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1 UVOD

Ultrajemnozrnné  (UFG-ultrafine grained materials) materidly pftitahuji
v poslednich letech velkou pozornost. Tento zajem je zplsoben neobvyklymi
vlastnostmi, které je odliSuji od ostatnich polykrystalickych materiali se standardni
velikosti zrna. Za UFG materidly je mozné povazovat materidly s velikosti zrna od
100 nm do 1000 nm [1,2]. Vlastni pfedstava o tom co lze povazovat za UFG
materidl, se v jednotlivych pracich a u riznych autorti zna¢né 1isi.

Tato prace bude zamé&fena ptedevsim na polykrystalické materialy s velikosti zrna
pohybujici se v submikronové ¢i mikrokrystalické oblasti. Z tohoto divodu v dal$im
pojednani budeme pouzivat termin ultrajemnozrnné (UFG) materialy s ohledem na
jeho univerzalngjsi vyznam [1,2].

V dnesni dobé existuji v zdsadé dva nej€astéji volené ptistupy, které umoziuji
pfipravu  UFG materidli. Prvni pfistup vyuzivd zhotoveni UFG materiala
z jednotlivych nanometrickych komponent napt. nanocastic. Tyto stavebni jednotky
jsou uspoifadany do polykrystalickych materidli. V soucasné dobé je znama tada
chemickych a fyzikalnich metod ptipravy UFG materidla [3], z nichZ nékteré jsou
Jiz vyuzivany prumyslové (napi. praskova metalurgie). Nevyhodou tohoto pfistupu
je nedokonalé zhutnéni a konsolidace takto vyrobenych materiala.

Druhym velmi perspektivnim pfistupem ptipravy UFG materidlt, je vyuziti
intenzivni plastické deformace ke zjemnéni struktury kovi nebo slitin o standardni
velikosti zrna (>1 wm). Je znamo mnoho riznych postupli zaloZzenych na principu
tvarecich procesil, zejména valcovani. AvSak nejvice povzbudivych vysledkl bylo
dosazeno pouze pii aplikaci intenzivni plastické deformace (severe plastic
deformation, dale jen SPD technika).

UFG materialy, ptipravené¢ SPD technikami, pfedstavuji novou skupinu materialt
s neobvyklou strukturou a v mnoha smérech i zlepSenymi mechanickymi
vlastnostmi ve srovnani s konvenc¢nimi polykrystalickymi materidly. Vzristajici
zajem o SPD techniky ukézal moznost aplikace velmi vysokych hodnot plastické
deformace kovovych materialti. Hlavni vyhodou téchto metod je ziskani relativné
rozmérnych vzorkli bez zbytkové porozity nejen u Cistych kovi a slitin, ale také
napi. u kiehkych intermetalik a polovodicii. Zakonitosti vzniku UFG struktury a jeji
vliv na mechanické vlastnosti v§ak v soucasnosti nejsou zcela jasné€ vysvétleny.

V ramci piedloZzeného literarniho rozboru bude provedeno shrnuti soucasnych
poznatkl o ptipravé a vlastnostech UFG materialii, ptipravenych SPD metodami,
které bude vyuzito k nasledné formulaci cilt disertacni prace.

2 SOUCASNY STAV RESENE PROBLEMATIKY

V soucasné dob¢ je znamo mnoho technik intenzivni plastické deformace [4,5,6].
Pomoci téchto technik mizeme dosdhnout skute¢né deformace ~ 10 a dokonce
vyssi. Aplikace SPD technik se uskuteciiuje pfi relativné nizkych teplotach (nizsich
nez 0,4 Tm). Vysledna velikost zrna se zpravidla pohybuje ve stovkdch nanometrii
[7]. Do dnesni doby byly SPD techniky zvladnuty u Sirokého spektra materiald,
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pocinaje Cistymi kovy (Al, Cu, Mg, Ni) a jejich slitinami, ptes riizné oceli az po
casticove kompozity s kovovou matrici [8,9].

O SPD materialech je znamo, Ze jsou spisSe nestabilni a riist jejich zrna nastava pii
teploté 0,4 Tm a nékdy 1 nizs§i [10]. Rist zrna v téchto materidlech se vyznacuje
nejednotnym charakterem zmén ve velikosti zrna béhem ohfevu. UFG materidly se
vyznacuji superplastickym chovanim pti zvySenych teplotach [11]. Ve vétSin€ praci
bylo pozorovano superplastické chovani u slitin hliniku, které obsahovaly jemné
precipitaty omezujici pohyb hranic a rtist zrn. Pokud je mikrostruktura dostatecné
stabilni 1 pfi teplotach, kdy difuzné kontrolované procesy jsou dostatecné rychlé, je
mozno dosdhnout vysoké taznosti pii  vysokych rychlostech deformace
v materidlech, kter¢ mély pted SPD pouze omezenou taznost [12]. Experimenty
ukazaly, ze u slitiny Al-3Mg-0,2Sc po 8 ECAP prichodech lze dosdhnout
prodlouZeni ~ 2000%, pii rychlosti deformace ~ 3,3x107s” [13]. Mechanismem
superplasticity byly oznaceny pokluzy po hranicich zrn.

