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Abstrakt:

Tato disertani prace se zabyva Unavovymi vlastnostmi a stabilitou struktury
ultrajemnozrnné (UFG) meédi piipravené intenzivni plastickou deformaci metodou
»equal channel angular pressing” (ECAP). Byl sledovan vliv riznych zatéZovacich
rezimd a teplotni expozice na vyvoj mikrostruktury, experimentaln¢ byly stanoveny
kiivky tinavové zivotnosti pro jednotlivé zplisoby zatézovani, byla zkoumana lokalizace
cyklické plastické deformace a mechanismus iniciace unavovych trhlin. Z namétenych
vysledku vyplyva, Ze pii zatézovani v rezimu fizené sily v symetrickém i asymetrickém
cyklu si struktura zachovava ultrajemnozrnny charakter. ZatéZovani v rezimu fizené
amplitudy plastické deformace vede k vytvafeni bimodalni struktury. K vytvareni
bimodalni struktury vede i teplotni zatéZovani od teploty 250 °C po dobu 30 minut.
Zihani na niz§ich teplotach po riznou dobu nevede k hrubnuti struktury. B&hem
unavového zatézovani vznikd na povrchu zkusebnich téles povrchovy reliéf ve formé
skluzovych pasi. Pro jednotlivé zplsoby zatéZovani se lisi jejich hustota, rozloZeni a
tvar na povrchu zkuSebnich téles. Byly prokazany rozdily v mechanismu iniciace
unavovych trhlin v nizkocyklové a ve vysokocyklové oblasti. Spoleénym rysem vsak je,
7e v misté vyskytu skluzovych past ani v okoli trhlin nebylo pozorovano hrubnuti
struktury.
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ultrajemnozrnnd Cu, ECAP, tnavové zatézovani, teplotni expozice, stabilita
struktury, iniciace Unavovych trhlin



Abstract:

This work deals with fatigue properties and stability of microstructure of
ultrafine-grained (UFG) copper prepared by severe plastic deformation by means of
equal channel angular pressing (ECAP) method. The effect of different fatigue loading
regimes and thermal exposition on microstructural changes was investigated and
the fatigue lifetime curves were experimentally determined. The research attention was
focussed on localization of cyclic plastic deformation and fatigue crack initiation in
UFG structure. Experimental results indicate that after stress-controlled fatigue loading
(both symmetrical and asymmetrical) the microstructure remains ultrafine; no grain
coarsening was observed. Contrary to this, strain-controlled fatigue loading results in
formation of bimodal structure. Grain coarsening was observed also after thermal
exposition at 250 °C for 30 minutes. Annealing at lower temperatures does not result in
grain coarsening or development of bimodal structure. Fatigue loading results in
development of surface relief in form of cyclic slip markings. Their density, distribution
and shape differ for particular fatigue loading regimes. Differences in crack initiation
mechanism in low- and high-cycle fatigue region were found. Nevertheless, the
characteristic feature for all loading regimes was stability of UFG microstructure in the
region of cyclic slip bands and fatigue cracks.
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ultrafine-grained Cu, ECAP, fatigue loading, thermal exposition, microstructural
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1 UVOD

Unava materialu je, a pravdépodobné stale bude, aktualni téma vyzkumu. Od
doby, kdy prvni systematické Unavové zkousky provedl v letech 1852 — 1870 August
Wohler, neustale nariista pocet materialii, mnohdy velmi sofistikovanych, na které je
tato oblast zajmu zamétena. Existuje nespocetné konstrukci a soucasti strojt, které jsou
pii své funkci podrobeny cyklickému zatézovani a které je potieba kontrolovat
a ptipadné zavéas vymeénit, aby nedoslo k Gnavovemu lomu. V nékterych piipadech je
vyhodné nahradit stavajici materidl jinym, ktery vykazuje vyssi mechanické, zejména
Unavové charakteristiky. Z tohoto divodu je zajem soustfedén také na vyvoj novych
materiald.

Ultrajemnozrnné (UFG) materialy a postupy K jejich produkci jsou piedmétem
zajmu zékladniho 1 aplikovaného vyzkumu v poslednich pftiblizné dvaceti letech. Cilem
je vyvinout materialy, které diky vyrazné lepsim mechanickym vlastnostem mohou
v nékterych piipadech nahradit materidly s klasickou velikosti zrna a zvySit uzitné
vlastnosti fady vyrobkil. Zajem je soustfedén na metodiky ptipravy UFG materiald, na
jejich vyslednou strukturu a na souvisejici mechanické vlastnosti. Za UFG materialy se
povazuji takové, které maji velikost zrna fadové 10 az 10° nm. Velky narist zdjmu
0 problematiku UFG materiali 1ze demonstrovat napf. na stile se zvySujicim poctu
prispévku ucastniki na mezinarodnich konferencich fady NanoSPD1 (NATO Advanced
Research Workshop on Investigations and Applications of SPD, 1999, Rusko) az
NanoSPD5 (2011, Cina).

Kromé klasickych metod vyuzivanych ke zjemnéni zrna jiz mnoho desitek let,
jako je valcovani, taZeni, protlacovani a dalsi, bylo v poslednich asi 20ti letech vyvinuto
mnoho metod vyuzivajicich intenzivni plastické deformace (severe plastic deformation),
nazyvanych souhrnné SPD techniky. Tyto techniky se postupné piesouvaji z oblasti
laboratorniho vyzkumu do technické praxe a stivaji se redlnou moznosti vyroby
ultrajemnozrnnych materialt [1], [2].

Nejslibnéjsi se zda byt piiprava rliznych ultrajemnozrnnych kovi a slitin pomoci
metody ECAP (equal channel angular pressing). Duvodem je skute¢nost, ze touto
metodou lze pfipravit UFG materialy v dostatecné velkém objemu. Dobrym piikladem
jsou Vv soucasnosti Ti slitiny, pro jejichz ptipravu se vyuziva procesu ECAP
v kombinaci s klasickymi metodami tvafeni. Diky tomuto zpracovani lze vyrabét
implantaty, kter¢ vykazuji dostatené pevnostni vlastnosti, aby odolavaly
jednorazovému i cyklickému zatizeni bez poruseni [3].

Z publikovanych praci vyplyva, Ze nejCastéji pouzivanym eXxperimentalnim
materialem pro zékladni vyzkum vzniku UFG struktury, jejich vlastnosti a vztahu
k mechanickym charakteristikim je méd. Duvodem je i to, Zze vlastnosti tohoto
materialu s konvenéni velikosti zrna jsou velmi dobfe znamy a pro porovnani
ultrajemnozrnné meédi s materidlem s konvenéni velikosti zrna existuje dostatek
podkladi, napft. [4]-[7].

Zakladni a rozhodujici skutecnosti je fakt, ze UFG materidly vykazuji oproti
materidlim s konvenc¢ni velikosti zrna podstatné vyssi pevnostni charakteristiky. Napf.
mez kluzu Rpg 2 se u UFG Cu pohybuje okolo hodnoty 400 MPa, zatimco u zihané Cu je
to pouze 80 MPa a u Cu tvafené konvecnimi zpisoby max. 300 MPa. Problémem vSak
je, ze v ptipadé¢ unavového zatézovani neni zlepSeni Unavovych charakteristik
jednoznacéné. Zvyseni pevnosti nemusi zdaleka odpovidat nartistu meze Gnavy.

Problematika unavové pevnosti a unavového chovani materidlti s konvencni
velikosti zrna byla pifedmétem systematického vyzkumu dlouhd desetileti
a v soucasnosti je velmi dobie popsana v celé fadé praci, napt. [5]-[7]. V pfipadé¢ UFG
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materiall, které lze prdvem fadit mezi nové tzv. ,,advanced™ materidly, jsou vSak
poznatky o jejich Unavovych vlastnostech zatim neuplné. Problémem je mimo jiné i to,
ze mechanismy unavového poskozeni navrzené pro materialy s konve¢nim zrnem nelze
pro popis unavového chovani materialu s velmi jemnym zrnem pouzit.

Z dosavadnich poznatkii plyne, Ze Gnavova zivotnost UFG struktur je vyrazné
ovlivnéna zplisobem tnavového zatéZovani. Zatimco v piipadé zatézovani s konstantni
amplitudou sily vykazuji UFG materialy vyS$si zivotnost, pfi zatéZovani s konstantni
amplitudou deformace, at' uz plastické nebo celkové, miize byt Zzivotnost oproti
materidlim s konvencni velikosti zrna dokonce snizena. Soucasné poznatky
0 unavovém chovani UFG materialt se tykaji prevazné€ pouze symetrického zatézovani,
tedy pfipadi s nulovym stfednim napétim [8]-[11]. Naopak studii tykajicich se vlivu
asymetrického zatézovani je doposud velmi malo [12].

Vyznamnym problémem UFG struktur piipravenych metodami SPD je
skute¢nost, Ze obsahuji velkou akumulovanou deformacni energii, v jejimz dusledku
jsou UFG materialy mikrostrukturné nestabilni. Jednim z ptipadt, kdy dochazi ke ztraté
unikatnich vlastnosti, je plisobeni zvySenych teplot, pfiCemz se uplatituji zotavovaci
a rekrystaliza¢ni procesy, které vedou ke zméné rozlozeni dislokaci na hranicich zrn
a nastava hrubnuti struktury. Ke zméné struktury (k dynamické rekrystalizaci) dochazi
pii cyklickém zatézovani Casto za piekvapivé nizkych homologickych teplot. Tento
fenomen neni v soucasnosti zdaleka dobie popsan a pochopen a vyzaduje systematicky
vyzkum. Hrubnuti struktury je nepochybné ovlivnéno fadou faktori a muize mit
komplikovany prib&h. U nékterych UFG materiald, zahrnujicich 1 méd’, mize dochazet
k vytvafeni bimodalni struktury, kdy se v ultrajemnozrnné struktufe vyskytuji mista se
zhrublymi zrny [13]-[15]. Ptitom z hlediska tinavovych vlastnosti miize byt bimodalni
struktura podle nékterych pozorovani [15] dokonce lepsi nez UFG struktura
s minimalnimi rozdily ve velikosti jednotlivych zrn.

Specifickou oblasti zaymu je gigacyklové zatézovani, tj. zatéZovani
materialu poctem cyklii vy$§im nez 107, vétsinou 10°-10%, které je b&zné v celé fads
redlnych konstrukci, zeyména v dopraveé. Toto téma je dobie shrnuto v fadé publikaci,
napt. [16]-[21]; ty se nicméné zabyvaji pouze materidly s konven¢ni velikosti zrna.
V literatute zatim nejsou zadné zminky o gigacyklovém zatéZovani ultrajemnozrnnych
materiald.

Cilem této préace je shrnout doposud ziskané poznatky o Unavovém chovani
UFG Cu pfi riiznych zatéZovacich podminkach a o vyvoji mikrostruktury po teplotni
expozici. Na zaklad¢ rozboru poznatkl realizovat cilené inavové experimenty a studie
mikrostruktury s cilem objasnit sporné ¢i nedostateéné vyjasnéné otazky souvisejici
predev§im s mechanismy lokalizace cyklické plasticity, iniciace Unavovych trhlin
a Unavoveé zivotnosti.

11



2 ULTRAJEMNORZNNE MATERIALY

Ultrajemnozrnné materialy jsou definovany jako polykrystalické materialy s velmi
malymi zrny, kde se primérna velikost zrna pohybuje v rozmezi 100-1000 nm [22],
[23]. Pro ultrajemnozrnné materialy jsou krom¢é velikosti zrna dualezité i dalsi
parametry: homogenni mikrostruktura, ekviaxidlni zrna a vysoké procento
velkouhlovych hranic zrn. Pfitomnost velkouhlovych hranic je dulezitd pravé pro
dosazeni vysSich pevnostnich charakteristik pfi zachovani dobrych deformacnich
charakteristik [24]. Mikrostruktura UFG materialti se od materialti s konvenc¢ni velikosti
zrna podstatné 1i$i pfedevSim tim, ze pomér mezi objemem zrn (bez uvazovani hranic)
a objemem hranic zrn je podstatné vétsi. U nanokrystalickych materialu s velikosti zrna
men$i nez 10 nm je Sifka hranice zrna téméf stejna jako velikost zrna [25]. Tato
skute€nost ma vliv na vlastnosti materidlu, napt. velky objem hranic zrn znamena
mnohem vyhodnéjsi podminky pro diftuzi po hranicich. Lze tedy ptredpokladat, ze
vlastnosti UFG mikrostruktury budou odlisSné ve srovnadni s mikrostrukturou
s konvenéni velikosti zrna.

Studie provedené na rlznych ultrajemnozrnnych materidlech odhalily, Ze tyto
materialy maji v porovnéni s materialy s konven¢ni velikosti zrna vys§i pevnost
a plasticitu, mohou vykazovat superplastické chovani a lepsi tlumici vlastnosti.
Nicmén¢ zakonitosti jejich deformacniho chovani, jejich strukturni zmény a deformacni
mechanismy jsou vzhledem Kk jejich jiz zminénému objemovému podilu hranic zrn
odlisné od materialii s konven¢ni velikosti zrna; jsou proto v soucasnosti zalezitosti
odbornych diskusi [26].

NejcastéjSim postupem pro piipravu ultrajemnozrnnych kovi a slitin jsou metody
intenzivni plastické deformace [23], [24], diky kterym je dosazeno mimofadné
zjemnéné struktury bez vyrazné zmény celkovych rozmérti télesa. Lze pfipravit
ultrajemnozrnné materialy i ve velkych objemech a pfitom bez porosity. Pod pojmem
SPD proces je zahrnuta spousta technik, z nichz jednou z nejpouzivanéjsich je metoda
ECAP. Tato metoda ma fadu vyhod, diky kterym muze byt zaclenéna a dobie vyuzita
ve vyrobnim procesu [22]. Jednou z nich je relativné vysoka produkce materialu ve
vétsim objemu [28]; dalsi velmi vyznamnou piednosti je moznost zaclenéni metody
klasického postupu valcovani plechi jako nepietrzity proces [29], [30].

2.1 Metoda ECAP

Metoda ECAP — ,.equal channel angular pressing* neboli ve volném piekladu
»smykova deformace pii bezkontrakénim protlatovani* je, jak jiz bylo zminéno vyse,
nejcastéji vyuzivana SPD technika k ptipravé ultrajemnozrnnych materiali. Princip této
metody, ktery je velmi detailné popsan ve zna¢ném mnozstvi publikaci, napt. [23], [27],
[32], spociva v nékolikanasobném protlacovani materialu komorou se dvéma kanaly se
stejnym priifezem, které mohou byt vzajemné orientované pod rtiznym thlem ¢. Kromé
tohoto uhlu je jesté dilezity uhel y reprezentujici vnéjsi zakiiveni v misté styku kanald,
jak je vidét na obr. 1. Nejcast&ji pouzivané thly jsou ¢ =90° a y =0° které byly
aplikovany i pfi vyrobé materidlu pouzitého v této praci. ZkuSebni téleso ve formé tyce
pfesné odpovidajici pficnému prifezu kanali je potfeno mazivem (lubrikantem)
a protlaceno komorou pomoci razniku. V misté, kde se kanaly stykaji, dochazi k velké
deformaci materidlu jednoduchym smykem, jak je ukazano na obr. 2, kde je pro
jednoduchost pouzit tthel ¢ = 90° a kde je zobrazena teoreticka smykova rovina mezi
dvéma sousednimi elementy uvniti vzorku. Navzdory velké deformaci pii priachodu
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zkuSebniho télesa komorou nedochazi k zadné¢ zméné jeho pticného prifezu, coz je
velkou vyhodou této metody. Diky tomu muze byt proces nékolikandsobné opakovan,
aby bylo dosazeno co nejvétsi deformace.

N¢kolikanasobné protlacovani zkusebniho télesa ECAPovaci komorou miize byt
provedeno né¢kolika zplisoby v zévislosti na sméru a uhlu otdceni zkuSebniho télesa
mezi jednotlivymi prichody. Na obr. 3 jsou zobrazeny ctyfi zakladni postupy: zptsob
A, pti kterém nedochazi k rotaci zkusebniho télesa mezi jednotlivymi prichody, zptsob
Ba, kdy je po kazdém priichodu stifidan smér rotace o 90°, zpiisob B, kde je zkuSebni
téleso otaceno o 90° v jednom sméru, a zpusob C, pii kterém je zkuSebni téleso otaceno
po kazdém prachodu o 180°.

pist

komora *

‘Zkusebni
téleso
Obr. 1: Rez ECAP komorou zobrazujici Obr. 2: Princip smykové deformace
ahly ga w[27]. V prithéhu  protlacovani  zkuSebniho
telesa ECAP komorou pod uhlem 90°
[27].

Postup Ba

\

Obr. 3: Zakladni zpuisoby protlacovani pri ECAP procesu [27].

Nevyhodnym omezenim konvenéni metody ECAP je pravé to, Ze zkuSebni télesa
jsou po kazdém prichodu vytazena z komory a musi byt znovu vlozena. Na konvencni
ECAP metod¢ je zalozeno né€kolik alternativnich metod, které vyuzivaji princip
protlacovani pod thlem zejména 90°, ale kdy béhem n€kolikandsobného protlacovani
nemusi byt zkuSebni téleso z komory vytazeno. Mezi tyto metody patii napt. rotacni
ECAP komory [33], bo¢ni protlacovani [34] a multiprichodové ECAP komory [35].
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Metoda ECAP je také aplikovana na nékteré kontinualni techniky v primyslové
vyrobé, kdy je potfeba produkovat relativné velké mnozstvi materidlu. Jde napf.
0 proces, ktery byl rizn€¢ pojmenovany jako ,,continuous confined strip shearing™
(C2S2) [29], ,dissimilar-channel angular pressing“ (DCAP) [36] a ,.equal-channel
angular rolling” (ECAR) [37], nebo metodu pro vyrobu drati spojenou s metodou
ECAP a nazvanou ,,the ECAP—Conform process® [38].

2.2 Mikrostruktura

Vysokd uroven plastické deformace dosahovana v prubéhu SPD procesu ma za
nasledek zjemnéni struktury. Vyhodou ECAP procesu je, ze zkuSebni télesa mohou byt
protlacovana opakované a Ize tak dosahnout vysoké deformace a tudiz velmi jemného
zrna. Vyvoj mikrostruktury souvisi zejména se stupném (Urovni) dosazené plastické
deformace. Proces postupného vyvoje ultrajemné struktury béhem protlacovani lze
demonstrovat na slitiné Cu-Cr [31]. Pifi procesu nejprve vznika buikova struktura
s vysokou hustotou dislokaci. Uvnitf vychozich hrubych zrn se vytvaii oblasti
s maloGhlovou disorientaci, obr. 4a. Se zvySujici se deformaci se disorientace zvySuje
a podil velkouhlovych hranic roste. Novy charakter mikrostruktury se postupné vyviji
ve vSech zrnech, obr. 4b. S pokracujici deformaci se nemohou bloky bunék s nizkou
disorientaci dale ptizpisobovat deformacnimu napéti a do skluzu se zapojuje vice
skluzovych systémi. Subzrna se zaCnou natacet, aby se pfizplsobila stale véetsi
deformaci, coz vede k vytvoreni velké disorientace hranic zrn pii pisobeni vysokého
napé€ti. Vnitini prostor subzrn mize finaln€ obsahovat méné dislokaci a hranice zrn,
které byly ptivodné difizni, se stdvaji ostiejSimi, nicméné celkova hustota dislokaci

Obr. 4: Vyvoj mikrostruktury QCr0,5 (slitina Cu-Cr) béhem ECAP procesu:
(@) 1 priichod, (b) 4 prichody, (c) 6 prichodii, (d) 12 prichodi [31].
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zustava velmi vysoka. Priklad struktury, kde prevladdaji velkothlové hranice, je
naobr. 4c, d. Vysledna struktura a jeji detaily zavisi na konkrétnim materialu.
V uvedeném ptipadé slitiny Cu-Cr je vyslednd struktura méné¢ homogenni nez v piipadé
Cu [26], [32], kde je vyssi procento velkouhlovych hranic a hranice jsou 1épe vyvinuty
[13], [31].

Parametry UFG mikrostruktury jsou zavislé na mnoha okolnostech. Zavisi
pfirozené¢ na materidlu a na parametrech ECAP procesu (popf. jiné SPD techniky).
V piipadé pripravy metodou ECAP zejména na poctu a zpiisobu prichodi komorou,
teploté, rychlosti protlatovani, ktera souvisi s rychlosti plastické deformace, velikosti
tlaku resp. protitlaku (back pressure), zpusobu mazani atd. [23], [24]. Vliv materidlu na
vysledné vlastnosti mikrostruktury ziskané po SPD procesu lze demonstrovat na téchto
ptikladech: primérna velikost zrna u Cistého Al je ~1,2-1,3 um a mikrostruktura je
zcela homogenni pii protlacovani za pokojové teploty. Naproti tomu cistd Cu
protlacovana za pokojové teploty ma pramérnou velikost zrna mnohem mensi, typicky
~270 nm a mikrostruktura neni tak homogenni jako u Al. Jako idealni material pro
ECAP proces se zda byt Ni, jehoz primérna velikost zrna po protlacovani za pokojové
teploty se pohybuje ~300 nm a mikrostruktura je v podstaté homogenni [23].

Vzhledem Ktomu, Ze téma disertatni prace je zaméfeno na zkoumani
mikrostruktury ultrajemnozrnné médi, bude pozornost v nésledujicim textu sousttedéna
zejména na tento material.

Presto, Ze UFG Cu vykazuje relativné homogenni mikrostrukturu, pfi bliz§im
zkoumani lze rozlisit tfi typy zrn, jejichz velikost je v rozmezi od desitek nanometrt do
600 nm. Zrna sruznou velikosti maji také odliSnou wvnitini strukturu. Mald zrna
v rozsahu 50-200 nm jsou téméf bez dislokaci. Druhy typ zrn o velikosti 100—200 nm
obsahuje dislokace, které jsou bud’ chaoticky rozmisténé, nebo tvofi sitovi. Zrna
s velikosti  100-600 nm, Kkterd jsou ve
struktufe zastoupena nejvice, obsahuji
disloka¢ni stény a subzrna. Primérna
disloka¢ni hustota po ECAP procesu je
udavéana fadove 10* m? [26], [39].

Pifi zpracovani metodou ECAP
dochazi ke vzniku deformace o velikosti
en = 1 pti kazdém prichodu komorou (thel
$ = 90°), pficemz v materialu vznika velké
mnozstvi dislokaci. Mikrostruktura po
ECAP procesu je wvelice casto vysoce
heterogenni a zrna i hranice zrn jsou ve
vysoce (energiov€) nevyvazeném stavu
[23], [24], [40]. V zavislosti na zplsobu
deformace mohou béhem procesu vznikat
dva typy struktury liSici se tvarem zrn.
Sohledem na  podstatn¢  rozdilné
morfologické znaky mulZeme rozliSovat
ekviaxialni strukturu nazyvanou také jako
typ ,,A“ a strukturu s protahlymi zrny
nazyvanou typ ,B“ (obr.5). Pfiblizn¢
] ] ekviaxialni A typ struktury popisuji ve
Obr. 5: Mikrostruktura Ti po ECAP  gyych pracich zejména Vinogradov a kol.
procesu: a) ekviaxialni, b) protahla 1417 a Valiev a kol. [26], zatimco strukturu
zrna [40]. typu B pozoroval Agnew a kol. [42]. Je
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vysoce pravdépodobné, ze z divodu nehomogenity deformace v pritbéhu ECAP procesu
muze dochazet ke vzniku obou typu struktury a v jednom zkuSebnim télese (biletu) se
pak misty vyskytuje stiidaveé struktura ekviaxialnich zrn a struktura protahlych zrn.
Z toho vyplyva, Ze k ziskani zcela homogenni struktury, at uz typu A, B nebo
rovnomerné rozlozené smeési obou, je zapotiebi pecliva kontrola procesu SPD [9], [10].

Zjemnéni mikrostruktury se zda byt siln¢ zavislé na rychlosti protlacovani,
pticemz vysledné vlastnosti mikrostruktury souvisi i se zptisobem protlacovani. Jednim
vytvoieni ekviaxialni struktury s velkouhlovymi hranicemi zrn je optimalni uhel ¢ = 90°
a zpusob Bc, zatimco zplsob A miize byt efektivnéjsi pfi pouziti uhlu ¢ = 120°. Pro
vytvofeni velice jemné struktury jsou vhodné kovy s malou nachylnosti k zotavovani,
ale nezbytny pocet priichodl k dosazeni homogenni struktury je u t€chto materiali vyssi
[27].

Rozdil v mikrostruktuie v disledku zptisobu protlacovani (¢ =90°) pozorovany
na piicném i podélném fezu zkuSebnim télesem Ti pomoci TEM (transmisni
elektronovy mikroskop) ukazal, Ze nejefektivnéjsi ze téi vybranych zpusobi (Bc, Ba
a C) je zptisob B, pfi kterém vznika nejjemnéjsi struktura ekviaxialnich zrn o praimérné
velikosti 260 nm. Pfi protlatovani ostatnimi dvéma zpUsoby vznikaji zrna protahla,
pficemz nejméné efektivni je zptisob Ba. Pro materidly piipravené metodou ECAP jsou
typické SAED (selected area electron diffraction) obrazce (napi. obr. 5a), kdy
neziskavame bodovou difrakci, ale difrakéni stopy uspotfadané do kruznic, coz znaci
pfitomnost vysokého podilu velkouhlovych hranic zrn. Nékteré difrakéni stopy jsou
rozdéleny, coZ miiZe znamenat existenci malothlovych hranic zrn. Na zakladé€ tohoto
typu difrakce lze usuzovat na existenci velkych vnitfnich pnuti vzniklych pti SPD
procesu [40].

