermickém zihani na
teplotach 200 °C, 250 °C, 300 °C a 350 °C.
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Obr. 4.86: C538 50 um, izotermické Zihdni na 300 °C, zobrazeni ve svételném
mikroskopu: Vzorky vykazujici zna¢nou nehomogenitu struktury zrn, ¢asti
deformovanych zrn jsou jiZ nahrazeny novymi rekrystalizovanymi, ¢asti zlstavaji

nerekrystalizované

Pro materidl na tloustce 50 pum se zatim nepodafilo najit vhodné podminky pro
popoustéci zihani a tento krok ve vyrobé tepelnych vyméniki bude muset byt jesté
optimalizovan. DosaZzené odpevnéni pii zihani na 200 °C a 250 °C ¢inilo 5 %, pro
vyrobu vinovce do tepelnych vyméniku je ale potieba snizit pevnost materidlu o 10 —
15 %.
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5 SHRNUTI VYSLEDKU A DISKUZE

5.1 Vychozi stav

Vychozi stavy materidli po plynulém liti mezi valce na tloustku 8,5 mm vykazuji
strukturu s dobfe definovanymi subzrny a eutektickymi koloniemi primarnich castic
vytvofenych béhem tuhnuti pasit. Jak je patrné z obrazkit 4.1 a 4.3, mikrostruktura
litych materiald C538 a C245 nevykazuje vyrazng€j$i rozdily, mirné modifikace
v obsahu zirkonia se na vychozi struktuie neprojevi.

Vzhledem k tomu, Ze kiivky zihaciho spektra rezistivity materiali A509 a C245 (Obr.
4.6) maji shodny tvar, ptedpokladame, Ze rozdil v obsahu zirkonia se neprojevi ani
béhem izochronniho zihani.

5.2 Zihani na 250 °C

[zotermické zihdni materidlti na teploté 250 °C po dobu 32 hodin se neprojevilo jako
dostatecné pro vytvoreni metastabilnich precipitati Al;Zr. Zirkonium bylo detekované
pouze jako soucast komplexnich fazi, které¢ obsahuji predev§im mangan (Obr. 4.10).

Jak ale vyplynulo z méfeni mikrotvrdosti podle Vickerse (Obr. 4.15), zihani na teploté
250 °C mélo velky vliv na mechanické vlastnosti materidlu, ktery byl nasledné Zihan na
450 °C. Pti teploté 250 °C muselo tedy v materidlu dojit k mikrostrukturnim zménam,
které nebyly zachyceny v transmisnim elektronovém mikroskopu.

Mezi mozné procesy, které by mohly pii této teplot¢ probihat, se nabizi
pfeusporddavani atomi kifemiku v tuhém roztoku a v komplexnich casticich nebo
vytvareni prvnich shlukli atomii zirkonia. Po ovéteni, jsou-li tyto procesy pfi teploté
250 °C reédlné, jsme vypocitali difizni délky atoml kifemiku, zirkonia a manganu
v hliniku pfi teplot¢ 250 °C. Difuzni délka xp je vzdalenost, kterou mize atom
s difuznim koeficientem D pii dané teploté v matrici kovu ptekonat za Cas ¢ (5.1).
Diftzni koeficient D pii pozadované teplot€¢ 7 lze vypocist, pokud zndme difuzni
koeficient D, a aktivacni energii pro difuzi Qp (5.2). Hodnoty koeficientt Dy a Op, které
jsou v prvnim pfibliZzeni teplotn¢€ nezavislé, se 1isi v zavislosti na materidlu, ve kterém
difuze probiha, akonkrétnim prvku, ktery difunduje. Jejich hodnoty pro kiemik,
mangan a zirkonium uvadéné v literature [43], [44] pro difuzi v hliniku jsou shrnuty
v tabulce 5.1.

x, = /Dt (5.1)
- _ 9
D= D, epo kBTH (5.2)