Pouze né€kolik praci [14,15] se zabyva creepovym chovanim SPD materialti za
konstantniho napéti. Creepové zkousky ukazuji, Ze rychlost creepu pozorovana
u UFG materiéla je ptiblizné o 2 tady vyssi nez u vychoziho hrubozrnného stavu.
Avsak napétové exponenty naméfené u hrubozrnného a UFG materidlu maji vice
mén¢ podobné hodnoty, které naznacuji, Ze creepovym mechanismem je
pravdépodobné difizné kontrolovany pohyb dislokaci uvnitt zrn. ZvySeny podil
velkouhlovych hranic a snizend velikost zrn u UFG materidlii zptisobuje zvysSeny
ptispévek pokluzii po hranicich zrn k celkové creepové deformaci.

3 FORMULACE CiLU DOKTORSKE PRACE

3.1 CILE PRACE

V disertacni praci bude bliZze studovana souvislost zmén mikrostruktury béhem
intenzivni lokalni plastické deformace (ECAP) se ziskanymi mechanickymi
vlastnostmi ECAP hliniku a slitiny Al-0,2%Sc jak za pokojové tak za zvySené
teploty. Znalost vztahli mezi mikrostrukturou a mechanickymi vlastnostmi je
dalezita pro optimalizaci ptipravy ECAP materidlu, nebot’ v soucasné dobé& jeste
stale neni tento vztah dostate¢né objasnén.

Z tohoto diivodu je pro dalsi vyvoj a Sir§i uplatnéni ECAP materidli nutné
porozumét vztahim mezi mikrostrukturou sriznym stupném deformace
a dosazenymi vlastnostmi téchto materidli. Proto hlavnim cilem disertacni préce je
systematickd studie ECAP mikrostruktury cistého hliniku sriznym poctem
prichodii a jeho mechanického chovani pii zatézovani za pokojovych a za
zvySenych teplot. Zasadnim problémem je stabilita mikrostruktury ECAP hliniku za
zvySenych teplot. K rozSifeni soucasnych poznatkli o tomto problému pfispéje
soubézna studie mikrostruktury a mechanickych vlastnosti hliniku (99,99%)



a bindrni slitiny hliniku (Al-0,2%Sc), zhotovené technikou ECAP, obsahujici
precipitaty Al;Sc, které stabilizuji UFG mikrostrukturu.

Cile disertacni prace miZeme shrnout do nasledujicich bodii:

» Mikrostrukturni charakterizace hliniku a jeho slitiny — vychozi stav, stav
mikrostruktury po aplikaci techniky ECAP a po mechanickém zatézovani.

* Studium vztahii mezi mikrostrukturou a vybranymi mechanickymi
vlastnostmi materiali zhotovenych metodou ECAP.

* Interpretace piasobicich deformacnich mechanismii na  zakladé¢
mikrostrukturnich charakteristik ECAP materiali.

4 EXPERIMENTALNI METODY A POSTUPY

4.1 METODA ECAP

Princip metody ECAP (Equal-channel angular pressing) navrhli V.M. Segal
a jeho spolupracovnici [16] na zacatku 80-tych let s cilem minimalizovat porozitu
littho stavu materialu. V pribéhu 90-let R.Z. Valiev a jeho spolupracovnici [17]
poprvé rozvinuli a aplikovali metodu ECAP jako SPD techniku pro vytvofeni
mikrostruktury s vyskytem submikroskopické ¢i nanometrické velikosti zrna Siroké
Skaly materidld. V poslednich nékolika letech je technika ECAP efektivné
vyuzivana pro piipravu UFG materidlli s optimalni mikrostrukturou a texturou,
poskytujici vyS§i pevnost pfi niz§i hmotnosti materidlu. Hlavni vyhodou této
techniky je zachovani piiblizné stejn¢ho prifezu polotovaru materidlu pied a po
deformaci. Pfednosti ECAP techniky je 1 mozZnost vytvofit velky objem UFG
materidlu s vyS$i pevnosti a taznosti za zvySenych teplot oproti materidlim se
standardni velikosti zrna.

Tvéfeci néstroj je tvofen zépustkou se dvémi protinajicimi se kandly o témct
stejném prufezu. Polotovar materidlu, potfeny vhodnym mazivem, je vlozen do
vertikalniho kanalu a tlakem pratlacniku protlacen do vystupniho kanalu pod tihlem
®. Za téchto podminek se polotovar pohybuje kanalem jako tuhé téleso a lokalniho
pfetvareni je dosazeno intenzivni lokdlni smykovou plastickou deformaci
v prisecikové roving kanala. Intenzita plastické deformace je zavisla na Ghlu, ktery
kanaly sviraji. Piednostné se pouzivaji thly 90°, 120° a 150°, piiCemz
nejefektivnéjsi deformace je dosazeno pii thlu 90° [17]. Vtomto ptipade je
ekvivalentni deformace ~1 bez redukce pocatecniho prufezu vzorku. Vyhody
uhlového protlacovani jsou patrnéjsi pii vicendsobném prichodu materidlu
zapustkou. Diky tomu, ze pii tvafeni nedochazi ke zméné priifezu polotovaru, 1ze
cely proces snadno nékolikrat opakovat a celkova dosazend uroven deformace
odpovida ptislusnému poctu pruchodu.



