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Abstrakt

Rekrystalizac¢ni zihéni byva zafazovano pii vyrob¢ soucasti z automatovych oceli za ucelem
zvyseni taznosti tvafenych polotovarti pfed tvafenim na findlni tvar. K pochopeni d¢ji odehra-
vajicich se béhem zihani v materialu je vhodné uzit in-situ technik, které umoziuji sledovat
zmény v materialu v redlném case na piivodnim misté, kde d€j probihd. Ke sledovani zmén na
urovni zrn je idealni metodou pozorovani na zaklad¢ difrakce zpétn¢€ odrazenych elektronti —
EBSD - v rastrovacim elektronovém mikroskopu — SEM. Je tak mozné sledovat nukleaci, riist
a nasledn¢ potencialni hrubnuti rekrystalizované struktury. Specidlni konstrukce tahového
stolku umoziuje pozorovat zmény na vzorku piimo pfi tahové zkousce. Diky tomu lze posoudit
vliv viméstkli MnS na plasticitu automatovych oceli. Materialy studovanymi v této praci jsou
konven¢ni automatova ocel 11SMnPb30 a jeji bezolovnata varianta 11SMnBi30.

Klic¢ova slova

Automatova ocel, 11SMnPb30, 11SMnBi30, in-situ, zihani, rekrystalizace, zotaveni, EBSD,
SEM, tahova zkouska, vméstky, MnS

Abstract

Placing recrystallization annealing in a manufacturing proces is often necessary in order to res-
tore plasticity of worked blanks right before working products to its final shape. For better
understanding of processes which are taking place in a material during annealing the use of
in-situ techniques is favorable. Such observations enable us to watch changes in the material in
real time at the original spot. Observations at grain-level are ideally made with scanning
electron microscope — SEM by electron back-scattered diffraction — EBSD. The technique ma-
kes watching nucleation, growth and potential coarsening of recrystallized grains possible. Spe-
cial construction of a tensile stage allows us to watch changes of a sample during tensile tests
which can be used in observing influence of MnS inclusions on plasticity of free-cutting steels.
Materials studied in this work are commonly used free-cutting steel 11SMnPb30 and its lead-
free alternative 11SMnBi30.

Keywords

Free-cutting steel, 11SMnPb30, 11SMnBi30, in-situ, annealing, recrystallization, recovery,
EBSD, SEM, tensile test, inclusions, MnS
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1 Uvod

Automatové oceli, dle CSN EN 10087 oceli s obsahem siry vys§im nez 0,1 % [1], jsou diky
zvySenému obsahu siry utvarejici viméstky MnS snadno obrobitelné, cehoz se vyuziva prede-
vs§im pti vyrobé velkych sérii soucastek, pro néz je urcujici cena. Piikladem budiz vyroba hmoz-
dinek, matic nebo pfirub.

Automatové oceli s nizkym obsahem uhliku, jako napt. 11SMnPb30, nelze bez cemen-
tovani povrchu kalit, a proto se ke zpevnéni materialu vyuziva tvaieni — naptiklad véalcovani
nebo tazeni za studena. Valcovanim zpevnény material ztraci taznost, a proto chceme-li polo-
tovar tvafet na findlni tvar, je zapotiebi taznost alesponl ¢astecné obnovit. K tomu se vyuziva
postupu tzv. rekrystalizacniho zihani, pfi némz dochazi k relaxaci napéti a poklesu energie ulo-
zené v materidlu. Nedochdazi pfitom explicitné k tvorbé zrn novych, nybrz k ristu vhodnych
subzrn, kterd jsou v materidlu zanesena deformaci, ptip. béhem zotaveni. Zasadnim rozdilem
vzhledem K ptekrystalizaénim procestim je, ze rekrystalizaci se neméni typ krystalové miize.
Procesy zotaveni a rekrystalizace, ke kterym b&hem rekrystalizaéniho Zihédni dochazi, jsou
popsany v resersni ¢asti prace.

V préci je pfedstavena alternativa ke konvencni olovnaté automatové oceli 11SMnPb30
ve formé bezolovnaté bizmutové varianty 11SMnBi30. Bizmut neni na rozdil od olova toxicky,
€0z znamena odstranéni nutnosti zvySené environmentalni ochrany a pfisnych bezpe¢nostnich
opatfeni spojenych s toxicitou olova pii metalurgii oceli, jak uvadi Klapsia [2]. Podle Blacka a
Kohsera[3, s. 67] je navic bizmut ve srovnani s olovem v oceli rovnomérnéji rozmistén, protoze
ma hustotu podobnéjsi k hustoté Zeleza.

Pozorovani dynamickych déjt, jako jsou nukleace a rist zarodki ¢i rast rekrystalizova-
nych zrn, je mozné jeding in-situ technikami v elektronovych mikroskopech. Vhodnou metodou
je EBSD — metoda zalozena na difrakci zpétné odrazenych elektrond, resp. in-situ EBSD. Za-
vedenim ¢asu jako nové proménné Ize urcit, kdy a ve kterych mistech k nukleaci dochazi. Je-li
znam napf. vztah mezi mnoZstvim rekrystalizované faze a mechanickymi vlastnostmi, 1ze urcit
vhodnou kombinaci teplota/Cas pro zihani. Omezenimi uziti in-situ technika jsou ¢as nutny
k vytvofeni snimku, stabilita studovaného systému za podminek v elektronovém mikroskopu
(vakuum, vystaveni proudu elektront) a rozliSeni nutné k zachyceni pozorovanych detaild. [4]

Experimentalni ¢ast prace se sklada z kalorimetrického méfeni pro ur¢eni potencialnich
zihacich teplot, in-situ experimentti zachycujicich nukleaci a rtst zarodkd a vzrist podilu re-
krystalizované faze, post-mortem experimenti a tahovych zkouSek pro stanoveni vhodné kom-
binace teplota/Cas pro ucely zihani. Praci se nepodatilo provést v rozsahu planovaném v zadani
a muselo se pristoupit k nahradnim feSenim, jako v ptipadé provedeni post-mortem experi-

mentd, a to z divodu technickych potizi experimentalniho zafizeni klicového pro provedeni in-
situ pozorovani.

Tato prace predpoklada ptimé uplatnéni v praxi vyroby a tepelného zpracovani ocelo-
vych kotev do porobetonu FPX-I ve spolec¢nosti Fischer Vyskov, s. r. 0., ktera je zadavatelem
prace. Experimenty byly provedeny ve spolupraci se spolecnosti Tescan Brno, s. r. 0.
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2 Staticka rekrystalizace

Rekrystalizace je proces, ktery probiha v deformovanych strukturach za zvysenych teplot. Jev
je doprovazen nejen zménou mikrostruktury, ale i zménou charakteristickych makrovlastnosti,
jako jsou pevnost, tvrdost, houzevnatost nebo taznost. Toho se vyuziva v technologickém pro-
cesu zvaném rekrystalizacni zihani. V technické praxi se nejcastéji pouziva k obnoveni plasti-
city siln¢ deformovanych (tvafenych) strojnich soucasti.

Teplotné navazuje rekrystalizace na jev zvany zotaveni. Pii zotaveni dochazi k uvolnéni
dislokaci, jejich pieskupeni a uspoiddani do energeticky vyhodnéjsich substruktur v ramci té-
hoz zrna; pii rekrystalizaci dochazi jednak k anihilaci dislokaci s opaénymi Burgersovymi vek-
tory, jednak ke spojovani dostate¢né stabilnich subzrn v zarodky zrn novych. Nova zrna vzni-
kaji pfednostné v oblastech trojnych stykd deformovanych zrn, tedy v oblastech s lokaln¢ nej-
vétsi ulozenou deformacni energii. Oba déje — zotaveni a rekrystalizace — spolu tizce souvisi a
plynule na sebe navazuji. Privodnim jevem obou d¢ji je pfitom snizeni celkové volné energie
systému skrze uvolnéni energie, ktera byla do struktury zanesena deformaci. [5, s. 2; 6, s. 179]

U ¢&istych kovu probiha rekrystalizace za teplot piiblizn¢ 0,3-0,4 Tt (teploty tani). Uka-
k rekrystalizaci — obvykle pti dob¢ Zihani 2 h.“ [6, s. 178] Proces je ukonéen, kdyZ nova zrna
pln€ nahradi vychozi deformovanou strukturu. Vznikla zrna jsou rovnoosa, coz ale nevylucuje
existenci textury — krystalografického usmérnéni, které je zavislé na vychozi deformaci. Potla-
¢eni rekrystalizacni textury je obtizné, je ale mozné piedejit jejimu vzniku tvarenim za teplot
vyssich nez tr, kdy dochazi soubézné s deformaci k zotaveni a nasledné rekrystalizaci defor-
movan¢ struktury. V takovém ptipad¢ je deformacni zpevnéni castecné nebo uplné potlaceno a
hovofi se o tvafeni za tepla a dynamickych odpeviiovacich pochodech — dynamickém zotaveni
a dynamické rekrystalizaci — kontrastné vuéi statickému zotaveni a statické rekrystalizaci, které
probihaji bez ptsobeni vnéjsiho napéti. V1iv na soubéh zpevnéni/odpevnéni ma rychlost defor-
mace. Obecné¢ Ize fici, Ze ,,¢cim je men$i rychlost deformace, tim vyraznéji se uplatituje dyna-
mické odpeviiovani a deformacni napéti je mensi.* [6, s. 178] Vyuzitim dynamickych procest
1ze b&hem tepelnémechanického zpracovani dosahovat zlepSenych vlastnosti jiZ béhem tvéreni.
Specialnim piipadem je tzv. metadynamicka rekrystalizace. Uskute¢niuje se rustem zarodkd,
které vznikly v zavéru deformace, pii vydrzi na deformacni teploté. Jev je méné teplotné za-
visly, rychlejsi a z pohledu mikrostruktury zpravidla jemnéjsi nez staticka varianta.

Rekrystalizacni proces 1ze také ¢Clenit podle homogenity nuklea¢nich a rtistovych pro-
cesl. Jsou-li heterogenni, hovoii se o diskontinualnich procesech. Diskontinualni nukleace je
typické pro primarni rekrystalizaci, diskontinualni abnormalni rist pro sekundérni a tercidrni
rekrystalizaci. Jsou-li procesy homogenni, hovoti se o kontinualnich procesech. Homogenni
ptipad je kineticky naro¢ny a nepravdépodobny, faze nukleace 1ze obtizné identifikovat. Ho-
mogenni neboli normalni riist je idedlni ptipad, kdy zarodky nerostou na tikor zarodku jinych.
Pokud zihani pokracuje i po ukonceni rekrystalizace, dochazi ke zmenSovani energie v systému.
Celkova plocha hranic zrn se zmenSuje a tim i energie hranic. Vnéj$im projevem je nartist stied-
niho rozméru zrna. V technickych slitinach je rtist brzdén segregovanymi atomy necistot, zejm.
P, As a Sb. Rust zrna je zastaven na kritickém rozmeéru dkr, ktery je dan vztahem

8ry (2.1)
3f°

kde r¢ je polomér Castic a f objemovy podil. Z toho plyne, Ze pro Cisté kovy je nebezpeci hrub-
nuti struktury vétsi, nebot’ objemovy podil necistot je mensi. V nékterych piipadech dochazi po

dyr =

12



ukonceni rekrystalizace ke zhrouceni brzdiciho vlivu dispergovanych ¢éstic, ¢ehoz disledkem
je rychly lokalni narast nékterych zrn. Systém se snazi dospét k rovnovaze snizenim povrchové
energie na hranicich zrn, coz je ozna¢ovano jako abnormalni rist zrn nebo sekundarni rekrys-
talizace. U tenkych plechil se navic objevuje jev nazyvany terciarni rekrystalizace. Jde o rast
zrn na povrchu, kterda maji vzhledem ke své orientaci nejmensi povrchovou energii. Principialné
jde o snizovani celkové volné energie snizenim ¢lenitosti povrchu. [5, s. 3; 6, s. 180; 7, s. 30]

2.1 Deformovany stav

Podminkou nastartovani rekrystalizace je pfitomnost poruch v krystalové mftizi, pficemz za-
sadni roli hraji dislokace. Bodové poruchy nemaji ve srovnani s dislokacemi tak velky vliv na
mechanické vlastnosti a jejich hustota klesa pi1 mensi teploté. Pi nizkych homologickych tep-
lotach jsou z krystalickych materiali schopny plastické deformace pouze kovy; pti vysokych
homologickych teplotach Ize plasticky deformovat i keramiky. Dislokace, zanesené do struk-
tury plastickou deformaci, poskytuji systému pottebnou hnaci silu k uskuteénéni rekrystalizace.

Béhem plastické deformace dochazi kromé generace novych dislokaci také ke klouzani,
ptip. k natd€eni zrn vii€i ose zatézovani tak, Ze roste Schmiduv faktor jednotlivych zrn. Burger-
suv vektor b primarniho skluzového systému se pfitom blizi k ose zatézovani. U bec kovil je
problém slozitéjsi, coz je dano velkym poctem (az 48) skluzovych systému. Disledkem naté-
¢eni zrn je deformacni textura, ktera je vyraznéjsi s postupujici deformaci. [5, s. 11-12]

2.1.1 Energie deformace

Vétsina prace vynalozené na deformaci je pfeménéna na teplo a pouze velmi malé mnozstvi,
pfiblizné 1 %, ziistava uloZeno v materialu ve form¢é deformacni energie. Tato energie je zdro-
jem veskerych zmén vlastnosti deformovanych kovi. Jejimi nositeli jsou bodové poruchy a
dislokace, které vznikly béhem deformace. Mobilita vakanci a intersticii je obvykle vysoka,
takze kromé specialnich ptipadi deformace za velmi nizkych teplot nepfispivaji tyto poruchy
vyznamné K celkové energii. Celkovou ulozenou energii 1ze métit bud’ pfimo kalorimetricky
nebo rentgenovou difrakci nebo neptimo ze zmény fyzikalnich nebo mechanickych vlastnosti.

Dislokace ve svém okoli zptisobuje piesunuti atomu, ¢imz vytvaii napétové pole. Je-li
material homogenni, izotropni elastické kontinuum, ma toto pole Vv ptipadé Sroubové dislokace
ve valcovych soufadnicich tvar [8, s. 68]

_Gb (2.2)
2nr’

Opz = Ozp

kde G je modul pruznosti ve smyku, b velikost Burgersova vektoru a r vzdalenost od dislokace.

Ostatni sloZky tenzoru napéti jsou nulové. Teoretické smykové pevnosti, kterou lze vyjadrit
vztahem [8, s. 14]

Gb G (2.3)

tth = ona = 2’

kde a je miizkovy parametr, je dosazeno, pokud = b. V blizké oblasti dislokace, ktera se ozna-
¢uje jako jadro dislokace, nemutize byt z tohoto divodu pouzit linearné-elasticky piistup. Pouziti
ptistupu je omezeno polomérem jadra dislokace ro, coZ ptiblizné odpovida vzdalenosti, kde de-
formace ptesahuje 10 %. Hodnota ro neni pfesné definovéana a je obtizné ji urcit. Obvykle se
pohybuje v rozmezi [8, s. 69]

7o €< b;4b >; 1y < 1 nm. (2.4)
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V pfipad¢ hranové dislokace je tenzor napéti slozitéjsi, le¢ situace je obdobnd. Dislokace pfi-
spiva celkové energii krystalu hodnotou

Egs =E. +E., (2.5)

kde Ec predstavuje energii jadra dislokace a Ee energii elastické deformace v okoli dislokace.
Ec miize byt vypocitana pomoci molekularni dynamiky nebo ab initio vypoctl a tvofi piiblizné
10 az 30 % celkové energie. Hodnotu Ee 1ze vypocitat linearné elastickym pfistupem ze vztahu
(2.2) pomoci uvahy, Ze energie Ee je rovna praci, kterou je tiecba vykonat pii pfemisténi dvou
¢asti materialu vuci sobé o vzdalenost b. Elasticka slozka energie Sroubové dislokace jednot-
kové délky ma tvar

Gb* r (2.6)
Eescrew = 4_ln -
T 1
Obdobné¢ 1ze odvodit vztah pro hranovou dislokaci

LG @.7)
eedge = 4r1—v) "1y’

kde v je Poissonovo ¢islo daného materialu. Pro smisenou dislokaci plati stejny princip. Rov-
nice (2.6) a (2.7) lze zobecnit na tvar

E, = aGb?, (2.8)

kde o ~ 0,5-1 podle typu, resp. charakteru dislokace. [8, s. 71-73] Energie uloZena v disloka¢ni
struktufe je pfiblizné rovna

ED ~ pEdis . (2-9)

kde p je hustota dislokaci, ktera je dana délkou ¢arovych poruch v objemu. Takto uréena energie
je vztazena na dislokace o jednotkové délce. Deformacni energie pfirozené roste s rostouci plas-
tickou deformaci, kterd generuje nové dislokace. Uvedeny vztah ale plati pouze tehdy, kdy se
napét'ova pole dislokaci vzajemné neovliviiyji, jinak plati pouze ptiblizné. V realnych struktu-
rach se dislokace pohybuji mj. pomoci difuznich mechanismi ,.,kink* a ,,jog* nebo jsou nahro-
madéné v nekteré ¢asti krystalové miize. Celkova energie proto zavisi také na prostredi, ve
kterém se pohybuji, a kuptikladu nejvyssi je v oblasti disloka¢niho ,,pile-up* a nejnizsi v hra-
nicich buné¢né substruktury. [5, s. 18]

K nartstu dislokaéni hustoty dochézi jednak s deformaci, jednak zachycenim mobilnich
dislokaci ukotvenymi dislokacemi a jejich zaclenénim do riznych mikrostruktur. Nartst dislo-
kaéni hustoty dosahuje az péti fadd, pohybuje pfiblizné mezi ~10** m?, coz je stav typicky pro
vyzihany material, a ~10*® m?, coZ je stav typicky pro silné deformovany material. Velikost
deformace je fizena Orowanovym vztahem

Y = pmbl, (2.10)

kde y je smykova deformace, pm hustota mobilnich dislokaci a | stiedni volna draha mobilnich
dislokaci. [5, s. 4, 14]

Privodnim jevem deformace je zména tvaru zrn, coz v diisledku znamené narist plochy
hranic zrn a zvySeni ptispévku energie hranice k celkové energii krystalu. Uvnitt zrn se vytvaii
interni substruktura, kde se ukotvuji mobilni dislokace. Vznikaji rovnoosé ttvary o poloméru
pfiblizn€é 1 pum ohranicené ,,disloka¢nimi zdmi*. Zdi maji bud’ difuzni charakter, a utvary jsou
oznacovany jako dislokacni buiiky, nebo maji ostry ptechod ve formé nizkothlové hranice, kdy
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se hovofi o subzrnech. Vlivem zvySené teploty je tendence ke vzniku téchto struktur vyssi.
Vznik bun¢k/subzrn je podstatou jevu zvaného zotaveni, ktery piedchazi rekrystalizaci. Orien-
tace utvarQ je rizna, coz charakterizuje thel misorientace # mezi jednotlivymi Utvary, resp.
orientani gradient v ramci zrna, ktery vyjadiuje zménu orientace jednotlivych strukturnich
utvarti v zrnu. Jsou-li dislokace usporadany v subzrnech, 1ze uloZzenou deformacni energii Ep
piiblizné vyjadfit pomoci energie nizkouhlovych hranic yig, které jsou tvoreny dislokacemi:

_3viB (2.11)

D~ )

dsub

kde dub je velikost subzrna. Energie uloZena v buiice/subzrnu je pfitom piimo umérna thlu mi-
sorientace podle vztahu

Ko (2.12)

)

E, =~
P dsub
kde K je konstanta vyjadiujici vliv hranice zrna a misorientace a dsup Velikost subzrna. V bu-
néénych substrukturach je situace komplikovana tim, ze se uvnitt bunck jesté¢ mnoho dislokaci
nachazi a hranice bunék nemaji jednolity charakter. Srovnanim vztahu (2.11) a (2.12) vyplyva,
ze uloZend energie roste jednak se zmensujici se velikosti buiiky/subzrna, jednak s rostouci mi-
sorientaci vic¢i sméru deformace. To vede K preferenci urcitych krystalografickych smért pii
jednoosé deformaci. Dillamore a kol. [9] ukazali, Ze pti fixnim sméru valcovani [110] poly-
krystalu Fe zavisi velikost bun¢k na orentaci vzhledem ke sméru valcovani. Z toho plyne, ze
Vv urcitych smérech je uloZzend energie veEtsi; v tomto piipade€ plati nerovnosti

E110 > E111 > E112 > Ei00, (2.13)

kde Enu predstavuje ulozenou energii v zrnech s piislusnou krystalografickou orientaci. To je
pti¢inou vzniku deformacni textury, ktera je podrobnéji popsana v kapitole 2.1.5. [5, s. 17-23]

2.1.2 Mechanismy deformace

Zakladnimi mechanismy deformace Vv technickych kovech jsou skluz dislokaci a dvoj¢aténi a
dulezitym parametrem ovliviiujicim preferovany mechanismus je energie vrstevné chyby.
V kovech s nizkou energii vrstevné chyby je obtizny pfi¢ny skluz, coz omezuje schopnost ma-
teridlu ménit sviij tvar béhem plastické deformace, a tudiz se mize vyskytnout dvojcaténi. Nej-
castéji dochazi ke skluzovému pohybu dislokaci v atomy nejhustéji obsazenych rovinach a
Vv nejhustéji obsazenych smérech krystalu. Skluzové systémy v nejbéznéjsich kubickych mfi-
zich ukazuje Tab. 1.

