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1  ÚVOD 
Ultrajemnozrnné (UFG-ultrafine grained materials) materiály přitahují 

v posledních letech velkou pozornost. Tento zájem je způsoben neobvyklými 
vlastnostmi, které je odlišují od ostatních polykrystalických materiálů se standardní 
velikostí zrna.  Za UFG materiály je možné považovat materiály s velikostí zrna od 
100 nm do 1000 nm [1,2]. Vlastní představa o tom co lze považovat za UFG 
materiál, se v jednotlivých pracích a u různých autorů značně liší.  

Tato práce bude zaměřena především na polykrystalické materiály s velikostí zrna 
pohybující se v submikronové či mikrokrystalické oblasti. Z tohoto důvodu v dalším 
pojednání budeme používat termín ultrajemnozrnné (UFG) materiály s ohledem na 
jeho univerzálnější význam [1,2].   

V dnešní době existují v zásadě dva nejčastěji volené přístupy, které umožňují 
přípravu UFG materiálů. První přístup využívá zhotovení UFG materiálů 
z jednotlivých nanometrických komponent např. nanočástic. Tyto stavební jednotky 
jsou uspořádány do polykrystalických materiálů. V současné době je známa řada 
chemických a fyzikálních metod přípravy UFG materiálů [3], z nichž některé jsou 
již využívány průmyslově (např. prášková metalurgie). Nevýhodou tohoto přístupu 
je nedokonalé zhutnění a konsolidace takto vyrobených materiálů.  

Druhým velmi perspektivním přístupem přípravy UFG materiálů, je využití 
intenzivní plastické deformace ke zjemnění struktury kovů nebo slitin o standardní 
velikosti zrna (>1 µm). Je známo mnoho různých postupů založených na principu 
tvářecích procesů, zejména válcování. Avšak nejvíce povzbudivých výsledků bylo 
dosaženo pouze při aplikaci intenzivní plastické deformace (severe plastic 
deformation, dále jen SPD technika).  

UFG materiály, připravené SPD technikami, představují novou skupinu materiálů 
s neobvyklou strukturou a v mnoha směrech i zlepšenými mechanickými 
vlastnostmi ve srovnání s konvenčními polykrystalickými materiály. Vzrůstající 
zájem o SPD techniky  ukázal možnost aplikace velmi vysokých hodnot plastické 
deformace kovových materiálů. Hlavní výhodou těchto metod je získání relativně 
rozměrných vzorků bez zbytkové porozity nejen u čistých kovů a slitin, ale také 
např. u křehkých intermetalik a polovodičů. Zákonitosti vzniku UFG struktury a její 
vliv na mechanické vlastnosti však v současnosti nejsou zcela jasně vysvětleny.  

V rámci předloženého literárního rozboru bude provedeno shrnutí současných 
poznatků o přípravě a vlastnostech UFG materiálů, připravených SPD metodami, 
které bude využito k následné formulaci cílů disertační práce.      

 
2  SOUČASNÝ STAV ŘEŠENÉ PROBLEMATIKY 
V současné době je známo mnoho technik intenzivní plastické deformace [4,5,6]. 

Pomocí těchto technik můžeme dosáhnout skutečné deformace ~ 10 a dokonce 
vyšší. Aplikace SPD technik se uskutečňuje při relativně nízkých teplotách (nižších 
než 0,4 Tm). Výsledná velikost zrna se zpravidla pohybuje ve stovkách nanometrů 
[7]. Do dnešní doby byly SPD techniky zvládnuty u širokého spektra materiálů, 
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počínaje čistými kovy (Al, Cu, Mg, Ni) a jejich slitinami, přes různé oceli až po 
částicové kompozity s kovovou matricí [8,9].   

O SPD materiálech je známo, že jsou spíše nestabilní a růst jejich zrna nastává při 
teplotě 0,4 Tm a někdy i nižší [10]. Růst zrna v těchto materiálech se vyznačuje 
nejednotným charakterem změn ve velikosti zrna během ohřevu. UFG materiály se 
vyznačují superplastickým chováním při zvýšených teplotách [11]. Ve většině prací 
bylo pozorováno superplastické chování u slitin hliníku, které obsahovaly jemné 
precipitáty omezující pohyb hranic a růst zrn. Pokud je mikrostruktura dostatečně 
stabilní i při teplotách, kdy difúzně kontrolované procesy jsou dostatečně rychlé, je 
možno dosáhnout vysoké tažnosti při vysokých rychlostech deformace 
v materiálech, které  měly před SPD pouze omezenou tažnost [12]. Experimenty 
ukázaly, že u slitiny Al-3Mg-0,2Sc po 8 ECAP průchodech lze dosáhnout 
prodloužení ~ 2000%, při rychlosti deformace ~ 3,3x10-2 s-1 [13]. Mechanismem 
superplasticity byly označeny pokluzy po hranicích zrn.  

Pouze několik prací [14,15] se zabývá creepovým chováním SPD materiálů za 
konstantního napětí. Creepové zkoušky ukazují, že rychlost creepu pozorovaná  
u UFG materiálů je přibližně o 2 řády vyšší než u výchozího hrubozrnného stavu. 
Avšak napěťové exponenty naměřené u hrubozrnného a UFG materiálu mají více 
méně podobné hodnoty, které naznačují, že creepovým mechanismem je 
pravděpodobně difúzně kontrolovaný pohyb dislokací uvnitř zrn. Zvýšený podíl 
velkoúhlových hranic a snížená velikost zrn u UFG materiálů způsobuje zvýšený 
příspěvek pokluzů po hranicích zrn k celkové creepové deformaci.  

