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UVOD

Ultrajemnozrnné  materidly, tj. polykrystalické materidly s velikosti zrna
v mikronovém aZ submikronovém oboru, vykazuji fadu atraktivnich mechanickych
vlastnosti. Predevsim se jedna o obecné vysokou pevnost pii nizkych teplotach a zaroven
superplastické chovani pfi teplotich zvySenych. Superplasticita, tj. schopnost materidlu
dosahnout vysokého stupné plastické deformace, aniz by doslo k lomu, nachazi v posledni
dobé uplatnéni i pfi komerénim tvafeni. Vyhodou superplastického tvéfeni je moZnost
ziskat jedinou operaci konefny tvar produktu, odpada tak nutnost zc&asového
i ekonomického hlediska naroéného obrabéni. Ziskany tvar miZe byt navic velmi
komplikovany, pfi zachovani homogenni tloustky. Vyraznému rozsifeni superplastického
tvafeni v komer¢ni sféfe (naptiklad v automobilovém priimyslu) doposud brani fakt, ze
superplasticita je u kazdého materidlu omezena na urcity obor deformacnich rychlosti. Pro
komer¢ni aplikace je Zadouci, aby byly vyvinuty materialy majici superplastické vlastnosti
pfi co mozna nejvysSich deformacnich rychlostech. Ukazuje se, Ze zvySeni optimalni
deformacni rychlosti 1ze u superplastickych materialti docilit zjemfiovanim zrna. Z tohoto
diivodu jsou v poslednich letech v centru zajmu materidlového vyzkumu ultrajemnozrnné
materidly pripravené modernimi metodami intenzivni plastické deformace, jako napf.

ECAP, majici Casto velikost zrna mensi nez 1 pm.

Cilem této prace je studium vysokoteplotni plastické deformace slitiny Al - 4,5
Mg-0,2 Zr-0,2 Sc, kterd byla pfipravena vySe uvedenou metodou ECAP, spojené se
studiem jeji mikrostruktury. Prace byla vedena snahou o nalezeni korelace vysledkd
strukturnich pozorovani s vysledky deformaénich zkousek. Pozornost byla vénovana
predevSim sledovani vlivu ptimési Zr a Sc na stabilitu jemnozrmné struktury a jeho

disledkim pro mechanické vlastnosti studovaného materialu za zvySenych teplot.



1. ZAKLADNIi POJMY

Deformaci materialu oznadujeme jako plastickou v pfipadé, Ze je trvalad - tzn.
v ptipad¢, kdy deformovany material nezaujme po odtiZeni svij ptivodni tvar tak, jako je
tomu u deformace elastické. Plasticka deformace je vzdy doprovédzena ur€itou zménou
mikrostruktury materialu, konkrétni mechanizmy deformace se vSak mohou lisit
v z4vislosti na daném typu materidlu, jeho struktufe a v neposledni fadé na podminkach
experimentu (teplota, deforma¢ni rychlost, atd.). Pfi studiu mechanickych vlastnosti lze
material deformovat naptiklad v tahu, tlaku, smyku ¢i torzi. V praxi se velmi ¢asto pouZiva
deformacni zkouska v jednoosém tahu s konstantni rychlosti deformace. Zde se zpravidla
sleduje zavislost napéti na pomérném prodlouzeni. Pomérné prodlouzeni (deformace) e je

definovano vztahem

(D .
kde /yje pocate¢ni a [ okamzita délka vzorku. Takzvané smluvni napéti oy _je dano vztahem
(2) oy =F/S,

kde F je velikost puisobici sily a Sp pocateéni prifez vzorku. Prifez vzorku se vSak
s deformaci meéni, a proto je vyhodné zavést dalsi veliiny, a sice skute¢né pomérné

prodlouZeni (skute€nou deformaci) € a skute¢né napéti o, definované nasledujicimi vztahy:

T dl
© 5= [ 5 =ml/h)

@ a:F/S=S£(1+e)

kde Sje okamzity prifez vzorku. Pribéh plastické deformace se obvykle znazoriuje
zavislosti smluvniho napéti o; na pomérném prodlouzeni e (deformaéni kiivka), ptipadné

zavislosti skute¢ného napéti o na skuteéné deformaci ¢ (skute¢na deformacni kiivka).



K charakterizaci pevnosti materialu se ¢&asto pouZzivaji nasledujici parametry
deformaéni kiivky: tzv. mez 0,2 v tahu o, , odpovidajici napéti, pii kterém je dosazeno

plastické deformace 0,2 % , a mez pevnosti op; , dana vztahem

(5) o-Pr = Fmax /SO

kde F,.. je maximalni sila. K charakterizaci plasticity materidlu se zavadi tzv. taznost 4,

definovana vztahem

©) 4=

kde I;je délka vzorku poté, co doSlo k lomu. K popisu rychlosti deformace se zavadi

veli¢iny pocate¢ni deformaéni rychlost &, a skute¢nd deformacni rychlost € , definované

vztahy
(7 g, =de/dt = /I,
®) é=de/dt=IfI

Je ziejmé, Ze pfi tahové zkoudce s konstantni rychlosti pohybu pfi¢niku v, se skute€nd
deformaéni rychlost s deformaci snizuje podle vztahu

Yp

©) | ()



2. SUPERPLASTICITA

2.1 Uvod

Pii deformaci v jednoosém tahu se polykrystalické materidly obvykle deformuji na
nékolik desitek procent, poté dochazi k lomu. V uréitych ptipadech vSak muze byt hodnota
taznosti mnohonasobné vys$si, dosahujici az né€kolika tisic procent. Tento jev se nazyva
superplasticita. Jako spodni mez hodnoty taZnosti charakteristické pro superplastické
chovani materidlu se obvykle udava 300% [1]. RozliSuji se dva zakladni typy
superplasticity:

- superplasticita podminéna specidlnimi vn&j$imi podminkami,

- strukturni superplasticita.

V prvnim pfipadé souvisi superplasticita obvykle s anizotropii deformace daného
materialu za velmi specifickych podminek. Vysoké taznosti se zde dosahuji napf.
teplotnim cyklovanim pii aplikaci malého vnéjsiho napéti takovym zpiisobem, aby
v materialu dochazelo k fazové transformaci. Pokud ma pomérné prodlouZeni vzorku pii
zpétné transformaci (v druhé poloving teplotniho cyklu) mensi absolutni hodnotu, je
celkové prodlouZeni po uzavieni jednoho cyklu nenulové. Opakovanim cyklu tak lze
naakumulovat vysoky stuperi deformace. Tento jev pozorovali napt. de Jong a Rathenau na
vzorku &istého Zeleza teplotnim cyklovanim ptes transformaci austenit — ferit [2]. Jinym
ptikladem superplasticity podminéné vnéj§imi podminkami je teplotni cyklovani materialii
s anizotropnim soucinitelem teplotni roztaznosti. Dosazené hodnoty taznosti se obvykle

pohybuji v rozmezi 150 - 500 % [1].

Superplasticita podminéna vné&jsimi podminkami je vSak jevem, pro ktery doposud nebylo
nalezeno praktické uplatnéni [3], a nebyla mu tudiz vénovéna pfili§ velkd pozornost. Naproti
tomu jako velmi slibny z hlediska praktického vyuziti se v soucasnosti jevi druhy typ

superplasticity, tj. superplasticita strukturni, na nizZ se v dal§im omezime.

Pro vznik strukturni superplasticity je podminkou pfedevsim existence specifické
mikrostruktury daného materialu a zaroven jeji stabilita béhem deformace. Vzhledem k tomu,
ze strukturni superplasticité byla vé€novana podstatné vétSi pozornost nez superplasticité
podminéné specialnimi vné&j$imi podminkami, podafilo se o ni od doby jejitho objeveni
(v prvni poloviné 20. stoleti) nashromézdit velké mnozZstvi experimentalnich poznatkid. Tém

nejpodstatngjsim z nich je vénovan nasledujici oddil.



2.2 Experimentalni poznatky

2.2.1 Podminky superplastické deformace

Ukazuje se, Ze nutnym piedpokladem pro superplastickou deformaci
polykrystalického materialu jsou nasledujici podminky:
- rovnoosa zrna dostate¢né malého rozméru s velkym podilem vysokothlovych hranic -
tato mikrostruktura musi byt navic stabilni béhem deformace,
- dostate¢né vysoka homologicka teplota deformace,

- vhodné zvolena deformacni rychlost.

Konkrétné se v literatuie ¢asto uvadi maximalni hodnota velikosti zrna d = 10 pm [1]
a minimalni teplota deformace 0,4 Ty, [4], nebo 0,5 Ty, [1], kde Ty, je homologicka teplota
tani daného materialu. Tyto hodnoty jsou vSak pouze piiblizné, protoZe ve skuteCnosti

vyrazné zaviseji na typu materialu i podminkéch experimentu.

2.2.2 Deformaéni kiivky

Deformaéni kiivky typické pro superplastické materidly maji Casto piiblizné
staciondrni charakter, coZ naznaCuje uritou analogii mezi superplastickou deformaci
austadlenym creepem za vysokych teplot, jiz se také Casteéné vyuziva pii
fenomenologickém popisu superplastické deformace. Maximum kfivky odpovida podle
Wraye [5] vzniku prvniho zaSkrceni (tzv. nestabilita 1. typu). Zaskrcenim nazyvame
lokalni zmens$eni priifezu vzorku. To zptisobi, Ze deformace pfestane probihat homogenné,
coz muze vést az k lomu. Nahly pokles napéti tésn¢ pfed tim, nez lom nastane, odpovida
vzniku posledniho, nestabilnitho zaskrceni (tzv. nestabilita 2. typu). Obvykle pozorujeme
postupny pokles napéti béhem celého pribéhu deformace, to je vSak efekt zdanlivy,
zpusobeny jednak postupnym zmenSovanim prafezu deformovaného vzorku, jednak
vysokou rychlostni citlivosti napéti, ktera je charakteristicka pro superplastické materidly.
Pfi deformadni zkousce v tahu s konstantni deformacni rychlosti (coz je v experimentalni
praxi neéast&jsi ptipad) skutecna deformaéni rychlost s rostouci deformaci klesa, viz vztah
(9). V ptipadé superplastickych materialtl, kde prodlouzeni dosahuji fadové stovek az tisicli
procent, se tak skute¢na rychlost deformace miZe béhem experimentu zménit velmi vyrazné.
Provedou-li se korekce na oba vyse zminéné efekty, ziskame Casto spiSe deformacni kiivky,
které jsou mirné rostouci. Za mozny diivod tohoto mimého zpevilovdni materidlu lze

povazovat zmény mikrostruktury béhem deformace, pfedevsim pak rist velikosti zrn [6, 7].



Pro superplastickou deformaci jsou charakteristicka celkové nizsi deformacni napéti,
neZ jaka jsou béZna pii deformaci konvenénich materialti. Pii superplastické deformaci se
obvykle setkavame s napétimi fadu jednotek az desitek MPa [12]. Tyto hodnoty je vSak
opét tieba brat pouze jako orienta¢ni. Existuji i superplastické materidly v tomto ohledu
velmi atypické, napt. v piipadé slitiny Ni3Al-Cr bylo béhem superplastické deformace

zaznamenano mimotadné vysoké deformacni napéti pies 1 GPa [13].

2.2.3 Vliv deformacni rychlosti

Deformaéni napéti je u superplastickych materidld silné zavislé na rychlosti

deformace. Tato zavislost se obvykle popisuje fenomenologickym vztahem

(10) c=K "

kde m je tzv. parametr rychlostni citlivosti napéti, definovany jako

dlogo
m= _
Ologé

(11)

a K; fenomenologicka konstanta, zavisla pfedev§im na mikrostruktufe daného materialu
a deformacni teploté. Na obr. 1 je pro superplastické materialy typickd sigmoidalni
zavislost deformacniho napéti na rychlosti deformace spolu se svou derivaci, obé

v logaritmickém méfitku.

T = ]
= ]
= 1
a 10} : -
] 1
= | !
v |
1 1
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Obr. 1: Zavislost deformaéniho napéti na deformaéni rychlosti typicka pro superplastické

materidly [1]



Zavislosti na obr. 1 se obvykle déli na tfi oblasti. Vidime, Ze parametr rychlostni citlivosti
nabyva maxima u sttedné vysokych deformaénich rychlosti (oblast II) a jeho hodnota klesa jak
v oblasti nizkych, tak v oblasti vysokych deforma¢nich rychlosti (oblasti I a III). Vzhledem
k vyraznym rozdilim v hodnot& parametru m mezi jednotlivymi oblastmi, lze ptedpokladat, Ze
se v kazdé z nich pfi deformaci uplatiiuje odli$ny deformaéni mechanizmus. Zavislost taznosti
daného materidlu na deformaéni rychlosti ma u superplastickych materidlii obdobny pribéh,
jako zavislost parametru m na deforma¢ni rychlosti z obr. 1 - viz napt. [8]. Vysokych taZnosti,
charakteristickych pro superplastickou deformaci, je dosahovano pouze v oblasti II.
V literatufe se obvykle k vymezeni superplastické oblasti II uvadi minimalni hodnota
parametru rychlostni citlivosti napéti m = 0,3 [1]. Pfi optimalnich superplastickych
podminkéach nabyva m vétsinou hodnot kolem 0,5.