Tab. 1. Skluzové systémy v fcc a bee miizi.

Prednostni skluzové systémy Roviny Sméry
fcc {111} <110>
bcc {110} <111>
{112} <111>
{123} <111>

Pii zvySenych teplotach se navic mohou aktivovat dalsi systémy, napt. v fcc kovech
roviny {100}, {110} {112} a {122}. V bcc kovech zavisi volba aktivniho skluzového systému
na teploté a prvku, napt. v Zelezu mohou byt za pokojové teploty aktivni vSechny uvedené
skluzové systémy, nejcastéji roviny {110} a {112}, kdezto v drasliku nej€astéji roviny {123}.
Disledkem velkého poctu skluzovych systému a vysoké energie vrstevné chyby v bee miizi je
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deformace skluzem. Skluzové chovani vykazuji rovnéz fcc kovy s vysokou energii vrstevné
chyby, napt. méd’ (=80 mJm2). Je-li energie vrstevné chyby nizka, kov ma tendenci k rozsté-
peni dislokaci a vytvofeni vrstevné chyby. V takovém piipadé je preferovanym mechanismem
deformace dvojéaténi. Sklon k dvoj¢aténi roste s klesajici teplotou deformace a s rostouci mi-
rou deformace.

V hcp miizi je pouze bazalni rovina kompaktni, coz znemoziiuje pticny skluz. Schop-
nost plasticky se deformovat je proto omezena orientaci zatézovani viuci bazalni rovin€. Skluz
Vv ostatnich rovindch je mozné aktivovat teplotou. Preferovanym mechanismem Vv piipadé de-
formace je dvojcaténi.

V polykrystalickém materidlu se kazdé zrno deformuje unikatné, ale pfitom je ovliviio-
vano 1 ostatnimi zrny, coz vede k mikrostrukturni nehomogenité¢ v ramci zrna. Deformacni mi-
krostruktura je ur¢ena mechanismem deformace a zménami orientace. [5, S. 23-26]

2.1.3 Deformace v kovech preferujicich skluz

Deformace je vétSinou heterogenni, a protoZe zrna se vétSinou vzajemné nataceji, vznikd vnitini
usporadani v ramci jednotlivych zrn. Kli¢ovou roli pfi tom hraji dislokace, které mohou zauj-
mout jednu z téchto forem, jak schematicky ukazuje Obr. 1:

neusporadané spleti dislokaci
buriky a subzrna

Taylorova mftiz

deformacni pasy

smykové pasy

Neuspotadana splet’ dislokaci je ¢asta pti nizSich deformacich (¢ < 0,3), v nékterych
kovech netvofticich bunky 1 pfi vysSich deformacich. VéEtsi stupen uspotradani vykazuji bunky a
subzrna, jejichz hranice dislokace vytvafi a které jsou produktem zotaveni. Jednotlivé bunky
jsou oddéleny tzv. incidentalnimi disloka¢nimi hranicemi, které maji ndhodny difuzni charak-
ter. Skupina bun¢k s podobnou krystalografii skluzovych systémi byva uspofadana v pasech,
které jsou odd€leny tzv. geometricky nezbytnymi hranicemi o vyS$i misorientaci nez jednotlivé
bunky. Jsou tvofeny tzv. geometricky nezbytnymi dislokacemi, které svym uspotfadanim zajis-
t'uji misorientaci. Velikost a tvar bunék, resp. bunécnych past a misorientace podél hranic se
s deformaci pfili§ neméni pti deformacich ¢ < 1,5. Butiky se pfi takové deformaci pohybuji mi-
graci hranic a/nebo difuzi atomd, jako strukturni slozka maji pfechodny charakter. Pfi defor-
macich ¢ > 0,3 se uvnitf zrn tvofi tzv. mikrosmykové pésy o Sifce typicky 1-2 pm, které mohou
protinat bunécéné pasy a podél nichz se prednostné zvétSuje misorientace pii naristu deformace.
Jestlize k vytvofeni mikrosmykového pasu dojde, jde o trvaly jev. Pti deformacich ¢ > 1,5 nej-
sou hranice aktivni, nataceji se bunky i mikrosmykové pasy S celym zrnem a oba jevy maji
trvaly charakter. Podobné chovéni vykazuji 1 subzrna, ktera vznikaji anihilaci a preskupenim
dislokaci dislokaci v dislokacni butice a jeji hranici.

Nekteré kovy a slitiny buriky a subzrna netvofi, napft. slitina Al-3%Mg. Ptisada Mg v Al
predchazi dynamickému zotaveni a slitina tak neni schopna vytvaret buniky nebo subzrna. Dis-
lokace v zrnu utvafeji difuzni geometrické hranice mezi jednotlivymi doménami (tzv. Taylo-
rova miiz) s misorientaci 0,5-1°. [5, s. 26-35; 9]

Deformacni pésy jsou oblasti v zrnu s orientaci odliSnou, nez jakou ma ,,ptivodni* zby-
tek zrna. Vznikaji zejména v hrubozrnnych materialech. Na Obr. 1 reprezentuje deformacni pas
oblast B a C, ,,ptivodni* orientaci predstavuje oblast A. Je-1i piechod plynuly, je nazyvan jako
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pfechodovy pas, je-li zména orientace ostra, hovoii se o deforma¢né indukované hranici. De-
formacni pas vznika v diisledku nehomogenni plastické deformace v ramci zrna. K tomu mtize
dojit n¢kolika zptsoby:

i.  jako dasledek lokalnich odli$nosti v deformaci se mohou odli$né ¢asti krystalu jinak

deformovat a mohou se vzajemné pootacet,

ii.  pokud je deformace homogenni, pak jako disledek vybéru odlisnych skluzovych sys-
tému v riznych mistech stejného krystalu mohou byt ¢asti krystalu vii¢i sobé pootaceny,

iii.  je-li pasobici napéti mensi nez velikost nutnd pro homogenni deformaci, mtze dojit
k lokalizaci deformaci a vzajemné rotaci,

iv.  kdyz je krystal orientovan tak, ze pfi piisobeni napéti nerotuje, ale malé odchylky ori-
entace se zacnou pootacet v opacnych smyslech.

Sklon k vytvareni deformacnich past klesa se vzrustajici teplotou. Dulezitym faktorem je i ori-
entace zrna. [9; 10]

Smykové pasy jsou pasové poruchy nekrystalografického charakteru, které protinaji né-
kolik zrn. Vznikaji jako dusledek plastické nestability v rovinach blizkych rovin¢ deformace.
Odpovidaji intenzivnimu smyku v zké oblasti pasu, ktery se objevuje nezavisle na krystalové
struktufe a struktufe zrn. Casto je jev doprovazen poklesem napéti v okoli a s tim spojenym
zmékéenim materidlu. Ve valcovanych materialech se objevuji pod thlem ptiblizné 35° vzhle-
dem Kk roving valcovani, paralelné s picnym smérem. Nékdy (napt. meéd’ pii € > 1,2) se objevuji
Vv koloniich, které sestavaji z paru paralelnich past. Misorientace napti¢ smykovym pasem roste
se vzrustajicim napétim. Tendence ke vzniku smykovych pasi roste, kdyz se snizuje teplota
deformace. [5, s. 44-47]

Splet’ dislokaci

(a)

Deformacni pasy Smykové pasy

Obr. 1. Hierarchické sefazeni mikrostrukturnich poruch zpisobenych dislokacemi. [1, s. 28]
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2.1.4 Mikrostruktura deformovanych dvoufazovych slitin

V technickych slitinach se vétSinou vyskytuje vice neZ jedna faze. Dispergované ¢astice sekun-
darni faze ovliviiuji deformacni chovani materialu, resp. nasledny Zihaci proces. Plisobi jako
efektivni bariéry pohybu dislokaci a spole¢né S nimi ovliviiuji mechanické vlastnosti; napi.
existence koherentnich a semikoherentnich GP zén Cu v duralu je pficinou precipitaéniho vy-
tvrzeni. Castice mohou mit vzhledem k matrici obecnou miiZ o obecné orientaci a ovliviiuji:

e celkovou deformacni hustotu, ktera je urcujici pro hnaci silu rekrystaliza¢niho procesu,

o |okalizaci plastické deformace ve struktufe, coz je urcujici pro vznik nuklea¢nich center
behem rekrystalizace,

e charakter deformace v okoli ¢astice, coz urcuje, zda bude rekrystalizace Casticoveé sti-
mulovana ¢i nikoliv.

Inkluze, popt. precipitaty sekundarni faze s dislokacemi interaguji. Za vysokych homologic-
kych teplot se dislokace mohou ¢astici vyhnout pticnym skluzem nebo disloka¢nim Splhem. Za
nizkych homologickych teplot, kdy nelze vlivem vysokého tfeni miizky uplatnit ani jeden
z téchto mechanismd, dochazi k pieseknuti nebo obteceni ¢astice dislokaci. [5, s. 48]

1. Castici Ize smykové deformovat tehdy, kdyz je dostateéné mala anebo vykazuje znaénou
koherenci s miizi matrice. V takovém piipadé dojde k prichodu dislokace po skluzové
roviné matrice i Skrze ¢astici a k preseknuti. Smykové napéti nutné k preseknuti je tvaru

L (2.14)

ut ™ 2bx

kde r¢ je polomér Castice, ys plosna hustota
energie rozhrani, které vznikne pii pri-
chodu dislokace, b Burgersav vektor dislo-
kace, resp. posun dvou polorovin, které
vznikly preseknutim Castice, vici sobég, a
X je stfedni vzdalenost mezi ¢asticemi. Po
prichodu obecné n ¢astic se polomér Cas-
tice zmensi o nb, takze napéti nutné k pie-
seknuti se snizi. Dusledkem je lokalni geo-
metrické zme&k&eni, coZ znamena preferenci
této skluzové roviny dislokacemi a jejich
nahromadéni. Intenzivni plastickd nebo
cyklicka deformace mohou vést k tomu, Ze
se ob¢ poloroviny uplné oddéli, ptip. se
zmens$i natolik, Ze dojde k rozpusténi. K na-
hromadéni nemusi dojit, pokud je vnéjsi na-
péti tak velké, Ze vede k homogennimu
skluzu. Je-li preseknuta castice nekohe-

rentni s matrici, po pfeseknuti vznikne nové Qpr. 2. Preseknuti precipitatd V' pii Ginaveé
rozhrani, které je nestabilni, ma velkou po- y pikjové sliting Waspaloy. (zobrazeni
vrchovou energii a velky zpeviujici Gi¢inek. pomoci TEM v tmavém poli). [12]

[5,s. 50-52; 11, s. 581-583; 12]

2. Cdstice nelze smykové deformovat tehdy, kdyz je &astice sekundarni faze velka a pro
dislokace neprostupna. Kolem ¢astice se vytvori dislokaéni (Orowanovy) smycky, jak
ukazuje Obr. 3. Skluz je narozdil od mechanismu piesekavani v podstaté homogenni.
Smyc¢ky zvySuji napéti v materialu, ¢imz brani v pohybu dalSim dislokacim a material
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zpeviiuje. Smykové napéti nutné k obteceni je ddno napétim nutnym k prohnuti dislo-
kace mezi dvéma ¢asticemi. Podle [11, s. 581] ma piiblizny tvar

Gb (2.15)

Thow = x

Obteceni Castic, resp. generace novych dislokaci ve smyckach vede ke zvysSeni dislo-
kaéni hustoty, ktera ptimo ovliviiuje energii ulozenou ve struktufe podle vztahu (2.9).
Tato energie je zaroven pivodcem hnaci sily pro rekrystalizaci. Béhem velkych defor-
maci (¢ > 1) ale hodnota energie saturuje, protoze vlivem dynamického zotaveni jsou
nové¢ dislokace anihilovany anebo ukotveny v disloka¢nich buiikéch ¢i subzrnech. Dis-
loka¢ni hustota proto neni oproti jednofazovému materialu vyrazné vyssi. Pokud je ve-
likost buniky/subzrna vyssi nez sttedni vzdalenost mezi ¢asticemi sekundarni faze, pii-
spivaji ¢astice k homogenizaci deformace prostfednictvim sniZzenim misorientace v in-
terni struktufe zrna. Velké ¢astice mohou byt ptivodci vzniku deformacnich a smyko-
vych pasu; v jejich blizkém okoli se matrice plasticky deformuje mén¢ a v jiném smyslu
nez v okoli. [5, s. 54-57; 11, s. 579-581]

& & &
& & &

Obr. 3. Mechanismus obte¢eni a tvorba prizmatickych smycek. [11, s. 580]

Ptechod mezi pfeseknutim a obteCenim urcuje maximalni moznou mez kluzu dvoufa-
zového materidlu. Tomu odpovidé ur€ita kriticka hodnota poloméru ¢astice rkrit, pfi némz plati

Tcut = Thow - (2-16)

Z hlediska zpevnéni materialu disperznimi ¢asticemi je proto rkrit nejlepSim polomérem ¢éstice,
nebot’ mu odpovida maximalni hodnota meze kluzu. Gerold a Haberkorn [13] uvadi, ze kriticky
polomér Castice je priblizné roven

b (2.17)

kde J je parametr nesouladu® mezi ¢astici a matrici. Preferovany mechanismus zélei jednak na
velikosti Castic, jednak na mitfe koherence vyjadiené nesouladem miizovych parametrii. Ros-
touci Castice (s nemeénici se koherenci) se po dosazeni kritického poloméru (~20 nm) zac¢ne
deformovat Orowanovym mechanismem, nebot’ energie nutna pro pieseknuti ¢astice dale roste
S polomérem castice, jak ukazuje vztah (2.14). Dalsi hrubnuti precipitatu zptisobi narust stiedni

! Nesoulad — misfit — charakterizuje koherenci rozhrani. Uréi se podilem rozdilu obou mfizek a miizkového para-
metru matrice.
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vzdalenosti ¢astic a pokles napéti potfebného k obteceni Castice; u precipitacné vytvrditelnych
slitin se hovoii o piestarnuti.

Smiylkove napéti t

pifesekavani obteceni

[krit

0 Polomér &asticer

Obr. 4. Preferovany mechanismus v zavislosti na poloméru ¢astice. Podle [6, s. 585].

Orowanovy smycky, které se tvoii kolem pevnych velkych castic sekundarni faze, zpt-
sobuji vyrazny lokalni nartst napéti v oblasti, kterd byva oznacovana jako deformacni zéna
Castice (dale jen ,,PDZ* z angl. ,,particle deformation zone*). K relaxaci plastické deformace
dochazi mechanismy, jak ukazuje Obr. 5. Utvaii se primarni prizmatické dislokaéni smycky,
které maji niz$i energii nez Orowanovy smycky a stejné Burgersovy vektory jako klouzajici
dislokace. S rostouci deformaci a zvétSujici se ¢astici vznikaji komplexnéjsi disloka¢ni struk-
tury; nejprve se formuji sekundarni prismatické dislokace s obecnymi Burgersovymi vektory,
pozdéji dochdzi k rotaci mfizky. PDZ se vyznacuje vysokou energii a mize tak slouZzit jako
vhodné misto pro nukleaci novych zrn pfi rekrystalizaci — v takovém piipad¢ se hovoti o ¢asti-
cemi stimulované nukleaci. Podminky v PDZ ovliviiuji i1 velikost zrna a texturu po rekrystali-

zaci. [5, s. 57-63]

10°}
Rotovana oblast Distortovana oblast

sekundarni
dislokace

% 10%}+ primémi Mg
prizmaticke
smycky
\

Orowanovy

smy¢ -
yeky deformace Castice

10 F

0 0.1 0..2 (T.3 0.4
Smykova deformace

a) b)

Obr. 5. a) Mechanismy deformace v PDZ jako funkce deformace a normalizované¢ho poloméru
Castice. [1, s. 59] b) Schéma PDZ [1, s. 63]
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2.1.5 Vliv vméstkii na plasticitu

Pti primyslové vyrobé oceli aj. technickych slitin je piitomnost nekovovych vmeéstkli nevyhnu-
telna. U oceli se jedna zejm. o oxidické a sulfidické vméstky, které jsou produktem metalurgic-
kych reakci pfi vyrobé materidlu. VéEtSinou je pritomnost viéstkli nezadouci, nebot” vede ke
zhorSeni mechanickych vlastnosti. U automatovych oceli je tomu naopak; pritomnost vméstka
MnS je vyhodna z hlediska obrobitelnosti — material tvofi drobivou tfisku, obrobitelnost je
snadnd. Obrobitelnost se zlepSuje legovanim nizkotavitelnymi prvky Pb, resp. Bi, které tvofi
obalky vméstki MnS, zlepsuji lubrikaci, a umoziuji tak aplikaci vy$8ich feznych rychlosti. [2]

Vmeéstky maji obecnou miiz vic¢i matrici, vétSinou i $patnou kohezi a s dislokacemi
Vv matrici nereaguji. Pro dislokace jsou nepiekonatelnou piekazkou, a proto v okoli vmeéstku
vzniké ,,pile-up* dislokaci, tedy neuspotadané nakupeni. To je pfi¢inou lokaln¢ zvySeného na-
péti, které blokuje dalsi pohyb dislokaci, material zpeviiuje a vyCerpava se jeho plasticita. Tim
se zvysuje interakce mezi vmeéstkem a matrici; dilezitymi Ciniteli jsou tvrdost a modul pruz-
nosti vméstku i matrice. ,,Vmeéstky o vysokém modulu pruznosti by mély ptisobit mensim uc¢in-
kem na koncentraci napéti nez vimeéstky s niz§im modulem E.“ [14, s. 88]

Vliv viméstku na vlastnosti materialu je silné zavisly na morfologii. Rozlisujeme né¢kolik
typt viméstkl podle klasifikace Simse a Dahla upfesnéné Buzkem:

e |. typ — vznika typicky v neuklidnénych, polouklidnénych, resp. ve Spatn¢ dezoxidova-
nych ocelich, jde o tvafitelny, ndhodné rozmistény kulovity konglomerat oxidt Fe, Mn,
Si a sulfidd Mn,

e |l. typ — vznika typicky v nizkouhlikovych uklidnénych ocelich s vysokym obsahem Al
(vice nez 0,0025 hm%), jde 0 propojenou ,,chobotnicovitou® sit’ MnS, ktera se na me-
talografickém vybrusu jevi jako fetizky v mezidendritickych prostorach,

e |ll. typ — vznika typicky v uhlikovych uklidnénych ocelich, jde o hrubé, netvatitelné a
hranaté, ndhodné¢ rozmisténé oxidy s obalkami MnS,

e IV.typ — vznika v uklidnénych ocelich s velkym piebytkem dezoxida¢niho ¢inidla, jde
o netvaritelné shluky oxida a sulfidli o priméru v fadu stovek um.

