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1. UVOD

V poslednim desetileti doslo k vyraznému nértstu vyuziti hot¢ikovych slitin. Do zna¢né
miry to zptsobily snizujici se zdsoby ptirodnich zdroju a stale rostouci naroky na ochranu
zivotniho prosttedi, které primély vyrobce dopravnich prostiedkl vice dbat na jejich spotiebu.
Vyborné fyzikalni vlastnosti, pfedevs§im mechanické, kombinované s nizkou hmotnosti
neunikly pozornosti konstruktért ani v minulosti. Poprvé byla hot¢ikova slitina (AS21)
pouzita roku 1936 pii konstrukci automobilu Volkswagen Beetle. VEtSimu rozsiteni vyuziti
materiald branila pied druhou svétovou valkou neefektivnost vyroby; pouzivala se metoda
ingotového a piskového liti. Pocatkem 50. let bylo objeveno tlakové liti a nastal vyrazny
rozvoj v aplikaci hot¢ikovych slitin. Koncem 70. a za¢atkem 80. let se zacala vyrabét auta s
prednim, vodou chlazenym motorem. Tato konstrukce kladla vyssi naroky na tepelné
vlastnosti a odolnost vi¢i korozi, coz vedlo ke snizeni produkce. Teprve v 90. letech doslo k
vyznamnému rozvoji pouzivani hot¢ikovych slitin. V soucasnosti jsou jejich nejveétsim
producentem Spojené staty [1].

Hoft¢ik je v soucasnosti nejleh¢i materidl pouzivany pro konstrukéni ucely. Nejvyhodnéjsi
vlastnosti hot¢iku a slitin na bazi hot¢iku je vynikajici pomér pevnosti a hustoty. Az 60%
spotfeby paliva urcuje hmotnost vozidla, proto je vyhodné pouzivat tyto slitiny jako soucasti
blokli motort nebo pievodovych skiini, kde dochazi ve srovnani se slitinami na bézi hliniku k
uspofe hmotnosti 15-30%. Mezi dalsi vyhody hotc¢ikovych slitin patii snadna
recyklovatelnost. Hoi¢ik se ziskava z moiské vody. Z 1 m’ dostaneme az 1,3 kg hoi¢iku,
pficemz se spotfebuje 63 MWh energie. Pii recyklovani hoiciku se spottebuje pouze 5%
nakladl na jeho vyrobu.

Existuji samoziejme i problémy s vyuzitim hot¢ikovych slitin. Mezi hlavni patii Spatna
zpracovatelnost a tvarnost, souvisejici s hexagonalni strukturou hot¢iku. Nejvyznamnéjsi roli
pii plastické deformaci hoiciku za nizkych teplot hraje bazalni skluz. V hoiciku se vyskytu;ji
pouze tfi ekvivalentni bazélni skluzové systémy, zatimco plastickd deformace v
polykrystalech vyzaduje pfitomnost alespoil péti nezavislych skluzovych systémi [2]. V
pribéhu deformace se proto aktivuji sekundérni (prismatické, pyramidalni) skluzové systémy,
pripadné muize skluz probéhnout dvojcaténim. Aktivace dvojcaténi zavisi na orientaci zrn,
zpisobu zatézovani (tah/tlak) a poméru c/a (1,624 pro hoicik). Pomér c¢/a 1ze ovlivnit
slozenim slitiny. Mnoho parametrd, jako distribuce orientaci zrn, velikost zrn, ¢i chemické
slozeni, pak mtize ovlivnit mechanické vlastnosti hoi¢ikovych slitin. Pii vyssich teplotach

(>150°C) dochazi rovnéz ke zhorSovani mechanickych vlastnosti [3].



Dalsi oblasti vyuziti hot¢ikovych slitin je napiiklad elektronicky primysl, kde se
pouzivaji k vyrobé lehkych ¢asti notebooki nebo spotiebni elektroniky. Tyto slitiny jsou také
atraktivni pro budouci pouziti ve vodikové ekonomii, nebot’ hoi€ik je jediny kov, ktery je

schopen vratné uchovat velky objem vodiku ve formée kovovych hydridi.

Slitiny Fady AZ31

Komeréné vyrabéné slitiny AZ vykazuji Spatnou tvarnost pii pokojové teploté, ale
dostatecnou taznost pii vyssich teplotach. U slitin AZ31 a AZ61 byla zjiSténa zvySena
tvarnost pti teplotdch mezi 150°C a 300°C [4], u jemnozrnnych materiali byla dokonce
pozorovana superplasticita [5]. Studie, ktera by dokéazala pokryt kombinovany vliv
mechanickych i mikrostrukturdlnich aspekti deformace pii riizn€ vysokych teplotach,
nicméné stale chybi. Navic stale chybi nékteré poznatky o mechanickych vlastnostech a
tvarnosti slitin za pokojové teploty i teplot vyssich, stejné jako znalost jejich strukturni
stability. Velmi malo je téZ zndmo o mechanizmech vyvoje struktury v téchto slitinach.

Slitina AZ31 se zda byt nejlepSim kandidatem pro experimentalni vyzkum, nebot
poskytuje nejvice moznosti pro primyslové vyuziti mezi témito slitinami [6]. Zjemiiovani zrn
této slitiny je navic naro¢né vzhledem ke znamému faktu, ze pro dané podminky zpracovani
klesa velikost zrna s rostoucim podilem hliniku. Disledkem toho vyzaduje zjemiiovani zrn
slitiny AZ31 jemné&;j$i optimalizaci podminek zpracovani ve srovnani s ostatnimi slitinami

fady AZ obsahujicimi vyssi podil hliniku (AZ61, AZ80, AZ91 a dalsi) [1].



