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Abstrakt

Prispévek se tyka vyhodnoceni tvafitelnosti plechu s vyuZzZitim zkousek tahem podle
CSN EN 10002-1. Je rozebrano, Ze vlastnosti plechu musi byt zkouseny pomoci zku$ebnich
tyCi orientovanych ve smérech 0°, 45° a 90° vi¢i sméru valcovani.

Vzhledem k pracnosti a naro€nosti postupu vyhodnoceni zkou$ek jednoosym tahem byl
autorem zpracovan program na pocita. Program vypolte smérové a stfedni hodnoty
mechanickych vlastnosti zkouSeného plechu, hodnoty souciniteld ploSné anizotropie
mechanickych vlastnosti plechu, smérové a stfedni hodnoty soucinitelt plastické anizotropie
plechu podle CSN ISO 10113, smérové a stfedni hodnoty exponentl deformaéniho zpevnéni
dle CSN 1SO 10275.

Z hodnot, zjisténych tahovou zkouskou, lze pfi vyuziti poCetnich metod sestrojit diagramy
meznich deformaci plechud. Tyto diagramy jsou vyhodné pro porovnavani plastickych vlastnosti
plecht pfi rozmanitych stavech napjatosti nebo v rozsahu napjatosti danym zvolenou
technologii zpracovani.

Klicova slova

Tvafitelnost, plech, zkouSka tahem, anizotropie, zpevnéni, diagram meznich deformaci.

Abstract

Paper concerns evaluation of formability of sheet-metal with the use of tensile tests according to
standard CSN EN 10002-1. It is described, that the properties of sheet-metal must be tested
by tensile specimens parallel, perpendicular and diagonal to the rolling direction.

For elaboration of the tensile tests results the author has made program for computers.
The program calculates directional and mean values of mechanical properties of tested
sheet-metal, the values of coefficients of planar anisotropy of mechanical properties, directional
and mean values of coefficients of normal plastic anisotropy ratio according to standard
CSN ISO 10113, directional and mean values of strain-hardening exponents according
to standard CSN ISO 10275.




From values, evaluated by tensile tests, the forming limit diagrams, which comes out from
criterion of plastic deformation stability loss at the tensile strength, can be constructed. These
diagrams are advantageous for comparison of sheet-metal plastic properties at various stress
states or in range of stresses according to the working up technology.

Keywords

Formability, sheet-metal, tensile test, anisotropy, hardening, forming limit diagram.

1. UvVoD

Tenké plechy vynikaji dobrou tuhosti, sestavovatelnosti a dobrymi vlastnostmi pro tvareni
zastudena. Pro tyto vlastnosti jsou tenké plechy Siroce uzivany v primyslu pfi vyrobé fady
soucasti a vyrobku. Nicméné pro ekonomickou vyrobu je tfeba se zabyvat vhodnosti pouziti a
meznimi vlastnostmi plechd.

Tvafitelnost plechu zavisi na mechanickych vlastnostech materialu. Nékteré materialy
se deformuji Iépe, nez jiné. Material s nejlepsSi tvafitelnosti pro jeden vytazek muze byt méné
vhodny pro vytazek jiného tvaru.

Na slozitém vytazku existuji mista s rdznou mirou vypinani a tazeni, ke kterym se pfidava
ohybani, narovnavani a dalSi. VétSina tvafecich operaci mize byt kvalitativng, tj.
ne kvantitativné, klasifikovana jako vypinani, tazeni nebo jejich rizné poméry.

DrivéjSi vyzkumné prace v laboratofich a lisovnach ukazaly, Ze zasoba plasticity plechu zavisi
predevsim na velikosti soucinitele plastické anizotropie r, coz je pomér logaritmické deformace
ve sméru Sifky k logaritmické deformaci ve sméru tloustky plechu a na velikosti exponentu
deformacniho zpevnéni n. Pfi taznych operacich ma kli€ovy vliv hodnota r, pfi€emz hodnota n
ma mensi vyznam. Pfi vypinani je tomu naopak. Tyto dva parametry mohou byt vyhodnoceny
pomoci standardniho zkuSebniho stroje a béznych zkusebnich tyCi pro zkousku tahem.

Zkouska tahem poskytuje znacné vyhody ve srovnani s napodobujicimi zkouskami. Provedeni
napodobujicich zkouSek je vzdy velmi pomalé a jsou ovlivnény mnozstvim technologickych
parametrll jako mazanim, stavem povrchu plechu a nastrojli, rychlosti zkou$eni, tloustkou
zkusebniho vzorku apod. VétSina téchto parametrli je mimo zaméreni testovani ve vyrobnich
laboratofich.

2. VYHODNOCOVANI TVARITELNOSTI PLECHU ZKOUSKAMI TAHEM

PFi vyrobé vytazki musi vhodna volba plechu zajistit jak spolehlivy pribéh vyroby, tak i
pozadované vlastnosti hotového vytazku. Proto je dllezité znat zpUsobilost plechu k hlubokému
tazeni.

Tvafitelnost plechd Ize hodnotit pomoci zkouSek zakladnich nebo napodobujicich.
Nejrozsifensjsi ze skupiny zakladnich zkou$ek je zkouska tahem podle CSN EN 10002-1.
Tato zkouska se provadi na zkuebnim trhacim stroji, ktery odpovida CSN 25 0251. Ploché
zkuSebni tyée musi mit rozméry v souladu s CSNEN 10002-1, CSNISO 10113 a
CSN ISO 10275. Odbér zkuebnich ty&i z plechovych tabuli nebo past musi byt proveden
v souladu s CSN EN ISO 377, ktera stanovi zasady odbéru a zpracovani zkusebnich vzork
z oceli pro mechanické zkouSeni.
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Vzhledem k tomu, Ze plechy jsou
jednosmérné valcované, existuje u nich
ploSna anizotropie jejich mechanickych
vlastnosti. Proto je tfeba vyhodnocovat

mechanické vlastnosti plechu
ve smérech 0°, 45° a 90° vudéi sméru
valcovani.

Samotné mechanické vlastnosti vSak
nepostacuji pro spravné zatfidéni plechu
z hlediska tvafitelnosti, a proto je tfeba
dale vyhodnotit ploSnou anizotropii
mechanickych  vlastnosti,  vypoditat
smérové a stfedni hodnoty soucinitelt
plastické anizotropie a exponentd
deformacniho zpevnéni. Podle téchto
kritérii je mozno stanovit tvafitelnost
plechu pro konkrétni tvary vytazku i 1épe

Obr. 1 ZkuSebni ty¢e pred a po zkousce
jednoosym tahem

zatfidit plechy z hlediska tvafitelnosti.

3. VYHODNOCENI PLOSNE ANIZOTROPIE MECHANICKYCH VLASTNOSTi PLECHU

Plosna anizotropie mechanickych vlastnosti plechu zpusobuje pfi hlubokém tazeni tvarové
symetrickych vytazkd vznik cipu, a to bud na jejich vnéjSim okraji, nebo na prirubé. Vyska
vytvofenych cipl zavisi na stupni vychozi ploSné anizotropie a na stupni tazeni. PloSna
anizotropie také zvétSuje rozmérové odchylky hlubokych vytazk(i vzhledem k pozZadovanému
tvaru [1], a proto Ize jeji vliv povazovat za zaporny [2].

Pfi tazeni vytazkd nepravidelnych tvar hraje diky ploSné anizotropii mechanickych vlastnosti
znacnou roli i orientace vychozich pfistfihG pfi nastfihu z tabule nebo pasu plechu a jejich
orientace pfi vkladani do tazného nastroje. Sméry na vychozim polotovaru, ve kterych jsou

nejlepsi plastické vlastnosti plechu, by mély souhlasit se sméry (misty) nejtézSich podminek
deformace na vytazku.

Ze zjisténych smérovych hodnot mechanickych vilastnosti (viz 2) Ize vypocitat hodnoty
soucinitelll ploSné anizotropie smluvni meze kluzu v tahu, meze pevnosti v tahu, podilu
Rp 0,2/Rm a taznosti Ago podle nasledujiciho prikladu:

o T 109, (96) (1)

m(0)

PR

m(x)
kde P je soucinitel ploSné anizotropie jednotlivé mechanické vlastnosti, x (°) je uhel mezi osou
zku8ebni ty¢e a smérem valcovani plechu, 0° je smér valcovani plechu.

Hodnoty maximalnich souciniteld ploSné anizotropie Ize vypocitat podle nasledujiciho prikladu:

max PR, =T S - M0 Ry E;*n’gi” Rn 100 (%) 2)

m

kde max PRy, je maximalni soucinitel ploSné anizotropie meze pevnosti, max R, je maximalni
smérova hodnota meze pevnosti v tahu, min R,, je minimalni smérova hodnota meze pevnosti
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v tahu.

4. VYHODNOCENIi SOUCINITELE PLASTICKE ANIZOTROPIE

Normalova anizotropie plecht vyjadfuje nerovnomérnost mechanickych vlastnosti v roviné
plechu oproti mechanickym vlastnostem ve sméru kolmém na rovinu plechu, tj. ve sméru
tloustky. Soucinitel normalové anizotropie vyjadfuje odolnost plechu proti ztenCovani
pfi hlubokém tazeni. Cim je hodnota soudinitele vé&tsi, tim je plech odoIngjsi proti ztengovani
a tim vice je vhodny k hlubokému tazeni.

Soucinitel normalové anizotropie jako kritérium tvafitelnosti plechll je smérodatny pro pfipady
hlubokého taZeni, kde pfevladaji tlakové-tahova mechanicka schémata deformaci [3].

Hodnoty souginitelt plastické anizotropie r Ize stanovit z méfeni podle CSN ISO 10113
S vyuZzitim vztahu:

% b b 3)
% pSo jplebe
b,

kde jsou ¢y, @5 - logaritmické deformace ve sméru Sifky a tloustky, Lo, bg, Sg - poCatecni délka,
Sifka a tloustka zkouSené Casti zkuSebni tyCe, Lk, bk, sk - koneCna délka, Sitka a tloustka
zkousené Casti zkuSebni tyce.

Pramérné hodnoty soucinitele plastické anizotropie r,, Ize vypoditat ze vztahu:

F = %-(ro + 215+ rgo) (4)

kde ro, r4s @ rgo jsou hodnoty soucinitele plastické anizotropie ve smérech 0°, 45°a 90° vidi
sméru valcovani plechu.

Hodnota stupné plosné anizotropie soucinitele plastické anizotropie Ar vyjadiuje sklon ke tvorbé
cipl pfi tazeni. Hodnoty Ar Ize vypocitat ze vztahu:

Ar = %-(ro =215+ r90) (5)

Je-li Ar >0, cipy se tvofi ve smérech 0° a 90° vi&i smeéru valcovani plechu, tj. ve smérech
maximalnich hodnot soucinitelt r. Je-li Ar <0, cipy se tvofi ve smérech +45° a -45° vici sméru
valcovani. Je-li Ar = 0, cipy se netvofi.

5. VYHODNOCENi EXPONENTU DEFORMACNIHO ZPEVNENI

Exponent deformaéniho zpevnéni vyjadfuje intenzitu zpeviiovani plechu pfi plastické deformaci
jednoosym tahem. Jako kritérium tvafitelnosti plechu je rozhodujici pro pfipady hlubokého
tazeni, kde prevladaji napéti tahova. Vysoka hodnota primérného exponentu deformacéniho
zpevnéni, tj. velka rychlost deformaéniho zpevnéni plechu, zpusobuje rovhomeérnéjsi rozloZzeni
deformaci pfi dvojosé tahové napjatosti, a tim pfispiva k dosazeni vétSi hodnoty celkové
deformace. Cim ma plech vy3§i hodnotu exponentu deformaéniho zpevnéni, tim je vhodngjsi
pro hluboké tazeni.
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Priimérnou hodnotu exponentu deformacéniho zpevnéni n,, Ize vypocitat ze vztahu:
L 6
N, = Z-(no + 2n45 + ngo) ( )
kde no, Nss @ Ngg jsou hodnoty exponentu deformacniho zpevnéni ve smérech 0°, 45° a 90° vidi
sméru valcovani plechu.

Stupen plosné anizotropie exponentu deformaéniho zpevnéni 4n Ize vypoditat ze vztahu:

An= %-(no —2n, + ngo) (7)

6. VYHODNOCENI INDEXU TVARITELNOSTI

Pro vzajemné porovnavani tvafitelnosti zkouSenych materiali muze byt vypoclten index
tvafritelnosti | [1]:

I = rymin - Nm . 1000 (8)

kde rymin je minimalni hodnota soucinitele normalové anizotropie z hodnot ve smérech
0°, 45° a 90° vu¢i sméru valcovani plechu, n, je primérna hodnota exponentu deformacéniho
zpevnéni.

7. DIAGRAM MEZNiICH DEFORMACI

Vytazky pro automobilovy primysl mohou byt klasifikovany jako zmetky, pokud je na nich
viditelné lokalni ztenceni, z €ehoz Ize vyvodit, Ze vznik téchto nestabilnich deformaci je meznim
kritériem tvafitelnosti plechu.

Pro porovnani tvafitelnosti jednotlivych material( Ize zkonstruovat diagram meznich deformaci
(Obr. 2), ktery vychazi z kritéria ztraty stability na mezi pevnosti. Do diagramu meznich
deformaci mohou byt zakresleny kfivky meznich deformaci jednotlivych zkouSenych materiald a
nasledné porovnany (Obr. 3).

0,6

P10

04 foiiis

0,2

Obr. 2 Diagram meznich deformaci plechu z oceli DC04 (11 305.21)
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8.

(¢, — hlavni logaritmicka deformace ve sméru 1, ¢, — hlavni logaritmicka deformace ve
smeéru 2)

=0 stecel 11 305.21

ey steel St 4

0,32 QR

e steel [F-Stahl

0,30 i

028 1 XN B NG
NN 3% i ol N
W THAHY IR (B rmns 8

0,24 1=

0’22 P Y ! . . . . . . .
-0,10 -0, X 5 0,10 0,15 0,20 0,25
¢, ()

Obr. 3 Diagram meznich deformaci ve zvétSeném méfitku se tfemi kfivkami meznich
deformaci pro porovnani tvafitelnosti tfi plecht z oceli DC04 (11 305.21), St4 a IF-
Stahl

ZAVERY

Posuzovani tvafitelnosti tenkych plechi a vzajemné porovnavani jejich vlastnosti je vhodné
provadét tahovou zkouskou s vyuzitim zkusebnich tyci, orientovanych ve smérech 0°, 45° a 90°
vuc€i sméru valcovani. K provedeni rozsahlych vypoctu pfi zpracovani vysledkl trhacich
zkou$ek Ize vyuzit program na pocita¢ zpracovany autorem ¢&lanku.

Z hodnot, zjisténych tahovou zkouskou, lze pfi vyuziti poCetnich metod sestrojit diagramy
meznich deformaci plechd. Tyto diagramy jsou vyhodné pro porovnavani plastickych vlastnosti
plecht pfi rozmanitych stavech napjatosti nebo v rozsahu napjatosti danym zvolenou
technologii zpracovani.

[4]

[5]
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Abstrakt

S rostouci spotfebou material(l a stale se zvySujicimi se naroky, kladenymi na jejich exploataci
je stale dulezitéjSim aspektem podrobné studium jejich vlastnosti. Aby bylo mozno dosahovat
bezpecného a spolehlivého provozu téchto silné exploatovanych konstrukci a sou€asné trvale
docilovat snizovani jejich hmotnosti a tim i materialovych Uspor, je nutno nejen vyuzivat novych
materiall s lepSimi vlastnostmi, ale i lépe vyuzivat vlastnosti stavajicich material(. S touto
problematikou bezprostfedné souvisi i zavadéni novych technologii jejich vyroby. Vyznamna
¢ast primyslové vyroby je zalozena na vyuziti tvafecich procesu [1,3]. Pfi zpracovani oceli
tvafrenim se v praxi ¢asto setkavame s pripady, kdy stupen deformace potfebny k vytvofeni
pozadovaného vysledného tvaru vyZaduje vysSi tvafitelnost materidlu, nez lze dosahnout
konvenénimi metodami. Obvykle se dany problém feSi tvafenim ve vice operacich. Jinou
moznosti je pracovat s kovy v superplastickém stavu [4]. Ktomu je potfeba jak didkladnych
znalosti materialovych a strukturnich charakteristik, tak i jejich namahani. Interakce mezi
mechanickym namahanim a reakci tuhého télesa tvofi podstatu mechanickych vlastnosti
materiall [5]. Zakladnimi veli¢inami, pomoci nichz kvantitativné popisujeme reakci télesa pfi
mechanickém namahani jsou napéti a deformace [5,6]. RozloZeni vektorli normalovych a
smykovych sloZzek napéti v objemu télesa urCuje tzv. napjatost (stav napjatosti). Napjatost je
dilezitou charakteristikou, uzivanou zvlasté pfi posuzovani meznich stavid materialu a
konstrukce. Tvarnost (plasticita) je schopnost materialu ménit pisobenim vnéjsich sil svuj tvar
bez porudeni, tj. plasticky se deformovat. PfedloZzena prace definuje zakladni fyzikalni a
mechanické charakteristiky, které tvofi zaklad ke studiu mechanickych vlastnosti UFG
materiall.

Klicova slova
Napéti, deformace, stav napjatosti, plasticita, superplasticita

Abstract

With increasing consumption of materials and the ever increasing requirements to their
exploitation a detailed study of their properties is an increasingly important aspect. In order to
achieve safe and reliable operation of these heavily exploited structures, while permanently
trying to reduce their weight and thereby saving material, it is necessary not only to use new
materials with better properties, but also to make better use of properties of existing materials.
These issues are directly related to the introduction of new technologies of their production. A
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significant portion of industrial production is based on the use of forming processes. When
processing steel by forming we often encounter in practice the cases, when the degree of
deformation necessary to produce the desired final shape requires higher formability of material
than it can be achieved by conventional methods. This problem is usually solved by forming in
the multiple operations. Another option is to work with metals in the superplastic state. This
requires a thorough knowledge of material and structural characteristics, as well as mechanical
stress corresponding to a given operating condition of the structure. The interaction between
mechanical stress and reaction of a rigid body is the essence of mechanical properties of
materials. Stress and strain are the basic values, with the aid of which we describe
guantitatively reaction of the body under mechanical stress. The distribution of vectors of normal
and shear components of stress in the body determines the state of stress (stress condition).
State of stress is an important characteristic, used particularly for assessment of limit states of
material and of structure. Formability (plasticity) is ability of the material to change by effect of
by external forces its shape without breaking, i.e. to be plastically deformed. The present study
defines the basic physical and mechanical characteristics, which form the basis for study of
UFG materials mechanical properties.

