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1 UVOD

Je velmi dobfe zndmo, Ze plastickd deformace ma vyznamny vliv na
mikrostrukturu a materidlové vlastnosti. Zjemnovani mikrostruktury a tvorba zrn,
subzrn a fragmentl v pribéhu primyslového valcovani a tazeni, mize vést ke
zlepSeni zejména mechanickych vlastnosti, naptiklad pevnosti. Nicméné, toto
zvyseni je obvykle doprovazeno ztratou plastickych vlastnosti. Bylo ukdzéano [1], ze
vzniku ultrajemnozrnné struktury je mozné dosdhnout pouzitim intenzivni plastické
deformace (SPD), tj. intenzivni plastickou deformaci za plsobeni vysokého tlaku
o n¢kolika GPa.

Objemové nanostrukturni i1 ultrajemnozrnné materidly, zhotovené metodami
intenzivni plastické deformace, poskytuji fadu unikéatnich vlastnosti [1]. V prab¢hu
poslednich let byla navrzena fada chemickych a fyzikélnich metod ptipravy UFG
materiald [2]. UFG materialy, pfipravené¢ SPD technikami, ptedstavuji novou
skupinu materidld s neobvyklou strukturou a v tadé ohledl s vyjimecnymi
fyzikalnimi vlastnostmi ve srovnani s konvenénimi polykrystalickymi materialy.
Proto je vyzkumu UFG materidli, zhotovenych SPD technikami, vénovana
celosvétove vzristajici intenzivni pozornost.

2 SOUCASNY STAV RESENE PROBLEMATIKY

Pti ptipravé UFG materialli o vétSim objemu jsou zpravidla voleny dva rozdilné
pfistupy. V prvnim piipadé jde o zhotoveni UFG materidli z jednotlivych
nanometrickych komponent, napf. nanocastic. Typickym piikladem jsou
technologie, zalozené¢ na principu praskové metalurgie. Kritickym a ne zcela
vyfeSenym problémem je konsolidace ¢i zhuthovani nanocastic v objemu UFG
material. Druhy postup ptipravy UFG materiali spocivd v aplikaci intenzivni
(lokélni) plastické deformace u polykrystalického kovu ¢i slitiny o standardni
velikosti zrna (tj. desitky ¢i stovky mikrometrii). Ackoliv byla ptfedloZzena znacna
paleta variantnich metod na principu tvafecich procesi zejména valcovani,
povzbudivych vysledkli bylo dosaZzeno pouze pii aplikaci metod intenzivni lokalni
plastické deformace dvéma postupy: a) torzni deformaci pii vysokém tlaku (high
pressure torsion, dale HPT), ¢i b) smykovou deformaci pii bezkontrakénim
protlacovani (equal channel angular pressing, ddle ECAP).

Pomoci obou technik (HPT a ECAP) mizeme dosdhnout skutecné deformace
materidlu ~ 100% ¢i dokonce vyssi bez znatelného poSkozeni integrity struktury
materidlu. Aplikace obou technik se zpravidla uskutec¢iiuje pii relativné nizkych
teplotach (menSich nez 0,4 Tm, kde Tm je teplota taveni). Vysledna velikost UFG
zrna se zpravidla pohybuje ve stovkdch nanometrii. V soucasné dobé byly SPD
techniky zvladnuty u Sirokého spektra materialii, pocinaje ¢istymi polykrystalickymi
kovy (napt. Al, Cu, Mg) a jejich tuhymi roztoky, ptes riizné tfidy oceli a konce
casticovymi kompozitnimi materidly s kovovou matrici [1]. Podstatné zvySeni
vyslednych mechanickych, elektromagnetickych, chemickych a dalSich vlastnosti



oproti polykrystalim se standardni velikosti zrna je vSak vyrazn€ determinovano
volbou typu SPD techniky, pfipadné zvolenym rezimem aplikace.

3 FORMULACE CIiLU DOKTORSKE PRACE
3.1 CiLE PRACE

Diserta¢ni prace je orientovana na problematiku kratkodobého ¢i dlouhodobého
vlivu teploty na mechanické vlastnosti vybranych UFG materialli za soucasné¢ho
pusobeni vné¢jsiho konstantniho tahového zatizeni ¢i konstantniho tlakového napéti.
Jak jiz bylo uvedeno, piestoze je vliv téchto faktori velmi vyrazny a v praxi
zavazny, byl dosud proveden velmi omezeny pocet studii creepového chovani UFG
materiali [3—-5]. K dal§imu vyvoji a zdokonaleni UFG materiala a k jejich SirSimu
uplatnéni je proto nezbytna hlubsi znalost mechanisma creepové deformace UFG
material, pfipravenych riznymi postupy SPD technik. Proto hlavnim cilem
disertacni prace je popis a vysvétleni creepového chovani UFG hliniku vysoké
Cistoty, tj. za podminek jeho statického namdhani za zvySenych teplot, a ur€eni
rozhodujicich mechanismt creepové deformace tohoto materialu. Pro feSeni cila
disertacni prace byl pro experimentdlni zkousky zvolen hlinik o Cistoté 99,99%,
jehoz strukturni charakteristiky po riznych postupech ECAP metodou byly
ve zna¢né mitfe popsany v odborné literatufe.

Dal§im problémem je nedostatek poznatki o vzajemném vztahu deformacnich
a degradac¢nich mechanismu a mikrostrukturni stabilit¢ UFG materidli. K objasnéni
tohoto vztahu a k optimalizaci ndvrhu procesniho postupu je tedy naléhavé potiebny
rozsahly experimentélni a teoreticky vyzkum. Pfispévkem k feSeni takto pojatého
vyzkumu je provedeni systematické studie mikrostruktury a creepovych vlastnosti
zvolen¢ho UFG hliniku.