1.1 Metoda dosahovani jemného zrna equal channel angular pressing

Metoda equal channel angular pressing (ECAP) slouZi k ziskdvani jemnozrnné struktury
materidlu. Pfi protlacovani metodou ECAP se pouziva forma, ve které je vytiznut kanal
skladajici se ze dvou ¢asti o stejném prutezu, které sviraji ostry thel, obvykle 90°. Touto
formou je protlacovan vzorek, na ktery pii priichodu zalomenim kanalu piisobi vysoké
smykové napéti a ve vzorku tak dochézi ke smykové deformaci.

Stejny priifez obou ¢asti kanalu umoznuje opakované protlacovani vzorku a tim i1 dosaZeni
zna¢né deformace ve vzorku. Ekvivalentni deformace € dosazend b&hem jednoho prichodu
vzorku formou zévisi na uhlu ® mezi dvéma ¢astmi kanalu a thlu y, ktery urcuje vnéjsi

oblouk mezi obéma kanaly (viz obr. 1) a lze ji vyjadfit vztahem
N (OIS (OB ¢
&=—=12cotg| —+—|+cosec] —+—|;, (1)
NE) 22 2 2

kde N je pocet prichodt vzorku formou.

Raznik

Forma ‘

(zépustka)

Obr. 1 — Schéma formy na protlacovani metodou ECAP

Otacenim vzorku kolem jeho podélné osy mezi jednotlivymi prichody je mozné aktivovat
rizné skluzové systémy. To vede ke ¢tyfem zékladnim zptsobiim protlacovani (cestam):
pokud mezi priichody vzorkem neotac¢ime, jedna se o cestu A, otaCime-li vzorkem mezi
prichody vzdy o 90° ve stejném sméru, jde o cestu B, otd¢ime-li vzorkem o 90° sttidavé po
sméru a proti sméru hodinovych rucicek, mluvime o cesté B, a pii cesté C ota¢ime vzorkem
vzdy o 180°.

V nedavné dobé€ se objevilo mnoho modifikaci metody ECAP s cilem dosédhnout jesté

ucinngjSiho zjemnéni zrn. Vyznamna je predevsim metoda vyuzivajici zpétného tlaku, pii



které¢ piisobime ve vystupnim kanalu proti vzorku protitlakem [3,7]. Dal§i vyznamnou
metodou je EX-ECAP. V tomto ptipad¢ se jedna o dvojstupiiovou metodu, pii které je vzorek
nejprve extrudovan (kvadr vzorku se protlaci kanalem o daleko mensim priiezu) a poté

zpracovan metodou ECAP [8].



2. STUDOVANY MATERIAL A JEHO PRIPRAVA

2.1 Studovany material
V této praci byla studovana slitina AZ31, coz je komercni slitina hot¢iku s pfimeési
hliniku, zinku a manganu. Zastoupeni prvkl ve slitin¢ ukazuje tabulka 1 [9].

prvek Al Zn Mn
vah. % 3 0,8 0,2
Tabulka 1 — Slozeni AZ 31

Na obrazku 2 je znazornén binarni fazovy diagram systému Al-Mg. Pro nase ucely je
podstatna ¢ast fazového diagramu odpovidajici vysokym koncentracim hoiciku. Oblast 6 je

oblast substitu¢niho tuhého roztoku hliniku v hot¢iku, y oznacuje rovnovazny precipitat

Mg;;7Al;; s kubickou strukturou [10].
700

660°C 650°C

Al 10 20 30 40 50 60 70 80 90 Mg
—+ Mg [hm.%)]
Obr. 2 — Fazovy diagram systému Al-Mg

2.2 Priprava materialu

Studované vzorky slitiny AZ 31 byly pfipraveny riznym poctem prichodi (N) formou
ECAP (N =1, 2, 4, 8) cestou Bc. Protlacovani probihalo rychlosti 5 mm/min. pfi teploté
T =250° pro 1. - 4. prichod a T = 220° pro 5. - 8. prichod vzorku formou. Pfed vlastnim
protlaéenim byl vzorek homogenizac¢né zihan 18 hodin za teploty 413° C, tzv. zihani T4.
Béhem Zihani dochézi k rozpousténi rovnovaznych precipitati faze Mg;7Al;,, jejichz
pfitomnost vyznamné znesnadiiuje proces protlacovani [11]. Protlacovani se uskutecnilo na

Technické université Clausthal v Némecku.



Na obr. 3 je znazornén snimek protlacovaci formy, ktera byla pouzita na ptipravu vzorki.

Obr. 3 — Protlatovaci forma pro ECAP. Symbol X oznacuje mista pro topna télesa, symbol @
oznacuje mista slouzici ke spravnému sestaveni formy, symbol A znaci mista pro Srouby pro

spojeni obou casti formy a T oznacuje polohu termoclanku.
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3. POUZITE EXPERIMENTALNI METODY

3.1 Opticka mikroskopie

Narezané vzorky byly fixovany serifixem a tuzidlem v poméru 50:1 do tvaru vhodného
pro lesténi. Déle byly mechanicky brouseny brusnymi papiry hrubosti 800, 1200 a 2400 a
lestény 3um a 1 um diamantovou pastou. Pro zviditelnéni hranic zrn byly vzorky leptany asi
1 minutu kyselinou pikrovou. Obrazky byly potizeny pomoci mikroskopu Olympus [X70
s kamerou PixeLINK.