Keywords

Stress, strain, stress condition, plasticity, superplasticity

1. ZAKLADY PLASTICITY

Procesy deformace a poruSovani kovovych materiald a konstrukci probihaji riizné za rlznych
fyzikalnich podminek. Faktory, ovliviiujici tyto procesy, mizeme rozdélit do dvou zakladnich
skupin:

a) VnéjSi (externi) faktory: - teplota,

- velikost a rozlozeni zatéznych sil,

- rychlost zmény prubéhu zatéznych sil (rychlost deformace)
- historie zatéZovani,

- tvar namahaného télesa,

- velikost (tloustka stény) télesa,

- kvalita povrchu télesa,

- agresivita okolniho prostfedi;

b) Vnitfni (interni) faktory:

- chemické slozeni materialu,

- typ struktury,

- mikrocistota, typ vmeéstku,

- pocet, tvar a velikost necelistvosti (trhlin, fedin),
- textura.

Interakce mezi mechanickym namahanim a reakci tuhého télesa tvofi podstatu mechanickych
vlastnosti materiala. Zakladnimi veli¢inami, pomoci nichz kvantitativné popisujeme reakci télesa
pfi mechanickém namahani jsou napéti a deformace [5].

Napéti v namahanim télese predstavuje miru vnitinich sil, které v télese vznikaji jako dusledek
deformace, vyvolané vné&jSimi silami. Matematicky se vyjadfuje jako pomér diferencialu
vyslednice sil dF a diferencialu plochy namahaného prafezu dS:
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_dF

o=— 1.1
S (1.1
Pokud je rozloZeni sily F na plochu S rovhomérné, Ize napéti vyjadfit vztahem
F
o=— 1.2
3 1.2)

V namahaném prafezu mohou obecné pusobit dva druhy napéti, normalové ¢ (kolmo na plochu
prifezu); smykoveé t (v roviné plochy prafezu).

Dusledkem existence normalového napéti je snaha o oddaleni atomi ve sméru kolmo na
plochu prifezu, coz muze vést k odtrzeni (dekohezi) nebo $tépnému lomu podél namahaného
prifezu. Dlsledkem smykového napéti je vzajemny posuv atomui a smykovému lomu télesa.

Deformace je zména tvaru namahaného télesa vyvolana silovym plsobenim. Kvantitativné se
deformace, vyvolavajici normalové napéti, vyjadfuje smluvné pomoci tzv. pomérného
prodlouzeni

&= =— (1.3

prodlouzeni dL/L pfi promé&nné hodnoté L. Tuto veliCinu nazyvame skuteCnou (nékdy
logaritmickou) deformaci a plati pro ni vztah

L
g:j%:mL (1.4)
L L LO
Potom zfejmé plati
&= In(1+¢) , tj. pro malé deformace (E <0 PEYS (1.5)

Deformace vyvolané smykovym napétim t se kvantitativné vyjadfuji pomoci posunuti As dvou
sousednich prufezl podle vztahu

A
y = arclg FS (1.6)
kde h je vzdalenost prafezl. Pro malé hodnoty uhlu y plati

4 ir (1.7)

Po kvalitativni strance se deformace déli na pruzné (elasticke) - . , v, trvalé (plastické) - ¢, , v,.
Soucet obou druhu deformaci je deformace celkova - &

E&=€ Tt &, ,Tt=YetVp (18)

Pruzna deformace je vratna zména tvaru télesa, zatimco trvala deformace je nevratna zména.
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RozloZzeni vektord normalovych a smykovych sloZzek napéti v objemu télesa urCuje tzv.
napjatost (stav napjatosti). Napjatost je dilezitou charakteristikou, uzivanou zvlasté pfi
posuzovani meznich stavi materialu a konstrukce. Napjatost v libovolném bodé télesa je
obecné mozno znazornit pomoci normalovych a te¢nych slozek napéti, plsobicich na plosky
mysSlené elementarni krychle, obsahujici dany bod. Normalova napéti se oznacuji indexem
sméru pfislusné soufadnicove osy. Smykova napéti se oznacuji dvéma indexy — prvni vyjadfuje
smér plsobeni napéti a druhy rovinu, v niz plsobi. Tato rovina je uréena normalou,
rovnobéznou se smérem prislusné osy. Tak napf. rovina x z je charakterizovana indexem vy.

Jestlize uvazovany bod, v némzZ pulsobi obecné orientovany vektor napéti O, ztotoZnime
s po¢atkem souradnic 0, mizeme vektor napéti rozlozit do tfi soufadnicovych smért X, Y, Z a

do tfi zakladnich rovin x, y, z. Na obr. 1.6 je uveden pfiklad rozkladu napéti G do sméru Y a
roviny y (x z).

Velikost normalové slozky vektoru O je rovna

Oy =G.COS ¢ (1.9)
velikost smykové slozky
T, =G.Sino (1.10)
Ty = Ty COS § = & Sin @ cos 9 (1.11)
Ty =1,8INY =csinesind (1.12)

Obdobny rozklad Ize provést i pro sméry X, Z a roviny x, z. Celkem tady bude na 6 plosek
elementarni krychle pusobit 18 slozek napéti

Gx, Oy, Oz, ~Ox, Oy, Oz Txys Tyxs Tzxs Txzy Tyzy Tzys “Txys ~Tyxs “Tzxs ~Txzs ~Tyzy ~Tzy-

Z podminek rovnovahy plyne (o = -ox , 6y = -0y, 6, = -C; ... translace,|rxy| = |ryx, |t = | Tea
|l =11, ... (rotace), Ze napjatost v kazdém bodé t&lesa je uréena tfemi normalovymi a tremi
smykovymi slozkami oy, oy, Gz, Ty, Txzs Tyz-

Lze ukazat, Ze vzdy existuje jedina orientace elementarni krychle takova, Zze na jejich sténach
vymizi smykové slozKy (ty, = 1« = 1y, = 0), tj. zUstanou pouze normalova napéti o,, oy, o,. tato
napéti nazyvame hlavni (normalova) napéti a oznacujeme je o1, 6, a o3, pfiemz dodrzujeme
konvenci o; > 6, > 3. Zname-li sméry hlavnich napéti a ztotoznime-li soufadné osy s témito
smeéry, pak mizeme urcit velikost normalového a te€ného napéti pro libovolnou plosku, jejiz
normala svira se soufadnicovymi osami uhly o4, a, a az na zakladé tzv. Mohrovy konstrukce,
z které je patrné, Ze nejvétsi hodnota smykového napéti 1,.« je dana nejvy3Sim bodem M
kruznice k; nad osou . Takova hodnota je rovna poloméru kruznice ki, tj.

0,03
Ty = Ty :T (1.13)

Pro bod M dale plati o, = a, = 45°. Z podminky cos’a;+cos’a,+cos’as; = 1 pak plyne, Ze
cosa,=0, tj. 0,=90°. Rovina elementarni plodky s maximalnim smykovym napétim tedy prochazi
hlavni osou pfislusnou prostfednimu z hlavnich napéti a puli pravy uhel mezi zbyvajicimi osami
nejvétSiho a nejmensiho z hlavnich napéti. Na ploSkach, které prochazeji osami x a z a puli
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pravy Uhel mezi zbyvajicimi hlavnimi osami, pasobi dal$i dvé tzv. hlavni smykova napéti t; a 13,
pro néz plati obdobné

O, —O O, —O0O
71:%, 13:% (1.14)

Podle velikosti hlavnich normalovych napéti rozliSujeme tfi zakladni napjatosti:
- jednoosa (linearni) - o, =03=0,

- dvojosa (rovinnd) - o3 =0,

- trojosa (prostorova) - o1, 65, 63 # 0.

Vznik trojosého stavu napjatosti je mozno pozorovat v mistech strukturnich nehomogenit
(nakupeni dislokaci, vnitfnich necelistvosti- trhlin a pod.) a vrubd.

Vyznamnou strankou mechanického namahani je ¢asovy prabéh napéti a deformace v télese,
nebot chovani materialu je rozdilné v zavislosti na historii zatézovani. Kvalitativné rozliSujeme
namahani:

a) Casové neproménné (statické, quasistatické),
b) Casové proménné (dynamicke), které se dale déli na: - pravidelné (cyklické),
- nepravidelné.

2. CHARAKTERISTIKY PLASTICITY

Tvarnost (plasticita) je schopnost materialu ménit pldsobenim vnéjsich sil svuj tvar bez poruseni,
tj. plasticky se deformovat [1,5]. Na rozdil od pruzné deformace je proces plastické deformace
nevratny, tj. po vymizeni vnéjSich sil zGstava trvalda zména tvaru télesa. V pribéhu plastické
deformace navic plati zakon zachovani objemu (v~0,5), nebot tvarova zména se déje pouze
v disledku vzajemného skluzu ¢€asti krystalu podélnych krystalografickych rovin pldsobenim
smykovych slozek napéti. Tvarnost je typickou vlastnosti vétSiny kovu. Existuji i nékteré nekovy
s velmi dobrou tvarnosti, napf. amorfni makromolekulové termoplasty, av§ak fyzikalni podstata
tvarnosti je u nich zcela odliSna. Kovy si zachovavaji dobrou tvarnost v Sirokém rozsahu teplot,
coz umozfiuje dislokacni mechanismus [7]. Dislokace jako Carové poruchy krystalové mfizky
umoznuji vzhledem k energeticky vyhodné konfiguraci atomd ve svém okoli pomérné snadny
skluz a tedy smykovou deformaci. Ackoliv v disledku interakce dislokaci s poruchami a
nehomogenitami v krystalu dochazi k omezovani jejich pohybu a tim schopnosti plastické
deformace materialu, mize na druhé strané v kovu dochazet ke vzniku novych dislokaci
mechanismem Frankova-Readova zdroje, €imz se schopnost plastické deformace kovu
zvySuje. V pfipadé polykrystalickych material aby nedochazelo k tvorbé dutin na hranicich zrn
musi existovat minimalni pocet 5-ti skluzovych systému- t.j. musi byt spinéna platnost Misesova
kriteria. Za urc€itych podminek (mala velikost zrn a velmi nizka deformacni rychlost) dochazi
k jevu ,superplasticity” materiala [4,8].

2.1 Mezkluzu

Pfi jednoosé napjatosti v tahovém diagramu F - 4l, resp. o - ¢ se mez kluzu charakterizuje jako
napéti, pfi némz zacina vyrazna plastickd deformace. Ve slitinach nékterych kovd s malym
mnozstvim pfisad vznikd vyraznd mez kluzu. Mez kluzu je jedna z nejdllezitéjSich
mechanickych charakteristik a je z&kladnim kriteriem pro vypocet dovoleného namahani.
ProtoZe v praktickych pfipadech se vyskytuje viceosa napjatost, je tfeba pojem meze kluzu

zobecnit. K tomu se v sou€asnosti pouzivaji dvé teorie [5]:
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a) maximalniho smykového napéti (Quest, Tresca);
b) kritické deformacni energie (Huber, Hencly, Mises).

Podle teorie Questa a Trescy zacina plasticka deformace tehdy, kdyz maximalni smykove
napéti  dosahne kritické ~ hodnoty, ktera je  materidlovou konstantou, .
Tmax = Tkit - Jako hodnota napéti 1y se uvadi Re/2.

Za tohoto predpokladu s uzitim rovnic (2.1) a (2.2) dostaneme grafické zobrazeni téchto
podminek jako povrch plasté Sestibokého hranolu, jehoz osa je k osam napéti sklonéna pod
Uhlem 54,8°. Tenzor napéti ja pak zobrazen vektorem, vychazejicim z pocatku. Podle teorie
Hubera, Henclyho a Misese pocatek plastické deformace nastava v pfipadé dosazeni kritické
hodnoty deformacni energie w;, za kterou se pfi jednoosém tahu bere hodnota w; = R.?/6G.

V pfipadé, ze material nevykazuje vyraznou mez kluzu a z ddvodu problemati¢nosti Hookova
zakona, se stanovuje tzv. smluvni mez kluzu. Zavedeni smluvni meze kluzu bude vysvétleno
v dalSim textu.

2.2 Taznost a kontrakce

Taznost je pomérna trvala deformace do lomu, vyjadiena v % :

A=ﬁ.100=ﬁ.100=gu.100(%) (2.1)
L L

kde L, je poCatecni a L, je konecna (po lomu) délka tyce.

Kontrakce je definovana jako nejvétsi pomérné trvalé zizeni prafezu zkuSebni ty¢e, odmérené
v misté lomu. Vyjadfuje se jako pomérna trvala deformace v, :

S,—S AS

*.100=">100=y, 100 (%) (2.2)

0 0

Z =

kde S, je plocha poc¢atecniho prufezu a S je plocha nejmensiho prifezu ty€e v misté lomu.

2.3 Exponent deformaéniho zpevnéni

V pribéhu plastické deformace dochazi k rastu napéti potfebného k dalSi plastické deformaci.
To se projevuje v kladné derivaci do/de kfivky o - ¢ v tahovém diagramu — v materialu dochazi
k deformacnimu zpevnovani. Tato kvalitativné samostatna stranka tvarnosti mize byt vyjadfena
nékolika charakteristikami, z nichz se zminime o dvou nejvice pouzZivanych — exponentu a
koeficientu deformaéniho zpevnéni. Fyzikalni podstatou zpevnéné je interakce dislokaci mezi
sebou, s dalSimi poruchami mfizky a strukturnimi nehomogenitami. Zdrojem zpevnéni mize byt
i deformacné indukovana fazova transformace (napf. austenit > martenzit) apod. V inZenyrské
praxi se Casto uziva aproximace tahového diagramu do meze pevnosti podle Hollomona ve
tvaru

o=ke, (2.3)

kde ka n jsou materidlové konstanty. Tato aproximace pomérné dobfe vyhovuje v oblasti
plastické stability (rovnomérna deformace) pro fadu kovovych materiald, pfi€emz pro exponent
n se ustalil nazev exponent deformaéniho zpevnéni. Vztah (2.3) pfedstavuje v soufadnicich
logo vs.l loge pro pfimku, kde n je smérnici

?
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N log o —log k

(2.4)
log &,

Hodnota n se muze meénit v mezich 0<n<l. Exponent n vyjadfuje nejen intenzitu a pribéh
deformacéniho zpevnéni, nybrz i schopnost materialu rovhomérné se plasticky deformovat. Plati
totiz relace

& Eor (2.5)
kde &, je rovnomérna plasticka deformace, tj. deformace do meze pevnosti R,

2.4 Diagram plasticity

V pfedchazejicich odstavcich byla tvarnost materidlu hodnocena podle charakteristik
definovanych pro jednoosy tah. V praktickych pfipadech technologie tvafeni vSak plasticka
deformace probiha pfi obecné napjatosti. Ukazalo se, Ze zvlasté u dostatecné tvarnych
materiall zavisi jejich deformovatelnost velmi silné na tom, pfi jaké napjatosti tvarfeni probiha.
Jako obecna charakteristika tvarnosti byl zaveden tzv. stupen plastické deformace, definovany
pomoci intenzity skuteénych deformaci e;

e, =219\ -2,) + (5, -2,)? + (e, ) )| (2.6)

Stupenn deformace e;, odpovidajici lomu télesa, oznaCujeme jako e; a nazyvame lomovou
deformaci. Zavislost e na napjatosti znazornuje tzv. diagram mezni plasticity. Napjatost je
charakterizovana tzv. ukazatelem napjatosti & definovanym vztahem

g=4 2.7)
O

kde oy je hydrostaticky tlak a o je intenzita napéti.

Diagram mezni plasticity se vétSinou pouziva jako kriterium poruSeni materialu pfi jeho tvareni.

3. SUPERPLASTICKE TVARENI

Vyznamna Cast primyslové vyroby je zaloZzena na vyuZiti tvarecich procesu. Pfi zpracovani
oceli tvafenim se v praxi Casto setkavame s pripady, kdy stuperi deformace potfebny k
vytvofeni pozadovaného vysledného tvaru vyZaduje vySSi tvafitelnost materialu, nez Ize
dosahnout konvenénimi metodami. Obvykle se dany problém feSi tvafenim ve vice operacich.
Jinou moZznosti je pracovat s kovy v superplastickém stavu. Prace zabyvajici se superplasticitou
Ize rozdélit do tfi zakladnich skupin. Prvni se zabyvaji pfedevSim teoretickym zakladem
superplasticity, to je predevS§im zkoumanim a popisem mechanismu superplastické. Druha
skupina si klade za cil pfedevSim vyzkum vedouci k praktickému vyuziti poznatkl o
superplasticité, pficemz zajem je soustfedén na tfi skupiny materiald. Jedna se o tzv. nové
superplastické slitiny, coz jsou materialy na bazi nizkotavitelnych a stfednétavitelnych kovu
(napf.: Sn, Pb, Zn, Al, Cu). Druha skupina zahrnuje konvenéné obtizné tvafitelné nebo vibec
netvafitelné materialy (napf. keramiku, kovokeramiku, Zaropevné slitiny). Ve tfeti skupiné jsou
strojirensky bézné pouzivané materialy (napf. oceli), u nichz maze byt superplasticity vyuzito ke

Konstitutivni rovnice superplasticity ma obecny tvar:
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=O'(8,6",T, p,y...) (3.1)

v diferencialnim vyjadfeni pak:

do & o dé¢ & dT @ dp ébdy

—_—t——t——+— (3.2)
de & & de O de a'pdg é)/dg

Zakladni vyznam pro kovy méa prvni &len rovnice uréujici citlivost deformaéniho napéti O na
velikost deformace &. PFi teplotach > 0,4Ty, urlujici vliv pfebira druhy ¢len rovnice (3.2)

vyjadfujici zavislost velikosti deformaéniho napéti & na deformacni rychlosti &

Po upravé, kdy pro superplastické chovani je charakteristicka vySSi teplota a nizka deformacni
rychlost, je mozno akceptovat, Zze se jedna o izotermicky proces - tfeti a dalSi Cleny rovnice (3.2)
se blizi k 0. Rovnice (3.2) pfejde do tvaru:

do=o.des+0o;:de (3.3

Tvareci sila ma velikost

F=0-S (3.4)

kde S je velikost pfi€ného prufezu.
Pfi Casové zméné zatizeni pak rovnice (3.4) pfejde do tvaru:

F=6-S+0-S (3.5)

Délenim rovnice (3.5) rovnici (3.4) vyjadfime koeficient citlivosti plastického toku materialu na
velikosti deformacéni rychlosti - tzv. rychlostni soucinitel m, ktery ma zakladni vyznam pro
uréovani superplastického stavu.

i . N2
E:—:—[l—;/+m]+(ll—.] m, |- zku$ebni délka (3.6)

kde povrchové napéti 7 je vyjadfeno vztahem

1
. [_};g @.7)
O
a rychlostni soucinitel m vztahem
m= (ﬁjag- (3.8)
O
po Upravé
1
=————(do-o,de) (3.9
dologé

pfiemz u superplasticity nedochazi ke zpeviovani materialu, pak
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m_dloga

= 3.10
dlogé (3.10)
exponent zpevnéni materialu n ma tvar
|
n= m (3.11)
dloge

[1]
2]

[3]
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Abstract

Contemporary research in the field of nanomaterials produces materials with very interesting
mechanical properties, allowing extended application for already known materials or completely
new application areas. In the course of materials research the materials are usually produced in
very limited volumes. If mechanical properties of materials investigated are to be evaluated,
special techniques using miniature samples have to be applied. The small punch test (SPT)
method is an innovative technique applicable in cases when limited amount of the experimental
material is available. Its disadvantage is the way of loading, which is not uni-axial like in the
case of tensile test into which SPT results are mostly converted. There is no direct relation
between tensile test and SPT thus conversion of a small punch tests data into tensile test terms
is usually performed on the basis of established correlations. These correlations must be always
verified, if new material is going to be investigated.