      
 
3  FORMULACE CÍLŮ DOKTORSKÉ PRÁCE 
 
3.1 CÍLE PRÁCE 
V disertační práci bude blíže studována souvislost změn mikrostruktury během 

intenzivní lokální plastické deformace (ECAP) se získanými mechanickými 
vlastnostmi ECAP hliníku a slitiny Al-0,2%Sc jak za pokojové tak za zvýšené 
teploty. Znalost vztahů mezi mikrostrukturou a mechanickými vlastnostmi je 
důležitá pro optimalizaci přípravy ECAP materiálu, neboť v současné době ještě 
stále není tento vztah dostatečně objasněn.  

Z tohoto důvodu je pro další vývoj a širší uplatnění ECAP materiálů nutné 
porozumět vztahům mezi mikrostrukturou s různým stupněm deformace  
a dosaženými vlastnostmi těchto materiálů. Proto hlavním cílem disertační práce je 
systematická studie ECAP mikrostruktury čistého hliníku s různým počtem 
průchodů a jeho mechanického chování při zatěžování za pokojových a za 
zvýšených teplot. Zásadním problémem je stabilita mikrostruktury ECAP hliníku za 
zvýšených teplot. K rozšíření současných poznatků o tomto problému přispěje 
souběžná studie mikrostruktury a mechanických vlastností hliníku (99,99%)  
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a binární slitiny hliníku (Al-0,2%Sc), zhotovené technikou ECAP, obsahující 
precipitáty Al3Sc, které stabilizují UFG mikrostrukturu.  

  
Cíle disertační práce můžeme shrnout do následujících bodů:  
 
 

 Mikrostrukturní charakterizace hliníku a jeho slitiny – výchozí stav, stav 
mikrostruktury po aplikaci techniky ECAP a po mechanickém zatěžování. 

 Studium vztahů mezi mikrostrukturou a vybranými mechanickými 
vlastnostmi materiálů zhotovených metodou ECAP. 

 Interpretace působících deformačních mechanismů na základě 
mikrostrukturních charakteristik ECAP materiálů.  

 
 
4  EXPERIMENTÁLNÍ METODY A POSTUPY 
 
4.1 METODA ECAP 
Princip metody ECAP (Equal-channel angular pressing) navrhli V.M. Segal  

a jeho spolupracovníci [16] na začátku 80-tých let s cílem minimalizovat porozitu 
litého stavu materiálu. V průběhu 90-let R.Z. Valiev a jeho spolupracovníci [17] 
poprvé rozvinuli a aplikovali metodu ECAP jako SPD techniku pro vytvoření 
mikrostruktury s výskytem submikroskopické či nanometrické velikosti zrna široké 
škály materiálů. V posledních několika letech je technika ECAP efektivně 
využívána pro přípravu UFG materiálů s optimální mikrostrukturou a texturou, 
poskytující vyšší pevnost při nižší hmotnosti materiálu. Hlavní výhodou této 
techniky je zachování přibližně stejného průřezu polotovaru materiálu před a po 
deformaci. Předností ECAP techniky je i možnost vytvořit velký objem UFG 
materiálu s  vyšší pevností a tažností za zvýšených teplot oproti materiálům se 
standardní velikostí zrna. 

Tvářecí nástroj je tvořen zápustkou se dvěmi protínajícími se kanály o téměř 
stejném průřezu. Polotovar materiálu, potřený vhodným mazivem, je vložen do 
vertikálního kanálu a tlakem průtlačníku protlačen do výstupního kanálu pod úhlem 
Φ. Za těchto podmínek se polotovar pohybuje kanálem jako tuhé těleso a lokálního 
přetváření je dosaženo intenzivní lokální smykovou plastickou deformací 
v průsečíkové rovině kanálů. Intenzita plastické deformace je závislá na úhlu, který 
kanály svírají. Přednostně se používají úhly 90°, 120° a 150°, přičemž 
nejefektivnější deformace je dosaženo při úhlu 90° [17]. V tomto případě je 
ekvivalentní deformace ~ 1 bez redukce počátečního průřezu vzorku. Výhody 
úhlového protlačování jsou patrnější při vícenásobném průchodu materiálu 
zápustkou. Díky tomu, že při tváření nedochází ke změně průřezu polotovaru, lze 
celý proces snadno několikrát opakovat a celková dosažená úroveň deformace 
odpovídá příslušnému počtu průchodů. 
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Při vícenásobných průchodech lze dosáhnout velmi velkých efektivních 
deformací v objemu materiálu. Je zde rovněž řada možností pro vytvoření různých 
struktur a textur u stejného materiálu modifikací smykových rovin a směru smyku 
při průchodech. Mezi řadou možných situací lze při vícenásobných průchodech 
materiálu rozlišit tři význačné mezní případy v závislosti na rotaci vzorku mezi 
jednotlivými tvářecími operacemi [18,19,20].  

 
 
4.2 METODA EBSD 
EBSD (Elektron back-scatter diffraction) je technika, která umožňuje 

charakterizovat krystalografickou orientaci, misorientaci, texturu a stanovit velikost 
zrna. Krystalografické údaje se získávají z hloubky několika desítek nanometrů  
a proto je důležité dbát na správnou přípravu vzorku.  