Pro vyhodnoceni velikosti zrn se pouzila prusec¢ikova metoda, pti které program vykresli
pies snimek mikrostruktury fadu vodorovnych linii. Velikost zrna stanovime ur¢enim poctu

prisecikll hranice zrn s témito liniemi.

3.2 Transmisni elektronova mikroskopie (TEM)

Vzorky pro TEM musi byt velmi tenké (oblast prosvétlitelna pro elektrony €ini ptiblizné
100 - 200 nm v zavislosti na urychlovacim napéti), aby intenzita svazku elektronti proslych
vzorkem byla dostate¢na pro potizeni snimkii. VSechny metody ptipravy tenkych vzorkt
probihaji ve dvou krocich: mechanické ztencovani a zavéreéné dolestovani, pii kterém dojde
ve vzorku k vytvofeni otvoru, kolem kterého potom provadime pozorovani v TEM. Vybér
metody zavére¢ného dolesténi zavisi na fyzikalnich a chemickych vlastnostech materialu

(zejména zda lze vzorek elektrolyticky lestit bez leptani povrchu).

3.2.1 Mechanické ztenéovani vzorku

Na diamantové pile byly nejprve ufiznuty platky tloustky ptiblizné 1 mm. Platky byly
mechanicky zbruSovany na kone¢nou tloustku asi 100 um. Diamantovou trubi¢kou byly
z platka vyfiznuty terciky o priméru 3 mm. Pomoci pfistroje dimpler grinder fy Gatan byly z
jedné strany terc¢iku vybrouseny dulky tak, aby konecna tloustka teré¢iku v nejuzsim misté

byla asi 30 um (viz. obr. 4).

100pm

30um

Obr. 4 — Tercik upraveny pro iontové slestovani
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3.2.2 Iontové slestovani

Iontovym slestovanim piipravujeme tenké folie z materiald, které nelze elektrolyticky
lestit. Pfi této metod€ dochéazi k bombardovani tenkého vzorku energetickymi ionty nebo
neutrdlnimi atomy. Parametry, kter¢ je tfeba béhem slest'ovani volit, jsou napéti, teplota
vzorku, typ iontl (Ar, He) a uhel dopadu iontl na vzorek. Kromég energie a thlu dopadu iontd,
rychlosti otaceni vzorku a jeho teploty je vétSina parametrii obvykle dana experimentalnim
zatizenim. Obvykle se pouZziva napéti 4 - 6 kV. lontovy svazek vzdy alespoil do urcité miry
pronikne do vzorku a dochézi k radia¢nimu poskozeni materidlu, coz ovliviiuje pozorovanou
mikrostrukturu. Hloubka priniku ionti se minimalizuje naklopenim dopadajiciho iontového
paprsku vici povrchu vzorku. Pocatecni faze slestovani obvykle probih4 pti uhlech 5 - 10° a
se snizujici se tlouStkou zmensujeme uhel pod 5°. Prakticky pro vSechny materialy se
doporucuje béhem slestovani vzorek chladit. V opacném piipadée hrozi zahtati vzorku na

teplotu az 200°C.
Schema aparatury pro iontové sleStovani je zndzornéno na obr. 5. Zakladem aparatury

jsou dv¢ iontové trysky, které jsou umistény na opacnych stranach vzorku. Argonovy plyn
vychazejici z trysek v evakuované komote vytvoii uzky svazek, ktery je urychlen
v potencidlovém poli a nasmérovan na rotujici vzorek. Behem bombardovani miize byt

vzorek chlazen na teplotu kapalného dusiku.

o Window
1
e | ] it Specimen
Anode 1 | SO0 5 disk
— [1 Cathode ™\ >,
Argon Plasma —“/m
I
Ion gun ‘
Vacuum

Obr. 5 — Schematicky diagram zatizeni na iontové slestovani [12]
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Iontové slestovani je nejuniverzalnéjsi ztencovaci proces; pouziva se pro keramiku,
vicefazové materidly, slitiny i1 dalsi typy vzorkd. Na tomto principu pracuji zafizeni Precision
Ion-Milling System (PIMS) a Precision Ion-Polishing System (PIPS). Vyhodou PIPS jsou
vykonna iontova déla a maly uhel dopadu (4°), coz vede k minimalnimu radia¢nimu
poskozeni povrchu a zahtivani. Maly thel dopadu odstrafiuje problémy s nerovnosti povrchu,
zatimco vykonnd déla zajist'uji dostate¢nou rychlost ztencovani.

V naSem piipadé byl pouZit iontovy sleStovac¢ PIPS firmy Gatan. Podminky sleStovani
byly nasledujici: urychlovaci napéti U = 4 kV, uhel dopadu o = 5°, v konecné fazi pred
prodéravénim a = 2°, pokojova teplota. SleStovani trvalo asi 10 - 15 hodin. Po vytvofeni
otvoru byl vzorek dolestovan po dobu 15 - 20 min. pti thlu 2° a napéti 2 kV.

Vlastni pozorovani mikrostruktury probihalo na transmisnim elektronovém mikroskopu

Jeol 2000FX pfti urychlovacim napéti 200 kV.