Experimentalné¢ je mozné hodnoty parametru m pro dané deformacni rychlosti ziskat
nékolika zplsoby [1, 4]. Napiiklad je mozné méfit deformaéni napéti pii konstantni
deformaéni rychlosti na riznych vzorcich, pfi¢emz u kazdého znich zvolime jinou
rychlost deformace. Tato metoda vSak neni pfili§ rozSifena, protoze pii méfenich na
riznych vzorcich pfi riznych deformacnich rychlostech neni splnén pfedpoklad konstantni
struktury materidlu. Alternativné lze k ureni parametru m pouZit méfeni napétové
relaxace na jednom vzorku. Nejrozsifenéjsi je vSak tzv. metoda ndhlych zmén deformacni
rychlosti. Méfeni je opét provadéno pouze na jednom vzorku. Ten je nejprve
pteddeformovan na alespoit 10 % pomérného prodlouzeni s konstantni rychlosti pohybu
pti¢niku, poté je deformaéni rychlost opakované skokové ménéna. Vyhodou této metody je
kromé ptiblizného splnéni pfedpokladu konstantni struktury také jeji niZ$i naro€nost na ¢as
a mnozstvi pouzitého materialu. Pfi interpretaci vysledkt je vSak i u metody nahlych zmén
deformacni rychlosti zapotiebi jistd davka obezietnosti, protoZe pii odeditani napéti je
nutnd ur¢ita mira extrapolace, a vysledky tak mohou byt v n¢kterych pifipadech zatiZeny

velkou chybou.

Zjevna korelace mezi hodnotami taznosti a hodnotami parametru rychlostni citlivosti
je dana faktem, Ze vysoka rychlostni citlivost napéti zamezuje zaskrcovani vzorku. Jakmile
se vzorek v n&jakém misté zane zaskrcovat, dojde k lokalnimu zvySeni deformaéni
rychlosti a tim padem v diisledku vysoké rychlostni citlivosti i ke zvySeni napéti, které by
bylo potfebné pro dal§i Sifeni deformace v daném misté. Deformace tak piestane byt
nestabilni a nedojde k lomu. Tomuto jevu se blize vénovali napf. Avery a Stuart [9].

Zatimco konvenéni polykrystalické materidly odoldvaji diky deformacnimu zpevnéni



vzniku zaSkrceni, v piipadé superplastickych materiala zaskrceni sice vznikne pomérné
snadno, diky vysoké rychlostni citlivosti napéti vSak nezacne nestabiln¢ postupovat,
anedojde tak k lomu. Bylo experimentalné ovéfeno [5, 10], Ze se b&hem superplastické
deformace miiZze pomalu vyvijet n€kolik riznych zaSkrceni zaroven, nez se nakonec
z jednoho z nich stane nestabilita 2. typu a nastane lom. Je vSak tieba podotknout, Ze pies
zjevnou souvislost mezi vysokymi hodnotami parametru rychlostni citlivosti napéti
a vysokymi hodnotami taZnosti nemusi byt u konkrétniho materidlu vzdy dosaZeno
maximalni taZznosti pti pfesn¢ stejnych podminkach, pfi jakych byla zjisténa maximalni
hodnota parametru m. Kromé& parametru rychlostni citlivosti miZe byt hodnota taZnosti
ovlivnéna napiiklad rychlosti tvorby a ristu kavit v deformovaném materidlu za danych
podminek, jak ukazal napt. Sagat pfi sérii experimentll na mosazi s 3% piimesi zeleza [11].
Prace [11, 61] prokézaly, Ze v materidlech, u kterych béhem superplastické deformace

dochazi k vyrazné kavitaci, nastava lom v dtsledku propojeni jednotlivych kavit.

2.2.4 Vliv velikosti zrna

Jednim z nejpodstatnéjSich charakteristickych rysti superplastické deformace je bezesporu
jeji zéavislost na velikosti zrna. Pfedné je superplasticka deformace mozZna pouze u materialt
s dostatecné jemnozrnou mikrostrukturou, jak jiz bylo uvedeno vyse. Pfi teplotach typickych
pro superplastickou deformaci v8ak maji hranice zrn obvykle vysokou mobilitu a béhem
deformace proto dochazi k vyraznému hrubnuti jemnozrnné struktury. Nasledkem toho
ztraci material své superplastické vlastnosti. Jemnozrnnou strukturu je vSak mozZné
stabilizovat za pomoci jemnych ¢astic riznych intermetalickych fazi, které mobilitu hranic
vyrazné snizuji. Napfiklad u hlinikovych slitin se v tomto ohledu osvéd¢ily ptimési Mn

a Cr, v poslednich letech se sttedem zajmu stava vliv Zr a pfedev§im Sc, viz napf. [14, 15].

Béhem superplastické deformace je na velikosti zrna zavislé i deformaéni napéti, a to
zcela opaénym zplGsobem nez v piipadé deformace konvenénich polykrystalickych
materidlti za niz8ich teplot. U nich lze zminénou zavislost popsat znamym Hall —

Petchovym vztahem [62]:

(12) c=K,+K,d™”

kde d je velikost zrna, K, a K3 pak empirické konstanty, zavislé mimo jiné na teploté,

deformaéni rychlosti nebo mikrostruktute daného materialu. Ze vztahu (12) je patrné, Ze



deformacni napéti s rostouci velikosti zrna klesa. Naproti tomu v pfipad¢ superplastické

deformace napéti s rostouci velikosti zrna roste. Tuto zavislost je mozné popsat rovnici
(13) c=K,d"™

odvozenou z empirického vztahu pro rychlost ustdleného creepu, ktery uvadi Langdon
v praci [16]. Zde je K, opét empiricka konstanta. Ohledné hodnoty exponentu p panuje
v literatufe urc€ita neshoda mezi jednotlivymi autory, a to i v pracich tykajicich se stejného
materialu, viz [1], str. 71. Hodnota exponentu p se méni pti ptechodu z oblasti I do oblasti
III. V préci [17] byla pfi studiu superplastické slitiny Al - Zn -Mg - Cu zji§téna v oblasti
I a Il ptibliZzn¢ konstantni hodnota p = 2, v oblasti Il pak hodnota p s rostouci deformaéni

rychlosti klesala k nule.

Zjemiiovani zrna navic zplsobi posun oblasti II smérem k vy$§im deformaénim
rychlostem a zvySuje maximalni hodnotu parametru m. Tento efekt ma mimotadny vyznam
pro komeréni aplikace superplastického tvafeni. Obr. 2 ilustruje zavislost optimalni
deformacni rychlosti pro superplastickou deformaci na velikosti zrna pro slitiny na bazi

hliniku, pfipravené pomoci riznych metod.
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Obr. 2: Zavislost optimalni deformacni rychlosti pro superplastickou deformaci na

velikosti zrna [58]



2.2.5 Vliv teploty

Superplastickd deformace je vysokoteplotnim jevem, nebot’ se pii ni ve velké mife
uplatiiuji tepeln€¢ aktivované déje. Deformaéni napéti jsou v pfipadé superplastickych
materidlQ na teploté silné zavisld, s rostouci teplotou dochdzi k jejich poklesu [1]. Vliv
teploty na deformadni napéti lze, opét vanalogii se stacionarnim creepem,

fenomenologicky popsat vztahem

(14) o = K exp(Q;/RT)

kde Ks je konstanta zavisla na typu materidlu a podminkach experimentu, R plynova
konstanta a ;. hodnota aktivaéni energie pti konstantni deformadni rychlosti [4]. Vliv

teploty na deformacni rychlost 1ze vyjadfit podobnym vztahem:

(15) é=K,exp(-Q, /RT)

Zde je Ks opét empiricka konstanta a O, hodnota aktivaéni energie pfi konstantnim napéti.

Lze ukazat, Ze mezi obéma hodnotami aktiva¢ni energie plati vztah [18]

(165 Q;=mQ,

Z experimentu dostavame pro oblast II obvykle hodnoty aktiva¢nich energii blizké

aktivacni energii diftize po hranicich zrn, ptipadné aktiva¢ni energii samodifuze [4].

S rostouci teplotou se obvykle také zvySuje maximalni hodnota parametru rychlostni
citlivosti napéti a cela kiivka zavislosti parametru m na deforma¢ni rychlosti se posouva
smérem k vy$§im deformaénim rychlostem [1]. Posune se tak cely interval deformacnich
rychlosti, které¢ pro dany material zajistuji optimalni podminky pro superplastickou
deformaci. Vliv zvySovani teploty na superplastickou deformaci je tedy podobny jako vliv

Zjemiovani zrna.

2.2.6 Mikrostruktura superplasticky deformovanych materiala

Pfi studiu mikrostruktury superplasticky deformovanych materidlti nebyly ve vétsing
ptipadii pozorovany skluzové &ary, viz napt. [19, 20]. Hustoty dislokaci pozorovanych

pomoci TEM uvnit zrn jsou zpravidla také velmi nizké [21, 22, 23]. Tato pozorovani byla
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potvrzena i na materialu, ktery byl po deformaci zakalen pod napétim, viz napi. [21].
Disloka¢ni aktivita byla naproti tomu pozorovana v oblasti III [19, 21]. Z vy$e uvedenych
pozorovani vSak nutné nevyplyva, ze se dislokace v oblasti II nepodileji na deformaci.
Vysoky podil rozhrani na celkovém objemu u jemnozrnnych materiali pfedstavuje zaroven
velky pocet mist vhodnych pro rychlou anihilaci dislokaci. To je spolu s velkou
pohyblivosti dislokaci i hranic b&hem superplastické deformace nejpravdépodobnéjsim
zdivodnénim faktu, Ze se obvykle nepozoruje Zadny skluzovy obraz, nebot’ jednou
skluzovou rovinou nikdy neprojde dostateény pocet dislokaci potfebny k vytvofeni

viditelné skluzové ¢ary.

Dalsim charakteristickym rysem superplastické deformace je, Ze béhem ni probiha pokluz
po hranicich zrn, tj. dochazi k vzadjemnému pohybu jednotlivych zrn podél spole¢nych hranic.
Tento jev jiz byl dokumentovan velkym poctem experimentti, viz napf. [20, 21, 24]. Zrna
pritom zistavaji piiblizn¢ rovnoosa i pii vysokych stupnich deformace [25], coZ naopak neni
béZzné u konvencnich materialt, kde se pti velkém prodlouzeni vzorku pozoruje vyrazna
deformace jednotlivych zrn. Jako disledek pokluzu po hranicich zrn a jejich soucasné rotace se
interpretuje rovnéZ postupnd redukce krystalografické textury b&hem superplastické

deformace, kterd byla experimentaln€ pozorovana, viz napt. [26].

Pokluz po hranicich zrn 1ze méfit n€kolika zptsoby. Naptiklad je moZné vytvofit na
lesténém povrchu vzorku jemné ryhy, které se v prib&hu deformace pterusi v mistech, kde
protinaji hranice zrn, na nichz probihal pokluz. Vzajemné zmény poloh segmenti téchto
ryh 1ze pak sledovat napiiklad metodou svételné mikroskopie nebo fadkovaci elektronové
o pribéhu pokluzu po hranicich zrn je in situ SEM, piipadné in situ TEM (transmisni

elektronova mikroskopie) [1].

2.3 Modely superplastické deformace

V soucasné dobé existuje mnozstvi teoretickych modelt, které se snaZi objasnit
mechanizmy uplatiiyjici se pti superplastické deformaci a zaroven vysvétlit vSechny vyse
uvedené experimentalni poznatky. BohuZel Zadny z nich v tomto ohledu neni stoprocentné

uspesny.
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Vytvoreni univerzalniho modelu superplastické deformace predstavuje znacny
problém. Z dosavadnich experimentalnich poznatka totiz vyplyva, Ze pfi superplastické
deformaci probiha vzdy nékolik rGznych procest zarovei. Jde piedev§im o pokluzy po
hranicich zrn, pohyb dislokaci a riizné difizni procesy. Mira, jakou se jednotlivé procesy
na priibéhu superplastické deformace podileji, a jejich konkrétni podoba vSak do zna¢né
miry zavisi na daném materidlu i na podminkach deformace. Navic je zexperimentu
obvykle obtizné urcit 1) které procesy probihaji jako hlavni deforma¢ni mechanizmus
akteré jen jako mechanizmy akomodaéni, 2) ktery z procesi je urcujici pro rychlost

deformace [1].

Nasledujici oddil obsahuje struény popis mozZnych deformacnich mechanizmu
superplastické deformace, doplnény o vybér modeld, které jsou na nich zaloZené. Piehled
modell zdaleka neni Gplny a méa pouze orientaéni charakter. Pokud nebude feceno jinak,
vztahuji se nasledujici odstavce k superplastické oblasti 11, jiz byla v teoretickych pracich

i v experimentu vénovana nejvetsi pozornost. K oblastem I a III tedy jen v kratkosti:

Experimentalni vysledky naznaluji, Ze se v oblasti III vyrazné snizuje piispévek
pokluzu po hranicich zrn k celkové deformaci a materidly naopak jevi znamky zvySené
dislokaéni aktivity, jak jiz bylo uvedeno vyse. Po deformaci v oblasti III byly v materialech
pozorovany vys$§i hustoty dislokaci i tvorba subzrn. Pro oblast I bohuZel neexistuje prilis
velké mnozstvi experimentalnich vysledki, coz vyrazn¢ komplikuje uréovani
deforma¢niho mechanizmu. Z tohoto divodu se pfedstavy jednotlivych autord o prab&hu
deformace v oblasti I zna¢né li§i. V literatufe je pro oblast I jako hlavni deformacni
mechanizmus napfiklad uvadén diftzni creep, nebo difizné¢ akomodovany pokluz po

hranicich zrn s prubéhem specifickym pro extrémné nizka napéti [1].