2.3 Zakladni mechanické vlastnosti

Materialy ptipravené nékterym z SPD procesti vykazuji v pritbéhu tahové zkousky
vyrazné zvysSeni pevnosti. Mez kluzu a mez pevnosti se v porovnani se zihanym
materidlem mulZe zvysit o faktor 3—5. Porovnani kiivek napéti-deformace Cu Zihané,
tvafené za studena a zpracované postupem ECAP s riiznym poctem priichodl je ukazan
na obr. 6. K zvySovani pevnostnich charakteristik dochazi v disledku dvou mechanismi
provazejicich intenzivni tvafeni za studena — akumulace dislokaci a zjemnéni zrna. Se
zvySujicim se stupném deformace dochdzi postupné k saturaci celkové hustoty
dislokaci, coz ma za nasledek niz§i uroven zpevnéni. V Cistych kovech a tuhych
roztocich se objevuje zpevnéni béhem tvafeni za studena na ukor taznosti ze ziejmych
divodi: ke zvySeni pevnosti je tfeba omezit pohyblivost dislokaci, zatimco opacna
akce —uvolnovani dislokaci —je potiebna ke zvyseni taznosti. Z tohoto hlediska je
zarazejici fakt, Ze krom¢ vyssi pevnosti zistdva po SPD procesu znac¢né vysoka také
taznost. Zatimco zvysSenou superplasticitu za zvySenych teplot miizeme po SPD procesu
predpokladat, nebot’ vyzaduje jemnd ekviaxidlni zrna, Ize jen stézi oCekavat, ze diky
zjemnéni zrna a akumulaci dislokaci pfi monotdnni i cyklické deformaci dosdhneme
relativné vysoké taznosti za teplot pokojovych. Ackoliv taznost vétSiny SPD materiala
neobstoji v porovnani se Zthanymi polykrystaly, mize byt srovnatelna, nebo dokonce
vyS$$i v porovnani s tvafenym materialem (obr. 6) [8].

Mira zpevnéni a tvar tahového diagramu materidlil zpracovanych metodou ECAP
zavisi na zpusobu opakovaného prichodu tvafeného télesa komorou. Na obr. 7 jsou
zobrazeny kiivky napéti-deformace pro Ti s konvencni velikosti zrna a pro
ultrajemnozrnny Ti zpracovany tfemi zptisoby ECAP procesu: Ba, Bc a C. Ve vSech
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ptipadech doslo k mechanickému zpevnéni materidlu. Pfi porovnani vSech tii zptisobl
ECAP procesu se zda, Ze na tahové chovani titanu maji stejny vliv. Zkusebni télesa Ti
zpracovana pomoci zplisobu Ba maji mirné vys$i pevnost nez zkuSebni télesa
zpracovana zpusobem B¢ a C. Jak bylo uvedeno v kapitole 2.2, maji jednotlivé zpusoby
odlisny vliv na vyvoj mikrostruktury. Zatimco pomoci zpusobu B¢ lze dosédhnout
jemnych ekviaxidlnich zrn, ostatnimi zpisoby vznikaji zrna protdhld. Zda se, ze
protazeni zrna zpuisobuje zvySeni pevnosti [40].

500 1
] ECAP 12Bc, V.Kopylov
400

=] x
g 300 ] Ecap, 168c
]

— I Dy X5
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Obr. 6: Krivky napeti—deformace pro Obr. 7: Tahové krivky Ti s konvencni
Cu zpracovanou riznymi postupy [8]. velikosti zrna a ECAP Ti zpracovaného
postupy B¢, Ba a C [40].

Vliv na vlastnosti ultrajemnozrnné struktury ma krom¢ zpusobu protlacovani také
podet prichodi ECAP komorou. Zihané vzorky Cu (&istoty 99,95 %) vykazuji
prumérnou mez kluzu 68 MPa pii 0,2% deformaci a taznost pfiblizné 50 %. Po jednom
prichodu komorou byl pozorovan velky narist pevnosti a zaroveil vyznamné snizeni
taznosti. S nasledujicimi prichody roste mez kluzu i mez pevnosti a maximalnich
hodnot je dosaZeno zhruba po ctyfech prichodech ECAP komorou. Po vice nez Ctyfech
prichodech se hodnoty meze kluzu i meze pevnosti snizuji. Maximalni celkové
prodlouzeni je malé a zistava pfiblizn€ konstantni mezi 8-10 % po vSech poctech
pruchodi. Nicméné rovnomérné prodlouzeni narusta od 0,75 % do 2,5 % od jednoho po
16 prichodli komorou. Narist rovnomérného plastického prodlouZzeni s poctem
pruchodi muze byt vysvétlen menSim poklesem mechanického zpevnéni [43].
Vysledky uvadéné v literatufe vSak nejsou zcela konsistentni. Valiev a kol. [23], [44]
uvadi, ze dalsi deformace Cu (Cistoty 99,996 %) aZ do 16 prichodi zvySuje zaroven
pevnost 1 taznost, pfi¢emz zvyseni taznosti je mnohem vyraznéj$i nez narist pevnosti.
To je vrozporu s klasickymi mechanickymi vlastnostmi kovi, které jsou plasticky
deformovéany. Vyssi plastickd deformace dosazena konvenc¢nimi technikami jako
valcovanim, protahovanim nebo protlacovanim vede k nartGstu pevnosti a zaroven ke
snizeni taznosti [44].

Jednou ze snadno stanovitelnych mechanickych charakteristik je mikrotvrdost. Na
zaklad¢ jeji zmény miZeme snadno posuzovat zménu mechanickych vlastnosti po
ruznych poctech priachodit ECAP komorou, poptipadé muze slouzit jako metoda pro
urceni miry zmén pfi teplotnich procesech.

Zména mikrotvrdosti jako funkce poctu prichodi ECAP komorou je ukadzana na
obr. 8. Tvrdost UFG Cu narustd po prvnim prichodu, po ctyfech prichodech vsak
dochazi k saturaci. Obdobna tendence byla u kiivek pozorovana pro vSechny sledované
materidly v [13] a [14].
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Obr. 8: Vyvoj mikrotvrdosti jako Obr. 9: Vyvoj mikrotvrdosti v zavislosti
funkce  poctu  prichodii  ECAP na teploté zihani [13].
komorou [14].

Vliv teploty Zihani na mikrotvrdost UFG Cu je ukazan na obr. 9. Se zvySujicim se
poc¢tem pruchodit ECAP komorou se snizuje teplota, pii které dochazi k poklesu
mikrotvrdosti, pfiblizné¢ ze 170 °C na 100 °C. Soucasné je mozno sledovat rozdilnou
uroven poklesu mikrotvrdosti v zavislosti na po¢tu prichoda v oblasti teplot 150 °C az
300 °C [13].

I ptes nesrovnalosti ve vysledcich riznych autori pokud se tykd zdkladnich
mechanickych vlastnosti je zfejmé, ze oproti materialim s konvenc¢ni velikosti zrna maji
UFG materidly vys§i napétové charakteristiky pii zachovani relativné dobrych
deformacnich charakteristik.
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3 UNAVA MATERIALU

3.1 Unavové vlastnosti ultrajemnozrnnych materidlii

Vyrazn¢ vyssi zékladni pevnostni charakteristiky UFG materidli indikuji, Ze
I jejich Gnavové vlastnosti by mély byt podstatné lep$i nez vlastnosti materialu
s konvencni velikosti zrna. Pfitom pravé unavové vlastnosti jsou z hlediska
potencialnich aplikaci v inzenyrské praxi mnohdy rozhodujici. O¢ekavani vyrazné lepsi
unavove pevnosti UFG materidli vSak nebylo potvrzeno za vSech okolnosti; jednoducha
relace vySsi pevnost — lepsi tnavova odolnost neplati u UFG struktur obecné.

Unavové chovéni ultrajemnozrnnych materiald je zavislé na parametrech pouZité
SPD techniky, protoze pravé jeji detaily urcuji vlastnosti UFG mikrostruktury. Déle se
ukazuje, ze na rozdil od materialti s konvenc¢ni velikosti zrna inavové vlastnosti mohou
vyrazné zaviset ina zpusobu zatézovani, tj. je-li realizovano v rezimu fizené sily
(napéti) nebo deformace a dale na velikosti amplitudy plastické deformace.

3.1.1 Unavové zatéovani v reZimu vizené sily

& UFGCu, [Agnew & Weartman]

3501 -~ UFG Cu, [Hoppel & Mughrabi]
—— CGCu,3grain sizes 115, 15, 3.4 pm
300F [Thompson&Backofen]

—m— UFG Cu, [Vinogradov and Hashimoto]

Acf2 [MPa]

Obr. 10: Porovnani S-N krivek UFG médi
a médi s konvencni velikosti zrna [49].
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S konvencni velikosti zrna a po ECAP procesu

[9].
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Jak bylo wuvedeno vyse,
zédkladnim zjisténim, které plyne
Z témer vSech doposud
publikovanych praci, je
skute€nost, ze u drtivé vétSiny
sledovanych ultrajemnozrnnych
materidlll bylo po tUnavovém
zatéZovani v reZzimu fizené sily
zjiSténo zvysSeni poctu cykll do
lomu; rozdilny je pouze stupen
zlepSeni tnavové zivotnosti.

U Cu s konven¢ni velikosti

zrna  bylo v minulosti  dobie
experimentalné prokazano
a vysvétleno, ze zavislost

Unavové pevnosti na velkosti zrna
je velmi slaba. Thompson a kol.
[46] experimentalné prokazali, Ze
zména velikosti zrna od 3,4 um
do 150 ym nema méfitelny vliv
na unavovou  pevnost  ve
vysokocyklové oblasti. Pozdéjsi
cilené studie vlivu velikosti zrna
prokazaly pouze velmi mirny
pokles meze Unavy definované na
bazi experimentalné Stanovenych
zavislosti poctu cyklid do lomu na
amplitudé¢  celkové  plastické
deformace srostouci velikosti
zrna [47]. Obecné lze shrnout, Ze
kiivky ~ tnavové Zivotnosti,
vyjadiené jak v reprezentaci S—N
kiivek, tak zavislosti poctu cykla



do lomu na amplitudé¢ celkové plastické deformace, zavisi na velikosti zrna pouze
nepatrné. To plati zejména pro meze tnavy stanovené na bazi 10 cykla [48]. Totéz je
patrné z obr. 10, pievzatého z prace Mughrabiho a kol., ve kterém jsou vSak uvedeny
také vysledky ziskané pro UFG Cu. Z obrazku je ziejmé, ze k vyrazné zméné vlivu
velikosti zrna dochdzi pii snizeni pod 1 pm —zvySeni Zivotnosti je velmi vyrazné.
Kromé toho lze pozorovat rozdily mezi Unavovymi charakteristikami UFG Cu
studované rGznymi autory, pfiCemz tyto odliSnosti jsou pravdépodobné zplsobeny
detaily ECAP procesu [49]. Tato pozorovani indikuji, Ze mechanismy unavového
poskozeni, které funguji u materiali s konvencni velikosti zrna, neni mozno jednoduse
aplikovat na UFG struktury.

Pfi porovnani S-N kiivek riznych materiald (obr. 11) muzeme pozorovat
u vetSiny ultrajemnozrnnych struktur zvySeni poctu cykld do lomu v celém rozsahu
aplikovanych napéti a zvySeni meze Unavy oproti jejich protéjSkiim s konvencnim
zrnem. ZvySeni Unavové Zivotnosti u vEétSiny UFG materidld je zietelné zejména
v nizkocyklové oblasti, tedy v oblasti vysSich amplitud napéti, zatimco vliv na mez
unavy je mensi [9].

3.1.2 Unavové zatéZovani v reZimu vizené deformace

Vysledky ziskané zkouskami v oblasti nizkocyklové Unavy a publikované v drtivé
veétSin€ praci ukazuji, Ze pfi zatéZovani v rezimu fizené amplitudy plastické deformace
vykazuje méd’ s konvencni velikosti zrna vyrazn€ vys$$i unavové charakteristiky nez
méd’ po ECAP procesu [9], [49]. Existuji v8ak i prace uvadéjici opaéné vysledky, tedy
vy§8i tnavové charakteristiky UFG materiald v porovnani s materidly s konven¢ni
velikosti zrna [49], [51].

Efekt zkraceni zivotnosti u UFG materiall je vyraznéjsi v oblasti vysSich
zatézovacich amplitud deformace. Vysvétleni je spojovano s nestabilitou silné
deformované ultrajemnozrnneé struktury a v jeji tendenci k dynamickému zotavovani.
Cyklické zmékéeni a rust velikosti zrna jsou povazovany za hlavni mechanismy
zodpovédné za niz§i Unavové charakteristiky ultrajemnozrnnych materialii ve srovnani

s materialy s konven¢ni velikosti

zrna [11]. Dynamické
: ECAP Ti 1 Fi ] 4
001 > BN T rekr}fstflhrzace pri unfivovervr?
: EOAE Cup namahani byla pozorovana pfii
‘ prekvapivé nizkych

homologickych teplotach [50].
Mansonovy—Coffinovy
kiivky na obr. 12 ukazuji srovnani
zivotnosti Cu, Ti a slitiny 5056
Al-Mg s ultrajemnozrnnou
strukturou a s konvenéni velikosti
zrna. V piipadé¢ UFG Cu a slitiny

A &p 2

0,001 <

1o ; : Al-Mg je ziejmy vyrazny pokles

Zivotnosti oproti vzorklim

Obr. 12: Mansonovy—Coffinovy kiivky s konvenéni  velikosti  zmna.

Zivotnosti pro srovnani materialii s konvencni  \/ ptipadé Ti jsou Zivotnosti

velikosti zrna a po ECAP procesu [9]. pfiblizng stejné pro oba typy
struktury.
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V grafu na obr. 12 jsou také porovnany oba typy struktur UFG Cu ziskané po
ECAP procesu — ekviaxialni (typ A) a s protazenymi zrny (typ B). VVzorky se strukturou

vvvvv

amplitudou plastické deformace

A UFG Cu, ss-ECAP [9]

& UFG Cu, hind, : . .
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107 F o UFG AASDS6, [Patlan st el materiald v porovnani s materialy

CG AA 5056, [Patian st ] L . | .
e s konvencni velikosti zrna je

ziejmé i zobr. 13. Pii pouziti
optimalizovaného zihani, které

Agpl/2

-3
L % vede ke zvySeni houzevnatosti,
s UFG omonzss-ECAP vSak autofi pozorovali vyznamné
o zvy$eni unavové Zivotnosti UFG
0 L et e, Cu vporovnani s materialem
i 0 0 = - skonvenéni  velikosti  zrna.
N V piipadé¢ UFG a-mosazi, hliniku

. . a slitiny Al-Ag AA5056 nebyl
(3br. 13'. ManSOHOVY—COﬁinovy o ka vliv tepelného zpracovani na
Zivotnosti  pro srovnani UFG  materialii T . o ,

zvySeni Zivotnosti natolik vyrazny

a materialii s konvencni velikosti zrna [49]. jako v pripads Cu [49], [51]

3.1.3 Cyklickda napét’ové—deformacni odezva

Deformacné zpevnéné kovy v dusledku cyklického zatézovani zmékcuji. Stupen
zmekeeni zavisi na pocatecnim stavu materidlu (stupni tvafeni) a na amplitud€ cyklické
plastické deformace. Tohle charakteristické chovani bylo prokdzano také u materiali
ptipravenych metodou ECAP (obr. 14). Stupeit zmekceni zavisi na parametrech procesu
intenzivni plastické deformace. VIiv ma teplota, pii které¢ se intenzivni deformace
realizuje, rychlost deformace, tfeni a mazani béhem ECAP procesu. Tyto parametry
mohou ovliviiovat rekrystalizaci mikrostruktury pfimo v pribéhu intenzivni plastické
deformace, coz se muze findln€ promitnout do rtzné citlivosti UFG materidlu ke
zmeékdeni.
deformace aplikovand pii inavové zkousce. Obecné plati, ze pfi klesajici amplitude se
stupei zmé&kceni snizuje [10]. Duvodem je to, ze mala napéti odpovidajici malym
hodnotam amplitud plastické deformace jiz nejsou dostacujici pro pohyb dislokaci ptes
bariéry a k pieuspoiadani pivodni dislokacni substruktury [10], [42]. Vysvétleni pro
snizovani stupné¢ zmekceni pii malych amplitudach deformace je tak analogické
s rekrystalizacnim Zihanim — pod jistou teplotou jiZ neni energie dostacujici k prekonani
aktivaéni bariéry nutné k rekrystalizaci. Podobné miize existovat amplituda deformace,
pod kterou neni pohyb dislokaci dostate¢ny pro ¢innost mechanismu zmékcent.

Rist zrna je obecné spojovan se snizovanim mechanickych vlastnosti
a zm¢kéenim materidlu. U UFG struktur je vztah mezi zménami mechanickych
material zmekCuje a zaroven dochazi k hrubnuti zrna [45], v jinych zistava velikost
zrna bez vétSich zmén i piesto, ze doslo v pribéhu zatézovani k vyraznému cyklickému
zmekéeni materialu [52]. Vliv na chovani materidlu ma i zplsob zatézovani. Pfi
unavovém zatéZovani v rezimu fizené deformace bylo doposud pozorovano a popsano
pouze cyklické zmékceni; naproti tomu pii zatézovani s konstantni amplitudou napéti
bylo pozorovano v zavislosti na velikosti napéti (tedy i na velikosti plastické
deformace) cyklické zmékceni 1 cyklické zpevnéni materialu.
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Napiiklad v praci Hoppela a kol. [45] v pifipad¢ zatéZzovani ultrajemnozrnné Cu
vysSimi amplitudami plastické deformace, jmenovité \% intervalu
2x10™ < Agpl2 < 1,0x1073, dochazi k vyraznému zmékcovani materialu (obr. 14a),
zatimco pro napétové fizeny cyklus s nizkymi amplitudami deformace v intervalu
2,4x10° <Agpl2 < 1,2x10* je v zavislosti na velikosti amplitudy pozorovano pouze
nepatrné, nebo dokonce téméf zadné cyklické zmékcovani (obr. 14b).

350 4.0x10™
Acf2=175MPa ——
300 b 3.5)(104'
3.0 10.4 Ao /2 =200 MPa
.OX 7
— 250
%’ - 2.5x10™ 1
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Obr. 14: Cyklické deformacni chovani pro a) rizné amplitudy plastické deformace
a b) pro rizné amplitudy napéti [45].

Vysledky tnavovych zkousek v reZimu fizené amplitudy napéti jsou presentovany
v praci Xu a kol. [52]. Pti vysokych amplitudach napéti bylo pozorovano, ze UFG Cu
cyklicky zmeékc€uje, zatimco pifi nizkych amplitudich napéti dochazi dokonce
k cyklickému zpevnéni a to v prub&éhu celého procesu zatézovani (obr. 15). Struktura
ptitom zlstava po zatézovani az do lomu bez vétsich zmeén ve velikosti zrna.
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Obr. 15:  Krivky zmeékceni/zpevnéni Obr. 16: Zmeékcovani Cu se strukturou

UFG Cu [52]. typu A a typu B [10].

Kromég zavislosti cyklického zmékcovani na amplitudé napéti ¢i deformace lze
pozorovat i vliv rychlosti deformace cyklického zatézovani a teploty zkousky. Pro nizsi
rychlosti deformace pfi stejné amplitudé deformace bylo pozorovano vyraznéjsi
cyklické zmékcovani [45]. Kromé toho pii nizs$i teploté v porovnani s teplotou
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pokojovou doslo ke snizeni irovné cyklického zmeékcovani. Autoii uvadi, ze cyklické
zmé&k&ovani nesouvisi vyhradné s hrubnutim zrna, ale také s dynamickym zotavovanim.

Proces zmékceni zavisi mirn¢ i na dalSich parametrech, napf. na detailech
struktury. Z obr. 16 plyne, ze chovani struktury typu A a typu B je ve smyslu

zmékéovani odlisné a ze vhodngjsi je struktura typu A, kterd je vice odolna relaxaci
napéti v prub&hu cyklické deformace a vystaveni vysokym teplotam [10].

3.1.4 Iniciace trhlin v UFG materialech

Béhem cyklického zatéZzovani dochazi v materialu k lokalizaci cyklické plastické
deformace, coz ve vysledku vede Kk iniciaci Unavovych trhlin. V pfipadé materialt
s konvenc¢ni velikosti zrna jsou mechanismy iniciace, zejména u modelovych materidlii
jako je Cu, dobfe znamy a popsany [5], [6], [7]. Pfenos téchto poznatkli na materialy
UFG resp. materialy nanokrystalické vSak neni jednoduse mozny praveé z divodu velmi
malého zrna. Mechanismy iniciace trhlin v ultrajemnozrnnych materialech nejsou
doposud dostate¢né objasnény a nadale zlstavaji predmétem zkoumani.

Pocatecni pozorovani vyvoje povrchového relié¢fu u UFG Cu (Agnew a Weertman
[42]) vedlo k zjisténi, ze na povrchu cyklicky namahaného materialu se vytvareji
skluzové pasy, které ptipominaji skluzové pasy pozorované na materialech s konvenéni
velikosti zrna. To bylo ziejmé diivodem, pro¢ byly v prvnich studiich oznaovany jako
»perzistentni skluzové pasy* (PSP, persistent slip bands — PSB), navic bylo prokazéno,
ze se po odlesténi a nasledujicim cyklickém namahani objevuji na stejnych mistech
[10]. Povrch materialu po unavovém zatéZzovani obsahuje velké mnozstvi téchto pasu
orientovanych ptiblizné pod tthlem 45° vzhledem k ose zatézovani (obr. 17) s patrnymi
extruzemi. Velikost extruzi (vyska i délka) je mnohem vétsi, nez stiedni velikost zrna.
V pokro¢ilém stadiu Gnavy jsou podél skluzovych past pozorovany intruze a z nich
iniciujici trhliny. Tento mechanismus tinavového poskozeni je formalné velmi podobny
tomu, ktery je zndm z pozorovani na hrubozrnné Cu a také na monokrystalech. Na
druhé¢ strané nebyly pozorovany zadné specifické dislokaéni struktury spojené s témito
pasy.

Obr. 17: Povrchovy reliéf vzorku po unavovém zatézovani: a) paralelni trhliny
(oznacené A), b) extruze vystupujici nad povrch materialu (oznacené B) [42].

Wu a kol. [53] rozlisuji dva rizné typy teéchto morfologickych rysu, které oznacuji
jako ,,PSB-like SBs* (obr. 17), které jsou velmi podobneé persistentnim skluzovym
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pastm v cyklicky deformovaném monokrystalu médi, a ,,step-like SBs*, jejichz tvar
pfipomind schodisté (obr. 18a, b). Autofi konstatuji, ze Casto je tézké tyto dva typy
skluzovych past od sebe rozlisit. ,,Step-like SBs“ jsou dobie pozorovatelné jen pii
vhodném naklonu vzorku, popiipad¢ pokud se objevi na hrané vzorku.

Obr. 19: Snimek mikrostruktury z TEM — lokalni hrubnuti [50], [51].

I presto, ze se béhem Unavového zatézovani objevuji na povrchu UFG materialu
skluzové pasy podobné jako u materialti s konvenénim zrnem, mechanismus jejich
vzniku musi byt vzhledem k jemnozrnné struktuie zcela jiny. V soucasné dobé jsou
k dispozici dvé zakladni piedstavy pro vznik skluzovych pasa v UFG materidlech.
Jedna z pfedstav, publikovana Mughrabim a Hoppelem [51], je zaloZena na skute¢nosti,
Ze bylo pozorovano hrubnuti struktury béhem tinavového zatéZzovani (obr. 19). Snimky
z transmisniho elektronového mikroskopu ukazuji vznik velkych zrn se specifickou
dislokac¢ni strukturou. Autofi navrhli dva modely vyvoje skluzovych past. Prvni z nich
zahrnuje lokdlni zhrubnuti struktury, tzn. vytvotfeni jednoho nebo vice velkych zrn
Vv ultrajemnozrmné struktufe, ve kterych se v dusledku lokalizace cyklické plastické
deformace vytvoii skluzové pasy analogicky jako v hrubozrnném materidlu. Druhy
model je zaloZen na predstavé, Ze se nejprve lokalné vytvofi smykové pasy, pficemz
zanikne ptivodni UFG mikrostruktura, a nésledné se v okoli téchto pasti vytvoii nova
hrubozrmna mikrostruktura. Unavova Zivotnost této zhrublé struktury pak miize
odpovidat vysledkiim experimentalniho stanoveni Mansonovych—Coffinovych kiivek,
které ukazuji kratsi Zivotnost UFG materialii nez materialti s konvenc¢ni velikosti zrna.
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Druhy navrzeny model tvorby skluzovych pasu v UFG materialech reflektuje
skutecnost, ze v fad¢ ptipadi nebylo pozorovano hrubnuti zrna v disledku unavového
naméhani. Wu a kol. [53], [54] uvadéji, Ze v okoli skluzovych past nedochazi
k pozorovatelnym zménam struktury. Jejich prace neukazuje zadnou souvislost mezi
tvorbou skluzovych pasi a dynamickou rekrystalizaci. Podobné Kunz a kol. [11]
sledovali na povrchu zatézovanych zkusebnich téles vznik past a nasledné vznik trhlin,
ale nepozorovali z&4dné hrubnuti struktury ani vyznamné zmény v dislokacni
mikrostruktufe vySetfované pomoci EBSD (electron backscatter diffraction) techniky
a TEM. Autofi usuzuji, Ze mechanismus vzniku extruzi a intruzi souvisi s pokluzy po
hranicich zrn, ke kterému dochazi ve vhodné orientovanych oblastech materialu, které
jsou charakteristické nizkou disorientaci zrn. Piedstava je zaloZzena na analogii se
vznikem PSP v Cu s konvenéni velikosti zrna, ktera byla inavové namahana tak, ze
vykazuje dobfe vyvinutou buiikkovou dislokac¢ni strukturu. V tomto piipadé se
pfedpokladd vzijemné posouvani vrstev disloka¢nich bunék podél skluzové roviny
S maximalnim smykovym napétim.