Pro splnéni téchto cili bylo tfeba navrhnout zatizeni, umoZiujici samotnou
piipravu UFG materiall a zajistit tak moznost zpétného vyuziti ziskanych poznatkl
pro optimalizaci procesni faze.

Cile disertacni prace muZeme shrnout do nasledujicich bodii:

o Néavrh a zhotoveni riiznych typid ECAP pftipravkl (prifezovy profil
kanala, varianty uhlu sviraného kandly, kompatibilita piipravku se
zkuSebnim strojem Zwick atd.).

o Dalsi rozvoj ECAP techniky (aplikace riznych procesnich postupii).

o Ptiprava a vyroba ECAP vzorki pro metalografii a creepové testy.

o Mikrostrukturni vyzkum vychoziho stavu, stavu po aplikaci techniky
ECAP, po statickém zihani a po creepovych zkouskach.

o Mechanické vlastnosti v tahu a creepové zkousky (pfi teplotnim rozmezi

150 — 250°C, pfti jednoosém konstantnim tahovém zatizeni a konstantnim
tlakovém napéti).

o Ptispévek k fyzikdlnimu modelu vzniku UFG mikrostruktury a ptedstav
o deformacnich a degradacnich creepovych mechanismech u UFG hliniku.



4 ZVOLENE METODY ZPRACOVANI

Ptes povzbudivé vysledky pii ptipravé UFG materidli pomoci HPT techniky
zlustava jejim nedostatkem dosazeni relativné malého rozméru ¢i objemu tvaireného
materidlu. Experimentalni vysledky rovnéz svéd¢i o tom, ze dosazeni piijatelné
homogenity HPT materidlu je znacné pracné [6] a v itad¢ pfipadi se zddané¢ho
vysledku nedosahne. Je to zplsobeno rozdilnosti dosazené deformace ve stiedu
vzorku a na jeho okraji. V posledni dob¢ byly piredlozeny vysledky uspésnych
experimentd, spocivajicich ve vyuziti HPT metody pii konsolidaci nanometrickych
praskt [7]. Béhem torzni deformace pii pokojové teploté a tlaku nékolika GPa bylo
dosazeno nanometrického materialu o hustoté téméer 100%. Zda se, ze tento smér
pouziti HPT technik ma pted sebou velmi dobrou perspektivu. Nicméné rozhodujici
vyznam pii hromadné ptipravé UFG materidlti pro industrialni vyuziti ma ziejme
aplikace smykové deformace pii bezkontrak¢nim protlacovani — ECAP technika,
ktera byla nasledné pouzita i pti realizaci cila disertacni prace.

4.1 ECAP TECHNIKA

Princip metody ECAP navrhli V.M.Segal a jeho spolupracovnici [8] na zacatku 80-
tych let. V priibéhu 90-tych let R.Z.Valiev a jeho spolupracovnici [9] poprveé
rozvinuli a aplikovali techniku ECAP jako SPD techniku pro vytvoteni
mikrostruktury s vyskytem submikrometrické a nanometrické velikosti zrna. ECAP
technika se stala dlilezitou technikou pro zjemnéni zrna nejen u kovti, ale napf.

1 u kompozitl s kovovou matrici. V poslednich né€kolika letech je technika ECAP
efektivné vyuzivana pro ptipravu UFG materidli s optimalni mikrostrukturou

a texturou poskytujici vyssi pevnost pti niz§i hmotnosti materidlu. Hlavni vyhodou
této techniky je zachovani ptiblizné stejného prufezu polotovaru materialu pted a po
deformaci. Dalsi prednosti ECAP techniky je i moZnost vytvofit relativné velky
objem UFG materidlu s nulovou pdérovosti a vyssi pevnosti a houzevnatosti oproti
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Obr. 1 Princip metody ECAP



materialim se standardni velikosti zrna.Zéakladni princip popisované techniky je
ilustrovan na obr.1. Tvafeci nastroj tvoii blok (zapustka) se dvéma protinajicimi se
extruznimi kandly o téméf stejném (kruhovém ¢i Ctvercovém) priifezu. Polotovar
materialu, potfeny vhodnym lubrikatorem, je vlozen do vertikdlniho (vstupniho)
kanalu a tlakem pritla¢niku protlacen do horizontalniho (vystupniho) kanalu pod
uhlem ®. Za téchto podminek se polotovar pohybuje kanalem jako tuhé téleso
a lokdlniho ptetvateni je dosazeno intenzivni smykovou plastickou deformaci
v prusecikové roviné obou kandlii. Takto je cely polotovar (s vyjimkou malych
oblasti na okrajich) deformovan homogennim zpiisobem. Intenzita plastické
deformace je zavisla na Gihlu, ktery kandly sviraji. Pfednostné se pouzivaji thly 90°,
120° a 150°, pti¢emz podle empirickych poznatki je nejvetsi deformace dosazeno
pti uhlu 90° [10-12]. V tomto piipad¢ je dosaZeno pii prvnim prichodu ekvivalentni
deformace ~ 1 bez redukce pocate¢niho priifezu vzorku.

Analyzy ukazuji, Ze pulsobici tlak (p) a pfirastek deformace Ag, kterym je
materidl podroben po prichodu rovinou smyku, jsou funkci thlu (2¢ = ®) mezi
obéma kandly a kluzového napéti (Y):

Pope =2 cotgl (1)

Y 3 2

Pti vicenasobnych prichodech Ize dosahnout velmi velkych efektivnich
deformaci v objemu materialu. Je zde rovnéz fada moznosti pro vytvofeni raznych
struktur a textur v stejném materidlu modifikaci smykovych rovin a sméru smyku pfi
jednotlivych priichodech. Mezi fadou moznych situaci lze pii vicenasobnych
prichodech materidlu aplikovat tfi rozdilné mezni ptipady v zdvislosti na rotaci
vzorku mezi jednotlivymi tvafecimi operacemi. Z literatury vyplyva, ze provedené
rotace maji zasadni vyznam na dosaZenou mikrostrukturu materialu, ale ptedevSim
na jeho vyslednou mikrotexturu [11].