Pro stanovení krystalografických informací se využívá difrakce v SEM. Tyto 
obrazce vznikají difrakcí zpětně odražených elektronů na pravidelně umístěných 
rovinách v krystalu. Difraktované zpětně odražené elektrony tvoří povrchy 
kuželových ploch, jejichž průsečnice s fosforovým stínítkem se jeví jako čáry. 
Difrakce může nastat, když jsou krystalografické roviny v určité orientaci, která se 
řídí Bragovým zákonem n.λ=2.d.sinΘ kde: 

 
λ - vlnová délka elektronů, která závisí na urychlovacím napětí 
d - vzdálenost atomových rovin v krystalu 
Θ - úhel, při kterém dochází k difrakci 
n – řád difrakce a vztahuje se k počtu odražených vlnových délek 
 
Difrakční obrazec se skládá z párů rovnoběžných čar, které se protínají v různých 

místech představujících krystalografické směry. Každý pár rovnoběžných čar 
představuje určitou krystalografickou rovinu a vzdálenost mezi nimi je nepřímo 
úměrná mezirovinné vzdálenosti. Dále úhly mezi jednotlivými čárami od různých 
rovin odpovídají úhlům mezi rovinami, protože čáry jsou rovnoběžné se stopou 
roviny. Tyto difrakční obrazce jsou snímány pomocí citlivé CCD kamery a řešeny 
pomocí programu.     

Základním krokem při získávání EBSD linií v SEM je naklonění vzorku 
vzhledem k dopadajícímu elektronovému svazku tak, aby signál od zpětně 
difraktovaných elektronů byl dostatečně silný a mohl být zachycen. S ohledem na 
náklon vzorku jsou EBSD linie pozorovatelné už při náklonu > 45°. Avšak jejich 
dráha klesá s rostoucím náklonem vzorku, což vede k lepšímu kontrastu EBSD linií 
[21]. Náklon vzorku > 80° je nepraktický, protože dochází k velké anisotropii 
analyzovaného objemu. Nejvýhodnější je úhel náklonu 70°, protože tato hodnota 
představuje dobrý kompromis s ohledem na výtěžnost zpětně odražených elektronů 
a anisotropii obrazu. Tento úhel je často používán jako standardní úhel náklonu pro 
EBSD.  
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4.3 EXPERIMENTÁLNÍ MATERIÁL 
Zkušebním materiálem byl zvolen čistý hliník (99,99%) a slitina Al-0,2%Sc ve 

stavu válcovaném za tepla. Z dodaných materiálů byly nařezány hranoly  
o rozměrech 9,9x9,9x75 mm3 (podélná osa byla rovnoběžná se směrem válcování), 
které byly použity pro následné tváření metodou ECAP.  
Čistý hliník ve výchozím stavu obsahoval především protažená zrna, jejichž 

velikost se pohybovala od 3 do 7 mm. Slitina Al-0,2%Sc obsahovala ve výchozím 
stavu zrna o velikosti 2 až více než 10 mm. V mikrostruktuře slitiny Al-0,2%Sc se 
nacházely koherentní precipitáty Al3Sc o velikosti ~ 6 nm.   

 
 
4.4 POSTUP EXPERIMENTÁLNÍCH PRACÍ 
K aplikaci metody ECAP byl použit tvářecí přípravek vyvinutý a vyrobený  

v Ústavu fyziky materiálů AVČR v Brně. Přípravek lze, díky jeho zajímavé 
konstrukci, adaptovat pomocí speciálně vyvinutého stojanu na zkušební stroj Zwick. 
Zápustka tohoto přípravku obsahuje dva kanály protínající se pod úhlem 90°, čímž 
bylo dosaženo intenzivní lokální smykové plastické deformace. Protínající se kanály 
byly čtvercového průřezu, který je velmi výhodný z hlediska výroby plochých 
tahových vzorků a také rotace polotovaru mezi jednotlivými průchody. Deformace 
probíhala za pokojové teploty, která je pravděpodobně dostačující pro deformaci 
zvolených materiálů aniž by vznikaly necelistvosti a není tedy nutný ohřev zápustky.  

Z důvodu snížení tření mezi materiálem a zápustkou byl polotovar před každým 
průchodem přes zápustku potřen mazivem na bázi MoS2. Také rychlost protlačování 
polotovaru (10 mm/min) byla volena s ohledem na minimalizování možného 
zahřívání vzorku během protlačování.  

Při vlastní extruzi byl použit procesní postup Bc, při kterém se vzorek otáčí o 90° 
mezi jednotlivými průchody vždy ve stejném směru rotace.  

Mikrostruktura vzorků byla zkoumána pomocí světelného mikroskopu Neopthot 
32, rastrovacího elektronového mikroskopu (SEM) Jeol 6460 vybaveného EBSD  
a transmisního elektronového mikroskopu Philips CM 12.  

Tvrdost HV byla měřena na leštěných vzorcích při použití tvrdoměru Zwick  při 
zatížení 1 kg po dobu 15 s. Měření probíhalo minimálně na 5 místech po celé délce 
podélného řezu XZ (rovnoběžný s boční stranou zápustky při výstupu ze zápustky) 
plochého vzorku s různým počtem průchodů a pro daný počet průchodů byla 
stanovena průměrná hodnota. Pro creepové a mechanické zkoušky v tahu byly 
použity ploché vzorky odebrané ve směru rovnoběžném s osou protlačování (řez 
XZ). Zkoušky v tahu byly provedeny na stroji Zwick 020 za pokojové teploty při 
rychlosti zatěžování 2.10-4 s-1. Creepové zkoušky byly provedeny při konstantním 
napětí 10-50 MPa a teplotě 473 K. Ze srovnávacích důvodů byly všechny 
mechanické zkoušky provedeny také na hrubozrnných materiálech. 
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5  HLAVNÍ VÝSLEDKY PRÁCE 
 
5.1 MIKROSTRUKTURA HLINÍKU A SLITINY AL-0,2%SC PO ECAP 

DEFORMACI 
 
5.1.1 Mikrostruktura Al po ECAP deformaci 
Vývoj jemnozrnné mikrostruktury u čistého hliníku probíhal postupně a velmi 

závisel na počtu ECAP průchodů. Mikrostruktura po 1 ECAP průchodu obsahovala 
oblasti o podobné orientaci a bylo v ní naměřeno ~ 3% velkoúhlových hranic.  