Do [1'1’12/5] QD[GV]
Si 8,56:10% 1,24
Mn | 3,12:10% | 2,51
Zr 7,28:10 | 225
Tabulka 5.1: Hodnoty diftizniho koeficientu a aktiva¢ni energie kiemiku, manganu
a zirkonia pfti difuzi v hliniku [43], [44]

Vypoctena hodnota difuzni vzdalenosti za 24 hodin pro kiemik pfi teploté 250 °C podle
vzorcit (5.1) a(5.2) je pfiblizné¢ xp = 100 nm. Pro zirkonium je hodnota difizni
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vzdalenosti xp~ I nm, coz je hodnota o dva fady niz$i nez hodnota ziskana pro kiemik.
Pro mangan je vysledna hodnota jesté nizsi, xp = 0,04 nm. Zéavislost difuzni délky na
dob¢ zihani na teploté 250 °C je zobrazena v grafu na obrazku 5.1. Pti teploté 250 °C
tedy pravdépodobné k vyraznému preskupovani atomi zirkonia nedochazi. Za zmény
v mikrostruktute, které¢ ovlivnily vyvoj pifi Zzihdni na 450 °C, je s velkou
pravdépodobnosti zodpoveédné prerozdélovani atomu kiremiku.

Pii teploté 450 °C jsou jiz nezanedbatelné diftizni délky po 24 hodinéch i pro zirkonium
(xp = 1000 nm) amangan (xp = 100 nm), v materialu tedy mize snadno dochazet i
k pteskupovani téchto atomt. Velikost difizni délky v zavislosti na dobé zihani na
teploté 450 °C je na obrazku 5.2.

Porovnani difaznich délek pfi jednotlivych teplotach lze nalézt v grafu na obrazku 5.3,
hodnoty jsou vypocitany pro ¢ = 24 h.

Pti vypoctu diftznich délek x, byla brana v potaz pouze difize v objemu zrn,
neuvazovali jsme difuzi po hranicich. Vypocet byl provadén pro materialy lité,
nedeformované, v nichz se nachdzi pouze malé mnozstvi hranic zrn (Obr. 4.27)
v porovnani s materialem valcovanym (Obr. 4.32), kde by jiz bylo nutné brat v tvahu
1 difazi po hranicich zrn.
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Obr. 5.1: Casova zavislost difiizni délky kiemiku, manganu a zirkonia v hliniku pfi
teplot& 250 °C
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Obr. 5.2: Casova zavislost diftizni délky kiemiku, manganu a zirkonia v hliniku pfi

1000000

10000

100 |

X4 [nm]

0,01 r

500

0,0001

100

200
T [°C]

300

400

hodin

78

Obr. 5.3: Zavislost difuzni délky kfemiku, manganu a zirkonia na teploté Zihani za 24



5.3 Dvoustupiiové zihani s povlovnym nabéhem

Pti dvoustupnovém zihani s povlovnym nabéhem na teplotach 250 °C a 450 °C nedoslo
v zadném z materidlu k vytvofeni dostatecného mnozstvi precipitati Al;Zr, aby byly
schopné ucinn¢ branit rekrystalizaci (Obr. 4.21). VétSina detekovaného zirkonia se
nachdzela v komplexnich fazich, které obsahovaly pfevazné mangan (Obr. 4.20).

Co se tyce deformace ve form¢ valcovani za studena, nebyl prokazan témét zadny vliv
deformace materialu po dvoustupiiovém zihani na tvorbu ¢astic Al;Zr. Pouze na kiivce
zihaciho spektra rezistivity se mirné projevilo valcovani na tloustku 100 um. V zihacim
spektru se objevila nevyrazna maxima pii nizSich teplotach zihani (do 400 °C) (Obr.
4.34), ktera jsou pravdépodobné¢ spojena s precipitaci castic sekundarnich fazi v silné
deformovaném materialu. Pozorovanim ve svételném mikroskopu bylo detekovano
pouze vyrazné protazeni zrn ve sméru valcovani (Obr. 4.32).