Z hlediska vlivu na vlastnosti oceli jsou nejhorsi vméstky II. typu. Segreguji v meziden-
dritickych prostorach a jsou pficinou mezidendritickych lomu. Jsou velmi dobte tvafitelné, je-
jich tvafitelnost je vyS$i nez tvaritelnost matrice — to je pficinou poklesu razové houzevnatosti
a tranzitni teploty u feritickych oceli. Negativné ovliviiuji i plasticitu, nebot’ snadno propojuji
trhliny v misté kréku. Mensi vliv na houzevnatost maji vmeéstky III. typu, které jsou netvafi-
telné. Vmestky IV. typu jsou pticinou povrchovych vad pfi valcovani tenkych plechti. Nejmensi
vliv na mechanické vlastnosti maji vméstky I. typu. ,,Idedlni* z hlediska plasticity je kulovity
tvar vimestki. Plasticita vméstku je ovliviiovéana jeho ,,Cistotou® — pfitomnosti dalSich sloucenin.
Dusledkem je zdanlivy rozpor, kdy ¢isty MnS II1. typu je nejplasti¢téjsim typem, kdezto MnS
I. typu je typem nejméné plastickym, coz odporuje vyse popsané klasifikaci, ktera uvazuje pii-
tomnost kiehkych, netvatitelnych oxidu. Plasticita MnS roste s poklesem teploty, plasticita oxi-
dickych vméstkii s poklesem teploty klesa. Uinek vméstkil na vlastnosti oceli je nejvyrazngjsi
u vysoce pevnych oceli s nizkou plasticitou. [14, s. 46, 88; 15, s. 20-24]

Zasadni vliv na typ vmé&stku v oceli m4 kvalita provedené dezoxidace a chemické slo-
zeni dezoxidacniho ¢inidla. Modifikaci oceli silnym dezoxida¢nim ¢inidlem (Ca, prvky vzac-
nych zemin) Ize pfeménit vmestky na typ .b. Vznikaji komplexni kulovité vmeéstky — oxisulfidy
Ca, Mn a Al. Typ Lb je nejvhodnéjsi z hlediska houzevnatosti a tranzitniho chovani oceli, neni
vhodny z hlediska inavovych vlastnosti. V materialu primyslové Cistoty se vzdy vyskytuje né-
kolik typi vméstka.
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Béhem tvareni se velikost a morfologie vméstkii méni. Vméstky se, jsou-li tvarné, us-
mémi do Fadkt. Radkovitost zpisobuje zesileni anizotropie vlastnosti — ve sméru kolmo na
tvareni miize hodnota razové houzevnatosti dosahovat jen 50 % hodnoty ve sméru tvareni. Ani-
zotropii vlastnosti Ize ¢astecné potlacit tepelnym zpracovanim a zejména zvySenim mikrocis-
toty oceli, zejm. desulfuraci. Na Obr. 6 je schematicky znazornén vliv valcovani na rizné druhy
vméstku. [15, s. 21-22; 16, s. 3-9]

Odlisna tvafitelnost a tepelna roztaznost vimeéstkli a matrice vede k pfitomnosti zbytko-
vych napéti v soustave. ,,0Obtékani vmeéstkli matrici pii tvareni je jednodussi v pripad¢ vétSich
vméstkl. Zbytkova napéti jsou pri¢inou vzniku trhlin, pfip. dutin, které se v zavislosti na lokal-
nich podminkach mohou §ifit nestabilné. ,,Pii podélném valcovani, kdy prevazuji tlakova na-
péti, 1ze do jisté miry piedpokladat uzavieni dutin a mikrotrhlin v okoli vmeéstku.” [14, s. 51]
Pti valcovani trub pfevazuje stav tiios¢ho tahového napéti a hrozi propojeni dutin, resp. tvorba
trhlin. Z dtivodu lokalné zvysené energie v matrici je okoli vmeéstku vhodnym mistem k nukle-
aci rekrystaliza¢nich procest. ,,Nehomogenita plastické deformace se nejvice projevi u velkych
ostrohrannych vmeéstka.* [14, s. 88]

,»Zvlastnim pfipadem programové mikrocistoty oceli je vyroba automatovych oceli.
Dobra obrobitelnost oceli je podminéna vyskytem méné soudrznych mist v oceli. Pokud je za-
mérné vyvolavana vméstky, pak je optimalni nepfilis tvrdy vméstek soudeckového tvaru. In-
tenzifikace obrabécich procesti ma pozadavky protichtidné pozadavkiim zvySeni mechanickych
vlastnosti ocelové soucasti.“ [14, s. 52] Obrobitelnost je zvySovana jednak snizovanim plasti-
city MnS modifikaci na méné plasticky typ, jednak sniZovanim tvrdosti oxidi. V automatovych
ocelich (neuklidnénych Si) se vyskytuji vméestky podobné jako v polouklidnénych ocelich, je-
jich rozlozeni je nerovnomérné. Jde predevsim o vmeéstky I. typu. [14, s. 150]

pred po valcovani
valcovanim % kavity
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Obr. 6. a) Tvrdy vmeéstek za podminek valcovani. b) Tvrdy vmeéstek rozlomeny béhem
valcovani. ¢) Uspotadani klastru vmeéstkli v fadky. d) Vmeéstek slozeny z tvrdych krystald v
mekké matrici. ) Mékky vméstek za podminek valcovani. [16, S. 4]
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2.1.6 Deformacni zpevnéni a textura

Generace novych dislokaci pii tvaieni zvySuje napéti v materialu. Dislokace vzajemn¢ intera-
guji a omezuji se v pohybu. K dalsi plastické deformaci je proto nutno zvysit napéti. Tento jev
je nazyvan jako deformacni zpevnéni. Priivodnim jevem je anizotropie a zména makroskopic-
kych vlastnosti; zvySeni meze kluzu, snizeni taznosti. Po dosazeni pevnosti material zmékcuje
vlivem lokalizace plastické deformace v krcku.

Smykové napéti potifebné pro pohyb dislokaci roste s disloka¢ni hustotou podle vztahu
T =10+ aGb,/p, (2.18)

kde 10 je napéti potfebné pro pohyb dislokace bez ptitomnosti dalSich dislokaci a a je bezroz-
mérny parametr s hodnotou mezi 0,3 a 0,6. Hustotu a distribuci dislokaci je obtizné urcit v za-
vislosti na stupni deformace, protoze neni mozné urcit historii pohybu dislokaci. Problém je
navic velmi citlivy na chyby v krystalové struktufe a teplotu. Jednotna teorie deformacéniho
zpevnéni proto chybi; rizné teorie piedstavili napi. Taylor, Seeger a Kuhlmann s Wilsdorfem.

Deformacni zpevnéni Ize, jak je ukdzano na schematickém diagramu smykové napéti—
smykova deformace pro monokrystal fcc na Obr. 7, rozdélit do 3 fazi:

1. fdze se vyznaluje jednoduchym sklu-
zem nejvhodnéji orientovaného skluzo- i
vého systému vzhledem k vnéjSimu za-
tizeni, deformacni zpevnéni je slabé.

2. faze se vyznaluje aktivaci konjugova-
ného skluzového systému; dislokace
klouzou v riznych systémech (,,dislo-
kacni les*), interaguji a skluz je obtiz-
néjsi. Dislokace primarniho skluzového
systému se hromadi a zvySuji vnitini
napéti. V polykrystalu dochazi k nata-
¢eni zrn. Deformacni zpevnéni je velké.

3. faze se vyznacuje stale CastejSim pfic-
nym skluzem a ¢aste¢nou anihilaci dis- O
lokaci, kterd zpomaluje narist dislo-
kac¢ni hustoty. Material ma tendenci
tvofit bunécnou strukturu, popt. sub- Obr. 7. Schematicky diagram smykové na-
zma a deformaéni zpevnéni se zmen- Peti-smykova deformace ukazujici faze de-
Suje. Jev byva oznadovan jako dyna- formacniho zpevnéni. [4,s. 206]
mické zotaveni. [8, s. 237-242]

Smykové napeti

a
(]

Smykova deformace

Schéma piedstavené na Obr. 7 neni obecné platné pro vSechny materialy. V kovech s bcc struk-
turou neni ptitomna 1. faze, protoze v bce miizi dochazi k aktivaci vice nez jednoho skluzového
systému ihned po dosazeni kritického smykového napéti v zrnu. V kovech s hcp strukturou,
pokud jsou tvarné, byva naopak piitomna pouze 1. faze, protoZe v hep miiZi nelze obvykle
aktivovat vice nez jeden skluzovy systém.

V technické praxi ale k Cist¢ deformacnimu zpevnéni nedochazi. Napt. pii véalcovani
hraje dileZitou roli zmenSeni hranice zrna. U¢inky riznych zpeviiovacich mechanismil nelze
jednoduse secist. Jisté feseni nabizi napt. Huskins a kol. [17]
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V polykrystalickém materialu se pfednostné deformuji zrna, ktera dosahla podle Schmi-
dova zakona kritického skluzového napéti

Ty = 0y COS P cos A, (2.19)

kde oo je tahové (tlakové) napéti odpovidajici mezi kluzu, ¢ Ghel mezi zatizenim a normalou
skluzové roviny a A thel mezi zatizenim a smérem skluzu. Rovnici (2.19) Ize zjednodusit na

To = Moy, (220)

kde m je Schmidiv faktor. Ten nabyva maximalni hodnoty 0,5 pti ¢ = 1 =45°. Skluz proto po
vycerpani elasticity materialu nejprve nastane ve vhodné orientovanych zrnech polykrystalu
s maximalnim Schmidovym faktorem. Mén¢ vhodné orientovana zrna se zacnou natacet tak,
aby se jejich Schmidav faktor zvysil. To je pfi¢inou vzniku piednostni krystalografické orien-
tace v polykrystalickych agregatech pii deformaci, coz byva ozna¢ovano jako deformacni tex-
tura. [11, s. 369-386]

Dilezitou roli hraje textura pii rekrystalizaci, kdy obvykle dochéazi k diskontinualni
nukleaci novych zrn v oblastech s uréitou krystalografickou orientaci. Orientace okolnich
strukturnich jednotek ovliviiuje rast zarodku, takze textura se objevuje i v rekrystalizované
struktufe — hovofi se o rekrystaliza¢ni textufe.

Malokdy se v praxi stane, ze by deformacni struktura byla uniformni naptic¢ tloustkou
deformovaného télesa. Nejcastéji je pritom uvazovano valcovani jako typ deformace; vliv maji
zejm. technologické parametry geometrie valcovani a tfeni. Gradient textury l1ze zvysit volbou
mensiho poloméru valci vélcovaci stolice, homogenitu zvysit lubrikaci tvafeného materialu.
Dalsi faktory ovliviiujici deformaéni texturu, resp. jeji intenzitu jsou:

e teplota deformace, vyznamna z divodu potencialné vyssiho sklonu k dynamickému
zotaveni, zvySeni homogenity deformace nebo aktivace novych skluzovych systémd,

e velikost zrna, podle Lee a Duggana [18] ma hrubozrnny material vétsi sklon tvofit
deformacni pasy, coz nejspis zpomaluje postup textury pii deformaci,

e smykové pasy, mohou zapfi¢init rotaci materialu okolo pti¢ného sméru vii¢i valcovani,
¢imz mohou ovlivnit intenzitu textury,

e Cdstice sekundarni faze, jez jsou zajimavé vuci textufe z hlediska velikosti, objemo-
vého podilu a pevnosti. Disperze malych castic vede ke zvySeni meze kluzu, ale niz-
kému deformacnimu zpevnéni a ke sklonu tvofit smykové pasy, zatimco u velkych
¢astic oslabuje texturu PDZ; vliv PDZ je relativné nevyznamny az do objemového
podilu 30 % ¢astic v zakladni matrici. [5, s. 67-83]

Klasickym kvalitativnim zptisobem zobrazeni deformacni textury jsou polové obrazce.
Novéji se pouzivaji tzv. distribucni funkce orientace, ktera poskytuje komplexnéjsi informace
o textufe. Dale I1ze vyuzit zobrazeni misorientaci v Eulerové prostoru nebo na inverznim poélo-
vém obrazci. Kvantitativni informace poskytuje napt. rentgenova nebo neutronova difrakce,
hluboké leptani nebo dnes asi nejpouzivanéjsi metoda EBSD (z angl. ,,electron back-scattered

diffraction®) — principialné zalozené na difrakci zpétné€ odrazenych elektrond. [5, s. 527-537]

2.2 Hranice zrn a jejich mobilita

Hranice zrn je porucha v polykrystalickém materialu, ktera oddéluje dvé oblasti krystalogra-
ficky, fazoveé nebo chemicky odlisné — zrna. Pro pohyb dislokaci ptedstavuji neptekonatelnou
prekazku. Hranice zrna proto piispiva ke zpevnéni materialu, a to podle Hall-Petchova vztahu.
Geometrie hranice je dana nejmensi rotaci, kterou musi rovina rozhrani podstoupit, aby se
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krystaly oddélené rozhranim staly koincidentnimi. Tento thel je nazyvan (thel) misorientace.
Za béznych podminek (atmosféricky tlak, pokojova teplota) ma hranice zpravidla staticky cha-
rakter, tepelnou aktivaci se ale mize zac¢it pohybovat. Hranice zrn se déli na nizkothlové a
velkotihlové hranice zrn.

2.2.1 Nizkouhlové hranice zrn

Nizkouhlové hranice zrn jsou tvofeny pravidelnou siti dislokaci. Dislokace se tak uspotadavaji
proto, ze se snizuje energie jejich konfigurace. Energie nizkotuhlové hranice zrn jednotkové
plochy je pfimo umérna misorientaci 8 podle vztahu, ktery odvodili Read a Shockley [19]:

Ga (2.21)

m)9(1‘1—1n9),

Yip ® (
kde a je miizkovy parametr, v Poissonovo ¢islo a A = 0,23 je hodnota zavisla na energii atomu
kolem dislokace. Nékdy se vztah (2.21) uvadi v normalizovaném tvaru vaci 6m, C0Z je uhel
odpovidajici pfechodu mezi nizkothlovou a velkothlovou hranici (~15°) a energii ym pfi tomto

uhlu misorientace
7] 7] 2.22
VLB=Vma(1_lna)' ( )

Se zvysujici se misorientaci energie vztazend na hranici zrn sice roste, ale mérné energie na
dislokaci klesa, jak ukazuje Obr. 8a). Z pohledu dislokaci je proto poloha v hranici energeticky
vyhodna. Uméra plati pouze pii malé misorientaci, od uréité kritické hodnoty ~15° je situace
komplikovéana faktem, Ze se jadra dislokaci ptekryvaji. Z toho divodu je thel 15° zpravidla
povazovan za limitni k odliSeni nizkotthlovych a velkothlovych hranic. Malouhlové hranice
jsou dvojiho typu:

a) symetrické sklonové hranice (,,tilt*), tvotené hranovymi dislokacemi s jistou pravidel-
nosti rozmisténi, krystaly jsou vii¢i sobé pootoceny kolem osy leZici v roviné rozhrani,

b) zkrutové hranice (,, twist*), tvofené Sroubovymi dislokacemi, krystaly jsou vzajemné
pootocené kolem osy kolmo na rovinu rozhrani.

P =913 3119
, . - 111 I
energie hranice r.‘E
H
£ 500
9 8
Z E
= 2
energie na B
dislokaci E
s i
o 2 4 & 8 10 0 40 80 120 160
a) Misorientace [°] b) Misorientace [°]

Obr. 8. a) Schématicky diagram zavislosti energie nizkothlové hranice zrn a energie vztazené
na dislokaci na misorientaci. [5, s. 96] b) Energie hranice zrn jako funkce misorientace v Al.
[20, s. 38]
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2.2.2 Velkouhlové hranice zrn

Velkouhlové hranice zrn nejsou z hlediska struktury do dnesni doby dobie prozkoumany. Mo-
deluji se sitovim koincidenénich bodil, coz jsou body spole¢né pro oba sousedici krystality.
Pevnost hranice je tim vétsi, ¢im vétsi je hustota koincidencnich bodt. Energie atomt, které
lezi v rozhrani mimo sit’ koinciden¢nich bodd, je vétsi nez energie atomt lezicich v koincidenc-
nich bodech. Hustota koinciden¢nich bodii se vyjadiuje parametrem 2, ktery se ur¢i podilem
hustoty obecnych uzlti miiZze a hustoty koinciden¢nich bodi v rozhrani. ,,Je-li Z velké, tikame,
7e je rozhrani obecné ¢i nahodné.“ [20, s. 37] Parametru 2 je pfimo umérna hustota energie
rozhrani. Energie velkotuhlové hranice je obecné nezavisla na misorientaci, jak ukazuje Obr,
8b). Pokles energie odpovidajici & = 3 je nejspi$ dan vznikem koherentni dvojcatové hranice.
[5,s. 91-102; 20, s. 35-37]

2.2.3 Migrace hranic zrn

Migrace hranic zrn hraje kli¢ovou roli v zihacich procesech za studena valcovanych dilct. Mi-
grace nizkouhlovych hranic se objevuje pfi zotaveni a nukleaci rekrystaliza¢nich zarodk, mi-
grace velkothlovych hranic v nasledné primarni rekrystalizaci. Mechanismy migrace maji di-
fuzni charakter a zavisi na struktufe hranice dané misorientaci a rovinou rozhrani, dale na tep-
loté a silach plsobicich na rozhrani. Nezanedbatelny vliv maji také atomy piisadovych prvki a
vakance. Teorie a mechanismy migrace nejsou jednozna¢né objasnéné a nameétené vysledky si
mnohdy protifeci.

NaruSeni atomového uspotfadani na hranicich zrn poskytuje volny prostor pro atomy
primési, které difunduji z energeticky méné vyhodnych substitu¢nich nebo vakantnich poloh.
Je-li rychlost migrace rozhrani nizka, ,,stihd* atom ptimési difundovat spolecné s hranici a zté-
Zuje jeji postup. Vliv piimési je omezen, je-li migraci rozhrani rychlejs$i nez rychlost difuze
ptimési. Pfikladem takového jevu je rekrystalizace. Rychlost pohybu hranice zrn, tedy piirastek
rozméru zrna za jednotku ¢asu, je dana vztahem

Veg = PeeM , (2.23)

kde pes je napéti pusobici na plochu hranice a M mobilita hranice zrn. Mobilita hranice zrn je
teplotné zavisla a je ur€ena Arrheniovym vztahem

(2.24)

kde Mo je preexponencialni faktor, Qm aktivacni energie spojena s tepelnou aktivaci atomu -
dicich pohyb rozhrani, R univerzalni plynova konstanta a T teplota. [5, s. 121-124; 21]

2.2.3.1 Migrace nizkouhlovych hranic zrn

Nizkouhlové hranice migruji diky své dislokacni povaze Splhem a skluzem dislokaci. Mobilita
rozhrani je ovliviiovana pozitivn¢ teplotou a misorientaci; podle Bainbridge a kol. [22] kdyz
misorientace roste, dislokace v rozhrani se dostavaji bliz k sob¢, ve zmensovaném zrnu vznikaji
vnitini napéti, ktera ptisobi proti dal§imu pohybu rozhrani a mobilita klesa.? Naproti tomu Hu-
ang a Humphreys [23] namé¥ili trend rostouci mobility se zvysujici se misorientaci.® Aktivaéni

2 Testovano S nizkymi thly misorientace 6 < 2°.
3 Testovano pfi 2,5° < 6 < 6°.
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energie potfebna k migraci nizkouh-
lové hranice je podle Sun a Bauera
[21] piiblizné konstantni a rovna
energii potiebné k samodifuzi, coz
odpovida disloka¢nimu S$plhu a pii-
blizné€ o 1,5-2krat vétsi nez aktivacni
energie velkouhlové hranice zrn*, na-
opak Huang a Humphreys [23] namé¢-
fili narast aktivaéni energie se zvysu-
jici se misorientaci do ~15°, nasledo-
vany saturaci na konstantni hodnotg.> .
Vysvétlenim muze byt, ze pii rozdil-
nych podminkach experimentti (ma-
terial, teplota, aplikované zatizeni) se n -
uplatiiovaly  rtizné mechanismy. 0 Misorientace
Podle zde uvedenych experimentt
[21; 22; 23] lze vyslovit hypotézu,
znazornénou schematicky v diagramu
mobilita—misorientace na Obr. 9. Pii velmi malych hodnotach misorientace 6 — 0 je dominant-
nim mechanismem $plh dislokaci, okolo 8 = 2° se nachdzi minimum, kdy se pravdépodobné
vlivem zmenSeni rozestupli mezi dislokacemi zvysi mnozstvi vakanci, coz umozni snadnéjsi
S$plh dislokaci; dale je d&j fizen difuzi atomu pfes rozhrani. Difuze je pfedpokladdna jako za-
kladni mechanismus i Vv ptipad¢ migrace velkothlovych hranic, nicméné ty jiz jsou nezavislé
na velikosti misorientace. Vzhledem K odlisnosti testovanych materialt lze piedpokladat, ze
roli v chovani hranice mohou hrat i piisadové prvky. [5, s. 124-134]

Mobilita

Obr. 9. Schématicky diagram vlivu misorientace na
mobilitu rozhrani. [1, s. 134]

2.2.3.2 Migrace velkouhlovych hranic zrn

Migrace velkouhlovych hranic se uskutec¢iiuje nékolika mechanismy: pieskoky atomu pies roz-
hrani, migraci poruch rovinného rozhrani, jako jsou vystupky a ,,schody* zvysujici kiivost po-
vrchu, bezdifuznim smykem (pfi bezdifuznich fazovych preménach), ptip. kombinaci se sklu-
zem dislokaci. [5, s. 122—-135] Pribéh zavislosti aktiva¢ni energie a mobility na misorientaci
nema jednoduchy tvar; 1 pfi vysokych teplotach se objevuji pfechodové hodnoty, kde se hod-
noty diskontinuélné zméni nebo se zacnou odliSovat od predchoziho trendu, jak uk4zala Mak-
simova a kol. [24] Divodem pro to mohou byt zmény ve struktufe hranice, kde body koinci-
dencni sité¢ nebo uspotfddané hranice se mohou stat neuspofadanymi, a proto ztrati své vlast-
nosti. Podle Gottsteina a Shvindlermana [25, s. 226—228] jsou nahlé zmény trendu dusledkem
existence specialnich, napt. dvoj€atovych hranic; vysoce koherentni dvojcatova hranice ma niz-
kou povrchovou energii, a tudiz je obtizné ji ,,pfinutit* k pohybu — mobilita je nizka. Segregace
pfimési na hranicich je navic zavisla na orientaci. Pfi urcitych thlech mezi krystaly, kdy k se-
gregaci nedochazi nebo je oslabena, neni pohyb hranice brzdén cizimi atomy a mobilita je tudiz
vys$$i. Vyznamny vliv ma i teplota, kterd snizuje aktivacni energii. VIiv mé nejspis 1 na volbu
preferovaného mechanismu. Jednotny kvantitativni model ozfejmujici migraci velkotthlovych
hranic nebyl dodnes pfedstaven.