2.3.1 Mechanizmy na bazi difuze

Nékteré z modeli se snazi superplastickou deformaci v oblasti II objasnit na zakladé
difazniho creepu. Vychazi se pfedevsim z Herring - Nabarrova teCeni [27] a Cobleho
teCeni [28]. Podstatou Herring - Nabarrova tefeni je mfizkova difuze. Plasobenim
deformaéniho napéti difunduji k hranicim, které jsou ptiblizné paralelni s osou deformace,
vakance. Zaroven probihd diftize atoml k hranicim, které jsou k ose deformace kolmé,

a zrna se tak prodluzuji ve sméru plsobiciho napéti, viz obr. 3.
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Obr. 3: Schéma mechanizmu Herring — Nabarrova teceni [27]

Za zjednodusujiciho predpokladu, Ze hranice pfedstavuji idedlni zdroje i mista zaniku

vakanci, 1ze pro deformacni rychlost odvodit vztah

(17) . _ BQoD,
d’kT

kde B; je numericky faktor zavisly na tvaru zrn, Q) atomdarni objem, d velikost zrna a Dy,
koeficient miizkové diftize.

Cobleho creep je analogickym mechanizmem, stim rozdilem, ze difiize probiha po

hranicich zrn. Vztah (17) se pak zméni na
(18) s B,QwoD,,

xd’kT

kde B; je opét numericky faktor, w Sitka hranice a Dgy koeficient difuze po hranicich zrn.

vvvvvv

deformace [29], ktery je vSak opét analogicky vztahiim (17) a (18):

. 200QD, aw Dy,
(19) P A
d*kT d D,

Superplastickd deformace pak mtize byt interpretovana jako difizni creep, pii némz

zaroveli dochazi vurCité mife k pokluzu po hranicich zrn, ktery zde hraje roli

akomoda¢niho mechanizmu kvuli vyrazné zméné tvaru jednotlivych zrn [29].
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Mechanizmem uréujicim deformaéni rychlost vSak zdstava difuze. Jak je vidét ze vztahi
(17) - (19), je deformaéni napéti linearné zavislé na rychlosti deformace, parametr
rychlostni citlivosti mé tedy konstantni hodnotu m = 1, coz ve vét§iné pfipadli odporuje
experimentalnim poznatkim. Tento zdanlivy rozpor vSak miiZe byt odstranén zavedenim
konceptu tzv. prahového napéti oy, tj. napéti pod nimZ nenastane deformace.

7 experimentu pak ziskame hodnotu

(20) m=m' (‘7_“0)

(o3

! W r 4 r 4 * g 4 Id
zatimco o deformaénim mechanizmu vypovida hodnota m = 1. Fyzikalni podstatou
existence prahového napéti mize byt v piipad¢ difuzniho teceni fakt, Ze hranice zrn v reédlu

nepiedstavuji idedlni zdroje a mista zaniku vakanci [32].

Piesto existuje proti modelim na bazi diftize fada dalsich, opodstatnénych namitek.
V prvni fadé se u superplasticky deformovanych materiald nepozoruje vyrazné
prodluzovani zrn, rozhodné ne takové, které by odpovidalo prodlouZzeni vzorku. Déle se
nepodatilo prokazat, ze by pokluzy po hranicich zrn plnici roli akomodaéniho mechanizmu
difizniho creepu mély takovy charakter, aby pti nich dochézelo k rotaci zrn, a v disledku
toho kredukci krystalografické textury, kterd se experimentdlné pozoruje. Také
deformacni rychlosti pfedpovidané rovnicemi pro diftizni creep jsou obvykle pfili§ nizké
v porovnani s deforma¢nimi rychlostmi typickymi pro superplastickou deformaci. Vyrazné
prodluzovani zrn (které by v tomto modelu bylo zapotiebi k docileni extrémnich hodnot
taznosti) a tim i prodluzovani difiznich drah navic cely proces dale zpomaluje. Piestoze
difuzni creep ziejmé€ neptedstavuje hlavni deformaéni mechanizmus v superplastické
oblasti, neznamena to, Ze se difiizni procesy na superplastické deformaci vibec nepodileji,
jak ostatné naznacuje i jeji vysokoteplotni charakter a hodnoty aktivaénich energii

ziskavané z experimentu.

2.3.2 Modely zalozené na pohybu dislokaci

Modeld, u nichz figuruje pohyb dislokaci jako hlavni deformaéni mechanizmus
existuje cela fada, v podstat¢ zadny znich vSak nepopisuje superplastickou deformaci
uspokojivé [1]. Uved'me napiiklad model Haydena [30], vychéazejici z modelii popisujicich

dislokaéni creep. Model je zaloZen na piedpokladu, Ze u jemnozrnnych materiala je
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vzdalenost $plhani dislokaci imérna velikosti zrna a nezavisla na deformacnim napéti, coz
vede na rovnici

1) e=K, %zeXp(— gj

kde K;je konstanta a () aktivacni energie miizkové difuze [30], ptipadné diftize po
hranicich zrn [31]. Pfedpoklada se, Ze $plhajici dislokace tvofi na hranicich zrn disloka¢ni
nakupeni a rychlost, s jakou mohou dislokace unikat z ¢ela nakupeni, je ur€ovana difazi.
Zda se jednd o difuzi po hranicich zrn, nebo o difuzi mtizkovou, zavisi na vzdalenosti ¢ela
nakupeni od hranice. Proti tomuto modelu vSak existuje fada argumentii. PfedevSim
dislokaéni nakupeni po superplastické deformaci nejsou pozorovéna, a to ani v pfipadé
materiald, které byly zakaleny pod napétim. Zavislost deformacni rychlosti na velikosti
zrna dané rovnici (21) rovnéZ neodpovida experimentdlnim poznatkim. Z modelu také
vyplyva vyrazné prodluzovani zrn. Navic obecné plati, Ze modely zaloZené vyhradn€¢ na
pohybu dislokaci nejsou schopné vysvétlit pokluzy po hranicich zrn, k nimz b&hem

superplastické deformace prokazateln¢ dochazi.

2.3.3 Modely zalozZené na pokluzu po hranicich zrn

V souCasné dobé se superplasticka deformace popisuje nejéastéji pomoci riznych
modell zalozenych na konceptu pokluzu po hranicich zrn. Motivace je v tomto piipade
ziejmd, nebot’ pohyb jednotlivych zrn va¢i sob& byl jiz mnohokrat experimentalné
prokazan u fady materialu, a tak ho nelze pfi teoretickém popisu superplastické deformace
opomijet. Navic doposud nebyl popsdn Zzadny jiny mechanizmus, ktery by uspokojivé
vysvétlil extrémni prodlouzeni superplastickych materidlu pii zachovani pfiblizné
rovnoosého charakteru zrn a redukci krystalografické textury béhem deformace. Pokluz po
hranicich zrn vSak nemuze byt jedinym procesem, ktery pii superplastické deformaci
probihd — musi byt doprovazen tzv. akomoda¢nim mechanizmem, aby se zachovala koheze
materialu. V tomto ohledu hraje vyznamnou roli pfedevs§im akomodace v okoli styénych
bodl tii zrn. Navic je potieba lokalni akomodace k odstranéni koncentraci napéti, které
vznikaji v mistech, kde existuji pro pokluz v hranicich ptekazky. To mohou byt napiiklad
precipitity umisténé v hranicich zm nebo stupné na hranicich. Modely zaloZené na
pokluzu po hranicich zrn se 1i8i pfedevSim v popisu akomoda¢nich mechanizmi. Ty

obvykle souviseji bud’ s pohybem dislokaci, nebo maji difuzni charakter. Nov&jsi modely
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pak Casto uvazuji jako akomodaéni mechanizmus kombinaci n¢kolika rliznych procesil.
V posledni dobé se teoretické prace soustied’uji také na topologické aspekty superplastické
deformace. Vedle snahy vysvétlit mechanizmy podilejici se na deformaci
z mikroskopického hlediska se vySetiuji pokluzy po hranicich zrn na mezoskopické urovni.
Takovéto modely jsou Casto zaloZzeny na piedstavé tzv. kooperativniho pokluzu po

hranicich zrn, pfi kterém se zrna vét§inou nepohybuji jednotlivé, ale ve skupinach.

Jako piiklad modelu zaloZzeného na pokluzu po hranicich zrn s dislokacnim
akomoda¢nim mechanizmem miize byt uveden model Balla a Hutchinsona [19]. Za proces
uréyjici rychlost deformace je zde povazovéna akomodace ve styénych bodech tfi zrn.
Model ptredpoklada, Ze zrna klouZou ve skuping, dokud nenarazi na zmo s nevyhodnou

pozici a orientaci (viz obr. 4).

rovina

pokluzu

po hranicich
Zrm -

distokacni
nakupen!

zZmo.
branici
-pokluzu

dislokacni
nakupeni

Obr. 4: Schéma deformaé¢niho mechanizmu podle Balla a Hutchinsona [19]

Dojde ke koncentraci napéti, jehoZ relaxace probihd pohybem dislokaci v zrnu, které
stoji ostatnim zrntim v cesté. Po priichodu zrnem za¢nou dislokace tvofit nakupeni u jeho
hranice. Rychlost pokluzu po hranicich zrn je pak ur€ovana rychlosti $plhani dislokaci

z Cela nakupeni k nejbliz§im mistim anihilace v hranicich. Tento model vede na rovnici

(22) ¢ =K,

40 (b
kT \Gd

kde K je konstanta, b Burgersiv vektor a G modul ve smyku. Ostatni veli¢iny maji stejny

vyznam jako vyse.
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Balliv a Hutchinsoniv model byl pozdé¢ji modifikovan Mukherjeem [34], ktery
ptedpoklada pokluz zrn samostatné spise nez ve skupinach. Dislokace jsou pak generovany
u vystupkll v hranicich zrn, pohybuji se opét napfi¢ zrnem a u hranic vytvareji nakupeni.
Mechanizmus uniku dislokace z ¢ela nakupeni je pak stejny, Mukherjeeho model také

dospiva k velmi podobnému vztahu pro deformacni rychlost, jako je (22).

o 24

teplotach, které jsou typické pro superplastickou deformaci, existuje jen velmi mala
pravdépodobnost, Ze by dislokace béhem pohybu nap#i¢ zrnem nebyly schopné meénit
rovinu skluzu $plhanim &i pfiénym skluzem, a mohlo by tak dojit k vytvoreni dislokaénich
nakupeni [1]. Ta také v superplasticky deformovanych materidlech zpravidla nebyla

pozorovana, a to ani Ballem a Hutchinsonem [19].

Zastupcem modelli uvazujicich diftzni akomodaci pokluzu po hranicich zrn je
napfiklad model Ashbyho a Verralla [35]. Model vysvétluje akomodaci ve styénych
bodech ti{ zrn pomoci mechanizmu vymény mist nékolika sousedicich zrn. Tento proces je
umoznén soudasnou difizi miizkou i po hranicich zrn. Ctyfi sousedici zrna si pokluzem po

hranicich vyméni vzajemné polohy tak, jak je patrné z obr. 5.

Obr. 5: Priibéh pokluzu po hranicich zrn v modelu Ashbyho a Verralla [35]

Rovnoosé zrna jsou pro jednoduchost modelovana pravidelnymi Sestitihelniky. Béhem
vymény mist dochazi k deformaci zrn prostfednictvim difiznich tok@i mfizkou i hranicemi,
v kone¢ném uspotadani vSak zrna maji stejny tvar jako na pocatku. Pfitom se skupina jako
celek ve sméru puisobiciho napéti prodlouzi o 55 %. Na zdklad¢ tohoto modelu dospéli

Ashby a Verrall k rovnici

100Q (  0,72r 33w D
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kde T je volna ecnergic hranice zm, a w jeji $iika. Clen svolnou energii hranice
predstavuje prahové napéti oy  které souvisi se zvétSenim plochy rozhrani (a tim 1 zvySeni
jejich energie) ve stiedni fazi vymény pozic zr. Rovnice (23) je do jist¢ miry podobna
vztahu (19) pro kombinaci Cobleho a Nabarro — Herringova tedeni, ale pfedpovida
mnohem vys$8i deformacni rychlosti, protoZe difuzni cesty jsou zde kratsi a celkovy objem
pfeneseného materidlu mensi. Vzhledem k doposud omezenym informacim o strukture
hranic zrn a s ni souvisejicich parametrech, jako je napfiklad jejich volnd energie, neni
bohuZel mozné uréit, jak presné model Ashbyho a Verralla pfedpovidé kiivky logo/logé

ziskané z experimentu.

Vice soucasné probihajicich akomodaénich procesti uvazuje napiiklad model
Kajbyseva et al. [36, 37]. Jako hlavni deforma¢ni mechanizmus pfedpokladd pokluz po
hranicich zrn, KajbySev udava hodnotu 70 - 80 % pro jeho piispévek k celkové deformaci
v oblasti II. Pfitom dochazi také k deformaci jednotlivych zrn dislokaénimi mechanizmy
i diftiznim creepem, tyto procesy vSak maji vaéi pokluzu po hranicich zrn nejen
akomodacni, ale soucasné i stimulujici efekt. Jejich pfispévek k makroskopické deformaci
vzorku je nicméné podstatné mensi, protoze deformace jednotlivych zrn ma oscilujici
charakter. PfestoZe se jejich tvar béhem deformace neustale méni, zistavaji po celou dobu

priblizné rovnoosa.

Pokluz po hranicich zrn je podle KajbySeva realizovan za pomoci pohybu dislokaci
hranic zrn. Ty pfi ném naradZeji na piekazky, jimiz jsou pfedevsim styéné body tii zrn, ale
také stupné v hranicich nebo precipitaty, a vytvaieji u nich nakupeni. Vznikaji koncentrace
napéti, které jsou odbouravany generaci miizkovych dislokaci. Ty mohou bez obtiZi
prochazet zrnem az k protilehlé hranici, kde jsou absorbovany a disociuji na tzv.
extrinzické dislokace hranic zrn. Pfi tomto procesu navic dochdzi ke generaci a absorpci
vakanci. Z tohoto divodu vznikaji v disledku riznych hustot a pohyblivosti dislokaci
hranic zrn mezi jednotlivymi hranicemi lokalni diftzni toky, tj. dochazi k diftzni
akomodaci. ZvySenim po¢tu pohyblivych dislokaci hranic zrn v disledku absorpce
miizkovych dislokaci se navic dale usnadiiuje pokluz po hranicich zrn. Dislokace hranic
zrn se pohybuji pfedev§im $plhanim, protoze Burgersiv vektor extrinzickych dislokaci

hranic zrn zpravidla neleZi v roving hranice. Cely mechanizmus je ilustrovan na obr. 6.
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Obr. 6: Schéma modelu superplastické deformace podle Kajbyseva [36]

Optimalni deformacéni rychlost uréuje dynamicka rovnovédha mezi generaci a absorpci

miizkovych dislokaci v hranicich zrn. Kajbysev et al. odvodili vztah [36]

2 2
(24) PO (G—Go)(k),;b
1,250°kT\ G d) ¢

Prahové napéti oy je zde rovno napéti potfebnému ke generaci miizkovych dislokaci zdroji

v hranicich zrn.