Considering SPT samples size, there is chance to machine micro-tensile samples from the
same material volume and perform a real tensile test on such micro-samples. This kind of tests
maintains minimal material requirements, while the same loading mode of samples as in the
case of standard tensile tests is kept. Moreover direct results conversion into standard terms is
possible.

The applicability of both techniques SPT and micro-tensile tests for mechanical properties
evaluation on nano-materials is presented here.

Key words

Nano-material, small punch test, mini-tensile test

1. INTRODUCTION

Materials with nanostructure are of the recent interest and demand for such a kind of materials
is gradually increasing. With development of such a kind of materials is closely related demand
on description of the material properties as development of these materials is usually carried out
on small size samples. Thus for material mechanical properties assessment special testing
procedures has to be employed. One of the methods widely used for cases when limited
amount of the experimental material is available is Small Punch Test (SPT). SPT is used for
evaluation of many kinds of mechanical properties, but probably the most applications are in the
field of evaluation of tensile properties. In the current paper there is discussed SPT for tensile
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properties determination together with developed technique of testing of micro tensile samples
with potential application to testing small volumes of nano-structured materials. Four states of
experimental material are going to be used for illustration of SPT and micro-tensile testing
method performance.

2. SMALL PUNCH TEST

The SPT is based on penetration of ball through disc shaped sample. The samples if fixed in a
special testing fixture and in the course of test force and load line displacement is recorded.
Tests can be performed at room temperature as well as at non ambient temperatures. There
are reported applications to various properties evaluation such as: tensile properties,
determination notch toughness transition temperature, creep properties, fatigue and also
fracture toughness [1-6]. The SPT itself is very simple, while the evaluation is more complicated
due to the fact that the loading mode in the case of SPT is significantly different from the mode
of any other of considered tests. Comparison of stress distributions between SPT and standard
tensile tests is shown in Fig. 1. The SPT evaluation is based on correlation between standard
tests results and SPT results. The correlation has to be established prior to SPT assessment of
a new material. The problem of all kinds of correlations is that its performance is strongly
dependent on data population on the basis of which it was established. In the current work
tensile tests application of SPT is considered.

a) SPT b) Tensile test
Fig.1. Comparison of stress distribution between SPT and tensile test

Small punch tests were performed on servo-hydraulic testing system of 10kN capacity. Tests
were carried out in testing fixture according to Fig. 2. Dimensions of the fixture can be found in
Tab. 1.

-

Fig. 2. Small punch test fixture

Tab. 1. Dimensions of SPT fixture
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There were performed tests of all material states of the experimental material. Obtained curves
can be seen in Fig. 3. From the records obtained, distinctive points representing yield stress
and tensile strength are evaluated according to Fig. 4. These point are subsequently processed
with the use of correlation equations (1-2) derived for the material investigated and transformed
into yield stress and tensile strength.
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Rp0,2 = 0,592 %% + 61,268 @)
0

3. MICRO-TENSILE TESTS

The problems with correlation function determination in the case of SPT lead to development of
testing procedure for tensile tests, but with the same volume of testing material volume as in the
case of SPT. Thus samples were designed and appropriate testing fixtures for testing of micro-
samples were designed and machined subsequently in order to enable testing. Geometry of
proposed sample can be seen in Fig. 5. Sample dimensions are following: outer diameter D is
8mm, thickness t is 0,5mm, sample active length L,= 3 mm and active part width a, is 1,5mm.
Micro-samples were tested in developed fixture shown in Fig. 6.

Fig. 5. Micro-tensile sample geometry with stress distribution simulation

Fig. 6. Testing fixture for micro-tensile samples testing
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Tests were executed in servo-hydraulic system with 10kN capacity under strain rates
corresponding with CSN EN 100002-1. Obtained curves can be seen in Fig. 7 in comparison
with curves obtained for standard tensile samples. Elongation and cross section reduction was
determined on the basis of sample dimensions after test measurement. Broken samples
dimensions measurement was performed with the use of microscope.
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0 | | -
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400 ¥ — standard tensile A2 = microtensile_A10 microtensile_A14
= standard tensile B1 = microtensile_B5 microtensile_B6
200 4 ] — standard tensile C2 microtensile_C4 microtensile_C5
= standard tensile D2 = microtensile_D8 microtensile_D12
0 ; ; ; ; f
0 5 10 15 20 25 30

Strain extensometer in %

Fig. 7. Examples micro tensile tests records compared with standard tensile tests

4. RESULTS DISCUSSION

Results of tensile test properties evaluated from SPT, micro tensile samples and standard tests
are summarized in Tab. 2. There can be seen almost perfect agreement between standard
tests results and SPT and micro-tensile tests for strength parameters. In the case of micro
samples were also evaluated uniform elongation Ag4, elongation A and cross section reduction
Z. There is obtained excellent agreement for cross section reduction measured on standard
samples and micro-samples. In the case of the elongation values slightly bigger discrepancies
were obtained, but still very good results were attained, especially for elongation values.

Tab. 2 Results of SPT and micro tensile tests results with standard tensile tests

Material Specimen Do | @0 | bo Ro Rim Ag Ae | 2

[mm])[mm]{[mm]] [MPa] | [MPa] | [%] (%9 ] [%)

standard tensile test 5,0 927,9 11032,0] 5,7 16,0 |55,8

A micro - tensile test 051] 1,5 ] 937,0 11028,3] 4,0 15,1 |56,8
SPT - calculated 8,0 ] 05 934,4 11026,8

standard tensile test 5,0 730,8 ] 848,71 10,5 | 21,5 |61,7

B micro - tensile test 05| 15| 722618510 7.5 20,6 |63,5
SPT - calculated 8,0 ] 05 714,5 | 858,5

standard tensile test 5,0 525,21683,6 | 13,8 | 25,8 |63,1

C micro - tensile test 051] 15 |5270)671,3] 12,0 | 23,5 |64,2
SPT - calculated 8,0 ] 05 533,2 | 678,7

standard tensile test 5,0 1286,1]11371,8] 4,0 12,6 45,6

D micro - tensile test 0,5 ] 1,5 ]11325,2]11375,00] 3,0 12,0 }45,6
SPT - calculated gojos5y | —) —-
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There were obtained very good results for both small size sample testing methods.
The advantage of micro tensile testing over SPT is that there is not necessary to establish any
correlation in advance and additionally deformation characteristics are evaluated.

5. CONCLUSIONS

The paper is dealing with possibilities of mechanical properties evaluation of materials with
nano-materials where strongly limited amount of the experimental material is available during
the material development. There were investigated two testing methods using miniature
samples. SPT and developed micro-tensile testing methods were compared here with standard
tensile tests results. Both applied methods yielded excellent agreement with standard tests.
Micro-tensile tests provided additional information on materials plastic behavior. The main
advantage of micro tensile tests over SPT is that there is no need to determine any correlation
function and results can be obtained even for “unknown” material, which is in the SPT case
almost impossible. This is crucial in cases when new materials are developed and it is hardly
possible to establish any kind of correlation due to lack of the material.
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Moznosti a vyuziti Heuslerovych slitin
Jaroslav Hamrle &, Jaromir Pistora #

2 Institut Fyziky, VSB — Technicka univerzita Ostrava, 17. Listopadu 15, 708 33 Ostrava — Poruba, CR,
jaroslav.hamrle@vsb.cz, jaromir.pistora@vsb.cz

Abstrakt

Heuslerovy slitiny jsou kubické materidly majici obecné slozeni X2YZ, kde X, Y jsou 3d transitni
kovy a Z je prvek ze skupiny III-V periodické soustavy prvkl. Heuslerovy slitiny jsou slibnym
materialem pro mnoho aplikaci, kde specialni transportni vlastnosti jsou poZadovany, napfiklad
polokovy, magneto-kalorické, termo-elektrické materidly €i materidly s velikym magneto-
optickym jevem. Atraktivita Heuslerovych slitin je dana znaénou variabilitou moznych prvkd X,
Y, Z, nebot’ z krystalografického hlediska, kazdé pismeno muzZe representovat okolo 10-15
prvkld. To poskytuje moznost navrhnout elektronovou strukturu a pozici Fermiho hladiny, ktera
poskytuje poZzadované fyzikalni vlastnosti. V tomto pfispévku bude pfednesen soucastny stav
vyvoje Heuslerovych slitin a jejich mozné aplikace.

Klicova slova

Heuslerovy slitiny, polokovy, magneto-kaloricky jev, tvarova pamét, termo-elektricky jev,
magneto-opticky Kerrtv jev (MOKE)

Abstract

The Heusler compounds are cubic materials with a general composition X2YZ, where X, Y are
3d transition metal elements and Z is a main group element. Heusler compounds are promising
materials for many bulk and thin-film applications, where special transport properties are
required, such as half-metallic materials, thermoelectric, magnetocaloric materials or materials
providing large magneto-optical effect. The large attractively of Heusler compounds is based on
a large variability of the constituent elements X, Y, Z (each letter can represent about 10-15
elements). Hence large tunability of the electronic structure and the engineering of the Fermi
level is provided and specific transport properties can be tuned. Within this talk, current state of
the art of the development and potential use of Heusler compounds is presented.

Keywords

Heusler compounds, half-metals, magneto-caloric effect, shape memory, thermo-electric effect,
magneto-optical Kerr effect (MOKE).
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1. UVOD: KRYSTALOGRAFICKA STRUKTURA A KRYSTALOGRAFICKE USPORADANI
HEUSLEROVYCH SLITIN

Heuslerovy slitiny (také nazyvany Heuslerovy slouceniny (Heusler compounds)) oznacuji tfidu
intermetalicky fazi krystalizujici v fcc kubické struktufe. Z krystalografického pohledu,
Heuslerovy slitiny se déli do dvou hlavnich skupin. Prvni skupinou jsou tzv. pIné Heuslerovy
slitiny (full-Heusler compounds) majici slozeni typu X2YZ (kde X, Y, Z jsou rizné chemické
prvky), a videalnim pfipadé krystalizuji v krystalografické L21 struktufe (Fm3m prostorova
grupa), viz Obr. 1(a). Druhou skupinou, prezentovanou na Obr. 1(b), se nazyvaji neuplné
Heuslerovy slitiny (half-Heusler compounds), majici slozeni typu XYZ a v idealnim pfipadé
krystalizuji v C1b krystalografické struktufe (prostorova grupa F43m). X, Y oznaCuji chemické
prvky ze skupiny pfechodnych kovl a Z je prvek ze skupiny IlI-V periodické soustavy prvku.
Krystalografické moznosti vybéru chemickych prvkud pro X, Y, Z prvky jsou znazornény na Obr.
1(c), jasné ukazujici Siroké moznosti slozeni Heuslerovych slitin. Neboli, elektronicka struktura
téchto slitin maze byt navrzena k pozadovanym fyzikalnim vlastnostem. Vyznaéné pfiklady
pouziti jsou prezentovany nize. DalSi vyhody téchto materialG jsou nasledujici: je mozno je

A — mns B VB8 viB vis

3 e G G L O O
2| Li | Be Y x B|[C|N|O|F |Ne

1|12 \ \ N N N O A
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Obr 1: Krystalograficka struktura (a) L2, uspofadané piné Heuslerovy slitiny typu X,YZ (b)
C1, uspofadana neuplna Heuslerova slitina typu XYZ. (c) Moznosti jednotlivych
chemickych prvku ze kterych Heuslerova slitina muze byt pfipravena.

relativné snadno syntetizovat, ¢asto sestavaji z lacinych chemickych prvku, jsou stabilni, maji

vysokou tavici teplotu (pfiblizné okolo 1400 K) a Casto jsou kompatibilni s polovodiCovymi
technologiemi (napf. epitaxni rist na GaAs).

Jak jiz bylo feCeno, pIné Heuslerovy slitiny v idealnim pfipadé krystalizuji v L2; struktufe.
V realném pfipadé se Casto vyskytuje problém krystalografického neusporadani, ktery ovliviiuje
pozadované vlastnosti. Nej¢ast&jSim krystalografickym neuspofadanim je: tzv. B2
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neuspofadani, odpovidajici nahodné vyméné mezi prvky Y a Z, tzv. DO3 neuspofadani
odpovidajici nahodné vyméné mezi prvky X a Y a tzv. A2 neuspofadani odpovidajici nahodné
vyméne vSech prvka X, Y, Z.

2. NASTAVENIi A OPTIMALIZACE POZADOVANYCH FYZIKALNICH VLASTNOSTI

Diky zna¢nému rozsahu mozného slozeni Heuslerovych slitin, pozadovana elektronicka
struktura muze byt navrzena tak, aby poskytovala pozadované fyzikalni vlastnosti. Hlavni
parametr ovliviiujici elektronovou strukturu je pocet valenénich elektrond, ktery se necha zménit
kompozici prvka ve slitiné. Napfiklad, fyzikalni chovani se mize ménit od kovového, pres
polokovové k polovodiGovym. Z magnetického pohledu, struktura mlze poskytovat
ferromagnetické, nemagnetické nebo kompenzované ferromagnetické uspofadani.
Nejvyraznéjsi pfiklady jsou diskutovany v nasledujicim.

3. POLOKOVY

Polokovova elektronova struktura znamena, zZe elektronové usporadani pro jednu spinovou
orientaci (napf. pro spin nahoru) ma kovovy chracter (neboli, existuje nenulova hustota stavi na
Fermiho hlading), zatimco elektronova struktura pro druhou spinovou orientaci (napf. pro spin
dold) ma polovodic¢ovy character (neboli, elektronova struktura ma gap na Fermiho hladiné).
Pfiklad polokovové elektronové struktury je ukazan na Obr. 2, pro Co2FeAl0.5Si0.5 material [1].
ProtozZe v tomto pfipadé jsou na Fermiho hladiné pouze elektrony s jednou spinovou orientaci,
transportni vlastnosti nesené elektrony (napf. tepelna nebo elektrickd vodivost) jsou
poskytovany pouze elektrony s jednou spinovou orientaci. Neboli, elektricky proud v tomto
materidlu je plné spinové polarizovany, coz déla tento material zajimavy pro spintronickeé

[ i ; —
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o e VY e — Obr 2: Hustota stavli polokovové
< | ik | Heusllerovy sI!tiny CozFeAI_o,SS.io_s [1]. _
gy \I n PovSimnéte si gapu pro minoritni (spin-
| U FeAlSi ] down) elektrony.
e minerity
ST — L FuleielC
Ty 3 i 5
Encriy E-g. [eV]
aplikace, napf. jako idealni zdroj nebo detektor spinové polarizovaného proudu.

Poznamenejme, Ze polokovy by se nemél zaménovat se semi-kovy, jako napf. bismut.

Polokovové vlastnosti byly prvné pfedpovézeny pro NiMnSb (de Groot et al, 1983) [2]. Pozdéji,
pozornost byla soustfedéna na polokovové Heuslerovy slitiny zaloZzené na kobaltu, jako napf.
Co2FeSi, Co2FeAl, Co2MnSi, Co2MnAl, Co2MnGe etc., diky jejich vysokému magnetickému
momentu, a vysoké Curiiova teploté (napf. pro Co2FeSi, magneticky moment je 6B a Curiova
teplota 1100K [3]). Dal$i vyjimecné vlastnosti jsou napf. mala magnetokrystalova anizotropie a
malé Gilbertovo tlumeni. Ackoliv polokovové Heuslerovy slitiny byli plivodné vyvijeny pro
spintronické aplikace, diky témto vlastnostem se stavaji zajimavé také jako materialy pro
vysokofrekvenéni aplikace (GHz elektronika) €i jako vodi€ spinovych vin [4]. Vice detail( napf.
v pfehledu [5].
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4. MATERIALY S TVAROVOU PAMETi A MATERIALY S MAGNETO-KALORICKYM
JEVEM

Heuslerovy slitiny jsou také studovany jako materialy s tvarovou paméti. Tento efekt je spojen
s fazovou transformaci mezi fazemi martenzit a austenit (Obr. 3(a)). Obnoveni tvaru v tvarové
paméti nastava prechodem z faze s nizZsi, redukovnou symetrii (martensit, prostorova grupa
Pmma) k fazi s vysSi, kubickou symetrii (austenit, prostorova grupa Fm3m). K tomuto pfechodu
dochazi vlivem zvyseni teploty. Pfiklady Heuslerovych slitin vykazujicich tvarovou pamét je tfida
Ni2MnZ slitin, kde Z = Sn, In, Ga [6,7], NiMnGa nebo Mn2NiGa [8]. Ukazkovy material
s tvarovou paméti je také slitina NiTi, ktery se také mize chapat jako plna Heuslerova slitina se
sloZzenim Ni2TiTi.