Mozné aplikované postupy jsou nésledujici (obr.2) [1]:

postup A — orientace polotovaru se neméni, k rotaci mezi jednotlivymi prichody
nedochézi; postup B — polotovar je otoen o 90°pied ndslednym priichodem
a konecn¢ postup C — rotace predstavuje 180° mezi jednotlivymi prichody. Postup
B miizeme dale rozd¢lit v zavislosti na sméru rotace na postup B, (rotace stiidave
0 190°) ¢i postup B¢ (rotace 0 90° vzdy v jednom sméru).

Je evidentni, Ze pomoci ECAP techniky lze pfi prichodu dosdhnout velké
a jednotné intenzity deformace v materialu pii nizkém tlaku a namahani bez redukce
pocateCniho prifezu polotovaru. Tato vyhoda je jesSté vyraznéjsi, porovname-li
techniku ECAP se sou¢asnymi procesy primyslového tvareni kovt.

Vyhody uhlového protlacovani jsou patrnéjsi zejména pii vicendsobném prachodu
materidlu zapustkou. Diky tomu, Ze pfi tvafeni nedochdzi ke zméné prifezu
polotovaru, lze cely proces snadno néckolikrat opakovat a celkovd turoven
kumulované deformace odpovida ptisluSnému poctu absolvovanych prachodi.
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4.2 VOLBA EXPERIMENTALNIHO MATERIALU

Jako zkuSebni materidl byl zvolen hlinik o Cistot€¢ 4 N (99,99%), valcovany za
tepla a dodany ve formé pasu o prifezu 45x100x500 mm’. Z takto dodaného
materialu byly nafezany hranoly o priifezu 9,9x9,9 mm® a délce 75 mm tak, Ze
podélna osa byla rovnobézna se smérem valcovani. Takto ziskané hranoly byly
pozdéji pouzity pro nasledné tvareni technikou ECAP.

U ziskaného materidlu v dodaném stavu byla svételnou mikroskopii zjiStovana
velikost zrna, kterd se pohybovala v rozmezi od 3 do 7 mm. Zrna byla caste¢né
orientovana v diisledku ptfedchazejicich tvarecich deformaci.

4.3 POSTUP EXPERIMENTALNICH PRACI

K analyze mikrostrukturniho stavu ECAP vzorkti byla pouzita svételna
i elektronova mikroskopie. Vzorky, ziskané metodou ECAP, byly brouseny
a nasledné leStény na 1um diamantové pasté. Ptiprava povrchu vzorku byla
zakonCena mechanickym lesténim na OPS a naslednym elektrolytickym leSténim.
Pro potfeby transmisni elektronové mikroskopie (Philips CM 12 STEM) byly
vzorky nafezany na 1mm platky a déale iontové obrobeny na tenké folie. Né&které
mikrostrukturni pozorovani byla realizovdna na zafizeni OIM pomoci metody
zpétn¢ odrazenych elektront EBSD (Elektron Back — scattered Diffraction)
v rastrovacim elektronovém mikroskopu (SEM) a poté zpracovany pocitaCovym
programem INCA Crystal.

Vysledky systematické studie tvrdosti byly provedeny na rozsahlém souboru
ECAP vzorkii. Tvrdost HVO0,2 byla méfena na leSténych vzorcich pii pouziti
tvrdoméru Zwick pti zatizeni 200g po dobu 15s. Méteni probihalo minimalné na
péti mistech po celé¢ délce podélného fezu polotovaru. Méfeni tvrdosti bylo
provedeno na ECAP polotovarech tvarenych jednim az 12-ti priichody za aplikace
vSech tii procesnich postupii (A, B a C) a na vychozim hrubozrnném stavu.

Route A Route B,

Obr. 2 Ctyii variantni procesni postupy pro ECAP techniku
lisici se rotaci polotovaru



Informativni mechanické zkousSky v tahu byly realizovany na ECAP vzorcich
a pro srovnani 1 na hrubozrnném hliniku pfi teploté 293 K. Tyto zkouSky byly
uskuteénény na stroji ZWICK v laboratoti UFM AV CR a rovnéZ v laboratofi
mechanickych vlastnosti FSI VUT. Jako zkuSebni vzorky byly zvoleny ploché
i valcové vzorky. Pievaznd &ast vzorkd byla tvafena definovanou rychlosti 2x10s™.
Stejné zkousky byly provedeny 1 ve stavu po Zihani pti 473 K/4h.

Creepové zkousky byly provedeny na creepovych strojich pracujicich pfi
konstantnim zatizeni (zkousky v tahu) a pfi konstantnim napéti (zkousky v tlaku).
Vsechny zkousSky v tahu byly vedeny do lomu; tlakové zkousky pouze do predem
pieduréené deformace ~ 0,35. Pied vlastni creepovou expozici byl kazdy creepovy
vzorek zihan v peci creepového stroje po dobu piiblizn€ 2,5 hodiny pro stabilizaci
zkuSebni teploty. Creepové testy byly uskuteCnény pii aplikaci napéti v rozmezi
hodnot 10-25 MPa a teplotdich 423-523 K. Creepova expozice byla provedena u
ECAP vzorki s riznou procesni historii (A, B a C) a rozdilnym poc¢tem priichodii
(maximalné 12). Pro porovnani byly uskutec¢nény téz testy na hrubozrnném hliniku.