Pii vicendsobnych prichodech lze dosdhnout velmi velkych efektivnich
deformaci v objemu materialu. Je zde rovnéZz fada moZnosti pro vytvofeni riiznych
struktur a textur u stejného materidlu modifikaci smykovych rovin a sméru smyku
pi1 prichodech. Mezi fadou moznych situaci lze pii vicendsobnych pruchodech
materidlu rozliSit tfi vyznaéné mezni ptipady v zavislosti na rotaci vzorku mezi
jednotlivymi tvafecimi operacemi [18,19,20].

4.2 METODA EBSD

EBSD (Elektron back-scatter diffraction) je technika, kterd umoziuje
charakterizovat krystalografickou orientaci, misorientaci, texturu a stanovit velikost
zrna. Krystalografické udaje se ziskavaji z hloubky nékolika desitek nanometrii
a proto je dulezité dbat na spravnou ptipravu vzorku.

Pro stanoveni krystalografickych informaci se vyuziva difrakce v SEM. Tyto
obrazce vznikaji difrakci zpétné odrazenych elektroni na pravidelné umisténych
rovinach v krystalu. Difraktované zpétné odrazené -elektrony tvofi povrchy
kuzelovych ploch, jejichz priiseCnice s fosforovym stinitkem se jevi jako cary.
Difrakce mlZze nastat, kdyZ jsou krystalografické roviny v urcité orientaci, ktera se
fidi Bragovym zakonem n.A=2.d.sin® kde:

A - vinova délka elektront, ktera zavisi na urychlovacim napéti

d - vzdélenost atomovych rovin v krystalu

® - thel, pti kterém dochazi k difrakci

n — fad difrakce a vztahuje se k poctu odrazenych vinovych délek

Difrak¢ni obrazec se sklada z parti rovnobéznych car, které se protinaji v rtiznych
mistech pfedstavujicich krystalografické sméry. Kazdy péar rovnobéznych car
predstavuje urcitou krystalografickou rovinu a vzdalenost mezi nimi je neptfimo
umérna mezirovinné vzdalenosti. Dale thly mezi jednotlivymi ¢drami od riznych
rovin odpovidaji thlim mezi rovinami, protoZze €ary jsou rovnobéZzné se stopou
roviny. Tyto difrakéni obrazce jsou snimany pomoci citlivé CCD kamery a feSeny
pomoci programu.

Zékladnim krokem pii ziskdvani EBSD linii v SEM je naklonéni vzorku
vzhledem k dopadajicimu elektronovému svazku tak, aby signal od zpétné
difraktovanych elektront byl dostate¢né silny a mohl byt zachycen. S ohledem na
naklon vzorku jsou EBSD linie pozorovatelné uz pii naklonu > 45°. Avsak jejich
dréha klesa s rostoucim naklonem vzorku, coz vede k lepSimu kontrastu EBSD linii
[21]. Néaklon vzorku > 80° je neprakticky, protoZze dochézi k velké anisotropii
analyzovaného objemu. Nejvyhodnégjsi je thel naklonu 70°, protoze tato hodnota
ptedstavuje dobry kompromis s ohledem na vytéZnost zpétné odrazenych elektroni
a anisotropii obrazu. Tento Uhel je ¢asto pouzivan jako standardni uhel nédklonu pro
EBSD.



4.3 EXPERIMENTALNI MATERIAL

Zkusebnim materidlem byl zvolen €isty hlinik (99,99%) a slitina Al-0,2%Sc ve
stavu valcovaném za tepla. Z dodanych materidli byly nafezdny hranoly
o rozmérech 9,9x9,9x75 mm’ (podélna osa byla rovnob&zna se smérem vélcovani),
které byly pouzity pro nasledné tvaieni metodou ECAP.

Cisty hlinik ve vychozim stavu obsahoval piedev§im protaZena zrna, jejichZ
velikost se pohybovala od 3 do 7 mm. Slitina Al-0,2%Sc obsahovala ve vychozim
stavu zrna o velikosti 2 az vice nez 10 mm. V mikrostruktute slitiny Al-0,2%Sc se
nachazely koherentni precipitaty Al;Sc o velikosti ~ 6 nm.

4.4 POSTUP EXPERIMENTALNICH PRACI

K aplikaci metody ECAP byl pouZit tvafeci ptfipravek vyvinuty a vyrobeny
v Ustavu fyziky materiali AVCR v Bmné. Piipravek lze, diky jeho zajimavé
konstrukei, adaptovat pomoci specialné vyvinutého stojanu na zkusebni stroj Zwick.
Zapustka tohoto piipravku obsahuje dva kandly protinajici se pod tthlem 90°, ¢imz
bylo dosazeno intenzivni lokalni smykové plastické deformace. Protinajici se kanaly
byly c¢tvercového prifezu, ktery je velmi vyhodny z hlediska vyroby plochych
tahovych vzorkii a také rotace polotovaru mezi jednotlivymi priachody. Deformace
probihala za pokojové teploty, ktera je pravdépodobné dostacujici pro deformaci
zvolenych materidlii aniz by vznikaly necelistvosti a neni tedy nutny ohfev zapustky.