Rozvoj nové¢jsich experimentalnich metod, jako napt. in situ SEM, umoznil v posledni
dobe pozorovéni, z nichz vyplyva, ze se pokluzu po hranicich zrn béhem superplastické
deformace pravdépodobné neucastni vSechny hranice stejnou meérou, tj. Ze zrna se
pohybuji ve skupinach podél urcitych preferovanych rozhrani (viz napt. [38]). Toto zjisténi
dalo vzniknout mnoha modelim zaloZzenym na konceptu kooperativniho pokluzu po

hranicich zrn.

Starsi modely zaloZené na kooperativnim pokluzu po hranicich zrn pfedpokladaly
pokluz pevnych tutvarti slozenych z vice zrn podél vhodnych rozhrani, bez jakéhokoliv
vzéjemného pohybu zrn v rdmci daného utvaru. Typickym pfestavitelem této kategorie
modell je model Raje a Ashbyho [39]. Novéjsi modely zpravidla tuto ptedstavu opoustéji
a interpretuji kooperativni charakter pokluzu po hranicich zrn jako postupné Siteni
lokalizovaného pokluzu podél rozhrani tvofeného vhodnym propojenim vétsiho poétu

sousedicich hranic. Zelin a Mukherjee ve svém modelu [40] popisuji toto postupné Sifeni
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lokalizovaného pokluzu jako pohyb tzv. celularnich dislokaci. Celularni dislokace je
chapana jako topologicky defekt v jinak pravidelném uspofadani zrn. Ve své nejjednodussi
podobé predstavuje pfimou analogii hranové dislokace, ov§em na Urovni zrn, nikoliv
atomové miizky (blize viz napt. [41]). Zelin a Mukherjee navic uvadéji fadu
akomodacnich procesti, probihajicich mezi jednotlivymi zrny v ramci klouzajicich skupin.
Piedevsim se jedna o kooperativni migraci hranic, kooperativni rotaci zm, deformaci zrn
a pokluz po hranicich zrn. Je tieba zdtraznit, Ze pokluz po hranicich zrn v ramei skupiny
zde plni pouze akomodacni ulohu a ma, stejn¢ jako deformace jednotlivych zrn, oscilujici

charakter, takZe se na celkové deformaci materidlu v podstaté nepodili.

Nedavno publikoval KajbySev et al. novy model, ktery jiZz bere v potaz kooperativni
charakter pokluzu po hranicich zrn [42]. Podobné jako Zelin a Mukherjee piedpoklada, ze
se zrna pohybuji ve skupindch v fadé deformacnich pési, podél rozhrani skladajicich se
z mnoha sousedicich hranic. Pozornost vSak obraci k mechanizmtim, kterymi se jednotliva
zrna béhem superplastické deformace uspotadavaji tak, aby jejich hranice vytvofily tato
spole¢na, vii¢i sméru plisobiciho napéti vyhodné orientovana rozhrani. Podél nich nasledné
probihd pokluz, ktery je zodpovédny za makroskopickou deformaci vzorku. Podle
KajbySeva se zrna uspotfadavaji pomoci lokalni migrace hranic. Konkrétné jde predev§im
o zménu uhld, které jednotlivé hranice sviraji ve styénych bodech ti zrn, migraci téchto
bodt a lokdlni zménu zaktiveni hranic. Je zfejmé, Ze disledkem vySe uvedenych procesii

miiZe byt i rotace jednotlivych zrn. Cely mechanizmus je schématicky znazornén na obr. 7.

Obr. 7: Kooperativni pokluz po hranicich zrn podle Kajby3eva [42]
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7 mikroskopického hlediska hraje v KajbySevové pojeti nadale nejpodstatnéjsi roli
interakce miiZkovych dislokaci s hranicemi zrn. Umoziiuje totiZ lokalni migraci hranic,
popsanou vySe. V dusledku interakce s miizkovymi dislokacemi se zvySuje energie
hranice, lokalni migraci se systém snazi opé&t navratit do rovnovéahy. V piipadé zrn, u nichz
nemize dojit k akomodaci polohy lokalni migraci hranice, je kontinuita pokluzu zajisténa
skluzovym pohybem dislokaci nap#i¢ zrnem. Obecné je pro prabeh superplastické
deformace podstatny pocet hranic, u nichz mtze dojit k lokalni migraci, a které se tak
mohou podilet na vytvofeni deformacnich pasid. Tento pocet se s rostouci deformaéni
teplotou a snizujici se velikosti zrna zvySuje, model je tedy v souladu se zakladnimi

experimentalnimi poznatky o superplastické deformaci.
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3. PRIPRAVA ULTRAJEMNOZRNNYCH MATERIALU

3.1 Uvod

Jak jiz bylo uvedeno, je jemnozrnna struktura jednim ze zakladnich pfedpokladti pro vznik
strukturni superplasticity. ZmenSovani velikosti zrna ma zdsadni vliv na parametry
superplastické deformace — mimo jiné zpusobuje posun celé oblasti II, vniz se dany
materidl deformuje superplasticky, k vy$§im deformaénim rychlostem. Tento efekt ma
velky vyznam pro komeréni vyuziti superplastického tvareni. Jemnozrnné materialy navic
maji obecné vyssi pevnost za nizkych teplot. Neni tedy prekvapivé, Ze se v posledni dob¢
vénuje velkd pozornost pFipravé tzv. ultrajemnozrnnych materiald, tj. materidla s velikosti
zrna fadov¢ 1 pm nebo mensi. K tomuto uéelu byla vyvinuta fada postupti, mezi nimiz jsou
vyznamnou mérou zastoupeny rizné metody praskové metalurgie. Jedna se zejména
o metody rychlého tuhnuti (napf. tzv. metoda atomizace, pii které se proud taveniny rozbiji
vysokoenergetickym proudem kapaliny ¢i plynu), metodu kondenzace z plynné faze ¢i
metodu mechanického legovani. Nevyhodou metod praskové metalurgie je nutnost
nasledného zhutnéni prasku, s nasledkem vétSinou nezanedbatelného vnitiniho znecisténi
a poréznosti zhutnéného materidlu. Vedle metod praskové metalurgie se vSak v posledni
dobé¢ zadinaji rozSifovat metody zaloZené na intenzivni plastické deformaci. Je obecné
znamo, Ze konvenéni postupy tvareni, pii nichZz dochazi k silné deformaci materialu, jako
naptiklad tazeni nebo valcovani, mohou vyrazné zjemiiovat mikrostrukturu. Nove vzniklé
hranice vSak maji zpravidla jen nizkouhlovy charakter, tj. v materidlu se vytvoii subzrna.
K vytvofeni ultrajemnozrnné struktury s pievazujicim poctem vysokouhlovych rozhrani je
obvykle potieba dosazeni hodnoty skuteéné deformace vyssi nez 6 — 8 [43]. S pouZitim
konven¢nich metod by vsak pfi tak vysokém stupni deformace byla vyslednym produktem
vlakna nebo fo6lie, majici v praxi jen omezené uplatnéni [44]. Z tohoto divodu byly
vyvinuty metody intenzivni plastické deformace, jako je vysokotlakova torze nebo thlové
protlatovani s konstantnim priifezem (ECAP). Ty umoziuji dosaZeni potfebného stupné
deformace pii zachovani objemového charakteru vzorku. Takto pfipravené materidly na

rozdil od materiali pfipravenych metodami praskové metalurgie neobsahuji pory.
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3.2 Metoda ECAP

V soucasnosti nejrozsitengjsi metodou pro pfipravu materidld pomoci intenzivni
plastické deformace je ECAP (z anglického Equal Channel Angular Pressing), viz
statistické idaje v praci [45]. Pivodni koncept této metody publikoval roku 1981 Segal
[46], k jejimu pozd&j$imu rozvoji vyrazné prispéla prace Valieva [47]. Princip metody (viz
napi. [45, 48]) je ilustrovan na obr. 8. Spociva v protlatovani vzorku specialni formou,
tvotfenou dvéma kandly stejného prifezu, které sviraji tthel rovny obvykle 90° (mén¢ Casto

se pouziva i 120°, viz napt. [44] ).

raznik

vzorek

forma

-

protlateny vzorek

Obr. 8: Schéma metody ECAP

V ptipad€, kdy kanaly sviraji thel 90°, ziska material béhem jednoho prichodu
skute¢nou deformaci ~ 1, vzorek si pfitom zachova svlij pivodni tvar. Prichodi je tfeba
realizovat v&tsi pocet — pii prvnim prichodu se v pivodnich zrnech vytvoii substruktura
tvofena nizkothlovymi hranicemi, s rostoucim poétem prichodl se jejich rozorientace
postupné zvySuji, aZz dojde k vytvoreni ultrajemnozrnné struktury s dostateéné velkym
objemovym podilem hranic vysokouhlovych. P¥i vétsim poétu prichodl si navic zrna
zachovaji pfiblizné rovnoosy charakter diky dynamické rekrystalizaci. Kone¢na
mikrostruktura je také vyrazné zavisld na zplsobu rotace vzorku mezi jednotlivymi
pruchody. Byly zavedeny Ctyii rizné cesty protlatovani: tzv. cesta A, pii niZ se vzorek

mezi jednotlivymi priichody neotaci, cesta B, pii niz dochazi k rotaci vzorku stiidavé
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0 +90° a —90°, cesta B¢, pti niZ se vzorek otaci pokazdé o 90° a cesta C, oznadujici rotaci
o 180° V otazce efektivity jednotlivych cest zhlediska vytvofeni pokud moZno
homogenni mikrostruktury srovnoosymi zrny oddélenymi vysokothlovymi rozhranimi
nepanuje v literatufe mezi jednotlivymi autory stoprocentni shoda. V soucasné dob& vsak
ptevazuji experimentalnimi vysledky, které poukazuji na velkou efektivitu cesty Bc, viz

napi. Langdon et al. [48].
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4. EXPERIMENTALNI MATERIAL A METODIKA

4.1 Material

Studovany material meél slozeni Al-4,5% Mg-0,2% Zr-0,2% Sc, podily
jednotlivych ptimeési jsou uvadény v hmotnostnich procentech. Slitiny Al - Mg tvofi jednu
ze zékladnich fad komer¢né vyuzivanych hlinikovych slitin (AA 5XXX). V piipadé
materidlu ureného pro superplastickou deformaci je Zadouci, aby obsahoval jemné
precipitaty, které¢ budou stabilizovat jeho jemnozrnnou strukturu. Jak je patrné z fazového
diagramu pro binarni systém Al - Mg, uvedeného na obr. 9 [63], ma hoic¢ik v hliniku

velkou rozpustnost (18,9 at. % pii teploté¢ 723 K), a proto neni k vytvoieni takovychto
precipitatd vhodny.

Weight Percent Magnesjum
0 10 20 a0 40 50 00 0 80 2 160

600 <]

5004

400-

Temperature °C

3004

0 10 a0 30 10 50 o h A a1 150
Al Atomic Percent Magnesium s

Obr. 9: Fazovy diagram binarniho systému Al - Mg

Ke stabilizaci jemnozrnné struktury byly ve studovaném materidlu pouZity pfimési
Zra Sc. Zirkon ma v hliniku velmi nizkou mez rozpustnosti, konkrétné 0,07 at. % pfi

teplot€ 933 K [49]. Fazovy diagram bindrnfho systému Al - Zr, je uveden na obr. 10.
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Obr. 10: Fazovy diagram binarniho systému Al - Zr.

Rychlym ochlazenim taveniny lze vSak ziskat pfesyceny tuhy roztok s koncentraci
Zr az 3at. % [50]. Starnutim materialu ve stavu presyceného tuhého roztoku se vytvoii
disperze jemnych kulovitych ¢astic metastabilni kubické faze AlsZr, strukturniho typu L1,,
viz napf. [51]. Tyto ¢astice vyrazné snizuji mobilitu hranic zrn a stabilizuji tak strukturu
materidlu. Pfi vysSich teplotach, shodnych s deformacnimi teplotami o¢ekdvanymi pro
optimalni pribéh superplastické deformace u daného typu materialu, se vSak transformuji
na stabilni modifikaci AlZr s tetragondlni strukturou typu DO0,3, tvofenou hrubymi
Casticemi, které jiz nejsou schopny efektivné snizovat mobilitu hranic zrn. Jemnozrnna
struktura tak pti vysokych teplotach zhrubne a materiél ztraci své superplastické vlastnosti
[52]. Naproti tomu v binarnim systému Al - Sc vznik4 z pfesyceného tuhého roztoku pfimo
stabilni faze Al;Sc s kubickou strukturou typu 1.1, tvofend jemnymi precipitaty, které jsou
schopny plnit poZzadovanou funkci stabilizace jemnozrmné struktury i za vyrazné vyssich
teplot. Fazovy diagram binarniho systému Al - Sc, zaloZeny na pracich [53, 54] je uveden

naobr. 11.
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Obr. 11: Fazovy diagram binarniho systému Al - Sc

V posledni dob&¢ se ke stabilizaci jemnozrnné struktury v Al slitinach pouziva
i kombinace Zr a Sc. V téchto materidlech byly kromé fazi Al;Zr a Al;Sc identifikovany
také jemné precipitaty Al;ZrScx [55]. Dosavadni experimentalni vysledky naznacuji, Ze
tyto precipitaty snizuji mobilitu hranic stejnym zpusobem jako precipitity Al;Sc, ale
vykazuji jeste vetsi stabilitu za vysokych teplot [52, 55]. Tato vlastnost ma pochopitelné

pozitivni dusledky pro stabilitu jemnozrnné struktury materialu.