5 HLAVNI VYSLEDKY PRACE
5.1 KONSTRUKCE TVARECIHO PRIPRAVKU PRO ECAP TECHNIKU

Vlastni ECAP piipravek byl zkonstruovan pro nékolik pracovnich alternativ a po
nasledném vlastnim vyvoji bylo nejoptimalnéjsi feSeni realizovdno v mechanické
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Obr. 3 Konstrukce pripravku UFM — AV CR

dilné Ustavu fyziky materiald AV CR [13,14]. Piipravek, znazornény na obr.3, je
sloZzen ze 4 rovinnych dilti. Vzajemna poloha po slozeni téchto Casti je vymezena
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valcovymi Cepy a tvarovymi vystupy. Ty zaroven zachycuji tlakové sily pfi tvafecim
procesu ve sméru vystupniho pohybu polotovaru.

Pritla¢nik byl vyroben ze stejného materialu a slicovan s ptipravkem na vili
0,015mm. Tato viile je dostacujici na to, aby se pritlacnik volné pohyboval v profilu
kanalu bez vyrazného tfeni, ale zdroven aby nedochdzelo k tniku (vyronu) materialu
vzorku podél plochy pritla¢niku.

V pribéhu protlatovani dochdzi uvniti pripravku ke znaénym tlaklim, které
pusobi na stény kanalll a hrozi tim jiz zminény Gnik materialu mimo pracovni profil
pfipravku. Bylo proto tfeba vyvinout pfitlacnou silu, ktera by tomuto tuniku
zamezila. Z toho divodu je ptipravek vlozen do zdéfe ¢tvercového profilu a fixovan
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Obr. 4 Instalace tvareciho pripravku ECAP a prutlacniku na zkusebni stroj Zwick

pomoci samosvornych klinG. Timto feSenim je zajiSténo rovnomeérné rozloZeni
ptitlacné sily bez nutnosti zeslabeni konstrukce ptipravku.

Jako lis byl pouzit univerzalni zkuSebni stroj Zwick instalovany v UFM AV CR
pracujici se zatizenim 200 kN. Aby bylo mozno instalovat ptipravek na zkuSebni
stroj Zwick, byl navrZen specidlni stojan, na ktery se ptipravek s pratlaénikem
uchyti. Konstruk¢éni sestava ECAP zafizeni je patrna z obr.4. T¢€leso stojanu je
tvofeno Ctyfmi deskami a stejnym poctem vodicich sloupkll. Vzajemné jsou pevné
spojeny vzdy vnitini a vnéj$i deska tak, aby se pii vlastnim procesu tvaieni
pohybovaly vnitini desky proti sobé. Dochazi tak k transformaci tahového napéti na
tlakové a tim k vzajemné interakci vzorku s prutlaénikem.
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5.2 CHARAKTERIZACE UFG HLINIiKU PO APLIKACI ECAP
5.2.1 Mikrostruktura stavu po ECAP

Vysledky transmisni elektronové mikroskopie (Philips CM 12 STEM) odhalily,
ze jiz po jednom prichodu dochédzi k podstatnému sniZeni velikosti (sub)zrna
(~1,4 um) a mikrostruktura obsahuje soubézné pasy tdhnouci se ve sméru smyku.

Mikrostruktura je velmi nehomogenni a jednotliva zrna obsahuji oblasti subzrn.

oy
(i

e - L Eal b o
Obr. 5 Typicka mikrostruktura a prislusné selekcni elektronové difrakce (SAED

patterns) ECAP vzorkii po (a) jednom prichodu, (b) 4 priichodech postupem B¢ a
(c) 8 pruchodech postupem C. Transmisni elektronova mikroskopie (TEM)

Nehomogenni povaha mikrostruktury mize odrazet vychozi hrubozrnny stav
(~ 5 mm) piedchdzejici ECAP operaci. Mikrostruktura se stava pfevdzn¢ homogenni
po aplikaci 4 pruchodi, ackoliv tendence protazeni zrn ve sméru tvareni je i nadale
udrZovana. Po aplikaci 4 priichodt dochazi k redukci zrna na 1 um a tato velikost se
ze vzrustajicim po¢tem priichodi jiz nadale vyrazné neméni. Typickd mikrostruktura
ECAP vzorkt je patrné z obr.5; bez ohledu na zvoleny procesni postup (A, B¢ ¢i C)
a absolvovany pocet priichodii se velikost (sub)zrna pohybovala okolo 1 um.
Podstatnéj$i rozdil spocival v morfologii (sub)zrn — protahly ¢i rovnoosy tvar
a ve vzajemné orientaci sousedicich (sub)zrn — rozdilna distribuce nizkouhlych
a vysokouhlovych hranic. Jak je zteyjmé z difrakénich obrazct, misorientace obrazcl
vzristd soubézné se vzristajicim poctem prichodi.

5.2.2 Méreni mikrotvrdosti

Vysledky studie mikrotvrdosti ukéazaly (obr. 6), ze tvrdost ECAP materidlu
vzrostla jiz po prvnim prichodu vice jak na dvojnasobek tvrdosti dosazené
u hrubozrnného stavu (16HV). Nejvyssi hodnoty HV je vSak obecné dosazeno po
dvou pruchodech, kdy je tvrdost ptfiblizn€ stejnd u vSech tfi procesnich postupti. Pii
nasledném zvySovéani poctu priichodl jiz dochazi k poklesu tvrdosti s vyjimkou
postupu B¢, u néhoZ je mozno pozorovat mirny nartist u vzorku tvafeného
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4 prachody. V tomto konkrétnim ptfipadé madme mozZnost bezprostiedniho porovnani
se vzorkem B,. Zatimco vzorek B, se svoji tvrdosti nikterak neliS§i od ostatnich
procesnich postuptl, vykazuje vzorek B¢ vyssi hodnotu tvrdosti. Nelze vyloudit, Ze

40 ' T ' T ' T

w
1)
I

(- hrubozrnny
stav

Procesni postup: |
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TVRDOST HV0.2

N
o

10 1 | 1 | 1 |

POCET PRUCHODU

Obr. 6 Prubeh tvrdosti u ECAP materidlu v zavislosti na poctu prichod

zminénd anomalie u vzorkli B¢ je zélezZitosti rozptylu méfeni hodnot tvrdosti.
Tvrdost po 8 prichodech je ponékud nizs§i nez hodnoty stanovené pro 4 prichody
a dale uz zGstava ptiblizn¢ konstantni pii vzristajicim poctu pricchodi.