Z obecného pohledu, pfi fazovém pifechodu mezi martensitickou a austenitickou fazi nedochazi
pouze ke zméné krystalové mfize (a stim spojené zméné tvaru), ale také ke zméné
magnetickych vlastnosti a také k pohlceni &i uvolnéni tepla. Neboli, dochazi k tésnému
propojeni a vzajemnému ovlivnni tfi kliCovych vlastnosti: magnetismu, krystalografické struktury
a tepla (Obr. 3(b)). Fyzikalni jevy spojené s témito pfechody se nazyvaji magneto-kalorické jevy,

i Austenite

(a)

{

& |
& Q)
E—— :
temperature 3 magnetism

Twinned martensite Deformed martensite magneto- caloric

Temperature

Obr 3: (a) nacért martensit — austenit transformace. (b) schematicky vztah mezi teplotou,
magnetismem a strukturou.

magneto-elastické jevy a elasto-kalorické jevy. Magneto-kalorické jevy svazuji zménu
magnetizacniho stavu se zménou absorbovaného ¢&i uvolnéného tepla. Neboli, tento jev
pfedstavuje novou moznost chlazeni zménou vnéjSiho magnetického pole (uziti napf.
v chladni¢ce ¢i auto-klimatizaci). Magneto-elastické vlastnosti svazuji zménu struktury s
aplikovanim vnéjSiho magnetického pole. Diky tomuto jevu material mize vykazovat zna¢nou
magnetostrikci, majici uplatnéni napf. v magnetickych polohovacich zafizenich. PFiklad elasto-
kalorického jevu jsou jiz vySe zminéné tvarové paméti (zména struktury &i tvaru s teplotou).

5. POLOVODICOVE A TERMO-ELEKTRICKE MATERIALY

VétSina z neuplnych Heuslerovych slitin s 18 valenénimi elektrony jsou nemagnetické a maji
gap Vv hustoté stavi. Nejznaméjsi priklad jsou Heuslerovy slitiny NiZnSn, NiTiSn, NiZrSn,
CoTiSb [9,10]. Neboli, toto jsou polovodiCové materialy, s ocCekavanymi zajimavymi
termoelektrickymi vlastnostmi (vice detaill napf. v pfehledu [9]). Kvalita termoelektrickych
materiall je definovana termoelektrickym koeficientem Z, definovanym jako ZT=S°cT/k, kde
S je Seebacklv koeficient, o je elektricka vodivost, k je tepelna vodivost a T je teplota. V ramci
zvySeni termoelektrického koeficientu ZT, doladovani elektronové struktury, napf. dopovanim,
je €asto pouZito [10].
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6. MATERIALY SE SILNYM MAGNETO-OPTICKYM JEVEM

Heuslerovy slitiny jsou také studovany jako materialy se silnym magneto-optickym jevem (neboli
magneto-optickym Kerrovym jevem - MOKE). MOKE jev vznika soucastnou pfitomnosti
nasledujicich dvou jevu v elektronové struktufe (i) rozdilna elektronova struktura pro opacné
spinoveé polarizace a (ii) spin-orbitalni interakce. Rekordni hodnota mezi Kerrovymi jevy byla
objevena pro PtMnSb [11], s MOKE 2.5deg at 720nm za pokojové teploty. Poznamenejme, ze
jesté silngjsi MOKE byl pozorovan napf. pro 4f-electronové systémy, jako napf. CeSb, kde
nalezeny MOKE byl 17deg pro energii fotonu 0.47eV [12]. Existuje také tzv. kvadraticky MOKE
(QMOKE), neboli MOKE v druhém fadu poruchy v magnetizaci. NejsilnéjSi znamy QMOKE byl
nalezen pro Heuslerovu slitinu Co,FeSi, ktery je 30mdeg pro energii fotond 630nm za pokojové
teploty [13].

7. ZAVER

Zavérem, zde prezentujeme stru¢ny Uvod do Heuslerovych slitin a do moznosti jejich pouziti.
Mezi moznostmi pouziti Heuslerovych slitin jsme stru¢né uvedli polokovové materialy, materialy
s tvarovou paméti, magneto-kalorické materialy, termo-elektrické materidly a materidly se
silnym magneto-optickym jevem.
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Abstrakt

Rozvoj technologii materiald s cilené jemnou strukturou vyZaduje mimo jiné vyzkum novych
aplikaci hodnoceni jejich stability. Dostupnost komerénich systémua numerické a experimentalni
analyzy plastického toku presouva tézisté prace pfi navrhu technologii tvafeni k modelovani a
simulaci procesu metodou konec¢nych prvka (MKP). Stézejni ¢asti technologického navrhu je i
posouzeni tvafitelnosti materialu a stability metalurgickych procest. Metoda Dynamického
materialového modelovani (DMM) a jeji variace metoda Polarni reciprocity (PRM) patfi
nesporné k nastrojiim aplikace takového hodnoceni. Vysledky analyzy metodou dynamického
materialového modelu a modelu polarni reciprocity jsou prezentovany procesnimi mapami
kriterii tvafitelnosti formou poli kriterii tvafitelnosti nad deformacéni zénou vykovku ze slitin
hliniku AW-6082 a AW-7075.

Klicova slova

Tvafitelnost za tepla, dynamicky materialovy model, model polarni reciprocity, procesni mapy

Abstract

A technology development of the materials with objective fine microstructure requires among
others the research new methods of the evaluation their dynamic stability. A commercial
accessibility of numerical and experimental analysis systems of the plastic flow gives possibility
to shift the crux of the technological design to the analysis and simulation of process by finite
elements method (FEM). An evaluation of the workability and flow stability of material is a
crucial point of technological design. Dynamic Material Model (DMM) and his variation a Polar
Reciprocity Model (PRM) are admittedly the tools such evaluation. Results of the dynamic
material model and polar reciprocity model using processing maps of workability criteria are
presented. Fields of workability criteria are presented above deformation zones of forgings from
Al alloys AW-6082 and AW-7075.

Keywords

Hot workability, dynamic material model, polar reciprocity model, processing maps
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1. UvoD

Ukolem technologického navrhu je urgit napéti a sily, tedy data nezbytna ke konstrukci nastrojti
a vybéru zafizeni, pfedpovédét tok materialu a urcit polet tvarecich operaci. Prvé dvé polozky
ukolu jsou ucinné feSitelné metodami vychazejicimi z kontinualnich modell, jako je metoda
konecnych prvka (FEM) nebo objeml (FVM). Pocet tvarecich operaci je funkci tvafitelnosti
materialu.

Jestlize jsou za dominantni faktory tvafitelnosti povazovany vlivy méniciho se aplikovaného
napéti a tvaru deformacni zény a z toho vyplyvaji zmény deformaéniho a napétového stavu v
deformaéni zéné, hovofi se o tzv. napétové (SOS) tvafitelnosti. Jednotliva kriteria SOS
tvafitelnosti nebo kriteria poruseni tvarnym lomem jsou jiz soucasti komerénich baliki FEM
(napt. v systému DEFORM 2D verse. 7.1 — 8 kriterii), nebo jsou do nich implementovana [1, 2].

Bude li za dominantni faktor tvafitelnosti povazovan material s jeho chemickym slozenim a
strukturou a jeji odezvou na zménu teploty, rychlosti deformace a deformace b&éhem procesu
pak se hovofi o tzv. vnitfni, vlastni, metalurgické nebo strukturni tvafitelnosti IT, ta se vztahuje
zejména ke tvareni za tepla i polotepla. Tvafitelnost jako komplexni vlastnost je nutno
posuzovat z obou hledisek. Strukturni tvafitelnost Ize hodnotit podle riznych modell. Klasicky
je model JONAS-SELLAR-TEGART (J-S-T) [3], vychazejici z kinetiky procesl probihajicich na
atomarni urovni tvafeného materialu. Mikrostrukturni déje Fidici tvafitelnost jsou v ném
identifikovany podle aktivacni energie procesu, nalezené z experimentalné stanovené zavislosti
pretvarného odporu na deformaci, rychlosti deformace a teploté. FROST a ASHBY (F-A) [4]
jako prvi navrhli mapy deformaénich mechanismt (MDM). RAJ [5] za Fidici procesni parametry
oznacil rychlost deformace a teplotu a koncept rozsifil na tzv. procesni mapy (PM). Modely J-S-
T a F-A a PM jsou zaloZeny na diskrétnim pfistupu k mechanice poddajnych téles, zatimco
FEM je zaloZena na pfistupu kontinualnim. Nejsou proto slucitelné a pouzivaji rozdilné soubory
vstupnich experimentalnich dat.

2. DYNAMICKY MATERIALOVY MODEL A MODEL POLARNIi RECIPROCITY

PRASAD a spolupracovnici [6] navrhli Dynamicky materialovy model (DMM) s cilem popsat IT,
se zménou procesnich parametrl, ve veli€inach explicitné pouzitelnych v MKP a vyuzivajici
stejnych vstupnich materidlovych dat. Ve fyzikalni interpretaci navazali autofi DMM na RAJOVY
[5] procesni mapy. Jako kriteria IT formulovali autofi DMM pro material popsany konstituéni
rovnici

c=Ke" (1)
dvé kriteria — u€innost disipace energie a kriterium strukturni nestability
. 2m i din(m/m+1
n(Té)=—- &(@T,8)= ( : ) v m=>0
m+1 ding )
kde jsou K materialova konstanta
m soucinitel vlivu rychlosti deformace

& efektivni deformace
n="f (g T) ucinnost disipace energie [%)]
E=

f (é, T) kriterium strukturni nestability [1]
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RAJAGOPALACHARY a KUTUMBARAO [7] navrhli Model polarni reciprocity (PRM) rozSitujici
aplikace DMM na zpeviiujici materialy. Zatimco DMM pracuje s materidlem definovanym
konstitu€ni rovnici (1), pouZzili autofi PRM [8] materidlového modelu, popisujiciho chovani
zpeviujiciho se materialu — Obr. 1:

3)

Al 7075 Gleeble 3800 temperature = 100°C, strain rate £ = 10 s’

300 4 Compression test o

250

200

Rp0.2 |

150

True Stress ¢ [MPa]

100 +

50

T T T - - T T T T .| 4 n. "| T
0,0 0,1 0,2 0,3 0,4 0,5 0,6
True Strain

Obr. 1 Koncept vyhodnoceni deformaéni prace jako parametru zpevnéni podle modelu polarni
reciprocity — minimum e ¢ast pfetvarného odporu nezavisla na historii deformace.

Navrhli pouzit kriteria IT vnitfni tvafitelnosti:

g:l—(a__EbJ(zm j @
o m+1

kde &, podle [10]

{T Uijdgij - Taij min dgij }
0 0 .

&
Jaijdgij
0

0,=0

(5)

Uginnost disipace energie podle DMM (2) a kriterium vnitini tvafitelnosti podle PRM jsou ve
vzajemném vztahu [8], ktery byl ovéfen experimentalné:

n+¢=1. (6)

3. IMPLEMENTACE PROCESNICH MAP DMM A PRM DO FEM ANALYZY

Vysledky analyzy dynamického materidlového modelu a modelu polarni reciprocity Ize
prezentovat jako procesni mapy kritérii ucinnosti disipace energie, strukturni nestability a vnitfni
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tvaritelnosti pro konstantni deformaci. Podobné jako u F-A modelu Ize pak hledat optimalni
hodnoty kritérii pro stfedni hodnoty teploty a rychlosti deformace v deformaéni zéné

PFi provoznim kolisani procesnich parametril mize pfi minimu ucinnosti, zaporné nestabilité a
maximu kritéria vnitfni tvafitelnosti dojit k iniciaci vad a tak byt ohroZzena opakovatelnost
procesu. Proto je dulezita lokalizace meznich hodnot kritérii IT nad deformacni zénou v celé
historii tvareci operace. Je tedy zadouci implementovat hodnoceni kritérii tvafitelnosti do
systému na bazi metody kone¢nych prvka.

Al 6082, GLEEBLE3800, efficiency of dissipation n [%]
Al 6082, GLEEBLE3800, efektivita disipace n [%]

F ' — T %~

.
\
\

Strain rate &” [5'1]
Rychlost deformace &° [9'1]
[e2]

\/c
[od L

AN
N

10°
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Temperature T [°C]
Teplota T [°C]

Obr. 2 Procesni mapa kriteria ucinnosti disipace energie pro slitinu AW-6082.

Al 6082, GLEEBLE3800, instability of deformation &
= 8 N s ~ B F
10° g:: o\‘ o2° S ' ;
4 'Q'

10'
"o 10| 0.08 0.1
-W
L
[l
£
£ 0.15
5] 10'1

0.1
0.15
10°
/\0'2
0.05
0.2
107
250 300 350 400 450 500
Temperature T [°C]

Obr. 3 Procesni mapa kriteria strukturni nestability pro slitinu AW-6082.
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Na VSB-TU Ostrava byly DMM a PRM implementovany do postprocesoru systému MKP
QForm 2D/3D firmy Quantor [9]. Postup implementace vychazi z konstitutivnich matic
zkoumanych materiald. Nasleduje vypocet procesnich map DMM a PRM spolu s digitalizaci —
Obr. 2 az Obr. 4 pro deformaci 0,6. Paralelné probiha eventualni FEM analyza tvafreci operace
s vystupem prostfednictvim trasovaciho modulu. Findlni vystup spoc&iva v syntéze obou
postupu, generuje se vyvoj matice hodnot kritérii nad tvafenym objemem.

Al 6082 Intrinsic workability ¢
Al 6082 Vnitrni tvaritelnost &

_
<
=)

-
Q

e \ o [ T\\ |
208

0985 0975 \

0.975 3
0975 ]

0.97 ]

e ——y 0.985
099 ]
/,N

20 700 120 140 160 180 200
Temperature T [ °C]
Teplota T [ °C]

Strain rates" [s I]
Rychlost deformace &* [s7"]

10

Obr. 4 Procesni mapa kriteria vnitfni tvafitelnosti [9] pro slitinu AW-6082

V ranéj8i praci [10] byly vysledky implementace DMM do systému QForm prezentovany pfi
analyze kovani zeleznicnich kol. Podrobné byla analyza IT metodami DMM a PRM sledovana a
to jak numericky tak experimentalné v pfipadové studii kovani Al slitin AW-7075 a AW-6082 za
studena, zvySenych teplot a za tepla [11]. Pfiklady vysledkd v&etné makroskopického rozboru
vad jsou uvedeny na Obr. 5.

(A) (B) © (D)

Obr. 5 Vykovek ze slitiny Al 7075. A) makrostruktura, B) simulace toku materialu,
C) strukturni nestabilita, D) efektivita disipace
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4,

ZAVER

Dulezitou soucasti technologického navrhu tvafeni je posouzeni stability procesu a Cerpani
tvafitelnosti materialu. Dynamicky materialovy model je kontinualni model, ktery Ize
implementovat do systému nebo postprocesoru FEM analyzy. Simulaci procesu tvareni
metodou konecnych prvkud, ktera dnes zahrnuje numerické modelovani napétového stavu a
pretvarnych sil, deformaéniho stavu a toku materialu, vyvoje struktury a Cerpani napétové
tvafitelnosti, Ize pomoci tohoto modelu rozsifit o hodnoceni vnitini, metalurgické tvafitelnosti.
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Studium pasivnich filml a odolnost korozivzdornych oceli

Study of passive films and corrosion resistance of stainless steels

Stanislav LASEK, Marie BLAHETOVA, Vladimir CIHAL
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Abstrakt

Zajem o pasivitu kovl zacal se studiemi Faradaye pred vice nez 150 lety. Pasivita je obecné
zpusobena tenkym, zpravidla oxidickym filmem o tloustce 1-10 nm, ktery oddéluje povrch kovu
od korozniho prostiedi. Pasivni filmy mohou vznikat na mnoha kovech a slitinach v pfirozenych
prostfedich nebo ve vhodnych oxidaCnich roztocich anebo ¢inidlech. Kovy s pasivnim
povrchem maiji nepatrné rychlosti rovnomérné koroze, fadové 1-10 um/rok. Defekty v pasivnich
filmech usnadriuji iniciaci lokalnich druht koroze, zejména bodové koroze. Specialni a nové
nanotechnologie mohou zlepSit ochranné vlastnosti pasivnich filmG a rozsifit dalSi pouziti
kovovych materialt. Dualezité jsou antibakterialni upravy, povlaky pro biomedicinské ucely, dale
kombinované a multifunkéni vrstvy (o tloustce nanometrd). Jejich slozeni, tloustka, rust a
stabilita jsou studovany pomoci povrchovych analytickych metod, jako je rentgenova
fotoelektronova spektroskopie (XPS), Augerova elektronova spektroskopie (AES) a hmotova
spektrometrie sekundarnich iontl (SIMS). Vizualni spektroskopicka elipsometrie (VISSE)
umoznuje rychlé a nedestruktivni stanoveni jak tloustky filmu, tak optickych parametru.
Elektrochemické i nékteré elektrické vlastnosti filmi a korozni odolnosti materialll jsou
studovany pomoci polarizatnich metod a elektrochemické impedanéni spektroskopie (EIS).
V ramci pfispévku jsou uvedeny nékteré vlastni vysledky studia a méfeni vlastnosti pasivnich
filmd na vybranych korozivzdornych ocelich v souvislosti s jejich odolnosti proti lokalni korozi,
hlavné proti bodové a mezikrystalové korozi.

Kli¢ova slova: Kovy, pasivni filmy, nanotechnologie, zkouSeni, korozivzdorné oceli

Abstract

Interest in passivity of metals started with studies of Faraday over 150 years ago. Passivity is
generally ascribed to the presence of a thin oxide film 1-10 nm thick which isolates the metal
surface from the corrosive environment. The passive films can be formed on many metals and
alloys in natural environments or by means suitable solutions and/or oxidation agents. The
defects in the films influence initiation of localized corrosion, especially pitting. Special and new
nanotechnology may further improve the protective properties of passive films and other useful
features of metallic materials. There are important antibacterial treatments, coating for
biomedical purposes, as well as combined and multi-function layers (thickness of nanometer).
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Their composition, thickness, growth and stability are studied by surface analytical methods like
X-ray photoelectron spectroscopy (XPS), Augere electron spectroscopy (AES) and secondary
ions mass spectrometry (SIMS). Visual spectroscopic ellipsometry (VISSE) allows fast and non-
destructive determination of both film thickness and optical constants. The electrochemical and
some electrical properties of films and corrosion resistance of materials are studied by
polarisation methods and electrochemical impedance spectroscopy (EIS). In the paper are
presented some results of the study and measurement of passive films properties on selected
stainless steels with respect to their resistance to localized corrosion, mainly to pitting and inter-
granular corrosion.