Z diivodu sniZeni tfeni mezi materidlem a zapustkou byl polotovar pred kazdym
prichodem ptes zapustku potfen mazivem na bazi MoS,. Také rychlost protlacovani
polotovaru (10 mm/min) byla volena sohledem na minimalizovani mozného
zahtivani vzorku béhem protlacovani.

Pti1 vlastni extruzi byl pouzit procesni postup B., pii kterém se vzorek otaci o 90°
mezi jednotlivymi priichody vzdy ve stejném smeéru rotace.

Mikrostruktura vzorkl byla zkoumdna pomoci svételného mikroskopu Neopthot
32, rastrovaciho elektronového mikroskopu (SEM) Jeol 6460 vybaveného EBSD
a transmisniho elektronového mikroskopu Philips CM 12.

Tvrdost HV byla métena na leSténych vzorcich pii pouziti tvrdoméru Zwick pfi
zatizeni 1 kg po dobu 15 s. Méfeni probihalo minimaln€ na 5 mistech po celé délce
podéIného fezu XZ (rovnobézny s boc¢ni stranou zapustky pifi vystupu ze zapustky)
plochého vzorku sriznym poctem prichodl a pro dany pocet priichodi byla
stanovena primérna hodnota. Pro creepové a mechanické zkouSky v tahu byly
pouzity ploché vzorky odebrané ve sméru rovnobézném s osou protlacovani (fez
XZ). Zkousky v tahu byly provedeny na stroji Zwick 020 za pokojové teploty pii
rychlosti zatéZovani 2.10”*s”. Creepové zkousky byly provedeny pii konstantnim
napéti 10-50 MPa a teplot¢ 473 K. Ze srovnavacich divodid byly vSechny
mechanické zkousky provedeny také na hrubozrnnych materialech.



5 HLAVNI VYSLEDKY PRACE

5.1 MIKROSTRUKTURA HLINIKU A SLITINY AL-0,2%SC PO ECAP
DEFORMACI

5.1.1Mikrostruktura Al po ECAP deformaci

Vyvoj jemnozrnné mikrostruktury u cistého hliniku probihal postupné a velmi
zavisel na poctu ECAP prichodt. Mikrostruktura po 1 ECAP prichodu obsahovala
oblasti o podobné orientaci a bylo v ni naméteno ~ 3% velkouhlovych hranic.

Obr. 1 Mikrostruktura hliniku (mapy zrn pro 6>15°) po a) 2, b) 4, c) 8§ ECAP
prichodech

Se zvySujicim se poctem ECAP priachoda dochazelo ke snizovani velikosti téchto
oblasti a vyznamnému riistu poctu velkotthlovych hranic (obr. 1,2). Tento poznatek
muze mit zdsadni vyznam pro interpretaci mechanickych vlastnosti ECAP hliniku.

Mikrostruktura po 2 ECAP prichodech obsahovala oblasti s velmi blizkou
orientaci, které tvotily pasy protazené v blizkosti roviny smyku. V mikrostruktufe se
jiz ojedinéle vyskytovala mala ptiblizn€ rovnoosd zrna. Po 4 ECAP prichodech
mikrostruktura obsahovala vétsi podil velkouhlovych hranic ve srovnani
s mikrostrukturou po 2 ECAP priachodech. AvSak v mikrostruktufe se stale
vyskytovaly pasy protazené ve sméru smyku posledniho ECAP priichodu.

Mikrostruktura po 8 ECAP priichodech je jiz viceméné homogenni a obsahuje
piiblizn€é rovnoosa zrna o stredni velikosti ~2 um. AvSak detailni analyza
mikrostruktury jednoho ECAP polotovaru provedena ve 2 riznych mistech ve 3
navzajem kolmych fezech ukazala, Ze mikrostruktura neni zcela homogenni ani po 8
ECAP prichodech (obr. 3).
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Po 12 ECAP prichodech doslo k dalSimu mirnému sniZovani stiedni velikosti
zrna na ~ 1,3 um a k nariistu poctu velkouhlovych hranic. Experimenty ukazuji, ze
po 8 ECAP prichodech jiz pravdépodobné nedochazi k vyznamnym zménam
mikrostruktury.

Mikrostruktury s riznym poctem ECAP priichodl vykazovaly sklon orientovat
smery <111> v blizkosti roviny smyku posledniho ECAP prichodu, resp. 20-40°
k ose protlacovani (obr. 4).