Experimentalné pozorované vyrazné rozdily v Unavové odolnosti Cu po ECAP
zpracovani, které jsou uvadény v literatuie [52] byly diskutovany i z pohledu mozného
vys$si odolnost proti pohybu dislokaci a tudiz i vyssi unavovou odolnost, zejména ve
vysokocyklové oblasti. Mnozstvi doposud publikovanych vysledki je vSak malé
a neumoznuje jednoznacné zavery.

Z vyse uvedeného je evidentni, ze v soucasné dob€ neni vypracovana jasna
predstava nebo model lokalizace cyklické plastické deformace v UFG materialech;
nejsou také dostate¢né¢ znadmy mechanismy tvorby skluzovych pasti (dokonce neni
doposud zcela jednotnd ani terminologie: jsou pouzivana oznaeni ,,shear bands®,
»persistent slip bands* nebo ,,cyclic fatigue markings*) a ani vzniku trhlin. Tato oblast
vyzaduje dal$i zakladni vyzkum s cilem objasnit tyto otazky resp. vyjasnit, v ¢em
spociva rozdilné chovani popisované v literature.

Hlubsi poznani mechanismi a podminek iniciace Unavovych trhlin v UFG
materialech mé kriticky dopad na jejich praktické aplikace, protoze pravé iniciace
unavovych trhlin je rozhodujici pro tnavovou Zivotnost.

3.2 Gigacyklova unava

Unavové charakteristiky jsou Vv pievazné véting piipadii experimentilné
stanovovany pro pocet cykla fadoveé do 10”. Nicméng v praxi existuje mnoho prtikladi,
kdy k unavovému poruseni dojde pii daleko v&t§im poctu cykla (10° a vice), tedy
Vv oblasti, ktera je oznacovana jako gigacyklova (UHCF — ultrahigh cycle fatigue, VHCF
— very high cycle fatigue). Vyzkum unavového chovani v této oblasti byl doposud
zaméfen pouze na materialy s konvencni velikosti zrna (CG — conventional grain).
Udaje o chovani UFG materiali zcela chybi.

Experimentalné stanovené S—N kiivky v nizko- a vysokocyklové oblasti vykazuji
bud’ trvaly vzrist poctu cyklt do lomu Ns s klesajici amplitudou napéti a nebo vykazuji
mez unavy, tj. pod ur¢itou hodnotou amplitudy napéti jiz nedochazi k lomu. S—N kiivka
ma ,,vodorovnou vétev. Experimentalni vySetiovani S-N kiivek v gigacyklové oblasti
unavového poruseni na materialy Typu I a Typu II [17], [18]. Mezi materialy oznacené
jako Typ I se fadi materialy s m#izkou fcc, jako naptiklad méd’. Pii zatézovani téchto
materiald nizkymi amplitudami napéti v gigacyklové oblasti dochazi nasledkem
vysokého poctu cykli soucasné s nizkym stupném ireverzibility cyklického skluzu,

25



k vytvareni skluzovych stop na povrchu, tedy k vytvareni povrchového reliéfu (zdrsnéni
povrchu a vzniku koncentrace napéti v dasledku vrubového uc¢inku). Se zvySovanim
drsnosti povrchu muze byt v nékterych mistech lokalné dosazeno dostatecné velké
napéti prevysujici prahovou hodnotu vzniku persistentnich skluzovych pasi (PSP),
pfestoZze nomindlni hodnota amplitudy zatézovaciho napéti lezi pod touto hodnotou.
PSP tedy mohou v téchto mistech zvySené koncentrace napéti lokalné vznikat a vést
K iniciaci unavovych trhlin. Schematické zobrazeni tohoto procesu je na obr. 20.
Prislusna S-N kiivka zahrnujici gigacyklovou oblast zatézovani je zobrazena na
obr.22a. Oblast I odpovida nizkocyklové oblasti, kterou dobie charakterizuje
matematicky popis pro Coffin-Mansonovu kiivku. Plato v oblasti 1l je definovano jako
konvenéni prahova hodnota vzniku PSP. Oblast IIT s klesajici tendenci vychazi z vyse
uvedené ivahy, Ze k iniciaci Unavoveé trhliny v gigacyklové oblasti dochazi pod touto
konvenéni hodnotou vzniku PSP, pokud je aplikovan velmi vysoky pocet cykli. Jestli
existuje absolutni mez U(navy zobrazend jako oblast IV, kde dochazi k uplné
reversibilnimu skluzu, je stale oteviena otazka.

i

b z
(a) (b) (c) \ 3 8

Obr. 20: Schematické zndzornéni iniciace Obr. 21: Tzv. “rybi oko * [16].
Unavovych trhlin v materialech typu |I:

a) pocatecni stav, b) vznik nerovnosti

a c) vytvareni PSP [18].

Skupina materiald Typu II zahrnuje vysoce pevné heterogenni materialy jako
jsou napf. loZiskové oceli. Tyto materialy jsou Casto poruseny po vytvoteni tzv. ,,rybiho
oka“ (obr. 21), které je pozorovano v okoli heterogenit v objemu materiélu, od kterych
iniciuje Gnavova trhlina. Diagram inavové Zivotnosti je na obr. 22b. V nizkocyklové
oblasti zatéZovani s vysokymi amplitudami napéti vznikd na povrchu mnoho mist
iniciace trhlin. V oblasti vysokocyklové, kde jsou amplitudy napéti nizsi, se také vytvari
povrchovy reliéf, ktery je vSak méné vyrazny a tudiZ ma i mensi vliv na iniciaci. Mista
iniciace jsou podobna jako v oblasti nizkocyklove, nicméné se vyskytuji v mnohem
menSim poctu. Povrchovy reliéf se vytvari 1 v gigacyklové oblasti a mize byt také
mistem, kde se trhliny iniciuji. V heterogennich materialech, napt. zminénych vysoce
pevnych ocelich obsahujicich heterogenity uvniti materialu, jako jsou inkluze, dochazi
I vV nizko- a vysokocyklové oblasti, ale nejsou rozhodujici pro zivotnost, z diavodu lomu
rychleji iniciovaného z povrchu. Zavaznym problémem u trhlin iniciovanych uvnitf
materialu a Sificich se v gigacyklové oblasti velice pomalu v objemu materialu je to, ze
takové poruseni mtize byt dlouho skryto defektoskopickym metodam a ve vysledku vést
k zdanlivé nahlému lomu soucasti [17], [18].
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Obr. 22: Schematicky diagram Zivotnosti a) materialu Typu | a b) materialu
Typu 11 [18].

Prace zabyvajici se chovanim CG médi v prib&hu gigacyklového zatéZovani,
napf. [19], [20], popisuji, Ze se na povrchu objevuji skluzové pasy. Jejich vyskyt je vSak
pozorovan nejen nad jistou hodnotou amplitudy napéti oznaCovanou jako ,.konvencni*
(zaloZzena na predikci existence napétového platd na kiivkach napéti—deformace
naméfenych na monokrystalech) prahova hodnota pro vznik persistentnich skluzovych
pasi (,,,conventional‘-PSB treshold*), ale objevuji se i pii amplitudach napéti nizsich
nez je tato hodnota, tedy pod mezi unavy. Hustota téchto skluzovych pasii se zvysuje
jak se zvysujici se amplitudou napéti (piip. deformace), tak se zvySujicim se poctem
cykli. Navic ¢im je amplituda napéti nizsi, tim vyssi pocet cykll je tfeba, aby se
skluzové pasy vytvoftily. K lomu CG materialu vSak dochazi az ve chvili, kdy skluzové
pasy zabiraji vyznamnou ¢ast povrchu vzorku.

Bylo zjisténo [20], Ze jak prahova hodnota amplitudy napéti pro vznik PSP tak ani
mez Unavy nejsou konstantni hodnoty, ale jsou zavislé na poc¢tu cyklu; ¢im vyssi je
pocet cykll, tim jsou niz§i. Experimentalni vysledky méfeni cyklické plastické
deformace pii zatézovani s frekvenci 19kHz pfivyuziti riznych metod
(termoelektricka, infraCervena kamera, tenzometrické méfeni hystereznich smycek) jsou
ukdzany na obr. 23. V grafu je vyznaCena prahova hodnota pro vznik PSP
v gigacyklové oblasti (45 MPa pro 2,7x10°® cykld), ,.konvendni“ prahova hodnota
vzniku PSP (63 MPa pro 2x10° cykli) a mez unavy (93 MPa pro 1x10%). Lze
konstatovat, ze zjiSténd prahova hodnota vzniku PSP v gigacyklové oblasti je piiblizné
0 25% niz8i, nez , konvencni* hodnota vzniku PSP.
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Obr. 23: Amplitudy plastické deformace ziskané mérenim riiznymi metodami
a s riiznymi hodnotami amplitudy celkové deformace pri 19 kHz. V grafu jsou
vyznaceny prahové hodnoty vzniku PSP a mez unavy [20].

Amplituda napéti pro vznik perzistentnich skluzovych pasi pro gigacyklovou
oblast (,,VHCF-PSB treshold) experimentalné ziskana pro CG méd’ [20] je tedy
Ac/2 =45 MPa pro 2,7x10° cykla. Zpraci [19], [20] zabyvajicich se touto
problematikou soucasné plyne, Ze se skluzové pasy 1 malé trhliny objevuji uz pod touto
hodnotou. Jednd se vSak o neposkozujici poruseni z hlediska Unavové zivotnosti.
Velikost amplitudy napéti, kdy zacina cyklicka skluzova aktivita v CG médi, se tedy
pohybuje pod polovinou hodnoty meze tinavy pro gigacyklovou oblast zatéZzovani.
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Obr. 24: a) Povrchovy reliéf a podpovrchové poskozeni po gigacyklovém zatéZovani
CG Cu. b) Povrchovy reliéf dobre viditelny pod ochrannou vrstvou platiny
a podpovrchové poskozeni pri vétsim zvétseni [21].

Vyvoj povrchového reliéfu a poskozeni v povrchové vrstvé v oblasti pod
persistentnimi skluzovymi pasy byl u vysokofrekvencné zatézované CG médi studovan
v praci [21], ze které je prevzat obr. 24. Snimky byly pofizeny na kolmém fezu
provedeném pomoci techniky fokusovaného iontového svazku v rastrovacim
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elektronovém mikroskopu (metoda je blize popsana v kapitole 5). Na obrazku 24a je
dobfe vidét povrch vzorku s PSP a nanesena vrstva platiny (z davodu ochrany
povrchového reliéfu pii pouziti iontového svazku), pod kterou je provedeny kolmy fez
do materialu vzorku. Lokalni amplituda napéti v misté pofizeni snimku byla 57 MPa,
coz je 6 MPa pod prahovou hodnotou vzniku PSP (63 MPa). Mezi platinovou vrstvou
a materialem vzorku je pfi vétSim zvétSeni na obr. 24b dobie pozorovatelny povrchovy
reliéf vytvofeny beéhem Unavového zatézovani. Amplituda napéti v tomto misté byla
61,5 MPa, tedy 1,5MPa pod prahovou hodnotou vzniku PSP. Pod povrchem lze
pozorovat skupinu pfiblizné rovnobéznych trhlinek, orientovanych ptiblizné pod uhlem
45° K ose zatézovani. Tyto trhliny povazuji autofi za mista iniciace unavovych trhlin.
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4 STABILITAUFG STRUKTURY

4.1 Teplotni stabilita

Diulezitym pfedpokladem pro zachovani vlastnosti ultrajemnozrnnych materialt
pii jejich exploataci je stabilita mikrostruktury. Tyto materidly se vSak z hlediska
stability struktury, jak jiz bylo vySe uvedeno, chovaji rozdilné pti riznych podminkach
zatézovani.

Ultrajemnozrnna struktura bez ohledu na materidl a pocet prichoda ECAP
komorou vykazuje pii vystaveni zvySenym teplotam charakteristicky vyvoj, pfi kterém
se vV deformované struktufe velmi ¢asto objevuji zrna vyrazné vétsi velikosti nez ma
okolni matrice [13], [55]. Narust zrna byva pozorovan ¢asto i za pokojové teploty nebo
pod teplotami rekrystalizace obvyklymi pro tytéz materidly s konvencni velikosti zrna
[56]. I kdyz tomuto tématu byla ve€novana fada praci, jsou znalosti o vyvoji
mikrostruktury béhem zihani stale sporadické v porovnani s dal§imi znalostmi
tykajicimi se ECAP procesu. Pomérné¢ méalo je znamo o mechanismu mikrostrukturnich
zmén v prubéhu zihani [13].

Pfi vystaveni materidlu vyS$Sim teplotdm je deformovana struktura nachylna
K mikrostrukturnim zménam zahrnujicim zotaveni, rekrystalizaci a rust zrn. Tyto
procesy jsou teplotné a Casové zavislé, jsou fFizeny diftzi a souvisi s detaily
dislokacniho uspofadani hranic zrn. Proces mikrostrukturnich zmén v Cist¢é Cu za
pokojovych teplot, tj. nahrazeni ultrajemnozrnné mikrostruktury hrub§imi zrny, se
urychluje s nartstajicim poc¢tem prichodi ECAP komorou.

Pozorované mikrostrukturni zmény béhem zihani ve smyslu nardstu zrna jsou
vysvétlovany na zakladé pifedpokladu, Ze deformovand struktura je dokonaly
polykrystal se submikronovou velikosti zrna. V takovémto piipad¢ je struktura nachylna
K ristu zrn, ktery je fizen zaktivenim hranic. Nicméné struktura po ECAP procesu se od
dokonalé¢ho polykrystalu diametralné 1i§i. UFG struktura po ECAP procesu vykazuje
velkou hustotu dislokaci a zahrnuje velky podil malouhlovych hranic. Nardst zrna neni
Vv tomto ptipadé fizen zakiivenim hranic, ale vysokou mirou akumulované energie, ktera
je ulozena ve struktufe v diisledku vysoké hustoty dislokaci vzniklé v pribéhu ECAP
procesu [13].

Nestabilitu struktury UFG Cu konven¢ni ¢istoty po ECAP procesu (zpusob Bc) za
pokojovych teplot pozorovali Estrin a kol. [55]. Tendence k naristu zrna byla vice
zfetelna u vzorkt, které podstoupily veétsi pocet priichodli komorou (napt. 4 nebo 8).
S ohledem na mikrostrukturu médi pozorovanou po ECAP procesu S riiznym poctem
prichodli a néslednym pfirozenym starnutim mohou byt pozorované struktury
rozdéleny do tii skupin, které autofi oznacuji jako A, B a C (nesouvisi s oznaCenim
uvedenym v kapitole 2.2). Pod ,,pfirozenym starnutim* se rozumi ponechani materialu
na pokojové teplot¢ po dobu 8-12 tydnl pfed mechanickymi zkouskami nebo
urCovanim mikrostrukturnich vlastnosti. Z hlediska vlastnosti struktury jsou podle
autort tyto rozdily vyznamnéjsi nez pocet prichodi komorou nebo pramérna velikost
Zrna.

Typ A (ultrajemna struktura, obr. 25a): je reprezentovan primérnou velikosti zrna
pfiblizn€ 1 um ve sméru podélné osy obsahujici velkou hustotu dislokaci a nizkou
disorientaci jednotlivych zrn. Tento typ siln¢ deformované struktury byl pozorovan
u materialu, ktery byl podroben jen jednomu nebo dvéma prichodim ECAP komorou
S naslednym pfirozenym starnutim. U tohoto typu byla nalezena nejsilnéjsi textura.

Typ B (ultrajemnd struktura): smiSend struktura skladajici se ze dvou
charakteristickych skupin zrn:
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1) protahla zrna s primérnou vzdalenosti mezi nejbliz§imi hranicemi 0,5-1 um
S vétsi disorientaci nez v ptipadé struktury typu A a s vétsi dislokaéni hustotou uvnitf
zrn. Tato struktura byla pozorovana piiblizné ve 30 % objemu vzorku (obr. 25b).

2) relativné hruba zrna bez dislokaci obsahujici mnoho dvojc¢at rizného vzniku.
Primérna velikost téchto zrn (pfi eliminaci dvojéatovych hranic) se pohybuje v rozmezi
1-10 um (obr. 25¢). Hrubozrnna struktura byla pozorovana ptiblizn¢ v 70 % objemu
vzorku. Takovato bimodalni struktura je typickd pro silné¢ deformované materidly,
ve kterych doslo k ¢astecné rekrystalizaci v disledku zihani.

Typ C: relativn¢ hrubozrnna struktura (obr. 25d) s velikosti zrna nckolika
desitek um (dvoj¢ata eliminovana). Tato struktura byla béZné pozorovana ve vzorcich,
které byly podrobeny osmi prichodim ECAP komorou a nésledovalo pfirozené
starnuti. Tento typ struktury ma nejslabsi texturu.

Takovéto zmény v mikrostruktufe pti pokojové teploté po ECAP procesu nebyly
popsany jinymi autory. Z porovnani ruznych mechanickych vlastnosti UFG Cu po
ECAP procesu provedeném riiznymi autory je ziejmé, ze se tyto vlastnosti méné ¢i vice
li$i. PfiCinou té€chto odlisnych vlastnosti jsou ziejmé rtizné detaily samotného ECAP
procesu. Je tedy mozné, Ze v piipadé Estrina a kol. [55] doslo v materialu béhem ECAP
procesu k uréitym zménam, které posléze vedly i pfi pokojové teploté ke zménam
vV mikrostruktufe.

Obr. 25: UFG Cu (99,95 %): a) TEM mikrosnimky typické mikrostruktury A, b) B
v 30 % vzorku, c) B v 70 % vzorku a d) C [55].
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Rizny pocet prachodi ECAP komorou, stejné tak jako vysledny typ
mikrostruktury po néasledném pfirozeném starnuti maji vliv na mechanické vlastnosti
UFG Cu. Jako piiklad jsou uvedeny teplotni zavislosti pevnosti v tahu a maximalni
rovnomérné deformace v rozsahu teplot 0,5-300 K (obr. 26). Hodnoty obou téchto
parametrl narustaji se snizujici se teplotou. Podle ocekavani se vlastnosti jednotlivych
typt struktury lisi, ale vSechny vykazuji zvySeni mechanickych charakteristik
v porovnani s médi s konven¢ni velikosti zrna. Vysledky dokazuji, Ze intenzivni
plastickd deformace nema nepfiznivy vliv na mechanické vlastnosti médi pii
kryogennich teplotach, pficemZz se zvySuje pevnost v souladu s Hall-Petchovym
zakonem bez zhorseni taznosti [55].

Po zihani (v intervalu teplot 150 °C—700 °C podle druhu materialu) rtzné
deformované struktury po rizném poctu prichodlii ECAP komorou bylo pozorovéano
(obr. 27), ze bez ohledu na material a pocet pruchodd se ve struktuie objevovala nova
vetsi zrna. V pribéhu Zihani ¢ast téchto vétSich zrn rostla na ukor piivodni jemnozrnné
struktury. Velikost nartstajicich zrn se vSak snizuje se zvySujicim se poctem prachoda
[13], [14] a zAvisi také u jednotlivych materiali na teplot¢ a dobé zihani. U UFG
materiali bylo prokdzano, ze rist zrna je, podle ofekavani, ovlivnén sekundarnimi
fazemi nebo precipitaty, které puisobi proti rustu [23].

Vhodné zvolené zihani materidlu mize mit pozitivni vliv na jeho mechanické
vlastnosti. V porovnani s konven¢ni velikosti zrna muze ultrajemnozrnna struktura
vysoce Cisté médi po zihani odolavat podstatné vys$im hodnotam napéti v deformacéné
fizeném zatéZovani pii srovnatelné Zivotnosti. Ptiklad tohoto chovéni je uveden na
obr. 28, kde je ukazan vliv zihani na teploté 170 °C po dobu 120 minut. Z obrazku je
dale vidét, ze nezihana UFG struktura ma pii zatézovani se stejnou amplitudou plastické
deformace tadové nizs$i tinavovou zivotnost. V pribéhu tnavového zatézovani jak
nezihané, tak Zihané ultrajemnorznné struktury je moZno pozorovat zmény
v mikrostruktufe, a to hrubnuti zrna, tvorbu dislokac¢ni (labyrintové) struktury, tvorbu
skluzovych past a extruzi, které jsou misty iniciace trhlin [15].
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Obr. 28: Porovnani cyklické odezvy UFG Cu, UFG Cu po Zihdni na teploté 170 °C
po dobu 120 minut a Cu s konvencni velikosti zrna [15].
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4.2 Stabilita mikrostruktury p¥ii unavovém zatéZovdani

Unavové zatézovani materialu zpsobuje zmény ve struktuie v dasledku paisobeni
opakované amplitudy plastické deformace. To plati i pro ultrajemnozrnné materialy. Pro
Uspésnou inZenyrskou aplikaci UFG materidld je =zapotiebi znat, k jakym
mikrostrukturnim zméndm v pribéhu unavového zatézovani za riznych podminek
dochazi a zda je struktura stabilni. Podobn¢ jako v pfipad¢ teplotni stability se
i vysledky rtuznych autorti zaméfené na stabilitu struktury béhem unavového zatézovani
li$i. Zatimco né€ktefi autofi pozorovali po unavovém zatézovani zmény ve velikosti zrna
[42], [45], [49], v jinych piipadech dochazelo pouze k mirnym zménam v disloka¢ni
mikrostrukture [11]. Jednoznacny vyklad téchto rozdili neni v soucasné dobé
k dispozici. Z doposud provedenych studii je zfejmé, ze na vyvoj mikrostruktury UFG
materiali mé vliv zejména rezim Unavového zatéZzovani, coz dokazuji vysledky napf.
Hoppela, Mughrabiho a kol. [45], [49].

V piipad¢ unavového zatézovani vrezimu Fizené deformace v porovnani
s mikrostrukturou po ECAP procesu autofi pozorovali vyrazné hrubnuti zrna pfi
amplitud¢ plastické deformace Agy/2 = 2,0x10™ a pri rychlosti deformace 1,0x107 s™.
Po zvySeni amplitudy na hodnotu Aey/2 =1,0x10° a ponechéni stejné rychlosti
deformace jiz nedoSlo k zddnému podstatnému hrubnuti zrna. Hrubnuti zrna, avSak
méné vyrazné nez v piipadé nizSi amplitudy, bylo pozorovdno pii experimentu
provedeném s amplitudou plastické deformace Agp/2 = 1,010, avsak niZsi rychlosti
zat&ovani 1,2x10™ s, Proces dynamického hrubnuti zrna je navic tepelné aktivovany.
Unavové zkousky provedené pii teploté —50 °C prokazuji také hrubnuti zrna, ale pfi
porovnani se vzorky zatéZovanymi pii pokojové teploté¢ je hrubnuti mnohem méné
vyrazné. Unavové zkousky v rezimu Fizeného napéti s nizkymi hodnotami amplitudy
plastické deformace vedly pouze k mirnému hrubnuti struktury. V piipadé vyssi
amplitudy napéti Ac/2 =200 MPa bylo hrubnuti zrna vyraznéj§i nez pro nejnizsi
zatézovaci amplitudu Ac/2 =100 MPa. Tyto vysledky jsou v souladu s cyklickou
napétové—deformaéni odezvou (viz kapitola 3.1.3) i svysledky Vrezimu ftizené
deformace.

Shrnuti vysledkli experimentll v obou zatéZovacich rezimech podle Hoppela,
Mughrabiho a kol. naznacuje, zZe mikrostrukturni procesy odpovédné za hrubnuti zrna
jsou teplotné a Casove zavislé a také zavisi na amplitudé¢ plastické deformace [45].

Zhrubnuti struktury po unavovém zatézovani pozorovali i Agnew a kol. [42].
Pomoci transmisni elektronové mikroskopie pozorovali UFG strukturu Cu po
zatézovani vysokymi amplitudami plastické deformace. Prokézali dobfe vyvinutou
buiikovou strukturu a strukturu subzrn se znacnou uhlovou disorientaci mezi nimi, jak je
vidét z kontrastu mezi subzrny, obr.29. V disledku tnavového namahani byl
pozorovan pokles tvrdosti, ktery autofi davaji do souvislosti pfedev§im s narlstem
velikosti zrna.

Uvedené vysledky jsou v rozporu s praci [11]. V piipadé¢ tnavového namahani
v rezimu Fizené sily vedouci k unavové Zivotnosti v intervalu fadové od 10° do 108
cykli pozorovanim pomoci TEM (obr. 30) nebylo zjist€éno hrubnuti struktury. Byla
pozorovana pouze mirna tendence k vytvofeni ,,setfesené” struktury, ktera méla uzsi
hranice zrn a niz8i hustotu dislokaci uvniti zrn.

34



Obr. 29: Snimky z TEM: a) struktura po ECAP procesu (a: jemna ekviaxialni
bunkova struktura, b: struktura smykovych pasii), b) vyslednd struktura po
unavovém zatézovani vysokou amplitudou plastické deformace [42].

Obr. 30: Snimky dislokacni mikrostruktury z TEM: a) pred unavovym zatézovdanim,
b) po unavovém zatézovani s amplitudou napeti 255 MPa [11].