Keywords: Metals, passive films, nanotechnology, testing, stainless steels

1. UvoD

Technické vyuziti mnoha kovovych materiald je mozné z divodu ochranného pasivniho filmu o
tloudtce zpravidla 1-10 nm. Pasivita kovu byla popisovana poprvé Faradayem (11867),
vlastnosti pasivnich filma (tloustky, struktury, odpory) jsou podrobnéji zkoumany s vyvojem
modernich metod studia povrchl, véetné TEM s vysokym rozliSenim. Pasivni filmy je mozno
dodate¢né zaradit do oblasti jednodimenzionalnich nanostrukturnich vrstevnatych materialu.
Pasivni filmy na materidlech patfi k nejstarSim, nejvice rozSifenym a uzite€nym vrstvam
v technické praxi. Nanorozmérové funkéni struktury vznikaly zfejmé v prabéhu vyvoje pfirody
[1]. V poslednich letech vznikaly nové typy nanomateriald, napf. na bazi uhliku [2] anebo pfi
zjemiovani struktury slitin. Zaroven probiha rozsahla standardizace v oblasti nanotechnologii
na mezinarodni urovni [3]. Problematikou pasivity se zabyvaji také specializované konference.

Vznik a narlst pasivnich vrstev na korozivzdornych ocelich je nutno posuzovat podle slozeni
prostfedi a vnéjSich podminek (teplota, potencial, proudéni), pfitom je potfebné rozliSovat
pusobeni vodivych elektrolytdl od oxidace v plynech za vySsich teplot. Uvedenou problematikou
se zabyva nékolik teoretickych modelt a pro vyzkum pasivnich vrstev se pouzivaji nejCastgji
metody AES (Augerova elektronova spektroskopie), XPS (rentgenova fotonova spektroskopie)
a technika EIS (elektrochemicka impedanéni spektroskopie). Daldi mozZnosti poskytuje
radkovaci tunelova mikroskopie (STM) a podobné mikroskopie atomovych sil (AFM) [4].

2. STRUKTURA A VLASTNOSTI PASIVNICH FILMU

Podle modelu uvazujiciho definované oxidy se predpoklada, Zze molekuly kysliku a vody jsou
nejprve adsorbovany k povrchu kovu. lonty kovu a kyslik potom vyménuji své polohy a
opakovani daného procesu vede k tvorbé oxidového filmu. V modelu zaloZzeném na rlstu oxidd
je hnaci sila pro omezené stadium rdstu uvazovana jako rozdil potencialu E;ve filmu, nebo mezi
povrchy rozhrani kov/film a film/roztok (E.f Ei). V disledku toho jsou predikovany velmi
rozdilné rychlosti ristu oxidd odpovidajici rychlostem pozorovanym za danych podminek [4,5].

V ramci modelu bodovych defektd pasivni film je posuzovan jako oxidicky v elektrickém poli
blizko k dielektrickému prlrazu pfi rovnovaze elektrond a dér. Pfitom mechanismus narlstu
filmu odpovida transportu vakanci (difuzi a migraci) z rozhrani film/roztok k rozhrani kov/film.
Tato koncepce muze byt zobecnéna na filmy jakéhokoli typu.

Podle dalSiho modelu se film rozviji z po&ate¢ni viceméné amorfni anebo ¢asteéné uspofadané
vrstvy tvofené hlavné molekulami vody. Kationty kovu jsou vtahovany do této vysoce
neuspofadané mfizky pusobenim rozdilu potencialld, v mnozstvi umérném jejich afinité ke
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kysliku ve vodé. Elektricka neutralita filmu je zachovana z divodu uvolnéni iontd vodiku
(protonu) do roztoku o celkovém naboji rovném kationtim kovu ve filmu. Tato deprotonizace
postupné modifikuje strukturu filmu od adsorbované vody po oxidy, se v8emi pfechodnymi
stadii. Film nakonec obsahuje zbytkovou vazanou vodu, ionty O* a OH’, kationty kovu vazané s
kyslikem ve formé oxidl a hydroxidd. Je pravdépodobné, Ze vnitfni struktura filmu odpovida
oxidu, zatimco vnéjsi Cast ma podobu vazané vody nebo hydroxidu, Obr. 1.

Anodicka polarizace nebo dlouhodobé setrvani ve vodé vede k postupné deprotonizaci filmu a
prechodu kationtll rozhranim kov/film. V souladu s vysledky elektrochemickych studii je nutno
nejprve predpokladat vznik meziproduktu (MOH), ktery precipituje ve vrstvé vazané vody ve
formé tuhého povlaku. Cerstvé vytvoreny film obsahuje stale vazané molekuly vody, avsak dalsi
"starnuti" je doprovazeno dahydrataci, a struktura typu H,O-M-H,O je postupné zaménéna
strukturou OH-M-OH, ktera sméfuje k oxidu O-M-O (Obr. 1 a 2).
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Obr. 1 Schéma vzniku pasivniho filmu Obr. 2 Snimek filmu oxidu na slitiné AIMnO,2
deprotonizaci vody [5] vytvofeného ve vzduchu (TEM)

Podle geometrického modelu (tzv. perkolace) je minimalni obsah chromu pro zajisténi pasivity
oceli ve vodé podminén nejtésnéjSim obsazenim povrchovych mist atomy chromu ve spojeni s
adsorbovanymi atomy Kysliku. Kriticky minimalni obsah chromu je 10% pro feritické Cr oceli a
12% pro austenitické Cr-Ni oceli.

2.1 Transport iontl filmem

Vyména atomO mezi kovem a roztokem se uskuteCriuje pfes pasivni film transportnim
procesem, ktery vymezuje miru korozni odolnosti materialu. lontova vodivost pasivniho filmu
(Cr,05) je velice nizka (10°- 10™° S/m). P¥i proudové hustoté fadové 1mA/cm? kazdy povrchovy
atom je ovlivnén primémé za 10° s, coz vede ke vzniku jistého poétu poruch i ve stabilnim
filmu. Pfechod kationtl pasivnim filmem doprovazi nékolik jeva [4,5]:

1. Kationty pfevedené k vné&jSimu povrchu a roztoku musi byt odstranény (odvedeny). V
nepfitomnosti konvenénich proudll, odstranéni naboje se uskuteCriuje difuzi, tvofici
koncentraCni gradient v roztoku v blizkosti povrchového filmu. Prebytek kationta je
hydrolyzovan, pfitom stoupa lokalni kyselost.

2. Je-li film oxidem, odstranéni kationu z povrchu zanech&a vakanci. Pro vice komplexni
strukturu filmu chybéjici kation Ize interpretovat jako bodovy defekt typu vakance. Tento
pfedpoklad se jevi racionalni, protoze tok kationtl filmem je nevyznamny a chybéjici kationty
tvofi pouze nepatrnou poruchu, celkové struktura zlistava nezménéna.

3. Vakance vytvofené na rozhrani film/roztok migruji vlivem silného elektrického pole smérem k
povrchu a zpUsobuji koncentraéni gradient v pasivnim filmu.
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4. Kationty kovu opoustéji substrat, anihiluji vakance na rozhrani kov/film. Vakance nasledné
prochazeji rozhranim a difunduji do kovu. Vznika tedy prebytek vakanci jak ve filmu, tak v
blizkosti povrchu kovu, coZz Fidi difuzi od povrchu dovnitf materialu.

5. Ve stabilnim stacionarnim stavu koncentrace ruznych defektd (vakanci, rist pH na rozhrani
roztok/film, atd.) stoupa s mnozstvim kationtdl kovu. Zna€ny narlst daného toku iontt a vakanci
muze zpusobit nestability v dynamickém chovani systému, vedouci k poruseni pasivniho filmu.

3. NEKTERE METODY A VYSLEDKY STUDIA PASIVNICH FILMU

Technika AES (Augerova elektronova spektroskopie) umoznuje stanovit chemické slozeni
materialu nebo vrstvy v zavislosti na hloubce pod povrchem a Zzjistit tloustku vrstvy s pfesnosti
na 0,1 nm. Vybrané vysledky rozdéleni prvkd v oblasti filmu jsou dokumentovany na Obr. 3.
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Obr. 3 AES hloubkové profily pasivniho filmu a povrchu austenitické oceli X1CrNiMoN 20-18-6
(254 SMO) v souvislosti se zkousenim v roztoku FeCl; (%), podle [6]

Metoda XPS (rentgenova fotoelektronova spektroskopie) na zakladé intenzity fotoelektronu
emitovanych z povrchu pasivniho filmu pod ur€itym Uhlem a pomoci vazebné energie elektron(
umoznuje rozlisit relativni vyskyt atomu kovu vazanych v oxidech, hydroxidech, apod. (Obr. 4).
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Obr. 4 Pfiklady XPS povrchu oceli X1CrNiMoN 20-18-6 (254 SMO) - zavislosti poc¢tu pulst na
vazebné energii elektrond (eV) pro vyznacené stavy prvku [6]
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Ze zavislosti koncentrace prvkd na uhlu emise elektron(l Ize také usuzovat na obohaceni resp.
ochuzeni sledovaného prvku na vnéjSi nebo vniténi strané filmu.

Na zakladé AES a XPS studovan vliv doby ponofeni oceli 254 SMO v roztoku chloridu
zelezitého na odolnost proti bodové korozi a hodnotu kritické teploty pfi pouziti bud jednoho
vzorku bez pfebroudeni pro celou stoupajici Fadu teplot (stupnovité zvySované o 3°C za 24
hodin) nebo nového vzorku, pfipadné pFebruSovani povrchu jednoho vzorku pro kazdou
zkuSebni teplotu az do kritické teploty [6]. Pomoci metody AES a XPS bylo zjisténo, zZe na
novém vzorku ponofeném do roztoku nastava nejprve rozpousténi Zeleza. Je-li pasivni film
vznikajici v laboratorni atmosféfe obohacen zelezem, pak rychlost jeho rozpousténi bude vysSsi
nez rychlost rekonstrukce, a proto tloustka filmu bude nejprve klesat. Kdyz obsah kationtu Cr v
pasivnim filmu dosahuje kolem 50 %, nastane jeho stabilizace a pomaly narist. B&hem
poCateCni faze zkousSky korozni potencial silné osciluje, coz souvisi s iniciaci a repasivaci
koroznich bodd na filmu obohaceném Fe ve srovnani se stabilizovanym filmem. Vytahovani
vzorkl z roztoku FeCl; pfi kontrolach jejich povrchu po kazdém cyklu (24 hodin) v porovnani s
provedenim zkousky bez vytazeni vzorku z roztoku nema prakticky vliv na slozeni filmu (Obr. 3)
a hodnotu kritické teploty bodové koroze (CPT). Pocate¢ni oslabeni filmu je moZno omezit
vloZzenim vzorku do méné agresivniho roztoku nez je FeCl; napf. 3 % NaCl. Tim je mozno
dosahnout urcitého zvySeni CPT, napf. u oceli 2564 SMO ze 76 na 82°C. Stabiln&jSim
kompaktnim filmem pronikaji ionty CI" obtiznéji a tim se zvySuje odolnost materialu k iniciaci
bodové koroze, resp. souvisejici lokalni koroze. Pro vyzkum, porovnani a hodnoceni pasivity a
korozni odolnosti se ¢asto pouzivaji polarizani metody, v€etné metody EIS a EPR [4,7].

Mé&Feni tloustky a optickych vlastnosti pasivni vrstvy na oceli typu CrNiTi 18-10 (17 246) bylo
provedeno pomoci spektroskopické elipsometrie, s rozsahem vinovych délek 190 nm az
2100 nm na pfistroji UVISEL [8]. MéFeni byla provadéna na leSténém povrchu v nasledujicich
Casovych intervalech: 10 min., 20min., 30 min., 40 min., 2 hod., 3 hod., 4 hod., 5 hod., 7 hod. a
9 hod. Naméfené prumérné pfirastky tloustky pasivniho filmu ve vzduchu pfi normaini teploté
jsou Ffadové v setinach nanometrt, viz Obr. 5.
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Obr. 5 Casova zavislost prirastku tloustky Obr. 6 Dielektricka funkce oxidaéni vrstvy,

pasivniho filmu na oceli X10CrNiTi18-10 [8] ¢&ast realna (spojita) a imaginarni (pferus.) [8]

Tloustky filmu Fadové v nm byly pravdépodobné dosazeny jizZ béhem prvnich minut, v souladu
s logaritmickym zakonem rustu oxidacni vrstvy. Dal$i zmény na povrchu jsou velmi malé a
obtizné méfitelné, takze vysledky jsou spiSe orientacni. Z optickych vlastnosti byly v ramci
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prace [8] stanoveny téz elipsometrické uhly, dielektrické funkce a refrakéni indexy v zavislosti
na energii fotont anebo jejich vinové délce (Obr. 6). Podobné studium ristu a vlastnosti vrstev
oxidu (pfi 200-300°C) na Cistém Zeleze bylo provedeno v ramci prace [9].

4. ZAVERY

V prispévku jsou uvedeny pfiklady struktury a vlastnosti pasivnich filmd (1-10 nm) na kovovych
materialech, zjisténé na zakladé progresivnich metod studia povrchu a chemického slozeni.
(AES, XPS). Vyznamnou ulohu pfi vyzkumu pasivnich vrstev a jejich korozni odolnosti maji
elektrochemické polarizaéni metody.

Nanotechnologie v dané oblasti mohou pfispét k modifikaci chemického sloZeni a struktury
pasivnich vrstev za ucelem zvySeni korozni odolnosti kovovych materiall, pfipadné zlepSeni
dalSich uzitnych vlastnosti povrcha.

5. LITERATURA

[1] BARABASZOVA K., Nanotechnologie a nanomaterialy. VUChEM a CNT VSB-TU Ostrava,
tisk. Schenk, 1. vyd., 2006, 158 s., ISBN 80-248-1210-X

[2] WEISS Z., SIMHA-MARTYNKOVA G. SUSTAI O., Nanostruktura uhlikatych materiald.,
Repronis, 1. vyd. 2005, 132 s., ISBN 80-7329-083-9

[3] HOSEK J., Aktudlni stav problematiky standardizace oblasti nanotechnologii. Povrchafi
[online ¢asopis, www.povrchari.cz, 5.2011], 2011, 3, s. 15, ISSN 1802-9833

[4] LANDOLT, D., Corrosion et chemie de surfaces des métaux. Traité des matériaux 12.
Lausanne. Presse polytechniques et universitaires romandes, 1-re édition, 1993, 552 p.,
ISBN 2-88074-245-5

[5] LACOMBE, P., BAROUX, B. BERANGER, G., Stainless Steels. Les Etidions de Physique,
Les Ulis, Cedex, 1993, 978 p. ISBN 2-86883-189-3

[6] OLSSON, C. A. — HORNSTEOM, S. E., An AES and XPS Study of the High Alloy
Austenitic Steel 254 SMO Tested in Ferric Chloride Solution. Corrosion Science, 1994, vol.
36, No. 2, p. 141-151

[7] CIHAL, V., SHOJI T., KAIN V. et.al., EPR - A Comprehensive Review. FRRI Publication,
Tohoku University, 2004, 160 p., ISBN-4-9901953-0-2

[8] POSTAVA, K., HALAGACKA L., HRABOVSKA, K., Méfeni vrstvy pomoci spektroskopické
elipsometrie. Nepublikovana zprava katedry fyziky, 2008, 6 s.

[9] GOOSSENS, V., WIELANT J., VAN GILS S., et.al., Optical properties of thin iron oxide
films on steel. Surface and Interface Analysis. 2006; 38, 489-493

Podékovani

Tento pfispévek byl vytvofen v ramci projektu Tvorba mezinarodniho védeckého tymu a
zapojovani do védeckych siti v oblasti nanotechnologii a nekonvenéniho tvareni
materialu CZ.1.07/2.3.00/20.0038, ktery je spolufinancovan z Evropského socialniho fondu a
statniho rozpoétu Ceské republiky.

@ CZ.1.07/2.3.00/20.0038


http://www.povrchari.cz/

[ ]
*

”, * * L J §
evropsky | ¥, s y
sociaini . MINISTERSTVO $KOLSTVI, OP Vzdslavéni
fondvCR EVROPSKA UNIE  MLADEZE A TELOVYCHOVY  pro konkurenceschopnost

INVESTICE DO ROZVOJE VZDELAVANI
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Abstrakt

Jiz od poloviny dvacatého stoleti je titan jednim z nejpouzivanéjSich materiald ve zdravotnictvi,
zejména na vyroby implantatd. Jednou z hlavnich vyhod titanu je jeho biokompatibilita,
nevyhodou jsou pak jeho relativné nizké hodnoty pevnosti vtahu a uUnavové pevnosti.
vSak fadi do skupiny tézkych kovid a muze dochazet k jejich uvolfovani z implantati do
organismu. Tuto nevyhodu postrada nanostrukturni titan (nanotitan), ktery se vyznacduje
kombinaci dobrych mechanickych vlastnosti a zaroven nizkym modelem pruznosti a
biokompatibilitou. Nanotitan se vyrabi z komeréné Cistého titanu technologii intenzivni plastické
deformace (SPD), ktera zjemni mikrostrukturu materialu a snizi velikost zrn az na desitky
nanometrd.

Spole¢nost COMTES FHT a.s. se dlouhodobé& vénuje vyvoji v oblasti zjemnovani struktury
tvafeného materidlu. Na konci roku 2010 bylo zakoupeno zafizeni Conform™ 315i, které
vyuziva technologie prubézného protlaovani kovu. Tato technologie se bézné pouziva pro
meékké kovy (Al, Cu) a jejich slitiny. Na zakladé dlouhodobého vyzkumu technologii dosahovani
ultrajemnych struktur byla zménéna standardni konstrukce a material lisovaci formy Conform™
315i tak, aby bylo umoznéno opakované zpracovani vysokopevnych slitin. Tento ¢lanek
pfedstavuje metodiku hodnoceni nanotitanu vyrobeného na zafizeni Conform™ 315i.
Metalografické hodnoceni titanu probihalo pomoci optického a skenovaciho elektronového
mikroskopu v&etné vyuziti EDX a EBSD analyzy.