5.2.3 Mechanické zkousky v tahu

Na obr.7a. je zndzornéna zavislost meze kluzu (R,,) na poctu priichodi. Hodnota
meze kluzu u ECAP materidlu byla po prvnim prichodu pfiblizné ¢tyfnasobna
v porovnani s hrubozrnnym stavem. Nejvyssi hodnota meze kluzu je dosazena po
Ctyfech priichodech a se zvySujicim se poctem priichodil vyznamné klesa.

Porovnani hodnot meze pevnosti je znazornéno na obr 7b. NejvySsi pevnost
vykazuji vzorky po aplikaci 4 prichodi, kdy je dosazeno meze pevnosti ~ 120 MPa.
Se zvySujicim se poctem prichodli nedochazi na rozdil od meze kluzu
k vyznamnému sniZeni této hodnoty, kterd zlstava piiblizné konstantni.

Z obr.7 je ziejmé, ze zvoleny procesni postup ECAP techniky nema prakticky
z4dny vliv na mechanické hodnoty ultrajemnozrnného materialu.
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Obr. 7 Zavislosti meze kluzu a meze pevnosti na poctu priichodit u ECAP materidlu



5.3 M,IKROSTRUKTURNi STABILITA A CREEPOVE CHOVANI UFG
HLINIKU

5.3.1 Mikrostrukturni stabilita

Ke zjisténi tepelné stability ultrajemnozrnného stavu hliniku bylo provedeno
statick¢ (izotermni) zihani ECAP vzorkl pii teplot¢ 473 K. Toto zihani bylo
provedeno pied vlastni creepovou expozici pro vylouceni vlivu riistu zrna na
vysledky creepovych zkousSek v odstupiiovanych casovych intervalech: 0,5-168
hodin. Provedeny metalograficky rozbor prokazal, ze k markantnimu rastu (sub)zrna
dochéazi jiz v pribéhu pocatecnich 30 minut. Po této dobé dochéazi k urcité
,»stabilizaci® (sub)zrna; jeho stfedni hodnota Cinila 8—10 um a nebyla vyznamné
ovlivnéna (pfi stejném poctu prichodl) pouzitym variantnim procesnim postupem.

5.3.2 Mechanické zkousky zihaného ECAP hliniku

M¢tend mikrotvrdost HV prokéazala vyznamny pokles hodnot Zihanych ECAP
vzork.

Vzéijemné srovndni stanovenych hodnot meze kluzu a pevnosti pro materil
zihany pii teploté¢ 473 Kpo dobu 4 hodin prokdzalo, ze statické zihani vede
k podstatnému poklesu meze kluzu i meze pevnosti (zhruba 2-3x). Pribéh obou
parametrii v zdvislosti na poctu ECAP prichodl je zcela analogicky jako
u nezihaného stavu. I pro zihany ECAP stav nebyla nalezena vyrazna zavislost na
aplikovaném postupu ECAP techniky.

5.3.3 Vysledky creepovych zkousSek v tlaku

Reprezentativni creepovd data na obr.8 zndzoriiuji standardni zavislost
creepového prodlouzeni € a creepové rychlosti (£) na ¢ase (t) u ECAP materialu po
1 a 2 prichodech a aplikovaném procesnim postupu A, B¢ a C. Pro porovnani je zde
uveden 1 hrubozrnny stav. Z obr.8 je ziejmé, ze ECAP material vykazuje vyznamné
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Obr. 8 Casové zavislosti (a) creepového prodlouzeni(creepové kiivky),
(b) okamzité rychlosti creepu a (c) zavislosti okamzite rychlosti creepu na
deformaci pro hrubozrnny hlinik a ECAP material s pouZitim rizné procesni
historie
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delsi trvani creepové expozice v porovnani s hrubozrnnym stavem. Odolnost ECAP
materidlu po jednom priichodu je asi 4x dels$i nezZ u ECAP materidlu ve stavu po
dvou prichodech a asi 30x vyS$§i v porovnani s hrubozrnnym stavem. Vzorky
podrobené 2 priichodiim vykazuji rovnéz vyrazné zvysSeni creepové odolnosti, které
je ovSem v porovnani se vzorkem A1l ptiblizné¢ polovi¢ni. Navic je tato odolnost
zéavisla na zvoleném procesnim postupu. Vzhledem k omezené dosazené deformaci
nelze stanovit, jaky vliv ma aplikovany procesni postup a pocet pruchodi na
kone¢nou deformaci. Vliv poc¢tu priichodi na minimalni rychlost creepu je ziejmy
z obr.8 b,c. Minimalni rychlost creepu je u vzorku A1l nizsi nez je tomu u vzorki 2x
protlacenych. Zajimavy je pribéh creepu u hrubozrnného stavu. V priabéhu omezené
deformace neni zfejmé, zda bylo dosazeno minimalni rychlosti creepu (obr.8c).
Nicménég, pribéh kiivky hrubozrnného stavu vykazuje v zédvéreéné fazi stabilni
charakter. Pfi relativné vysokych hodnotach creepového prodlouzeni (>0,3) dochazi
k patrnému sbliZeni rychlosti creepu (obr.8c) vzorkit ECAP 1 hrubozrnného stavu. Je
nutno podotknout, Ze creepové kiivky prezentované na obr.8 neznazoriuji zietelng
individudlni stadia creepu. Je vSak zfeymé, Ze Zadnd z ECAP kiivek nevykazuje
piesné definovanou oblast stacionarniho creepu. Ve skutecnosti je tato oblast
redukovédna na inflexni bod kiivky zavislosti & vs t; odsud je pouZivan termin
minimalni rychlost creepu.