3.3 Méreni mikrotvrdosti

Meéfeni probihalo na vzorcich s vylesténym povrchem pfipravenych pro optickou
mikroskopii pomoci mikroskopu Olympus a programu Lucia Hardness. Program vyuziva
Vickersiiv test mikrotvrdosti.

Vickerstv test mikrotvrdosti pouzivé jako indentor diamant ve tvaru pyramidy se
¢tvercovou zakladnou, thlem 136° mezi protilehlymi povrchy a 22° mezi povrchem indentoru

a povrchem vzorku (viz obr. 6). Jednotkou mikrotvrdosti je Vickersovo pyramidové ¢islo HV.
l;
= : 2>
z [ ! t

Obr. 6 — Schematické zndzornéni méfeni mikrotvrdosti

Indentor je do povrchu vzorku vtlaCovan rtiznou silou. Vickersovo pyramidové ¢islo (HV)
je pak urc¢eno pomérem F/A, kde F je tlakova sila ptisobici na indentor a A je plocha

vysledného vtisku. Plochu A Ize stanovit ze vztahu
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d’ 2

Am ey
ZSin( ]
2
ktery lze aproximovat vyrazem
d2
A= , 3
1.854 )
kde d je primérné délka diagonaly otisku.
Viskersovu mikrotvrdost HV ur¢ime ze vztahu
F  1.854F
=l 4)

Piislusné jednotky HV jsou kgf/mm®. Pro pfevod HV na MPa se vysledny udaj vynasobi

prevodnim faktorem 9.807.

3.4 Tahové zkouSky
Z deformovanych vzorkd po ECAPu byl nejprve vyfrézovan tvar deformacéniho vzorku a
poté natezany tenké plisky tloustky 1 mm pro tahové zkousky. Tahové zkousky se

uskutecnily za pokojové teploty na deformacnim stroji Instron 8850.

Béhem zkousky byla pomoci pocitace odecitana ptsobici sila F a relativni prodlouzeni e

definované vztahem

e= =4 (5)
ZO

kde 1y je pocate¢ni délka vzorku a | je okamzita délka vzorku. Okamzitou délku vzorku
stanovime ze znamé rychlosti pfi¢niku v a doby méfenti tj,

It)=vt, . (6)
Prtbéh plastické deformace se zobrazuje jako zavislost skute¢ného napéti ¢ definovaného

vztahem

G=S£(1+e), (7)

0
kde Sy je pocate¢ni prufez vzorku, na skute¢né deformaci (skute¢ném relativnim prodlouzeni)

¢ daného vztahem
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I}
e=[< ®)

ktery jde prevést na tvar [13]
e=In(l+e). 9)

Na tzv. deformacnich kiivkach c-¢ se urcuji dvé charakteristicka napéti — mez kluzu oy,
odpovidajici napéti, pti kterém je dosazeno plastické deformace 0,2%, a mez pevnosti Guax

uréena ze vztahu

Fmax
Omax = " - (10)

3.5 Akusticka emise

Akustické emise (AE) je definovéna jako elastické vinéni, vznikajici nahlym uvolnénim
energie v disledku lokalnich dynamickych zmén ve struktufe materialu. VSeobecné pojem
AE oznacuje fyzikalni jev, pii kterém se pozoruji akustické signaly zptisobené dynamickymi
procesy (jako napftiklad plasticka deformace), stejn¢ jako diagnostickou metodu zalozenou na
tomto jevu.

V realném materidlu, vyznacujicim se poruchami, dochéazi pti mnohych fyzikalnich jevech
k hromadéni energie. Pfi dostate¢né stimulaci se ¢ast této energie uvolni ve forme elastickych
vin, které se $ifi materidlem. Slozku vinéni kolmou k povrchu Ize méfit snimacem AE.

Mechanické vinéni, §ifici se materidlem, lze rozdé€lit na pticné a podélné. Pficné vinéni je
pomalejii a ¢astice materialu kmitaji p¥i¢né ke sméru §ifeni vinéni. Sifeni pti¢ného vinéni je
podminéno ptitomnosti tangencidlnich napéti a je proto omezeno na pevné latky. Ta ale
nejsou v kapalinach a plynech trvale udrzitelna a dochézi proto k utlumu vinéni. Podélné
vInéni je rychlejsi a ¢astice kmitaji podélne se smérem S§ifeni vinéni. PodéIné vinéni je
podminéné piitomnosti normalovych napéti a proto se miize Sifit vSemi typy prostiedi.

Podle charakteru elastického vinéni rozlisSujeme dva druhy AE, spojitou a nespojitou.
Pokud vznika elastickd vina z velkého poctu zdrojii, ale ma nizkou energii, a amplituda AE
neklesa pod urcitou prahovou uroven, mluvime o spojité emisi. U signalii charakteru ¢asové
oddélenych pulzt s velkou energii mluvime o nespojité emisi.

Zdroje spojité AE v kovech souvisi s mikromechanizmy ptisobicimi pii plastické

deformaci. Nejvyznamnéjsi roli hraji dislokace, které svymi napetovymi poli dokazi
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generovat AE. DalSim zdrojem spojité AE mohou byt procesy, pti nichz se uvoliluje vnitini
napéti v materialu, jako napftiklad pti rekrystalizaci.