Material studovany v této praci byl pfipraven metodou ECAP. Forma se skladala
zkanall c¢tvercového prifezu srozmérem 14 x 14 mm svirajicich tGhel 90°. Bylo
realizovano 6 prichodil cestou Bc s teplotou protlatovani 523 K. Z materidlu byly na
diamantové pile Struers Accutom 2 rovnob&zné srovinou Z fezany vzorky o tloustce
1 mm s rozméry aktivni oblasti 8 x 17 mm a 6 x 7,5 mm. Ty byly nésledné brouSeny na
brusce Struers Dap 7 nékolika brusnymi kotouéi s postupné se snizujici hrubosti. Kone¢nd

nehomogenita v tloust’ce aktivni oblasti vzorkd byla do 0,01 mm u vzorki pro méfeni
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taznosti a do 0,02 mm u ostatnich vzorkl. Vzorky uréené pro strukturni pozorovani byly

navic le§tény pomoci diamantové suspenze s velikosti zrna 3 a 1 pm.

4.2 Deformacni zkousky

Pro studium mechanickych vlastnosti materidlu byla na deformaénim stroji Instron
1195 provedena série deformacénich zkouSek v jednoosém tahu. Tahové zkouSky byly
provadény pti riznych teplotach z intervalu 573 - 823 K. K tomuto ucelu byla pouzita
trubkova pec Heraeus, vybavena médénymi vlozkami, které slouZi k prodlouzeni oblasti
konstantni teploty. Teplota byla méfena pomoci dvou plastovanych termoclankd typu
K o priméru 0,5 mm. Ty byly upevnény na obou koncich aktivni oblasti vzorku, coz
umozZnilo béhem deformace sledovat podél vzorku teplotni gradient. Rozdil teplot mezi
obéma konci aktivni oblasti vzorku byl na pocatku deformace mens$i nez 1,5 K,
s deformaci pak v nékterych pitipadech rostl, obvykle vSak ani pii nejvysSich
prodlouZenich vzorku neptekrocil hodnotu 3 K. Vzorky byly do pece vkladany pitiblizné
1 hodinu pfed zacitkem deformace, aby se materidl dostal do stavu termodynamické
rovnovahy. Po deformaci byly vzorky ihned vyjmuty z pece a chlazeny pod tekouci vodou.

Tento proces odpovidal rychlosti ochlazovani v ¥adu desitek K za sekundu.

K méfeni parametru rychlostni citlivosti byla zvolena metoda nadhlych zmén
deformacni rychlosti, nebot’ je pfi ni nejlépe splnén predpoklad konstantni struktury. Dalsi
vyhodou této metody je jeji ispornost vzhledem k pouzitému experimentalnimu materialu.
Toho bylo k dispozici pouze omezené mnozstvi, a tak bylo nutné zvaZovat efektivitu
jednotlivych experimentt.. Pfistroj Instron 1195 umoziuje skokové zmeény rychlosti
pii¢niku. Pfi uréovani parametru rychlostni citlivosti byly vzorky nejprve deformovany na
10 % plastické deformace s rychlosti pfi€niku 1 mm/min, coz pii pouziti vzorki s délkou
aktivni oblasti 17 mm odpovida polate¢ni deformani rychlosti 1-107s™. Poté byla
rychlost pfi¢niku sniZzena na 0,02 mm/min a nasledné vZdy po dosaZeni kvazistacionarniho
stavu zvySovdna az k 70 mm/min. Pomér dvou po sobé ndsledujicich rychlosti se

pohyboval v rozmezi 1,4 : 1az 1,7 : 1.

Po vyhodnoceni optimélni deformaéni rychlosti pro superplastickou deformaci na
zékladé mé&feni parametru rychlostni citlivosti byly vzorky za riznych teplot deformovany

do lomu s konstantni rychlosti pfi¢niku. Vzhledem k odek4dvanym hodnotdm taZnosti byla
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pouzita sada vzorkii menditho rozméru (lo=7,5 mm), aby bylo zajisténo, Ze pii vSech
teplotach nastane lom i vramci omezenych geometrickych rozmérG aparatury. Byla
zvolena rychlost pti¢niku 20 mm/min, coz odpovidd pocateéni deformacni rychlosti
4,5-107s". Data byla vtomto piipadé sniména elektronicky s ¢asovym intervalem

113 ms.

Vzorky pro strukturni pozorovani byly deformovany s konstantni rychlosti pfi¢niku
20 mm/min na 10 % plastické deformace pti teplotach od 573 do 798 K. Pii teplotach
723 K a vyssich bylo nutné deformaci realizovat v ochranné atmosféte Ar, aby se zamezilo
vzniku oxidické vrstvy na povrchu vzorku. Byla pouZita aparatura s vodnim uzavérem.
Vzorek, Celisti i tahla deformacniho stroje byly umistény do ocelové trubky. Ta byla
v dolni ¢asti ut€snéna silikonovym tmelem, v horni ¢asti byl nejprve ponechan otvor, aby
bylo mozné trubku proplachnout argonem. Nasledné byla do specidlniho elementu v horni
¢asti trubky napusténa voda, kterd zabranila priniku vnéj$i atmosféry do aparatury béhem

experimentu.

4.3 Strukturni pozorovani

Strukturni pozorovani se zakladala pfedevsim na metodach svételné mikroskopie a AFM
(Atomic Force Microscopy). Po vylesténi vzorky nebyly leptany, ke zviditelnéni
mikrostruktury bylo vyuzito jevu pokluzu po hranicich zrn. Pfi plastické deformaci
zkoumaného materialu se jednotliva zrna viéi sobé pohybuji (a to i ve sméru kolmém na
osu deformace) a méni tak topologii pivodné hladkého lesténého povrchu vzorku. Po 10%
plastické deformaci jiz vznikne na povrchu vzorku reliéf poskytujici dostate¢ny kontrast

pro svételnou mikroskopii i AFM.

K pozorovanim metodou svételné mikroskopie byl pouzit mikroskop Olympus IX 70
pro zvétSeni 50 - 750 x a mikroskop Neophot 21 od firmy Carl Zeiss Jena pro zvétSeni
1000 —2000 x. Oba pfistroje umoZiuji pozorovani v polarizovaném svétle. Pfistroj
Neophot 21 navic umoziiuje pozorovani pii Sikmém osvétleni vzorku. Pfi zvétSenich 1000
a 2000 x byl pouzit imerzni olej pro zvétSeni hloubky ostrosti. Snimky byly potizeny

digitalnim fotoaparatem Olympus.
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Pro pozorovani pomoci AFM tzv. kontaktni metodou byl pouZit ptistroj Explorer dry
scanner od firmy Thermomicroscopes. Pii kontaktni metodé je hrot (zde o poloméru 50 nm)
pfitla¢ovan na vzdalenost nékolika nm k povrchu vzorku. Pfi scanovani je pomoci laserového
paprsku métena soutadnice z v jednotlivych bodech. Piistroj tak umoZiuje ziskat nejen obraz,
ale zaroven i kvantitativni informaci o topologii povrchu. Toho bylo vyuzito k méfeni pokluzu
po hranicich zrn. Studovany byly vzajemné posuny zm na ose z, nikoliv v roving x -y, jak je
tomu v piipadé¢ markerovych metod. Scanovany byly oblasti o riznych plochdch (coz

odpovida riiznym zvétSenim) v rozmezi od 100 x 100 pm? do 1x 1 pm®.

Obéma vySe uvedenymi metodami byla zkoumdna mikrostruktura materidlu

deformovaného na 10 % plastické deformace s podateéni deformaéni rychlosti 2-1072s™

pii rznych teplotach od 573 do 798 K.

Mikrostruktura materialu byla navic studovana i metodou transmisni elektronové
mikroskopie (TEM) na mikroskopu JEOL JEM 2000 FX. Zkouméany byly vzorky
deformované pii teplotach v rozmezi 573 - 798 K a material v zakladnim stavu. Material
pro pozorovani TEM byl odebran z nedeformovanych hlav vzorkil. Na brusce Struers byl
nejprve ztencen na tloustku 0,15 mm a mechanickou raznici z né&j byly vyrazeny disky
o pruméru 3 mm. Ty byly posléze elektrolyticky sleStovany na zatizeni Tenupol fy. Struers
pfi teploté¢ — 15 °C, napéti 10 V a proudu 100 mA. Pouzit byl elektrolyt 33 % HNO; +
metanol. Vlastni pozorovani na TEM provedl Dr. Miroslav Cieslar. My piispévek spo¢iva

v navrzeni experimentu a interpretaci vysledkd, podilel jsem se rovnéz na piipraveé vzorka.
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5. EXPERIMENTALNI VYSLEDKY

5.1 Deforma¢éni zkousky

Vysledky tahovych zkouSek se zménami deformacnich rychlosti jsou uvedeny na obr.
12-21. Na obr. 12 je pro rizné teploty vrozmezi 573 - 823 K vynesena zavislost
skute¢ného deformacéniho napéti na pomérném prodlouzeni v pocateéni fazi tahové
zkousky, kdy byly vzorky deformovany s pocatedni deforma¢ni rychlosti 1-107 s

Hodnoty napéti o, jsou uvedeny v tab. 1.

T [K] ooz [MPa]
573 11,8
673 3,5
723 2,1
773 1,4
798 1,1
823 1,7

Tab. 1: Mez o, pii po¢ateéni deformaéni rychlosti 1107 s

16 e p—— iii;ﬁ = ——"
§ 14 /
DRT
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8 ——823K ]
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Obr. 12: Deformadni kiivky pro po¢atecni deformacéni rychlost 1-107™ s
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Obr. 14: Zavislost log o na log & pro deformaéni teploty 573 — 798 K

32




logo [MPa]

0,5
0,0 i_:_ast‘

-0,5 -

_1’0 T T T

logé[s™']

Obr. 15: Zavislost log 6 na log ¢ pro deformaéni teplotu 823 K
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Obr. 16: Zavislost parametru m na logaritmu deformaéni rychlosti pro teplotu 573 K
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Obr. 17: Zavislost parametru m na logaritmu deformac¢ni rychlosti pro teplotu 673 K
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Obr. 18: Zavislost parametru m na logaritmu deformacni rychlosti pro teplotu 723 K
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Obr. 19: Zavislost parametru m na logaritmu deformacni rychlosti pro teplotu 773 K
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Obr. 20: Zavislost parametru m na logaritmu deformaéni rychlosti pro teplotu 798 K
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Obr. 21: Zavislost parametru m na logaritmu deformacni rychlosti pro teplotu 823 K

Vidime, Ze deformacni napéti s rostouci teplotou od 573 do 798 K klesa, pii dal$im
zvySovani teploty dochazi k jeho opétovnému nariistu. Pokles napéti pii zvySeni teploty
z 573 na 673 K je vyraznéjsi nez v oblasti vyssich teplot. Vyneseme-li v§ak zavislost Ino
na 1/T (viz obr. 13), vidime, Ze vSechny body, s vyjimkou bodu odpovidajicimu teploté
823 K, lezi ptibliZzné na piimce, coZ je v souladu se vztahem (14). Deforma¢ni napéti jsou
obecn¢ velmi nizka, tj. s vyjimkou deformace pii 573 K se pohybuji v fadu jednotek MPa.

Materiél vykazuje jen velmi malé deformaéni zpevnéni.

Na obr. 14 jsou uvedeny zavislosti logo na logé ziskané metodou nahlych zmén
deformaéni rychlosti pro teploty 573 - 798 K. Zavislost pro teplotu 823 K je pro
prehlednost vynesena samostatné v obr. 15. S rostouci teplotou opét pozorujeme pokles
deformacniho napéti az k teploté¢ 798 K, pfi teploté 823 K jeho opétovny nartst. K¥ivky
maji pfiblizné sigmoidélni pribch, ocekavany pro materidl vykazujici superplastické
vlastnosti, nejsou v§ak tplné, nebot’ pii vétsing teplot nebylo mozZné ziskat data pro oblast

III. Divodem byly omezené moZnosti experimentalni aparatury.

Na obr. 16 -21 jsou uvedeny zavislosti parametru rychlostni citlivosti napéti na
logaritmu deformaé¢ni rychlosti pro rizné deformadni teploty. U kiivek odpovidajicim

teplotam 573 - 798 K vidime celkovy posun k vy$§im hodnotdm parametru m s rostouci
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deformaéni teplotou. Poloha maxima vzhledem k deformaéni rychlosti se vSak vyrazné
neméni, ziistavé pro teploty 573 - 798 K v blizkosti hodnoty 1-107 s Diky posunu celych
kiivek k vy$§im hodnotdm parametru m se vSak steplotou méni minimalni deformacni
rychlost potfebna k dosazeni hodnoty m = 0,3, ktera vymezuje pocatek superplastické oblasti
II. Zatimco pii nizsich teplotich se jedna o deformaéni rychlosti v blizkosti 1-107 s, pH
teploté 798 K zadina oblast II jiZ u deformaéni rychlosti 5-107° s, PHi zvy3eni deforma&ni
teploty na 823 K pozorujeme vyrazny posun celé kiivky kniz§im deformacnim
rychlostem. Maximum se nyni nachézi u hodnoty 1-107s™, na ose deformaénich rychlosti

tedy doslo k posunu o cely jeden fad.