Podobné pribéhy miizeme sledovat i u creepovych charakteristik materidlu
podrobenému vyssimu poctu prichodii, kdy dochazi ke snizeni creepové odolnosti a
také vlivu jednotlivych procesnich postupti.
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0br.9 Casové zavislosti (a) creepového prodlouzeni(creepové kiivky), (b)
okamZzité rychlosti creepu a (c) zavislosti okamzité rychlosti creepu na deformaci
pro hrubozrnny hlinik a ECAP materidl s pouzitim riuzné procesni historie

5.3.4 Vysledky creepovych zkousek v tahu

Podobné prubéhy creepového chovani jako u tlakovych zkouSek muzeme
pozorovat 1 u zkousek tahovych. Vzhledem k tomu, Ze tahové creepové zkouSky
byly vedeny do lomu, mame moznost sledovat vliv jednotlivych procesnich postupi
a poctu pruchodii na kone¢nou deformaci materialu. Na obr.9 jsou zndzornény
creepove kiivky pro ECAP material tvareny vSemi tfemi procesnimi postupy (A, Be,
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C), po osmi prichodech a aplikaci napéti 15 MPa. Pro porovnani je vynesen
1 pribéh hrubozrnného stavu. Z obr.9 je patrné, ze po aplikaci osmi prichodli nema
zvoleny procesni postup vyrazngj$i vliv na celkovou Zivotnost, ani na creepové
prodlouzeni ECAP materialu.

Provedena studie creepového chovéani prokézala, Ze aplikaci metody ECAP
a ziskanim ultrajemnozrnného stavu materidlu lze dosdhnout vyznamného zvySeni
creepove zivotnosti a do jisté miry — alespoil v oboru creepového vnitrokrystalového
lomu — 1 zlepSeni creepové lomové plasticity. Rozsah zvySeni uvedenych
creepovych charakteristik zavisi na poc¢tu prichodii (ECAP operaci) pii nizkém
poctu prichodil 1 na pouzitém procesnim postupu (postup A, B ¢i C). Z provedené
studie vyplyva, Ze dosaZzend mikrostruktura ECAP materidlu ma na vysledné
creepové vlastnosti a chovani v nékterych aspektech zcela paradoxni vliv. K ziskéni
materidlu s nejvyssi creepovou zivotnosti (nejdelsi dobou do lomu) postaci
minimalni poc€et prichodl. Tim ziskdme znacn€ heterogenni mikrostrukturu
s vysokou relativni etnosti nizkouhlovych (sub)hranic (tj. hranic s tthly < 15°). Tyto
nizkouhlové hranice neumoznuji aktivitu pokluzl jako vyznamného deformacniho
mechanismu creepu pii1 zvySenych teplotach u materialti s malou velikosti zrna, ani
zachovani kompatibility plastické deformace sousedicich (sub)zrn. Naproti tomu,
veétsi pocet prichodii vede k vysoké cCetnosti vysokouhlovych hranic, jejichz
piitomnost vede ke snadnéjSimu prabéhu creepové deformace a k dosazeni vétsi
creepové lomové plasticity. Makroskopickou odezvou je potom vlastni creepové
chovani ECAP materidlu; za stejnych podminek creepového zatéZovéani proto
vykazuji nejniz§i hodnoty minimalni rychlosti creepu a nejdelsi dobu do lomu
ECAP materidly s nejniz§im poctem prichodli bez ohledu na pouzity procesni
postup.

Vysledky prezentovanych creepovych zkouSek vtahu je mozné vyuzit
k demonstraci vySe uvedeného tvrzeni. Na obr.10 jsou uvedeny relevantni creepové
kiivky vzdy pro jediny procesni postup (B¢). Dramaticky pokles creepové Zivotnosti
se vzrustajicim po¢tem prichodi je zcela ziejmy.
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Obr. 10 Creepové kiivky pro hrubozrnny stav a rozdilny pocet ECAP priichodii
za pouziti procesniho postupu B¢ (tahovy creep-zkouska do lomu)

16



54 POKLUZY PO HRANICiCH ZRN A AKTIVACNI ANALYZA
CREEPOVYCH DAT ECAP HLINIKU

Mechanismy fidici creepové chovani Cistych kovii byvaji obvykle stanoveny
ze zavislosti minimalni ¢i staciondrni rychlosti creepu £, na napéti, teploté
a velikosti zrna, uzitim mocninového vztahu ve formé

£,=A0"(1/d) exp(~0, | RT), (2)

kde A, n, p a R jsou konstanty a Q. je aktivacni energie creepu. Vzhledem k tomu,
ze n, p a Q. jsou samostatné funkce napéti, teploty a velikosti zrna lze ptfedpokléadat,
ze razné pisobici mechanismy budou reprezentovany, rozdilnymi hodnotami
exponenti n a p a hodnotou Q. Dominantni mechanismy pii specifickych
zkuSebnich podminkdch jsou poté obecné urceny porovnanim stanovenych
experimentalnich hodnot n, p a Q. s hodnotami ur¢enymi teoretickymi modely pro
rizné creepoveé procesy.