Obr. 3 Mikrostruktura hliniku ve 3 navzdjem kolmych smerech po SECAP
pruchodech a) misto 1, b) misto?2
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®
=]
|

[N
=]
|

60 —

40

Pocet <111> (%)
1

-
=)
|

20

POCET VELKOUHLOVYCH HRANIC (%)

0 T T T T T

0 20 40 60
0 4 . . 8 12 Orientace smérti <111> vzhledem k ose X
POCET PRUCHODU (stupen)
Obr. 2 Zavislost poctu velkouhlovych Obr. 4 Orientace smeru <I11> po
hranic na poctu priichodii ECAP deformaci vzhledem k ose X
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5.1.2Mikrostruktura slitiny Al-0,2%Sc po ECAP deformaci

Mikrostruktura slitiny Al-0,2%Sc po 1 a 2 ECAP priichodech (obr. 5a) obsahuje
mnoho oblasti s podobnou orientaci, které tvoii pasy svirajici s osou protlaCovani
uhel ~ 30°. Mikrostruktura je heterogenni a Ize v ni najit mala zrna o velikosti ~ 0,5-
2 um. V mikrostruktufe po 1 a 2 ECAP prichodech bylo naméfeno ~ 30-40%
velkouhlovych hranic.

1ner

a) b) c)
Obr. 5 Mikrostruktura slitiny Al-0,2%Sc (mapy zrn pro uhel misorientace 6>15°)
poa)2,b)4, c)8 ECAP pruchodech

10pm

Pocet prichodu:
—— 2ECAP

—+— 4 ECAP
—&— 8 ECAP

slitina Al-0,2%S¢|

w
1)
]

n
=]
]

Pocet smérd <111> (%)

-
o
]

0 20 40 60
Orientace sméru <111> k ose protlacovani

Obr. 6 Orientace smeriu <I11>
po ECAP deformaci vzhledem
kose X

Mikrostruktura po 4 ECAP prichodech je viceméné homogenni a sklada se
z ptiblizné rovnoosych zrn o velikosti ~ 0,75 um (obr. 5b).
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V mikrostruktute bylo naméfeno ~ 82% velkouhlovych hranic. Po 8§ ECAP
pruchodech je mikrostruktura pfiblizné¢ homogenni a obsahuje zrna o stfedni
velikosti  ~ 0,65 um  (obr. 5¢). V mikrostruktuie bylo naméteno ~ 90%
velkouhlovych hranic.

Velikost zrn a pocet hranic ma, vzhledem k omezené rozliSovaci schopnosti
metody EBSD, spiSe pouze informativni charakter (nemusi byt zcela ptesny)
a slouzi spiSe k popisu obecnych tendenci mikrostruktury.

Mikrostruktury ECAP vzorkii s riiznym poctem ECAP prachodi vykazovaly
sklon orientovat sméry <I111> mezi thlem 20-40° vzhledem k ose protlacovani
(obr. 6).

5.2 VYSLEDKY MECHANICKYCH A CREEPOVYCH ZKOUSEK

5.2.1Mechanické zkousky

Technika ECAP vede k vyznamnému zvySeni tvrdosti a meze pevnosti Cistého
hliniku pfedevsim po 1 a 2 ECAP prtichodech (obr. 7,8). S dal§imi ECAP prichody
dochézi k postupnému mirnému sniZovani tvrdosti a meze pevnosti. Slitina Al-
0,2%Sc vykazuje nejvEtsi narlst tvrdosti po 1 a 2 ECAP priichodech a s dal§Sim
zvySovanim poctu prichodi jiz nedochézi k podstatnému zvyseni tvrdosti (obr. 7).

L B R 140 . . .
50 —
120 -
7 = 100
= 100 -
— | o
z ] =
b 30 A Hiinik 99,99% ] 5 80 Al 99,99% -
9 +  Slitina Al-0,2%S¢ e T=293K
< = o 60 -
£ 20 - T=293K _ w
o
1 = 40 -
10 - !
20 -
0 ' T ' T 0 . | . | .
0 4 8 12 0 4 8 12
POCET PRUCHODU POCET PRUCHODU
Obr. 7 Viiv poctu ECAP priichodii na Obr.8 Viiv poctu ECAP prichodu na
tvrdost (HV) mez pevnosti R,

5.2.2Creepové chovani po rizném poctu ECAP prichodi

Z porovnani doby do lomu v zéavislosti na poctu priichodi vyplyva, ze po aplikaci

vvvvv

a sdalSim zvySovanim poctu prichodl dochéazi k poklesu creepové odolnosti
(obr. 9a, 10a). Creepova odolnost slitiny Al-0,2%Sc je vyznamné ovlivnéna

13



pritomnosti koherentnich nano Al;Sc precipitatl, které vyznamné omezuji pohyb
dislokaci a riist zrna pfi creepové expozici. Cetné creepové zkousky odhalily 2 az 3
nasobny rozptyl creepovych vlastnosti za stejnych podminek zatézovani u ECAP
vzork Cistého hliniku se stejnym poctem priichodii (obr. 9).

1400 L] I ) l T — 10 5 T I T I T
1 T, e i
1200 — Al 99,99% - = ]
. 6=15 MPa, T= 473 K 3 A
=1000 — - 2
- | R t w 10-¢
= f max u
S 800 ® tfmin m 2 Al 99,99%
> 3 0= 15 MPa, T=473 K
O 600 — — 5:l
3 S 07
10" " —
14 E
8 400 - =
1 3
N A . .
200 | = min. £ .
=z ® max.e_ |
- R s * ™ min
0 T T : + 7 1072 . I . I .
0 4 8 12 0 4 8 12
POCET PRUCHODU POCET PRUCHODU
a) b)

Obr. 9 Viiv poctu ECAP priichodii na a) dobu do lomu, b) minimalni rychlost
creepu ECAP hliniku

U obou materidli doslo k nejvétsim zménam creepové odolnosti a minimalni
rychlosti creepu béhem prvnich Etytfech priichodl (obr. 9,10). U slitiny Al-0,2%Sc
po 4 ECAP prichodech byla pozorovana skokova zména creepového chovani (doba
do lomu klesla z ~ 800 hod. na ~ 36 hod.).