 

 
a) 

 
b) 

 
c) 

Obr. 1 Mikrostruktura hliníku (mapy zrn pro θ>15°) po a) 2 , b) 4, c) 8 ECAP 
průchodech 
 
Se zvyšujícím se počtem ECAP průchodů docházelo ke snižování velikosti těchto 

oblastí a významnému růstu počtu velkoúhlových hranic (obr. 1,2). Tento poznatek 
může mít zásadní význam pro interpretaci mechanických vlastností ECAP hliníku. 

Mikrostruktura po 2 ECAP průchodech obsahovala oblasti s velmi blízkou 
orientací, které tvořily pásy protažené v blízkosti roviny smyku. V mikrostruktuře se 
již ojediněle vyskytovala malá přibližně rovnoosá zrna. Po 4 ECAP průchodech 
mikrostruktura obsahovala větší podíl velkoúhlových hranic ve srovnání 
s mikrostrukturou po 2 ECAP průchodech. Avšak v mikrostruktuře se stále 
vyskytovaly pásy protažené ve směru smyku posledního ECAP průchodu.  

Mikrostruktura po 8 ECAP průchodech je již víceméně homogenní a obsahuje 
přibližně rovnoosá zrna o střední velikosti ~ 2 µm. Avšak detailní analýza 
mikrostruktury jednoho ECAP polotovaru provedená ve 2 různých místech ve 3 
navzájem kolmých řezech ukázala, že mikrostruktura není zcela homogenní ani po 8 
ECAP průchodech (obr. 3).  
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 Po 12 ECAP průchodech došlo k dalšímu mírnému snižování střední velikosti 
zrna na ~ 1,3 µm a k nárůstu počtu velkoúhlových hranic. Experimenty ukazují, že 
po 8 ECAP průchodech již pravděpodobně nedochází k významným změnám 
mikrostruktury.    

Mikrostruktury s různým počtem ECAP průchodů vykazovaly sklon orientovat 
směry <111> v blízkosti roviny smyku posledního ECAP průchodu, resp. 20-40° 
k ose protlačování (obr. 4).    

 

 
a) 

 
b) 

Obr. 3 Mikrostruktura hliníku ve 3 navzájem kolmých směrech po 8ECAP 
průchodech a) místo 1, b) místo2 
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 Obr. 2 Závislost počtu velkoúhlových 
hranic na počtu průchodů  
 

 

Obr. 4 Orientace směrů <111> po 
ECAP deformaci vzhledem  k ose X  
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5.1.2 Mikrostruktura slitiny Al-0,2%Sc po ECAP deformaci 
Mikrostruktura slitiny Al-0,2%Sc po 1 a 2 ECAP průchodech (obr. 5a) obsahuje 

mnoho oblastí s podobnou orientací, které tvoří pásy svírající s osou protlačování 
úhel ~ 30°. Mikrostruktura je heterogenní a lze v ní najít malá zrna o velikosti ~ 0,5-
2 µm. V mikrostruktuře po 1 a 2 ECAP průchodech bylo naměřeno ~ 30-40% 
velkoúhlových hranic.  

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Mikrostruktura po 4 ECAP průchodech je víceméně homogenní a skládá se 

z přibližně rovnoosých zrn o velikosti ~ 0,75 µm (obr. 5b).  

 
a) 

 
b) 

 
c) 

Obr. 5  Mikrostruktura slitiny Al-0,2%Sc (mapy zrn pro úhel misorientace θ>15°) 
po a) 2 , b) 4, c) 8 ECAP průchodech 
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V mikrostruktuře bylo naměřeno ~ 82% velkoúhlových hranic. Po 8 ECAP 
průchodech je mikrostruktura přibližně homogenní a obsahuje zrna o střední 
velikosti ~ 0,65 µm (obr. 5c). V mikrostruktuře bylo naměřeno ~ 90% 
velkoúhlových hranic.  

Velikost zrn a počet hranic má, vzhledem k omezené rozlišovací schopnosti 
metody EBSD, spíše pouze informativní charakter (nemusí být zcela přesný)  
a slouží spíše k popisu obecných tendencí mikrostruktury. 

Mikrostruktury ECAP vzorků s různým počtem ECAP průchodů vykazovaly 
sklon orientovat směry <111> mezi úhlem 20-40° vzhledem k ose protlačování 
(obr. 6). 

 
5.2 VÝSLEDKY MECHANICKÝCH A CREEPOVÝCH ZKOUŠEK 
 
5.2.1 Mechanické zkoušky 
Technika ECAP vede k významnému zvýšení tvrdosti a meze pevnosti čistého 

hliníku především po 1 a 2 ECAP průchodech (obr. 7,8). S dalšími ECAP průchody 
dochází k postupnému mírnému snižování tvrdosti a meze pevnosti. Slitina Al-
0,2%Sc vykazuje největší nárůst tvrdosti po 1 a 2 ECAP průchodech a s dalším 
zvyšováním počtu průchodů již nedochází k podstatnému zvýšení tvrdosti (obr. 7). 
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Obr. 7 Vliv počtu ECAP průchodů na  
tvrdost (HV) 
 

Obr. 8 Vliv počtu ECAP průchodů na 
mez pevnosti Rm 

 
5.2.2 Creepové chování po různém počtu ECAP průchodů 
 
Z porovnání doby do lomu v závislosti na počtu průchodů vyplývá, že po aplikaci 

metody ECAP vykazují oba materiály nejvyšší životnost po 1 ECAP průchodu  
a s dalším zvyšováním počtu průchodů dochází k poklesu creepové odolnosti 
(obr. 9a, 10a). Creepová odolnost slitiny Al-0,2%Sc je významně ovlivněna 
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přítomností koherentních nano Al3Sc precipitátů, které významně omezují pohyb 
dislokací a růst zrna při creepové expozici. Četné creepové zkoušky odhalily 2 až 3 
násobný rozptyl creepových vlastností za stejných podmínek zatěžování u ECAP 
vzorků čistého hliníku se stejným počtem průchodů (obr. 9).  