4 Testovano pfi 6 < 30°.
® Testovano pfi 2,5° < 6 < 20°.
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2.2.3.3 Migrace trojnych stykii zrn

VIliv na rovnovahu a migraci hranic zrn maji i mista trojnych, pfip. ¢tvernych styku zrn. Jsou-
li uhly mezi hranicemi v tomto bodé obecné a energie hranic pfiblizn€ stejné, trojny bod neni
Vv rovnovaze; té lze docilit, pokud budou thly mezi hranicemi 120°. Hranice zrn jsou proto
nuceny se zakiivit, souc¢asn¢ se snazi minimalizovat svou plochu, a tak dojde k migraci rozhrani
smérem k rovnovaze, tedy tak, aby thel mezi hranicemi byl 120°. Pfi obecnych energiich hranic
je princip stejny, jen uhel je odliSny v zavislosti na energetické bilanci v misté trojného styku.
[5, s. 166,194] Protasova a kol. [26] ukazali, ze teplotni zavislost mobility hranic a trojnych
stykl je odliSna. Aktivacni energie je pfitom dvakrat vétSi nez aktivacni energie samodifuze.
Protasova a Sursaeva [27] dale ukazaly, Zze vyznam mobility trojnych stykt hranic je vyssi, je-
li velikost zrna mala. Jev ma proto vyznam zejména ultrajemné a nanokrystalické materidly.

2.3 Zotaveni

Zotaveni odpovida strukurnim zménam, kterymi se deformovana soustava snazi dospét k rov-
novaze. Postup zotaveni je schematicky zobrazen na Obr. 10. Ze spleti neuspotfadanych dislo-
kaci se utvoii dislokacni butiky, v nichz dochazi k anihilaci dislokaci, dal§im uspotadanim dis-
lokaci vzniknou stabilnéjsi subzrna, kterd mohou rist. Jev je ale vyrazné zavisly na nékolika
faktorech, jako mikrostruktura zihaného materialu, stupen a teplota deformace a teplota zihani.
Ne vzdy se proto musi vSechny faze objevit. V nékterych pfipadech se material zacne zotavovat
jiz béhem deformace; v takovém piipadé se hovoii o dynamickém zotaveni. Zotaveni je stejné
jako rekrystalizace jev fizeny uvolfiovanim ulozené deformacni energie a rekrystalizaci pied-
chazi; nastane-li rekrystalizace, k zotaveni jiz nedochazi, nebot’ rekrystalizace vede ke stabil-
néjSimu stavu soustavy. Hnaci sila rekrystalizace je béhem zotaveni oslabovana, a proto je zo-
taveni vyznamnym jevem z pohledu vlivu na rekrystalizaci. Pfesnou hranici mezi obéma feno-
mény je ale obtizné ur¢it.

Z hlediska mikrostruktury je zména pfili§ mala na to, aby se dala postihnout optickou
mikroskopii. Zpravidla se proto zkouma zména nekteré fyzikalni nebo mechanické vlastnosti.
Vzhledem k endotermnimu charakteru® jevu vhodnou metodou, ktera slouzi k postihnuti pod-
minek, kdy k zotaveni dochazi, je diferencidlni skenovaci kalorimetrie (dale ,,DSC*). Jev se
projevi také zménou hustoty a elektrické vodivosti, z mechanickych vlastnosti se zkouma sou-
vislost makroskopické meze kluzu a tvrdosti s mikrostrukturou.

Rozsah zotaveni je pfimo zavisly na krystalové struktufe materidlu a na deformaci.
Kovy s hep strukturou, které nejsou zpeviiovany sekundarnim, piip. nékterym dalSim skluzo-
vym systémem, jsou schopny tplného zotaveni struktury. Totéz plati pro kubické kovy zpev-
néné pouze v 1. fazi. Pokud jsou ale krystaly v 2., resp. 3. fazi deformacniho zpevnéni, rekrys-
talizace miize zacit diive, nez dojde k pozorovatelnému zotaveni. Podil struktury, kterd se miize
zotavit, je tmérny podstoupené deformaci, coz nemusi platit tehdy, kdy rekrystalizace zotaveni
,predbéhne®. V kovech s nizkou energii vrstevné chyby je $plh obtizny a pfed rekrystalizaci
probiha pouze kratké zotaveni. Naopak je-li energie vrstevné chyby v daném kovu vysoka, Splh
je snadny a zotaveni pred rekrystalizaci je rozsahlé. Vliv maji i atomy piimési, které mohou
ukotvit pohyblivé dislokace, a tim brzdit zotaveni, anebo mohou ovlivnit koncentraci a mobilitu

® K aktivaci procesu, resp. k aktivaci pohybu rozhrani, je nutno dodat teplo podle rovnice (2.24), teplo je spotie-
bovano na tvorbu novych povrch.
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vakanci tak, Ze Splh, potazmo zotaveni jako proces je snazsi. Dal§im faktorem je teplota Zihani;
pii vysSich teplotach je dosazeno vyraznéjsiho zotaveni struktury. [5, s. 169-174]

A

(a) Splet’ dislokaci

(c) Anihilace dislokaci (d) Utvateni subzrn
uvnitt bunék

(e) Rist subzrn
Obr. 10. Schématické zobrazeni fazi zotaveni. [1, s. 170]

2.3.1 Kinetika zotaveni

Snizovani deformacni energie béhem zotaveni je dosahovano dvéma dil¢imi pochody: anihilaci
dislokaci a pteskupenim dislokaci do stabilnéjSich utvart. Nemusi jit nutné o dva navazujici
dgje, ale mohou se vyskytnout soucasné a vzajemné si konkurovat. K anihilaci mtiZe dojit, maji-
li dvé dislokace Burgersovy vektory opaéného znaménka. Jsou-li takové dislokace’ na stejné
skluzové rovinég, k anihilaci postaci skluz. Takovy jev se miZe objevit i pfi nizké homologické
teploté a vede k dynamickému zotaveni. LeZi-1i ale dislokace na riznych skluzovych rovinach,

" Této konfiguraci se k4 dislokaéni dip6l.
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k anihilaci mtize dojit kombinaci $plhu a skluzu. Jelikoz $plh dislokaci je tepelné aktivovany
proces, vyskytuje se za vysokych homologickych teplot. K anihilaci a zaniku disloka¢niho di-
p6lu dochézi podle vztahu
AXgipor €1 (2.25)
dt Xdipol

kde Xdipol je vzdalenost mezi poly dislokac¢niho dipdlu a ¢1 konstanta. Zména dislokacni hustoty
je dana vztahem
ap _ _ . 2
dt 2h=
kde c2 je konstanta. Vztahy (2.25) a (2.26) plati pouze pro jednoduchy ptipad, kdy dipoly vza-
jemn¢ neinteraguji a dislokace jsou rovnobézné a maji podobny Burgerstiv vektor.

(2.26)

V realném kovu je ale situace slozit¢jsi, dislokace jsou obecného typu, charakteru a Bur-
gersova vektoru. Urceni je navic komplikovano tim, ze béhem zotaveni neni vzdy jasné, jaky
mechanismus fidi pohyb dislokaci. Témito mechanismy mohou byt Splh dislokaci, objemova
difuze, tepeln¢ aktivovany skluz nebo pficny skluz. Kinetika se v takto komplikovaném piipadé
zpravidla uréuje jako zména urcité vlastnosti za jednotku ¢asu. Rychlost dislokace fizenou dis-
loka¢nim $plhem lze urcit jako zménu stiedni vzdalenosti dislokaci. Je ur¢ena vztahem

_dx_ DyGbc, (2.27)
Vais = 0t = " krx

kde Ds je difuzni koeficient, c3 konstanta, k Boltzmannova konstanta a x stfedni vzdalenost
mezi dislokacemi. Piedpoklada se, Ze za vysokych teplot je Splh fizen tvorbou a pohybem
vakanci, podobn¢ jako samodifuze. Za teplot nizkych je navic aktivaéni energie navysena o
slozku energie potiebné pro vznik/zanik tzv. ,,jogs*, coz jsou difuzni vystupky, které vznikaji
kolmo na skluzovou rovinu a které ukotvuji dislokace. Je-li zotaveni fizeno tepelné aktivova-
nym skluzem nebo pti€nym skluzem, pfedpoklada se zavislost ve tvaru

_do; Q(oy) (2.28)
Vais = E = —C4€EXp| — xT )’

kde c4 je konstanta a Q(o;) aktivacni energie, ktera je klesajici funkci interniho napéti o; v ma-

terialu. Z makropohledu je kinetika postihovana jako Casova zména nékteré vlastnosti.
[5,s. 177-185]

Zotaveni se podle Wawszczaka a kol. [28] projevi V prvni fazi relaxaci tzv. napéti prv-
niho fadu, tedy napéti zptisobenych heterogenitou materialu a procesu. Mivaji velky dosah (az
nékolik cm). Makronapéti relaxuji pteskupovanim dislokaci do bunék, resp. subzrn. Ve druhé
fazi jsou relaxovana tzv. napéti druhého tadu, coz jsou napéti urcujici rozdil mezi napétim
v konkrétnim zrnu a makronapétim; spadaji zde napi. napéti dana drobnymi rozdily koeficienta
tepelné roztaznosti sousednich zrn nebo plastickou deformaci realizovanou velkothlovou hra-
nici mezi zrny. K relaxaci tohoto napéti je zapottebi vyssi teplotni aktivace, aby mohlo dochazet
k anihilaci dislokaci a celkovému snizeni dislokacni hustoty. Tvrdost je na zotaveni zavisla, ale
zména je mald, obtizné¢ meéfitelna. Substrukturni zmény béhem zotaveni je obtizné sledovat
technikou EBSD s vysokym rozlisenim.

Wawszczak a kol. [28] na feritické a austenitické korozivzdorné oceli ukazali, Ze zota-
veni ve feritu probiha intenzivnéji nez v austenitu, coz vysvétlili jako disledek odlisnych
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mechanisml pohybu dislokaci — zatimco ve feritu k pohybu dochazi Splhem, resp. pfi¢nym
skluzem, v austenitu dvojcaténim. Mobilita rozhrani ve feritu je vyssi. Pfi¢inou upfednostnéni
ur¢itétho mechanismu je velikost energie vrstevné chyby, kterd vznika prichodem Shockleyho
parcialnich dislokaci a ktera je materidlovou charakteristikou. Vysoka energie vrstevné chyby
ztézuje disociaci uplné dislokace na parcidlni, takze pfednostnimi mechanismy jsou Splh a
piiény skluz. Naopak v kovech s nizkou energii vrstevné chyby je ,,rozpad* dislokaci na parci-
alni dislokace energeticky vyhodnégjsi nez $plh a pti¢ny skluz, zpisobuje ale ,,zpozdéni* zota-
veni. Proto mize v takovych kovech dochézet k teplotnimu piekryvu zotaveni a rekrystalizace.

2.3.2 Subzrna a jejich rist

Z nakupeni dislokaci vznikaji hranice tfidimenzionalni bunécné struktury, jejichz velikost je
zavisld na materidlu a deformaci. Anihilaci a dal$im pfeskupenim dislokaci na neusporadané
bunécné hranici mohou vzniknout nizkotthlové hranice utvart, které jsou oznacovany jako sub-
zrna. Sklon k formaci subzrn na ukor bunék je podporovan vysokou energii vrstevné chyby,
vysokou teplotou deformace, vysokym napétim a nizkym podilem ptisady.

Jak ukazuje vztah (2.21) a Obr. 8a), dislokace v nizkothlovych hranicich maji béhem
zotaveni tendenci tvofit méné hranic s vétsi misorientaci. Energie proto mize byt dale snizo-
vana hrubnutim subzrn, coZ vede ke snizovani podilu energie hranic na celkové energii. Hnaci
sila pro rlst pochazi z energie ulozené v nizkouhlovych hranicich subzrn a ur¢i se jako zména
uloZené energie pti zmeéné poloméru subzrna fs:

dEp byy,p d (2.29)

A = — = .
G, dr, . drg

kde b: = 1,5 je tvarovy faktor. Hnaci sila je podle rovnice (2.29) zavisla na energii nizkothlové
hranice, a tedy i na misorientaci. Jak subzrna rostou, snizuje se energie rozhrani, ale roste mi-
sorientace. To je pficinou orientac¢nich gradientl ve struktuie. Kinetika rstu subzrn je urcena
vztahem

dgup — dgypo = Cst, (2.30)

kde dsub je velikost subzrna, dsuno je velikost subzrna v ¢ase t = 0, ¢s konstanta zavisla na teploté
a n kineticky exponent. Rist subzrn je obvykle pterusen rekrystalizaci, pomé&r dsun/dsub,0 je ma-

lokdy vétsi nez ~2. Dodnes neni jasné, jak hranice subzrn pfispivaji ke zpevnéni v materidlu.
[5, s. 185-193]

Hrubnuti subzrn se uskutecituje dvéma mechanismy: migraci hranic subzrn a rotaci sub-
zrn, kterd je nasledovana jejich koalescenci:

1. Je-li rist subzrn fizen migraci hranic, nezanedbatelny je vliv mista trojného styku sub-
zrn. Odlisnosti od obecného piipadu trojnych stykd hranic zrn je, ze subzrna jsou oddé-
lena nizkouhlovymi hranicemi, jejichz energie je zavisla na misorientaci. Rovnovazné
uhly proto mohou byt vyrazné odlisné od 120°. Pfi nizké deformaci mivaji subzrna na
metalografickém vybrusu obdélnikovy tvar, pii vétSich deformacich potom maji ten-
denci zaujmout tvar spiSe hexagonalni. V nékterych ptipadech, kdy je ve struktute pfi-
tomen zadny nebo maly orientacni gradient (mensi nez 5°/um), dochazi pfi rustu subzrn
ke zmensSovani misorientace, jak ukazal Humphreys. [29] Puvod migrace v takovém
piipad¢ lezi nejspiSe ve snaze subzrn zaujmout energeticky nejméné narocny povrch;
k poklesu energie dochazi odstraniovanim a zkracovanim hranic s vyssi misorientaci.
Nepfitomnost orienta¢nich gradientl je ale spiSe vyjime¢na zalezitost. Rostou-li
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subzrna v oblasti, kde je pfitomen orientacni gradient, dochazi ke zvySovani misorien-
tace nizkouhlové hranice se sousedy podle rovnice

0 =06+ (s —750), (2.31)

kde 6o je misorientace pii zacatku ristu, © orienta¢ni gradient a rsg polomér subzrn na
zacatku rastu. Tlak na nizkouhlovou hranici je dan vztahem

_ byyis (2.32)
P = .
Ts

Z rovnice (2.23) a dosazenim podle rovnic (2.22), (2.31) a (2.32) vyplyva, ze rist sub-
zrna za jednotku Casu V zavislosti na misorientaci je dan vztahem

biMVm

Hms

(2.33)

Vg = pLgM = [60 + 2(rs — 150)] -
Vztah neni v této formé pfesny, nebot’ je obtizné urcit zavislost mobility na misorien-
taci. Subzrna, ktera jsou vEtsi a vice misorientovana oproti prumeéru, rostou diskontinu-
aln€ — rychleji a na tkor ostatnich. Dlsledkem je substruktura analogicka rekrystalizo-
van¢ struktute po abnormalnim rustu, ktery je typicky napiiklad pro sekundérni rekrys-
talizaci. Diskontinualni rdst subzrn ale neni ¢astym jevem, nebot” je obvykle pferusen
rekrystalizaci.

2. Mechanismus rotace subzrn s naslednou koalescenci byl experimentalné pozorovan
pouze pfi in-situ zihani za vysokych teplot (~550 °C) u tenkych filma Al-6hm%Ni, a to
pouze Vv ptipad¢ velmi nizké misorientace.

Nukleace prvnich rekrystaliza¢nich zarodkl zac¢ina v oblastech s velkym orienta¢nim gradien-
tem. Z toho dtivodu se predpoklada, ze rust subzrn je stejné jako nukleace rekrystalizace z jiz
existujicich subzrn fizena migraci nizkouhlovych hranic. [5, s. 193-206]

2.4 Rekrystalizace jednofazovych soustav

Kromé specidlnich ptipadl je rekrystalizaci vétSinou myslena diskontinudlni, priméarni rekrys-
talizace. Oproti zotaveni, které je z pohledu na Grovni zrn pomérné homogenni proces, jde o
typicky heterogenni jev. Nova zrna vznikaji v ur€itych mistech materialu a nésledny rast za-
rodkd postupné pohlcuje zbytky deformované nebo zotavenim ¢astecné relaxované struktury.
Bé&hem riistu pfitom mohou nukleovat dalsi zdrodky. Produktem rekrystalizace ma byt hetero-
genni struktura rovnoosych zrn s relaxovanym vnitinim napétim. Jak ukézali Wawszczak a
kol. [28], ve feritu relaxuji napéti druhého fadu, pokud k jejich relaxaci nedoslo jiz béhem zo-
taveni. To je dulezité z hlediska hnaci sily rekrystalizace, kterd je vyraznou relaxaci napéti bé-
hem zotaveni, a tedy Ubytkem dislokaéni hustoty, oslabovéana. Posloupnosti nukleace a ristu se
rekrystalizace podoba fazovym pfeménam, nevznikaji ale pfitom zarodky nové faze, nybrz do-
chézi k rlstu existujicich krystali pohybem dislokaci. Tepelna bilance pfi rekrystalizaci je ne-
porovnatelné mensi, napt. v porovnani s tavenim az stokrat.