Klicova slova

Titan, nanostruktura, mechanické zkouseni, metalografie.

Abstract

Since the second half of the twentieth century, titanium has become one of the materials most
commonly used in medicine, especially for production of bone implants. One of the main
advantages of titanium is its biocompatibility. Its disadvantages are considered to include
relatively low values of tensile strength and fatigue strength. More favourable are the values of
both tensile and fatigue strengths found in titanium alloys; however, most of the elements in
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these alloys are heavy metals that can be released from the implant into the organism over
time. This disadvantage does not occur in nanostructured titanium (nanotitanium), which is
characterized by a combination of good mechanical parameters, a low value of Young’s
modulus and good biocompatibility. Nanotitanium is produced from commercially pure titanium
using severe plastic deformation, which refines the microstructure of the material and reduces
the size of grains down to tens of nanometres.

The company COMTES FHT a.s. has been systematically engaged in the field of microstructure
refinement. At the end of 2010, it purchased a Conform™ 315i machine. This machine performs
continuous extrusion of metals and is commonly used for soft metals (Al, Cu) and their alloys.
Based on long-term research into methods of preparing ultrafine microstructure, the standard
design and material of the Conform™ 315i forming die was changed to allow repeatable
treatment of high-strength alloys. This paper presents the methodology of evaluation of
nanotitanium produced in the Conform™ 315i machine. Metallographic evaluation of titanium
was carried out using optical and scanning electron microscopes, including EDX and EBSD
analysis.

Keywords

Titanium, nanostructure, mechanical testing, metallography.

1. UvoD

Obecné se materialy hodnoti z nejriznéjSich hledisek, jako jsou mechanické vlastnosti,
struktura, chemické slozeni atd. Pro hodnoceni nanomaterial(i nelze tyto obecné postupy vzdy
pouzit, ale musi byt upraveny nebo vytvoreny nové metodiky hodnoceni nanomateriald, [1].

Cilem této ¢&asti projektu bylo hodnoceni nanostruktury a mechanickych vlastnosti titanu.
Porovnavany byly vzorky odebrané z vychoziho titanu cpTi — grade 4 a vzorky z titanu po
prvnim a druhém prichodu vyrobnim zafizenim Conform™, [2].

2. CONFORM™

Vyrobni zafizeni Conform™ umoznujici prabéznou vyrobu kovovych polotovari obecného
prafez(, pfi které dochazi k deformaci a zjemnéni mikrostruktury materialu. Vicenasobnym
opakovanim procesu je dosazeno nanostruktury v celém objemu zpracovavaného materialu,

[4].
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Obr. 1 Conform™ - schéma technologie pribézného protlaCovani kovu
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Pracovni prostor zafizeni Conform™ se sklada z valce s drazkou, ktera zavadi material do
uzavieného prostoru nastroje s matrici. Prostor uzavira indukénim ohfevem vyhfivany nastroj,
ktery pfesné licuje s drazkou valce. Material je valcem natlaen do dutiny a dale teCe matrici
v radialnim sméru pod uhlem 90° pfes matrici, ktera definuje jeho vnéjsi tvar. Vysledny prufez
polotovaru maze byt mensi, vétsi nebo shodny jako vstupni material.

Obr. 2. Experimentalni vyroba jemnozrnného titanu — vystup titanu ze zafizeni typu Conform™

3. MECHANICKE ZKOUSENI

Zjistovani mechanickych vlastnosti nanomaterialu je principialné shodné jako u testovani
béznych materiald. Obvykle u nanomaterialll je mnozstvi materialu vyrazné mensi a proto
geometrie vzorku musi byt uzpusobena velikosti dodaného mnozstvi, v zavislosti na geometrii
vzorku se pouZzivaji zkusebni stroje a siloméry s odpovidajicim rozsahem sil, kterymi spole¢nost
COMTES FHT a.s. disponuje a vyuziva prave pro tato méfeni.
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Obr. 3 Namérené kfivky napéti - deformace pro cpTi - grade 4 a nanotitan po 1. a 2. protlaceni.
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Hodnoceni mechanickych vlastnosti v projektu bylo provedeno pomoci modifikovanych
kvazistatickych zkouSek tahem pfi riznych rychlostech a za pokojové teploty. Pfed zkouskou a
po zkouSce byly zméfeny charakteristické rozméry vzorku pro stanoveni napétovych a
deformacnich charakteristik (Rpoz2, Rel, Ren, Rm, Ag, As, a Z). Naméfené zaznamy (Obr. 3) a
stanovené hodnoty mechanickych vlastnosti nanotitanu byly porovnany s hodnotami ze
zkouSek komercné Cistého Ti Grade 4.

4. METALOGRAFIE

Metalografie je nauka, ktera pojednava o vnitfni stavbé kovu a slitin. Jejim cilem je popsat
strukturu materialu po jejim zviditelnéni s naslednym studiem pomoci optického i
elektronového mikroskopu.

Na metalografické analyzy nanomateriall neni vhodné pouzit béZnou optickou mikroskopie, ale
pro zobrazovani struktury musi byt pouzito metod, které umoZziuje dosahnout vétsiho zvétseni,
napf. skenovaci a transmisni elektronova mikroskopie.

Materialové analyzy ve spoleCnosti COMTES FHT a.s. byly provedeny na mikroskopu FEG
SEM JEOL JSM 7400F. Mikroskop je vybaven detektory a softwarem pro vyhodnocovani EDS
a EBSD, které napf. umoznuji analyzy a identifikaci pfitomnych ¢astic a ur€eni orientace a
velikosti zrn u materiald, jejiz zrna dosahuji velikosti nanorozméra.

Pro optickou mikroskopii jsou pfipravovany vzorky mechanickym brouSenim a naslednym
leSténim, mikrostruktura byla vyvolana leptadlem Kroll a pozorovana mikroskopem Nikon
Eclipse MA200. Vzorky pro EBSD analyzu byly pfipraveny pomoci iontové lesticky JEOL SM-
09010.

4.1 Vychozi stav

Mikrostruktura vychoziho titanu je tvofena polygonalnimi zrny a primérna velikost zrna na
vybrusu je 28 ym, viz Obr. 4 a Obr. 5.

Obr. 4 Opticka mikroskopie - Nomarského

Obr. 5 EBSD mapa orientaci. MéFitko ma
kontrast délku 200 um

4.2 Prvni prachod

Po deformaci pfi prvni prichodu zafizenim Conform™ doSlo k Uplné rekrystalizaci s naslednym
ristem novych zrn,[3]. Tomu nasvédCuje bimodalni struktura, ve které jsou pFitomna
polygonalni zrna dvou velikostnich skupin o priimérné velikosti 4,3 um, viz Obr. 6 a Obr. 7.
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Obr. 7 EBSD mapa orientaci. Méfitko m
Obr. 6 Optickd mikroskopie - Nomarského délku 20 ym
kontrast

4.3 Druhy prachod

Mikrostruktura je opét tvofena polygonalnimi zrny. Primérna velikost zrna na vybrusu je 4,5 ym
a mikrostruktura je podstatné rovhomérnéjSi nez po prvnim prachodu, viz Obr. 8 a Obr. 9.

S T, SRR R

v v

Obr. 9 EBSD mapa orientaci. MéFitko ma

Obr. 8 Opticka mikroskopie - Nomarského délku 50 pm

kontrast

5. ZAVER

Upravenymi postupy a pfi pouziti vhodnych zafizeni Ize uspé&3né hodnotit nanomaterialy.
Popsanymi zpusoby Ize méfit mechanické vlastnosti nanotitanu, jak ve vychozim stavu, tak po
vicenasobném prachodu vyrobnim zafizenim Conform™. Vnesena deformace po prichodu
vyrobnim zafizenim Conform™ ma vliv jednak na mechanické vlastnosti, ale hlavné na
mikrostrukturu nanotitanu, které lze vyhodnotit pouze pomoci napf.: skenovaci a transmisni
elektronové mikroskopie.

Vyraznéj§i zmény mechanickych vlastnosti jsou ocekavany nejdfive po 4. prlchodu. A proto
vysledky po prvnim a druhém prichodu nevykazuji velky rozdil, pouze mikrostruktura je
podstatné rovnomérnéjsi po druhém prtichodu nez po prvnim.

Z provedenych analyz vyplyva, Ze dochazi po rekrystalizaci deformované struktury k rstu
novych zrn. Pro dosaZeni jemné&jsi vysledné struktury je tfeba sniZit teplotu deformace nebo
zkratit dobu, po kterou material na této teploté setrvava.

@ CZ.1.07/2.3.00/20.0038



K rekrystalizaci dochazi vlivem kombinace teploty a deformace jiz na vystupu z tvafeci komory
a pfi chladnuti na vzduchu pfed tim, nez je material ochlazen ve vodni lazni.
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Abstrakt

Zbytkové napéti patfi mezi vyznamné vlastnosti materialQ, které mizou vyrazné limitovat jeho
uzitné vlastnosti. Kazda vyrobni technologie zanechava v materialu svoji stopu v rozdilné arovni
a rozlozeni zbytkovych napéti. Prispévek uvadi pfehled moznych metod méfeni zbytkovych
napéti na ocelich v prabéhu zjemnovani struktury deformacnim mechanismem. Detailné je
popsana magnetoelastickd metoda zalozena na Barkhausenové Sumu, ktera umoZzZhnuje
sledovat vyvoj a redistribuci zbytkovych napéti v pribéhu mnohacyklovych technologickych
operaci. V pfispévku je popsana ovéfena metodika nedestruktivniho méfeni zbytkovych napéti
na uhlikové oceli po protlaCovani zalomenym otvorem DRECE(Dual Rolling Equal Channel
Extrusion). S ohledem na ziskani maximalniho mnozstvi informaci o redistribuci zbytkovych
napéti v méfenych vzorcich jsou prezentovany mozné vystupy z méfeni a zpracovani
dosazenych vysledku.

Klicova slova

zbytkova napéti, Barkhausentv Sum, DRECE

Abstract

Residual stresses are one of the important properties of materials, which can greatly limit its
utility properties. Each manufacturing technology leaves in the material mark on different levels
and distribution of residual stresses. Paper gives overview of possible methods for measuring
residual stresses in steels during and after deformation structure refinement mechanism. Are
described in detail a method based on the Barkhausen noise, which allows you to the monitor
development and redistribution of residual stresses during many cycles technological
operations. The paper described the methodology certified non-destructive residual stresses
measurement technigue in carbon steel after extrusion of DRECE (Dual Rolling Equal Channel
Extrusion). With a view to obtaining the maximum amount of information about redistribution of
residual stresses in the samples are presented possible outcomes and post processing of
measured results.
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1. ANALYZA ZBYTKOVYCH NAPETI

Zbytkové napéti patfi mezi vyznamné vlastnosti material(i, které mizou vyrazné limitovat jeho
uzitné vlastnosti. Kazda vyrobni technologie zanechava v materialu svoji stopu v rozdilné drovni
a rozlozeni zbytkovych napéti [1,2,3]. Na obr. 1 jsou uvedeny zakladni metody méfeni
zbytkovych napéti s vyznaCenim hloubky méfeni a jejich ovlivnéni vyrobnimi technologiemi.
Technologie vyroby UFG materiald velmi vyrazné ovliviiuji hodnoty a rozlozena zbytkovych
napéti v materialu. Jejich hodnoty a rozloZeni pak ovlivni jejich dalsi pouZiti.
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Obr. 1 Pfehled metod méfeni zbytkovych napéti s vyznacenim hloubky méfeni a jejich ovlivnéni
vyrobnimi technologiemi

2. MAGNETOELASTICKA METODA MERENi NAPETI

Metoda pracuje s vyuzitim Barkhausenova magnetického Sumu. ZjednoduSené se da tato
metoda popsat jako odezva materialu na pusobeni magnetického pole. PFi pasobeni
magnetického pole na material dochazi ke zméné orientace Weissovych domén. Ke zméné
orientace nedochazi spojité, ale po urlitych skocich, které se v civce, obklopujici magnetovany
kov, projevuji jako proudové narazy. Ty lze po zesileni akusticky pozorovat jako tzv.
Barkhausenlv Sum. PFitomnost a rozloZeni napéti ovliviiuji cestu, po které se domény ubiraji
smérem ke snadné orientaci ve sméru magnetizace. V dUsledku toho u materialQ, jako jsou
Zelezo, vétSina oceli, kobalt, tlakové napéti snizuje intenzitu Barkhausenova Sumu, zatimco
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tahové napéti ji zvySuje. Zakladni princip, se kterym metoda pracuje, tzv. Barkhauseniv Sum.
V dusledku toho u material(l, jako jsou Zelezo, vétSina oceli, kobalt, tlakové napéti snizuje
intenzitu Barkhausenova Sumu, zatimco tahové napéti ji zvySuje viz obr. 2 a 3 [3]. Jako vétSina
experimentalnich metod méreni zbytkovych napéti je magnetoelastika metoda metodou
nepfimou. Pro kvantitativni hodnoceni napéti je nutna kalibrace metody, kdy se Barkhausenlv
Sum pFevadi na hodnotu napéti dle patficné kalibraéni kfivky viz obr. 4. Pfi béznych aplikacich
se hloubka méFeni pohybuje v rozmezi 0,01 mm aZ 1,5 mm a snimana plocha je nékolik mm?.
Také vtomto pfipadé Ize z méfeni urcit smér hlavnich slozek napéti. Vyznamnou vlastnosti
metody je jeji absolutné nedestruktivni charakter a rychla odezva. Tyto vlastnosti umoznuji
méfit v Fadové vétsim poctu sledovanych mist, pfipadné méfit v realném, nez jak je tomu u
ostatnich metod. Neinvazivni charakter metody umoznuje méfit za provozu zafizeni, teplota
meéfeného mista se mlze pohybovat v rozmezi cca 0-60°C. Méfeni Ize provadén nejenom
v laboratornich ale i pomérné naroénych provoznich podminkach [3,4,5,6,7,8]. Praktické pouZiti
magnetoelastické metody Barkhausenova Sumu je mozné v oblastech:
— méfeni zbytkovych napéti za prfedpokladu, ze mikrostrukturni parametry se pohybuiji
v rozumnych mezich,
— meéfeni strukturnich zmén, za predpokladu, Ze uroven napéti se pohybuje v
rozumnych mezich,
— zkousSeni vad, které mohou vyvolavat zmény v napéti nebo mikrostrukture.

Tlak Amplituda Vysoka tvrdost Amplituda
- - - .| Nizké " - - .| Nizka
'”I”““’ I”” ”Ih Il””“'“ [ amplituda ll|||““|' ‘”” ||||' ‘””““" ' amplituda
; 3 A, [———9
Vysoka Vysokda I
amplituda amplituda |
I I
Tah ~ o, Napéti o, + Nizkd tvrdost BV Tvrdost
Amplituda — Napéti Amplituda — Tvrdost
Obr.2 Vliv Bakhausenova Sumu v zavislosti Obr.3 Vliv Barkhausenova Sumu v zavislosti
na napéti na tvrdosti

Kalibracni kfivky pro ocel 1 a ocel 2
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Obr.4 Kalibracni kfivky pro magnetoelastickou metodu
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3. ANALYZY ZBYTKOVYCH NAPETi PO PROTLACOVANi ZALOMENYM OTVOREM
DRECE

Jednou z moznosti pfipravy UFG materialu, ktera je ovéfovana na katedie mechanické
technologie VSB TUO je technologie protladovani zalomenym otvorem DRECE(Dual Rolling
Equal Channel Extrusion). Na vzorcich z uhlikové oceli DCO01 (11321) bylo ovéfovano
rozlozeni zbytkovych napéti pouzitim magnetoelastické metody. Byla navrzena metodika
méreni zbytkovych napéti. Byly porovnavany vzorky po aplikaci DRECE 2,4,5,6,8 prichodu
s vychozim stavem. Na obr. 5 je €elni pohled na zafizeni DRECE [9] a sada testovanych vzorku
viz obr. 6. V ramci stanoveni metodiky méfeni bylo ovéfovano standartni méfeni v fadé bodl ve
smérech hlavnich slozek napéti a na obou povrSich plechu. Vysledky znazornéné na obr. 7
ukazuji pomérné stejné hodnoty napéti na obou povrsich ve vychozim stavu. Aplikaci procesu
DRECE dochazi k vyznamnému narlstu tlakovych napéti a to hlavné ve sméru valcovani a to
na obou povrSich sledovanych vzorkd. S ohledem na tvar polotovaru — plech se

Obr.5 Celni pohled na zafizeni DRECE Obr.6 Sada testovanych vzork
(V,2,4,5,6,8)

MBN -V, 6x, stranaAaB

LMBM [my]

MEM: AW MBENy AW MEN<B YV MBENy B YV MEM: A G MENyAG MEM«BG MENyE &

Obr.7 Primérné hodnoty MBN na povrSich A a B na vzorcich ve vychozim stavu a po Sesti
prichodech
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jevi jako vhodnégjSi analyzovat zbytkova napéti v polarnim zobrazeni jelikoz aplikaci
nékolikanasobného DRECE procesu dochazi k podstathnym zménam nejenom v hlavnich
smérech napéti. Na obr. 8 je zobrazen polarni graf pribéhu MBN ve vychozi stavu a po Sesti
prichodech. K nejvétSim zménam napéti dochazi ve sméru valcovani. S narlistem poctu
pritahu dochazi k poklesu MBN (narust tlakovych napéti) i ve sméru kolmém na smér valcovani
viz. obr.9. Rozlozeni zbytkovych napéti v polotvaru je kliCové jak pro optimalizaci vlastni
technologie tak pro optimalni navrh realnych soucasti s ohledem na jejich namahani.
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2025 - - 157.5° 202 —0 | 1575

Obr. 8 Polarni graf prdbéhu MBN na vzorku  Obr.9 Polarni graf prabéhu MBN na ve
vychozim stavu a po Sesti cyklech. sledovanych vzorcich (V, 2,4,5,6,8).