1400 T T T T T T T 10'4 T T T T T T T
1200 — - = ] Slitina Al-0,2%Sc
Slitina Al-0,2%Sc 2 10-5 | 0=20 MPa, T=473 K

Tah, 473 K, 20 MPa S

— 1000 —| 2 3
E w
o) w

£ 800 % 10°¢
p 4 <l,—)
o 150 o

(=]

< 5:‘ 10° 7
2 o
Q 100 &

=R
50 — =
=z
=

0 T 10-9 T I T I T I T I
0 0 2 4 6 8
a) POCET PRUCHODU b) POCET PRUCHODU

Obr. 10 Viiv poctu ECAP pruchodii na a) dobu do lomu, b) minimalni rychlost
creepu slitiny Al-0,2%Sc po ECAPu

Ze srovnavacich divodl byly také provedeny creepové zkouSky vychoziho stavu
Cistého hliniku a bindrni slitiny Al-0,2%Sc. Hrubozrnny hlinik vykazoval stfedni
dobu do lomu ~ 1,5 hod.. U slitiny Al-0,2%Sc byla, vzhledem k nizké rychlosti
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creepu a deformaci vzorku, creepova zkouska prerusena po dosazeni pravdépodobné
hodnoty minimalni rychlosti creepu.

5.2.3Creepové chovani pfi riznych hodnotiach aplikovaného napéti

Vychozi stav a stav slitiny Al-0,2%Sc po 8 ECAP priichodech byl vystaven
pusobeni riaznych tUrovni napéti 20-50 MPa resp. 10-50 MPa. Ucelem téchto
zkousek bylo stanoveni napétového exponentu n.

Ridici mechanismy creepu jsou €asto ur€ovany ze zavislosti minimalni rychlosti

creepu &, na napéti o, pifi konstantni teplot¢ T a konstantni velikosti zrna d,
pouzitim vztahu:

4G .[1jp .exp(—ch (1)

d RT

kde A, n, p a R jsou konstanty a Q. je aktivaéni energie creepu. Pti nizkych az
sttednich napétich se k popisu zavislosti rychlosti creepu na napéti obvykle pouziva
tzv. Nortoniv vztah:

g,=4-0" (2)

-
=)
»
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T T T T T T T T E 10 3
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o
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[ 8 prichodu

10°°

10°¢ + -

DOBA DO LOMU t [h]
>

107

+

-

=)
4

+  Vychozi stav

10°8 ® 8 prachodu

MINIMALNi RYCHLOST CREEPU de/dt [s™]

10'9| T T T T T T T T 10'2| T T — T T T T

10 . 100 10 o 100
NAPETIi 6 [MPa] NAPETI 6 [MPa]

a) b)

Obr. 11 Napétove zavislosti a) minimalni rychlosti creepu, b) doby do lomu pro
vychozi material Al-0,2%Sc a material po 8 ECAP pruchodech slitiny
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kde A je konstanta, zatimco n:{aal:lg’”J je napétovy exponent creepove
no

rychlosti.

Obecné bylo pfijato, ze pro Cisté kovy je n=1 v ptipadé difuzniho creepu [22],
zatimco pro creep probihajici pohybem dislokaci kontrolovanym mftizkovou difuzi
je typicka hodnota n > 4. AvSak napétova zavislost creepu precipitacné a disperzné
zpevnénych kovovych materiali je neziidka charakterizovana hodnotou napét'ového
exponentun = 10 [22].

Vysledky creepovych vlastnosti naméfenych pifi riznych hodnotach
aplikovaného napéti (obr. 11) ukazuji, Ze minimalni rychlost creepu UFG slitiny Al-
0,2%Sc je o vice nez 2 tady vyssi ve srovnani s vychozim stavem.

Se zvySujicim se napétim dochazi k mirnému sniZovani rozdilli v minimalni
rychlosti creepu a dobé do lomu u hrubozrnného a UFG materidlu (obr. 11a,b).
Ze zavislosti minimalni rychlosti creepu na aplikovaném napéti ¢ byl stanoven
napét'ovy exponent n ~ 4,1 pro hrubozrnny stav, resp. n ~ 3,5 pro UFG material.