Ani v materidlech, které byly nejdiive valcovany za studena aaz nésledné
dvoustupniové zihany, nebyl prokazan vyskyt Castic Al;Zr. Lze tedy predpokladat, ze
pireddeformace nevede k zlepseni podminek pro tvorbu precipitati Al;Zr.

5.4 Dvoustupiiové Zihani s delsi vydrzi

Jak je patrné zpozorovani v transmisnim elektronovém mikroskopu, k vytvofeni
velkého mnozstvi precipitati Al;Zr doSlo po aplikaci dvoustupiiového Zihani na
teplotach 250 °C a450°C sdelsi vydrzi. Velikost vytvofenych precipitati se
pohybovala okolo 10 nm (Obr. 4.46).

Podminky z poloprovozniho Zihani jsme se pokusili téz aplikovat pro laboratorni Zihani.
Podafilo se zjistit, Ze precipitaty se vytvofily jiz béhem nab¢hu na teplotu 450 °C (Obr.
4.64), zihani na teploté 450 °C ma za nasledek pouze nepatrny narist jejich poloméru.

V dalSim kroku jsme se snazili vyhodnotit vliv mirnych odchylek od vyssi teploty
dvoustupniového Zihani na tvorbu ¢astic AlsZr. Vzorky byly poloprovozné zihdny na
teplote 250 °C a nasledné 440 °C resp. 460 °C. V obou ptipadech jsme pozorovali velké
mnozstvi precipitatd (Obr. 4.52). Malé fluktuace teploty tedy vlastni pfitomnost ¢astic
neovlivni. Vliv zmény teploty se vSak projevil ve velikosti ¢astic, pii teploté 440 °C
vznikly €astice drobnéjsi nez pfi teplot€ 450 °C (primérné 8 nm), naopak po Zihani na
teplote 460 °C se vytvorily Castice hrubsi, po 24 hodinach zihdni vzrostl jejich polomér
azna 13 nm (Obr. 4.55 a 4.56).

Diky difrakci v konvergentnim svazku (CBED) jsme spocetli tloustky vzork
v mistech, kde probihalo pozorovani, a zpoctu c¢astic AlsZr zachycenych na
jednotlivych fotografiich jsme vypocitali podle vztahu (3.6) jejich frakéni objem.
Vypocitané hodnoty pro vzorky, které byly zihdny dvoustupiiové s delsi vydrzi, byly
vintervalu /= 0,001 az f= 0,008. Primérnd hodnota byla pfiblizné f = 0,004. Ze
znamého celkového mnozstvi zirkonia ve slitiné C538, které je 0,140 hm.%, resp. 0,042
at.%, lze vypocitat, jaky frakéni objem by zaujimaly precipitity AlsZr, pokud by
vSechno zirkonium v materidlu bylo spotfebovano na tvorbu téchto ¢astic a zddné by
nezlstalo rozpusténo vtuhém roztoku nebo zabudovano v komplexnich fazich
s manganem. Pfi pfedpokladu, Ze se vytvofily precipitity, které maji presné
stechiometrické sloZeni (tedy na jeden atom Zr pfipadaji tfi atomy Al), dosahoval by
jejich frakéni objem hodnoty f'= 0,0017. Jejich rozestup za predpokladu, Ze by tvorily
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ptesnou krychlovou sit, by €inil pfiblizné 140 nm. V praci [26] vSak autofi pomoci EDS
analyzy ukazali, Ze pomér zastoupeni zirkonia a hliniku v metastabilnich precipitatech
se strukturou L1, je ptiblizn¢ 40 hm.% Zr a 60 hm.% Al tedy 84 at.% Al a 16 at.% Zr.
S uvéazenim tohoto poméru dostaneme teoreticky frakéni objem f'= 0,0025 a vzdalenost
mezi jednotlivymi cCéasticemi 120 nm. Zavislost teoretického frakéniho objemu
v zavislosti na celkové koncentraci zirkonia obsazeného v hlinikové slitiné je déan na
obrazku 5.4.