Pro uvedené rozdily v chovani UFG Cu je k dispozici nékolik moznych vykladd,
mezi jinymi vliv Cistoty a detaildt ECAP procesu. Uspokojivé objasnéni podminek
stability UFG struktury pfi aplikaci mechanického namahani a teplot vSak vyzaduje
dalsi cileny vyzkum.
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5 DVOUSVAZKOVY MIKROSKOP SEM-FIB

Pro pozorovani mikrostruktury UFG médi po rizném zplsobu zatéZovani
a pripravu tenkych folii pro zkoumani v transmisnim elektronovém mikroskopu byl
vtéto praci vyuzit mikroskop TESCAN LYRA\FEG, ktery je vybaven jak
elektronovym, tak iontovym svazkem. Vzhledem Kk tomu, ze ziskavani informaci
Z materialu po unavovém zatézovani pomoci fokusovaného iontového svazku neni
pouzivano dlouho, dokonce nejsou v literatufe Zadné zminky o pouziti této techniky na
ultrajemnozrnnych materialech, je vénovana tomuto zatizeni kratka kapitola.

Mikroskop s fokusovanym iontovym svazkem (dale jen FIB — focused ion beam;
[59], [60], [61]) je vyrabén pro komercni Gcely poslednich piiblizné 20 let. Nejdiive byl
vyuzivan zejména v oblasti mikroelektronického primyslu, do dal§ich oblasti zacal
pronikat asi pred 10-ti lety. V posledni dobé¢ je stale Castéji vyuzivan v ¢im dal §irSim
okruhu materialovych véd.

FIB technika se postupné stala velice oblibenym nastrojem pro zkoumani velkého
mnozstvi materiald [62], [63]. Hnaci silou komercializace FIBu byly aplikace
v polovodi¢ovém primyslu. Postupné se tato technika zacala vyuzivat i v oblasti
materialovych véd, a to zejména diky aplikaci vyvinuté v polovodicovém pramyslu,
kterou je ptiprava vzorki pro TEM, obr. 31. Jedny =z prvnich zkoumanych
nepolovodi¢ovych materialt, z kterych byly pfipraveny vzorky pro TEM, byly
mikrometrové ¢astice Ni prasku a Mg—Zn slitiny, které se velice obtizné& ptfipravovaly
konvenénimi metodami. Dalsi vyhodnou aplikaci FIBu je kombinace provadéni in-situ
ezl a zobrazovani pomoci iontd, obr. 32.

T R 7
Obr. 31: Lamela pripravena pro TEM Obr. 32: Vzorek hliniku zobrazeny
pomoci FIBu. [63] pomoci iontii Ga® tzv. kanalovanim.

[63]

FIB zaftizeni se sklada ze zakladnich tfi ¢asti, podobné¢ jako rastrovaci elektronovy
mikroskop (pficemz v celém systému je vakuum), a to ze:
» zdroje iontd,
» optické soustavy, ktera zahrnuje elektrostatické ¢ocky (rozdil oproti SEM,
kde jsou elektromagnetické), vychylovac svazku a clony,
» astolku pro uchyceni vzorku.
Nejcastdji pouzivanym zdrojem iontl je galium (Ga"). Je pouZivano diky svym
vyhodnym vlastnostem, jako je naptiklad nizka teplota tani (T, = 30°C), diky které je
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snadngj§i konstrukce zdroje iontd. Dal§i vyhodou galia je jeho pozice v periodické
tabulce prvki, kde zaujima cislo 31, tedy pfiblizn€ uprostied, diky ¢emuz mize byt
pouzito pro velkou skalu materialid. Dusledkem pouziti galia je, Ze je vzdy po expozici
pritomno ve struktufe vzorku. Lze jej ale dobfe detekovat pomoci RTG analyzy. B€hem
provozu je galium v tekuté fazi, ¢imz se fadi mezi tzv. kapalné kovové iontové zdroje
(LMIS — liquid metal ion source).

Oproti elektrontim maji ionty vy$$i hmotnost a jsou mnohem vétsi. Diky vétsi
velikosti nemohou ionty lehce penetrovat mezi atomy v miiZzce materialu vzorku, navic
pravdépodobnost interakce iontl s atomy vzorku je mnohem vétsi. Dusledkem je
rapidni ztrata energie, coz zpusobi, ze hloubka penetrace je v porovnani s elektrony se
stejnou energii mnohem mensi. Avsak na rozdil od elektrond, které mohou vymizet
diky vodivosti materialu, jsou ionty zachyceny mezi atomy vzorku, jenz je poté témito
ionty kontaminovan. VéEtsi hmotnost iontll zptisobuje, ze mizou ziskat vétsi hybnost.
Navic je jejich hmotnost porovnatelnd, na rozdil od elektront, s hmotnosti atomu
zkoumaného materialu a tyto atomy tak mohou ziskat dostatecnou rychlost a energii na
to, aby se uvolnili z matrice, ¢imz dochazi k odpraSovani materialu. Tento zakladni
proces funguje pro vSechny prvky periodické tabulky.

FIB tedy vyuziva svazku ionti k odpraSovani, piipadné pii pouziti mensich
proudt svazku k zobrazovani materialu. Nevyhodou je, ze i pii menSich proudech
a malé stopé pouzitych pro iontovou mikroskopii pisobi svazek pii dopadu na povrch
vzorku vzdy destruktivné. Nicméné rychlost odprasovani je v tomto piipad¢ velmi mala.
Dalo by se fici, ze je povrch pribézné svazkem iontil ¢istén, coz miize byt vyhodné.
Pomoci tohoto zafizeni lze také za soucasného pouziti plynového injektoru (GIS — gas
injection system) na povrch materialu nanaset tenké vrstvy. NanaSenym materialem
muze byt v zavislosti na chemickém slozeni plynu napt. Pt, W, SiO,, C atd. Stejn¢ jako
Vv piipad€ odprasovani je i pfi depozici vrstev velkou vyhodou, Ze je velmi lokalizovana
a muzeme si zvolit misto depozice i jednotlivé rozméry a tloustku vrstvy.

,// jakion vzorke se stolhem

Obr. 33: Schéma usporadani svazkii ve dvousvazkovém mikroskopu SEM—FIB [59],
[61].
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Princip zobrazovani u FIBu je podobny jako v pfipadé svazku elektront
Vv rastrovacim elektronovém mikroskopu. Pii dopadu iontového svazku na povrch
dochazi k jejich interakci a jsou generovany sekundarni elektrony z povrchu materialu.
K detekci signélu a tedy k zobrazovani muzou byt tudiz vyuzity ionty i elektrony.
Velkou vyhodou iontd je také to, Ze se pomoci nich d4 pozorovat usporadani
jednotlivych  zrn v krystalickych  materidlech, pfipadné uspofadani fazi ve
vicefdzovém materialu. Tento jev je znamy jako ,,ion channeling” neboli kanalovani
a prinasi dalsi prospesné informace o zkoumaném materialu.

Nejcastéjsi vyuziti FIBu je v tzv. ,,dvousvazkovém mikroskopu®, ktery obsahuje
jak jiz zminény fokusovany iontovy svazek, tak také elektronovy svazek. Tyto svazky
nemohou byt umistény v mikroskopu paralelng, ale musi byt k sobé naklonény
(obr. 33.). Uhel mezi nimi se pohybuje (s ohledem na vyrobce) okolo hodnoty 50°
(v ptipadé¢ mikroskopu TESCAN LYRA\FEG je tento uhel 55°). Velkou vyhodou
tohoto zafizeni je, Ze je mozno pomoci iontového svazku odpraSovat material vzorku
a zaroven tento proces sledovat pomoci svazku elektrontl.

neposkozena oblast ¥ poskozena oblast

Obr. 34: Cu zobrazend vTEM ukazujici ionty Ga" neposkozenou (vievo)
a poskozenou (vpravo) oblast [64].

Vyhodou je, Ze pii mikroobrabéni FIBem dochéazi k mnohem mensimu poskozeni
povrchu materidlu ve srovnani s mechanickym obrabénim, coz je velmi uZite¢né
naptiklad pfi jiz zminéné vyrobé folii pro TEM. I piesto dochazi pii ptipraveé folii
k mirnému poskozeni iontovym svazkem [64], dokonce i pfi pouziti nizkych proudd
nebo nizkého urychlovaciho napéti (5 kV). Pozorovany deformacéni kontrast poskozené
struktury pfipominéd dislokaéni sit’. Ptiklad takového poskozeni je ukdzan na obr. 34,
kde je médéna folie na levé strané neposkozend a na pravé strané poskozena ionty Ga®
(30 keV, 50 pA). Dalsi priklad Cu folie poskozené FIBem je na obr. 35, kde jsou
zobrazena zrna s riznymi difrakénimi podminkami, ktera byla vystavena svazku Ga
iontd s urychlovacim napétim 30 keV a proudem 50 pA. Deformacni kontrast pii uziti
urcitych podminek v nékterych zrnech zmizi. PoSkozeni FIBem se vSak da zmirnit
vhodnym sniZenim energie iontl, velikosti pouzitého proudu, pifipadné zménou uhlu
dopadu iontt.
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Obr. 35: Zrna Cu zobrazend v TEM s riznymi difrakcénimi podminkami. [64]
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6 CILE PRACE

Cile préace vychazeji z rozboru soucasného stavu poznatkii o tnavovém chovani

UFG materiald a reaguji na doposud neobjasnéné ¢i diskutabilni pozorovani. Poznatky
uvadéné v literatufe jsou mnohdy rozporuplné a ne vzdy zcela jasné a uplné. Prace
ptimo navazuje a dale rozviji vyzkum, ktery byl v uplynulych letech realizovan na
Skolicim pracovisti a snazi se najit odpovédi na nékteré doposud nezodpoveézené otazky.

>

Prvnim z cilu prace je vyzkum stability UFG struktury Cu pfi teplotni expozici
a pfi unavovém namahani. V literatufe se nachazi fada publikaci, které se mnohdy
lisi vysledky a popisuji nestabilitu UFG materiald, vedouci k jejich degradaci.
Cilem této prace je rozsifit poznatky o stabilit¢ struktury a hrubnuti zrna.
V ptipadé tinavového naméhani jsou poznatky korelovany s inavovou zivotnosti.
Prace rozsifuje a prohlubuje zékladni pfedstavy o mechanizmech degradace UFG
struktury za vys$ich teplot a mechanického namahani.

Druhym cilem je provedeni inavovych experimentli zamétenych na vyzkum
mechanismu lokalizace cyklické plasticity v UFG Cu. HIubsi poznani
mechanismt lokalizace cyklické plastické deformace je kriticky dulezité pro
potencialni aplikace UFG struktur v cyklicky namahanych komponentach.
Pomoci SEM a FIB byly pozorovany Unavové skluzové pasy a jejich vyvoj, navic
také byla pomoci FIB pozorovana oblast pod nimi. Cilem bylo odpovédét na
otdzku, Kk jakym mikrostrukturnim zménam dochazi v jejich bezprostiedni
blizkosti. Pokud zmény nastavaji, pak odpovédét na otazku, do jaké miry je
nestabilita zrna rozhodujici pro inavovou Zivotnost.

Ttetim cilem bylo zjistit, jaky ma vliv stfedni napéti na inavové chovani UFG
Cu a na stabilitu struktury. Poznatky tohoto druhu doposud zcela chybi.

Ctvrtym cilem bylo zji§téni wnavového chovani v gigacyklové oblasti.
Dostupné literarni Gdaje se tykaji pouze materidlu s konvenéni velikosti zrna.
Cilem této prace tedy bylo rozsifit tyto znalosti 1 na materialy ultrajemnorznné.
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7 MATERIAL AEXPERIMENTY

1.1 Materidl a piiprava zkuSebnich téles

Jako experimentalni material byla v praci pouzita ultrajemnozrmna méd’
konvenéni Cistoty 99,9 %, kterd byla vyrobena a zpracovana v laboratofich Ufa State
Aviation Technical University v Rusku. Chemické slozeni Cu odpovida ruskému
standardu all-Union State Standard 859-78 a je uvedeno v Tab. 1. Ultrajemnozrnné
struktury bylo dosazeno intenzivni plastickou deformaci osmi prichody ECAP
komorou. Pifi zpracovani procesem ECAP byl zvolen postup Bc, pfi kterém je po
kazdém prichodu komorou zkusebni téleso otoceno o 90° kolem podélné osy, obr. 36.
Proces byl uskuteénén za pokojové teploty. Uhel mezi dvéma kanaly komory byl 90°.
Vysledné valcové polotovary po protlacovani mély pramér 20 mm a délku cca 120 mm.

Tab. 1: Chemické slozeni ultrajemnozrnné Cu.

Cu Necistoty [min %]

[max %] | Bi Sh As Fe Ni Pb Sn S ) Zn Ag

99,9 0,001 | 0,002 | 0,002 | 0,005 | 0,002 | 0,005 | 0,002 | 0,004 | 0,05 | 0,004 | 0,003

F
e <[5

90° j N

-1

Obr. 36: Schéma ECAP procesu pro pripravu ultrajemnozrnné Cu zpiisobem Bc .

Protlacené polotovary byly nésledné obrobeny soustruzenim na pramér 16 mm
a zkraceny na délku 100 mm. Z nich byla posléze soustruzenim vyrobena zkuSebni
télesa valcového tvaru. Pro zkousky v oblasti nizko- a vysokocyklové byla pouzita
zkuSebni télesa o priméru mérné délky 5 mm, 6 mm a 7 mm (obr. 37), pro oblast
gigacyklového zatézovani zkuSebni télesa o priméru 4 mm (obr. 38). Na zkuSebnich
télesech byla oznacena orientace k posledni smykové roviné ECAP procesu.

Pted EBSD analyzou a Unavovym zatézovanim byla zkuSebni télesa nejdiive
mechanicky brouSena brusnymi papiry a leSténa diamantovou pastou se zrnitosti 1um,
poté elektrolyticky lesténa v roztoku kyseliny fosforeéné (23,8 %), demineralizované
vody (47,6 %), ethanolu (23,8 %) a isopropylalkoholu (4,8 %). Elektrolytické lesténi
bylo provadéno na dvou pracovistich za riznych podminek. V laboratofich na VUT
v Brné bylo elektrolytické lesténi provedeno vzdy pfi napéti 10 V po dobu 60 sekund.
Teplota elektrolytu se pohybovala v rozmezi 9-13 °C. Lesténi bylo provadéno za
pomoci magnetické michacky, kdy bylo zkusebni téleso staticky upevnéno a byl michan
elektrolyt. DodrZeni stejnych podminek na pracovisti UFM v Brné vSak nevedlo ke
stejné kvalité¢ povrchu. Podminky lesténi byly postupné ménény a vyvijeny. Jako
nejlepsim feSenim se zdalo byt pouziti metody, kdy nebyl michan elektrolyt, ale bylo
rotovano se zkuSebnim télesem, a to pii podminkich, kdy bylo napéti 5 V,
¢as 10 s a teplota 6-11°C. Nicméné ani v tomto piipadé nedosahovala kvalita povrchu
té dosazené na pracovisti VUT.
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Obr. 37: a) Vykres zkuSebniho télesa Obr. 38: a) Vykres zkusebniho télesa
ab) redlné zkusebni téleso pro nizko- ab) redilné  zkusebni  téleso  pro
a vysokocyklovou oblast zatéZovani. gigacyklové zatéZovani.

7.2 Experimentdlni zaiizeni

Pro unavové zkousky byly pouzivany ctyfi zkuSebni stroje. V oblasti nizSich
po&ti cyklé do lomu (fadové do 10°) byl kdispozici servohydraulicky pulsétor
Shimadzu EHF-F1 (obr. 39) se silovym rozsahem 10 kN. Cyklicka plasticka odezva
byla snimana pomoci ,,clip—on‘ extenzometru s mérnou délkou 10 mm, pfi¢emz signal
byl veden ptes zesilovac a osciloskop na X-Y zapisova¢. Vysledkem je graficky zaznam
ve form¢ hystereznich smycek. Z jejich velikosti a polohy lze urcovat odpovidajici
hodnoty jednosmérné i cyklické deformace. Zatézovaci frekvence byly voleny nizké,
Vvintervalu 1 aZz 10 Hz. Hysterezni smycky byly zaznamendvany pro pfedem zvoleny
pocet zatézovacich cyklli. Pti zdznamu byla frekvence zatéZovani snizovana z divodu
zapisu na X-Y zapisovaci na 0,1 Hz.

Obr. 39: Servohydraulicky pulsator Obr. 40: Resonancni pulsator
Shimadzu EHF-FL1. Roell/Amsler HFP 5100.
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Druhym zkuSebnim strojem pro unavové zkousky v rezimu fizené sily byl
resonan¢ni pulsator Roell/Amsler HFP 5100 (obr. 40) se silovym rozsahem 20 kN.
Zatézovaci frekvence byly v tomto ptipadé fadové vyssi nez u servohydraulického
systému a pohybovaly se okolo 100 Hz. Na tomto zafizeni nebyly hysterezni smyc¢ky
snimany, protoze amplitudy plastické deformace jsou prakticky neméfitelné.

Unavové zkousky vrezimu Fizené plastické deformace byly realizovany na
elektrohydraulickém pocitatem fizeném zkuSebnim stroji MTS 810 (obr. 41). Pti
provedeni experimentu byla udrzovana konstantni rychlost celkové deformace 0,002 s,
Deformaéni odezva materialu byla métena axialnim extenzometrem od firmy MTS
s mérnou délkou 6 mm umisténym ve stfedni ¢asti zkusebniho télesa (obr. 42).

Pro tinavové zkousky v gigacyklové oblasti byl pouzit ultrazvukovy zkuSebni stroj
na univerzité v Ziling se zatézovaci frekvenci 20 kHz (obr. 43) .

Obr. 41: Elektrohydraulicky zkusebni Obr. 42: Upnuti zkuSebniho télesa
stroj MTS 810. s axialnim extenzometrem od firmy
MTS.

Obr. 43: Ultrazvukové testovaci zarizeni pro unavové zatéZovani v gigacyklové
oblasti.
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Mikrostruktura materidlu po teplotni expozici i po unavovém zatéZovani byla
sledovana v transmisnim elektronovém mikroskopu CM12 TEM/STEM Philips
(obr. 44) na tenkych foliich a v rastrovacich elektronovych mikroskopech PHILIPS
XL30 s EBSD detektorem (obr. 45) pomoci difrakce zpétné odrazenych elektront
(EBSD), JEOL 6460 SEM sEBSD analyzatorem Crystal (obr.46) a TESCAN
LYRA\FEG kombinovany s fokusovanym iontovym svazkem (FIB, obr. 47).
V rastrovacich elektronovych mikroskopech byl také sledovan povrchovy reliéf UFG
Cu po uUnavovém zatézovani. Pro zobrazeni mikrostruktury pomoci FIB byly
detekovany sekundarni elektrony (SE) vyrazené pomoci iontli z materidlu zkusebniho
télesa. Pomoci FIB byly v rastrovacim elektronovém mikroskopu TESCAN
LYRA\FEG vytvoteny folie pro transmisni elektronovou mikroskopii.

Obr. 44: Transmisni elektronovy Obr. 45:  Rastrovaci  elektronovy
mirkoskop CM12 TEM/STEM Philips. mikroskop PHILIPS XL30 sEBSD
detektorem.

S
4

Obr. 46: Rastrovaci  elektronovy Obr. 47: Rastrovaci elektronovy

mikroskop JEOL 6460 SEM s EBSD mikroskop ~ TESCAN LYRA\FEG

analyzatorem Crystal. kombinovany s fokusovanym iontovym
svazkem (FIB).
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7.3 Priprava folii pro TEM pomoci FIB

Pouziti dvousvazkového mikroskopu s fokusovanym iontovym svazkem je
relativné novy pfistup pro piipravu folii pro pozorovani v transmisnim elektronovem
mikroskopu. Velkou vyhodou je, Ze lze na zkuSebnim télese zvolit pfesné¢ misto, ze
kterého chceme folii pro pozorovani v TEM pfipravit.

Obr. 48: Skluzovy pés s nanesenou Obr. 49: Tenka lamela s ochrannou
vrstvou platiny na povrchu zkusSebniho vrstvou platiny  pripravend pomoci
telesa. svazku ionti.

Obr.50: Jehlovy manipulator pro Obr. 51: Prenos lamely za pomoci
prenos lamely z materidlu na specialni jehlového manipulatoru.
drzak.

Vybrané misto je za pomoci iontd v kombinaci s GIS (gas injection system —
systém vstiikovani plyni) pokryto vrstvou platiny (obr. 48), aby byl ochranén
povrchovy reliéf. Pomoci svazku iontl se poté odebere material v okoli nanesené
platinové vrstvy tak, aby vznikla tenkd lamela (obr. 49). Ta je dale ztenCovana
a vyhlazovéna (za pouziti stdle mensiho proudu) az na tloustku pfiblizné¢ 300 nm.
Nakonec je zkuSebni téleso naklonéno tak, aby bylo pomoci iontového svazku mozno
lamelu ,,podfiznout”. Takto je jiz lamela pfipravena na vyjmuti z materidlu. K tomu
dojde za pomoci jehlového manipulatoru (obr. 50). Manipulator je pfisunut co nejblize
k lamele a ta je na néj pifipevnéna vrstvickou platiny. Lamela je poté svazkem ionti
zcela odfiznuta od materidlu zkuSebniho télesa a pomoci manipulatoru prenesena
(obr. 51) ke specialnimu drzaku, na né&jz je opét pomoci platiny pfipevnéna. Nyni jiz
muze byt lamela svazkem ionti od manipulatoru odd€lena (obr. 52) a nadéle ztenCovana
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na tloustku, kdy je jiz transparentni pro elektrony v transmisnim elektronovém
mikroskopu (obr. 53).

Obr. 52:  Oddéleni manipuldatoru od Obr. 53: Ztencenda lamela pripravend
lamely po jejim pripevnéni na drzdk na pozorovani v TEM.
pomoci platiny.
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8 VYSLEDKY

Vzhledem k definici cilti prace uvedenych v kapitole 3 byly provedeny nésledujici
experimenty a ziskany tyto poznatky:

8.1 Stabilita struktury

Mikrostruktura UFG médi po ECAP procesu byla pozorovana v transmisnim
elektronovém mikroskopu ve dvou riznych fezech odebranych z protlaceného
polotovaru. Félie byly odebrany jako pti¢ny a podélny fez a byly pfipraveny klasickym
postupem. Bylo pozorovano, Ze struktura UFG médi po ECAP procesu neni zcela
homogenni. Jak je vidét na obr. 54a, vV podélném fezu jsou zrna v nékterych oblastech
protahla, v pficném fezu, ktery je ukdzan na obr. 54b, je zrna mozno popsat jako
ekviaxidlni. Jejich primérnd velikost stanovend na snimcich z TEM (prisecikovou
metodou) je asi 300 nm v pficném fezu, coz je v souladu s tdaji, které jsou b&zné
uvadény v literatufe [15], [67], [68]. Primé&rna velikost bunék ve sméru jejich protazeni
je vetsi a ¢ini asi dvojnasobek (590 nm).

Obr. 54: Dislokacni struktura UFG Cu po ECAP procesu pozorovana na folii
pripravené klasickym zpiisobem z @) podélného rezu a b) pricného rezu polotovarem.

Vysledek zobrazeni mikrostruktury v SEM na podélném fezu piipraveném
fokusovanym iontovym svazkem je uk&zan na obr. 55. Na obr. 55a je struktura
zobrazena pomoci sekundarnich elektront, na obr. 55b pomoci iontového svazku (po
vzorku je rastrovano svazkem ionti Ga' a detektorem jsou snimany sekundarni
elektrony). Struktura je vtomto zobrazeni podobna struktuie na obr. 54a. Jedna se
0 bunikovou strukturu s mirné protahlymi zrny. Primérnd velikost zrna v podélném
sméru (stanoveno prise¢ikovou metodou) je asi 1 um, v piicném sméru asi 500 nm.
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a) b)

Obr. 55: a) Mikrostruktura UFG Cu po ECAP procesu pozorovana pomoci
elektronového a b) iontového svazku.

8.1.1 Vliv Zihdani

Scilem ziskat nové a detailngj$i poznatky o stabilit¢ mikrostuktury byly
provedeny Zihaci experimenty. Zihani bylo provedeno na dvou pracovistich (VUT
v Brné a UFM v Brné) za riiznych podminek, tedy teploty a Gasu Zihani.

Zkusebni télesa na VUT byla zihana v rozsahu teplot od 180 °C do 250 °C po
dobu 6 az 120 minut, pficemz byla na zkuSebnich télesech provedena EBSD analyza
pfed i po zihani. V né€kterych piipadech bylo dokonce pozorovano stejné misto, kdy
byla piesné pozice definovana pomoci mikrovtiskl Vickersova indentoru.

ooi 101

6.75 um = 45 steps 7.50 pm = 50 steps

a) b) c)

Obr. 56: Mikrostruktura UFG Cu (disorientace hranic 1°): a) nezihany materidl,
b) Zihany material, 180 °C/6 minut, ¢) z&kladni stereograficky trojahelnik - barevny
kdd pro IPF mapu.
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Zihani na teplotd 180°C vcelém rozsahu ¢asovych vydrzi 6-120 minut
nevyvolalo zadné méfitelné zmény struktury (obr. 56-63). Na obr. 56 jsou vysledky
EBSD analyzy ve form¢ mapy inverzniho pdlového obrazce (IPF — inverse pole figure)
s vykreslenymi hranicemi zrn s disorientaci 1°. Obr. 56a zobrazuje strukturu médi po
ECAP procesu, tedy v nezihaném stavu. Pfi porovnani s zihanou strukturou na teploté
180 °C po dobu 6 minut na obr. 56b, kdy bylo sledovano stejné misto, lze konstatovat,
ze nedoslo k pozorovatelnému zhrubnuti zrna.

may= 10333
T.005
4746
3215
2178
1476
1.000
0.67E

1 2 3 4 5 6 7 8 9 10
6.75 um = 45 steps Velikost zrna [pum]

a) b)

Obr. 57: a) Mikrostruktura nezihaného zkusebniho télesa a histogram velikosti zrn,
b) pblové obrazce pro vybrané roviny.