Nespojita AE vznikd jako disledek nestabilniho charakteru plastické deformace nebo v
disledku degradacnich procesii v materialu. Nejvyznamnéjs$imi zdroji nespojité AE je Sifeni
trhlin, lom a pfipadné korozni jevy. Nestabilni charakter plastické deformace vyskytujici se v
nekterych materidlech je zpisobeny deformaci dvojcaténim nebo nahlym pohybem velkého
mnozstvi dislokaci. VSechny tyto procesy maji lavinovity charakter a jsou spojené s ndhlym
uvoliovanim elastické energie, jejiz hodnota mize byt az o 10-14 fadt vyssi nez u spojité
AE.

Velkou vyhodou AE je moznost tzv. méfeni in — situ , pti kterém jsou naméfené hodnoty
zpracovavany a vyhodnocovany v redlném case. Mezi nevyhody AE patii nizk4 energie
mnohych akustickych pulzi, v diisledku ¢ehoz pulzy zanikaji v pozadi detektoru.

AE ma spojity nebo nespojity charakter a zaznamenany signal mtize byt tedy bud’ spojity
nebo impulzni. Pii spojité AE se nejcastéji pouziva detekce amplitudy signalu na dvou
prahovych trovnich méteného elektrického napéti z diivodu rozliseni nizko- a
vysokofrekvencnich zdroji AE. Vysledkem jsou parametry N, po€et emisnich piekmitl za
dany ¢asovy usek, a N¢', ¢asova ¢etnost emisnich prekmita.

Pti nespojité AE se vyhodnocuje charakter jednotlivych emisnich udalosti nebo jejich
celkovy pocet. I v tomto piipadé¢ se pouziva dvojprahova detekce elektrického napéti, avSak
jejich hodnoty se mohou lisit od hodnot pro spojitou AE. Nastaveni prahovych urovni zavisi

na povaze zkoumaného materidlu.
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4. VYSLEDKY MERENI

4.1 Opticka mikroskopie

Mikrostruktura vzorku slitiny AZ 31 v odlitém stavu je tvofena polyedrickymi zrny
presyceného tuhého roztoku hliniku, zinku a ostatnich pifimésovych prvki hoi¢iku. Na
metalografickém vybrusu (obr. 7) je moZno pozorovat dalsi, blize neanalyzované faze,

respektive dutiny, které vznikly pfi liti, respektive pti ochlazovani z teploty liti. Primérna

velikost zrna zji§ténd prusecikovou metodou v tomto vzorku ¢ini 129 um.

¥y ; ﬁx PR Jh N 9 Q \ . -
o o A G Y e Ml |
N : &) 2 .\-'5: Tt b0

v

: ( e |
Obr. 7 - Mikrostruktura stavu shtlny AZ31 as cast

Zmény v mikrostruktufe po prvnim prichodu vzorku ECAP kanalem jsou dokumentované
na obrazku 9a a 9b. V pribéhu intenzivni deformace doslo k vyraznému zjemnéni zrna
presyceného tuhého roztoku, avSak v mikrostruktufe zlstala zachovana i hruba zrna. Na
obr. 9a Ize pozorovat protazeni zrn v mikrostrukture ve sméru protlacovani ECAP kanalem.
Primérna velikost jemnych zrn je 11 um a hrubych zrn 84 um.

Po druhém prichodu vzorku ECAP kanéalem doslo k dalSimu zjemnéni zrna v oblastech s
jemng&j$i mikrostrukturou v pfi€éném (obr. 9¢) i podélném (obr. 9d) sméru. Porovnanim
mikrostruktur ziskanych z ¢elnich stran vzorkl po 1. a 2. protlaceni (obr. 9b resp. 9d) Ize
konstatovat, ze po druhém priichodu se snizil pocet hrubych zrn. Primérna velikost zrna v
jemnych oblastech je 5,6 um.

Po 4. priichodu vzorku kandlem ECAP je hoi¢ikova slitina tvofena jemnymi
polyedrickymi zrny, bez vyskytu hrubych zrn (obr. 9¢ a 9f). Mikrostruktura je rovnomérna a

prumérna velikost zrna je 4,2 um.
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Ve vzorku po 8 priichodech ECAP kanalem zlstava mikrostruktura homogenni (obr. 9g a
9h). Ve srovnani se vzorkem po 4 priichodech vSak doslo k mirnému zhrubnuti zrn. Primérna
velikost zrna v tomto vzorku ¢ini 4,5 pm.

Na obr. 8 je zndzornéna zavislost prumérné velikosti zrna na poctu priuchodl formou

ECAP. V tabulce 2 jsou pro piehled shrnuty vysledky méteni velikosti zrna v jednotlivych

vzorcich.
N as cast 0 1 2 4 8
d [um] 129 162 11 a 84 5,6 4,2 4,5
chyba [um] 83 109 6a32 6,9 2,4 2,4

Tab. 2 — Velikost zrna v zdvislosti na poc¢tu priuchodi

300
250 A
200 A

150

d [um]

100 4

50 =
0 - }\E——— . =

'50 T T T T
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N
Obr. 8 — Zavislost velikosti zrna na poc¢tu pruchodt

Z obrazku 8 je jasné patrny vyrazny pokles prumérné velikost zrna po 1. prichodu.
Béhem dalsich prichodt se jiz velikost zrna méni velmi malo a jak jiz bylo uvedeno mezi

4. — 8. pruchodem dochazi dokonce k mirnému zhrubnuti zrna.
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h— 8P
Obr. 9 - Vyvoj mikrostruktury po rtizném poctu priichodii formou ECAP (levy sloupec:
pri¢ny smér — X, pravy sloupec: podélny smér Y)
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4.2 TEM