Na obr. 22 jsou uvedeny deformacni kiivky vzorku, které byly deformovany do lomu
s po&atetni deformacni rychlosti 4,5-107s". Deformaéni kiivky pro teploty 773 a 798 K
jsou uvedeny pouze do 1200 %, protoZe pii vyS$Sim stupni deformace jiz byla piilis velka
chyba méteni, souvisejici s obtiznou registraci velmi malych sil danych vysokou
deformaéni teplotou a zaroveii malym prifezem vzorku. Deformadni rychlost byla
zamémé zvolena o néco vyssi nez rychlost, pfi které byly u studovaného materidlu
namé&feny maximalni hodnoty parametru m (1-107s™). V piipadé tahové zkousky
s konstantni rychlosti pfi¢niku skute¢na deformaéni rychlost s deformaci klesa, a bylo
74douci, aby se idedlni hodnoty 1-10%s™ docililo pozdg&ji v pribshu deformace, kdy zaéne
nartstat pravdépodobnost, Ze dojde k zaSkrceni vzorku. Deformacni zkousky byly

s ohledem na vysledky ptedchozi série experimentil provedeny pfi teplotach 573 - 798 K.

Dosazené hodnoty taznosti jsou dokumentovany fotografii deformovanych vzorki
(obr. 23). Maximalni taznosti, 2130 % bylo dosazeno pii deformacni teploté 773 K. I pfi
teploté 798 K se vSak taznost stéle blizila 2000 %. Pii teploté 573 K taznost ¢inila 410 %,
coz lze jesté stale povazovat za superplastické chovani. Z obr. 22 nicméné vidime, Ze
deformacni k¥ivka pii teplot¢ 573 K ma pribéh vyrazné odlisny od deformacnich kiivek
pti vysSich teplotach: deformaéni napéti pii 573 K béhem deformace velmi vyrazné klesa.

Teplotni zavislost meze o, je obdobna, jako v piipadé deformaéni rychlosti 1-107 s, jak

ilustruje tab. 2.
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T [K] Goz2 [MPa]
573 67
673 17
723 13
773 7
798 10

Tab. 2: Teplotni zévislost meze o, pfi pocate¢ni deformacni rychlosti 4,5 - 107251

Napéti s rostouci teplotou klesa, u teploty 798 K pozorujeme jeho mirny nartst.
Celkovy prub¢h deformacnich kiivek pfi teplotach 773 a 798 K Ize vSak s ohledem na vySe

diskutovanou chybu méfeni povaZovat za identicky.

Obr. 24 a 25 ilustruji korelaci mezi teplotni zavislosti taznosti a parametru m. Obé
zavislosti maji s vyjimkou oblasti odpovidajici teplotdm 798 — 823 K kvalitativné stejny
pribéh. S rostouci teplotou pozorujeme u obou veli¢in nartst, ktery je mezi teplotami 673

a 723 K méné vyrazny nez v ostatnich teplotnich oblastech.
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Obr. 22: Deformaéni k¥ivky pro po&ateéni deformaéni rychlost 4,5-107s™
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Obr. 24: Zavislost taznosti na deformacni teploté
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Obr. 25: Zavislost maximalni hodnoty parametru m na deformaéni teploté

5.2 Strukturni pozorovani

5.2.1 Metoda svételné mikroskopie

Metodou svételné mikroskopie byla studovana mikrostruktura vzorkt deformovanych
na 10 % plastické deformace s po&ateéni deformadni rychlosti 2-107s™ pii teplotach od
573 do 798 K. Z provedenych pozorovani vyplyva, Ze plastickd deformace u zkoumaného
materidlu neprobihd homogenné. Tento jev je spole¢ny pro vSechny uvedené deformacni
teploty, nicméné homogenita deformace u vysSich teplot roste, jak ilustruji obr. 26 - 28. Pfi
porovnani snimk materidlu deformovaného pii teplotach 673, 773 a 798 K vidime, Ze
nedeformované oblasti, jevici se na snimcich jako svétlé, maji pti vysSich teplotdch mensi

rozmery.

U teplot 573 a 673 K se velikost a tvar nedeformovanych oblasti v podstaté shoduji
(obr. 29 a 30), pouze v piipadé teploty 673 K se reliéf celkove jevi jako vyrazngjsi. V obou
ptipadech zpravidla pozorujeme pésy o Sitce 10 — 30 pum, ¢asto orientované piiblizné 45°

k ose tahu. Obr. 31 ilustruje, Ze se jedna o oblasti, kde neprobihal pokluz po hranicich zrn,
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a povrch vzorku zde tudiz zistal hladky. Na snimku 32 se podafilo zachytit abnormalng
velkou plochu, na které probihal pokluz po hranicich zrn pfibliZné homogenné. Snimek je
i pres velké zvétSeni (2000 x) pom&rné ostry, a Ize tak dobie rozlisit jednotliva zrna. Jejich
velikost ma pomérné Sirokou distribuci, mizeme viak konstatovat, Ze pii teploté 673 K je

vétSina mensi nez 2 pm, misty se objevuji i zrna s rozmérem mensim neZ 1 pm.

Pii teplotach 723 a 773 K je 8ifka nedeformovanych oblasti zpravidla do 20 pm, jak
ilustruje obr. 33, na némz je dobie patrnd i jejich orientace pod thlem 45° ke sméru tahu.
Velikost zrna Ize urcit ze snimka 34 a 35. Pii teploté 723 K m4 vét§ina zrn velikost 1,5 - 2 um,
objevuji se v8ak jiz i zrna s velikosti pfesahujici 3 pm. Pfi teplot¢ 773 K pozorujeme
v n¢kterych oblastech stale zrna s velikosti 2 um, ale misty i1 zrna s velikosti dvojnasobnou.
Situaci pii teploté 798 K ilustruji obr. 36 a 37. Nedeformované oblasti maji zpravidla Sitku
do 10 pm. Opét pozorujeme zrna riznych velikosti — misty se stdle je$té¢ objevuji zrna
dvoumikronova, vyjimkou vSak nejsou ani zrna s velikosti blizici se 5 um. I pfes zna¢nou
Sitku distribuce velikosti zrn pti kazdé z teplot tedy miiZeme konstatovat, Ze u studovaného
materidlu dochazi k mirnému rastu zrn se zvySujici se deformacni teplotou. Piesto velikost
vétSiny zrn v oblastech, kde dochdzelo k pokluziim po hranicich, nepfesahuje ani pfi
deformacni teploté¢ 798 K hodnotu 5 um. O velikosti zrn v oblastech, kde k pokluzim
nedochézelo, pouZita metoda neposkytuje Zadnou informaci. Uvedend tvrzeni na né tedy

nelze uplatnit.
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Obr. 26: Svételna mikroskopie - materidl deformovany na 10 % plastické deformace pfi

teploté 673 K, &, =2-107s"
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Obr. 29: Svételnd mikroskopie - material deformovany na 10 % plastické deformace pfi

teploté 573 K, &, =2-107s"

Obr. 30: Svételna mikroskopie - materidl deformovany na 10 % plastické deformace pfi

teploté 673 K, &, =2-107s""
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Obr. 31: Svételna mikroskopie - material deformovany na 10 % plastické deformace pii

teploté 573 K, £, =2-107s

Obr. 32: Svételna mikroskopie - materidl deformovany na 10 % plastické deformace pti

teplotd 673 K, &, =2-107s"
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Obr. 33: Svételnd mikroskopie - material deformovany na 10 % plastické deformace pfi

teplotd 773 K, &, =2-107s""

Obr. 34: Svételnd mikroskopie - material deformovany na 10 % plastické deformace pfti

teplot& 723 K, &, =2-107s™"
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Obr. 35: Svételnd mikroskopie - material deformovany na 10 % plastické deformace pfi

teploté 773 K, &, =2-1075""

Obr. 36: Svételnd mikroskopie - material deformovany na 10 % plastické deformace pti

teploté 798 K, &, =2-107s™
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Obr. 37: Svételna mikroskopie - material deformovany na 10 % plastické deformace pii

teplot& 798 K, &, =2-107s™

5.2.2 Metoda AFM

Metodou AFM byla studovana stejnd sada vzorkil jako v pfipadé svételné

mikroskopie, tj. vzorky deformované pti teplotach 573 -798 K na 10 % plastické

deformace s potateéni deforma&ni rychlosti 2-107s™. Kromg vétsich zvétseni ve srovnani
se svételnou mikroskopii umoznila metoda AFM studovat vzdalenost, o kterou pii pokluzu
po hranicich zrn jednotlivd zrna zménila polohu vi¢i svym sousedim. Tato vzdalenost

byla sledovéana v ose z, tj. kolmo k rovin€ povrchu vzorku.

Studium povrchu deformovaného materidlu metodou AFM poskytlo dalsi informace
o charakteru nedeformovanych oblasti, které byly pozorovany svételnym mikroskopem.
Vyskovy rozdil mezi okrajem nedeformované oblasti a oblasti sousedni, kde deformace
probihala, ma obvykle hodnotu v rozmezi 500 — 850 nm, nejedna se vSak o pokluz na
urovni jedné hranice. Tento jev ilustruje obr. 38. Z uvedenych profili je patrné, Ze takovéto
vyskové rozdily jsou realizovany na vzdalenosti n€kolikanasobné piekracujici velikost
zrna. Z toho plyne, Ze vySkové rozdily na hranicich nedeformovanych oblasti vzniknou na
jakési ,kaskadé“, tvofené nékolika sousedicimi fadami zrn, mezi nimiZz dochazi

k vyraznym pokluziim. Na vzorku deformovaném pfi teploté 673 K byly misty pozorovany
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i vyskové rozdily prekracujici 1 pm. Pfi porovnani teplot 573 a 673 K se vySkové rozdily

vvvvvv

Dale byl pii riznych deformaénich teplotaich zkoumén charakter pokluzi, které
prob&hly na jedné hranici. Vysky jednotlivych pokluzt (tj. vzdalenosti, o kterou zrna
zménila vzijemnou polohu v ose z) maji, podobné jako velikost zm, znatny rozptyl.

Uvéadéné hodnoty proto maji pouze orientaéni charakter.

Pii teploté¢ 573 K dochdzelo na jednotlivych hranicich k pokluzim zpravidla do
150 nm, ojedin€le do 200 nm. Toto pozorovani lze ilustrovat na obr. 39. Z néj lze zaroven
pro teplotu 573 K urcit velikost zrna — vidime, Ze vétSina zrn v oblasti, kde dochézelo
k pokluziim, ma velikost 0,6 - 1,1 pum. Pfi teplot¢ 673 a 723 K méla opét vyska
jednotlivych pokluzd vét§inou hodnotu do 150nm, ojedinéle vSak az 300 nm. Typicky
prib¢h pokluzu po hranicich zrn pfi teplot¢ 723 K ilustruje obr. 40. Zaroven vidime, Ze
velikost zrna, zpravidla v rozmezi 1,5 - 2 um, souhlasi s pozorovanimi metodou svételné
mikroskopie. Uréovani velikosti zrna metodou AFM pfi teplot€¢ 673 K stejné jako pfi
teplotach 773 a 798 K nebylo tak efektivni jako v pfipadé svételné mikroskopie. Na viné je
pravdépodobné oxidicka vrstva na povrchu vzorku, kterd ztéZovala rozliSeni hranic
v mistech, kde nedoslo k vyraznéjsimu pokluzu. Pribéh pokluzu po hranicich zrn v detailu
ilustruji obr. 41 a 42. Obr. 42 navic dokumentuje jev rotace zrn. Obr. 43 a 44 ilustruji situaci
pii teplotdich 773 a 798 K. Pfi obou teplotach dochazi bézné k pokluziim o 200 - 300 nm.
Z profilti byl odeéitan rozdil vySek povrchi sousedicich zrn, nikoliv rozdil maximadlni
a minimalni vy$ky v misté hranice. U hranic se pfi teplotach 773 a 798 K vyskytuji Gtvary,
které podle mého nazoru souvisi s oxidickou vrstvou, a ne s pivodni topologii povrchu
materidlu. Z toho divodu nebyly pti odecitani vysky pokluzi brany v potaz. Piesto je
ziejmé, Ze pti teplotach 773 a 798 K nabyva vyska jednotlivych pokluzi vyssich hodnot

nez v pripadé vSech nizsich teplot.