2.4.1 Kinetika nukleace a rustu

Kinetika rekrystalizace se vétSinou vyjadiuje jako zavislost podilu rekrystalizované struktury
na Gase. Zavislost ma charakteristicky sigmoidalni tvar, jak ukazuje Obr. 11. Casovy tsek pfi
nulovém podilu nové faze se oznacuje jako inkubacni doba. Po jejim uplynuti nukleuji prvni
zarodky a rekrystalizace je ,,méfitelna“. Nasleduje vzrist podilu rekrystalizované struktury,
zpomaleni rekrystalizace a posléze Uiplné zastaveni. Hranice mezi nukleaci a ristem neni ostra,
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nebot’ oba déje mohou probihat soucasné; obvykle se v kinetickych diagramech uvadi hranice
5 % jako limitni pro rozliSeni nukleace a rlstu. [zotermicka zavislost rekrystalizovaného podilu
na Case se postihuje Avramiho vztahem

Xy =1—exp(—Bt"); Xye <0;1>, (2.34)

kde B je parametr zavisly na tvaru zarodku a rychlosti nukleace a rust; pfesny vypocet je obtizny
a obvykle se urCuje pouze priblizn¢ jako konstanta zavisla na teplotni aktivaci z Arrheniova
vztahu. Zakladnim pifedpokladem Avramiho modelu je ndhodna distribuce zarodku, takze
vzhledem k vétSinou heterogennimu, mistné ur¢enému charakteru rekrystalizace je platnost
modelu omezena. Larouk a Bouhalais [30] potvrdili pfibliznou platnost Avramiho pfistupu ex-
perimentalné na nizkouhlikové oceli. Presnéjsi a komplexngjsi pristup nabizi napt. metoda mi-
krostrukturni cesty. Kinetiku je také mozné postihnout, podobné¢ jako pii zotaveni, jako zmeénu
urcité vlastnosti za jednotku Casu. [5, s. 215-235; 6, s. 176-177]
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Obr. 11. Kinetické kiivky pro Fe-3,5%Si, zihano pfi riznych teplotach. [5, s. 230]

Neexistuje jednotna shoda na tom, co je to rekrystaliza¢ni zarodek. ,,Pracovni* definici
nabizi Humphreys a Hatherly [5], Ze jde o krystalit o malé vnitini energii, ktery roste do defor-
movaného nebo zotaveného materialu, od néhoz je oddélen vysokouhlovou hranici. Dillamore
a kol. [9] uvadi, ze potencialnim rekrystalizacnim zarodkem je vzdy subzrno, které je oproti
sousediim vétsi, pficemz nezbytna velikost zavisi na geometrii a energii hranice. Oznaceni ,,za-
rodek® je sporné; v materidlu nedochazi k nukleaci nové faze, ale preskupeni dislokacniho
uspotadani a ristu jiz existujicich substrukturnich utvart.

Vhodna subzrna byvaji pfitomna v deformacnich, resp. prechodovych pasech, dalsimi
vhodnymi misty pro nukleaci jsou hranice zrn nebo smykové pasy. Pfi nizké deformaci je téchto
mist generovano mén¢ a rekrystalizovana struktura je proto vyrazné heterogenni. Pfestoze pti-
tomnost orientacnich gradientli ve struktufe znaci vétsi uloZenou energii a potencialné vice za-
rodk, z hlediska rastu jsou dle Dillamore a kol. [9] nejlepsi latkova subzrna s ,,tak akorat* ma-
lou misorientaci. Diivodem je, Ze subzrna s pfili§ malou kfivosti maji vétsi tendenci se zakula-
covat a subzrna s vysokou misorientaci vici sousediim jsou relativné stabilni a jejich hnaci sila
ristu je mala. Pocet zarodkti v jednotce objemu nemusi byt konstantni, ale mize se ménit
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S Casem, V zavislosti na ménicich se energetickych podminkach v soustavé. Pocet a distribuce
se méni i v zavislosti na velikosti zrna, jak ukazuje Obr. 12. Jemnéjsi struktura poskytuje vice
nuklea¢nich mist, a proto je vysledna struktura po rekrystalizaci homogenni vice nez v ptipad¢
hrubozrnné vychozi struktury. Je vyhodné znat nukleaéni stupen, resp. rychlost nukleace, ktery
se ur¢i jako pocet zarodki v jednotkovém objemu za jednotku ¢asu. Nukleace rekrystalizace je
komplexni nehomogenni proces, a proto neni mozné nukleacni stupen postihnout jako jedno-
duchy parametr zavisly pouze na teplotni aktivaci z Arrheniova vztahu. [9]

Rist novych zrn je ur€en rychlosti pohybu velkothlové hranice podle rovnice (2.23),
kde rychlost pohybu hranice odpovida rychlosti rGstu zrna. Jako tepelné aktivovany proces lze
rychlost ristu vyjadiit Arrheniovou rovnici:

Qs ) (2.35)
kT)’

kde c7 je konstanta, Qg aktiva¢ni energie ristu, kterou Ize interpretovat jako zménu volné ener-
gie v dusledku snizeni disloka¢ni hustoty. Problémem je, ze rychlost ristu neni béhem déje
konstantni; méni se v Case i prostoru v zavislosti na lokalni mikrostrukturni heterogenit¢, mo-
bilité rozhrani a energii, kterd se 1i$i podle krystalografickych sméri. Z globalniho pohledu
uvedeny vztah plati.

Jc = c;exp (_

(a) (b)

Obr. 12. Schématické zobrazeni vlivu velikosti zrna na heterogenitu nuklea¢nich mist. a) Jemné
zrno. b) Hrubé zrno. [1, s. 239]

Heterogenita struktury je zpravidla umocnovana ristem. Ne vSechny rekrystaliza¢ni za-
rodky rostou stejné rychle, coz je dano velikosti deformace, resp. ulozené deformacni energie
Vv okoli a energii, ktera je uréena krystalografickou orientaci zrn. Vyraznéji se tento vliv proje-
vuje u kovi s malym poctem skluzovych systémi, typicky mosaz s hcp mtizi, u bee struktur
neni tento vliv tolik patrny. Zarodek vzdy roste do mist, ktera maji nejvétsi energii, a tedy i
hnaci silu ristu, rist je pfitom uskuteciovan usmérnénym tokem atomu pies rozhrani. Je-li
zéarodek uprostied zrna (napft. v prechodovém nebo smykovém pasu), vétSinou roste v prvni fazi
migraci bodu trojného styku hranic, nasledovanou migraci nizkouhlovych hranic. Dal§im vhod-
nym mistem nukleace a ristu jsou vysokouhlové hranice zrn. Zarodek v blizkosti hranice zrn
roste mechanismem tzv. deformacné indukované migrace hranic zrn (dale SIBM z angl. ,,stress
induced boundary migration*).

Subzrno, resp. zarodek v blizkosti vysokouhlového rozhrani, roste do zrna s vétsi ener-
gii migraci hranice a za sebou nechéava rekrystalizovany, dislokacemi mén¢ posety objem. Cha-
rakteristickym znakem tohoto mechanismu je, Ze zarodek ma podobnou orientaci jako
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,mate¢né* zrno. Hnaci sila SIBM pochazi z rozdilu disloka¢ni hustoty v obou zrnech, jak na-
znacuje Obr. 13. U zarodku kulovitého tvaru je celkova energie hranice dana vztahem

Egn = 4ntrgys, (2.36)

kde rn je polomér zarodku a yp plo$na hustota energie obecné hranice. Zmeéna této energie pri
rastu zarodku je rovna

dEp n (2.37)

Hnaci sila riistu zarodku v rané fazi je dana rozdilem energii zrn

pii zménd poloméru zarodku. Ubytek energie je dan vztahem
dE (2.39)
a = 47TT16AE .

Hnaci sila SIBM je dana rozdilem protichtdnych sil od ubytku energie vlivem snizeni dislo-
kacni hustoty zarodku a pfirtstku energie v disledku zvétSeni plochy hranice zrna:

dE  dEgy (2.40)

A =—— .
Gsipm dry  dry

Porovnanim rovnic (2.37) a (2.39) 1ze odvodit kriticky polomér zarodku
2y (2.41)

(a) E,>E, (b)

Obr. 13. Schématické zobrazeni SIBM. a) "Protazeni" disloka¢ni struktury s hranici zrna. b)
Zanik dislokac¢ni struktury uvnitt zarodku. [1, s. 252]

Z globalniho pohledu odpovidé hnaci sila riistu zrn uloZené deformaéni energii, ktera je
dana rovnici (2.9). Zanedbanim energie jadra dislokace ji 1ze zjednodusit na

AG, = Ep = paGb?. (2.42)

Hnaci sila je v tomto vztahu vztazena na jednotkovy objem. Velikost hnaci sily zavisi i na roz-
sahu zotaveni, které rekrystalizaci predchazi. Pokud jsou dislokace wusporadany
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Vv nizkotuhlovych hranicich, 1ze vyjadiit zavislost na velikosti subzrn a misorientaci. Nukleaci a
rastem vznikaji nova velkouhlova rozhrani, nelze proto opomenout kapilarni efekt. Podle
Gibbs-Thomsonova vztahu je pfirstek volné energie v dusledku existence novych hranic zrn
o jednotkovém objemu tvaru

AGgg = —,
GB e

kde rc je polomér zrna. PrirGstek ma vyznam ptedevsim v rané fazi rekrystalizace, kdy maji
zarodky maly polomér. V dalsi fazi je naopak celkova energie hranic snizovana, nebot’ rekrys-
talizaci zanika disloka¢ni substruktura uvnitt zrn. [5, s. 215-220; 9]

2.4.2 Zakony rekrystalizace

Zakony rekrystalizace jsou soubor pravidel, kterd jsou zalozena na experimentalnich pozoro-
vanich a ktera predpovidaji vliv mikrostruktury (zejm. velikosti zrna) a procesnich parametrti
(zejm. deformaci a Zihaci teplotu) na Zihaci Cas a velikost zrna po Zihani. Zdkony nemaji obec-
nou platnost, ale vztahuji se na mnozinu ptipadl, kdy je rekrystalizace zalozena na nukleaci a
rustu a je fizena jako tepelné aktivovany proces, jehoz hnaci silou je ve struktuie ulozena de-
formacni energie.

1. Minimalni deformace je potiebna k iniciaci rekrystalizace. K iniciaci sta¢i takova de-
formace, ktera ,,poskytne* dostatek energie pro vznik a rist rekrystalizacnich zarodk.

2. Rekrystalizacni teplota klesa s Zihacim casem. PtiCinou je, Ze rekrystalizace je tepelné
aktivovany proces. Vztah mezi rychlosti rekrystalizace a teplotou je dan Arrheniovou
rovnici.

3. Rekrystalizacni teplota klesd, zvétsuje-li se deformace. Deformacni energie roste s de-
formaci, takZe potfebna hnaci sila je dosaZena pii mensi tepelné aktivaci.

4. Velikost rekrystalizovanych zrn zavisi predevsim na velikosti deformace. Cim vétsi de-
formace, tim jemnéjsi rekrystalizovana struktura.

5. Cim vétsi je velikost pivodnich zrn, tim vétsi musi byt deformace, aby bylo dosa-
Zeno ekvivalentni rekrystalizacni teploty a Zihaci doby.

6. Cim vyssi je teplota deformace, tim vétsi musi byt deformace, aby bylo dosazeno ekvi-
valentniho deformacniho zpevnéni.

7. Zihani po dokonceni rekrystalizace vede k hrubnuti struktury. [31]

Rychlost, resp. stupeii rekrystalizace ovliviiuje vice faktort. Jsou-li porovnany vzorky
ze stejného vychoziho materialu, které byly vystaveny riznym deformacim, nejrychleji rekrys-
talizuje nejvice deformovany vzorek. Barto a Ebert [32] na vzorku Mo ukazali, ze rychlost
rekrystalizace je zavisla na modu zatézovani; rychlost deformace klesa od nejrychlejsiho modu
Vv poradi tah, tazeni drati, valcovani a tlak. V polykrystalech je rychlost rekrystalizace zavisla
na deformacni textufe, jak ukazal vztahem (2.13) Dillamore a kol. [9] Rekrystalizace riznych
texturnich komponent proto probiha jinak, takze rekrystalizace ma s vyjimkou specialnich pfi-
padl heterogenni charakter. VIiv mé i charakter posouvajici ho se rozhrani, resp. orientacni
vztah mezi pivodnim a rekrystalizovanym zrnem. Hranice s velkou mobilitou jsou pficinou
orientovaného ristu a mohou silné ovlivnit rekrystaliza¢ni texturu. Jak ukazal vztah (2.43),
volna energie polykrystalu je navySena o hodnotu umérnou energii hranice zrn. To znamena,
ze ¢im jemnéjsi je vychozi struktura, tim vEtsi je energie uloZzend v soustave a tim intenzivnéjsi
je rekrystalizace, coz je ekvivalentni zdtivodnéni pravidla 6 vySe. Velky vliv ma Cistota mate-
ridlu; napft. rekrystalizacni teplota Fe komer¢ni Cistoty je 480 °C, zatimco zondlnim tavenim lze
dosahnout vyssi Cistoty a snizeni teploty na 300 °C. Necistoty ovliviiuji 1 mobilitu rozhrani a
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tim rychlost rust rekrystalizovanych zrn. Dojde-li v pribéhu rekrystalizace k precipitaci, je re-
krystalizace zpomalena. Precipitaci ve dvoufazovych slitinach se 1ze vyhnout rychlym ohte-
vem. Rychlost ohfevu mé vliv i na rychlost rekrystalizace tehdy, kdy je dostate¢n¢ pomalé na
to, aby bylo mohlo probéhnout rozsahlé zotaveni struktury, coz by znamenalo sniZeni hnaci sily
a zpomaleni rychlosti rekrystalizace. [5, s. 220-232]

2.5 Rekrystalizace dvoufazovych slitin

Vétsina technickych slitin obsahuje vice nez jednu fazi. Sekundarni faze se miize vyskytovat
ve form¢e disperznich ¢astic nebo precipitatd, které vznikly zihanim. Dtlezitymi dtsledky exis-
tence Castic druhé faze na rekrystalizaci slitiny jsou:

e ulozena energie v soustavé, resp. hnaci sila rekrystalizace mtze byt vyssi,
e velké ¢astice mohou byt vhodnymi misty pro nukleaci zarodk,
e (astice mohou ukotvit dislokace a snizovat tak mobilitu rozhrani.

Vliv ¢astic na rekrystalizaci je ur€en tim efektem, ktery prevladne nad ostatnimi. SloZeni slitiny
a technologicky postup vyroby ovliviiuje velikost, tvar, distribuci a objemovy podil ¢astic
sekundérni faze. VSechny zminéné aspekty maji vliv na rekrystalizacni chovani slitiny.

Existence husté sit¢ ¢astic sekundarni faze vede ke zpomaleni, n€kdy i k zastaveni re-
krystalizace; tento jev je principem disperzniho zpevnéni slitin pro vysokoteplotni aplikace.
Pfi¢inou je ukotveni dislokaci ¢asticemi. Humphreys [33] na slitin¢ Al-Si ukazal, Ze ¢im vé&tsi
je Castice, tim rychlejsi je rekrystalizace a tim jemngjsi je rekrystalizovana struktura. Urychleni
oproti jednofazové rekrystalizaci je zplisobeno navysenim hnaci sily kviili dislokacim genero-
vanym V okoli ¢astic, ptip. z divodu ¢asticemi stimulované rekrystalizace.

Koherentni ¢astice s malou pevnosti, pfip. nizkou houzevnatosti zpomaluji rekrystali-
zaci. Béhem deformace se ¢astice protahnou, béhem zihani se rozlomi a zakulati. Klesa stfedni
vzdalenost ¢astic, ¢imZ se zvySuje efekt ukotveni dislokaci. Distribuce tvrdych ¢astic v primarni
fazi rekrystalizaci vétSinou urychluje. Je-li ¢astice dostate¢né mald, lokalni napéti v disledku
nartstu disloka¢ni hustoty se miize zvysit natolik, Ze ¢astice praskne.® V okoli prasknuté ¢astice
se vytvoii deformacni pasy, které mohou slouzit jako vhodna mista pro nukleaci rekrystalizace.
Pti vysSich deformacich (¢ vyssi nez ~0,9) vede zjemnéni disperze ¢astic k vice homogenni
deformaci, zvySenému ukotveni dislokaci a zpomalenim rekrystalizace. [5, S. 285-292]

2.5.1 Casticemi stimulovana nukleace

Casticemi stimulovana nukleace (dale jen ,,PSN* z angl. ,,particle stimulated nucleation*) se
muze vyskytnout ve slitindch (napt. Al, Fe, Cu, Ni), ve kterych je velikost Castic sekundarni
faze vétsi nez ~1 um. [33] Ve vétsing piipadi na jedné ¢astici nukleuje jeden zarodek, nicméné
na velkych ¢asticich (vétsich nez 5-10 um) muze byt zarodku vice. Je-1i ve struktuie vysoky
podil takovych ¢astic, mize byt PSN hlavnim mechanismem nukleace zarodku. V takovém pfi-
pad¢ je snadné rekrystalizaci fidit prostfednictvim tepelného zpracovani. Rekrystaliza¢ni tex-
tura PSN je odlisnd a snadnéji ovlivnitelna, nez v piipadé ,,obvyklé* nukleace. Rekrystalizac-
nimi zarodky jsou stejné jako u jednofazovych slitin jiz existujici subzrna; nukleace se usku-
tectiuje velmi rychlou migraci subzrn a rist mize byt zastaven, kdyz je pohlcena substruktura
celé¢ PDZ.

8 Roli hraje i tvar, nejvyhodn&jsi z hlediska snadnosti porusent je tvar protahly zplostély.
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Podminkou vzniku zarodku je, Ze maximalni misorientace v PDZ je dostate¢na na to,
aby mohla vzniknou velkouhlova hranice zrn s matrici. Z rovnice (2.33) vyplyva, v oblastech
s velkym orientacnim gradientem rist zarodku nezavisi na velikosti subzrna. Jak zarodek roste,
zvySuje svou misorientaci vuci sousedicim subzrniim. Kdyz misorientace piesahne ~15°, sub-
zrno se stane potencialnim rekrystalizaénim zarodkem. Kriticka velikost zarodku je neptimo
imérna orientaénimu gradientu. Cas potiebny k vytvoreni zarodku je nepfimo imérny druhé
mocnin¢ orientacniho gradientu, a proto jsou kineticky preferovany zarodky na povrchu castice
sekundarni faze, kde je orientacni gradient nejvyssi. Velikost zrn, resp. zarodkt je zavisla na
deformaci, jak fika 4. zdkon rekrystalizace. Vztah pro kriticky polomér zarodku Ize odvodit
analogicky ke vztahu (2.41), hnaci silou je v tomto piipadé zména disloka¢ni hustoty:

2yp (2.44)
Tkr,pSN = E_D .

Zasadni vliv na kritickou velikost zarodku, potazmo na jemnozrnnost struktury, méa deformace.
[5, s. 293-298]

Humphreys [34] na monokrystalu Ni s disperzi SiO2 ukazal, Ze PSN zarodky nemaji
nahodnou krystalografickou orientaci a podili se na tvorbé rekrystaliza¢ni textury. Na polykrys-
talech je ale textura slaba, ptipadné neni Zadna textura pozorovana, jak ukazali Chan a
Humphreys [35], pfestoze vzhledem k jednotlivym zrntim neni nahodné orientovana.

Vyznam PSN tkvi, kromé absence textury, ptedevS§im v moZnosti kontrolovat velikost
zrna rekrystalizované struktury. Pokud kazda ¢stice predstavuje jeden nukleaéni ptipad®, pak
primérnd velikost zrna ve struktufe je ptiblizné dana vztahem

dg = de¢f (2.45)

kde de je velikost ¢astice a f objemovy podil ¢astic. Pokud dochazi k nukleaci vice zarodki na
jedné castici, efektivita PSN je vyssi. Nejvyssi efektivity PSN lze teoreticky docilit disperzi
velkych ¢astic (vétsich nez 5-10 um) s fidkou distribuci. Cilem takové distribuce je zajistit, aby
zarodky vzajemné ,,nesoupefily* a objevily se v pfiblizn¢ stejny cCas. [5, s. 293-304]

2.5.2 Zenerova zarazka

Je-li disperze c¢astic sekundarni faze dostate¢né husta, dochazi k ukotveni dislokaci ¢asticemi
tzv. Zenerovou zarazkou. Efekt se stupiiuje tim, ¢im hustéjsi je distribuce ¢astic, jejichz roz-
misténi miize v limitnim ptipad¢ dosdhnout az velikosti subzrn. K pohybu dislokaci se Zenero-
vou zarazkou je potieba vyssi aktivacni energie, o niZ je navySena hnaci sila rekrystalizace.
Pohyb rozhrani je zpomalen a mtiZze byt upln¢ zastaven, ¢ehoz disledkem je zastaveni rekrys-
talizace, pfip. ani nedojde k jejimu projevu. V takovém piipadé nemohou subzrna rist a nevzni-
kaji vysokouhlové hranice. Energie pottebna k prekonani Zenerovych zaradzek v jednotkovém

objemu je dana vztahem

3fvy (2.46)

AGzener = T
¢

Energie je mistné urcena, je-1i distribuce €astic v matrici nehomogenni. Velky vyznam ma
v ¢asticovych kompozitech s kovovou matrici. [5, s. 304-306]

® Efektivita takové situace je rovna 1.
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2.6 Ruist zrn po rekrystalizaci

Po ukonceni primérni rekrystalizace, kterd je fizena uvoliiovanim deformacni energie, stale neni
struktura ve stabilnim stavu. Pfi¢inou je existence hranic zrn; systém se hranic ,,zbavuje*, coz
je pfi¢inou rastu zrna. Hnaci silou hrubnuti struktury je uvoliiovani energie hranic zrn. Hnaci
sila je v porovnani s primarni rekrystalizaci az o dva fady mensi, a proto je v porovnani pohyb
hranic zrn pomalejsi a efekt ukotveni dislokaci, resp. hranic zrn pfimésemi vétsi. Z technolo-
gického hlediska je rast zrn diilezity, nebot’ pii ném dochézi ke zméné mechanickych vlastnosti.
Vlivem hrubnuti zrna se sniZuje pevnost a taznost, ale zlepSuji se creepové vlastnosti. Podle
charakteru ristu se obvykle odlisuji dva typy ristu: normalni a abnoralni rast.