Z teoretickych vypocti plyne, Ze experimentalné zjistény frakéni objem f= 0,004 je
vy$$i nez maximdlni mozny frakéni objem dany obsahem zirkonia v materidlu
f=0,0025. Tato nesrovnalost je zplsobena tim, Ze precipitdity jsou v materialu
rozmisténé¢ znacn¢ nehomogenné. Hodnoty f ziskané vypocltem z fotografii berou
v tuvahu pouze mista, kde se precipitaty vyskytuji, ale nezapocitavaji se oblasti, kde je
podil precipitati nulovy. V materidlu se vyskytuji mista s vysokou a mista s nizkou
koncentraci precipitati (viz. obr. 4.54) a pro zjisténi skute¢ného frakéniho objemu by
bylo potieba spocitat pramér pres vSechny oblasti.

Navic takova segregace muze mit nepiiznivy vliv na branéni rekrystalizaci a mista
s malou koncentraci ¢astic Al;Zr mohou rekrystalizovat prednostn¢.

f.10°
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Obr. 5.4: Zavislost frakéniho objemu precipitati AlsZr v zavislosti na obsahu zirkonia
ve slitin€ (Cervené je oznacena koncentrace zirkonia ve slitiné C538)

5.5 Valcovani na 1,1 mm

Material C538 dvoustupiiové zihany s delsi vydrzi, u kterého se nasly podminky pro
vytvofeni precipitati AlsZr, byl valcovan za studena na tloustku 1,1 mm. Pomoci
svételné mikroskopie a méfeni mikrotvrdosti byla monitorovana rekrystalizace béhem
izochronniho Zihani. K rekrystalizaci doSlo po vyZzihdni na teplotu 500 °C, coz je
050 °C vyssi teplota nez pro material C36 bez ptidavku zirkonia. Izotermickym
zihanim na vybranych teplotach byly nalezeny optimalni podminky pro rekrystalizaci
béhem primyslové vyroby. Nejperspektivnéji se jevi zihdni na teploté 450 °C, kdy
material rekrystalizuje po 32 hodindch vydrZze na teploté. Pro primyslové zihani jsou
vyhodné;jsi delsi Casy zihani, protoze se material ziha ve velkych svitcich a neni snadné
béhem kratké doby zajistit rovnomérné rozloZeni teploty v celém svitku. Vysoké teploty
nejsou téZ vyhovujici kviili ptipadnému nahrubnuti zrna.
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Abychom mohli kvantitativné posoudit vliv zirkoniovych precipitatii na zvyseni teploty
rekrystalizace, miizeme vypocitat Zenertiv kotvici tlak na pohybujici se hranice zrn
zpusobeny drobnymi precipitity Al;Zr. Pokud uvazime velikost ¢astic 10 nm, jejich
frak¢ni objem dany teoretickym vypoctem = 0,0025 a energii hranice zrna fadové 0,3
J/m? [45], mGzeme Zeneriv kotvici tlak odhadnout z rovnice (2.16) na Z = 100 kPa.
Déle miizeme vzit v ivahu kotvici tlak od Castic a-faze. Jejich polomér jsme odhadli na
50 nm a frakéni objem na f'= 0,05 (Obr. 4.54). Odpovidajici kotvici tlak byl odhadnut
na Z= 450 kPa. Jedna se tedy o hodnotu fadoveé srovnatelnou s kotvicim tlakem od
castic AlsZr. V materialu obsahujicim tyto precipitaty mtze diky nim dojit k navySeni
brzdné sily ptisobici proti pohybu hranic zrn fadové o desitky procent, coz je hodnota
dostatecné velkd na to, aby zptisobila zpomaleni rekrystalizace. Zavislost Zenerova
kotviciho tlaku na frakénim objemu precipitati Al;Zr a Castic o-faze lze vidét na
obrazku 5.5. Zavislost Z na poloméru ¢astic, které brzdi pohybujici se hranice zrn, je
zobrazena na obrazku 5.6. Je z néj patrné, Ze pokud by mély zirkoniové precipitaty pii
stdvajicim frakénim objemu branit rekrystalizaci stejnym tlakem jako manganové
castice, musel by jejich polomér klesnout na fddové 1 nm. Takto malé Castice by jiz
byly jen tézko pozorovatelné v transmisnim elektronovém mikroskopu.