I s
7.50 pm = 50 steps Velikost zrna [pm]

a) b)

Obr. 58: a) Mikrostruktura zkusebniho télesa po teplotni expozici 180 °C/6 minut
a histogram velikosti zrn, b) pélové obrazce pro vybrané roviny.

Podobné porovnani map velikosti zrn na obr. 57 (nezihana struktura) a obr. 58
(struktura po zihani na teploté¢ 180 °C po dobu 6 minut) neukazuje zadnou vyraznou
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zménu ve velikosti zrn. Tento zavér potvrzuji i histogramy zobrazujici ploSny podil
velikosti zrn a polové obrazce charakterizujici texturu pied a po teplotni expozici, které
jsou velmi podobné a tedy signalizuji stabilitu UFG struktury, v tomto ptipadé
z globalniho hlediska.

Kvantitativni  vyhodnoceni Uhlu disorientace hranic zobrazené v MA
(Misorientation Angle) histogramu (obr. 59) signalizuje maly, téméf zanedbatelny
narist rozlozeni thlu disorientace, ptiblizné 3 %. Rozlozeni odpovidajici UFG struktuie
pied teplotni expozici je oznacené jako NAN, po zihani jako AN. V celkovém méfitku
tedy nebylo naméteno zadné vyrazné preuspotadani sit¢ hranic zrn.

Mensi zmény zpusobené Zihanim byly detekovany pomoci KAM (Kernel Average
Misorientation) analyzy (obr. 60), ktera poskytuje informace o primérném twhlu
disorientace mezi kazdym pixelem a jeho druhym nejbliz§im referenénim bodem.
Fyzikalni vyznam tohoto parametru je stupeni lokalniho zhrouceni miize.

S 0.20

Ciselny podil
o o
s o
Ciselny podil
o o
S o

02 005
00 0.00
0 10 20 30 40 50 60 70 0 1 2 3 4 5
Uhel disorientace (MA) Uhel disorientace (KAM)
NAN AN NAN AN

Jedna hodnota KAM na pixel
jako pramér 12ti  hodnot
disorientace  mezi  pixelem
veentru a jeho  druhym

6 nezavislych hodnot dhlu
disorientace pro jeden pixel.

Obr. 59: Zmény v Uhlu disorientace Obr. 60:  Zmeény v prumérné
(MA) pred a po teplotni expozici a disorientaci (KAM) pred a po teplotni
schéma vypoctu uhlu disorientace. expozici a schéma vypoctu KAM.
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Obr. 61: Distribuce disorientacnich uhlu a) pred Zihanim, b) po zZihani

180 °C/60 minut/argon.
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Na obr. 61 jsou histogramy distribuce disorienta¢nich uhli pro material nezihany
a zihany na teploté 180 °C po dobu 60 minut. Z porovnani je patrné, ze disorientace se
méni pouze minimdlné, pficemz pievazuje podil malothlovych hranic zrn. Také
v distribuci velikosti zrn na obr. 62 mizeme po zihani pozorovat pouze minimalni

zmény.
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Obr. 62: Distribuce velikosti zrn a) pred Zihdanim, b) po Zihdani
180 °C/60 minut/argon.
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Obr.63: IPF mapy svykreslenymi hranicemi zrn pro disorientaci 1°,
a) pred, b) po tepelném zpracovani 180°C/120 min, c) zakladni stereograficky
trojuhelnik — legenda barev k IPF
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Mapy inverzniho pdlového obrazce (IPF) s vykreslenymi hranicemi zrn
s disorientaci 1° pro material nezihany a po teplotni expozici na teploté 180 °C po dobu
120 minut, tedy nejdel$i dobu vydrze, jsou na obr. 63. V tomto piipadé¢ bylo opét
pozorovano stejné misto na zkusebnim télese pted a po teplotni expozici. Opét miiZzeme
konstatovat, ze nedoslo k zddnym vyraznym zménam ve velikosti zrn, doslo pouze
K mirné zméné orientaci.

Zihani na teploté 250 °C po dobu 30 minut jiz mélo na strukturu UFG mé&di vliv.
Na obr. 64 je material pted a po teplotni expozici. Lze pozorovat podstatny nartst
velikosti zrna zpiisobeny zihanim.

6.75 pm = 45 steps 6.75 um = 45 steps
a) b)
Obr. 64: Mikrostruktura UFG Cu a) pred zihanim, b) po zihani 250 °C/30 min.

a)
Obr. 65:Mikrostruktura UFG Cu po zZihdni na teploté 250 °C po dobu 30 minut.
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Struktura ultrajemnozrnné médi zobrazend pomoci TEM po zihani na teploté
250 °C po dobu 30 minut je ukdzana na obr. 65. Ve struktuie 1ze pozorovat bimodalni
strukturu — velkd rekrystalizovana zrna o velikosti n€kolika mikronti obklopena
ultrajemnozrnnou strukturou. Jsou zde i dobfe viditelna zihaci dvojcata (obr. 65a)
a vnitini disloka¢ni substruktura (obr. 65b) vznikajici v rekrystalizovanych zrnech.

8.1.2 Vliv Zihani a unavového zatéZovani se stirednim napétim

V ramci disertani prace byly provedeny tnavové experimenty s nenulovym
stfednim napétim (o, = 200 MPa). Tato problematika byla vySetfovana jiz v rdmci mé
diplomové prace [65]. Ziskany soubor experimentélnich dat byl dale v této diserta¢ni
praci rozsiten (viz kapitola 8.3) a navic byly provedeny tinavové zkousky s nenulovym
sttednim napétim na materidlu Zzihaném pro sledovani vlivu teplotni expozice na
Zivotnost materialu. Tyto experimenty poskytly nové poznatky o vlivu zihani a Unavy
na stabilitu struktury UFG Cu.

Unavovym zkouskam byla zkus$ebni télesa podrobena po predchozim Zihani na
teploté 230 °C a 250 °C po dobu 30 minut. Zkousky byly provedeny v rezimu fizené
sily se stfednim napétim 200 MPa. Namétend S—N data ziskana cyklickym zatézovanim
zkusebnich téles po zihani (obr. 66) indikuji, ze na inavovou Zivotnost ma vliv teprve
7ihani na teploté 250 °C po dobu 30 minut. Zihani na nizsich teplotach vliv na
unavovou Zivotnost nema.
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Obr. 66: Srovnani S-N dat po Unavovém zatéZovani se stiednim napétim 200 MPa

zkuSebnich teles po ECAP procesu a po zihani na teploté 230 °C a 250 °C po dobu
30 minut.

Mikrostruktura Zihané meédi byla po Unavovém zatéZovani sledovana
v transmisnim elektronovem mikroskopu s cilem posoudit stabilitu disloka¢nich
struktur. Pozorovani ukézalo, ze strukturu tepeln¢ zpracovanych zkusebnich téles po
unavove expozici lze charakterizovat jako bimodalni, pfestoze se pomér zhrublych
a jemnych zrn v rtiznych zku$ebnich télesech 1isi.
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Na obr. 67a je struktura zkusebniho télesa vyzihaného na teploté 230 °C po dobu
30 minut a nasledné zatézovaného amplitudou napéti o, = 160 MPa pii stfednim napéti
om = 200 MPa, u kterého byla dosaZena Zivotnost 7,6x10° cyklld (na obr. 66 oznacen
¢islem 1). Toto zkuSebni téleso ma zachovanou ptrevazné ultrajemnozrnnou strukturu
a jeho tnavova zivotnost odpovida nezithanému materialu.

Podobn¢ je tomu u zkuSebniho télesa Zihaného na teplot¢ 250 °C po dobu
30 minut a nasledné zatézovaného amplitudou napéti o, = 140 MPa, u kterého byla
dosazena Zivotnost 1,04x10° cykli (na obr. 66 oznacen Cislem 2). Pozorovana struktura
si zachovala jemnozrnny charakter (obr. 67b), piestoze misty se objevila mirné vétsi
zrna.

Obr. 67: a) UFG Cu po zihani na teploté 230 °C po dobu 30 minut a unavovém
zatezovani s amplitudou napéti o = 160 a b) UFG Cu po zZihani na teplote 250 °C
po dobu 30 minut a unavovém zatézovani s amplitudou napéti oy = 140 MPa se
zachovanou UFG strukturou.

Obr. 68: a) UFG Cu po zihani na teplote 250 °C po dobu 30 minut porusend hned
V prvnim cyklu unavového zatézovani se vzmiklou hrubozrnnou strukturou ve velké
casti vzorku a b) se zachovanou UFG strukturou pouze v malé oblasti.
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Naproti tomu jiné zkusSebni téleso vyzihané na teploté 250 °C po dobu 30 minut se
porusilo tvarnym lomem pii zatizeni v prvnim cyklu (na obr. 66 oznaen ¢islem 3).
Pozorovani mikrostruktury ukdzalo, ze v tomto zkuSebnim télese dominuje hrubozrnna
struktura ukazana na obr. 68a. Oblasti s UFG strukturou zistaly v materialu sice
zachovany, jak je vidét z obr. 68b, ale pouze v relativné malém objemovém mnoZstvi.

Na zakladé provedenych experimenti 1ze vyvodit, ze pro studovanou UFG méd’ je
teplota 250 °C pti vydrzi 30 minut z hlediska stability struktury expozici Kritickou.
Expozice pod touto hranici nemaji vliv na tinavovou zivotnost a stabilitu struktury pii
cyklickém zatézovani. Pti dosaZzeni této expozice se struktura stavd bimodalni
s vysokym pomérem velkych zrn a inavové vlastnosti se skokove snizuji.
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Obr. 69: Krivky zméekceni/zpevnéni nezihaného a zihaného materidlu pri zatézovani
se stiednim napéetim 200 MPa.
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Obr. 70: Porovnani kiivek zmékceni/zpevnéni pro nezihany a Zihany materidl pri
zatézovani se strednim napeétim 200 MPa a a) amplitudou napéti 160 MPa;
b) amplitudou napéti 170 MPa.
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Béhem cyklického zatézovani se stfednim napétim byla u vybranych nezihanych
| zthanych zkuSebnich téles méfena cyklicka plasticka odezva materialu. Zavislost
amplitudy plastické deformace na poctu cykll je uvedena na obr. 69. Pro nezihana
zkusebni télesa byly hodnoty €, naméfeny pro zatézovaci amplitudy napéti v rozsahu
150-190 MPa. Ve vsech ptipadech dochazelo po vétSinu zivotnosti zkuSebnich téles
k cyklickému zpevnéni materialu. Pred tim, nez doSlo k poruseni, bylo u nékterych
zkuSebnich téles ke konci zatéZzovani zaznamendno vyrazné zvyseni amplitudy plastické
deformace, coz souvisi s ristem trhliny v oblasti mérné délky extenzometru. U zihané¢ho
materialu byla cyklicka plastickda odezva méfena u zkuSebnich téles zatéZzovanych
amplitudou napéti 140, 160 a 170 MPa. Opét u vSech zkusebnich téles doSlo béhem
zatézovani k cyklickému zpevnéni a ke konci Zivotnosti ke zvySeni amplitudy plastické
deformace v souvislosti s riistem trhliny. Pii porovnani zihan¢ho a nezihaného materialu
pro stejnou zatézovaci amplitudu napéti mizeme konstatovat, Ze u zihaného materialu
doslo béhem zatézovani k vyraznéjsi zméné velikosti amplitudy plastické deformace,
tedy k vyraznéjs$imu zpevnéni materialu.

Pro lepsi ptehlednost jsou na obr. 70 vykresleny jednotlivé kiivky
zmékéeni/zpevnéni pro Zihany a nezihany materidl zatéZovany stejnou amplitudou
napéti. Obr. 70a je pro asymetricky cyklus s amplitudou napéti 160 MPa, obr. 70b pro
zatézovani s amplitudou napéti 170 MPa.

8.1.3 Vliv reZimu unavového zatézovani

Podobné jako ma na strukturu UFG Cu vliv teplota, dochdzi k ur€itym zmé&nam ve
struktufe i b&hem unavového zatézovani. VétSina experimentu v této préci byla
provedena Vrezimu s konstantni silou, at uz v symetrickém nebo asymetrickém
zatézovacim cyklu. S cilem stanovit, jaky vliv ma na UFG strukturu zplisob zatézovani,
byly provedeny experimenty v rezimu s konstantni amplitudou plastické deformace
V symetrickém zatéZovacim cyklu a nasledné porovnany se symetrickym zatéZovanim
S konstantni silou. Je tfeba poznamenat, ze vzhledem k idajim v literatute, které jsou
castecné rozporuplné, byly v pfipad¢ této prace oba typy zkouSek realizovany na
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Obr. 71: S-N data zahrnujici i gigacyklovou oblast pro symetricky zatéZovaci cyklus
s konstantni silou.
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identickém materialu, takze lze vyloucit vliv rozdilnych detaili v pfipravé materidlu
beéhem ECAP procesu.

Na obr. 71 jsou S—N data pro symetrické zatézovani v rezimu konstantni sily
zahrnujici i gigacyklovou oblast. Jde o data naméfena v ramci prace [66] doplnéna
0 dalsi data experimentalné stanovena v této disertacni praci.

Pro zjisténi vlivu zplsobu zatéZovani na mikrostrukturu byla porovnana zkuSebni
télesa zatéZzovana v rezimu fizené sily a v reZimu fizené deformace tak, aby amplituda
napéti pro zatéZovani v rezimu fizené sily odpovidala maximalnimu dosazenému napéti
pii zatéZovani v rezimu fizené deformace. Z porovnani obr. 72a a 73a, kde je zobrazena
mikrostruktura materidlu po zatézovani pomoci TEM, je ziejmé, ze vysledna
mikrostruktura ma po riizném rezimu zatézovani odliSny charakter. Zatimco struktura
po zatézovani v reZimu fizené deformace obsahuje spiSe ekviaxidlni zrna a struktura je
prevazné bimodalni, po zatéZovani v rezimu fizené sily se objevuje struktura spiSe
jemnozrnnéjsi a zrna jsou protahld. Vysledna mikrostruktura po obou zatézovacich
rezimech byla také pozorovana pomoci metody EBSD v rastrovacim elektronovém
mikroskopu a je zobrazena na obr. 72b a 73b. Ziskané mapy zrn ukazuji obdobny
vysledek jako pozorovani v TEM.

Obr. 72: Mikrostruktura UFG Cu po unavovém zatézovdani v reZimu Fizené
deformace pozorovana pomoci a) TEM a b) EBSD.

Obr. 73: Mikrostruktura UFG Cu po unavovém zatézZovani v rezimu Fizené sily
pozorovana pomoci a) TEM a b) EBSD.

57



Béhem unavovych zkouSek byla pro oba zatéZovaci rezimy meétfena cyklickd
plastickd odezva materidlu. Cyklickd plastickd odezva naméfend pii zatézovani
s fizenou amplitudou plastické deformace je ukazana na obr. 74a a pro zatézovani
s fizenou amplitudou napéti je na obr. 74b. Z obou grafii je ziejmé, Ze charakteristickou
vlastnosti materialu v rozsahu aplikovanych hodnot amplitud napéti a deformace je
cyklické zmekéeni.
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Obr. 74: Krivky zmékceni pro zatézovani s a) Fizenou amplitudou plastické
deformace a b) Fizenou silou.

Kiivka oznafena v obr. 74a jako ,,1¢ byla naméfena v rezimu fizené plastické
deformace s amplitudou plastické deformace ez = 0,1% a Zivotnost zkuSebniho télesa
byla Nf = 1,2x10* cyklti. Odpovidajici kumulativni plasticka deformace je €ap,cum = 12.
Kiivka v obr. 74b oznacena také jako ,,1° je pro zatéZovani v rezimu fizené sily, kdy
byla amplituda napéti zvolena tak, aby odpovidala maximalni amplitud€ napéti v rezimu
fizené deformace. Podet cykld do lomu je N;=3x10°, tedy o Fad niZ§, neZ
u odpovidajiciho testu v fizené deformaci. Hodnota kumulativni plastické deformace je
Vv tomto piipad€ &ap,cum = 1.

Kfivky oznacené Cislem ,,2° odpovidaji testim v obou zatéZovacich reZimech,
kdy byl naméten ptiblizné stejny pocet cykli do lomu. ZkuSebni téleso zatéZované
v rezimu fizené amplitudy plastické deformace dosahlo podtu cykla Ny= 6,8x10",
zkugebni t&leso zat&Zované v rezimu Fizené sily Nf = 5,6x10%. V obou piipadech byla
opét stanovena hodnota kumulativni plastické deformace, ktera Cinila gqpcum = 44 pro
fizenou deformaci a &xpcum =28 pro fizenou silu. Nicméné amplituda napéti pii
zatézovani vrezimu fizené sily byla jen 255 MPa, tedy zdaleka nedosahovala
maximalni hodnoty namétené v rezimu fizené deformace 330 MPa.

8.1.4 Vliv gigacyklového zatéZovani

V symetrickém zatéZzovacim cyklu s konstantni silou byly provedeny také
experimenty zasahujici poc¢tem cykli do gigacyklové oblasti. Na obr. 71 jsou S-N data
pro symetricky zatéZzovaci cyklus zahrnujici 1 vysledky ziskané pii gigacyklovém
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zatézovacim rezimu. Z porovnani s vysledky ziskanymi v [66] je ziejmé, Ze nové
vysledky dobfe odpovidaji diive stanovené S—N zavislosti.

Pozorovani struktury po gigacyklovém zatézovani, tedy po poctu cykli fadové
10'°, neodhalilo zadné vyrazné zmény ve velikosti zrna oproti primérné velikosti zrna
300 nm namétené ve stavu po ECAP procesu pomoci TEM [58], [67], [68] (viz také
obr. 54 a 55). Struktura byla pozorovana pomoci iontového svazku (FIB) jak na
povrchu, obr.75a, tak v podpovrchové oblasti pod skluzovymi pasy, obr.75b. Z hlediska
stability struktury tedy Ize konstatovat, Ze zatézovani v gigacyklové oblasti nevyvolava
zménu struktury. Navic byly ziskany informace o struktufe nejen na povrchu, ale
i v jeho blizkosti v oblasti tésné pod skluzovymi pasy.

b)

Obr. 75: Mikrostruktura UFG Cu po gigacyklovém namahani zobrazena pomoci
fokusovaného iontového svazku a) na povrchu zkusebniho télesa, b) pod povrchem
na kolmém rezu (osa zatéZovani je orientovana horizontalné).

8.2 Lokalizace cyklické plasticke deformace

8.2.1 Symetrické zatéZovdni s konstantni silou

Charakteristickym projevem lokalizace cyklické plastické deformace na povrchu
unavove zatézovaného materidlu je vyvoj skluzovych past. Pozorovani povrchu po
symetrickém (navovém namahani indikuje heterogenitu ECAPovaného materialu.
Rozlozeni skluzovych past na povrchu je nerovnomérné. Skluzové pasy se po obvodu
zkuSebniho télesa objevuji v riizné hustoté a také jejich charakter se lisi.

Na obr. 76a az 76f jsou ukazany piiklady skluzovych pasu postupné po celém
obvodu mérné délky zkuSebniho télesa zatéZovaného amplitudou napéti 170 MPa. Smér
ptisobeni makroskopického napéti je ve vSech pfipadech ukazanych na
obr. 76 horizontalni. Pasy jsou orientovany (vzhledem kumisténi po obvodu
zkuSebniho télesa) ptiblizn¢ ve sméru posledni smykové roviny ECAP procesu.
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10 pm

f)

Obr. 76: Skluzové pasy pozorované po celém obvodu zkusebniho télesa zatéZovaného
amplitudou napéti 170 MPa po 6,2x10% cyklii (osa zatéZovani je orientovand

horizontalne).

8.2.1.1 Rozvoj skluzovych pdsii

Pro zjisténi vlivu Unavového zatézovani na rozvoj skluzovych past bylo
provedeno pozorovani zkusebniho télesa po urcitém poctu cykld a poté pokracovano
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Vv zatézovani, po kterém byla pozorovéna stejnd mista se skluzovymi pasy a jejich
VYVOj.

Rozvoj skluzovych past byl pozorovan na zkuSebnim télese zatézovaném
konstantni amplitudou napéti 170 MPa v symetrickém zatézovacim cyklu. Prvni
pozorovani bylo provedeno po 950 000 cyklech, dalsi pti dosazeni 6,2x10° cykld, kdy
jesté nedoslo k lomu.

Z pozorovani naobr. 77 muzeme konstatovat, ze doslo k naristu Cetnosti
skluzovych pési na povrchu zkuSebniho télesa. Pti vétSim zvétSeni je videt, ze zatimco
nékteré skluzové pasy v pribéhu zatézovani rostly (obr. 78), u jinych vlivem zatézovani
nedoslo k zadné vyrazné zméné¢ jak ve velikosti, tak délce (obr. 79).

Obr. 77: Skluzové pasy po a) 950 000 cyklech a b) 6,2x10° cyklech (o = 170 MPa,
osa zatézovani je orientovanad horizontalné).

Obr. 78: Skluzové pasy po a) 950 000 cyklech a b) 6,2x10° cyklech s viditelnym
naristem velikosti a priristkem novych (o, =170 MPa, osa zatéZovani je
orientovana horizontalné).
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Obr. 79: Skluzové pasy po a) 950 000 cyklech a b) 6,2x10° cyklech beze zmény
v jejich velikosti apoctu (oa =170 MPa, osa zatéZovdini je orientovand
horizontalne).

Na obr. 80a jsou zobrazeny skluzové pasy, které se vyvinuly na povrchu
zkuSebniho télesa po 950 000 cyklech. Stejné pozorované misto je na obr. 80b, kde jsou
ukézéany skluzové pasy po 6,2x10° cyklech. Z porovnani mizeme konstatovat, e doslo
k narustu délky a $itky past. Dale bylo pozorovano, Ze se objevily i nové skluzové pasy
v mistech, kde se po 950 000 cyklech nevyskytovaly zadné. Jejich sklon k ose
zatézovani je vsak stejny jako u predchazejicich. Postupny vyvoj novych past a mirny
narist predchozich pak vede k vytvareni dlouhych skluzovych pasi.

Obr. 80: Postupny nariist skluzovych pasii: a) pasy po 950 000 cyklech, b) stejné
misto po 6,2x10° cyklech (oa =170 MPa, osa zatéZovani je orientovand
horizontalne).

Oblast se skluzovymi pasy byla pozorovana jak pomoci elektronoveho (obr. 81a),
tak iontového svazku (obr. 81b). Na obr. 81b lze vidét skluzové pasy, které se vyskytuji
piedevsim v oblasti, kde maji sousedici zrna malou disorientaci (charakterizovanou
nizkym kontrastem $edi) na rozdil od oblasti s vétsi disorientaci zrn, ve kterych se
skluzové pasy neobjevuiji.
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a) | b)

Obr. 81: Skluzové pasy zobrazené pomoci a) SEM a b) FIB (o, = 170 MPa, 6,2x10°
cyklu, osa zatézovani je orientovand horizontalné).

8.2.1.2 Iniciace unavovych trhlin

Unavové trhliny v UFG Cu vznikaji ve skluzovych pasech. Jak bylo uvedeno
v predchozi kapitole pojednavajici o rozvoji skluzovych past, neni jejich vyvoj
kontinudlni. Nelze tvrdit, Zze inavové trhliny se objevi v téch skluzovych péasech, které
se na povrchu zatézovaného télesa objevi jako prvni a které se zdaji byt nejvyvinutéjsi.
Priklad iniciace trhlin ve zkuSebnim télese zatéZovaném amplitudou napéti 170 MPa po
6,2x10° cykl je uveden na obr. 82. Na m&mé délce bylo v tomto stadiu objeveno
nékolik trhlin. Z porovnani pozorovani stejnych skluzovych past po 950 000 cyklech
a 6,2x10° cyklech je zieteln& patrné, Ze trhlina vznikla v oblasti, kde se sice vyskytovaly
skluzové pasy jiz po 950 000 cyklech, ale v misté, kde ptedtim zadny skluzovy pas
nebyl vyvinut, ptipadné kde skluzové pasy nebyly v porovnédni s okolnimi nijak
vyrazné. Na obr. 82a jsou skluzové pasy na povrchu zkusebniho télesa po 950 000
cyklech a stejné misto pozorované po 6,2x10° cyklech, kde byla objevena trhlina, na
obr. 82b. Obr. 82c, d ukazuji stejné misto pfi vétsim zvétseni.

Pouzitim iontového svazku byla pozorovana také struktura v oblasti skluzovych
pasu a trhliny. Na obr. 83 jsou vidét skluzové pasy a unavova trhlina zobrazené pomoci
elektronového a iontového svazku. Z obr. 83b lze dobie vidét, ze skluzové pasy lezi
v oblasti, kde je disorientace sousedicich zrn velice mala. Také vznikla trhlina
(oznacena Sipkou) lezi v této oblasti, kde doslo 1 k jeji iniciaci a pocatku Sifeni. Dale
vSak zasahuje do oblasti, kde je jiz disorientace zrn vétsi a kde také dochdzi ke zméné
zpusobu jejiho Sifeni.
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Obr. 82: Skiuzové pdsy a vznik trhliny na povrchu zkusebniho télesa zatézovaného
amplitudou napéeti 170 MPa. a) Misto pozorované po 950 000 cyklech a b) po
6,2x10° cyklech, kdy byla objevena trhlina. ¢) Skluzové pasy pii vétsim zvétseni po
950 000 cyklech a d) misto, kde iniciovala trhlina, po 6,2x10° cyklech (osa
zatézovani je orientovand horizontalné).