 
U obou materiálů došlo k největším změnám creepové odolnosti a minimální 

rychlosti creepu během prvních čtyřech průchodů (obr. 9,10). U slitiny Al-0,2%Sc 
po 4 ECAP průchodech byla pozorována skoková změna creepového chování (doba 
do lomu klesla z ~ 800 hod. na ~ 36 hod.).  

Ze srovnávacích důvodů byly také provedeny creepové zkoušky výchozího stavu 
čistého hliníku a binární slitiny Al-0,2%Sc. Hrubozrnný hliník vykazoval střední 
dobu do lomu ~ 1,5 hod.. U slitiny Al-0,2%Sc byla, vzhledem k nízké rychlosti 
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     b) 

Obr. 9 Vliv počtu ECAP průchodů na a) dobu do lomu, b) minimální rychlost 
creepu ECAP hliníku
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creepu a deformaci vzorku, creepová zkouška přerušena po dosažení pravděpodobné 
hodnoty minimální rychlosti creepu. 

 
 

5.2.3 Creepové chování při různých hodnotách aplikovaného napětí 
 
Výchozí stav a stav slitiny Al-0,2%Sc po 8 ECAP průchodech byl vystaven 

působení různých úrovní napětí 20-50 MPa resp. 10-50 MPa. Účelem těchto 
zkoušek bylo stanovení napěťového exponentu n.  

 
Řídící mechanismy creepu jsou často určovány ze závislosti minimální rychlosti 

creepu 
•

mε  na napětí σ, při konstantní teplotě T a konstantní velikosti zrna d, 
použitím vztahu:  
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kde A, n, p a R jsou konstanty a Qc je aktivační energie creepu. Při nízkých až 

středních napětích se k popisu závislosti rychlosti creepu na napětí obvykle používá 
tzv. Nortonův vztah: 

 
       n

m A σε ⋅≅
•

          (2) 

10 100

Výchozí stav

10 100
NAPĚTÍ σ [MPa]

10 - 2

10 - 3

10 - 4

10 - 5

10 - 6

10 - 7

10 - 8

10 - 9

M
IN

IM
Á

LN
Í R

YC
H

LO
ST

 C
R

EE
PU

 d
ε/

dt
 [s

-1
]

Al-0,2%Sc
473 K, 10-50 MPa
Tah

8 průchodů

 
a) 

10 100

Výchozí stav

10 100
NAPĚTÍ σ [MPa]

10 - 1

10 - 2

10  0

10  1

10  2

10  3

D
O

B
A

 D
O

 L
O

M
U

 t 
[h

]

Al-0,2%Sc
473 K, 10-50 MPa
Tah

8 průchodů

 
b) 
 

 
Obr. 11 Napěťové závislosti a) minimální rychlosti creepu, b) doby do lomu pro 
výchozí materiál Al-0,2%Sc a materiál po 8 ECAP průchodech slitiny  
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kde A je konstanta, zatímco 
⎟⎟
⎟

⎠

⎞

⎜⎜
⎜

⎝

⎛

∂
∂

=
•

σ
ε

ln
ln mn  je napěťový exponent creepové 

rychlosti. 
 
Obecně bylo přijato, že pro čisté kovy je n ≅ 1 v případě difúzního creepu [22], 

zatímco pro creep probíhající pohybem dislokací kontrolovaným mřížkovou difúzí 
je typická hodnota n ≥ 4. Avšak napěťová závislost creepu precipitačně a disperzně 
zpevněných kovových materiálů je nezřídka charakterizována hodnotou napěťového 
exponentu n ≥ 10 [22]. 

Výsledky creepových vlastností naměřených při různých hodnotách 
aplikovaného napětí (obr. 11) ukazují, že minimální rychlost creepu UFG slitiny Al-
0,2%Sc je o více než 2 řády vyšší ve srovnání s výchozím stavem.  

Se zvyšujícím se napětím dochází k mírnému snižování rozdílů v minimální 
rychlosti creepu a době do lomu u hrubozrnného a UFG materiálu (obr. 11a,b).  
Ze závislosti minimální rychlosti creepu na aplikovaném napětí σ byl stanoven 
napěťový exponent n ~ 4,1 pro hrubozrnný stav, resp. n ~ 3,5 pro UFG materiál.    

 
 
5.3 MIKROSTRUKTURA PO CREEPOVÉ EXPOZICI 
5.3.1 Mikrostruktura Al po ECAP deformaci a následném creepu 
 Na základě zjištěného rozptylu creepového chování čistého hliníku byla 

provedena analýza mikrostruktury vzorků se stejnou ECAP historií, ale s významně 
rozdílným creepovým chováním. V mikrostrukturách vzorků s nízkou dobou do 
lomu (obr. 12) byla pozorována zrna s velikostí < 10 µm, která tvořila skupiny  
a mohly svým koordinovaným pohybem ovlivňovat creepovou životnost těchto 

 
a) b) c) 

Obr. 12 Mikrostruktura vzorků hliníku s min. naměřenou životností po a) 4, b) 8 a c) 
12 ECAP průchodech 
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vzorků. Zrna s velikostí > 10 µm se nacházela také v mikrostruktuře vzorků s vyšší 
životností (obr. 13), ale tyto zrna netvořila skupiny a byla různě rozmístěna 
v mikrostruktuře. Po creepové expozici byl také pozorován růst zrna, jehož střední 
velikost se pohybovala po 8-12 ECAP průchodech a následné creepové expozici 
~ 12  µm. U vzorků po 8 ECAP průchodech a následné creepové expozici, které se 
významně lišily creepovou odolností, byla provedena detailní analýza 
mikrostruktury ve 3 navzájem kolmých řezech a to v blízkosti lomové plochy (~ 2 
mm). Mikrostruktura těchto vzorků měla sklon orientovat směry blízké <111>  
a <100> do směru zatěžování.   