Rychlost pohybu hranice zrna je tmérna mobilit¢ hranice, ktera roste s rostouci teplotou
zihani (2.12). Déle je imérna hnaci sile rekrystalizace, proti niz mize pisobit kotvici
sila od drobnych precipitat (2.17). V materialu C36, ktery neobsahuje precipitaty Al;Zr
a hranice zrn jsou brzdény pouze ¢asticemi a-faze, maji hranice dostatecnou mobilitu na
to, aby se brzdna sila piekonala a deformovand struktura se nahradila novymi
nedeformovanymi zrny jiz pti teploté 450 °C. V materidlu C538 vSak proti hnaci sile
rekrystalizace pusobi kotvici sila 1 od precipitati Al;Zr a je potfeba vétsi mobilita hranic
zrn (Cili vys$i teplota), aby hranice tuto silu pfekonaly a mohlo dojit k rekrystalizaci.

Pro kvantitativni popsani této situace jsme vypocitali relativni zménu mobility hranic
pii zvyseni teploty oproti 450 °C (Obr. 5.7). Pro vypocet jsme pouzili hodnotu aktivaéni
energie migrace hranice E° = 0,leV [14]. Pf¥idanim zirkoniovych precipitati do
materidlu dojde k zvySeni kotviciho tlaku pfiblizné o 20 % (pokud uvazujeme
odhadnuté hodnoty pro Castice AlsZr Z= 100 kPa a pro Castice a-faze Z = 450 kPa).
Aby material obsahujici ¢astice Al;Zr o daném frakénim objemu zrekrystalizoval, je
potieba zvysit mobilitu hranic také o 20 %. Této hodnoté odpovida pfiblizné zvednuti
teploty o 100 °C (viz. Obr. 5.7). Pozorovali jsme vSak pouze posun rekrystalizace o 50
°C, jelikoz castice AlsZr jsou v materidlu rozmistény nehomogenné a skute¢ny frakéni
objem je mensi nez teoreticky vypocitand hodnota /= 0,0025.

Zvyseni teploty o 50 °C odpovida pfiblizn¢ zvySeni mobility hranic o 10 %.
Ptedpoklddame-li tedy, Ze castice Al;Zr zvysily kotvici tlak pouze o 4Z = 10 %,
muzeme odhadnout jejich skutecny frakéni objem jako /= 0,001 (viz. Obr. 5.8).

Pti izotermickém Zihani na teploté 400 °C zrekrystalizoval material bez zirkonia jiz po
dvou hodinach zihani. Mobilita hranice je tedy jiz pfi této teploté¢ dostatecné velka.
Navic hnaci sila k rekrystalizaci byla vétsi nez pti izochronnim zihani, kdy se material
zotavil béhem ptedchoziho Zihani a byla v ném tak mensi ulozena deformacni energie.
V materialu se zirkoniem ale precipitaty rekrystalizaci uspésné zabranily a v materialu
doslo k odpevnéni pouze zotavovacimi procesy. Na teplot¢ 450 °C materidl C538
zrekrystalizoval az po 32 hodinach Zzihani, precipitaty tedy rychlost pohybu hranice
velmi zpomalily, ale nezastavily ji Gplné. Na teploté¢ 500 °C uz byla mobilita hranic tak
vysoka, ze béhem kratké vydrze na teploté zrekrystalizoval 1 material obsahujici drobné
precipitaty AlsZr.
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Obr. 5.5: Zavislost Zenerova kotviciho tlaku na frakénim objemu ¢éstic, které tento tlak
zpusobi (Cervené jsou oznacené vypoctené hodnoty frakéniho objemu v materialu