5.4.1 Pokluzy po hranicich zrn (GBS)

Pokluzy po hranicich zrn byly méfeny na povrchu metalograficky vylesténych
creepovych vzorkii pomoci znaCkovych rysek. K umoznéni kvantitativniho méteni
pokluzi byly creepové testy ukonceny pii pfedem zvolené deformaci (€ = 0.15), pfi
které jest¢ nedochazelo k vytvoreni podstatného povrchového reliéfu zpisobeného
deformac¢nimi procesy. Pomoci SEM bylo mozno urcit pokluzy charakterizované
hodnotou posunuti u = 0.1 um. Jak jiz bylo uvedeno, pokluzy po hranicich zrn se
nevyskytuji na vSech hranicich zrn; z toho divodu byla urCovana relativni Cetnost
pokluzujicich hranic ks (podil hranic s pozorovatelnym vyskytem pokluzl). Tento
podil ¥, je rovny N¢/N, kde N, je pocet hranic s pozorovatelnymi pokluzy po
hranicich zrn a N vyjadfuje celkovy pocet vySetfovanych hranic zrn. Deformacni
ptispévek €4, zplisobeny GBS je vyjadien vztahem [15]

€= (1 +€)UK/L, (3)

kde L je primérnd velikost zrna urCena linearni priiseCikovou metodou
a prispévek pokluzii po hranicich zrn k celkové creepové deformaci je 7y = ggy/€.
Z dosazenych vysledkl vyplyva, ze intenzita pokluzli po hranicich zrn vzrista
s rostoucim poctem ECAP prichodil. Tento vysledek silné¢ podporuje myslenku, Ze
pokluzy po hranicich zrn jsou uzce spojeny s mikrostrukturdlnimi zménami hranic
zrn [1, 16].
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5.4.2 Napétova zavislost rychlosti creepu a creepové expozice

Rozdily v minimalni rychlosti creepu pro ECAP material a hrubozrnny stav
shodné& klesaji se vzrlstajicim poctem ECAP prichodl. Proto stanoveni napétové
zéavislosti minimalni rychlosti creepu musi byt provedeno pii stejném poctu
pruichodi. ECAP a stejnym procesnim postupem. Proto byl v nasledujicich
experimentech pouzit ECAP hlinik pfipraveny metodou B¢ po aplikaci osmi
prachodii. Ziskané zavislosti jsou souhrnné uvedeny na obr.11. Vysledky ukazuji, ze
pti vysSich napétich je hodnota minimalni rychlosti creepu ECAP materialu o jeden
fad nizsi v ptipadé tahovych zkousSek nez u hrubozrnného materidlu, a tento rozdil
klesd spolu se snizujicim se napétim. Naproti tomu, napetové zavislosti tahovych
zkouSek hrubozrnného stavu a ECAP materidlu se v ramci rozptylu vyznamné nelisi.

Pod terminem creepova expozice se v této praci rozumi bud’ doba do lomu
(creepové zkousky vtahu) ¢i doba do dosazeni predem piedurené creepové
deformace (creepové zkouSky v tlaku). Ziskané napétové zavislosti creepové
expozice jsou souhrnné znazornény v bilogaritmickych soufadnicich na obr.12.
Zatimco hodnoty creepovych expozic jsou pro pouzit€¢ stavy materialli a zplsoby
creepovych zkouSek pii napéti 10 MPa prakticky stejné, rozdily nastavaji pfii
vzrustajici hodnoté aplikovaného napéti. Zjisténa hodnota n ¢inila ~5,5 a ~ 6,5 pro
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Obr. 11 Napetové zavislosti Obr. 12 Napétové zavislosti casu
rychlosti creepu pro hrubozrnny expozice creepu (doba do lomu pro
stav (pouze tlakovy creep) a tahovy creep a cas do dosazeni
ECAP material po 8 prichodech deformace ~ 0,35 pro tlakovy creep)
procesnim postupem B¢ (tahovy pro hrubozrnny stav a FECAP
a tlakovy creep. material po 8 priichodech procesnim

postupem Be.
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ECAP material, respektive pro hrubozrnny material. Podobné hodnoty zjistili
i Tobolova a Cadek [17] pro creep polykrystalického &istého hliniku se standardni
velikosti zrna. Jak je vSeobecné zndmo, pro n = 4 plati, Ze creep nastdva pohybem
dislokaci kontrolovanym mftizkovou difuzi uvnitf zrn a pokluzem po hranicich zrn.
Rychlost pokluzi po hranicich zrn mize byt popsana podobnym
zplisobem: ¢, = 4’0", kde mnapéfovy exponent pokluzli po hranicich zrn
n =0.82[15]. Niz8i hodnoty n pro ECAP material mohou odrazet efekt vice
intenzivnich pokluzi po hranicich zrn creepu ultrajemnozrnného materidlu
v porovnani s hrubozrnnym stavem.

5.4.3 Teplotni zavislost rychlosti creepu

Jednou z vyznaénych a i zhlediska inZenyrské praxe mimotfadné dulezitych
charakteristik creepu je zavislost rychlosti creepu na teploté. Aktivacni energie
creepu Q¢ je definovana jako

| dlng
Q= {8(—1/1&)1' )

Aktivaéni energie Q. mize byt vysvétlena jako k-nasobek smérnice zavislosti log
¢,vs 1/T jak je zndzornéno na obr.13. Minimalni rychlost creepu byla méfena pfi
riznych teplotach v intervalu 423-523 K pfi dvou konstantnich aplikovanych
tahovych napétich 15 a 20 MPa. Teplotni zavislost minimalni rychlosti creepu je
ukéazana na obr.13.

TEPLOTA T [K]
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10°° I I I 3
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8 prachodt
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Obr. 13 Teplotni zavislost rychlosti creepu pro dvé riiznd napéti a ECAP materidl
(8 priichodii, procesni postup B¢)
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Hodnota aktivacni energie byla ur¢ena metodou nejmensich ¢tverci. Q¢ je zavisla
na napéti a rovna hodnoté 129,7 + 16 a 110,9 = 9 kJ/mol pro napéti 20 MPa
a 15 MPa.