5.3 MIKROSTRUKTURA PO CREEPOVE EXPOZICI
5.3.1Mikrostruktura Al po ECAP deformaci a nasledném creepu

Na zaklad¢ zjisténého rozptylu creepového chovani cistého hliniku byla
provedena analyza mikrostruktury vzorki se stejnou ECAP historii, ale s vyznamné
rozdilnym creepovym chovanim. V mikrostrukturdch vzorkii s nizkou dobou do
lomu (obr. 12) byla pozorovana zrna s velikosti <10 um, kterd tvofila skupiny
a mohly svym koordinovanym pohybem ovliviiovat creepovou Zzivotnost téchto

FHillnm R

2z 00pm 3

Obr. 12 Mikrostruktura vzorkit hliniku s min. namerenou Zivotnosti po a) 4, b) 8 a c)
12 ECAP pruchodech

16



vzorkl. Zrna s velikosti > 10 pm se nachazela také v mikrostruktufe vzorkl s vyssi
zivotnosti (obr. 13), ale tyto zrna netvofila skupiny a byla rizné rozmisténa
v mikrostruktuie. Po creepové expozici byl také pozorovan rist zrna, jehoz stfedni
velikost se pohybovala po 8-12 ECAP prichodech a nésledné creepové expozici
~ 12 pm. U vzorkil po 8 ECAP priichodech a nésledné creepové expozici, které se
vyznamn¢ liSily creepovou odolnosti, byla provedena detailni analyza
mikrostruktury ve 3 navzdjem kolmych fezech a to v blizkosti lomové plochy (~ 2
mm). Mikrostruktura téchto vzorkii méla sklon orientovat sméry blizké <111>
a <100> do sméru zatézovani.

c)
Obr. 13 Mikrostruktura vzorkii hliniku s max. namérenou Zivotnosti po a) 4, b) 8 a
c)12 ECAP pruchodech

[ELT

Obr. 14 Povrch ECAP hliniku po a) 2, b) 4 a c) 8§ ECAP priichodech a naslednem
creepu (smer osy tahoveho napéti je vertikalni)
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e Analyza povrchu ECAP vzorki po creepové expozici

Na povrchu nékterych vzorkli ECAP hliniku po creepové expozici byl pozorovan
vyskyt skluzovych pasa (obr. 14), které byly orientovany v blizkosti roviny skluzu
posledniho ECAP prichodu resp. ~ 30° k ose zatézovani (protlacovani) X.

Vyskyt téchto pasti pravdépodobné souvisi s heterogenitou mikrostruktury po
ECAP deformaci. Na rozhranni téchto past pravdépodobné doslo k soustfedéni
pokluzli po hranicich zrn, coz mohlo pfispét k rozptylu hodnot creepové odolnosti
vzorki hliniku se stejnou ECAP historii.

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

Mikrostruktura slitiny Al-0,2%Sc po 1 ECAP prichodu a nasledném creepu se
sklddala z velkych zrn sklonénych pod thlem ~30° k ose X. Analyza 3 mist
provedend v oblasti diiku ukazala, Ze uvnitt velkych zrn 1ze najit oblasti o velikosti
~2 um ohrani¢ené velkouhlovymi hranicemi. Pocet velkouhlovych hranic se
pohyboval mezi ~ 0,5-5%.

Analyza povrchu vzorkli po 2, 4 a 8 ECAP prtichodech a nasledné creepové
expozici ukézala, ze poruSovani probihalo podél pasi, které sviraly tihel ~ 30°
s osou zatézovani X (obr. 15). U vzorkii po 2 a 4 ECAP priachodech se skluzové
pasy nachazely ptedevSim v blizkosti lomové plochy a s rostouci vzdalenosti od
lomové plochy jejich vyskyt klesal. U vzorkli po 2 a 4 ECAP prichodech byl na
rozhranni téchto pasli pozorovan vznik kavit (obr. 16), které pravdépodobné vznikly
v disledku intenzivnich pokluzii soustfedénych na rozhranni téchto past.
Postupnym spojovanim kavit doSlo ke vzniku trhliny. U vzorku po 8 ECAP
pruchodech tyto pasy jiz pokryvaly téméi celou plochu mérné ¢asti vzorku
a poskozovani na jejich rozhranni jiz nebylo pozorovano. S rostoucim poctem ECAP

b) c)
Obr. 15 Povrch vzorku slitiny Al-0,2%Sc po a) 2, b) 4 a ¢) 8 ECAP priichodech a
nasledném creepu (smér osy tahového napéti je vertikadlni)
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pruchodl dochézelo ke zvySovani poctu pasti a ke sniZovani jejich Sitky, kterd se po
8 ECAP priichodech pohybovala ~ 35 pm.

Z obr. 16 vyplyva, ze porusovani pozorované na rozhranni pastt zasahuje
~ 650 um do vnitini ¢asti vzorku (fez XY). Hloubka poruSovani podél pasli méla
s rostoucim poctem ECAP prichodl klesajici tendenci. U vzorku po 8 ECAP
pruchodech jiz nebyl vznik kavit a trhlin na rozhranni past pozorovan a kavity se
nachazely rozmisténé rizné ve struktuie.