Obr. 83: Trhlina zobrazena pomoci a) SEM a b) FIB (ca = 170 MPa, 6,2x10° cyklii,
osa zatézovani je orientovand horizontdlné).
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S rostouci délkou trhliny a jejim pfechodem do oblasti s vétsi disorientaci zrn se
povrchovy reliéf kolem jejiho ¢ela méni. Na obou koncich trhliny, obr. 84, je patrné, ze
pti ptechodu trhliny do oblasti zrn s vétsi disorientaci okolnich zrn, jak je zobrazeno na
obr. 83b, (a soucasné s narastem jeji délky) doslo ke zméné zptisobu Sifeni trhliny
Vv porovnani s jeji stiedni Casti, obr. 84a, b. Na obr. 84a az 84c jsou zobrazeny konce
jedné z trhlin, na kterych Ize vidét jak skluzovy pas, vytvofeny v disledku unavového
zatézovani (pas ve kterém trhlina vznikla), tak sekundarné vytvorené skluzové pasy,
zejména v blizkosti Spice trhliny v jeji plastické zoné, které jsou vysledkem koncentrace

......

a soucasn¢ v oblasti, kde maji sousedni zrna malou disorientaci, neni zfejmad zadna
sekundarni skluzova aktivita, obr. 84d.

Obr. 84: a), b) Konce trhliny, kde je videét prechod dvou zpiisobii jejiho Sireni,
a okolni skluzové pasy, c) Spice trhliny se sekunddarné vytvorenymi skluzovymi pasy,
d) stredni cast trhliny bez projevu sekundarni skluzové aktivity (o, = 170 MPa,
6,2x10° cyklu, osa zatéZovani je orientovand horizontdlné).

Ve stfedni ¢asti jedné z trhlin byl pomoci iontového svazku proveden kolmy fez,
ktery je uk&zan na obr. 85a. Hranice mezi ochrannou platinovou vrstvou a médi
odpovida povrchovému reliéfu. Unavova trhlina prochazi materiadlem od povrchu pod
uhlem pfiblizné¢ 45° a je znacn€ oteviend. Otevieni €ini asi 1 um. Zietelné je vyrazné
posunuti materialu na obou stranach trhliny. V blizkosti trhliny je také vidét kolmy fez
nékolika skluzovymi pasy. Pfi vét§im zvétSeni, obr. 85b, je dobie patrny povrchovy
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reliéf sextruzemi a poSkozeni pod povrchem zpisobené unavovym zatéZzovanim.
Orientace podpovrchového poskozeni je stejna jako orientace trhliny a odpovida roving
maximalniho smykového napéti.

RIAS™ ™

a)

Obr. 85: a) Kolmy rez unavovou trhlinou v jeji Stredni casti a skluzovymi pdsy
v jejim okoli, b) detail skluzovych pasii a trhliny tésné pod povrchem zkuSebniho
telesa (o, = 170 MPa, 6,2><106 cyklu, osa zatéZovani je orientovand horizontdlné).

S cilem vysetfit dislokaéni strukturu v okoli trhliny byla z lamely s trhlinou, ktera
je ukazéna na obr. 85, postupnym zten¢ovanim iontovym svazkem piipravena folie pro
TEM, obr. 86a. Na obrazku je vidét folie s trhlinou a dislokacni struktura v blizkosti
unavové trhliny, ktera je pii vétSim zvétSeni na obr. 86b. Struktura obsahuje lehce
disorientované piiblizn¢ ekviaxialni disloka¢ni buniky s Gzkymi hranicemi.

Obr. 86: a) TEM folie s dislokacni strukturou v blizkosti trhliny, b) pri vétsim
zvétSent (ox = 170 MPa, 6,2x10° cykiii).
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8.2.2 Gigacyklové zatéZovani

Gigacyklové zatézovani, provedené s cilem vysetfit rozvoj skluzovych past bylo
provedeno stupiiovité se zvysujici se amplitudou napéti. Na jednotlivych stupnich bylo
aplikovano vzdy tadové 10™ cykla. Skluzové pasy se na povrchu objevily aZ od jisté
hodnoty amplitudy napéti. Jejich rozlozeni nebylo rovnomérné. Nejvétsi mnozstvi
skluzovych pésii se objevilo v okoli trhliny. Pfitomnost téchto past vSak souvisi
se Sitenim trhliny. Hustota skluzovych past v ostatnich ¢astech mérné ¢asti zkusebniho
télesa byla nizka. Piiklad unavové trhliny je na obr. 87, na obr. 88 je detail trhliny
s dobfe viditelnymi skluzovymi pésy.

Obr. 87: Zkusebni teleso s trhlinou po Obr. 88: Detail unavové trhliny (osa
gigacyklovém zatéZovani. zatezovani Jje orientovand
horizontalné).

Obr. 89: a) Skluzové pasy pozorované pomoci SEM a b) pomoci FIB (o, = 130 MPa,
5,18x10° cyklu, osa zatéZovani je orientovand horizontdlné).

Skluzové pasy pozorované pomoci SEM na povrchu zkuSebniho télesa
zatézovaného amplitudou napéti 130 MPa jsou uk&zany na obr. 89a. Stejna oblast, ale
zobrazena pomoci svazku iontd, je na obr. 89b. Na tomto snimku lze dobie pozorovat
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i strukturu materialu. Je vidét, Ze skluzové pasy vznikly v oblasti, kde je nizky kontrast
sousednich zrn, tedy kde maji jednotliva zrna pfiblizné stejnou orientaci (,,zone of near-
by oriented grains®). Zrna mimo tuto oblast maji vyrazné vyssi rozdil v kontrastu a jsou
tedy ruzné orientovana. Efekt lokalizace skluzovych past do oblasti s nizkou
vzajemnou disorientaci zrn je tedy spole¢ny vysokocyklové (obr. 81) i gigacyklové
unavé. Zobr. 81 a 89 dale plyne, ze délka skluzovych pdsi vyrazné prevySuje
pramérnou velikost zrna.

8.2.2.1 Rozvoj skluzovych pasi

Stejné jako v pripadé vysokocyklového zatézovani, bylo i v oblasti zatézovani
gigacyklového provedeno pozorovani rozvoje skluzovych past. ZkuSebni téleso bylo
zat&zovano po dobu 1,18x10™ cykléi na amplitudé napdti 110 MPa, ale toto zat&Zovani
nevedlo ke vzniku skluzovych past. Amplituda napéti byla proto poté zvySena na
120 MPa a zkusebni t&leso zat&Zovano dalsich 1x10™° cykld, coZ jiz vedlo ke vzniku
povrchového reliéfu (obr. 90a). Po dalsim zatéZovani s amplitudou napéti 120 MPa,
které vedlo po dalich 2,17x10® cyklech k lomu, bylo v SEM pozorovano totéz misto

Obr. 90: a) Povrchovy reliéf po 1x10% cyklech s amplitudou napéti 120 MPa b) a po
nasledném zatézovani po 2,17x10° cyklii; ¢) detail skluzového pdsu z a), d) detail
skluzového pasu z b) (osa zatézZovani je orientovand horizontalné).

(obr. 90b). Na obr. 90c je detail skluzového pésu z obr. 90a a na obr. 90d detail stejného
pasu z obr. 90b, tedy po dalsim cyklovani. Na zakladé porovnani lze konstatovat, Ze
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nedoslo k vyraznéjsimu rozvoji diive pozorovaného skluzového pasu, nicméné v jeho
okoli se objevilo vétsi mnozstvi novych skluzovych past.

8.2.2.2 Iniciace unavovych trhlin

Pomoci svazku iontd byl v misté, kde se nachdzely skluzové pasy, proveden
kolmy fez, ktery je zobrazen na obr. 91a pomoci svazku elektront a na obr. 91b pomoci
svazku iontl. Z divodu ochrany povrchového reliéfu byla s pouzitim FIB pied

c) d)

Obr. 91: a) Oblast pod skluzovymi pasy pozorovana pomoci elektronového svazku
a b) iontového svazku; c) a d) povrchovy reliéf a podpovrchové poskozeni pri vétsim
zvetseni (o, = 130 MPa, 5,18><109 cyklu, osa zatézovani je orientovand horizontdlné).

odebiranim materidlu na povrch zkusebniho télesa nanesena vrstva platiny, ktera je na
snimcich dobfe viditelnd. Pod ni se nachazi pivodni reliéf vytvofeny pii unavovém
zatézovani. Pod povrchem je vidét poSkozeni ve formé kavit a protazenych dutin, které
se lokalizuji v pfiblizné rovnobéznych pasech sikmo k povrchu pod Ghlem asi 45° ve
sméru nejvétsiho smykového napéti. Neékteré z nich jsou pfimo spojené s povrchovym
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reliéfem (konkrétné v mistech, kde se v pfipadé tinavového poskozeni Cu s konvenéni
velikosti zrna tvofi intruze), coz je dobfe viditelné na obr. 91c a 91d. Tyto soustavy
kavit predstavuji mista nukleace unavovych trhlin. Zda se, zZe existuje korelace mezi
vyskou extruze a hloubkou, do které soustavy kavit zasahuji. Cim vice vystupuji
skluzové pasy nad povrch zkuSebniho télesa, tim hloubé&ji zasahuje podpovrchové
poskozeni do materialu.

Obr. 92: a) Folie pripravend pomoci FIB z oblasti pod skluzovymi pasy; b), ¢) a d)
mikrostruktura UFG Cu po gigacyklovém zatézovani pri vétsim zvétseni pozorovand
v TEM (oa = 130 MPa, 5,18x10° cyklii).

FIB technologie nabizi moznost piipravy félie pro TEM z piedem lokalizovaného
mista. Timto postupem byla ptipravena folie postupnym zten¢ovanim kolmého fezu do
materialu, ktery je ukazan napi. v obr. 91. Obr. 92 reprezentuje mikrostrukturu UFG
medi v oblasti velice blizko pod povrchovym reliéfem vytvofenym na zkusebnim télese
v disledku gigacyklového zatézovani. V porovnani s mikrostrukturou po ECAP
procesu, obr. 54, je ziejmé, Ze dislokacni struktura je jind. Buniky jsou vétsi, jejich
rozmér je asi 1 um, maji velmi ostré a Uzké hranice a zaoblené tvary. Struktura
pifipomind bunkovou strukturu Cu s konven¢ni velikosti zrna po deformaci
Vv nizkocyklové oblasti. Disloka¢ni hustota uvniti bunék je nizka. Na folii 1ze pozorovat
poskozeni iontovym svazkem.
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8.2.3 ZatéZovdni s konstantni amplitudou plastické deformace

Analogicky jako v piipadé symetrického zatéZovani s konstantni silou, tak
i v piipadé zatézovani s konstantni amplitudou plastické deformace byl pozorovan
povrch zkuSebniho télesa po unavové zkouSce. Povrchovy reliéf po zatézovani
amplitudou plastické deformace ez = 8x10™ po 5801 cykli je ukdzan na obr. 93a aZ
93d. Snimky odpovidaji ptiblizné stfedu mérné délky a vzajemné se lisi oto¢enim o 90°
okolo osy zatézovani. Majoritni orientace skluzovych past odpovida ptiblizné stopé
posledni skluzové roviny pii ECAP procesu. Existuji vSak i lokalni oblasti, kde je toto
piiblizné pravidlo poruseno.

Obr. 93: Skluzové pdsy po celém obvodu zkuSebniho télesa vytvorené po 5801
cyklech s amplitudou plastické deformace ga|0=8><10'4 (osa zatézovani je
orientovana horizontalné).

Povrchovy reliéf po namahani s konstantni amplitudou plastické deformace
vykazuje ziejmé odlisnosti od reliéfu, ktery vyvolava zatizeni s konstantni amplitudou
napéti. Skluzové péasy se tvoii velmi brzy na pocatku zatézovani. Na rozdil od
zatézovani v rezimu s konstantni silou se skluzové pasy pii zatézovani s konstantni
amplitudou plastické deformace netvoii preferenéné v oblastech s nizkou disorientaci
sousednich zrn, ale prochazeji celou strukturou bez ohledu na to, zda se jedna o oblast
zrn s nizkou nebo vysokou disorientaci zrn. To je dokumentovano na obr. 94b.
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Obr. 94: a) Skluzové pasy vzniklé na povrchu zkuSebniho télesa zatézovaného
s konstantni amplitudou plastické deformace &, =8x10" po dobu 5801 cyklii
a pozorované pomoci elektronového a b) iontového svazku (stejné misto, osa
zatézovani je orientovand horizontalné).

8.2.3.1 Rozvoj skluzovych pdsi

V porovnani s tnavovym zatéZzovanim v rezimu fizené sily, kdy skluzové pasy
vznikaji postupné v pribchu cyklického zatéZovani, béhem kterého se stile tvoii pasy
nové, pozorovani dynamiky rozvoje pasu pii namahani s konstantni amplitudou
plastické deformace indikuje, Ze v tomto zatézovacim reZimu je tomu jinak. Porovnani
v obr. 95 aobr. 96 vede k zavéru, ze velka vétSina skluzovych past vznikla jiz na
zadatku zatéZovani a po dalsim cyklovani az do 5801 cykli doslo pouze K narustu jiz
diive vzniklych skluzovych pasi.

Obr. 95:  Skluzové pdsy po zatéZovaini s rizenou amplitudou plastické deformace
Eap = 8%10™ @) po 500 cyklech a b) po 5801 cyklech (stejné misto, osa zatéovani je
orientovana horizontalné).
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Obr. 96: Skluzové pasy (s = 8%10™) a) po 500 cyklech a b) po 5801 cyklech (stejné
misto, osa zatézovani je orientovand horizontdlné).

8.2.3.2 Iniciace Unavovych trhlin

Analogicky jako v ptipad¢ unavovych zkousek s fizenou amplitudou napéti byla
I v piipad¢ zatézovani s fizenou plastickou deformaci zkoumana oblast pod skluzovymi
pasy. Pomoci iontového svazku byl proveden kolmy fez do materialu (kolmo k povrchu
zkuSebniho télesa) a pozorovan povrchovy reliéf pod platinovou vrstvou
a podpovrchové poskozeni zpisobené tinavovym zatézovanim. Toto pozorovani bylo
provedeno na zkuSebnim télese zatéZovaném amplitudou plastické deformace
€ap = 8x10™ a to jak po 500 cyklech (obr. 97), tak po 5801 cyklech (obr. 98). Povrchovy
reliéf je zfetelny v obou piipadech, nicméné po vySSim poctu cykli je mnohem
vyraznéj$i. Navic po 5801 cyklech je jiz mozné pozorovat i podpovrchové poruseni
materialu rozkladajici se od povrchu do hloubky v rdmci jednoho zrna. Ve srovnani
s vysokocyklovym (obr. 85) a gigacyklovym zatéZovanim (obr.91) je mozno
konstatovat, ze v pfipadé zatézovani s fizenou amplitudou plastické deformace se
charakter poskozeni pod povrchem lisi a lze ho charakterizovat jako trhliny vzniklé
smykovym maddem |. V materialu se nevyskytuji kavity a dutiny.

500 nm

a) b)

Obr. 97: Oblast pod skluzovymi pasy po 500 cyklech (&, = 8x10™) pozorovana
pomoct SEM (osa zatéZovani je orientovand horizontdlné).
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500 nm

a)

Obr. 98: Povrchovy reliéf a podpovrchové poskozeni po 5801 cyklech (& = 8x10™)
pozorovany pomoci SEM (0sa zatéZovdani je orientovana horizontdalné).

Na obr. 97 a 98 lze ve zobrazeni sekundarnich elektronti sledovat mikrostrukturu
materialu po Unavovém zatézovani. Pfi porovnani velikosti zrn s nezatézovanym
materialem i materidlem po zatéZovani v rezimu fizené sily lze konstatovat, ze je
Vv piipad¢ zatézovani v rezimu fizené amplitudy plastické deformace velikost zrn vétsi.
Presnd kvantifikace zmén velikosti provedena nebyla. Nicméné lze konstatovat, Ze
pramérnd velikost zrn ve sledované oblasti je cca 1 um. S urcitosti 1ze vSak uzavfit, ze
v okoli skluzovych pasti nebyla pozorovana bimodalni struktura, resp. vznik velkych
rekrystalizovanych zrn.

500 nm

Obr. 99: Mikrostruktura UFG Cu po 500 cyklech zatézované s konstantni amplitudou
plastické deformace (& = 8x10™) pozorovana pomoci TEM.

Pomoci iontového svazku byly pfipraveny folie z bezprosttedni blizkosti
skluzovych past pro pozorovani v TEM. Mikrostruktura v oblasti pod skluzovymi pasy
po 500 cyklech je na obr. 99, po dal§im zatéZovani potom na obr. 100. Po 500 cyklech
se ve struktufe objevuji néktera vétsi zrna o velikosti kolem 1 um. Mikrostruktura po
dal§im zatéZovani (obr. 100) neukazuje Zaddné vyrazné zhrubnuti struktury. Na obr. 100a
je vidét témér cela folie pripravena pomoci fokusovaného iontového svazku pokryta na
povrchu vrstvou platiny, kterd chrani povrchovy reliéf. Detail povrchového reliéfu pod
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vrstvou platiny je zobrazen na obr. 100b a na obr. 100c a d je detail mikrostruktury pod
povrchem.

gyrehoreliéf

/

=
>
o
N
O
8}
<
N
<
wv
(@]

Obr. 100: a) Mikrostruktura UFG Cu pod skluzovymi pésy (gap:8><10'4)
pozorovand pomoci TEM po 5801 cyklech, b) detail povrchového reliéfu
a mikrostruktura tésné pod povrchem, ¢) a d) detail mikrostruktury pod povrchem.

8.2.4 ZatéZovani se stiednim napétim

Pozorovani povrchu cyklicky namahanych téles se stfednim napétim prokazalo
vznik povrchového reliéfu v dasledku cyklické plastické deformace a jeji lokalizaci ve
formé& skluzovych pasi. Na obr. 101 jsou zobrazeny skluzové pasy postupné po celém
obvodu zkuSebniho télesa, snimky jsou potizeny vzdy pii otoCeni zkuSebniho télesa
0 90 %, pricemz skluzové pasy jsou orientovany ve sméru stopy posledni smykové
roviny ECAP procesu. Tento projev chovani materidlu je velmi podobny tomu, ktery
byl pozorovan pii symetrickém unavovém namahani v rezimu fizené sily. Pfi vétSim
zvétseni jsou dobfe patrné extruze a pozdéji se vyvijejici trhliny ve skluzovych pasech.
V nékterych piipadech jsou v cyklickych skluzovych péasech iniciovany trhliny
(obr. 102a), které se velmi brzy sta¢i do sméru kolmého na pusobici hlavni napéti
(obr. 102b). S rostoucim poétem cyklt dochazi ke spojovani trhlin a posléze ke vzniku
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magistralni trhliny. Rozvijejici se trhliny vykazuji na rozdil od zatézovani
vV symetrickém cyklu vyrazné vétsi otevieni (obr. 103), coz je disledkem vzniku
jednosmérné (cyklické creepové) deformace béhem zkousky s vysokym stfednim
napétim.

c)

Obr. 101: Skluzové pasy po celém obvodu zkuSebniho télesa po zatéZovani se
strednim napétim 200 MPa a amplitudou napeti 160 MPa po 400 000 cykli (osa
Zatezovani je orientovana horizontdlné).

Pfi pozorovani charakteru a orientace inavovych pasti v této praci se ukazuje, ze
stopy jsou rovnobézné nejen se stopou posledni smykové roviny ECAP procesu, ale
také se stopami smykovych rovin souvisejicich s piedchazejicimi prichody ECAP
komorou (obr. 104). Charakteristickym rysem je nehomogenita cyklické deformace. Na
povrchu jsou patrné oblasti, ve kterych je hustota skluzovych stop podstatné vyssi nez
jinde. Skluzové stopy jsou Vv téchto oblastech orientovany vzajemné rovnobézné.
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Obr. 102: a) Unavové skluzové stopy a vyvijejici se trhliny, b) z nichz nékteré se
pozdeji staci kolmo na piisobici napéti (om = 200 MPa, oy = 160 MPa, 334 900
cyklii, osa zatéZovani je orientovand horizontdlné).

Obr. 103: Unavové trhliny pozorované Obr. 104: Oblasti s riznou hustotou
na povrchu po lomu zkuSebniho télesa a orientaci skluzovych stop
zatézovaného se strednim napétim (om = 200 MPa, o0y = 160 MPa,

200 MPa a amplitudou napeéti 334 900 cyklu, osa zatézovani je
160 MPa po 334900 cykli (osa orientovand horizontalné).

zatezovani Jje orientovand

horizontadlné).

Pozorovani struktury pomoci iontového svazku ukazalo, Ze stejné jako pfi
symetrickém zatézovani 1 pfi asymetrickém zatézovani se skluzové pasy tvori
v oblastech s nizkou disorientaci okolnich zrn, obr. 105. Ve vzdalené&jsim okoli pasu Ize
pozorovat ultrajemnozrnnou strukturu s vyrazné vyssi disorientaci.
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Obr. 105: Skluzovy pés zobrazeny pomoci a) elektronového a b) iontového svazku
sviditelnou strukturou (om =200 MPa, o, =160 MPa, 400 000 cykli, osa
zatézovani je orientovand horizontalné).

8.2.4.1 Rozvoj skluzovych pdsi

Rozvoj skluzovych past byl pozorovan na zkuSebnim télese zatéZzovaném se
stfednim napétim 200 MPa a amplitudou napéti 160 MPa. Vyvoj povrchového reliéfu
byl sledovéan pribézné béhem unavového zatézovani, nicméné prvni pasy byly objeveny
az po 300 000 cyklech. Dalsi pozorovani bylo provedeno po ndsledujicich 100 000
cyklech. U nekterych skluzovych pasi doslo k nartstu jejich délky, jak je vidét napt. na
obr. 106. V jinych ptipadech se v okoli dfive pozorovanych past objevily nékteré nové,
viz obr. 107. Nicmén¢ vétSina sledovanych pasu zistala beze zmény rozmért, napf.
obr. 108, a ani se Vv jejich okoli neobjevily Zadné nové pasy.

a)

Obr. 106 a) Skluzovy pas pozorovan pomoci SEM po 300 000 cyklech a b) jeho
narist po 400000 cyklech (om =200 MPa, o, =160 MPa, osa zatéZovani je
orientovana horizontalné).
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Obr. 107: a) Skluzové pasy pozorovany pomoci SEM po 300 000 cyklech a b) 400 000
cyklech s ndristem novych pdsit (om =200 MPa, o, = 160 MPa, osa zatézZovani je
orientovana horizontalné).

a)

Obr. 108: a) Skluzovy pas pozorovany pomoci SEM po 300 000 cyklech a b) 400 000
cyklech bez viditeIného rozvoje (om =200 MPa, o0, = 160 MPa, osa zatézovani je
orientovana horizontalné).

8.2.4.2 Iniciace Unavovych trhlin

Vysetfovani oblasti pod skluzovymi péasy ukézalo rozdil v poSkozeni mezi
symetrickym a asymetrickym zatéZovanim v rezimu fizené sily. Na kolmém fezu
provedeném iontovym svazkem na zkuSebnim télese zatéZovaném se stiednim napétim
200 MPa a amplitudou napéti 160 MPa je pod platinovou vrstvou vidét povrchovy reliéf
ve form¢ extruzi a intruzi. Piiklad je ukazan na obr. 109. Na obr. 109b je vidét detailné
extruze a intruze vystupujici nad povrch materidlu a vyskytujici se pouze v ramci
jednoho zrna.
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500 nm

a) b)

Obr. 109: Oblast pod skluzovymi pasy s jasné viditelnou extruzi a intruzi na povrchu

zkusebniho télesa pozorovand pomoci SEM (om = 200 MPa, oz = 160 MPa, 400 000
cyklu, osa zatézovani je orientovand horizontdlne).

Jak na obr. 109, ktery byl potizen pomoci elektronového svazku, tak na obr. 110
pofizenym pomoci iontového svazku je vidét struktura materidlu po asymetrickém
zatézovani v oblasti pod skluzovymi pasy. Podobné¢ jako pii symetrickém namahani, ani
Vv ptipadé asymetrického namahani nedoslo k zhrubnuti ultrajemnozrnné struktury.

Obr. 110: Oblast pod skluzovymi pasy zobrazena pomoci fokusovaného iontového

svazku s viditelnou strukturou (om = 200 MPa, o, = 160 MPa, 400 000 cykli, osa
zatézovani je orientovand horizontalné).

8.3 Vliv stiedniho napéti na unavové chovani

V ramci této disertacni prace byly provedeny, jak jiz bylo zminéno v kapitole
8.1.2, tnavové experimenty se stfednim tahovym napétim. Tomu, jaky vliv ma na
zivotnost  ultrajemnozrnné médi po ECAP procesu tahové stiedni napéti
(om =200 MPa) je vénovana pozornost v mé diplomové praci [65]. Experimentalné
ziskand S-N data charakterizujici zivotnost ultrajemnozrmné Cu pii cyklickém

80



zatézovani se stfednim napétim byla v této praci doplnénd o dalsi hodnoty. Vysledky
méfeni jsou ukazany na obr. 111. S-N kiivka vykazuje v nizkocyklové oblasti (asi do
10° cykli) rozptyl dat, ktery je charakterizovan amplitudou napéti o, =190 MPa.
Ocekavany vzrist poctu cykli do lomu s klesajici amplitudou napéti se projevuje teprve
nad timto poctem cyklu tj. ve vysokocyklové oblasti.
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Obr.111: S-N data po Unavovém Obr. 112:  Hysterezni  smycky

zatézovani se strednim napétim 200 MPa. ziskané pri unavovém zatézovani
UFG Cu (0a = 180 MPa,
om = 200 MPa).