Mechanismus, ktery snejvétsi pravdépodobnosti hraje rozhodujici tlohu pfi
creepu hliniku je dislokaéni $plh fizeny miizkovou samodifiizi. Proto aktivaéni
energie creepu Q¢ by méla byt totoznd s hodnotou aktivacni entalpie samodifuze
AHgp  hliniku (AHgp = 127 + 143 kJ/mol [17]). Pon€kud vyssi experimentalni
hodnota aktivacni energie pro creep Q. = 151 kJ/mol byla zjiSténa Tobolovou
a Cadkem [15] pro polykrystalicky hlinik o &istoté 99,99% s primémou velikosti
zrna ~ 400 um. Hodnoty ziskané pro Q. v této praci (obr.13) jsou pon€kud nizsi nez
uvadéna hodnota AHsp. Predpokladdme-li, Ze pokluzy po hranicich zrn jsou fizeny
diftzi hranicemi zrn (aktivacni entalpie difuze hranic zrn AHy, < AHgp) mame dalsi
podporu k navrzené interpretaci creepového mechanismu ultrajemnozrnného hliniku
jako synergetického uc¢inku vnitrokrystalové deformace a pokluzii po hranicich zrn.
Navic, rozsah pokluzl po hranicich zrn k celkové deformaci vzristd pii konstantni
teploté s poklesem aplikovaného napéti [15]. To muze vysvétlovat 1 niz$i hodnotu
QOc zjisténou pro 6=15 MPa v porovnani s hodnotou Q¢ pro 6=20 MPa (obr.13).

6 ZAVER

Vramci doktorské disertacni prace bylo zjiSténo, Ze metoda uhlového
protlatovani (ECAP) vede k dosazeni ultrajemnozrnné struktury v celém objemu
studovaného hliniku.

Vyvoj mikrostruktury zavisi na thlu rotace polotovaru mezi jednotlivymi
prichody a tudiz na zvoleném procesnim postupu. Ziskani mikrostruktury
s vysokouhlovymi hranicemi je nejrychleji dosaZeno aplikaci procesniho postupu
Bc, po 4 priichodech polotovaru zapustkou.

Provedené zkouSky vtahu a tvrdosti pfi pokojové teploté¢ potvrdily ndrtst
mechanickych vlastnosti spolecné se zvySujicim se poctem prichodl, pfiCemz
nejvysSich hodnot bylo dosazeno po cCtyfech prichodech nezdvisle na zvoleném
procesnim postupu.

Provedend komparacni studie creepového chovani hrubozrnného ¢istého hliniku
s jeho ultrajemnozrnnou verzi, pfipravenou metodou bezkontrakéniho protlacovani
(metodou ECAP), prokédzala podstatné zvyseni creepové Zivotnosti a do jisté miry
1 creepové plasticity u ultrajemnozrnného materialu. Creepova odolnost je vyrazné
creepovych vlastnosti ECAP materidlu. Naopak, se zvySujicim se poctem prichodii
dochdzi k mirnému zvySeni creepového prodlouzeni. Dosazena uroven téchto
creepovych parametri. je vSak kriticky zavisla na  mikrostrukturnich
charakteristikach a tudiZ na vlastni procesni historii ECAP materidlu.

Aktivaéni analyza creepovych dat vedla k zavéru, Ze creep ECAP hliniku je
pravdépodobné fizen stejnym mechanismem jako hrubozrnny stav, tj. kombinaci
vnitrokrystalového skluzu a Splhu mobilnich dislokaci. Nicméné, niZ§i hodnoty
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napétového exponentu rychlosti creepu n a piislusné hodnoty aktivacni energie
creepu Q¢ zjisténé pro ECAP hlinik vedou k zavéru, Ze pokluzy po hranicich zrn pii
creepu ultrajemnozrnnych materiall hraji vyznamnou roli.

Fraktograficky rozbor prokazal, ze creepovy lomovy proces hrubozrnného
1 ultrajemnozrnného hliniku je kontrolovan stejnym mechanismem fizenym
plastickou deformaci a vedoucim k vnitrokrystalovému tvarnému lomu.

7 SUMMARY

Within the results of this doctoral work it was found, that method of equal
channel angular pressing (ECAP) leads to achieve ultrafine grained structure on the
whole volume of pure aluminium under investigation.

Microstructure development depends upon the processing route and the number
of ECAP passes through the die. Resulting relatively homogenous microstructure
with high-angel boundaries is fastest reached by application of the processing route
Bc, after 4 passes at room temperature through a die that had a 90°angle between the
channels.

Mechanical tests were performed in tension and hardness at room and elevated
temperatures. They exhibit markedly improved mechanical properties of ECAP
aluminium with increasing number of ECAP passes. The highest values of
mechanical parameters were reached after four passes regardless on the processing
route used.

A comparison of creep behaviour of coarse-grained (unpressed) aluminium with
its ultrafine grained counterpart preparing by ECAP method had shown a substantial
improvement of the creep life and the creep fracture plasticity for ultrafine grained
material. The creep resistance is considerably improved after one ECAP pass,
however, repetitive pressing leads to a noticeable decrease in the creep properties of
the ECAP material. By contrast, increasing number of ECAP passes lead to a small
increase in the creep strain. Attained level of these creep parameters is critically
dependent on the microstructure characteristics and consequently on the applied
processing history of ECAP material.

The activation analysis of the creep data has lead to the conclusion, that creep in
ECAP aluminium is probably controlled by the same mechanisms as coarse-grained
one. Possible creep mechanism is combination lattice self-diffusion and dislocation
climb. However, lower values of the stress exponent of the creep rate n and the
apparent activation energy of creep Qc found for ECAP aluminium in comparison to
coarse-grained counterpart indicate an important role of grain boundary sliding in
creep of UFG materials.

Fractographic analysis has shown that creep fracture process of both coarse-
grained and ultrafine grained aluminium is controled by the same mechanism
controlling plastic deformation and leading to transgranular ductile fracture mode.
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