4. ZAVER

V pfispévku je proveden zakladni pfehled metod méfeni zbytkovych napéti v kovovych
materidlech. Podrobnéji je charakterizovana magnetoeastickda metoda, ktera diky svym
vlastnostem se jevi jako velmi perspektivni pro analyzu zbytkovych napéti feromagnetickych
materiall v€etné UFG [10]. Pouzitelnost metody byla ovéfovana na uhlikové oceli DCO1
(11321) v prabéhu cyklické aplikace technologie DRECE. Na zakladé provedenych méfeni Ize
vyvodit ty to zavéry:

-metoda umoznuje rychlou nedestruktivni analyzu zbytkovych napéti v bodech, smérech, ploSe,

-metoda umozniuje analyzovat zbytkové napéti ve stejném misté v riznych stadiich vice
cyklovych technologiich,

-po aplikaci DRECE technologie byly zjisténé na povrSich vzork( tlakova napéti. Maximalni
hodnoty tlakovych napéti byly zjiStény po 8 nasobném pratahu ve sméru kolmém na smér
tazeni o, = -133 [MPa],

-pro dosazeni kvantitativnich vysledku je nutna pecliva kalibrace metody,
-magneticky parametr MBN (MP, BS) je daleko citlivéj§i na zmény v materialu neZ hodnota
zbytkovych napéti (vliv kalibrace) a umoziiuje daleko efektivnéjsi pouZiti pfi kontrole

a optimalizaci technologii,

-signal MBN Ize vyuZit i k dal8i analyze, ktera umoZznuje korelaci s dalSimi vlastnostmi pfip.
umoznuje zvétsit selektivitu provedenych méfeni.
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POUZITi NANOMATERIALU V POVRCHOVYCH UPRAVACH

Jitka PODJUKLOVA ?, Katefina SUCHANKOVA ° Petr SRUBAR °, Tomas LANIK ¢,
Vratislav BARTEK °, Sylvie KOPANAKOVA ', Kamila HRABOVSKA ¢

2 VSB -TU Ostrava,17. listopadu 15, 708 33 Ostrava-Poruba, CR, jitka.podjuklova@vsb.cz
®$B -TU Ostrava, 17. listopadu 15, 708 33 Ostrava-Poruba, CR, katerina.suchankova@vsb.cz
°VSB -TU Ostrava, 17. listopadu 15, 708 33 Ostrava-Poruba, CR, petr.srubar@vsb.cz
4VSB -TU Ostrava, 17. listopadu 15, 708 33 Ostrava-Poruba, CR, tomas.lanik@vsb.cz
¢ VSB -TU Ostrava,17. listopadu 15, 708 33 Ostrava-Poruba, CR, vratislav.bartek@vsb.cz
"V8B -TU Ostrava, 17. listopadu 15, 708 33 Ostrava-Poruba, CR, sylvie.kopanakova@vsb.cz
9VSB -TU Ostrava, 17. listopadu 15, 708 33 Ostrava-Poruba, CR, kamila.hrabovska@vsb.cz

Abstract

Every surface has its own characteristics. Common surfaces can be due to nanoparticles and
nanotechnology change in surfaces that are resistant to abrasion, repels water, protects against
corrosion, resist bacteria and fungi, protects against aging, etc.

In the present paper are given the possibility of using nanoparticles in coatings for corrosion
protection and their influence on the properties of materials of coated materials.

Key words:

Nanoparticles, nano-technology, coatings, surface layer.

1. UvVOoD

Definice pojmu nanotechnologie se ponékud u jednotlivych védcl, autord a programu lisi
v zavislosti na vyuziti nanotechnologie. Nanotechnologie je studium a pouziti material(, zafizeni
a systému o rozmérech fadové nanometrd. Jeden nanometr je jedna miliardtina metru, tedy
jedna miliontina milimetru. Nanotechnologie se tedy pohybuje v rozmérech atomG a molekul
a umozni lidem divat se na okolni svét v takovych detailech, jaké jsou pro vétSinu z nas
nepredstavitelné.

Nanotechnologie je skupina rozvijejicich se technologii, ktera se uplatiuje v mnoha oborech.
Zkoumani svéta v takovychto rozmérech, obohacuje lidstvo o mnoho poznatk, které postupné
nachazeji své uplatnéni ve vSech oborech lidské Cinnosti.

V souCasné dobé se oblast vyuZiti rozsifila, tyka se v8eho kolem nas od mediciny (umélé
klouby a chlopné, likvidace tumord...), pfes strojirenstvi (katalyzatory, samocistici
nepoSkrabatelné laky.), stavebnictvi (izolacni materialy nové generace.), textilni pramysil,
elektroniku (fotoclanky, vysokokapacitni zaznamova média.), kosmicky primysl (odolné povrchy
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satelit(l.), az po vojensky prumysl.

Cilem je tvorba miniaturnich struktur a ¢astic ze stavebnice periodické soustavy prvku, které
slouzi k vyrobé latek a material( oplyvajicich novymi vlastnostmi, vyrob& miniaturnich stroju
a celych systému.

2.

VLASTNOSTI POVRCHU A JEJICH OVLIVNOVANi POMOCi NANO-VRSTEV

Kazdy povrch ma své vlastnosti. Prostfednictvim vrstev zalozenych na chemické
nanotechnologii je mozné tyto vlastnosti modifikovat a upravovat tak, aby co nejlépe vyhovovaly
nasim potfebam. "ObycCejné" povrchy se tak diky nanotechnologii mohou bé&hem nékolika
okamzik(l proménit v povrchy, které oplyvaji témito vlastnostmi:

Jednoduchost ¢isténi (Easy-to-clean) a samogistici schopnost

Povrch je nelepivy, odpudivy vuéi vodé, olejim, mastnotam i béznym necistotam.
Nedochazi k "nalepovani" necistot na povrch. Pfi desti nebo oplachnuti vodou se projevuje
tzv. samocistici efekt - neCistoty se nabaluji na kapky vody a po materialu stékaji. | vétsi
znecCisténi lze lehce odstranit pouze vodou. Neni tfeba pouzivat agresivni saponaty
a Gistidla. Setfi se tak &as straveny uklidem i penize investované do réiznych chemickych
Cisticich prostfedku. Sou€asné tim nano-technologie pfispiva k ochrané naseho Zzivotniho
prostiedi.

Odolnost proti odéru a posSkrabani

Plochy se stavaji mechanicky i chemicky odolné. U plastl se mira poskrabani a odéru
shizuje na uroven mineralniho skla.

Impregnace - odpudivost vody a oleju

Snizuje se saci schopnost materidlu. Voda i oleje vytvareji na povrchu kapky podobné
kapkam rtuti a stékaji, aniz by doslo k promo¢€eni. Sou€asné se tim sniZuje riziko zadpinéni
od znecisténym popf. obarvujicich latek (Cervené vino, kava apod.).

Ochrana proti korozi

Na materidlech, které obvykle koroduji, se vytvofi ochranny film, ktery zamezuje vzniku
a $ifeni koroze. Zivotnost ploch a pfedmétii oSetfenych nanopovlaky je nékolikrat vyssi
vV porovnani s neoSetfenymi.

Ochrana proti otiskiim prstu

Nano-povlak zabraruje zanechavani otiskl prstu na leSténych plochach, jako jsou
napf. zrcadla, skla, antikoro, obrazovky apod.
Odolnost proti bakteriim a plisnim

OSetfeny povrch nedovoluje bakteriim a plisnich jejich usazovani. Plochy a pfedméty
se tak stavaji nejen Cisté, ale i hygienicky nezavadné.
Ochrana proti starnuti materialu

Povlak chrani pfed povétrnostnimi, chemickymi i mechanickymi vlivy a pfed ultrafialovym
zafenim. Prodluzuje tak Zivotnost oSetfenych pfedmétl a ploch. U dfeva zpomaluje jeho
tleni.

Nezamlzovani

Jsou -li nanopovlakem oSetfeny skla a zrcadla, nedochazi k jejich zamlzovani [1]
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3. POVRCH A JEHO DEFINICE

Definice povrchu jej hodnoti jako obalku makroskopického objektu, ktera tvofi hranici mezi
zakladnim materialem a okolim. Povrch objektu uréuje jeho vzhled a tvofi rozhrani mezi dvéma
fazemi. U velkych objektd s malym pomérem povrchu k jeho objemu jsou fyzikalni a chemické
vlastnosti povrchu uréeny predevSim vlastnostmi zakladniho materialu. U malych objekt
s velkym pomérem jsou jejich vlastnosti vyrazné ovlivnény povrchem. Funkéni vlastnosti
povrchu nejsou zavislé jen na vnéjsi vrstvé, ktera tvofi rozhrani, ale také na oblasti sméfujici
pod povrch. Vyuziti charakteristik povrchu smérem do hloubky materialu je jistym stupném
klasifikace povrchu, kterému odpovida i rozdéleni oblasti povrchu (Tab. 1).

Tab. 1 Oblasti povrchu [2]

Oblast Rozmér Funkéni ovlivnéni
HORNI NANOVRSTVA 0.1 nm Adsorbee, chemicka reaktivita
TENKY FILM OXIDACE 0,1 + 100nm Odrazivost, tieni, koroze, tepelna vodivost
VNEJSI POVRCH. VRSTVA | 0,1+ 10 um Deformace struktury
CELKOVA VRSTVA = 100 um Adheze, natéry

4. SMACECi SCHOPNOST

Za smaceci schopnost povazujeme schopnost pokryt souvisle a beze zbytku cely odmastovany
povrch a zajistit tak jeho stejnomé&rné kvalitni ocCisténi. Dobra smacivost podkladu
je predpokladem uspokojivého &isticiho procesu. Cisty povrch zbaveny mastnoty a neéistot
se snadno smaci vodou. Naproti tomu znecistény povrch je znacné hydrofobni (tj. vodu
odpuzujici) v disledku mastné vrstvy a podstatné zvétSuje Uhel styku. Kdyz se hrani¢ni plocha
voda- mastnota nahradi jinou plochou, ktera je v jednom sméru hydrofobni, napf. adsorp&ni
vrstvou povrchové aktivni latky, mohou se molekuly vody pfiblizit k ¢&asticim mastnoty

a smacet je.
®»O

Obr. 1 Uspofadani molekul vody pfi smaceni znecisténého hydrofobniho povrchu [3]

Z obrazku je patrné, Ze molekuly vody nejsou k hydrofébnimu povrchu orientovany polarné,
nybrz se orientuji na hrani¢ni ploSe libovolné vlivem koheznich sil, a to ve vzdalenosti asi 0,3 az
0,4 nm.

Obr. 2 Znazornéni hydrofobni plochy [3]
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Na obrazku je zobrazena stejna hydrofobni plocha, ktera se stava vlivem adsorpce povrchové
aktivni latky smacivou. Vzdalenost molekuly vody je v tomto pfipadé 0,1 — 0,15 nm. Funkce
povrchové, popf. mezipovrchové aktivnich latek spociva pfevazné ve snizeni mezipovrchového
napéti faze Cistici prostfedek - necistota. Dosazeni tohoto stavu (do urcité miry pomoci
smacedel) velmi pfiznivé ovliviiuje uvolnéni nedistot z povrchu. Smacedla jsou velmi
vyznamnym pomocnikem pfi odmastovani a ¢isténi rdznych tuhych povrchd. Mimo jiné zjemniuji
zrnéni vyluGovaného kovového povlaku a dosahne se jeho lepSi pfilnavosti a vy$Siho lesku.
Pfi odrezovani velmi pfiznivé ovliviiuji pronikani odrezovacich lazni pod rez.

5. KRYVOST, REDUKCE ODSTINU BARVY, PODTON, LESK

Jednou z funkci natéru je zakryt podklad, ktery ma byt zakryt napf. nejasnost nebo odchylka
barvy. Casto potfebujeme néco jako neprihlednost / nepriisvitnost, kterd je mozna treba
u papiru, nebo tenké vrstvy plastu - jinymi slovy - maximalni nepropustnost svétla k zakryti
obsahl plastovych taSek a moznost tisku po obou stranach nizko-gramazniho papiru bez
zastinéni textu. Kryci sila je hlavni vlastnosti pigmentd titanové béloby a zaklada
se na vysokém indexu lomu svétla - 2,7 pro rutil a 2,55 pro anatas. Optimalizovana velikost
krystall, ktera zalezi na kapacité koncentrace pigmentu v dané aplikaci. Je to asi 220-230 nm
pro natérové urovné, asi 170-180 nm pro aplikace s nizSi kapacitou koncentrace pigmentu, jako
jsou vyroba plastu a papiru. Optimalizovana velikost ¢astic, ktera zalezi na dané aplikaci. Napf¥.
typicka, pramérna velikost ¢astic pro viceucelovou natérovou uroven je cca 250-300 nm a pro
specialni matné odstiny cca 350-400 nm.

Redukce odstinu je optickd schopnost pigmentu zjasnit hlavné Cernou, nebo barevnou smés.
Cim jasn&jsi smés je, tim lepsi je redukce odstinu TiO,.Podtén znamena odstin / barvu jako
napf. Seda barva, nebo pojivo obsahujici ¢ernou a bilou barvu. Je velice Uzce spojeny
s velikosti &astic pigmentu TiO,. Cim mensi velikost &astic je, tim modfejsi je podton a &im vétsi
jsou Castice, tim ZIutéjsi je podtdn. Lesk natéru souvisi s intenzitou svétla, které citime pfi
je natér. Ostrost formovaného obrazu je také spjata s leskem. Povrchova nerovnost natéru -
jedna z funkci &astic pigmentu - ovliviiuje miru lesku. Cim vétsi jsou éastice pigmentu TiO,, tim
niz8i je lesk vrchniho natéru. Ackoliv vySe uvedené podminky velikosti krystali a ¢astic jsou
v produktu dosazeny, povrchové Upravy obou, organickych i anorganickych pigmentld TiO, hraji
ddlezitou roli v rozmisténi ¢astic do rdznych pryskyfic ovliviiovanim rychlosti navihéeni. Tento
aspekt dispergovatelnosti také pfimo souvisi s optickymi vlastnostmi natéru. [4]

6. NANOCASTICE

6.1 NANOCASTICE STRIBRA A ZLATA

Zlaté nanocastice, a obé z ryziho zlata, mohou mit zna¢né rozdilné vlastnosti — napf. bod tani,
elektrickou vodivost, barvu — jestlize jsou razné veliké. Tato skuteCnost otevira novou cestu, jak
fidit vlastnosti materiald. Neni tfeba ménit chemické slozeni, sta¢i se hrat s velikosti ¢astic.
Uz stfedovéci umélci nevédomky pouzivali nanotechnologické postupy k vyrobé barevného
skla. Dobfe védéli, ze pouzitim malého mnoZstvi zlata nebo stfibra ziskaji Cervené nebo Zluté
sklo pro kostelni vitraZzova okna. Smisenim chloridu zlatného s roztavenym sklem se vytvofily
malické zlaté kuliCky, které pohlcuji a odrazeji slunecni svétlo tak, ze sklo je krasné rubinové
Cervené. Ve stfedovékych vitrazich jsou zlaté nanocastice jednoduché kulicky o pruméru
25 nm.

CZ.1.07/2.3.00/20.0038



V tak malych rozmérech se zlato jiz neleskne zlaté. Elektrony na povrchu kmitaji synchronné
a pohlcuji modré a Zluté svétlo. Cervené svétlo ma delsi vinovou délku, odrazi se od kuligek
a prochazi sklem. Podobné stfibrné nanocCastice ve skle davaji oknu jasné Zlutou barvu.
V dnesni dobé maiji védci k dispozici dimysInéjSi nastroje a dokazi pfipravit nano¢astice mnoha
riznych velikosti a tvart. Vétsi zlaté kulicky maji zelenou nebo oranzovou barvu, mensi
se stfibra jsou modré. V Institutu pro nanotechnologie, ktery je soucasti americké Northwestern
University, byly vyrobeny i trojuhelnikové stfibrné ¢astice o strané 100 nm, které jsou Cervené;
tamni védci pfitom tvrdi, Ze dokazi pfipravit Castice jakékoliv barvy. Zavislost vysledné barvy
na velikosti ¢astic bude mit dnes mnohem SirSi uplatnéni nez jen vyroba barevnych vitrazi
¢i dalSich materiall. V mediciné a pfibuznych oborech se uplatni jako detekéni metoda.
Na lllinoiské univerzité napfiklad zkouSeji pouZiti zlatych nanoc¢asteCek pfipojenych navic ke
kouskiim DNA pro detekci olova, jehoz pfitomnost ve zkoumané latce vyvolda zménu barvy
zlatych nanocastic z modré na Cervenou. V mediciné by se zlaté nano¢astice mohly uplatnit i pfi
detekci ranych stadii Alzheimerovy choroby. Nové bylo objeveno, Zze umoznuji z misni tekutiny
odhalit protein signalizujici tuto nemoc. Ve srovnani s dosud pouzivanymi fluorescenénimi
metodami jsou nanocastice pfitom mnohem citlivéjsi.
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Obr. 3 Zlaté a stfibrné Castice [8]
6.2 NANOCASTICE - OXIDY ZELEZA

Zelezo je pomérné bé&zny prvek vyskytujici se v pfirodé. Jedna se zpravidla o rtizné druhy oxidi
pfipadné jiné chemické slou€eniny v kombinaci s pfimésemi. V ryzi podobé je velmi vzacné -
tzv. meteorické Zelezo.

Nanocastice Fe, Fe,O; Fe;O, a FeO pfinaseji kvalitativni skok do mnoha obor0 pro jejich
elektrické, magnetické a optické vlastnosti, které jsou odlisné od klasickych mikro¢astic.
Vyznamné jsou i jejich katalytické vlastnosti, zejména pro schopnost pokryt z gramu latky
relativné velkou plochu a pro chemickou stabilitu oxidd (na rozdil od nanocastic Cistych kovl).
Nanocéastice Fe maji vynikajici redukéni ucinek, ktery se vyuziva pfi dekontaminacich
a detoxikacich. Vyuzivaji se proto jako pigmenty lakd, barev a natérovych hmot, dale
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v kosmetice, v Iékafstvi, jako UV filtry, katalyzatory, absorbery, senzory, ferity, jako abrazivo
atd.