 

 
a) b) c) 

Obr. 13  Mikrostruktura vzorků hliníku s max. naměřenou životností po a) 4, b) 8 a 
c)12 ECAP průchodech 

        
Obr. 14  Povrch ECAP hliníku po a) 2, b) 4 a c) 8 ECAP průchodech a následném 
creepu (směr osy tahového napětí je vertikální) 
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• Analýza povrchu ECAP vzorků po creepové expozici 
Na povrchu některých vzorků ECAP hliníku po creepové expozici byl pozorován 

výskyt skluzových pásů (obr. 14), které byly orientovány v blízkosti roviny skluzu 
posledního ECAP průchodu resp. ~ 30° k ose zatěžování (protlačování) X.  

Výskyt těchto pásů pravděpodobně souvisí s heterogenitou mikrostruktury po 
ECAP deformaci. Na rozhranní těchto pásů pravděpodobně došlo k soustředění 
pokluzů po hranicích zrn, což mohlo přispět k rozptylu hodnot creepové odolnosti 
vzorků hliníku se stejnou ECAP historií. 

 
 
5.3.2 Mikrostruktura slitiny Al-0,2%Sc po ECAP deformaci a následném 

creepu 
Mikrostruktura slitiny Al-0,2%Sc po 1 ECAP průchodu a následném creepu se 

skládala z velkých zrn skloněných pod úhlem ~ 30° k ose X. Analýza 3 míst 
provedená v oblasti dříku ukázala, že uvnitř velkých zrn lze najít oblasti o velikosti 
~ 2 µm ohraničené velkoúhlovými hranicemi. Počet velkoúhlových hranic se 
pohyboval mezi ~ 0,5-5%.  

Analýza povrchu vzorků po 2, 4 a 8 ECAP průchodech a následné creepové 
expozici ukázala, že porušování probíhalo podél pásů, které svíraly úhel ~ 30° 
s osou zatěžování X (obr. 15). U vzorků po 2 a 4 ECAP průchodech se skluzové 
pásy nacházely především v blízkosti lomové plochy a s rostoucí vzdáleností od 
lomové plochy jejich výskyt klesal. U vzorků po 2 a 4 ECAP průchodech byl na 
rozhranní těchto pásů pozorován vznik kavit (obr. 16), které pravděpodobně vznikly 
v důsledku intenzivních pokluzů soustředěných na rozhranní těchto pásů. 
Postupným spojováním kavit došlo ke vzniku trhliny. U vzorku po 8 ECAP 
průchodech tyto pásy již pokrývaly téměř celou plochu měrné části vzorku  
a poškozování na jejich rozhranní již nebylo pozorováno. S rostoucím počtem ECAP 

 
a) 

 
b) 

 
c) 

Obr. 15 Povrch vzorku slitiny Al-0,2%Sc po a) 2, b) 4 a c) 8 ECAP průchodech a 
následném creepu (směr osy tahového napětí je vertikální) 
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průchodů docházelo ke zvyšování počtu pásů a ke snižování jejich šířky, která se po 
8 ECAP průchodech pohybovala ~ 35 µm. 

Z obr. 16 vyplývá, že porušování pozorované na rozhranní pásů zasahuje 
~ 650 µm do vnitřní části vzorku (řez XY). Hloubka porušování podél pásů měla  
s rostoucím počtem ECAP průchodů klesající tendenci. U vzorku po 8 ECAP 
průchodech již nebyl vznik kavit a trhlin na rozhranní pásů pozorován a kavity se 
nacházely rozmístěné různě ve struktuře.  

 

Na základě pozorovaného výskytu pásů na povrchu vzorků po 2,4 a 8 ECAP 
průchodech a následné creepové expozici byla provedena analýza mikrostruktury 
uvnitř a na rozhranní skluzových pásů. Z těchto analýz vyplynulo, že na rozhranní 
skluzových pásů se nachází větší počet velkoúhlových hranic než v místech uvnitř 
pásů. Toto heterogenní rozložení velkoúhlových hranic pravděpodobně ovlivnilo 
creepové chování vzorků slitiny Al-0,2%Sc.   

Po creepové expozici došlo k růstu střední velikosti zrna na ~ 3 µm u vzorku po 8 
ECAP průchodech a počet velkoúhlových hranic se pohyboval v rozmezí ~ 68-74%. 
Během creepové expozice nedošlo u vzorku po 8 ECAP průchodech k významné 
změně velikosti precipitátů Al3Sc a jejich velikost se pohybovala ~ 6 nm. 

Z mikrotexturních analýz vyplývá, že mikrostruktura v blízkosti lomové plochy 
má sklon orientovat směry <111> a <100> do směru zatěžování.  