Experimentalné zjiStény pribéh S-N kiivky souvisi se skutecnosti, Ze hodnoty
meze kluzu Ryo2 = 375 + 4 MPa a meze pevnosti Ry, = 387 + 5 MPa UFG Cu jsou velmi
blizko sebe. Unavova Zivotnost se s rostouci amplitudou napéti podle oekavani snizuje.
Pfi dosazeni amplitudy napéti 180 MPa dosahuje maximalni napéti v cyklu 380 MPa
témet meze pevnosti. Je zajimavé, Ze i pii takto vysokém stupni zatizeni je unavova
zivotnost relativné velmi vysokd. Vysvétleni Ize hledat v tom, Ze odpovidajici amplituda
cyklické plastické deformace je velmi mala — naméfené hysterezni smycky jsou velmi
uzké (obr. 112). Velmi mala amplituda plastické deformace ma za nésledek dlouhou
dobu do iniciace trhliny a tudiz i vysokou Zivotnost. Dal$i zvySovani amplitudy napéti
na 190 MPa ma za nasledek piekroceni napéti na urovni meze pevnosti pii maximalnim
zatizeni v cyklu a nikoliv unavové, nybrz tvarné poruseni zkuSebniho télesa. Ptiklad
unavového lomu je ukazan na obr. 113, tvarného lomu na obr. 114. Mizeme tedy
konstatovat, ze v ptipadé zatéZovani UFG Cu s tahovym stfednim napétim 200 MPa
chybi stadium nizkocyklové Unavy. S-N kiivka ma tudiz dvé zcela odlisné vétve.

[RA4

mocninnou funkci odpovidajici rovnici kiivky o, = 355 Nf'0’059, obr. 111.
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Obr. 114: a) Tvarny lom po cyklickém creepu, b) detail.
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9 DISKUZE

9.1 Stabilita struktury

Pro zkoumani stability UFG Cu bylo v této praci pouzito nékolik metod (TEM,
FIB, EBSD), kter¢ se vzajemné podstatné odlisuji. I kdyz kazd4 metoda vyuziva jiného
principu pro pozorovani struktury, a tedy kvantitativni vysledek se 1isi, pro porovnani
a detekci zmén ve struktufe v disledku zatéZzovani jsou velmi dobfe pouzitelné. Na
zaklad¢ vysledki lze konstatovat, ze UFG Cu, ktera byla studovéana v této disertacni
praci, vykazuje vys$i stabilitu, nez je bézné uvadéno v literatufe. Na vyssi stabilitu
struktury ukazuji i vysledky tnavovych experimentii provadénych v rezimu zatéZovani
s konstantni amplitudou sily stanovené v této praci, kdy tinavova Zivotnost je pro danou
hladinu zatiZzeni vyS$$i, nez je bézné v literatufe uvadéno. Porovnani experimentalné
stanovené unavové zivotnosti UFG Cu je ukazano na obr. 115, kde jsou uvedena data
z obr. 71 spolu s literarnimi Gdaji publikovanymi v pracich [9], [10], [15] a [49]. Rozdil
je zejména vyrazny ve vysokocyklové a gigacyklové oblasti. Nizsi tinavova pevnost
pozorovana v pracich [49]-[51] je vysvétlovana tim, Ze ve velkych zrnech bimodalni
struktury, které vznikaji v dusledku dynamické rekrystalizace, muze dochazet
k lokalizaci cyklické plastické deformace analogicky jako u CG Cu, tedy ke vzniku
persistentnich skluzovych pasa. Pro iniciaci Unavovych trhlin l1ze pak pouzit modely
navrzené¢ pro CG Cu. Zbytek objemu, ktery je tvofen UFG strukturou, o tnavoveé
pevnosti nerozhoduje. Tento vyklad, pfedlozeny Mughrabim a kol. [50], [51], se opira
0 pozorovani charakteristickych dislokacnich struktur, viz obr. 19 z TEM . V nasem
ptipadé, kdy vznik bimodalni struktury pfi tnavovych zkouskéach za pokojové teploty
nebyl pozorovan, je tento mechanismus tedy neaplikovatelny.
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Obr. 115: S—N data — porovnani s literaturou.
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Obecné nizké hodnoty tinavové pevnosti u UFG Cu jsou spojovany s tendenci
ultrajemnozrnné struktury k dynamické rekrystalizaci. S cilem blize vysvétlit
pozorovanou vysokou tnavovou pevnost UFG Cu pouzité jako experimentalni materiél
V této praci byla provedena zihaci studie zamétfena na stabilitu struktury. Bylo zjisténo,
ze mikrostruktura vykazuje vyssi stabilitu ve srovnani s UFG Cu, jejiz chovani bylo
pfedmétem vyzkumu v pracich, které publikovali Mughrabi a kol. [49], Vinogradov
a Hashimoto [9], Agnew a kol. [10] a Hoppel a kol. [15]. Ke stejnému zavéru, jako byl
ziskan zde, vedly i cilené Zihaci experimenty na identickém materialu popsané v praci
[57]. V pracich Mughrabiho a kol. [49] (zihani na teploté 170 °C, 2 hodiny), Molodove
a kol. [13] (100-300 °C, 10 s-2 h) nebo Liana a kol. [56] (nad 150 °C) se uvadi, Ze
dochéazelo ke vzniku bimodalni struktury. V nasem piipadé si struktura po Zzihacich
experimentech provedenych na teplotach 180 °C po dobu 6 az 120 minut a 230 °C po
dobu 30 minut zachovala jemnozrnny charakter. Doslo jen k mirné reorganizaci hranic
zrn. Teprve pii zvySeni teploty zihani na 250 °C a vydrzi po dobu 30 minut se v jinak
jemnozrnné mikrostruktuie UFG Cu objevila v nékterych pfipadech vétsi zrna, tedy
vznikla bimodalni struktura, coz je kvalitativné v souladu s uvedenymi pracemi [13],
[56]. Lze tudiz konstatovat, ze teplota zihani 250 °C a doba 30 minut pfedstavuji pro
UFG Cu pouzitou v této disertacni praci kritickou hranici, pfi jejimz dosazeni
ultrajemnozrnna struktura prestava byt stabilni. Zihani na vyssich teplotich a po delsi
casy jiz zpusobuje vyrazny narist nékterych zrn ve struktufe a tedy vznik bimodalni
struktury, charakteristické velkymi rekrystalizovanymi zrny, obklopenymi ptvodni
UFG strukturou.

Vysledky tykajici se teplotni stability dopliiuji poznatky, Které byly na stejném
materidlu zisk&ny v ramci rozsahlejsich Zihacich experimentd, jejichz popis a diskuse je
piedmétem prace [69]. Zihaci experimenty byly provedeny v rozsahu teplot 180 °C az
300 °C po dobu 10 az 300 minut a potvrzuji stabilitu UFG Cu do teploty 250 °C, kdy se
objevila bimodalni struktura pii vydrzi na této teploté po dobu 30 minut. Mnohem
vyrazné€j$i hrubnuti zrna bylo pozorovano pfi teploté 300 °C, kdy navic doslo ke sniZeni
mikrotvrdosti 0 50 % oproti vychozimu stavu.

Nezodpov€zenou otdzkou ziistdva, pro¢ je struktura pfipravend intenzivni
plastickou deformaci v nasem piipadé¢ vyrazné stabilnéj$i nez ve vétSiné ostatnich
pozorovani, kde souCasné se vznikem bimodalni struktury jsou uvadény nizsi inavové
vlastnosti. Na druhé strané je tfeba zminit prace, napt. [52], které ukazuji na
srovnatelnou unavovou pevnost UFG Cu, jaka byla zjisténa v této praci. Pokud se tyka
stability struktury, i v tomto ptipadé autofi [52] uvadé&ji, Ze nebyly pozorovany jeji
zmeény v dusledku cyklického naméhani. Je ovSem tfeba podotknout, Ze systematicka
studie v tomto piipadé provadéna nebyla. Vyklad rozdilné citlivosti UFG struktury Cu
po ECAP procesu na unavovou a teplotni expozici je zfejmé nutno hledat v detailech
ECAP procesu. Opravnéné lze piedpokladat, Ze nejenom pocet prichodii a zpisob
protladeni, ale 1 dal$i parametry procesu intenzivni plastické¢ deformace, které se bézné
neuvadi a nepovazuji za rozhodujici, mohou mit urcity vliv. Jedna se o externi faktory
jako je rychlost protlacovani, velikost protlaCcovaného télesa, odvod tepla, mazéani
komory a o interni faktory jako je Cistota materialu. Jeji vliv byl diskutovan v nekterych
pracich, napi.[52], stim, Ze niz§i Cistota muze mit za nasledek nizsi tendenci
k dynamické rekrystalizaci. Tento zavér vyplyva z jednoduché piedstavy, ze pritomnost
necistot omezuje pohyb dislokaci a mlze stabilizovat dislokacni strukturu. Vliv vyse
uvedenych externich a internich faktorti se pfitom na b&éZném pohledu na dislokacni
strukturu zobrazenou transmisi elektronovou mikroskopii (obr. 54) nemusi vibec
projevit. Velikost (sub)zrna je vzdy cca 300 nm, jejich disorientace je ve vétSin€ piipadu
podobnd, i1 kdyz v tomto ohledu detailni srovnavaci studie chybi. Vliv rozdili ECAP
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procesu lze tedy nejspiSe ocekavat v detailech konfigurace dislokaci na hranicich UFG
zrn, které jsou ptirozen¢ rozhodujici pro stabilitu struktury a jeji tendenci ke zménam
v disledku tnavového ¢i tepelného namahani. Hoppel, Mughrabi a kol. [15], [49], [51]
se zabyvali vlivem tepelného zpracovani UFG Cu na unavové vlastnosti. Zjistili, Ze
vhodné tepelné zpracovani mize vést k dosazeni vyssi inavové odolnosti nez ma UFG
Cu ihned po ECAP procesu. Lze najit maximum teploty a doby tepelného zpracovani,
po jehoz piekro¢eni unavova pevnost opét klesa. Maximum je spojeno s existenci
bimodalni struktury. Toto zjisténi je ponc¢kud piekvapivé, pravé proto, Ze existence
velkych zrn je na druhé strané spojovana s moznosti vzniku persistentnich skluzovych
past a iniciaci trhlin analogicky jako v CG materialu. Unavové zatézovani se stfednim
napétim zihané struktury (v nasSem piipad¢ vyrazné bimodalni) ukazalo, ze Zivotnost
zihaného materialu je niz§i nez materialu po ECAP procesu. To lze z pohledu studie
provedené Mughrabim a kol. interpretovat tak, ze v nasem piipadé jsme se pohybovali
za optimalnim maximem pro Zihani. Relevantni vyjadieni k existenci maxima nelze
vsak na zaklad€é naSich pozorovani ucinit. Na druhé stran¢ je tfeba zminit fakt, ze
vramci této prace bylo pozorovano snizeni amplitudy plastické deformace b&hem
zatézovani Zihaného materialu v porovnani snezihanym, obr. 69. Za piedpokladu
platnosti Manson—Coffinova vztahu to ale implikuje vy$§i tinavovou Zivotnost, coz
odporuje experimentalné zjisténé skute¢nosti. Pfimé srovnani s literarnimi udaji je
obtizné, protoZe unavové namahani realizované v této praci se tykalo mnohem nizSich
amplitud plastické deformace nez v ptipadé Mughrabiho a kol.. Rozdil, ktery mtize hrat
podstatnou roli, je rozdilny zpusob tnavového namahani. V pfipadé studii [15], [49]
a[51] bylo zatéZzovani provedeno v rezimufizené deformace a symetrickém
zatézovacim cyklu, zatimco v této praci byl material zatézovan v rezimu fizené sily
a v asymetrickém zatézovacim cyklu. Navic v této praci bylo provedeno jen omezené
mnozstvi Unavovych experimentl na zihaném materidlu, jedna se tedy pouze o
indikativni vysledek a bylo by zapotiebi provést dalsi detailni cileny vyzkum, coz je ale
JiZ mimo ramec této prace.

V odborné literatuie je shodny nazor na to, ze inavova pevnost UFG Cu je vyssi
nez CG Cu v piipadé zatézovani v symetrickém cyklu s konstantni amplitudou napéti
[9], [49]. V piipadé zkouSek s konstantni amplitudou plastické deformace je naopak
unavova pevnost niz§i. Vyklad je zaloZen na nestabilit¢ a dynamickém hrubnuti UFG
struktury v prib&hu tinavového zatéZovani, ktera je po intenzivni plastické deformaci
vV nerovnovazném stavu. Tento efekt rozdilu v zatéZovani je logicky v nizkocyklové
oblasti, kde je amplituda plastick¢é deformace znac¢na. Stejné amplitudé plastické
deformace u CG a UFG materialu odpovidaji podstatné odlisné amplitudy napéti.
S klesajici intenzitou cyklického zatéZzovani smérem do vysokocyklové a gigacyklove
oblasti se amplituda plastické deformace snizuje a rozdil mezi napétové a deformacné
fizenymi experimenty by mél klesat. Nazory jednotlivych autori na to, co zpusobuje
rozdily mezi chovanim UFG Cu pfi zatéZovani v fizené sile a fizené deformaci, se
UFG materialu zatézovaného v rezimu fizené¢ deformace je Casto spojovana praveé se
vznikem bimodalni struktury. V nékterych pracich se také uvazuje o vlivu Cistoty
materidlu — méd’ s vyssi Cistotou se zda byt vice citliva na hrubnuti zrna, s ¢imz souvisi
nasledné sniZeni inavovych charakteristik.

Nartst velikosti zrna pozorovany Vv této praci po zatéZovani s fizenou plastickou
deformaci je v souladu s pracemi Hoppela a kol. [15], [45] a Agnewa a kol. [42]. Avsak
co se tyCe zatézovani v rezimu Fizené sily, literarni udaje se lisi. Hoppel a kol. [45]
pozorovali po Gnavovém zatézovani zmény ve struktufe UFG Cu, zatimco v praci
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Kunze a kol. [11] zustala struktura beze zmén ve velikosti zrna, stejné jako v ptipadé
materialu pouzitého v této praci.

Pro jednoznacné posouzeni vlivu zatézovaciho moédu pii Gnavé je nezbytné
realizovat zkousky na identickém materidlu. Pouhé porovnani literarnich udaja
z ruznych studii vnasi do uvah nejistotu souvisejici s vySe zminénymi detaily ECAP
procesu, které mohou mit rozhodujici vliv. Z tohoto divodu byly v této diserta¢ni praci
provedeny oba typy zkouSek na identickém materidlu, coz eliminuje vySe uvedené
potencialni vlivy.

Cyklické zmekeeni v piipadé zatézovani v rezimu fizené sily i deformace, které
bylo pozorovano (obr.74), kvalitativn¢ souhlasi s cyklickou plastickou odezvou
popsanou V literatufe. Pro unavové zkouSky s fizenou deformaci je charakteristické
cyklické zmekéeni [15], [42], [45]. V piipadé zatéZovani s fizenou silou je cyklické
zmé&kdéeni typické pro vSechny zatézovaci amplitudy s vyjimkou nejmensich amplitud
v gigacyklové oblasti [45], [52]. Kvalitativni porovnani experimentalné stanovenych
ktivek cyklického zmékceni/zpevnéni naznacuje, ze rozdil v mikrostruktufe po
zatézovani v riznych rezimech nelze jednoduse vysvétlit dosaZzenou hodnotou
amplitudy napéti. Mikrostruktura UFG Cu odpovidajici kiivkam ,,1 v obr. 74a a 74b se
1181 1 pfesto, Ze maximalni amplitudy napéti v obou rezimech jsou pfiblizné stejné. Také
hodnoty kumulativni plastické deformace dosazené v obou testech se nijak vyrazné
neli$i. Tedy ani kumulativni plastickd deformace se nezda byt rozhodujicim faktorem
zpisobujicim odlisnosti. Zda se, Ze jediny rozdil mezi témito dvéma zatéZovacimi
rezimy, ktery muze mit vliv na strukturu materidlu, je cyklicka plastickd odezva na
zacatku testu. V pifipadé zatéZzovani v rezimu s fizenou silou lze na zacatku testu
pozorovat relativné malou hodnotu plastické deformace v porovnani se zatézovanim
Stizenou  amplitudou  plastické  deformace. To  souvisi s charakterem
napétové—deformacniho diagramu, ktery vykazuje velmi dlouhou elastickou oblast.
Rozdil mezi mezi kluzu a pevnosti je velmi maly. Je pravdépodobné, Ze pravé nékolik
malo zatéZovacich cykli s postupné rostouci amplitudou deformace na zacatku testu
muze ovlivnit nasledujici zmény ve struktufe. Tato navrhovana hypotéza je zalozena na
vysledcich publikovanych pied fadou let a ziskanych na Cu s konvenéni velikosti zrna.
Tyto prace se zabyvaly vlivem tzv. rampy zatézovani na Unavové vlastnosti [70],
cyklickou plastickou odezvu [71] a dislokaéni strukturu [72]. Bylo prokazano, ze rizny
prubéh pocatku vysokocyklové tinavové zkousky spocivajici v tom, Ze amplituda napéti
v pribéhu nckolika desitek pocatecnich cyklli roste, mize prekvapivé siln€ ovlivnit
nasledujici cyklickou plastickou odezvu.

Pro pozorovani struktury a jejich zmén v disledku unavového namahani bylo
V této praci vyuzito zejména kanalovaciho kontrastu pfi rastrovani povrchu iontovym
svazkem adale byly pozorovany tenké folie v TEM ptipravené mikroobrabénim
iontovym svazkem. Je tfeba poznamenat, Ze jmenovana technika je relativné nova
ateprve kratce vyuzivana v oblasti materidlovych véd. Jeji prednosti je, ze vyrazné
roz§ifuje moznosti presné lokalizovat misto pozorovani. Ob¢é metody pozorovani
struktury (pomoci iontového svazku asledovani v transmisnim elektronovém
mikroskopu) nemusi davat kvantitativné stejné vysledky, pokud se tyka velikosti zrna.
Podobné je tomu pii porovnani vysledkt z TEM s pozorovanim pomoci metody EBSD.
Vzhledem k tomu, ze kazda metoda vyuziva jinych mechanismt interakce elektrond,
piipadné ionti s krystalickou mfizkou materialu a jinych zpiisobti vyhodnoceni, velikost
strukturnich jednotek materidlu jimi zobrazenych se muze lisit. Nicménég, pokud jsou
tyto metodiky aplikovany na material pfed a po tepelném ¢i tinavovém namahani, jsou
velmi dobrym néstrojem pro indikaci zmén. Pozorovani témito metodami neprokazalo
zhrubnuti struktury pii tnavovém zatéZovani v reZzimu fizené sily a lokalné v oblastech,
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kde vznikaji inavové skluzové pasy. Dulezitym novym zjisténim je, ze hrubnuti UFG
struktury neni rozhodujicim faktorem, ktery urCuje Unavovou zivotnost UFG Cu.
Otazka vztahu mechanismu iniciace trhlin a dynamické rekrystalizace, kterd je
V soucasnosti v literatute zivé diskutovana, je rozebrana podrobnéji v dalsi kapitole.

9.2 Lokalizace cyklické plastické deformace

Mechanismus Unavového poskozeni v UFG Cu je odlisny v porovnani s CG
materialem z dtivodu velkého rozdilu ve velikosti zrn. U CG médi pfi vysokocyklovém
zatézovani, tedy zatézovani s nizkymi amplitudami napéti, se ve vétSiné zrn, ve kterych
se objevuji skluzove pasy, aktivuje pouze jeden skluzovy systém. Tyto skluzové pasy
jsou dlouhé a ohranicené hranicemi zrn, ptipadné povrchem zkuSebniho télesa, tedy
jejich délka je dana velikosti zrn. Mald zrna v CG materialu vétSinou nevykazuji
zadnou, nebo jen nepatrnou skluzovou aktivitu, i pokud jsou vhodné orientovana.
V porovnani sCG Cu jsou skluzove pasy v UFG Cu kratsi, nicméné jejich délka
vyrazné presahuje prumérnou velikost zrn. Skluzova aktivita nékterych past se
Vv prub¢hu zatézovani s konstantni silou ,,vyCerpava“ a tedy jejich vyvoj se zastavi, jak
je dokumentovano napi. na obr. 79. Formovani dlouhych skluzovych past, které se
pozdéji mohou stat mistem iniciace trhliny, spoc¢iva ve vyvoji skupiny skluzovych past,
které jsou pfiblizné stejné orientovany k ose zatéZovani, v rustu jejich reliéfu na
povrchu (vysky i $itky), formovani dal$ich skluzovych pasu v jejich okoli a postupném
fetézeni jednotlivych past, jak je vidét na obr. 80. Prekvapujici je, ze k iniciaci a rastu
dalSich past dochédzi v mistech, ve kterych nebyla na zacatku zatéZovani pozorovana
7adna skluzova aktivita.

Pozorovani struktury pomoci iontového svazku ukazalo, Ze skluzové pasy se pfi
symetrickém tnavovém zatézovani s fizenou silou vyviji zejména v oblastech s nizkou
disorientaci sousednich zrn. Z EBSD pozorovani lze tyto oblasti klasifikovat jako
oblasti s nizkothlovymi hranicemi (do 15°) [57], [69]. Jejich vyvoj v oblastech, kde
zrna maji vysokou disorientaci, je velmi potlaten. Pozorovani provedené na fezech
iontovym svazkem ukazuje, Ze tnavové poskozeni ve vysokocyklové a gigacyklové
oblasti v tésné oblasti pod povrchem je ve formé kavit. Ty se vyskytuji jak uvniti
jednotlivych zrn, tak na jejich hranicich. Kavity na hranicich zrn maji ¢asto protahly
tvar sledujici hranici. Kavitace se objevuje v blizkosti povrchu, nicméné se netyka
pouze povrchovych zrn (viz obr. 85). Lze pfedpokladat, ze kavity se tvofi migraci
a seskupovanim vakanci, které vznikaji v dasledku ireversibilniho pohybu a interakce
dislokaci. Podpovrchové poskozeni tohoto typu, wvzniklé v disledku unavového
zatézovani, je zejména vyrazné v gigacyklové oblasti (obr. 91). V porovnani s CG
materidlem ma UFG material vétsi objem hranic zrn a vy$si prumérnou dislokaéni
hustotu. | kdyz ireversibilita skluzu je v gigacyklové oblasti extrémné nizka [17], pfi
velmi vysokém poctu cykll je predstava vzniku kavitace pfijatelna.

Pro pozorovani tinavového poskozeni v CG médi podrobené gigacyklovému
zatézovani byla pouzita metoda FIB v praci [21]. Na obr. 24, ktery je ztéto préce
pfevzat, lze sledovat podobnou situaci jako na obr. 91. Jsou zde také vidét kavity, které
jsou lokalizovany izolované¢ pod povrchem. Z povrchu do materialu vSak zasahuji
trhliny orientované pfiblizn€ pod thlem 45° k povrchu. Tyto trhliny autofi interpretuji
jako smykové trhliny vzniklé médem I. Trhliny vSak zdaleka nepiekracuji hranice zrna.
Na povrchu jsou spojeny s typickym reliéfem a vychazeji z intruzi. Lze pfedpokladat, ze
Vv tomto ptipad¢ podstatnou roli hraje ,kartovy” skluz podél skluzovych rovin
s vysokym smykovym napétim, tedy standardné akceptovany mechanismus vedouci ke
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vzniku rannych trhlin. Z porovnani obou pfipada je zfejmé, Ze mechanismus vzniku
ranné¢ho tnavového poskozeni v CG a UFG Cu ve vysokocykové oblasti je rizny.

Unavové trhliny se pfi vysokocyklovém a gigacyklovém zat&Zovani vyviji
z poskozeni v jednotlivych zrnech a na jejich hranicich. Mechanismus vyvoje trhliny
spociva v postupném rozvoji skluzovych pasti na povrchu, které jsou navzajem blizko
situované a orientované piiblizn€ pod stejnym uhlem k ose zatézovani. Tyto pasy lezi
ptrednostné v oblastech s nizkou disorientaci sousednich zrn, které jsou vhodné natocena
k ose zatéZzovani. Je zajimavé, Ze ve vSech sledovanych piipadech k iniciaci trhlin doslo
ve skluzovych pasech, které se objevily pozd¢€ji v pribéhu zatézovani, ptipadné v téch,
které v porovnani se sousednimi nebyly natolik z po¢atku vyvinuté, coz je ziejmé napf.
z obr. 82. Trhlina se vytvofi podél pasu kavitaci jejich postupnou koalescenci a po
dosazeni dostatecné velikosti (zejména délky na povrchu), se zacne Sifit v disledku
koncentrace napéti na jeji Spici. V této fazi se na konci trhliny vytvafti plasticka zona
a diky cyklické koncentraci napéti se kolem trhliny tvoii sekundarni skluzové pasy, jak
je vidét v obr. 84. Jedna se tedy o ptechod k $ifeni klasickym modem 1.