Mikrostrukturu slitiny AZ31 po 1 prichodu formou ECAP lze charakterizovat jako
typickou tvarenou strukturu s vysokym poctem dislokaci. Ve struktute pievladaji velka zrna
velikosti az 100 pm. V zrnech lezi fada paralelnich dvojcat, ve kterych je obsazeno mnoho
dislokaci. V n¢kterych zrnech pozorujeme vicenasobné dvojcaténi. V tomto piipade v zrnech
existuje nekolik systémil vzdjemné se protinajicich dvojcat lezicich v riznych
krystalografickych rovinach. Charakteristické snimky dokumentujici intenzivni dvojcaténi ve
vzorku po 1 prichodu jsou zndzornény na obr. 10 a 11. Ojedinéle se ve vzorku vyskytuji
mensi zrna s velikosti pfiblizné 10 um. Detail homogenniho rozlozeni dislokaci v takovém

zrné potizeny metodou slabého svazku je uveden na obr. 12.

avil voaga e > .0 ¥iSK

Obr. 10 - 1P Obr. 11 - 1P
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¥ vy

Obr. 12 — P, detail sla}'I svazek
g=(1-10-1)
B=[0111]

Ve vzorku po dvou prichodech ziistava mikrostruktura nehomogenni a nerovnovazna. Na
obr. 13 vidime pozustatky hrubych zrn s mnoha paralelnimi dvojcaty a vysokou hustotou
dislokaci. Behem druhého priichodu se v mnoha mistech objemu vzorku (pfiblizné v 60%
prosvétlitelné plochy) vytvofila nova zrna o primérné velikosti 2-10 um, kterd maji charakter
typicky pro nerovnovazny stav. Hranice zrn maji neostry difuzni kontrast a vyskytuje se
v nich velké mnozstvi dislokaci. Vysokou hustotu dislokaci pozorujeme rovnéz uvnitt zrn.
Pomoci elektronové difrakce zjisStujeme prevazné malothlovy charakter hranic zrn. Popsané

skutecnosti dokumentuje snimek na obr. 14.

Obr. 13— 2P

21



Obr. 14 - 2P

Béhem dalsiho protla¢ovani (3.- 4. priachod) doslo k vyznamnému zhomogenizovani
struktury. Obr. 15 ptfedstavuje typickou strukturu vzorku po 4 priichodech formou ECAP.
Tvofi ji témef rovnoosa zrna o primérné velikosti asi 5 pm. Ve srovnani se vzorkem po 2
prichodech vidime na tomto snimku zrna v t¢éméf rovnovazném stavu s ostrymi, pfimymi
hranicemi, které maji charakteristicky kontrast tloustkovych prouzki. V zrnech pozorujeme
mnohem méné dislokaci. Pfevazné vétSina hranic zrn ma jiz vysokouhlovy charakter. Na
obr. 16 je ptiklad zrna s nizkou hustotou dislokaci. Kromé dislokaci vidime v zrné velké
mnozstvi drobnych precipitati (velikosti asi 10 nm), které predstavuji kotvici body pro
dislokace a blokuji jejich volny pohyb. Jedna se pravdépodobné o rovnovazné faze Mg;7 Al;,

nebo Mg,Zn;, které Ize v tomto materidlu o¢ekavat [9]. Na rozdil od pfedchdzejicich stavii

nebyla v tomto vzorku nalezena zadna dvojcata.

Obr. 15— 4P
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Ve vzorku po 8 prichodech pozorujeme velmi podobnou strukturu jako ve vzorku po 4
prachodech. Tvofi ji opét rovnoosa rovnovazna zrna s primérnou velikosti asi 5 pm — viz
obr. 17. Kromé toho ve vzorku nachazime zhrublé zrna velikosti az 10 um. Tato zrna
neobsahuji témét zadné dislokace a jejich rovnovazny charakter jednoznacné potvrzuje
skutec¢nost, ze v prub¢hu protlacovani doslo mezi 4. az 8. prichodem v materialu
k sekundarni rekrystalizaci, béhem niZ doslo ke zhrubnuti zrna a sniZeni hustoty dislokaci.
Typicky ptiklad rekrystalizovaného zrna je znazornén na obr. 18. Na tomto obrazku vidime
rovnéz hrubé precipitaty primarni faze Mg;7 Al;, které lezi uvnitt zrna i na jeho hranici.

Navic jsou na snimku vidét drobné precipitaty podobné jako ve vzorku po 4 pruchodech.

Obr. 18 — 8P, rekrystalizované zrno
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Z vysledkti pozorovani pomoci TEM lze formulovat kvalitativni model vyvoje
mikrostruktury ve slitin€ AZ31 b&hem protlacovani formou ECAP za vysoké teploty. Vychozi
hrubozrnna struktura vznikajici gravitaénim litim se v pocate¢nich stadiich rozpada
dvojcaténim, které¢ dominuje ve vzorku po 1 prichodu ECAP. V dal$ich stadiich protlacovani
dochazi k postupné tvorbé jemnozrnné struktury, ktera je nejprve nerovnovazna. Teprve po 4
prichodech vznika v materidlu homogenni struktura tvofena drobnymi rovnovaznymi zrny
velikosti asi 5 um vzajemné oddélenymi pievazné vysokothlovymi hranicemi zrn.
ECAPovanim se doséhlo ptiblizné 50-ti ndsobného zjemnéni mikrostruktury. Dalsi
protlacovani jiz neni z hlediska zjemnéni mikrostruktury efektivni, nebot’ dochazi

k sekundarni rekrystalizaci, béhem niz zaroven vyrazné klesa hustota dislokaci.