 
 
 

 
a) 

 
b) 

 
c) 

Obr. 16 Snímek kavit ve struktuře slitiny Al-0,2%Sc v rovině XY  po a) 2, b) 4 a c) 8 
ECAP průchodech a následném creepu při napětí 20 MPa a teplotě 473 K (směr osy 
tahového napětí je vertikální) 
 



 20

6  ZÁVĚR 
V rámci disertační práce bylo zjištěno, že metoda ECAP vede u studovaných 

materiálů k dosažení ultrajemnozrnné mikrostruktury. Vývoj UFG mikrostruktury 
obou materiálů probíhá postupně a je velmi ovlivněn počtem ECAP průchodů. 
K největším změnám mikrostruktury dochází během prvních čtyřech ECAP 
průchodů. Avšak k největšímu nárůstu mechanických vlastností dochází již po 1-2 
ECAP průchodech a další snižování velikosti zrna nemá významný vliv na tvrdost  
a pevnost.  

Homogenita mikrostruktury roste se zvyšujícím se počtem ECAP průchodů. 
Detailní mikrostrukturní 3D analýzy ukázaly zjevnou rozdílnou nehomogenitu 
v mikrostruktuře vzorků se stejnou ECAP historií. Tyto analýzy ukazují na možný 
úzký vztah mezi zjištěnou nehomogenitou ECAP mikrostruktury a rozptylem 
creepového chování ECAP hliníku. V mikrostruktuře vzorků s minimální creepovou 
odolností byly nalezeny shluky zrn, které svým koordinovaným skluzovým 
pohybem pravděpodobně ovlivňují creepové chování ECAP hliníku.  

Aplikace metody ECAP způsobuje významné snížení creepové odolnosti  
a u slitiny Al-0,2%Sc také zvýšení lomového prodloužení. Analýza mikrostruktury 
ukázala, že creepové poškozování ECAP slitiny Al-0,2%Sc probíhá pravděpodobně 
iniciací pokluzů na hranicích skluzových pásů, jejichž počet roste se zvyšujícím se 
počtem ECAP průchodů. Podobné skluzové pásy byly také pozorovány i na povrchu 
některých vzorků ECAP hliníku po creepové expozici. 

 Koncentrace pokluzů na rozhranní těchto pásů a omezený pohyb dislokací 
způsobený přítomností precipitátů v mikrostruktuře pravděpodobně způsobil  
u ECAP slitiny Al-0,2%Sc vznik kavit. Postupným růstem a koalescencí kavit došlo 
ke vzniku makro trhliny a její další růst a šíření vedlo k lomu. Avšak mechanismus 
vzniku a růstu kavit není zcela jasný a vyžaduje další studii. 

Creepová měření prokázala, že creepové chování výrazně závisí na počtu ECAP 
průchodů a tím také na počtu velkoúhlových hranic. Tyto výsledky ukazují, že  
u studovaných materiálů jsou významným creepovým mechanismem  pokluzy po 
hranicích zrn.  

Z porovnání creepového chování obou materiálů vyplývá, že metodou ECAP lze 
zlepšit creepovou odolnost ECAP hliníku ve srovnání s výchozím hrubozrnným 
stavem. Tento efekt je však kriticky závislý na počtu ECAP průchodů. Naproti 
tomu, u slitiny Al-0,2%Sc dochází po aplikaci metody ECAP k výraznému snížení 
creepové odolnosti ve srovnání s výchozím stavem.   
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10  ABSTRACT 
 
Tato doktorská disertační práce vznikla pod vedením mého školitele Prof. Ing. 

Václava Skleničky, DrSc. Jejím obsahem jsou výsledky, které jsem dosáhl v oblasti 
studia mikrostruktury a vlastností hliníku a slitiny Al-0,2%Sc za dobu mého studia.  

Prezentované výsledky této práce se týkají zejména těchto dvou oblastí. První 
oblast je věnována analýze mikrostruktury hliníku a slitiny Al-0,2%Sc po ECAP 
deformaci a také po následné creepové expozici.  

Druhá část je věnována studiu creepových a mechanických vlastností hliníku  
a slitiny Al-0,2%Sc po ECAP deformaci.  

 


	OBSAH
	1 ÚVOD
	2 SOUČASNÝ STAV ŘEŠENÉ PROBLEMATIKY
	3 FORMULACE CÍLŮ DOKTORSKÉ PRÁCE
	3.1 CÍLE PRÁCE

	4 EXPERIMENTÁLNÍ METODY A POSTUPY
	4.2 METODA EBSD
	4.3 EXPERIMENTÁLNÍ MATERIÁL
	4.1 METODA ECAP
	4.4 POSTUP EXPERIMENTÁLNÍCH PRACÍ

	5 HLAVNÍ VÝSLEDKY PRÁCE
	5.2 VÝSLEDKY MECHANICKÝCH A CREEPOVÝCH ZKOUŠEK
	5.2.1 Mechanické zkoušky
	5.2.2 Creepové chování po různém počtu ECAP průchodů
	5.2.3 Creepové chování při různých hodnotách aplikovaného napětí

	5.3 MIKROSTRUKTURA PO CREEPOVÉ EXPOZICI
	5.3.1 Mikrostruktura Al po ECAP deformaci a následném creepu
	5.3.2 Mikrostruktura slitiny Al-0,2%Sc po ECAP deformaci a následném creepu

	5.1 MIKROSTRUKTURA HLINÍKU A SLITINY AL-0,2%SC PO ECAP DEFORMACI
	5.1.1 Mikrostruktura Al po ECAP deformaci
	5.1.2 Mikrostruktura slitiny Al-0,2%Sc po ECAP deformaci