C538)
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Obr. 5.6: Zavislost Zenerova kotviciho tlaku na poloméru ¢astic, které brzdi migrujici
hranice zrn (poloméry ¢astic detekovanych v této praci jsou oznaceny Cervene)
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Obr. 5.7: Relativni nartist mobility hranic zrn pfi zvySeni teploty ze 450 °C (oznacena
hodnota =20 % odpovida nartstu mobility, ktery by kompenzoval Zenerav tlak od
castic Al;Zr)
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Obr. 5.8: Relativni nartst celkového Zenerova brzdného tlaku pfi zvySeni objemového
podilu precipitati AlsZr (Cervené oznacen je odhadnuty celkovy frakéni objem c¢astic
ALZr v materialu C538)

5.6 Valcovani na 0,05 mm

V dal§im kroku vyzkumu slitiny C538, ve které se vytvorily precipitaty Al;Zr, byly
hledany podminky pro zotaveni a rekrystalizaci folie vyvéalcované na finalni tloustku 50
um. Jak je patrné z obrazku 4.84 a grafu vyvoje mikrotvrdosti (Obr. 4.83), pfi
izochronnim zihani zrekrystalizoval materidl na teploté 350 °C. Nova zrna vznikla pfi
rekrystalizaci méla rozmér ve sméru kolmém na smér valcovani srovnatelny
s rozmérem vzorku.

Vilcovanim z tloustky 1,1 mm na 0,05 mm se v materidlu doséhlo skute¢né deformace
95 %, coz je mnohem vétsi hodnota nez pti valcovani z 8,5 mm na 1,1 mm, kde byla
skutecna deformace 87%. Lze tedy predpokladat, Ze v materialu tloustky 0,05 mm je
uloZeno vétsi mnoZstvi deformacni energie nez v materialu vyvalcovaném na 1,1 mm.
Téz obsahuje vetsi hustotu dislokaci. Béhem zihani precipitaty kotvi i tyto dislokace
a nedochazi tak k zotaveni materialu. Pii dostate¢ném zvySeni teploty, kdy maji hranice
zrn jiz velkou mobilitu, dojde v materidlu rovnou k rekrystalizaci. Pfi nizkych teplotach
izotermického zihani (200 °C a 250 °C) mikrotvrdost materidlu téméf neklesla,
precipitity branily pohybu hranic zrn i dislokaci anedoSlo k zotaveni dislokacni
struktury. Pfi zihdni na 350 °C byla v materidlu velkd ulozend deformacni energie
a mobilita hranic zrn byla dostate¢nd k tomu, aby material zrekrystalizoval jiz béhem
kratké vydrZe na teploté. Pfi izotermickém Zihdni na 300 °C probihala rekrystalizace
velmi nehomogenné, v jednotlivych foliich lze vedle sebe pozorovat oblasti dosud
nerekrystalizované 1nova rekrystalizovand zrna (Obr. 4.86). Tento jev mohl byt
zpiisoben nehomogenitou v rozdéleni ¢astic AlsZr, které brani rekrystalizaci pouze
v mistech s dostate€nym objemovym podilem.