4.3 Méreni mikrotvrdosti

Vysledky méfeni mikrotvrdosti v jednotlivych vzorcich jsou piehledné uvedeny v tabulce
3 a zn4zornény na obr. 19.

Z obr. 19 a tabulky 3 je vidét, Ze mikrotvrdost roste nemonotonné s rostoucim poctem
prichodut. Na pocatku hodnota HV postupné roste a nabyva maxima ve vzorku po 4
pruchodech. S naslednym protlacovanim jiz dochéazi k postupnému poklesu mikrotvrdosti.
Porovnéanim zévislosti velikosti zrna a mikrotvrdosti na poctu prichodti (obr. 9 a 19) lze
konstatovat, ze hodnota HV dobte koreluje s velikosti zrna v tom smyslu, Ze s klesajici
velikosti d dochézi k vzristu HV (0 - 4P) a naopak s rostoucim d mikrotvrdost vzorku klesa

(4-8P).

as cast OP 1P 2P 4P 8P
X 52,3 47,4 52,1 54,7 59,6 57,9
Y 50,6 50,2 54,1 56,8 57,9 59,0
Z 50,6 48,8 53,6 57,2
pramér 51,2 48,8 53,3 56,2 58,8 58,5
chyba 3,5 3,7 3,1 2,4 2,2 2,4

Tab. 3 — Zavislost mikrotvrdosti v jednotlivych ¢astech vzorku na poctu prichodt (X —

Celni strana, Y — vrchni strana, Z — bo¢ni strana)
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Obr. 19 — Zavislost mikrotvrdosti na poc¢tu prachodi

4.4 Tahové zkousky
Na obr. 20 jsou znazornény kiivky skute¢né napéti — skutecna deformace pro slitinu AZ31

pro riizny pocet prachodu.

T T T T

0 5 10 ¢[%] 15 20 25

Obr. 20 — Kfivky skutecné napéti - skute¢na deformace pro slitinu AZ31
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Vsechny kiivky maji typicky parabolicky pribeh. Tento prubeh s postupnym ristem
koeficientu zpeviiovani je charakteristicky pro polykrystalické materidly. Taznost dosahuje u
vSech vzorka témét 20% a nezavisi pfili§ na poctu prachodu.

Charakteristickd napéti omax @ Go2 zjisténa z deformacnich kiivek jsou znazornéna na

obr. 21 a 22.
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Obr. 21 — Charakteristické napéti oyax pro slitinu AZ31
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Obr. 22 — Charakteristické napéti oy, pro slitinu AZ31

Z obr. 21 a 22 je patrné, Ze charakteristicka napéti (napéti na mezi skluzu oy, 1 maximalni

cvwr

napéti ptitom dosahuji vzorky ve vychozim stavu OP (Gpax = 207 MPa, 6o, = 58 MPa) a
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nejvyssich vzorky po 4 prichodech (G = 308 MPa, 6y, = 158 MPa), pfic¢emz nejvyssi
nariist zaznamenavame jiz po prvnim prichodu vzorku formou ECAP, kdy maximalni napéti
vzrostlo témét dvakrat.

Pro 8 prichodt vzorku formou ECAP deformacni napéti opét klesa, hodnoty 6o, 1 Gmax
jsou srovnatelné s hodnotami vzorku po 1 prichodu. Deformacni napéti zavisi predevs§im na
velikosti zrna a hustoté dislokaci. Srovnanim s vysledky optické mikroskopie je patrné, ze
pokles deformac¢niho napéti u vzorku po 8 prichodech oproti vzorku po 4 prichodech je
daleko vyrazné€jsi nez nartiist velikosti zrna. Z toho lze usuzovat, ze mezi 4. — 8. prtichodem
doslo k vyraznému poklesu hustoty dislokaci.

Tabulka 4 shrnuje naméfené hodnoty deformac¢niho napéti pro vzorky po jednotlivych

poctech prichodt formou ECAP.

ocCet
pn%chodﬁ Go.2 [MPa] Omax [MPa]
0 58 207
1 95 271
2 115 186
4 158 308
8 84 277

Tab. 4 — Mez kluzu 6, a mez pevnosti Gyax pro AZ 31

4.5 Akusticka emise

K méfeni AE bylo pouzito pocitatem fizené zatizeni DAKEL-XEDO-3 od firmy ZD
RPETY — DAKEL Rpety. Ke snimani AE se pouzil piezoelektricky snima¢ MST8S. AE se
monitorovala na jedné prahové trovni nastavené na hodnotu N¢; = 730 mV. Minimdlni doba
trvani jedné emise, kterou bylo mozno zaznamenat, je ddna mrtvou dobou a piedstavovala
hodnotu 1000 ps. K zdznamu AE byl pouzit software Daemon od firmy ZD RPETY —
DAKEL Rpety.

Detekce signalii akustické emise (AE) se uskutecnila na jedné prahové urovni N¢;. AE je
zpusobovana kolektivnim pohybem dislokaci v materialu pfi jeho deformaci. Typicky prubch
zavislosti ¢asové Cetnosti emisnich piekmiti na ¢ase pii deformaci v tahu je mozné sledovat
na obr. 23. Jednotlivé kiivky AE se vyznacuji charakteristickym maximem, které souvisi s
makroskopickou mezi kluzu a za nimz dochdzi k poklesu aktivity AE.