	6 ZÁVĚR
	7 LITERATURA
	8 PUBLIKACE
	9 CURRICULUM VITAE
	10 ABSTRACT


<<
  /ASCII85EncodePages false
  /AllowTransparency false
  /AutoPositionEPSFiles true
  /AutoRotatePages /All
  /Binding /Left
  /CalGrayProfile (Dot Gain 20%)
  /CalRGBProfile (sRGB IEC61966-2.1)
  /CalCMYKProfile (U.S. Web Coated \050SWOP\051 v2)
  /sRGBProfile (sRGB IEC61966-2.1)
  /CannotEmbedFontPolicy /Warning
  /CompatibilityLevel 1.4
  /CompressObjects /Tags
  /CompressPages true
  /ConvertImagesToIndexed true
  /PassThroughJPEGImages true
  /CreateJDFFile false
  /CreateJobTicket false
  /DefaultRenderingIntent /Default
  /DetectBlends true
  /ColorConversionStrategy /LeaveColorUnchanged
  /DoThumbnails false
  /EmbedAllFonts true
  /EmbedJobOptions true
  /DSCReportingLevel 0
  /EmitDSCWarnings false
  /EndPage -1
  /ImageMemory 1048576
  /LockDistillerParams false
  /MaxSubsetPct 100
  /Optimize true
  /OPM 1
  /ParseDSCComments true
  /ParseDSCCommentsForDocInfo true
  /PreserveCopyPage true
  /PreserveEPSInfo true
  /PreserveHalftoneInfo false
  /PreserveOPIComments false
  /PreserveOverprintSettings true
  /StartPage 1
  /SubsetFonts true
  /TransferFunctionInfo /Apply
  /UCRandBGInfo /Preserve
  /UsePrologue false
  /ColorSettingsFile ()
  /AlwaysEmbed [ true
  ]
  /NeverEmbed [ true
  ]
  /AntiAliasColorImages false
  /DownsampleColorImages true
  /ColorImageDownsampleType /Bicubic
  /ColorImageResolution 300
  /ColorImageDepth -1
  /ColorImageDownsampleThreshold 1.50000
  /EncodeColorImages true
  /ColorImageFilter /DCTEncode
  /AutoFilterColorImages true
  /ColorImageAutoFilterStrategy /JPEG
  /ColorACSImageDict <<
    /QFactor 0.15
    /HSamples [1 1 1 1] /VSamples [1 1 1 1]
  >>
  /ColorImageDict <<
    /QFactor 0.15
    /HSamples [1 1 1 1] /VSamples [1 1 1 1]
  >>
  /JPEG2000ColorACSImageDict <<
    /TileWidth 256
    /TileHeight 256
    /Quality 30
  >>
  /JPEG2000ColorImageDict <<
    /TileWidth 256
    /TileHeight 256
    /Quality 30
  >>
  /AntiAliasGrayImages false
  /DownsampleGrayImages true
  /GrayImageDownsampleType /Bicubic
  /GrayImageResolution 300
  /GrayImageDepth -1
  /GrayImageDownsampleThreshold 1.50000
  /EncodeGrayImages true
  /GrayImageFilter /DCTEncode
  /AutoFilterGrayImages true
  /GrayImageAutoFilterStrategy /JPEG
  /GrayACSImageDict <<
    /QFactor 0.15
    /HSamples [1 1 1 1] /VSamples [1 1 1 1]
  >>
  /GrayImageDict <<
    /QFactor 0.15
    /HSamples [1 1 1 1] /VSamples [1 1 1 1]
  >>
  /JPEG2000GrayACSImageDict <<
    /TileWidth 256
    /TileHeight 256
    /Quality 30
  >>
  /JPEG2000GrayImageDict <<
    /TileWidth 256
    /TileHeight 256
    /Quality 30
  >>
  /AntiAliasMonoImages false
  /DownsampleMonoImages true
  /MonoImageDownsampleType /Bicubic
  /MonoImageResolution 1200
  /MonoImageDepth -1
  /MonoImageDownsampleThreshold 1.50000
  /EncodeMonoImages true
  /MonoImageFilter /CCITTFaxEncode
  /MonoImageDict <<
    /K -1
  >>
  /AllowPSXObjects false
  /PDFX1aCheck false
  /PDFX3Check false
  /PDFXCompliantPDFOnly false
  /PDFXNoTrimBoxError true
  /PDFXTrimBoxToMediaBoxOffset [
    0.00000
    0.00000
    0.00000
    0.00000
  ]
  /PDFXSetBleedBoxToMediaBox true
  /PDFXBleedBoxToTrimBoxOffset [
    0.00000
    0.00000
    0.00000
    0.00000
  ]
  /PDFXOutputIntentProfile ()
  /PDFXOutputCondition ()
  /PDFXRegistryName (http://www.color.org)
  /PDFXTrapped /Unknown

  /Description <<
    /FRA <>
    /ENU (Use these settings to create PDF documents with higher image resolution for improved printing quality. The PDF documents can be opened with Acrobat and Reader 5.0 and later.)
    /JPN <FEFF3053306e8a2d5b9a306f30019ad889e350cf5ea6753b50cf3092542b308000200050004400460020658766f830924f5c62103059308b3068304d306b4f7f75283057307e30593002537052376642306e753b8cea3092670059279650306b4fdd306430533068304c3067304d307e305930023053306e8a2d5b9a30674f5c62103057305f00200050004400460020658766f8306f0020004100630072006f0062006100740020304a30883073002000520065006100640065007200200035002e003000204ee5964d30678868793a3067304d307e30593002>
    /DEU <>
    /PTB <>
    /DAN <>
    /NLD <>
    /ESP <>
    /SUO <>
    /ITA <>
    /NOR <>
    /SVE <>







    /HEB (Use these settings to create PDF documents with higher image resolution for improved printing quality. The PDF documents can be opened with Acrobat and Reader 5.0 and later.)
  >>
>> setdistillerparams
<<
  /HWResolution [2400 2400]
  /PageSize [612.000 792.000]
>> setpagedevice