Pfi normalnim rdstu hrubne struktura jednotné, jde o kontinualni proces. Je vysledkem
interakci mezi topologickou nutnosti (vyplnéni prostoru) a geometrickou nutnosti (dosazeni
rovnovahy snizovanim povrchovych napéti). Jedinym geometrickym utvarem, ktery mutize tento
pozadavek ve dvourozmérném prostoru splnit, je hexagon. Objevi-li se ve struktufe pétistranny
polygon, je nestabilni vii¢i okolnim zrntim a migraci hranic, pfip. trojnych stykti zrn zanikne.
Kinetika ristu neni dodnes objasnéna, o vysvétleni se pokousi teorie, které Ize rozlisit na deter-
ministické a statistické. Podstatou deterministickych teorii je, ze chovani zrna ve struktufe je
zavislé na chovani vSech ostatnich zrn. Metody jsou vypocetné velice narocné. Statistické mo-
dely predpokladaji zobecnéni chovani celé struktury na vzorek nékolika zrn.

Dojde-li lokalné ke zvétSeni zrna tak, ze jeho hranice sviraji v bodech trojného styku
zrn uhly vétsi nez 120°, hranice takového zrna migruji a zrno roste na ukor zrn sousednich.
Proces je oznacovan jako abnormalni rast zrn, ptip. sekundarni rekrystalizace a ma diskontinu-
alni charakter. Rozborem kinetickych podminek 1ze ukdzat, ze velka zrna vzdy rostou pomaleji
nez zrna mensi, a proto nemtize k abnormalnimu ristu dojit v idedlnim materidlu. Vyskyt je
podminén pfitomnosti poruch — zejm. se jedna o ¢astice sekundarni faze, texturu a povrchové
jevy. Vyskyt abnormalniho rlstu je casty v pfipadé tenkosténnych materiali; nékdy byva rast
siln€ ovlivnény povrchovymi jevy oznacovan jako terciarni rekrystalizace.

Hlavnimi faktory ovliviijici riist zrn jsou:

o teplota — rist zrn zahrnuje migraci velkothlovych hranic, jejichz kinetika je siln¢ ovliv-
néna teplotou,
tvofi geometrickou prekazku pohybu hranic,

o velikost vzorku — rychlost rustu klesa, kdyz je zrno vétsi nez Sitka vzorku,

e textura —material se silnou texturou obsahuje hodné nizkouhlovych hranic, takZe hnaci
sila ristu je mensi.

Grey a Higgins [36] ukazali, Ze rust zrna je omezeny limitni velikosti zrna, ktera je materialovou
charakteristikou, a tedy je konecny. Kinetika rtstu je zjednodusen¢ dana vztahem

veg = (Pgg — COOM,, (2.47)

kde C je materialova konstanta, jejiz vyznam je podobny Zenerové zarazce. Grey a Higgins jeji
fyzikalni pivod Vv jednofazovych slitinach vysvétlili v neschopnosti difuze shlukd atomi necis-
tot pfes rozhrani. Ve dvoufazovych slitinach je velikost zrna omezena kvili pfitomnosti Zene-
rovych zarazek. [5, s. 333-341]
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2.7 Rekrystaliza¢ni textura

Zasadni vyznam existence rekrystalizacni textury tkvi ve smérovosti vlastnosti finalnich pro-
duktii, coz je dilezité vzhledem k tomu, rekrystalizacnim zihanim nelze odstranit anizotropii
vlastnosti zvyraznénou predchozi deformaci.

Zarodky rekrystalizovanych zrn jsou malé oblasti, které jsou pfitomné v deformované
struktute, takze orientace zarodkd je dand jiz ve vychozim stavu pied rekrystalizaci. Plivod
rekrystalizacni textury je vysvétlovan dvéma teoriemi: teorii orientovaného rustu a teorii orien-
tované nukleace.

1. Teorie orientovaného riistu.
Teorie predpoklada preferovany rust zrn se specifickou orientaci pti ndhodnym rozmis-
téni zarodku. Liicke [37] pfi experimentech na n¢kolika kovech (slitiny Al, Cu) ukazal,
7e nejcastéjsi orientacni vztah u fce kovu je rotace ~40° okolo osy <111>, a vysvétlil to
tim, ze mobilita hranic je pfi misorientaci 40° maximalni, coz vede k pfednostnimu
rustu. Teorie se potyka s n¢kolika problémy, které se nepodatilo vysvétlit:

a) pocet zarodkd je limitovany, takze orientovany rist se neobjevi nezavisle na ori-
entované nukleaci,

b) existenci orienta¢niho vztahu mezi deformacni a rekrystalizaéni texturou se po-
dafilo potvrdit Hjelenovi a kol. [38] pouze pti malych deformacich, v ptipadé
velké deformace jsou orientacni vztahy siln¢ lokalizované, méni se pii riistu zrn
do okoli,

c) preference ristu v uréitém sméru je ur¢ena i dal$imi faktory, kterymi jsou veli-
kost rekrystalizacnich zarodk, poloze zarodkt v materialu vzhledem k rozmis-
téni uloZené energie,

d) texturanemusi podléhat rotaci 40° <111>, protoze mobilita hranic s misorientaci
20-40° je rovnéZ vyssi nez primérna mobilita hranic a zarodku se ,,spravnou
misorientaci 40° neni statisticky dost na to, aby samojediné byly dominantni.

2. Teorie orientované nukleace.

Teorie ptedpoklada, ze rekrystalizacni textura vznikd diky preferované nukleaci zrn
s uréitou orientaci. Vysvétleni podal model, ktery piedstavili Dillamore a Katoh [39]:
podle vypocti rotacnich tras vznikaji béhem komprese polykrystalického Fe deformacni
prechodové pasy koncentrované ve smérech <411>, pokud se rotacni trasy sousedicich
objemu rozbihaji. MiiZ je v oblastech piechodovych past silné ,,zkiivena™ a poskytuje
vhodna mista pro nukleaci a rist a urcuje raz textury, jak experimentalné potvrdili Ino-
kuti a Doherty. [40] Problémem modelu je, Ze podcenuje orientacni gradient v defor-
macnich, resp. pfechodovych pasech.

Ani jedna z teorii nema obecnou platnost. Problémem je absence jasné hranice mezi koncem
nukleace a zacatkem rastu, coz ostré hrany mezi teoriemi otupuje. Teorie orientovaného ristu
dobfe popisuje napf. rist po PSN, teorie orientované nukleace napf. rekrystaliza¢ni texturu silng
deformovanych (~80%) oceli. Lze usuzovat, ze obé¢ teorie predstavuji jednotlivé mechanismy,
z nichz pfi ur¢itych podminkach je prave jeden dominantni. [5, s. 393-408]
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2.8 In-situ pozorovani zotaveni a rekrystalizace

K pozorovani dynamickych déju, jako jsou nukleace a rust, se vyuziva in-situ technik. Jejich
principem je pozorovani urcitou technikou (napt. EBSD) na ,,svém pivodnim misté*“ za pod-
minek déje, tedy v piipad¢ rekrystalizace je snimkovani provadéno pfimo na zihaci teploté.
Vyhodou in-situ pozorovani je, Ze 1ze zachytit dynamické zmény v materialu v realném case,
coz lze vyuzit pii pozorovani nukleac¢nich mist, ristu zarodki a hrubnuti zrn pfi statické pri-
marni i sekundarni rekrystalizaci. Zasadni vyznam hraje in-situ pozorovani u dynamické re-
krystalizace, jejiZ mechanismy by nebylo mozné pozorovanim post-mortem (tedy napi. po zi-
hani; téz ex-situ) zachytit.

In-situ experimenty lze provadét v transmisnich i skenovacich elektronovych mikrosko-
pech. Vyuziva se pro dany typ mikroskopu specialné upravenych stolkt, které zajist'uji ohiev,
piip. plni i funkci tahového stolku.® Zasadnim omezenim in-situ je ¢as, ktery zabere vytvoreni
jednoho snimku. V ptipadé EBSD snimkovani uvadi firma Oxford Instruments primérnou
dobu snimkovani svych detektorti 6 minut. [41] Dal$imi omezenimi jsou stabilita studovaného
systému za podminek v elektronovém mikroskopu, kde je vzorek vystaven vakuu a urychle-
nému proudu elektront, a rozli$eni nutné k zachyceni pozorovanych detaildi. [4] Udaj se mize
vyrazng liit v zavislosti na velikost snimané plochy a velikosti kroku (velikosti oblasti odpo-
vidajici jednomu pixelu v SEM — skenovacim elektronovém mikroskopu). Dalsim problémem
vyskytujicim se pifi ohfivani materidlu je driftovani obrazu. Pozadavky kladené na ohiivaci
stolky jsou maximalni dosazitelna teplota, tepelna stabilita, systém méfeni teploty a snadna
obsluha. Trhaci st@il musi zajistit pfedev§im tuhost, v kombinaci s ohfevem?!! navic zamezeni
odvodu tepla Celistmi stolku. Je rovnéz dilezité zajistit maximalni stinéni radiace ze vzorku,
aby doslo k co nejmensimu tepelnému ovlivnéni ¢asti mikroskopu, ptip. zajistit chlazeni.

Vhodnou technikou k in-situ testovani zotaveni je napft. rentgenova difrakce k méfeni
napéti v materialu, jak ukazali Wawszczak a kol. [28] K pozorovani rekrystalizace se zpravidla
vyuziva techniky EBSD v SEM. Vyhodou oproti pozorovani v transmisnim modu je snazsi pii-
prava vzorki a moznost pozorovani i v tlustosténnych objemovych materialech. V kombinaci
s iontovym odpraSovanim lze vytvorit 3D EBSD mapy, jak ukazali Petrenec a kol. [42] Sub-
strukturni zmény béhem zotaveni jsou postiZitelné EBSD pouze pfi skenovani velmi malé ob-
lasti (fadoveé um). Zotaveni probihd navic pomérné rychle a byva preruSeno rekrystalizaci, takze
se EBSD pfi jeho dokumentaci moc ¢asto nepouZziva.

Pii ohfevu nad 400 °C muze byt signal zpétné odraZzenych elektront, piip. EBSD rusen
infraCervenym zafenim, coz lze vytesit aplikaci filtru pfed/na EBSD detektor. Signél za zvySe-
nych teplot (cca nad 200 °C) byva, je-li odstinéno infracervené zaieni, zpravidla lepsi nez za
pokojové teploty, coz je zpusobeno vypafenim necistot, které ziistaly na povrchu po mecha-
nické piipravé vzorku. Silnd deformace vzorku, pfip. nerovnost povrchu je pti¢inou zhorseni
kvality difrak¢nich stop BSE (z angl. back-scattered electron) — zpétné odrazenych elektrond.
Pti teplotach nad 1000 °C je signal siln€ ruSen termalni emisi elektronti a fotond, problémem je
i znecisténi vakua odpafenymi atomy z povrchu vzorku. [41; 43; 44; 45]

10 Moderni stolky jsou schopny riiznych médi naméhani — tahu, tlaku i ohybu.
11 Vhodné pro studium dynamické rekrystalizace.
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3 Experimentalni ¢ast
3.1 Cile experimentalni prace

Cilem experimentalni prace je vypracovat in-situ studii rekrystalizace automatovych oceli
11SMnPb30 a bezolovnaté alternativy 11SMnBi30. Na zaklad¢ kalorimetrického méfeni maji
byt zvoleny vhodné zihaci teploty. Cilem je nalézt vhodné podminky (teplotu a ¢as), které za-
ruci obnoveni plasticity tvafeného materialu pfi minimalnim poklesu pevnosti:

e pevnost minimalné 550 MPa,
e mez kluzu minimalné 460 MPa,
e taznost 12 %.

Podle specifikace dané firmou Fischer (vizte Piilohu 1) ma dodavana ocel dosahovat:

e pevnosti Rm 510-810 MPa,
e meze kluzu Rpo,2 minimaln¢ 440 MPa,
e taznosti As minimaln¢ 6 %.

Aktualni dodavatel dodava (vizte Ptilohu 2) ¢tyfhranny ty¢ovy polotovar oceli 11SMnPb30
nasledujicich vlastnosti:

e pevnost 623-633 MPa,
e mez kluzu minimalné 548 MPa,
e taznost minimalné 10 %.

Dil¢imi cili prace je provést popis a interpretaci degradaéniho mechanismu a zdokumentovat
vliv vmeéstki na plasticitu oceli.

3.2 Material

Experimentalné testovanymi materialy jsou automatové oceli 11SMnPb30 a 11SMnBi30 s feri-
tickou strukturou (do 10 % perlitu; vizte Pfilohu 3). Chemické slozeni podle EN 10087 je uve-
deno v Tab. 2. Primarni technologickou vlastnosti je obrobitelnost, ktera je zajisténa vysokym
obsahem fosforu a siry ve formé vméstki MnS s obéalkami Pb, resp. Bi, které se pii obrabéni
vlivem zvySenych teplot tavi a vytvaii na povrchu tenky film, ktery zlepSuje lubrikaci a umoz-
nuje uziti vySSich feznych rychlosti. Oba dva materidly vlivem pfitomnosti vméstkt MnS
snadno tvofi drobivou tfisku, diky ¢emuz je omezen kontakt tfisky s obrobkem, coz umoziuje
pouzit vyssi fezné rychlosti a prodluzuje Zivotnost nastroje. Problémem Pb je toxicita, Bi to-
xicky neni. Material je dodan ve tvafeném, za studena tazeném stavu. Oceli jsou dodavany
jinymi dodavateli (11SMnPb30 WDI GmbH, 11SMnBi30 Tiineckymi Zelezarnami, a. s.), mira
zpevnéni je odlisna, jak vyplyva ze srovnani pevnostnich charakteristik oceli v Tab. 3. Podle
metalografického rozboru oceli v Ptiloze 3 je typ vmeéstkili v oceli klasifikovan jako typ 1.1.

Tab. 2. Chemické slozeni testovanych automatovych oceli podle EN 10087. [2]

Oznaceni oceli c Mn Si P S Pb Bi
[hm%]
11SMnPb30 min. 0,90 0,27 0,20
max. 0,14 1,30 0,05 0,11 0,33 0,35
11SMnBi30 min. 0,90 0,27 0,08
max. 0,14 1,30 0,05 0,11 0,33 0,20
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3.3 Priprava vzorki

Vzorky byly odebrany elektrojiskrovym obrabénim z ¢tyfhranného tyCového polotovaru
10x10 mm?. Jde o ploché zkusebni ty¢e odlisnych geometrii pro dva odlisné typy trhacich stoli
s ohfevem. Vzorky pro trhaci stal SWF 5000 (firmy Swift Instruments) podle geometrie na
vykrese v Priloze 4 byly kvili technickym potizim v pribéhu experimentii nahrazeny vzorky
pro trhaci stul MT-1000 (firmy NewTec Scientific) podle geometrie na vykrese v Piiloze 5.

Vzorky pro EBSD jsou velmi citlivé na kvalitu povrchu, nebot’ signal BSE pochazi
Z hloubky fadové 10* az 102 nm. V ptipadg, Zze vzorek neni kvalitng pfipraven, jsou Kikuchiho
cary obtizné nebo vibec identifikovatelné. Vzorky byly pfipraveny na stolni jednokotoucové
rotacni brusce/lesti¢ce posloupnosti téchto krokti:

e mechanické brouseni na brusnych papirech SiC o zrnitostech postupné 320, 500, 800,
1200, 2000 a 4000 po 2 minuty, smaceni vodou, 250 ot./min,

e mechanické lesténi diamantovou pastou o zrnitostech postupné 6, 3 a 1 um po 7 minut,
smaceni ethanolem, pfip. izopropylenem, 125 ot./min,

e chemicko-mechanické lesténi OP-S (koloidni SiO2) po 20 minut, 125 ot./min.

Nasledovalo iontové lesténi fokusovanym svazkem ionti Xe*. Nejprve ,,na hrubo* urychlova-
cim napétim 30 KV s proudem 1 pA do hloubky cca 200-500 nm, nasledn¢ ,,na jemno* napé-
tim 5 kV s proudem 100 nA do cca 100 nm. Orientace vzorkt vuci tubusu ¢inila 10°.

3.4 DSC méreni

Na kalorimetru Setsys - 1750 CS Evolution (firmy SETARAM Instrumentation) se sondou TG-
DSC 1500 C byla provedena méteni za Ucelem zjiSténi vhodnych teplot pro rekrystaliza¢ni
zihani. Vystupem méfeni je kalorimetricka kiivka na Obr. 14. Na ose y jsou zaznamenavany
zmény urcité veliiny (napéti, tepelny tok atd.) v literatufe, napi. Verma a kol. [46], obecné
oznacované jako ,,arbitrary unit (AU), volné pieloZeno jako ,.libovolna veli¢ina“. Méfeni bylo
provedeno pouze na jednom materidlu (11SMnPb30), nebot’ se neptedpokladd vyznamny vliv
Pb, resp. Bi na teplotni zavislost strukturnich déji v oceli.
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Obr. 14. DSC kiivka oceli 11SMnPb30.
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3.5 In-situ experimenty

Teploty pro in-situ pozorovani bylo voleny s ohledem na [OO 1]
kalorimetrické méteni. Nedoslo-li ani po uplynuti urcité
doby k zasadnim strukturnim zménam, teplota byla od-
hadem zvysSena. EBSD snimkovani bylo provadéno za
podminek urychlovaciho napéti 20 kV, proudu 20 nA.
Doba EBSD snimkovani pfiblizné 15 minut v zavislosti
na velikosti a rozliSeni snimané plochy. Barevné schéma
EBSD map se fidi podle stereografického trojuhelniku [101]
znazornéného na Obr. 15. Rychlost ohfevu ¢inila 1 °C/s.

3.5.1 Ocel 11SMnPb30 — vzorek A

Mg¢teni byla provedena na ohfivacim a trhacim stolku SWF 5000.

[111]

Obr. 15. Stereograficky trojuhelnik.

3.5.1.1 Rekrystalizace

Byla vybrana teplota 450 °C, ptiblizné odpovidajici piku DSC ktivky. Velikost rastrované plo-
chy byla 120x120 pm?. Makroskopicky se struktura nezménila ani po 30 minutach Zihani, jak
ukazuje Obr. 16.

Obr. 16. EBSD snimky (120x120 pm?) a) pied zihanim, b) 450 °C/15-30 min.