Pti velkych zvétSenich byly metodou AFM v materidlu pozorovany utvary
s charakteristickymi rozméry menS$imi, nez je vySe uvedena velikost zrna. Na jejich
hranicich neprobihaly pokluzy. Obr. 45 - 49 dokumentuji, jak se velikost téchto utvart méni
steplotou. Pii 573 K jsou sotva rozliSitelné, povrch je v podstaté hladky. Nerovnosti maji
vysku fadov¢ jednotek nm. P teploté 673 K se jiZ jedna o utvary s rozmérem 50 - 200 nm,
ojedinéle az 300 nm, s vySkou 10 - 30 nm. Na vzorku deformovaném pii teplote¢ 723 K

jsou jejich rozméry do 100 nm a vySka do 10 nm. S dal§im zvySovanim teploty se tyto
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utvary op€t zveétSuji. Pii 773 K je jejich rozmér sice stdle do 100 nm, maji viak zhruba
dvojnasobnou vysku, tedy do 20 nm. Pfi teplot& 798 K maji tyto utvary rozmér 100 - 150 nm,

misty az 250 nm. Jejich vySka se pohybuje v rozmezi 10 - 30 nm.
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Obr. 38: AFM - material deformovany na 10 % plastické deformace pii teploté 673 K,
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Obr. 39: AFM - material deformovany na 10 % plastické deformace p¥i teploté 573 K,
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Obr. 40: AFM - material deformovany na 10 % plastické deformace pfi teploté 723 K,
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Obr. 41: AFM - material deformovany na 10 % plastické deformace pii teploté¢ 723 K,
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Obr. 42: AFM - material deformovany na 10 % plastické deformace pfi teploté 723 K,

£ =2-1075"
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Obr. 43: AFM - material deformovany na 10 % plastické deformace pfi teploté 773 K,

£y =2:1075"
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Obr. 44: AFM - material deformovany na 10 % plastické deformace pii teploté 798 K,

& =2-107s"
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Obr. 45: AFM - materidl deformovany na 10 % plastické deformace pii teploté¢ 573 K,
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Obr. 46: AFM - material deformovany na 10 % plastické deformace pii teploté 673 K,
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Obr. 47: AFM - material deformovany na 10 % plastické deformace pfi teploté 723 K,
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Obr. 48: AFM - material deformovany na 10 % plastické deformace pfi teplot& 773 K,

& =2-107s"
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Obr. 49: AFM - material deformovany na 10 % plastické deformace pii teploté 798 K,

& =2-107s"
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5.2.3 Metoda TEM

Pozorovani metodou transmisni elektronové mikroskopie poskytla predevsim
informace o vyvoji velikosti zrna s rostouci teplotou. Na rozdil od obou vySe uvedenych
metod jsou zrna metodou TEM dobte viditelna i v mistech, kde se materidl nedeformoval.
Obr. 50 a 51 dokumentuji mikrostrukturu materialu v zékladnim stavu. Vidime, Ze rozmér
vetSiny zrn na snimcich je v rozmezi 0,3 - 1 pm, misty se vSak objevuji zrna s velikosti
2 um, mnohdy obsahujici nizkouhlové hranice. Snimky materidlu v zdkladnim stavu také
ukazuji mnozstvi defektd, které u vzorkd deformovanych za vyssich teplot nepozorujeme.
Na snimcich mikrostruktury p¥i vysich teplotdch jsou naopak dobfe viditelné jemné
precipitaty. Velikost zrn pii teploté 573 K je prakticky stejna jako u materidlu v zakladnim
stavu, viz obr. 52. I zde pozorujeme nizkouhlové hranice ve vétsich zrnech, zmizely vSak
siln€ deformované oblasti. Pfi teploté 673 K pozorujeme zrna s rozmérem obvykle 1 -2
pm, vyjimkou vS$ak nejsou ani zrna s rozmérem 3 pum. Misty se stale je$t¢ objevuji zrna
submikronovad, viz obr. 53. Struktura materialu pfi teplotich 673 a 723 K je srovnatelna,
jak ilustruje obr. 54. Dalsi zvySeni teploty na 773 K vede opét k ristu zrn. VEtsi pocet zrn
ma rozmér minimalné 2 pm, n€ktera vsak i vyrazné vice. Na obr. 55 naptiklad vidime
mimotadné velké zrno s rozmérem vice nez 5 um. Obr. 56 ilustruje situaci v materialu pii
teplot¢ 798 K. Mikrostruktura je podobna jako pfi 773 K, zrna v8ak maji v priméru jesté
o néco veétsi rozmeér. Zrn s rozmérem mensim nez 2 um je jiz velmi mdlo, zrna s velikosti
presahujici 5 pm nejsou vyjimkou. I nejvétsi pozorovana zrna maji stle velikost do 10 pm. Ve

sty¢nych bodech ti zrn se hranice velmi ¢asto setkavaji pod thlem 120°.
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Obr. 52: TEM — material zihany 1 hod. pii teploté 573 K

63



Obr. 55: TEM — materiél Zihany 1 hod. pii teploté 773 K
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Obr. 56: TEM — material Zihany 1 hod. pfi teploté 798 K

65



6. DISKUZE

Naméfena zavislost deformaéniho napéti na teploté pro pocateéni deformacni rychlost

1-107s™, uvedend na obr. 12, je v souladu se zavislosti o&ekévanou pro superplastickou
deformaci [1]. Klesajici uroveii deformaéniho napéti s rostouci deformaéni teplotou je
jednou ze zakladnich charakteristik plastické deformace. Fakt, Ze materidl vykazuje jen
velmi malé deformaéni zpevnéni, rovnéZ odpovida dosavadnim experimentalnim
poznatkim o prib&hu superplastické deformace. Narust deformaéniho napéti pii teploté
823 K je s nejvétsi pravdépodobnosti diisledkem hrubnuti jemnozrnné struktury materialu.
Vzhledem k pozorovanym rozmérim zrn pii teplotach 773 a 798 K lze ptedpokladat, Ze pii
teploté¢ 823 K jiz bude rozmér zrna natolik velky, Ze jeho vliv na uroveni deformaéniho
napéti zaCne prevazovat nad vlivem deformacni teploty. Ze smérnice zavislosti Ino na

1/T miize byt podle vztahu (14) uréena hodnota aktivadni energie Q,, omezime-li se na

teplotni interval 573 - 798 K. Hodnota napéti pro deformaéni teplotu 823 K jiz lezi, z vyse
uvedeného divodu, mimo pfiblizné linearni zavislost, kterou pozorujeme u nizsich teplot.
S pouzitim naméfenych hodnot parametru m lze na zdkladé vztahu (16) ziskat hodnotu

aktivaéni energie pii konstantnim napéti O . Ta se pro studovany material pohybuje

v rozmezi od 79 kJ/mol pfi deformacni teplot¢ 798 K do 112 kJ/mol pii teploté 573 K.
Uvedené hodnoty jsou niz§i neZ hodnota aktivacni energie miizkové difuze v Al (142
kJ/mol) [57], velmi dobte v§ak odpovidaji hodnoté aktivacni energie difuze po hranicich
zrn v Al (86 kJ/mol) [56]. Nejpresnéjsi shody bylo dosazeno pfi deformacni teploté
odpovidajici optimalnim podminkdam pro superplastickou deformaci, tj. pfiblizn¢ 773 K
(viz naméfena zavislost taZnosti na deformaéni teplote), kdy byla naméfena aktivaéni
energie 87 kJ/mol. Je vSak tfeba podotknout, Ze ziskané hodnoty maji pouze orienta¢ni
charakter a bez dal$itho vyzkumu (naptiklad méfeni prahového napéti) z nich nelze ziskat
jednozna¢né informace o mechanizmech, které se pii deformaci studovaného materidlu
uplatiiuji. Pro srovnani uvadim vysledek Parka et al. [60], ktery ziskal pro komeréni slitinu
5083 (Al — 4,4 Mg — 0,7 Mn — 0,15 Cr) pfipravenou metodou ECAP hodnotu aktivadni
energie 63 kJ/mol. Fakt, Ze je tato hodnota niz$i nez hodnota aktivadni energie difuze po
hranicich zrn v Al, Park zdivodiiuje nerovnovaZznou strukturou hranic zrn ve studovaném

materialu.

Sigmoidalni charakter naméfenych zavislosti log ¢ na logé (obr. 14 a 15) souhlasi

s prib&hem ocekavanym pro superplasticky material. Uroven deforma¢nich napéti klesa
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s rostouci teplotou v intervalu 573 - 798 K, s dal$im zvySenim teploty opét roste. Jedna se
o stejny jev, jako v piipadé vysSe diskutovanych deformaénich kifivek pro pocateCni
deformaéni rychlost 1-107s”. Naméfena zavislost parametru rychlostni citlivosti na
deformacni teplot¢ rovnéz spliiuje oéekdvani. NarlGst hodnoty parametru m s rostouct
deformaéni teplotou je dal$im charakteristickym rysem superplastické deformace.
Maximalni hodnoty parametru m jsou v pifipad¢ studovaného materidlu pomérné vysoké,
pii teplotach 773 a 798 K je m > 0,6 . Horita et al. [59] ziskal pro material Al - 3 Mg - 0,2 Sc
ptipraveny metodou ECAP maximalni hodnotu parametru m rovnou 0,5 pii deformacni
rychlosti mirmn& ptes 102s”, ovem pii vyrazn& nizsi deformaéni teploté 673 K. Lee et al.
[52] srovnaval superplastické vlastnosti slitin pfipravenych metodou ECAP o slozeni
Al-3Mg-0,2 Zr, Al-3 Mg-0,2 Sc a Al-3 Mg-0,2 Sc-0,12 Zr. V pfipad¢ slitiny
Al -Mg - Sc dospél ke stejnym vysledkiim jako Horita, pro slitinu Al - Mg - Sc - Zr ziskal
maximalni hodnotu parametru rychlostni citlivosti opét 0,5, ale pii vys$si deformaéni teploté
773 K. Maximum se i v tomto p¥ipadé nachazelo u deforma&ni rychlosti 1-107s™. Slitina
Al -Mg - Zr se pii teplotach 673 K a 773 K, ale jiz ani pfi teplot¢ 573 K, vlivem hrubnuti

Jjemnozrmné struktury nedeformovala superplasticky.

Do 798 K se nepozoruje vyrazné&jsi vliv teploty na polohu maxima parametru m. Tento
jev muze byt vysledkem dvou protichidnych vlivii. ZvySeni teploty by mélo
superplastickou oblast II posunout smérem k vys$S§im deformacnim rychlostem, zaroveri
vSak lze ocekavat mirny nartst velikosti zrna, ktery ma vliv opacny. Deformaéni rychlost
1-107s™" | u niZz pozorujeme maximalni hodnoty parametru m se jiz bliZi rychlostem
charakteristickym pro tzv. vysokorychlostni superplasticitu, kterda ma mimotadny vyznam
pfi komerénim uplatnéni superplastického tvafeni. Nahly posun zavislosti m na logé
k o jeden t4d niz§im deformaénim rychlostem pti teploté 823 K lze pfiist vyraznéj$imu
rastu zrna. Tento posun, spolu s pozorovanym nartistem deformaéniho napéti, naznaduje,
Ze pii teploté 823 K jiz precipitaty obsahujici Zr a Sc v materidlu nejsou schopny efektivné
blokovat pohyb hranic zrn. Velkd ¢ast hranic je po zpracovani materidlu metodou ECAP
v nerovnovazném stavu, jak ostatné naznacuji i pozorovani TEM (obr. 50 a 51). Hnaci
silou rtstu zrn je snaha materidlu prejit do stavu termodynamické rovnovahy. Hranice zrn
maji pii teplot¢ 823 K jiz velmi vysokou mobilitu, protoZe jejich migrace je spjata
s tepelné aktivovanymi procesy. Pfi takto vysoké teploté nelze vylou¢it ani hrubnuti

blokujicich ¢astic, které vede k poklesu brzdné sily pro migraci hranic zrn [64]. Z t&chto
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divodii nastane v momenté, kdy precipitaty piestanou byt schopné hranice blokovat,

rychly rist zrn a material zacne ztracet své superplastické vlastnosti.

Z namé&fenych hodnot taznosti (viz obr. 23), stejné jako z méfeni parametru rychlostni
citlivosti, je vSak zfejmé, Ze precipitaty obsahujici Zr a Sc jsou ve studovaném materialu
schopny stabilizovat jemnozrnnou strukturu do té miry, aby se mohl deformovat
superplasticky jesté pfi teploté 798 K. Tento fakt byl potvrzen i metodou TEM. Pii teploté
798 K maji i nejveétsi pozorovana zrna stale velikost do 10 pm. Dosazené taznosti 2130 %
pfi 773 K a 1950 % pii 798 K jsou mimofadné vysoké, tadi se k dosud nejvys$im
dokumentovanym taznostem u slitin Al - Mg. Uvedené vysledky jsou navic ojedinglé tim,
ze takto vysoké hodnoty taznosti byly pozorovany pfi neobvykle vysokych deformaénich
teplotach, coz opét svédéi o velmi dobré schopnosti precipitati obsahujicich Zr a Sc
stabilizovat jemnozrnnou strukturu. Pro srovnani napiiklad Horita et. al [59] zaznamenal
uslitiny Al-3 Mg-0,2 Sc pfipravené metodou ECAP taznost 2280 % pfi pocate¢ni
deformaéni rychlosti 3,3-107s™, oviem p¥i podstatng nizsi deformadni teploté 673 K. Lee
et al. [52] zaznamenal u materidlu Al-3 Mg-0,2 Sc-0,12 Zr maximalni taZnost pfi
potateéni deformaéni rychlosti 1-107s™ a teploté 773 K, coZ jsou podobné podminky jako
v ptipadé¢ mnou studovaného materialu Al -4,5 Mg-0,2 Zr-0,2 Sc. Zjisténad hodnota
taznosti 1680 % vsak byla niz§i. PH pocatedni deformadni rychlosti 3,3:107s” mel
materidl taznost jiZ jen 1230 %. Tato pocate¢ni deformacni rychlost je piitom stéle
jedté niz$i nez potateéni deformaéni rychlost 4,5-107s™ | pfi niZ jsem u materialu

Al -4,5Mg-0,2 Zr - 0,2 Sc naméfil taznost 2130 %.

Pribéh deformaénich kfivek pro polateéni deformacni rychlost 4,5-107s
a deformadni teploty, pii nichZ byly pozorovany maximalni hodnoty taznosti (773 a 798K),
viz obr.22, odpovida, stejn€ jako nizka turoveri deformacnich napéti, dosavadnim
experimentalnim poznatkiim o superplastické deformaci. Pro srovnani uvadim na obr. 57
deformacni kiivky pro material Al - 1,5 Mg - 0,2 Zr - 0,2 Sc pfipraveny metodou ECAP,
deformovany pfi teplotdch 723 a 773 K s po&atetni deformaéni rychlosti 2-107s™.
Jedna se o vysledky experimenti, které jsem provedl mimo rdmec této prace. Material
Al-1,5Mg - Zr - Sc nebyl zdivodu omezenych rozmérli experimentdlni aparatury
deformovan az do lomu. Vidime, Ze charakter deformaénich kiivek i uroven

deformacnich napéti jsou u obou materialt srovnatelné.
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Obr. 57: Deformagni k¥ivky pro material Al - 1,5 Mg - 0,2 Zr - 0,2 Sc, &, =2-107s™"

Hodnoty deformaénich napéti, které uvadi Lee et al. [52] pro material Al - 3 Mg - 0,2
Sc - 0,12 Zr deformovany riiznymi deforma¢nimi rychlostmi pfi teploté 773 K, jsou mnou

ziskanym hodnotdm pro Al - 4,5 Mg - 0,2 Zr - 0,2 Sc rovné&z velmi blizké.