Pro nalezeni vhodnych podminek pro odpevnéni zotavenim dislokacni struktury
(pozadovany je pokles tvrdosti o cca 15 %) se nabizi naptiklad nasledujici dva postupy:
Po valcovani z 8,5 mm na 1,1 mm se podafilo nalézt podminky pro zotaveni, jelikoZ
v materidlu nebyla uloZena tak velikd deformacéni energie. MiiZzeme se tedy pokusit
zménit miru deformace pfi véalcovani na findlni tloustku 0,05 mm. Abychom doséahli
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deformace srovnatelné s valcovanim na 1,1 mm (87 %), muselo by byt findlni valcovani
provedeno z tloustky mensi nez 0,38 mm. Na této tloustce by bylo potieba provadét
rekrystalizacni zihani, aby se material dostate¢né odpevnil, obdobné¢ jako pii sou¢asném
mezizihani na tloust’ce 1,1 mm. Jedna se vSak pouze o zjednoduseny model, u materiali
s takto malou tlouStkou jiz hraje velky vliv povrch a nelze zarucit, Ze pfi stejné mite
deformace se v materialu ulozi stejna deformacni energie.

Jinou moznosti je zafazeni vicestupfiového zihani. Pfi prvnim kroku by se snizila
uloZzena deformacni energie CasteCnym zotavenim dislokacni struktury. Tim by se
snizila 1hnaci sila rekrystalizace, ktera je iimérna hustoté dislokaci v matrici kovu
(2.11). P11 dalS$im stupni zihéni by jiz nedoslo k rekrystalizaci tak snadno jako pii
jednostupiiovém izotermickém zihani, protoze pro kompenzaci snizené hnaci sily by
bylo potteba zvysit mobilitu hranic (a tedy teplotu zihani) (2.13). Takze pii stejné
teploté, na které doslo pfi jednostupiiovém izotermickém zihani k rekrystalizaci, by pfi
vicestupnovém zihani mohlo dojit pouze k odpevnéni zotavenim dislokac¢ni struktury.

84



6 ZAVER

V této praci jsme studovali vliv modifikace obsahu zirkonia na mikrostrukturu a
mechanické vlastnosti hlinikovych slitin ze série AW 3003 a hledali jsme podminky
pro vytvofeni drobnych metastabilnich Castic Al3Zr, které zachytavaji pohybujici se

hranice zrn a tim efektivné brani rekrystalizaci.

Ukazali jsme, ze mirné modifikace v obsahu zirkonia ve slitiné (porovnani slitin C538,
C245 a A509) nemaji vyrazny vliv na Zihaci spektrum rezistivity ani na mikrostrukturu
po odliti materialu, kterou jsme pozorovali v transmisnim elektronovém mikroskopu.
Vliv zirkonia na mechanické vlastnosti se projevi az ve srovnani se slitinou C36, ktera
zitkonium neobsahuje. Hlavnim projevem zirkonia bylo vytvofeni metastabilnich
precipitatl Al;Zr a tim posunuti rekrystalizace k vys$sim teplotam.

Pti izotermickém Zihani na 250 °C v materidlech nedoSlo ke zméndm mikrostruktury
pozorovatelnym v transmisnim elektronovém mikroskopu. S velkou pravdépodobnosti
ale prob¢hlo béhem tohoto mezizihdni pierozdélovani atoml kifemiku, coz vyrazné
ovlivnilo mechanické vlastnosti materialu pfi nasledném zihani na 450 °C.

Pti dvoustupnovém zihani na teplotach 250 °C a 450 °C s povlovnym nab&éhem se
vytvofilo pomémn¢ omezené mnozstvi precipitatd Al,Zr avétSina zirkonia se
zabudovala do komplexnich fazi s manganem, pfipadné zlstala v tuhém roztoku. Navic
jsme zjistili, ze deformace ve form¢ valcovani za studena, ktera predchazi zihani, vznik
téchto c¢astic nepodporuje ale spiSe potlacuje. Naopak deformace aplikovand po
dvoustupiiovém zihani mnozstvi detekovanych ¢astic vyrazné neovlivni.