Tentyz vzorek byl dale zihan pii teploté 480 °C po dobu 30 minut. Na snimcich na Obr.
17a) a Obr. 17b) jsou patrné prvni rekrystaliza¢ni zarodky, oznacené v bilych krouzcich. Dale
byla provedena dalsi méfeni pii teploté 500 °C po dobu 45 minut, jak ukazuji snimky na Obr.
17¢) a Obr. 17d). Pro urychleni d&je byla provedena dal$i méfeni pfi teploté 550 °C po dobu 15
minut. Béhem snimkovani bylo zfejmé, ze doslo k rychlému rustu zarodkd a vzniku zarodki
novych, zihani bylo ukon¢eno a EBSD mapa na Obr. 17¢) byla potizena post-mortem po zchlad-
nuti vzorku. Rychlost ohievu Cinila 1 °C/s. Bil4 teCka usnadiiuje orientaci ve snimcich. Post-
processingem dat byla ziskana mapa znazortiujici odchylky snimanych bodi od primérné mi-
sorientace (dale ,,mapa misorientaci*) jednotlivych zrn, coz umoznuje graficky piiblizné uréit
rekrystalizovany podil, ktery ¢ini ~50 % struktury. Déle byl urcen podil feritu a MnS na sni-
mané ploSe a provedena EDS analyza pro ur€eni zastoupeni a mista vyskytu Fe, Mn, S a Pb,
coz ukazuje Obr. 18. Rozdil vychozi a rekrystaliza¢ni textury ukazuje Obr. 19.
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EXTERN_O
Pattern quality+MO average MAG: 992x
HV: 20KV WD: 149 mm Px: 0.20 ym

Obr. 17 EBSD snimky téZe oblasti (120x120 pm?) pfi zihani a) 480 °C/0-15 min,
b) 480 °C/15-30 min, ¢) 500 °C/5-20 min, d) 500 °C/30—45 min, ) 550 °C/15 min. Na snimcich
a), b), ¢) a d) vyznaceny zarodky v bilych krouzcich. f) Mapa misorientaci po 550 °C/15 min.
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t .
b) MAG:992x" HV¥20 kv WD:14.9 mm

a)

Obr. 18. a) Podil fazi v Castecné rekrystalizované struktufe. Ferit ¢ervené, MnS zelené.

b) Prvkové zastoupeni podle plosné analyzy EDS.
= {111}

Ferrite, bcc (New)
73358 points (81.5%)
16642 zero solutions (18.5%)
Stereographic projection
Convolution width: 10°

IE{III (111}

Ferrite, bcc (New)
83699 points (93%)
6301 zero solutions (7%)
Stereographic projection
Convolution width: 10°

Obr. 19. Polové obrazce a) pied zihanim b) po Zihani.
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3.5.1.2 Tahova zkouska

Na stolku SWF 5000 byla provedena tahova zkouska, zmény struktury byly snimany pomoci
EBSD pii napétich 340, 375 a 405 MPa, jak ukazuje Obr. 20. Zkouska byla fizena posuvem
(rychlosti 2 um/s), ktery byl odecitan z pii¢niku. Testovani bylo po vytvoteni kréku zastaveno.

Obr. 20. EBSD snimky + mapy misorientaci téZze oblasti (200x200 pm?). a) a b) pii 340 MPa,
c) a d) pii 375 MPa, e) a f) pti 405 MPa, kdy se vytvoril kréek.
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Zavislost smluvniho napéti na deformaci z pti¢niku
do meze plastické nestability
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Pomérna deformace € [-]

Obr. 21. Tahovy diagram oceli 11SMnPb30 (vzorek A) po stupiiovitém Zihani.
3.5.2 Ocel 11SMnPb30 - vzorek B

Meéfeni byla provedena na ohfivacim a trhacim stolku MT-1000.

3.5.2.1 Tahova zkouska

Vzorek byl zihan 480 °C/1 hod (rychlost ohievu 1 °C/s) a po zchladnuti bylo provedeno in-situ
snimkovani detektorem sekundarnich elektront (dale ,,SE*). Posunuti, popt. deformace byla
uréena z optického pravitka. Zkouska byla fizena posuvem (rychlost 2 um/s).

Napéti [MPa] - deformace [%]
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0 S 10 15 20 25

Obr. 22. SE snimek + ptilozeny tahovy diagram pred zatizenim.
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Napéti [MPa] - deformace [%]
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Obr. 23. SE snimky + tahovy diagram odpovidajici ur¢itému zatizeni.
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Napéti [MPa] - deformace [%]

1000
500+
800
400
600
300
400
200
200
100 |
0
0 200 400 600 800 1000 0
[um] 0 5 10 15 20 25
Napéti [MPa] - deformace [%]
1000
500+
800
400
600
300
400
200 -
200
100 -
0
1000 O
0 5 10 15 20 25
Napéti [MPa] - deformace [%]
1000
500+
8001
400
600
300
400
2001
200 %"
100 1
0
0 200 400 600 800 1000 0 : . .
0 5 10 15 20 25

Obr. 24. SE snimky + tahovy diagram odpovidajici ur¢itému zatizeni.
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Napéti [MPa] - deformace [%]
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Obr. 25. SE snimky v oblasti kréku + tahovy diagram
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3.5.3 Ocel 11SMnPb30 - vzorek C
Mg¢feni byla provedena na trhacim stolku MT-1000.
3.5.3.1 Tahova zkouska

Vzorek nebyl zihan, bylo provedeno in-situ snimkovani detektorem zpétné odrazenych elek-
tront na nékolika mistech podél vzorku s rozestupy 1 mm, jak schématicky ukazuje Obr. 26a).
Posunuti, popt. deformace byla urcena z optického pravitka. Zkouska byla fizena posuvem
(rychlost 2 um/s). Snimky na Obr. 26 ukazuji stav té€sné pfed lomem zkusebni tyce.

a) 1T mm

, ~
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- ~
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- /
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b)  SEM image (BSE) €)  Napéti [MPa] - deformace [%)]
200
600
500 M
150
400
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0 . 0 : :
0 50 100 150 200 0 25 50 7.5 100 125 150 17.5

[1m]

Obr. 26. a) Znazornéni snimanych mist podél vzorku. b) BSE snimek oblasti v kré¢ku tésné pied
lomem zkuSebni tyce. c) Odpovidajici tahovy diagram.
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3.5.4 Ocel 11SMnBIi30 — vzorek D

Mgéfeni byla provedena na ohfivacim a trhacim stolku MT-1000. Rychlost ohfevu €inila 1 °C/s.
Vzorek se nepodaftilo kvalitné ptipravit, EBSD snimek vychoziho stavu proto neni kvalitni.
Artefakty iontového lesténi jsou patrné na Obr. 27b).

3.5.4.1 Rekrystalizace

Obr. 28. EBSD snimky pii zihani na 550 °C za dobu a) 5-15 min, b) 15-30 min, ¢) 3045 min,
d) 45-60 min.
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3.5.4.2 Tahova zkouska

Na stolku MT-1000 byla provedena tahova zkouska. Zkouska byla fizena posuvem (rych-
losti 2 pm/s), ktery byl odecitan optickym pravitkem.

Zavislost smluvniho napéti na pomérneé deformaci
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Obr. 29. Tahovy diagram oceli 11SMnBi30 po zihani 550 °C/1 hod.

Performance in hanospace

Obr. 30. Fraktograficka analyza (SE/SEM, 10 kV, 10 nA) zkuSebni ty¢e z oceli 11SMnBi30.
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3.6 Post-mortem experimenty

Protoze se nepodatilo provést in-situ experimenty v planovaném rozsahu kviili technickym po-
tizim stolku SWF 5000 a omezené dostupnosti MT-1000, byly provedeny post-mortem experi-
menty po zihani vzorkt v peci na ruznych teplotach po 1 hod.

3.6.1 Post-mortem SEM/SE — ohi‘ev rychlosti 7,5 °C/min

EBSD snimkovani bylo provadéno za podminek urychlovaciho napéti 20 kV, proudu 20 nA.
Barevné schéma se fidi podle stereografického trojihelniku na Obr. 15.

Obr. 31. EBSD mapy (200x200 um?) po zihani a) 480 °C/1 hod, b) 520 °C/1 hod.
3.6.2 Post-mortem makro tahové zkouSky — ohrev rychlosti 15 °C/min

Pro upfesnéni volby teploty zihani xxx °C/1 hod a pro porovnani vysledkd na mikro a makro-
urovni byly provedeny tahové zkousky pomérnych zkusebnich ty¢i (5,65). Teploty zihani byly
voleny 460, 480 a 500 °C. Tahové zkousky byly provedeny firmou Fischer Vyskov, s. r. 0. na
trhacim stroji Zwick/Roell BZ1-EXZVV025, rychlost zatézovani byla 30 MPa/s. Vysledky ta-
hovych zkousek vychozi i zihané oceli 11SMnPb30+C jsou uvedeny v Piiloze 6. Vysledky ta-
hovych zkousek vychozi i zihané oceli 11SMnBi30+C jsou uvedeny v Piiloze 7. Porovnani
vysledku je uvedeno v Tab. 3.

Tab. 3. Srovnani mechanickych vlastnosti oceli 11SMnPb30 a 11SMnBi30 po zihani v peci na
ruznych teplotach.

Oznaceni oceli Zihano ReL Rm As

11SMnPb30 bez Zihani 618 632 6,5
460 °C/1 hod 550 581 13,3
480 °C/1 hod 544 578 13,9
500 °C/1 hod 531 567 14,1

11SMnBi30 bez Zihani 529 567 11,0
460 °C/1 hod 480 544 14,6
480 °C/1 hod 474 540 11,8
500 °C/1 hod 465 532 16,2
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4 Diskuze

Kalorimetrické méifeni na Obr. 14 je od teploty 415 °C piiblizné (tvarem) v souladu s méfenim
na nizkouhlikové oceli, které provedli Wawszczak a kol. [28] nebo Torres a kol. [45] Vykyvy
kiivky pod 415 °C byly nejspis zpusobeny Sumem a chybnou regulaci stroje. Byla sice pouZita
stejna rychlost ohfevu (20 K/min), ale testovany material byl jinak deformovany — Wawszczak
a kol. [28] zkoumali valcovanou nizkouhlikovou ocel s 85% redukci, nami studovany material
(ocel 11SMnPb30) byl tazen za studena z ty¢oviny o priméru 14 mm na &tythran 10x10 mm?
(redukce ~20%). Odlisnost ve vnesené deformaci mize byt pii¢inou odlisného uréeni piku
meéiénim DSC, dalsi pfi¢inou mize byt odlisné chemické slozeni — Wawszczak a kol. [28]
zkoumali ocel s obsahem C ~0,002 hm%, Torres a kol. [45] ocel s obsahem C ~0,03 hm%, nami
studovana ocel ma obsah C 0,07 hm% (vizte Pfilohu 2).

Zotaveni probihajici do teplot cca 455 °C, které predchazi samotné rekrystalizaci, je
odpovédné za zménu tahovych vlastnosti (viz. Tab. 3 a 4) oproti vychozimu stavu a i korespon-
duje zacatku hlavniho pyku na DSC kiivce Wawszczak a kol. [28]. Toho se ndm nepodatilo
diky malému zvétSeni EBSD map dostatecné zachytit nebot’ se jedné o suzrna/buiiky o velikosti
0,1-0,5um.

Strukturni zmény zpisobené rekrystalizaci, které ukazuji snimky na Obr. 17 (stupiiovity
ohfev ze 480 °C na 550 °C oceli 11SMnPb30) a Obr. 28 (zihani 550 °C/1 hod oceli
11SMnBi30), jsou v souhlasu s métenimi, ktera provedl Taendl a kol. [47] Rekrystalizovana
zrna vznikaji pfednostné v oblastech s velkou uloZenou deformaci — vhodnymi misty jsou napf.
hranice zrn nebo okoli vméstki. Substrukturni zmény by bylo mozZné sledovat pfi rastrovani
mens$i oblasti, jako to provedl Taendl a kol. [47] Na Obr. 17 lze sledovat vyvoj ,,novych* zrn
na oznacenych v bilém krouzku. Méteni na vzorku A (ocel 11SMnPb30) byla provedena za
ucelem in-situ pozorovani jevl nukleace a ristu a pochopeni jednotlivych mechanismt odpev-
novacich pochodt a namétené DSC kiivky, nikoli za uc¢elem volby zihaci teploty. Na Obr. 28
je patrny rychly nastup rekrystalizace na vzorku D (ocel 11SMnBi30) po 30 minutach Zihani
na teplot€ 550 °C se struktura prakticky neméni. Hrubnuti struktury, které prfedpoklada pti po-
kracujicim zihani Humphreys a Hatherly [5, s. 333-341] a které nasnimali na Ta Kerisit a kol.
[48], nebylo pozorovano, coz muze byt ovlivnéno rozdily v podminkach na volném povrchu a
V objemu materialu, jak ukazal Humphreys a kol. [49], nebo difuzi a segregaci Pb, resp. Bi na
hranicich zrn, jak popisuje Pluhat. [6, s. 180]

Rozdily v in-situ pozorovani oceli 11SMnPb30 a 11SMnBi30 mohou plynout z odli§né
deformace vnesené do struktury pii vyrobé polotovart, coz ukazuje srovnani tahovych zkousek
v Tab. 3 podle Ptiloh 6 a 7.

Z porovnani Obr. 17 a Obr. 31 vyplyva, ze roli hraje i rychlost ohfevu na teplotu. Pfi
niz§i rychlosti ohfevu mohlo dojit k rozsdhlému zotaveni, které zmensuje hnaci silu rekrystali-
zace. Dal§im vysvétlenim, pro¢ nedoslo po hodin¢ Zihani v peci na teplotach 480 °C a 520 °C
K rekrystalizaci, mize byt lidsky faktor — zaména materialu nebo $patné nastaveni pece.

Pro ¢astecné zrekrystalizovany stav po 480°C/1hod lze z potizené série snimku (Obr.
25) v zavislosti na plisobicim napéti 1ze sledovat reliéfni a morfologické zmény ve struktuie
feritické matrice a vm&stkli MnS. DO meze kluzu nedochédzi k Zddnym zménam, ale po jejim
piekroCeni se zaCina tvofit charakteristicky povrchovy reliéf ve vhodné orientovavany zrn tvo-
feni skluzovymi stopami a postupné de-kohezi vmeéstki od kovové matrice vedouci az k samot-
nému popraskani fazi MnS. Pfi dosazeni meze pevnosti je vidét silny povrchovy reliéf dokazu-
jici intenzivni plastickou deformaci vSech zrn koncesovanou v okoli viméstkli. Tahovy zaznam
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vykazuje dostatecné zpevnéni po piekroceni meze kluzu na rozdil od vychoziho stavu (Obr.
26), ktery je jen o tvorb¢ krcku s nizkou hodnotou taznosti ((viz. Tab. 3 a 4). Tedy jednoznacné
proces zotaveni a Castecné rekrystalizace po 480°C/1hod vedl k obnoveni plastickych vlastnosti
pii malém poklesu pevnosti.

Rozdily mezi tahovymi zkouskami provedenymi in-situ a post-mortem na pomérnych
zkuSebnich ty¢i mohou byt zpusobeny tim, Ze zatimco in-situ vzorky pochazeji z ur¢itého mista
ty¢ového polotovaru, tedy vychozi deformace je znacné zavisla na misté odbéru vzorku, post-
mortem zkusebni vzorky maji siln€jsi profil.

Srovnani Obr. 18 a Obr. 26 ukazuje, ze Pb po Zihani 480 °C/1 hod neni ptitomno v du-
tinkach vzniklych okolo vméstki MnS. Podle Obr. 18 se Pb ,,roztece* po povrchu anebo odpafi
do vakua, v objemu se nejspi$ bude chovat jinak — nejspis zstane uvéznéné v objemu s moznou
difuzi podél hranic zrn, coz by podle Pluhate [6, S. 180] mohlo zpisobit zamezeni hrubnuti
struktury pii pfili§ dlouhém zihani, jak ukazuje Obr. 28c) a d). Nahrada Pb za Bi nehraje roli,
nebot’ oba kovy jsou pii testovanych zihacich teplotach vysoko nad svymi rovnovaznymi tep-
lotami tani (Pb 328 °C, Bi 270 °C). Sekvence snimki na Obr. 22 az Obr. 25 ukazuje chovani
vméstku MnS pod napétim. Vméstek se pfi zatizeni po vyCerpani vlastni plasticity ,,potrha®,
¢imz vytvaii dalsi dutinky ve svém okoli a lokdlné zvySuje napéti, kterd usnadiiuji Sifeni trhliny
a jejichz dusledkem je snizeni plasticity materidlu. Tim je potvrzena teorie, kterou predstavil
Luo [16, s. 4-10], sifeni trhliny podporované vméstky MnS ukazal téz Baker a kol. [50] Tento
jev je vyuzivan pii tvorbé tiisky pfi obrabéni automatovych oceli. Kim a kol. [51] ukazali, ze
zasadng&jsi roli pti $ifeni trhliny, resp. pro potencialné kiehké chovani oceli hraji tvrdé oxidické
vmestky, které se v prezentovanych analyzach nepodatilo zjistit. Fraktograficka analyza SE
na Obr. 30 ukazuje tvarny lom s jamkovou morfologii, v dutinach jsou patrné zbytky ,,potrha-
nych® vmeéstk, coz je v souladu s méfenim publikovanym Sobotkou. [52, s. 49]

57



5 Zavér

Zadanim diplomové prace bylo navrhnout vhodnou kombinaci teploty a ¢asu pro zihani ocelo-
vych kotev do pdorobetonu FPX-1 vyrabénych firmou Fischer Vyskov, s. 1. 0., S vyuzitim expe-
rimentalnich technik in-situ SEM/EBSD. Prace vedla ke zjisténim a splnéni cilu:

vypracovani reSerSe problematiky zotaveni a rekrystalizace oceli s vlivem vmeéstki za
pouziti literatury uvedené v kapitole 6,
provedeno kalorimetrické méfeni na vzorku oceli 11SMnPb30 s uréenim piku na teploté
456 °C (Obr. 14) k ptibliznému urceni potencialnich zihacich teplot,
provedeni in-situ SEM/EBSD pozorovani statické rekrystalizace na ocelich
11SMnPDb30 a 11SMnBi30, které ukazalo
o nukleaci a rust zarodkd pii zihani na 480 °C po dobu 15 min (Obr. 17a),
resp. po dobu 30 min (Obr. 17b),
o rychlou rekrystalizaci pti zihani 550 °C/15 min (Obr. 17e a Obr. 28a), ktera ne-
byla nasledovana hrubnutim struktury pti pokracujicim Zihani,
o vyrazné potlaceni deformacni textury rekrystalizaci (Obr. 19),
provedeni in-situ SEM/SE a SEM/EBSD tahovych zkousek na ocelich 11SMnPb30 a
11SMnBi30, které ukazaly
o tvorbu substruktury a textury pii tahové zkousce jiz Zihaného vzorku (Obr. 20),
o tvorbu dutin v okoli vmé&stku pfi rostoucim zatizeni vzorku (sekvence snimku
na Obr. 22 az Obr. 25),
o ,roztrzeni® vméstkl vlivem vycerpani vlastni plasticity (Obr. 23),
o vznik skluzovych past na povrchu sledovaného vzorku (Obr. 26b),
o pokles mechanickych vlastnosti vzhledem k vychozimu stavu,
provedeni fraktografické analyzy, ktera ukédzala dekohezi vméstkli v dutindch tvarného
lomu s jamkovou morfologii,
provedeni tahovych zkouSek pomérnych zkusebnich ty¢i ve vychozim stavu a Zihanych
na teplotach 460, 480 a 500 °C po dobu 1 hod, které ukazalo na odli$nosti in-situ a
post-mortem experimentd (Tab. 4),
volba Zihacich podminek 460 °C/1 hod pro ocel 11SMnPb30 na zakladé dat v Tab. 4,
ptipadné vyssi teplotu pro dalsi zvySeni taznosti az na pozadovanych 12 %, coZ by bylo
nutno overit,
o uplatiovanym odpeviovacim mechanismem béhem zihani bylo zotaveni,
ocel 11SMnBi30 1ze pouzit jako ndhradu oceli 11SMnPb30

Tab. 4. Porovnani provedenych tahovych zkousek.