Srovnatelny pribeh zavislosti taznosti a parametru rychlostni citlivosti na deforma¢ni
teploté dokumentuje dal$i vyznamny rys superplastické deformace, a sice fakt, Ze
superplastické materidly dosahuji mimotfaddné vysokych hodnot taznosti piedevsim diky

vysoké rychlostni citlivosti napéti. Tento jev byl bliZze popsan v tvodu prace, v &asti 2.2.3.

Strukturni pozorovani metodami svételné mikroskopie, AFM a TEM prokazala, ze
metodou ECAP lze u studované slitiny piipravit ultrajemnozrnnou mikrostrukturu
s velikosti zrna v submikronovém oboru. Mikrostruktura v3ak neni zcela homogenni,
velikost zrna ma pomémé Sirokou distribuci. V ramci vétSich zrn &asto pozorujeme
nizkothlové hranice. V materidlu jsou navic velké dislokaéni hustoty, hranice zrn se
v TEM jevi jako neostré, coZ sv&d¢i o tom, Ze jsou v nerovnovazném stavu. VSechny
popsané jevy jsou snejvetsi pravdépodobnosti diisledkem procesu ECAP. Pfi zvysené
teploté se diky tepeln¢ aktivovanym procestim zvy$i mobilita dislokaci, které tak mohou

snadno putovat k nejbliZ§im mistiim anihilace, jimiZ jsou pravdépodobné hranice zrn.
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Zvy$ena teplota zaroveil zpusobi, Ze hranice zrn zanou piechazet do rovnovazného stavu.
Disledkem uvedenych procest je, Ze pii teploté 573 K jiz v materidlu nepozorujeme témet
zadné dislokace a hranice zrn se v TEM jevi jako vyrazng ostiejsi. Velikost zrn je vSak pfi
teplot¢ 573 K stejnd jako v zékladnim stavu materidlu, protoZe migraci hranic brani
precipitaty obsahujici Zr a Sc. Pii dals$im zvySovani teploty precipitaty tuto schopnost
postupné ztraceji, proto pozorujeme mirny rist zrn az k velikostem né€kolika um pfi teploté
798 K. Pii této teploté jsou uhly mezi jednotlivymi hranicemi ve styénych bodech tii zrn
zpravidla blizké 120°, coZz naznacuje, Ze se mikrostruktura bliZi rovnovaZznému stavu.
Pozorovany rast zrn pfi teplotach do 798 K lze v8ak povaZovat za velmi mirny. Fakt, Ze
i pfi teploté 798 K jsou zrna mensi nez 10pum, dokumentuje mimotadné velkou efektivitu
kombinace ptimési Zr a Sc pfi stabilizaci jemnozrnné mikrostruktury slitin Al - Mg
pfipravenych metodou ECAP. To ostatné potvrzuje i vySe diskutované superplastické
chovani studovaného materialu pii vysokych deformacnich teplotach. Pro srovnani Lee et
al. [52] uvadi pro slitinu Al-3 Mg-0,2 Sc-0,12 Zr v zdkladnim stavu po zpracovani
metodou ECAP priimérnou velikost zrna 300 nm, p#i 800 K vsak jiz 10 pm. Park et al. [14]
studoval komer¢ni slitinu 5083 s piimési Sc (Al-4,2 Mg-0,6 Mn 0,1 Cr-0,2 Sc). Po
zpracovani metodou ECAP uvadi velikost zrna 300 nm. V zakladnim stavu materialu po
protlacovani pozoroval Park rovnéz vysoké dislokacni hustoty a neostré hranice zrn. Pii
teploté 723 K mél jiz materidl homogenni mikrostrukturu s velikosti zrna 8 pm. Langdon
et al. [48] pozoroval u slitiny Al -3 Mg -0,2 Sc po zpracovani metodou ECAP rovnéz
velikost zrna v submikronovém oboru, pfi 673 K velikost zrna jesté stdle jen mirné

piesahovala hodnotu 1pm.

Metodou AFM byla v ramci jednotlivych zrn pozorovéana substruktura, tvofena utvary
s velikosti fadové desitek aZ stovek nm. Pozorovani TEM nepotvrdila pivodni hypotézu,
Ze se jedna o subzrna. Navic piitomnost tak vysokého poctu nizkothlovych hranic i za
vysokych teplot je nepravdépodobnd. Je mozné, Ze se jedna o oxidickou strukturu na
povrchu vzorkl. NasvédCuje tomu zavislost velikosti pozorovanych ttvari na podminkach
experimentu. Pii teplot¢ 573 K jsou takika nepozorovatelné, pti teploté¢ 673 K jiZz maji
vyrazn¢ vétsi rozméry. Fakt, Ze pfi teplot€ 723 K jsou tyto utvary opét menSich rozmér,
lze vysvétlit vlivem argonové atmosféry, v niz byl vzorek deformovan. Pii teplotach
niz8ich nez 723 K argonova atmosféra pouZita nebyla. S dal$im nartGstem teploty se rozmér
pozorovanych utvart opét zvétSuje. Vzorek, na némz byla tato struktura nejvyraznéjsi, byl

dodateéné znovu zbrousen, vylestén, a poté op&t zkouméan metodou AFM. Utvary byly
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tentokrat takika nepozorovatelné, coz opét naznacuje, Ze by se mohlo jednat o povrchovy

efekt, nesouvisejici se skute¢nou mikrostrukturou studovaného materialu.

Metoda AFM umozZnila detailngji studovat pribéh pokluzu po hranicich zrn v daném
materialu. Bylo prokazano, Ze s pouzitim této metody je mozné sledovat nejen zmény
vzajemnych poloh zrn, ale i jejich rotaci. AFM tak pfedstavuje alternativu ke klasickym
metodam, zaloZenym na sledovani poloh ryh na povrchu superplasticky deformovaného

vzorku, ¢i naro¢néjsi in situ SEM a TEM.

Me¢feni rozdilu vysek sousednich zrn v misté, kde doslo k pokluzu, prokazala zavislost
velikosti jednotlivych pokluzti na deformacni teploté. Velikost pokluzli ve studovaném
materialu roste s teplotou. Zarovei je vSak vidét, Ze tato zavislost ma kvalitativn€ stejny
prubéh, jako zavislost velikosti zrna na teploté. VEétsi pokluzy na jednotlivych hranicich pii
teplotach 773 K a vysSich je tak spiSe tfeba interpretovat v kontextu ristu zrn, nez
v souvislosti s tepelnou aktivaci. P¥i hrubnuti jemnozrmné struktury se sniZuje celkovy
pocet hranic, které jsou pro pribéh pokluzu po hranicich zrn béhem deformace k dispozici.
Vzhledem k tomu, Ze pokluz po hranicich zrn je pti superplastické deformaci hlavnim
deformacnim mechanizmem, zajist'ujicim makroskopické prodlouZeni vzorku, musi nyni
na jednotlivych hranicich dochazet k vétSim pokluzim. Tim lze vysvétlit i ztratu

superplastickych vlastnosti materidlu, v némz velikost zrna piekro¢i ur€itou kritickou mez.

Lze ofekavat, 7e pii vzristajici velikosti zrn, a v disledku toho i1 vzristajici velikosti
pokluzli na jednotlivych hranicich, nastane pfi uréité velikosti zrn, deformaéni rychlosti
a deformaéni teplot¢ moment, kdy akomoda¢ni mechanizmy (souvisejici pravdépodobné
mimo jiné s difiznimi dé&ji, jak ostatné naznaluji i ziskané hodnoty aktivaéni energie)
prestanou vramci jednotlivych pokluzii byt schopny probihat s potifebnou rychlosti.
Z tohoto diivodu se za¢nou uplatiiovat jiné mechanizmy deformace, nez je pokluz po

hranicich zrn, které vSak jiZ nevedou k superplastickym taZznostem.

Metodou AFM i metodou svételné mikroskopie byla ve studovaném materidlu
dokumentovana nehomogenita deformace. Byly pozorovany pasy, v nichZ povrch vzorku
zustal nedeformovany, coz poukazuje na fakt, Ze v ramci téchto oblasti neprobihal pokluz
po hranicich zrn. Tento jev by teoreticky bylo mozné vysvétlit na zakladé né&kterého
z modeld popisujicich kooperativni pokluz po hranicich zrn (napf. [42]), v nichZ se
skupiny zrn pohybuji soufasné ve vétSich utvarech. VétSina novéjSich modeld

kooperativniho pokluzu po hranicich zm vsak piedpoklada z ditvodu potieby akomodace

71



i uréitou mensi mirt pokluzu po hranicich zrn a rotace zrn v rameci téchto utvart.. Ty vSak

u studovaného materialu nebyly pozorovany, a to ani metodou AFM, ktera poskytovala

WO

Pfi¢inu nehomogenity deformace je tieba hledat spiSe v nehomogenité mikrostruktury
materidlu v disledku protlaovani ECAP. Lowe et al. [45] v popisu typického prub&hu
vyvoje mikrostruktury béhem ECAP uvadi, Ze pfi v8ech cestach protlacovani kromé cesty
C v materidlu vznikd jemnozmna struktura v deformacénich pasech, jejichz hustota se
zvySuje s rostoucim poétem prachodi. Prangnell et al. [44] studoval metodou EBSD
mikrostrukturu slitiny Al-3 Mg-0,2 Zr - 0,2 Fe pfipravené metodou ECAP s pouZitim
riznych cest protlatovani. V pfipadé rotace vzorku o 90° mezi jednotlivymi prichody
uvadi rovnéz vyskyt deformacnich past, jehoz dusledkem byla bimodalni distribuce

velikosti zrn, sloZzena ze submikronovych zrn a zrn s velikosti 4 - 6 pm.

Metodou TEM byla v materialu Al - 4,5 Mg - 0,2 Zr - 0,2 Sc, studovaném v této pract,
misty pozorovana zrna vétSich rozméri, neZ jaka byla viditelnd metodami AFM a svételné
mikroskopie. Vzhledem ktomu, Ze v pfipadé AFM a optické mikroskopie byly ke
zviditelnéni jednotlivych zrn vyuzity pokluzy po jejich hranicich, nabizi se vysvétleni, ze
zrna vétSich rozmérti pozorovana TEM se nachdazela pravé v oblastech, kde k pokluzim
nedochézelo. Tuto domnénku potvrdily experimentalni vysledky, ziskané metodou EBSD
[65]. Obr. 58 a 59 dokumentuji mikrostrukturu materialu staticky Zihaného po dobu 1 hod.
pti teplotach 773 a 798 K. Vysokothlové a nizkouhlové hranice jsou barevné odliSeny.
Cernéd barva oznaluje misorientaci v&t§i nez 10°, zelend odpovidd 5-10°, &ervena

oznacuje misorientaci mensi nez 5°. Data byla ziskana na mikroskopu Philips X1.30 FEG.

Vidime, Ze mikrostruktura neni homogenni, pasy obsahujici pfevazné mald zrna jsou
odd&leny pasy se zrny podstatné vétsimi. Sitka past tvofenych velkymi zrny navic pii
obou teplotach pfiblizn€ odpovida Sifce nedeformovanych past pozorovanych v materialu
metodou svételné mikroskopie. Tato korelace byla potvrzena i pfi teploté 673 K, vysledky
v8ak vtomto ptipadé nejsou zcela prikazné z diivodu mensi plochy oblasti zobrazené

metodou EBSD v poméru k charakteristické $ifce pasi p¥i dané teplote.

Pokluz po hranicich zrn u studovaného materialu probiha ptedev§im v oblastech, kde
se vyskytuji pokud mozno co nejmensi zrna, v pasech tvofenych zrny vétdimi deformace
probihd minim4lng. Nehomogenita deformace je vtomto pifipadé tedy ve velké mife

zpisobena nehomogenitou mikrostruktury materidlu v disledku protlatovani ECAP.
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Z tohoto divodu se pfi hledani optimélniho postupu pro ptipravu ultrajemnozrnnych
materiali metodou ECAP jevi jako kliGové zaméfit se kromé velikosti zrn a charakteru
hranic pfedeviim na homogenitu mikrostruktury, chceme-li ziskat materialy vykazujici

vysokorychlostni superplasticitu.

4.50 ym = 15 steps

Obr. 58: EBSD — materidl Al — 4,5 Mg — 0,2 Zr — 0,2 Sc ptipraveny metodou ECAP,
Zihany 1 hod. pfi teplot¢ 773 K
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7.50 ym = 15 steps

Obr. 59: EBSD — material Al — 4,5 Mg — 0,2 Zr — 0,2 Sc ptipraveny metodou ECAP,
zihany 1 hod. pfi teploté 798 K
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7. ZAVER

V praci byla studovdna vysokoteplotni plastickd deformace materidlu Al — 4,5 Mg —
0,2 Zr — 0,2 Sc, ptipravené¢ho metodou ECAP. Byla provedena série deformacnich zkouSek
pii teplotach 573 — 823 K. Mikrostruktura materialu byla studovana metodami svételné

mikroskopie, AFM a TEM.

Vysledky deformacnich zkouSek prokazaly superplastické vlastnosti studovaného
materialu pfi teplotach 573 — 798 K. P