Unavové zkousky provedené v oblasti gigacyklové tinavy prokazaly, ze chovani
UFG médi je zhlediska lokalizace cyklické plasticity v porovnani s materialem
s konvenc¢ni velikosti zrna odlisné. Jak bylo uvedeno vyse v kapitole 3.2, v priub¢hu
gigacyklového zatézovani CG médi (napi. [19]) se na povrchu objevuji skluzové pasy.
Jejich vyskyt je vSak pozorovan nejen nad jistou hodnotou amplitudy napéti
oznacovanou jako prahova hodnota pro vznik persistentnich skluzovych pasa (,,PSB
threshold*), ale objevuji se 1 pti amplitudach napé€ti nizSich nez je tato prahova hodnota.
Znamena to, ze pod povrchovym reliéfem v tomto piipadé nevznikaji typické
»zebiikové® dislokaéni struktury. Hustota skluzovych past se zvysSuje se zvysujici se
amplitudou napéti (ptip. deformace) i se zvySujicim se poctem cykli. K lomu télesa
z CG materidlu vsak dochazi jen v pfipadé, Ze naméahani je nad hodnotou amplitudy
napéti pro vznik perzistentnich skluzovych past a skluzové pasy pokryvaji vyznamnou
¢ast povrchu materidlu. Amplituda napéti pro vznik perzistentnich skluzovych past pro
gigacyklovou oblast (,,VHCF-PSB threshold®) experimentalné stanovend pro CG méd’
[20] je Ao/2 = 45 MPa pro 2,7x10°® cykld. Pozorovani viak prokazuji, ze se skluzové
pasy 1 malé trhliny objevuji uZ pod touto hodnotou amplitudy napéti. Velikost
amplitudy napéti, kdy zaCina cyklickd skluzova aktivita v CG médi, se tedy pohybuje
pod polovinou hodnoty meze tnavy pro gigacyklovou oblast zaté¢Zovani. Chovani UFG
médi je odlisné v tom smyslu, ze cyklicka plasticka deformace je vysoce lokalizovana.
Pti rostouci amplitudé napéti neni pozorovano vyznamné pokryti povrchu skluzovymi
pasy piedtim, nez je dosazeno meze Unavy. Napt. pii zatéZovani s amplitudou napéti
120 MPa nebyla na povrchu konkrétniho zkusebniho télesa pozorovana Zadna skluzova
aktivita po 10'° cyklech. Zvyseni amplitudy napdti na 130 MPa vedlo k vytvofeni
povrchového reliéfu a nasledné k lomu zkuSebniho télesa. Hodnota amplitudy napéti,
pii které se objevuje prvni skluzova aktivita representovand skluzovymi pasy, je
Vv ptipadé UFG médi pfiblizné 0,9ti ndsobek hodnoty meze tnavy.

Vysvétleni pozorovanych rozdili twnavového chovani UFG a CG médi
v gigacyklové oblasti 1ze vysvétlit odliSnostmi v pribéhu tahovych kiivek, viz obr. 116.
Amplituda plastické deformace odpovidajici mezi unavy pro CG méd, kterd je asi
60 MPa, je fadové 10™, zatimco tato hodnota pro UFG mé&d’ je podstatnd niZi a je
prakticky nem¢fitelna konvenénimi metodami. Odpovidajici ¢ast tahové kiivky UFG
meédi je linearni. Tato skuteCnost je v souladu svyse diskutovanym pozorovanim
extrémné vysoké lokalizace cyklické plasticity na mezi unavy.
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Obr. 116: Tahové krivky UFG a CG médi.

Jak bylo vyse uvedeno, na inavové chovani UFG Cu a jeji zivotnost ma vliv
zatézovaci rezim. Z tohoto divodu byl zkouman a porovnavan vyvoj skluzovych past
vV rezimu fizené amplitudy plastické deformace a v rezimu fizené sily. ZkouSky byly
provedeny Vv oblasti poétu cykld do lomu fadoveé 10* az 10°. P¥i zat&Zovani v rezimu
fizené amplitudy plastické deformace skluzové pasy vznikaji po celém obvodu
zkuSebniho télesa, stejné¢ jako v pfipad¢ zatéZovani s konstantni silou, nicméné pii
pozorovani struktury pomoci iontového svazku se nevyskytuji pfedev§im v oblastech
s nizkou disorientaci sousednich zrn (,,zones of near-by oriented grains®), ale tvoii se
veelku rovnomérné i v oblastech zrn s vysokou vzajemnou disorientaci. Dalsi odlisnosti
pii téchto dvou zatéZovacich rezimech je to, ze v piipadé¢ deformacné ftizeného
zatézovani byl pozorovan rozvoj vétSiny skluzovych past jiz od zacatku zatéZovani.
V dal§im pribéhu dochazelo uz jen k vyvoji a ristu jiz existujicich past, a to zejména
zvySovani jejich reliéfu nad povrchem. Toto odlisné chovani je zfejmé disledkem
existence velké amplitudy plastické deformace hned v prvnich zatéZzovacich cyklech.
Role bodovych poruch v procesu iniciace trhlin se vtomto pfipadé¢ zda byt zcela
minoritni.

Pii zatéZzovani s konstantni silou ve vysokocyklové oblasti je mechanismus vzniku
skluzovych pést a iniciace unavovych trhlin odlisny od mechanismu, ktery funguje
v CG materialu. Podpovrchové poskozeni vzniklé v rezimu zatéZzovani s konstantni
amplitudou plastické deformace se naopak zda byt velice podobné tomu, které nastava
v materialu s konven¢ni velikosti zrna. Pod povrchem zkoumaného materialu nebylo
pozorovano kavitaéni poSkozeni. Na FIB fezech je dobte vidét poSkozeni, které lze
interpretovat jako embryonalni smykové trhliny, vychazejici od povrchového reliéfu
a sméfujici do materialu podle rovin s nejvyssim smykovym napétim. Poskozeni tohoto
typu zasahuje do hloubky jednoho zrna. Detailni pozorovani tohoto embryonalniho
posSkozeni na vice fezech potvrdilo pfedstavu, ze mechanismus jeho vzniku neni
kavitacni, nybrz Ze se jedna o klasicky smykovy mechanismus. Dulezité je, Ze ke
vzniku povrchového reliéfu ani ke vzniku trhlin neni nutnou podminkou piitomnost
zhrublych zrn v UFG struktufe, jak je popisovano v literatufe [50], [51]. Jak je vidét
Z obr. 72, bimodalni struktura pfi zat€Zovani s fizenou plastickou deformaci sice vznika,
nicméné pozorovani v oblasti pod skluzovymi pésy ukazuji ultrajemnou strukturu, viz
obr. 99, 100.
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Projevy unavového poSkozeni pii silovém zatézovani se stfednim tahovym
napétim 200 MPa, které bylo provedeno v této praci, pfipominaji v nékterych rysech
symetrické silové zatézovani, v jinych zase deformacni zatézovani. Skluzové pasy byly
pozorovany na celém obvodu vzorku, nicméné jejich Cetnost byla relativné mala,
podobné¢ jako v pfipadé gigacyklového zatézovani, coz je piekvapivé vzhledem
k rozdilim ve velikosti maximalniho zatiZeni u téchto dvou zatézovacich rezimd. Stejné
tak 1ze ke gigacyklovému zatézovani ptirovnat dobu vzniku skluzovych pasu (N/Ny),
i kdyz pouze relativni dobu vzhledem k rozdilnym po¢tim cyklt do lomu. V piipadé
zatézovani s nenulovym stiednim napétim se skluzové pasy na povrchu neobjevily na
zacatku zatézovani, ale az po delsi dob¢, ptiCemz jejich Cetnost, jak jiz bylo feCeno, byla
velice mald. Skluzové pésy byly pozorovany v oblastech snizkou diorientaci
sousednich zrn, tedy v ,,zones of near-by oriented grains“, coz bylo pozorovano
I U symetrického silového zatéZzovani. Naopak poskozeni pozorované pod skluzovymi
pasy se v ptipadé zatézovani s nenulovym stfednim napétim podobalo spiSe tomu, které
bylo pozorovano pii zatéZovani s konstantni amplitudou plastické deformace. Pod
povrchem se nevyskytovaly zadné kavity, byly pozorovany pouze extruze a sousedici
intruze. Zda se tedy, Ze stejné jako v ptipadé deformacniho zaté¢Zovani i v tomto piipade
pujde spiSe o skluzovy mechanismus poskozeni.

Lze tedy shrnout, Ze se pfi inavovém zatézovani UFG médi uskuteciiuji dva rizné
mechanismy lokalizace cyklické plastické deformace a iniciace trhlin. Jednim z nich je
vznik fad kavit pod povrchem materidlu a jejich vzajemné spojovani. Tento
mechanismus se projevuje pifi symetrickém zatéZovani s konstantni silou, at’ uz
vysokocyklovém nebo gigacyklovém. Druhym je skluzovy mechanismus, ktery byl
pozorovan V piipadé symetrického zatézovani s amplitudou plastické deformace a pii
asymetrickém silovém zatéZovani. Z toho plyne, ze zfejmé =zéaleZi na zatiZeni
aplikovaném na UFG materidl. Paklize cyklické zatizeni vyvolava predevSim
mnohokrat opakovany ,to and fro®“ pohyb dislokaci na malou vzdalenost, byt pfi
nepatrném stupni ireverzibility plastické deformace, rozhodujicim mechanismem
poskozeni je vznik bodovych poruch. Rozhodujici roli hraji vakance a jejich
koalescence, vedouci ke vzniku a spojovani kavit. Tento proces nastdva v povrchové
vrstve, kterda zahrnuje desitky zrn. Ve druhém ptipadé€, pokud je plasticka deformace
velkd, ptfevladd pohyb dislokaci na vhodné orientovanych skluzovych rovinach
v povrchovych zrnech. V disledku vznikaji na povrchu extruze a intruze a embryonalni
trhlina se vytvaii podél skluzové roviny. Je to tedy mechanismus, ktery 1ze popsat jako
»klasicky* smykovy mechanismus.

Znacna stabilita struktury UFG Cu zjisténd v této praci, a to jak pfi tepelném, tak
pfi dynamickém naméhani, byla diivodem pro cileny vyzkum zaméfeny na vztah
stability struktury a iniciaci Unavovych trhlin. Struktura v okoli skluzovych pasu,
pfipadné kratkych unavovych trhlin a pod nimi byla pozorovdna zejména za pomoci
fokusovaného iontového svazku v rastrovacim elektronovém mikroskopu. Kanalovaci
kontrast, ktery lze pozorovat pii rastrovani vzorku iontovym svazkem, umoZziuje
pozorovat rozdilnou orientaci jednotlivych zrn ve struktufe. Navic iontovy svazek
umoziiuje odpraSovani materidlu a tedy bylo moZzno pozorovat oblast pod povrchem
zkusebniho télesa. Zaroven bylo vyuzito iontového svazku k vytvoteni folii pro
pozorovani v transmisnim elektronovém mikroskopu, které potvrdilo pozorovani
pomoci iontt. Z pozorovani pomoci FIB i TEM bylo zjisténo, Ze nedochazi k podstatné
zméné velikosti zrna. Mikrostruktura UFG Cu po vysokocyklovém Unavovém
zatézovani pozorovana v TEM vykazovala podobné zmény jako méd’ s konvencni
velikosti zrna po stejném uUnavovém zatézovani. Dislokacni struktura je bunkova
s uzkymi hranicemi zrn. Bunky v blizkosti skluzovych past ¢i embryonalnich trhlin
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maji zaoblené tvary. Po vysSim poctu cykll, tedy v pripade gigacyklového zatézovani,
se material snazil dosahnout rovnovazného stavu a struktura vykazovala ,,setiepany*
charakter. Na velikost zrn vSak nemélo silové zatéZzovani zddny vyrazny vliv. Struktura
po zatézovani s fizenou amplitudou plastické deformace v mistech, kde zstala
jemnozrnna, se svym charakterem nijak vyrazné nelisila od materidlu po ECAP procesu.
Navic 1 pfesto, ze se ve struktufe objevila po zatézovani vétSi zrna, piimo pod
skluzovymi pasy nebylo pozorovano zadné hrubnuti struktury. Z provedenych
pozorovani tedy zavérem plyne, ze vytvaieni bimodalni struktury je pro iniciaci
unavovych trhlin nevyznamné.

9.3 Vliv stiedniho napéti na unavové chovani

Porovname-li vysledky ziskané pti inavovém zatéZovani v rezimu fizené sily se
sttednim napétim 200 MPa s tnavovou zivotnosti téhoz materidlu namahaného
v symetrickém cyklu, je zfejmé, Ze tahové napéti snizuje zivotnost materialu (obr. 117).
Experimentalni data pro symetricky cyklus byla ptevzata z praci [11], [58] a [66]
adoplnéna dal§$imi méfenimi. Kifivku prolozenou experimentalnimi body
v symetrickém cyklu popisuje rovnice o, = 565 Nf®°"®. Souginitel tinavové pevnosti se
nepatrné 1isi od publikovaného v praci [58], coZ je zpusobeno tim, Zze byl pouZzit vétsi
soubor experimentalnich dat. Exponent Ginavové Zivotnosti se s uvedenou praci shoduje.
Stanovena mez tnavy (pro 107 cyklil) pro symetricky cyklus je podle rovnice 167 MPa,
pro zatézovani se stiednim napétim podle rovnice uvedené v kapitole 8.3 137 MPa.

350 —
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Obr. 117: Porovnani S—N dat pro symetricky a asymetricky cyklus.

Pro amplitudy napéti 180 MPa a niz§i spo¢iva mechanismus poruseni
ultrajemnozrnné Cu pii zatézovani s nenulovym stiednim napétim v iniciaci Unavoveé
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trhliny na povrchu zkuSebniho télesa zptisobem diskutovanym vyse a jejim naslednym
Sitenim makroskopicky kolmo na hlavni napéti smérem do materialu a finalnim
porusenim zkuSebniho télesa tvarnym lomem zbylého nosného prifezu. Maximalni
napéti v cyklu pii zatéZovani se stiednim napétim 200 MPa a amplitudou napéti
180 MPa je 380 MPa, coz je prakticky rovno mezi pevnosti v tahu, ktera je
387 £ 5 MPa. I pfesto je vSak tinavova zivotnost relativné vysoka, radove 10° cykla. Pri
zvySeni amplitudy napéti na 190 MPa je jiz hodnota pevnosti v tahu dosazena, ptipadné
piekrocena. Lze pozorovat velky pokles Unavové zivotnosti UFG Cu. Rozptyl
experimentalnich bodi na hladiné amplitudy napéti 190 MPa souvisi s inherentnim
rozptylem materidlovych vlastnosti jednotlivych zkuSebnich téles. Se zvySenim
amplitudy napéti na 190 MPa se souc¢asné¢ méni i charakter lomu na lom tvarny. Z toho
plyne, ze pii asymetrickém zatézovani se stfednim tahovym napétim 200 MPa chybi
stadium nizkocyklové unavy.
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10 ZAVERY

Disertacni prace pfinesla soubor experimentdlnich vysledkt, které pomohly

odpovédét na nékteré z doposud neobjasnénych otdzek souvisejicich se stabilitou
struktury UFG Cu a jeji unavové pevnosti. Z diskuse ziskanych vysledki, jejich
interpretace a z porovnani s dostupnymi Udaji z literatury vSak vyplynuly nékteré otazky
nové, jejichz zodpovézeni bude vyzadovat dalsi cileny vyzkum. Shrnuti ziskanych
poznatkti a novych piedstav je uvedeno v nasledujicich bodech:

>

Mikrostruktura ultrajemnozrnné médi studovana v této praci vykazuje stabilni
chovani pfi symetrickém tnavovém zatéZovani v rezimu ftizené sily v celém
rozsahu zatézovacich amplitud, které maji za nasledek tinavovy lom v intervalu od
10° do 10" cykla. EBSD analyzou, pozorovanim pomoci FIB techniky
Vv rastrovacim elektronovém mikroskopu ani vySetfovani struktury pomoci TEM
na tenkych féliich nebyl prokazan podstatny rist zrna ani vyvoj bimodalni
struktury, textura také zlstiva stabilni. Unavové zatéZovani v rezimu fizené
deformace naopak vedlo k hrubnuti nékterych zrm a ke vzniku bimodalni
struktury. Struktura pii zatéZovani v rezimu ftizené sily byla na rozdil od
zatézovani v rezimu fizené deformace stabilni dokonce i tehdy, kdyz byl material
zatézovan amplitudou napéti odpovidajici maximalnimu napéti dosazenému
V rezimu fizené deformace.

Rozdilné chovani mikrostruktury v riznych zatéZovacich reZimech je
pfipisovano rozdilim v cyklické napétoveé-deformacni odezvé na zacéatku
zatéZovani. Jedna se o podobny efekt, ktery je znam pii zatéZovani napétovou
rampou u CG Cu. Podrobng¢jsi vysvétleni tohoto efektu vyzaduje dalsi vyzkum.

V ptipad¢ obou zatéZovacich rezimii bylo pozorovano cyklické zmékceni.
Zkousky v rezimu fizené sily pfi velmi nizkych amplituddch napéti, vedouci
k Zivotnostem fadové 107 cykl, prokézaly mirné cyklické zpevnéni zkoumaného
materialu.

Mikrostruktura UFG Cu po teplotni expozici na teplotach 180 °C po dobu 6 az
120 minut a 230 °C po dobu 30 minut si zachovala ultrajemnozrnny charakter,
doslo jen k mirné reorganizaci hranic zrn. Teprve pii zvySeni teploty na 250 °C
avydrzi po dobu 30 minut se v ultrajemnozrnné struktuie objevila v nékterych
ptipadech vétsi zrna, tedy vznikla bimodalni struktura.

Porovnani S-N dat pro material po zihani na teplotach 230 °C a 250 °C po
dobu 30 minut s materialem nezihanym ukazuje nizs§i odolnost materialu zihaného
na teploté 250 °C.

Lokalizace cyklické plastické deformace spociva ve vSech piipadech
unavového zatézovani ve tvorbe skluzovych past na povrchu UFG médi po celém
obvodu valcového zkuSebniho télesa. Skluzové pasy se pro jednotlivé zpiisoby
zatézovani 1i8i velikosti, tvarem a zejména hustotou rozlozeni po obvodu mérné
délky zkuSebniho télesa. Velikost, hustota a orientace skluzovych past po obvodu
jednoho zkuSebniho télesa se také lisi v zavislosti na poloze stopy posledni
smykové roviny ECAP procesu napovrchu zkuSebniho télesa. V nékterych
ptipadech, zejména pii zat€Zovani s fizenou amplitudou plastické deformace a pii
asymetrickém silovém zatéZovani, se projevil i vliv pfedchozich smykovych rovin
ECAP procesu.

Vytvérejici se skluzové pasy se ve vsech piipadech silového zatézovani
objevuji v mistech s blizkou orientaci sousednich zrn (,,zones of near-by oriented
grains®). Pfi zatézovani s fizenou amplitudou plastické deformace vznikaji dlouhé
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skluzové pésy i v oblastech, kde je disorientace sousednich zrn velkd. Délka
skluzovych pasit v UFG Cu mnohondsobné pievysuje pramérnou velikost zrna.

Skluzova aktivita past se v pribéhu symetrického zatéZzovani s konstantni
silou vycCerpava. Skluzové pasy nerostou béhem zatézovani kontinualné. Rust
nékterych pasi se mulze zastavit, zatimco jiné rostou do délky a vysky
a zvyrazituje se jejich povrchovy reliéf. V pribéhu celého zatézovani vznikaji
nove skluzové pésy v mistech, ktera byla pivodné beze stop cyklické plasticity.

Pti zatézovani s fizenou amplitudou plastické deformace vznikaji skluzové
pasy na povrchu UFG Cu na za¢atku Gnavového zatézovani. V prubéhu dalsiho
zatézovani dochazi k postupnému nartstu téchto pasi, pfiCemz nové pasy vznikaji
jen ziidka.

Unavové zatéZovani se stfednim tahovym napétim vytvafi skluzové pasy
podobné tém, které vznikaji v pfipadé¢ napétové symetrického namahani.
Odlisnosti spocivaji ve vytvafeni pdsii nejenom podél stop rovin intenzivni
plastické deformace, které¢ byly aktivni pti poslednim ECAP prachodu, ale i podél
rovin aktivnich v prichodech piedchazejicich. K vyvoji skluzovych past pfi
asymetrickém unavovém zatéZzovani dochdzi pozd¢ji v pribéhu zatézovani,
pfiemz tyto pasy jsou relativné malé a jejich hustota vyskytu na povrchu
zkuSebniho télesa je nizkd. Po dalSim zatézovani nebyl pozorovan zadny
vyznamny rozvoj jiz existujicich skluzovych pasi, ani vétsi narast novych past na
povrchu zkusSebniho télesa.

Cyklickd plastickd deformace pii gigacyklovém zatéZovani je vSak
v porovnani s CG materialem extrémné lokalizovana. Pfi rostouci amplitudé
napéti pii step-testu nebylo pozorovano pokryvani povrchu skluzovymi pasy pted
tim, neZ bylo dosazeno meze Unavy. Hodnota amplitudy napéti, pii které se
objevuje prvni skluzova aktivita ve formé skluzovych past, je piiblizné 0,9ti
nasobek hodnoty meze Unavy.

Mechanismus iniciace trhlin, ktery je dobfe znamy z materialu s konvenéni
velikosti zrna, tedy iniciace v PSP, nelze pouzit pro piipad UFG Cu, pokud
struktura zlstavd jemnozrnnd. V piipad¢ symetrického silového zatéZovani ve
vysokocyklové oblasti vznikd v povrchové vrstvé pod skluzovymi pasy kavitaéni
poskozeni, které je duasledkem vzniku koalescence vakanci. Ke vzniku
embryondlnich trhlin dochazi postupnym spojovanim kavit, které jsou
lokalizovany pfednostné podél rovin s nejvétSim smykovym napétim. Soucasné se
vyviji povrchovy reliéf skluzového pasu. Pii zatézovani s fizenou amplitudou
plastické deformace a asymetrickém silovém zatéZovani dochazi k lokalizaci
cyklické plasticity skluzovym mechanismem podobnym CG Cu, kdy na povrchu
materidlu vznikaji extruze a intruze, z nichz pozd¢ji iniciuji Unavoveé trhliny.

Mikrostruktura vySetfovana na povrchu i pod povrchem zkuSebniho télesa
v okoli skluzovych pasti a pocatecnich trhlin po vSech typech unavového
zatézovani si zachovala ultrajemnozrnny charakter. Pro iniciaci unavovych trhlin
tedy neni zapotiebi vytvareni vétsich zrn, tedy bimodalni struktury.

Unavové zatéZovani ultrajemnorznné médi s tahovym stfednim napétim vede
ke snizeni Zivotnosti ve srovnani se zatézovanim symetrickym.

S-N kiivka se stfednim napétim 200 MPa pfi zatézovani v fizené amplitudé
napéti nemd klasické stddium nizkocyklové tnavy. ZkuSebni téleso se porusi
tvarnym lomem se vznikem krcku, pokud maximalni napéti v cyklu dosdhne meze
pevnosti v tahu. V piipadé, Ze maximalni napéti v cyklu je niz8i nez mez pevnosti,
pak poruSeni nastava iniciaci unavové trhliny na povrchu a jejim Sifenim pies
nosny prafez télesa, pricemz Zivotnost je vyssi nez 10° cykla.
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11 PREHLED POUZITYCH ZKRATEK A SYMBOLU

C2S2 (continuous confined strip
shearing)

valcovaci stolice rozsirena o ECAP
zarizeni

CG (conventional grain size)

konvencni velikost zrna

Cu

chemicka znacka médi

cyclic fatigue markings

cyklicke skluzove stopy

DCAP (dissimilar-channel angular
pressing)

valcovaci stolice rozsirena o ECAP
zarizeni

EBSD (electron backscatter
diffraction)

difrakce zpétné odrazenych elektronii

ECAP (equal channel angular
pressing)

smykova deformace pri
bezkontrakcnim protlacovani

ECAR (equal-channel angular rolling)

valcovaci stolice rozsirena o ECAP
zarizeni

FIB (focused ion beam)

fokusovany svazek iontu

GIS (gas injection system)

systém vstrikovani plynii

HCF (high cycle fatigue)

vysokocyklova unava

LCF (low cycle fatigue)

nizkocyklovéa Gnava

MPa (Megapascal)

jednotka tlaku, prip. napéti

N (Nf)

pocet cyklii (pocet cyklii do lomu)

PSB (persistent slip bands)

perzistentni skluzové pasy

PSB-like SBs

skluzové pasy pripominajici
charakterem perzistentni skluzové pasy

PSB threshold

prahova hodnota pro vznik
persistentnich skluzovych pasii

PSP perzistentni skluzové pasy
Rm mez pevnosti
Rpo2 mez kluzu

SAED (selected area electron
diffraction)

difrakce elektronii z dané oblasti
uTEM
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SEM (scanning electron microscopy,
scanning electron microscop)

rastrovaci elektronova mikroskopie,
rastrovaci elektronovy mikroskop

shear bands

smykové pasy

SPD (severe plastic deformation)

intenzivni plasticka deformace

step-like SBs

stupnovité skluzové pasy

T

teplota

TEM (transmission electron
microscopy, transmission electron
microscop)

transmisni elektronova mikroskopie,
transmisni elektronovy mikroskop

the ECAP-Conform process

metoda pro vyrobu dratii spojenad
S ECAP zarizenim

UFG (ultra-fine grained)

ultrajemnozrnny

UHCF (ultra high cycle fatigue)

gigacyklova unava

VHCEF (very high cycle fatigue)

gigacyklova unava

VHCF-PSB threshold

prahova hodnota pro vznik
persistentnich skluzovych pdasii
Vv gigacyklové oblasti zatézovani

zone of near-by oriented grains

oblast s nizkou disorientaci sousednich
zrn

Agyl2 amplituda plastické deformace

g deformace

Eap amplituda plastické deformace
deformace pri prichodu ECAP

EN komorou

&l plasticka deformace

) Ghel mezi kanaly ECAP komory

o napéti

Oa amplituda napéti

Om stiedni napeéti
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