Oznaceni oceli Zihano Re ReL Rm As
11SMnPb30 in-situ bez zihani 583 620 13,3
480 °C/1 hod 480 559 15,4
post-mortem  bez zihani 618 632 6,5
460 °C/1 hod 550 581 13,3
480 °C/1 hod 544 578 13,9
500 °C/1 hod 531 567 14,1
11SMnBi30 in-situ 550 °C/1 hod 335 505 25,6
post-mortem  bez zihani 529 567 11,0
460 °C/1 hod 480 544 14,6
480 °C/1 hod 474 540 11,8
500 °C/1 hod 465 532 16,2
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9 Seznam zkratek a symbolu

Symbol Rozmér Vyznam

A [-] Hodnota zavisla na energii atomi v dislokaci

As [%0] Taznost pomérné zkuSebni tyce

a [m] Mrizkovy parametr

B [-] Parametr zavisly na tvaru rekrystaliza¢nich zarodkd,
rychlosti nukleace a rtistu

b [m] Velikost Burgersova vektoru

b: [-] Tvarovy faktor

C [-] Materialova konstanta vyjadfujici limitni velikost zrna

C1, C2, ... C7 [-] Konstanta

Ds [m?s7] Difuzni koeficient

de [m] Velikost Castice

de [m] Velikost zrna

dkr [m] Kriticky pramér zrna

dsub [m] Velikost subzrna

dsub,0 [m] Velikost subzrna na zac¢atku rustu

Esn [J] Energie rozhrani zarodku

Ec [Jm?] Energie jadra dislokace jednotkové délky

Ep [3; Im? Deformacni energie

Edis [Im?] Energie dislokace jednotkové délky

Ee [Im?] Energie elastické deformace kolem dislokace jednotkové
délky

Ee edge [Im?] Energie elastické deformace kolem hranové dislokace
jednotkoveé délky

Ee screw [Im?] Energie elastické deformace kolem Sroubové dislokace
jednotkoveé délky

Enxi [J] Energie uloZena v krystalech s normalou [hkl]

f [-] Objemovy podil

G [Pa] Modul pruznosti ve smyku

Jo [m3s?] Rychlost riistu zrn pii rekrystalizaci

K [J] Konstanta vyjadiujici vliv rozhrani a misorientace

k [IK] Boltzmannova konstanta

I [m] Stfedni volnd drdha mobilnich dislokaci

M [m*is? Mobilita rozhrani

Mo [m*J1s?] Preexponencialni mobilitni faktor

m [-] Schmidav faktor

n [-] Kineticky exponent

pLB [Pa] Napéti pasobici na plochu nizkothlové hranice zrna

Pce [Pa] Napéti piisobici na plochu hranice zrna

Qc [J] Aktivaéni energie ristu rekrystalizovanych zrn

Qm [Imol™] Aktivacni energie atomi fidicich pohyb rozhrani
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[Im™]
[Im™]
[Im?]
[Im=]
[Im?]
[J]

[J]
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[-]

[; rad]
[°; rad]

[°; rad]
[°; rad]

Aktivaéni energie skluzového pohybu

Univerzalni plynova konstanta

Smluvni napéti

Dolni mez kluzu

Smluvni mez pevnosti

Smluvni mez kluzu

Vzdalenost od dislokace (polomér kolem dislokace)
Polomér ¢astice

Polomér zrna

Kriticky polomér Castice

Kriticky polomér rekrystalizacniho zarodku
Kriticky polomér rekrystalizacniho zarodku pii PSN
Polomér zarodku

Polomér subzrna

Polomér subzrna na zacatku rstu

Polomér jadra dislokace

Teplota tani

Cas

Rekrystalizacni teplota

Termodynamicka teplota

Rychlost pohybu dislokace

Rychlost pohybu rozhrani

Rekrystalizovany podil

Stfedni vzdalenost mezi ¢asticemi (precipitaty)
Stfedni vzdalenost mezi dislokacemi

Vzdélenost mezi poly dislokac¢niho dipdlu
Parametr zavisly na typu a charakteru dislokace
Smykova deformace

Plo$né hustota energie obecné hranice

Plosna hustota energie pii Om ~ 15°

PloSna hustota energie rozhrani

Energie nizkothlové hranice

Zména volné energie v dusledku kapilarniho efektu
Hnaci sila pro rist rekrystalizovanych zrn

Hnaci silu deforma¢né indukované migrace rozhrani
Hnaci sila pro rist subzrn

Energie potfebna k piekonani Zenerovych zardzek
Nesoulad

Deformace; Pomérna deformace

Misorientace

Misorientace odliSujici nizkothlovou a velkouhlovou
hranici (~15°)

Misorientace na zacatku riistu subzrna

Uhel mezi zatizenim a smérem skluzu
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v [-] Poissonovo ¢islo

[m?] Hustota dislokaci
Pm [m?] Hustota mobilnich dislokaci
oi [Pa] Interni napéti
Oz, Oz [Pa] Slozka tenzoru napéti ve valcovych soutradnicich
oo [Pa] Mez kluzu
T [Pa] Smykové napéti
Thow [Pa] Smykové napéti nutné k obteceni ¢astice
Teut [Pa] Smykové napéti nutné k preseknuti Castice
Tth [Pa] Teoreticka smykova pevnost
o [Pa] Kritické skluzové napéti osamocené dislokace
1) [°; rad] Uhel mezi zatizenim a normalou skluzové roviny
Q [°m™; radm™]  Orienta¢ni gradient
Zkratka Vyznam
BSE Zpétn€ odrazené elektrony
bcc Kubicka prostoroveé stfedéna miiz
DSC Diferencidlni skenovaci kalorimetr/kalorimetrie
EBSD Difrakce zpétn€ odrazenych elektroni
fcc Kubicka plosné stiedéna miiz
GP zbna Guinier-Prestonova zona
hcp Hexagonalni tésn¢€ uspofadana miiz
PDZ Deformacni zona Castice
PSN Casticemi stimulovana nukleace
SE Sekundérni elektrony
SEM Skenovaci elektronovy mikroskop/mikroskopie
SIBM Deformac¢né indukovana migrace rozhrani
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Ptiloha 1: Technicka specifikace oceli dana firmou Fischerwerke GmbH

Producti d Technol —
production network o fischer =x

/nnovative solutions

Technical delivery specification 054 Revision: 4/ 17.10.14

Technische Liefervorschrift
Document No.:10088084

Designation Square bar free cutting steel from EN 10277-3 - 11SMnPb37 "

Bezeichnung Vierkant Stab - Automatenstahl

Material no. 1)

Werkstoff-Nr. 1,930

Delivery condition cold drawn [+C]

Lieferzustand kaltgezogen

Standard; Norm DIN EN 10277-3

Surface treatment easy oiled

Oberflachenbehandlung leicht gedit

Surface properties surface flaws as per DIN EN 10277-part 1, surface quality class 1

Oberflachenbeschaffenheit Oberflachenfehler nach DIN EN 10277-Teil 1, Oberflachengiiteklasse 1

Chemical composition DIN EN 10277-3  cast (heat) analysis % by mass

Chemische Zusammensetzung Schmelzanalyse, Massenanteil in %

C Si Mn P S Pb

1.0737 | max.0,14 [ max.0,05 | 1,00-1,50 | max.0,110 | 0,34-0,40 | 0,20-0,35
1.0718 [ max.0,14 | max.0,05 | 0,90-1,30 | max.0,110| 0,27-0,33 | 0,20-0,35

Material number Material —— tensile old boint | €longation

Dimension ) number strength yeldp after fracture

Mechanical properties -

Materialnummer Material- | wrench size | tolerance | Zugfestigkeit | Dehngrenze | Bruchdehnung

Abmessung nummer AF Rm Rpo.2 As

Mechanische Eigenschaften i il N/mm? N/mm? %
122656 10,0 -0,15 510 - 810 min. 440 min. 6

Allowance; the allowance is according to DIN EN 10278, ISO- tolerance zone h12

zul. Abweichung die zulassige Abweichung nach DIN EN 10278, ISO-Toleranzfeld h12

Remark ") Alternative 11SMnPb30 (M.-No. 1.0718) allowed,

Bemerkung alternativ 11SMnPb30 (W.-Nr. 1.0718) zuléssig

Futher applicaple docu. FISNO 0 000 563

Mitgeltende Unterlagen

Attend comment according to ISO 16016!; Schutzvermerk DIN ISO 16016 beachten!

4 | add. 1.0718 chemical composition Stich | Schauffele | 17.10.14 | Schauffele

Free: 13.04.12 | Schauffele 3 | surface quality class 1 Stich | Schauffele | 15.08.12 | Schauffele
Checked: | 13.04.12 | Schauffele 2 | FISNO 563 Stich | Graclik | 02.08.12 | Graclik
Edit 13.04.12 | Stich 1 [ Alternative 11SMnPb30 (M.-No. 1.0718) allowed, | Stich | Schauffele | 20.07.12 | Schéuffel
Date Name Rev. Change; Anderungsbeschreibung Edit Checked Date Free

fischerwerke GmbH & Co0.KG, Weinhalde 14 - 18, 72178 Waldachtal, Tel: +49 (0) 7641 456 3328
EM-007 Rev. 1/01.03.10-Stich



Ptiloha 2: Vyrobni specifikace dodavané oceli firmou Westfélische Drahtindustrie GmbH

WDI

BLANKSTAHL

WESTFALISCHE DRAHTINDUSTRIE GMBH

BLANKSTAHL Werk Schwerte

Westfalische Drahtindustrie GmbH e Postfach 1245 e 58207 Schwerte
FISCHER VYSKOV spol. s.r.o.

ISO 9001 o Binnerheide 23
Zertifiziertes =% D-58239 Schwerte
i bl &"V“j Tel.: +49 / (0) 23 04 / 94 11 20
system o

Fax: +49 / (0) 23 04 / 94 11 288
E-Mail: blank.schwerte@wdi.de
Internet: www.wdi.de

Osvoboditelu 816/59 ABNAHMEPRUFZEUGNIS
nach EN 10204/3.1
Datum 26.08.2016
CZ 68323 IVANOVICE Kunden-N. ik
Abnahmebeauftragter: QS/ M.Hoffmann
Thre Bestellung vom 17.05.2016 451059556/C03 Tel. 02304 /94112 -19
FA-Nr.: 650036
Auftragsbestitigungs-Nr. 215546 POS.: 1,0
Artikel: M04578 AUTOMATENSTAHLE NACH EN 10277-3: 06/08
11SMNPB30+C

BLANKGEZOGEN RM 510 - 810 N/QMM RP 0,2 MIN. 440 N/QMM

DEHNUNG A5 MIN. 6 %

BEIDSEITIG ANGEFAST 2 - 3 MM X 45 GRAD BUNDE CA. 1000 KG

VIERKANT Abm. inmm 10,00 3000,00
Toleranz EN 10278 -h 11: 12/99

IN HERSTELLLANGEN -0/+50 MM WZ 3.1
gemif Fischer TL054 Revision 3/15.08.12 und FISNO 0 000 563

Charge 650036
Chemische Analyse in %

C Si Mn P S
07 00 1,09 ,020 312

Cr Mo Ni Al Cu
07 01 02,003 .01

N B Ti \Y% Pb

,0000 255

Priifwert Endprodukt

Eigenschaften Dimension Priiferergebnis
min. max.

Abmessung/ size mm 10,000

Streckgrenze/ yield point MPa 548 580

Festigkeit/ tensile strength MPa 623 633

Bruchdehnung/ elongation % 10,0 10,6

Einschniirung/ reduction of area 9

4062 kg 25.08.16

Wir bestitigen, dass die Priifergebnisse den vereinbarten Lieferbedingungen entsprechen.
Dieses Dokument wurde maschinell erstellt und ist ohne Unterschrift giiltig.

Westfilisch Drahtindustrie GmbH

Qualititswesen/Abnahmebeauftragter



Ptiloha 3: Metalograficky rozbor oceli 11SMnPb30

TRINECKE ZELEZARNY Mé&: 47432
@ Pocet stran: 4
- - . Pocet tabulek: S
— Technologie a vyzkum - PR _
Metalografické zkusebny Pocet pfiloh:
ZKUSEBNI PROTOKOL
Vysledky metalografického rozboru
Nazev: Mikrocistota
Zakaznik: | TT —p. Milata Datum pfijeti Datum provedeni

06. 02. 2017 07.02. 2017

Dodané vzorky:
Vzorek 1, jakost C45, rozmér 6 mm, 1ks
Vzorek 2, jakost C45PB, rozmér 19 mm, 1ks
Vzorek 3, jakost I 1ISMNPB30, rozmér 12 mm, 1ks
Vzorek 4, jakost | ISMNPB30, rozmér 15 mm, 1ks

Pozadavek: mikrocistota DIN 50602-K2, K3, 1SO4967 metoda A+DS, SEP1572, zrno 1SO 643,
podil fazi

Mikroskopické hodnoceni

Z vyse dodanych polotovarii byly zhotoveny pticné i podélné metalografické vy-
brusy, na kterych se provedlo hodnoceni vméstkii podle DIN 50602 metodou M a metodou
K ve 2 a 3 stupni znecisténi. Dale bylo provedeno hodnoceni mikrocistoty ISO 4967 me-
todou A. U automatovych jakosti se hodnotil oxidicky stupen znecisténi a sulfidické

vméstky byly zhodnocené podle srovnavaciho etalonu normy SEP 1572.

Jednotlivé zjisténé strukturni parametry jsou uvedené v nasledujicich tabulkach 1-5

spolu se zjisténym podilem fazi a velikosti sekundarniho zrna dle ISO 643.

Tab. 1 Ptifazeni sulfidickych vmeéstkl k nejblize se hodicimu poli SEP1572

vzorek ¢. povrch stired obr. ¢.

2 3.2 2.2 1,2
3 1.1 1.2 3,4
4 1.1 1.2 5,6

Prohlaseni: 1) Uvedené vysledky zkouseni se tykaji pouze zkouSenych zkusebnich téles uvedenych v zahlavi

2) Protokol muze byt reprodukovan pouze cely, jinak jen se souhlasem TTz
Zkousel Mikroskop Datum Vedouci TTz Rozdélovnik
Krzok Radek Jenavert 07.02. 2017 Petr Kucirek IXTT
32155 859384 35325 IxTTz




Tab. 2 Mikrocistota DIN 50602 (M)

Ptiloha 3: Metalograficky rozbor oceli 11SMnPb30

. Nejhorsi pole
Vz. €.
i ss OA 0s 0G
1 0 0 0 OGO
2 - 0 0 0
3 - 0 0 0
4 - 0 0 0
Tab. 3 Mikrocistota dle ASTM E45
. A B C D
vz. ¢ Jemny | Hruby | Jemny | Hruby | Jemny | Hruby | Jemny | Hruby DS
1 - - - - - - 1 0,5 -
Tab. 4 Mikrocistota DIN 50602-K2, K3
Vyskyt poli s hodnocenim 1. mezi-
0 1 soucet i Sig-
Vzorek Plochza Typ ‘ ‘ 2 ‘ 3 ‘ 4 ‘ 5 ‘ 6 ‘ 7 ‘ 8 stupenvzpems
(mm?) faktor fg s | o téni
0,05 01 | 02 | 05 |1]2]|5]10] 20
SS - - 0 0 0j0f0| O 0
1 110 OA - - 0 0 0100 0 0 - 0 |Ko23=0
0S - - 0 0 0j0f0| O 0
oG - - 0 0 0j0f0| O 0
SS - - 0 0 0100 0 0
> 361 OA - - 0 0 0j0f0| O 0 K02,3 = 0
oS - - 0 0 |ojojo| 0 | O _ 0
oG - - 0 0 0100 0 0
SS - - 0 0 0j0f0| O 0
3 247 OA - - 0 0 0j0f0| O 0 K02.3=0
oS - - 0 0 |0]o]o]| O 0 _ 0
oG - - 0 0 0j0f0| O 0
SS - - 0 0 |ojofo|l 0| 0O
A 175 | OA - - 0 0 |ojolo]l o] oO ; Ko2,3=0
oS - - 0 0 |ojolofl 0o ] oO _
oG - - 0 0 |ojofo|l 0 | 0O

Tab. 5 Podil fazi, velikost zrna

vzorek &. podil fazi [%] velikost ferit. velikost ;:erllt. Obr.
zrna bloki
- T —
1 75 ferit + 5 Rerllt ca,stecne sitovi 9 7
sferoidizovany
2 80 ferit + 20 perlit sitovi 7 8
3 90 ferit + 10 perlit 8 10 9
4 90 ferit + 10 perlit 8 11 10




Ptiloha 3: Metalograficky rozbor oceli 11SMnPb30

Obr. 1 Vzhled sulfidi na povrchu

Obr. 2 Vzhled sulfidickych vméstka

oceli €. 2(100x) ve stiedu oceli €. 2 (100x)
i T s0pm e - 500 pm
Obr. 3 Vzhled sulfidi na povrchu Obr. 4 Vzhled sulfidickych vmé&stka
oceli €. 3 (100x) ve stiedu oceli ¢. 3 (100x)
500 pm 500 ym_
Obr. 5 Vzhled sulfidii na povrchu Obr. 6 Vzhled sulfidickych vméstki
oceli €. 4 (100x) ve stifedu oceli €. 4 (100x)
e =W - e % e
o : : — 500 pm s £ & Xz = = :.. 500 pm.



Obr. 7 Struktura vzorek ¢. 1 (500x)
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Obr. 9 Struktura vzorek €. 3 (500x)
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Ptiloha 3: Metalograficky rozbor oceli 11SMnPb30

Obr. 8 Struktura vzorek €. 2 (500x)
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Ptiloha 4: Vykres vzorki pro trhaci stiil s ohfevem SWF 5000 od firmy Swift Instruments

Tensile test samples
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Ptiloha 5: Vykres vzorki pro trhaci stil s ohfevem MT-1000 od firmy NewTec Scientific

EPROUVETTE

b2.4 .
®1.2

SAUF INDICATION CONTRAIRE: | MATERIAU -
LES COTES SONT EN MILLIMETRES

ETAT DE SURFACE: Ra 1.6 FINITION
TOLERANCES: ISO 2768 fK MASSE
LINEAIRES:
ANGULAIRES: QUANTITE .
REVISION Objet
A Edition originale
Nota

Echelle 2:1

CASSER LES | .
RO NE PAS CHANGER L'ECHELLE Autetk: D .Nogues

285, Rue Gilles Roberval

NEWTEC SCIENTIFIC 30900 NIMES - FRANCE
Tél: 33 (0)4 66 62 33 04
Date TIRE:

27/02/2017

No. DE PLAN

implantation pour test

ECHELLE: 1:2 FEUILLE 1



Ptiloha 6: Zaznamy tahovych zkousek oceli 11SMnPb30+C

Zwick I Roell fischer =

innovative solutions

Zkusebni protokol
Metall fpcz
Artikel-Nr. : 122656 Dodavatel : WDI
Nazev . STAB VIERKANT 10X10 Zkousel(a) : Horak Roman
Material : 11SMNPB30+C Definovani : Uvolnéno/i.O
Vysledky zkousek:
Rm Rpo.2 As z So Poznamka...
Ne. |N/mm?*2|N/mm*2| % % mm”2
max 810 - -
min 510 440 6,0 | 30,00
1 632 618 6,5 | 38,39 | 99,0 PlUvodni material
2 581 550 13,3 | 43,03 | 99,0 | material Zihané na 460°
3 578 544 13,9 | 44,39 | 99,0 | material Zihané na 480°
4 567 531 14,1 | 46,03 | 99,0 | material Zihané na 500°

Grafické zaznamy série:

600

400

200

Sila / Napiti, NmmA2

Prodlouzeni / Deformace, %

Statistika:

Série Rm Rpo2 As So

n=4 [N/mm"2|N/mm*2| % mmA2
X 590 561 11,9 | 99,0
s 29 39 3,7 0,0

V%l | 489 6943059 0,00




Ptiloha 7: Zaznamy tahovych zkousek oceli 11SMnBi30+C

Zwick I Roell fischer =

[nnovative sofutions

Zkusebni protokol

Metall fpcz
Artikel-Nr. : 104356 Dodavatel : Trinecké Zelezarny
Nazev : STAB RD.15,0 Zkousel(a) : Horak Roman
Material : 11SMNBI30+C
Vysledky zkousek:
Rm Rpo.2 As z So Poznamka...
Ne. |[N/mm”2|N/mm*2| % % mm”"2
max 800 - -
min 550 420 8,0 | 30,0
1 567 529 11,0 | 46,6 | 174,37 Puvodni material
2 <544 480 146 | 47,7 | 174,37 material Zihany na 460°
3 <540 474 11,8 | 47,9 | 174,37 | material Zihany na 480°-mimo SZ
4 <532 465 16,2 | 48,6 |174,37 material Zihany na 500°

Grafické zaznamy série:

500
o 400
b ]
E ,
E ]
Z 300 7
=2 ]
2 ]
Z 200
S ]
® 100 1
0
0
Prodlouzeni / Deformace, %
Statistika:
Série Rm Rpo.2 As z So
n=4 |[N/mm*2|N/mm*2| % % mm*"2
X 546 487 13,4 | 47,7 |174,37
s 15 28 2.4 0,8 0,00

V [%] 2,72 5,83 | 18,05 | 1,76 0,00