L
i

b
a) b) C)
Obr. 16 Snimek kavit ve strukture slitiny Al-0,2%Sc v roviné XY po a) 2, b) 4ac) 8
ECAP pruchodech a nasledném creepu pri napeti 20 MPa a teploté 473 K (smer osy
tahového napéti je vertikalni)

Na zaklad¢ pozorovaného vyskytu pasti na povrchu vzorkd po 2,4 a 8 ECAP
pruchodech a nasledné creepové expozici byla provedena analyza mikrostruktury
uvnitt a na rozhranni skluzovych pasi. Z téchto analyz vyplynulo, Ze na rozhranni
skluzovych pasii se nachazi vétsi pocet velkouhlovych hranic nez v mistech uvnitf
past. Toto heterogenni rozlozeni velkouhlovych hranic pravdépodobné ovlivnilo
creepoveé chovani vzorkt slitiny Al-0,2%Sc.

Po creepové expozici doslo k ristu stfedni velikosti zrna na ~ 3 um u vzorku po 8
ECAP prtichodech a pocet velkotthlovych hranic se pohyboval v rozmezi ~ 68-74%.
Béhem creepové expozice nedoslo u vzorku po 8 ECAP prichodech k vyznamné
zmén¢ velikosti precipitati Al;Sc a jejich velikost se pohybovala ~ 6 nm.

Z mikrotexturnich analyz vyplyva, ze mikrostruktura v blizkosti lomové plochy
ma sklon orientovat sméry <111> a <100> do sméru zatézovani.
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6 ZAVER

V ramci disertani prace bylo zjisténo, ze metoda ECAP vede u studovanych
materiali k dosazeni ultrajemnozrnné mikrostruktury. Vyvo; UFG mikrostruktury
obou materidlii probihd postupné a je velmi ovlivnén poctem ECAP prichodu.
K nejvétsim zméndm mikrostruktury dochdzi béhem prvnich ctyfech ECAP
prachodii. AvSak k nejvétSimu nariistu mechanickych vlastnosti dochazi jiz po 1-2
ECAP priichodech a dalsi snizovéani velikosti zrna nema vyznamny vliv na tvrdost
a pevnost.

Homogenita mikrostruktury roste se zvysujicim se poctem ECAP prachodi.
Detailni mikrostrukturni 3D analyzy ukézaly zjevnou rozdilnou nehomogenitu
v mikrostruktufe vzorki se stejnou ECAP historii. Tyto analyzy ukazuji na moZzny
uzky vztah mezi zjiSt€énou nehomogenitou ECAP mikrostruktury a rozptylem
creepoveho chovani ECAP hliniku. V mikrostruktute vzorkli s minimalni creepovou
odolnosti byly nalezeny shluky zrn, které svym koordinovanym skluzovym
pohybem pravdépodobné ovliviiuji creepové chovani ECAP hliniku.

Aplikace metody ECAP zplsobuje vyznamné snizeni creepové odolnosti
a u slitiny Al-0,2%Sc také zvySeni lomového prodlouzeni. Analyza mikrostruktury
ukazala, Ze creepové poskozovani ECAP slitiny Al-0,2%Sc probihd pravdépodobné
iniciaci pokluzli na hranicich skluzovych pasti, jejichz pocet roste se zvySujicim se
poctem ECAP prichodi. Podobné skluzové pasy byly také pozorovany i na povrchu
nekterych vzorktit ECAP hliniku po creepové expozici.

Koncentrace pokluzi na rozhranni téchto pdsi a omezeny pohyb dislokaci
zpusobeny pfitomnosti precipitati v mikrostruktufe pravdépodobné zpiisobil
u ECAP slitiny Al-0,2%Sc vznik kavit. Postupnym rlstem a koalescenci kavit doslo
ke vzniku makro trhliny a jeji dalsi rist a Siteni vedlo k lomu. AvSak mechanismus
vzniku a ristu kavit neni zcela jasny a vyzaduje dalsi studii.

Creepova méfeni prokazala, Ze creepové chovani vyrazné zavisi na poctu ECAP
pruchodll a tim také na poctu velkouhlovych hranic. Tyto vysledky ukazuji, Ze
u studovanych materiali jsou vyznamnym creepovym mechanismem pokluzy po
hranicich zrn.

Z porovnani creepového chovani obou materiali vyplyva, ze metodou ECAP Ize
zlepsit creepovou odolnost ECAP hliniku ve srovndni s vychozim hrubozrnnym
stavem. Tento efekt je vSak kriticky zavisly na poctu ECAP priachodii. Naproti
tomu, u slitiny Al-0,2%Sc dochazi po aplikaci metody ECAP k vyraznému sniZeni
creepové odolnosti ve srovnani s vychozim stavem.
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10 ABSTRACT

Tato doktorska disertani prace vznikla pod vedenim mého Skolitele Prof. Ing.
Véclava Sklenic¢ky, DrSc. Jejim obsahem jsou vysledky, které jsem dosahl v oblasti
studia mikrostruktury a vlastnosti hliniku a slitiny Al-0,2%Sc za dobu mého studia.

Prezentované vysledky této prace se tykaji zejména téchto dvou oblasti. Prvni
oblast je vénovéna analyze mikrostruktury hliniku a slitiny Al-0,2%Sc po ECAP
deformaci a také po nasledné creepové expozici.

Druhé cast je vénovéana studiu creepovych a mechanickych vlastnosti hliniku
a slitiny Al-0,2%Sc po ECAP deformaci.
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