Ukazali jsme, Ze podstatné vyraznéjsi precipitace metastabilnich ¢astic Al;Zr nastala po
dvoustupniovém Zzihani na teplotach 250 °C a 450 °C s pomalym nabéhem na Zihaci
teploty. Vytvofené kulovité cCastice Al;Zr mély primérnou velikost 10 nm a byly
v objemu materidlu rozmistény znacné nehomogenné. V mistech s velkou koncentraci
téchto castic se jejich frakéni objem pohyboval okolo hodnoty f= 0,004, v jinych
oblastech byl jejich objemovy podil t¢émét nulovy.

Mirné odchylky od vyssi teploty dvoustupniového zihani (440 °C a 460 °C) nemély vliv
na samotnou pfitomnost castic AlZr, pouze po Zzihdni na teplote¢ 460 °C se
pozorovalo nahrubnuti téchto ¢astic na primérnou velikost az 13 nm.

Pti izochronnim zihdni materialu C538, ktery byl valcovan za studena na tloustku 1,1
mm, doslo diky vytvofenym ¢asticim Al;Zr ke zvySeni teploty rekrystalizace. Zatimco
materidl C36 bez piidaného zirkonia rekrystalizoval jiZ na teploté 450 °C, v materidlu
(C538 se rekrystalizace posunula o 50 °C az na 500 °C.

Pti izotermickém zihani na teploté 400 °C material C36 zrekrystalizoval jiz po 2
hodinach, zatimco v materidlu C538 doSlo k nepatrnému odpevnéni zotavenim
dislokac¢ni struktury. K rekrystalizaci materialu se zirkoniem doslo po 32 hodinach na
teploté¢ 450 °C. Tyto podminky se jevi jako idealni pro aplikaci v priamyslu, kdy je
potfeba material rekrystalizaéné Zihat béhem cast dostatecné dlouhych na to, aby se
v peci a ve svitku ustdlila teplota, ale ne na teplotach piili§ vysokych, které by vedly
k nahrubnuti zrna.
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Ve vzorcich C538 vélcovanych na findlni tlouStku 50 pm z 1,1 mm se ulozila velka
deformacni energie diky aplikované redukci, ktera tvotila 95 %. Pfi izochronnim zihani
doslo k rekrystalizaci pii teploté¢ 350 °C, pti nizSich teplotdch se material pouze
odpevnil.

Izotermické zihani na teploté¢ 250 °C vedlo k odpevnéni o 5 % (dislokace v materidlu
byly kotveny zirkoniovymi c¢asticemi), coz je pro vyrobu tepelnych vyménika
nedostacujici. Zihani na teploté 300 °C vedlo ke znané nehomogenni rekrystalizaci
(pravdépodobné zplisobeno nehomogennim rozd€lenim precipitatt AlsZr) a pro
pramyslové pouziti téZ neni vhodné. ZvysSeni teploty na 350 °C ma za nasledek
okamzitou rekrystalizaci, jelikoz mobilita hranic zrn je dostate¢né velika na to, aby
prekonala kotvici tlak od ¢astic Al;Zr.

Nepodatilo se tedy zatim nalézt optimalni podminky pro zotavovaci zihani, jelikoz pfi
nizkych teplotich je zotaveni nevyrazné a zvyseni teploty vede k nehomogenni
rekrystalizaci (a tim nerovnomérnému rozdéleni mechanickych vlastnosti podél pasu).
Navrhli jsme dva alternativni postupy pro dosazeni pozadovanych vlastnosti:
vicestupniové zihani na findlni tlouSt’ce nebo rozdilna intermediélni tloustka.

Pti nizsi teploté vicestupniového zihani by doslo ke snizeni ulozené deformacni energie
a v dalSim kroku by se material za vyssi teploty pouze zotavil ale nerekrystalizoval.
Nebo za zjednoduSenych pifedpokladli (zanedbani vlivu povrchu) lze usoudit, ze
intermedialni tloustka, na které probiha rekrystaliza¢ni zihani a z ni findlni valcovani,
by musela byt mensi nez 0,38 mm, aby se snizila ulozena deformacni energie a tim
hnaci sila k rekrystalizaci.
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