Charakteristické maximum poctu emisnich piekmitl na mezi skluzu je zpisobené masivni

multiplikaci dislokaci, které jsou vybornym zdrojem AE. ZvySovani hustoty dislokaci s
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narustajici plastickou deformaci zplisobuje snizovani volné drahy pro pohyb dalSich dislokaci,
coz zpusobuje snizeni intenzity AE za mezi kluzu.

Nejvyssi aktivita AE je ve vychozim stavu materidlu a klesé s rostoucim poctem prichodt
vzorku ptes ECAP. Souvisi to opét s velikosti zrna, kde se s klesajicim rozmérem zrna snizuje
volna draha pro pohyb dislokaci, snizuje se jejich pohyblivost a tedy 1 intenzita AE. Méfeni

AE koreluji s meéfenimi mechanickych vlasnosti.
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Obr. 23 — Akusticka emise vzorku AZ31 pro rizné pocty pruchodi vzorku formou ECAP
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5.ZAVER

V préci byla zkouména komer¢ni slitina AZ31 metodami svételné a transmisni
elektronové mikroskopie a vliv intenzivni plastické deformace dosazené metodou ECAP na
mechanické vlastnosti a vyvoj mikrostruktury.

Vysledky optické mikroskopie ukazuji zjemiovani mikrostruktury materialu s poctem
prichodl vzorku formou ECAP. K nejvyraznéjSimu poklesu velikosti zrna dochézi pfi prvnim
prichodu vzorku formou ECAP, kdy se velikost vétSiny zrn snizila z pivodnich 162 pm na
84 um (ve struktufe vznikaji i mensi zrna o primérné velikosti 11 um). S rostoucim poctem
prichodu velikost zrna postupné klesa a dosahuje minima po 4 prichodech (4,2 um). V tomto
stavu doslo k asi 40-ti nasobnému zjemnéni struktury. Ve vzorku po 8 prichodech jsme
pozorovali vzrust velikosti zrna.

Meéteni mikrotvrdosti potvrzuje vysledky optické mikroskopie. Po homogeniza¢nim
zihani vzorku mikrotvrdost klesla, coz odpovida vzriistu zrn. Nasledné mikrotvrdost roste
s rostoucim poctem prichodt vzorku formou ECAP a nabyva nejvyssi hodnoty u vzorku po 4
prachodech formou ECAP (58,8 MPa). Ve vzorku po 8 prichodech doslo k poklesu
mikrotvrdosti, coz je zpiisobeno ristem zrn a snizenim hustoty dislokaci.

Tahové zkouSky ukazuji zpevinovani materialu pii pruchodech 0 az 4 a vyrazné
odpeviiovani u vzorku po 8 priichodech formou ECAP. Hodnoty charakteristickych
deformacni napéti byly nejvyssi u vzorku po 4 priicchodech, Gmax = 308 MPa a 6y, = 158 MPa,

Intenzita AE je nejvyssi v hrubozrnném materidlu a postupné klesa s klesajici velikosti
zrna, coz dobfte koreluje se stiedni volnou drahou dislokaci a potvrzuje vysledky
mechanickych zkousek.

Z uvedenych méteni plyne, Ze metoda ECAP vede ke zjemnéni zrna, coz se nejvyraznéji
projevuje po 1 prichodu vzorku formou ECAP. Soucasné se zjemnénim zrna dochézi ke
zpevilovani materialu a riistu mikrotvrdosti materialu. 8 prichody vzorku ECAP formou se
vSak jiz nezlep$uji vlastnosti materialu, naopak dochazi vlivem dlouhodobého plisobeni
teploty v prib&hu protlacovani k sekundarni rekrystalizaci, tedy rtistu zrn a snizeni hustoty
dislokaci. To je doprovdzeno poklesem mikrotvrdosti a zhorSenim mechanickych vlastnosti

materialu.
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6. NAVAZUJICI EXPERIMENTY

V nédvaznosti na experimenty, které jsem provadéla na slitiné AZ31 pfipravené metodou

ECAP v ramci této prace, bych se chtéla v budoucnosti zaméfit na n¢kterou z nasledujicich

oblasti:

studium mechanickych vlastnosti této slitiny za vysSich teplot s cilem pochopit
mikroskopické mechanismy, které probihaji béhem plastické deformace
ultrajemnozrnného materidlu v Sirokém oboru teplot od pokojové teploty do 300°C
(dvojcaténi, nebazalni skluz, atd.),

sledovani vyvoje mikrostruktury v materialu po ECAP i po plastické deformaci
dal§imi metodami, zejména metodou EBSD, metodou rentgenové difrakéni analyzy a
metodou pozitronové anihila¢ni spektrometrie (vyvoj dislokacéni substruktury, textury,
charakteru hranic zrn — misorientace, pfitomnost specialnich hranic, atd.)
charakteristika rozdilti mikrostruktury slitiny AZ31 ptipravené metodou ECAP a
EX-ECAP, ptipadné jeji ovlivnéni naslednym termomechanickym zpracovanim, napf.
kruhovym kovanim ¢i valcovanim za tepla, metodami optické, fadkovaci a transmisni
elektronové mikroskopie

charakteristika koroznich vlastnosti slitiny AZ31 po ECAP a srovnéni s chovanim

tohoto materialu v litém nebo extrudovaném stavu.
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