7. NANOLAKY

7.1 ANTIBAK ANTIBAKTERIALNI LAKY BUDOUCNOSTI PRO DNESNi ZDRAVi A
HYGIENU - UPLNE NOVY ROZMER HYGIENY

Je jiz vyvinuty lak na dfevo s vestavénou ochranou lidského zdravi, ktery ptsobi podobné jako
antibiotikum. CLOU pfinasi nové vyvinutou optimalni povrchovou ochranu dfeva, ktera sama
ochranuje pfed bakteriemi, houbami a jinymi plvodci nemoci a tim pfedchazi vzniku infekci
a zapachu i bez pouziti desinfekénich prostfedk(: Vysledkem je vy$Si uroven hygieny pfi
souCasné uspofe desinfekénich a Cisticich prostfedkd. Plochy lakované CLOU nanolaky
zaroven vyhovuji pozadavkim protipoZzarni normy DIN 4102-B1.

7.2 LAKY S INTEGROVANYM ANTIBAKTERIALNIM A ANTIMYKOTICKYM UCINKEM

CLOU laky AntiBak s antibarterialné plsobici nanotechnologii nabizeji vSechny moznosti
vzhledu i zpUsobu zpracovani, které zna moderni technologie lakid. CLOU laky AntiBak
se zakladaji na osvédcené kvalité vyrobkd CLOU.

V pribéhu dvouletého vyvoje se CLOU v tésné spolupraci s mladym tymem védcl podafilo
vpravit do struktury bezbarvych laki mikroskopické stfibrné nanocastice, které znesnadnuji
latkovou vymeénu bakterii, hub a kvasinek. Pro ¢lovéka nejsou tyto €astice nijak nebezpecéné,
nejsou jedovaté ani jinak zavadné. Tato nanostruktura zustava v laku v kazdé jeho fazi
zpracovani i nasledného Zivota a je vzdycky zarucené transparentni, protoze stfibrné Castice
jsou rovhomérné rozdélené v bezbarvém laku a jsou tak malé, Ze nejsou okem viditelné.
Po celou dobu, po kterou bude lakovy film existovat, bude také pUsobit proti bakteriim, houbam
a kvasinkam. Je pfitom jedno, jestli bude pouzity ve vnitfnim prostfedi na nabytku, dvefich,
oknech, obkladech stén nebo schodistich, vzdy bude trvale antibakterialné ucinny.

Ze stfibro chrani zdravi, tusili uz stafi Rimané. PostFehli, Ze jejich distojnici, ktefi pili vyhradné
ze stfibrnych pohard, byli mnohem méné nemocni nez fadovi legionafi pouzivajici pohary
hlinéné. Ddvodem bylo antibakterialni pusobeni stfibra, kdy stfibrné ionty brani bakteriim
a houbam v dychani a latkové vyméné a tak zpusobi jejich odumirani.

Nové bezbarvé nanolaky Ize nanést na obvykle pouzivané bezbarvé zaklady (lhostejno zda
na buk, smrk, dub, borovici, tfeSen, teak, mahagon, meranti, ofech nebo jiné dfeviny) stejné
jako na dosud pouzivané barevné lakovani, k pozadovanému ucinku staci, aby CLOU nanolak
AntiBak byl pouze posledni vrstvou povrchové upravy, €¢imz nova povrchova uUprava jen
nepodstatné podrazi proti dosavadni.

7.3 NANONATERY S NOVYMI FUNKCEMI

Konvenéni natér sestava z organickych molekul s dlouhymi uhlikovymi fetézci. Nanonatér vSak
obsahuje anorganické kiemikové Castice, vazané organickymi polymery. Anorganické Castice
mohou byt vzhledem k jejich velikosti husté propojeny, coz ma za nasledek zvySenou tvrdost
a odolnost proti poSkrabani. Mimo nabizenou ochranu proti potencialné niCivym mechanickym
procesim, mohou kifemiko-organické nanonatéry pomoci v boji s korozi. Mohou poskytnout
bariéru, chranici proti vodni pafe a chemikaliim. Tato bariéra mize byt navic zkonstruovana tak,
aby vyhovéla jakymkoli potfebam. A koneé&né nanonatéry mohou plnit i Sirokou paletu novych
funkci mimo obvyklou ochranu. Pouziti superhydrofilnich a superhydrofobnich povrchu
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otevira cestu k vytvareni snadno Ccistitelnych produktl, jako jsou uz vySe zminéné samodistici
rafky kol. Zménou elektrického pole Ize pak preusporadanim pigmentt v nanobarvach zménit i
vlastni odstin natéra.

8. ZAVER

PInéni natéru ¢asticemi, jejichz rozméry nepfesahuji 100 nm, se jevi jako efektivni a to jak pro
zvyseni vysledné tvrdosti, tak pro zlepSeni bariérovych vlastnosti. PFi pouziti nanocastic
0 objemu jednotlivych hmotnostnich procent lze ovlivnit vysledné vilastnosti aZz o desitky
procent. Podminkou pro spravnou funkci natéru je peclivy vybér €astic (tvar, velikost, jejich
povrchova Uprava) a jejich dokonalé rozmiseni v pojivu. Moderni testovaci metody napomahaji
nejen k samotnému vyvoji novych materiall, ale bude mozné je vyuzit k hodnoceni
aplikovanych natérovych hmot a jejich kvalifikovanéjSimu vybéru.
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Abstrakt

V mnoha technologickych procesech tvafeni se dosahuje deformaci podstatné vy3Sich, nezli
jsou dosahovany v prabéhu tahové zkousky. Jednou z bouflivé se rozvijejicich oblasti je i vyvoj
nanostrukturnich material, ktery patfi v soucasné dobé k prioritnim oblastem védeckého
vyzkumu v oblasti materiald i tvarecich technologii ve svété. Jedna se zejména o tvareni
nezeleznych kovu a jejich slitin. Zaroven dochazi k vyznamnému snizovani vyrobnich nakladd u
vyrobkl z téchto material(l. Roste vyznam jejich pouziti zejména v automobilovém primyslu, ve
vojenském a kosmickém primyslu. Vyznamné svétové automobilky jako Opel, Audi, Jaguar,
Ford, Fiat, Volvo, Toyota pfistoupily v soucasné dobé k wvyvoji zcela nové koncepce
malolitrazniho automobilu s vysokym podilem hliniku a jeho slitin. Jako zakladni, vychozi
polotovar jsou pouzivany slitiny Al s ultrajemnozrnou strukturou, jejiz vyvoj je uskuteChovan
pomoci technologii pro dosazeni nanostrukturnich materiald. Dosazeni ultrajemnozrné
struktury u vychoziho materialu vede k podstatnému zvy3eni plasticity a umozrniuje tvaret
materialy v podminkach ,superplastického stavu®. DosazZeni poZadované struktury je zavislé
pfedevSim na geometrii nastroje, po¢tu prachodd matrici, dosazené velikosti a rychlosti
deformace, teploté procesu a mazacich podminkach. Vysoka deformace za relativné nizkych
homologickych teplot je efektivni metodou vyroby ultra-jemnozrnnych masivnich materialt. Mezi
nové technologie, které vyuZzivaji vysokou deformaci k dosazeni jemnozrnné struktury, zejména
patfi:

Krut spojeny s vysokym tlakem, protlacovani rovnostrannymi kanaly, cyklické péchovani
v kanale, cyklické protlacovani a péchovani, kontinualni vytlaCovani spojené s péchovanim,
vicenasobné déleni a valcovani, omezené tvarové lisovani.

Klicova slova

Ultrajemnozrné materialy, nekonvenéni metody tvareni, struktura a vlastnosti

Abstract

Numerous technological forming processes achieve deformations, which are substantially
higher than those achieved during the tensile test. One of the turbulently developing areas is the
development of nano-structural materials, which is currently one of the priority areas of scientific
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research in the field of materials and forming technologies all over the world. These concern in
particular forming of non-ferrous metals and their alloys. At the same time they bring significant
reduction of manufacturing costs for products made from these materials. Importance of their
use, particularly in the automotive industry, military and aerospace industries is ever increasing.
Major world car makers, such as Opel, Audi, Jaguar, Ford, Fiat, Volvo and Toyota are at
present developing an entirely new concept of fuel-efficient cars with a high share of aluminium
and its alloys. Al alloys with ultra-fine structure serve as basic, initial semi-product. Their
development uses technologies for achievement of nano-structural materials. Achievement of
ultra-fine grained structure in initial material leads to substantial increase of plasticity and makes
it possible to form materials in conditions of ,superplastic state. Achievement of the required
structure depends namely of the tool geometry, number of passes through the matrix, obtained
deformation magnitude and strain rate, process temperature and lubrication conditions. High
deformation at comparatively low homologous temperatures is an efficient method of production
of ultra-fine grained solid materials. The new technologies, which use severe plastic
deformation, comprise namely these techniques: High Pressure Torsion, Equal Channel
Angular Pressing = ECAP, Cyclic Channel Die Compression = CCDC, Cyclic Extrusion
Compression = CEC, Continuous Extrusion Forming = CONFORM, Accumulative Roll Bonding,
Constrained Groove Pressing.

Keywords

UFG materials, unconventional methods of forming, structure and properties

1. HPT - HIGH PRESSURE TORSION (KRUT SPOJENY S VYSOKYM TLAKEM)

Schéma této metody je zobrazeno na obr. 1. Vzorek majici tvar malé podlozky je pfiveden mezi
dvéma lisovniky s valeCkovym vybranim, jejichz vySka je o néco menSi nez vysSka vzorku.
Otacenim horniho lisovniku se prostfednictvim tfeni pfenasi v tvafeném vzorku moment
potfebny pro deformaci na vzorek. PredevSim dochazi v tvafeném vzorku k Sifeni tlaku a
zaroven béhem konec&ného zkrouceni vzorku k rozpéchovani materialu [10]. BEhem procesu
péchovani dochazi k ménicim se podminkam tfeni v materialu.

Aby byl tento efekt udrzen na co nejnizSi urovni, jsou zredukovany tfeci plochy mezi obéma
lisovniky na minimum, tim, Ze jsou na lisovniku vybrouSeny kuzelové plochy. Pfi experimentech
deformace bylo dosazeno metodou HPT velikosti deformace vétsi nez 1000% na vSech
rozdilnych kovovych materialech, pfi€emz nedoSlo ani v jednom pfipadé k prasknuti vzorku.

ZATIZENI

Obr. 1

¥ CZ.1.07/2.3.00/20.0038



2. CEC - CYCLIC EXTRUSION COMPRESSION (CYKLICKE PROTLACOVANI A
PECHOVANI)

Princip této metody spociva v tom, ze material v prvni fazi je protlaovan a v koneéné fazi
stlacovan. Tim si vzorek ponechava jako u vSech ostatnich postupt svdj pavodni tvar. Oba
kroky deformace mohou byt uskute€nény procesy uvedenymi na obr. 2. V prvni fazi tvareciho
procesu dochazi k protlaovani materialu ve valcovém kanalu. Vlivem soucasné probihajiciho
pusobeni protitlaku se material po redukci znovu stlacuje a tim vyplfuje opét plvodni prufez
kanalu (a). Ménicim se tvarem lisovaného materialu z jedné strany redukce na druhou Ize zde
stejné tak dosahnout velmi vysoké deformace. U druhé varianty (b) se stladuje Siroky vzorek do
zmen3eneho kanalku (obvykle do tvaru valce) a potom je stlaCovan za pouZiti protikladu ze
zmenseného znovu zpét do Sirokého. Vlivem dostateéné vysokého rozsifeni nastroje nedochazi
k tvorbé trhlin v zénach deformace.

Obr. 2

3. CCDC - CYCLIC EQUAL CHANNEL DIE COMPRESSION (CYKLICKE PECHOVANI
V KANALU)

Princip technologie Cyklického péchovani v kanale je zobrazen na obr. 3.
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Obr. 3

Valcovy vzorek je péchovan v kanale s kruhovym prafezem. Po zpéchovani je oto¢en o 900 a
znovu péchovan. Dochazi k vytvofeni vysokého poctu skluzovych rovin a tim i dosazeni
vysokého stupné deformace se soucasnym vysokym zjemnénim zrna tvafeného materialu.

4. CONFORM — CONTINUOUS EXTRUSION FORMING (KONTINUALNIi VYTLACOVANI
SPOJENE S PECHOVANIM)

CONFORM je metodou, ktera byla pavodné vyvinuta pro plynulé vytlacovani, ale na zakladé
problému s opotfebenim nebyla pouzita. Schématické zobrazeni tohoto postupu ukazuje obr. 4.
Na tuto metodu se opét navazalo a opakovanym pouzitim se zkoudelo dosahnout velmi
vysokého stupné deformace. Postup Ize zjednoduSené popsat jako plynuly ECAE proces,
pficemz sila tlaku nemusi byt vynaloZena prostfednictvim lisovniku jako u ECAE, nybrz
prostifednictvim podavaciho valce.

VODiCt VALEC

PODAVANI DRATU
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5. ARB ACCUMULATIVE-ROLL-BONDING (VICENASOBNE DELENi A VALCOVAN:I)

Plech se zde rozfizne na dvé stejné velké ¢asti, jedna strana se peclivé ocisti, polozi se pres
sebe a potom se opét prevalcuje na pavodni Sitku. BEéhem tohoto pribéhu valcovani by mélo
byt zajisténo difuzni svareni obou plechl, proto jsou pfi tomto procesu vétSinou nutné vétsi
teploty deformace a nizka rychlost deformace. Poté ma tento plech opét vychozi rozméry, maze
byt tedy opét rozfiznut na dva stejné velké kusy a v procesu lze libovolné Casto pokracovat.
Schématické zobrazeni této, nyni intenzivné zkoumané metody v Japonsku, zobrazuje obr. 4.
V soucasnosti se timto postupem zkousi vyrobit jemné krystalické oceli a hlinikové slitiny.

‘ Povrchové Uprava UE [ Rezani
— =

Odmastovani
Brouseni
[———

SloZeni

e

Obr. 6

Nevyhodou dané metody je znacna heterogenita struktury spojena s prodlouzenym tvarem
deformovaného zrna. Zaroven pfed kazdym valcovanim musi byt peclivé ocisténa stykova
plocha obou plechu, coz zvySuje vyrobni naklady.

6. CGP - CONSTRAINED GROOVE PRESSING

CGP je dalSim postupem, kterym se rovné polotovary podrobuji vysoké deformaci bez toho, aby
se zménil tvar plechu. Proces CGP je zobrazen na obr. 6. Asymetrickym tvarem lisovaci formy
Ize dosahnout vysoké deformace cyklickym zplsobem. Polotovar je v dalSim kroku vyrovnan a
cely proces se cyklicky opakuje. Podobné Ize timto zplsobem vytvofit na rovnych povrchu
vysoce deformované okrajové vrstvy.
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7. ECAP - EQUAL CHANNEL ANGULAR PRESSING (PROTLACOVANI
ROVNOSTRANNYM PRAVOUHLYM KANALEM)

Aplikace metody ECAP umozniuje ziskat ultrajemné zrno ve vétSich objemech, kdy pfi vlastnim
protlaovani se nezmenSuje vychozi pFicny prifez. Vyznam pouziti je zejména
v automobilovém prdmyslu, ve vojenském a kosmickém primyslu. Produkty vyrobené
popisovanou technologii splAuji zakladni pfedpoklady pro jejich nasledné wvyuZiti pfi
superplastickém tvafeni. Schéma procesu protlaCovani metodou ECAP je zobrazeno na obr. 7.

Plasticka deformace predstavuje slozity proces zavisly na velkém poctu faktor(, jako je teplota
deformace T, zvlast ve vztahu k teploté taveni T, (vztah T/T, udava homologickou teplotu), na
velikosti zrna d,, rychlosti deformace ¢, velikosti napéti pfi deformaci o, pfedevdim ve vztahu k
velikosti modulu pruznosti E (o/E pfedstavuje homologické napéti), ale i na hustoté strukturnich
poruch (pfedevsim dislokaci), na Cistoté a dalSich. Deformace realizovana technologii ECAP za
studena vyznamné zavisi na posledné jmenovanych faktorech [10]. V disledku nehomogenity
deformace pfi ECAP (vybrané roviny a sméry skluzu) je i pfirGstek vnitini energie v rliznych
mistech tvarené slitiny rozdilny. Napf. hodnota vnitini energie je jina ve skluzovych rovinach, na
hranicich a uvnitf zrn. VySSi vnitfni energii Ize pozorovat i v blizkosti precipitatl, segregaci a
tvrdych strukturnich fazi. Pro bé&zné technologie, &isté kovy, stfedni velikosti deformace a
teploty uvadi hodnotu ulozené energie kolem 10 J.mol™. P¥i protlacovani za studena vzrista
s velikosti plastické deformace hustota dislokaci, koncentrace vakanci a celkova plocha stén
bunécné struktury.
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Obr. 8

7.1 Princip metody ECAP

Jak bylo uvedeno vySe, vysokého plastického pretvoreni je dosahovano protlaovanim vzorku
kanalem (viz obr. 7). Opracovany vzorek je vlozen do matrice tvaru pismene L. Pro pfipad kdy
se uhel mezi dvéma Castmi L zapustky rovna 90°, testovaci vzorek je namahan na stfih
v okamziku pfechodu z jedné ¢asti do druhé. Je zifejmé, Ze dochazi k protlaceni vzorkl v kanalu
bez jakékoliv zmény rozmérl v pficném prafezu. Timto se dany proces odliSuje od vétSiny
obvyklych zplsobl tvareni kovl jako je valcovani a protlaCovani, kde je privodnim jevem
zmenseni rozméru pficného prufezu opracovavaného kusu a deformace je docilena zménou
vychoziho prufezu. V praxi je vhodné definovat jednotlivé roviny uvnitf vzorku protlaéeného
technologii ECAP, a to rovinu X kolmo na podélnou osu a roviny Y a Z rovnob&zné s bo¢nim a
hornim &elem vzorku.

Deformace vzorku v jeho jednotlivych mistech pridchodu uvnitf zapustky je pfedevSim zavisla na
Uhlu ® mezi dvéma oddélenymi ¢astmi kanalku uvnitf matrice. Vyznamna je i zavislost na uhlu
Y oblouku zakfiveni v misté, kde se oba kanalky protinaji (viz obr. 11).

Jelikoz je plocha pfi€ného prifezu vzorku neménna na jednotlivych mistech pfi prichodu
kanalem, je zfejmé, Ze opakované protlacovani je provadéno za ucCelem dosazeni velmi
vysokého stupné deformace. V praxi je mozné otoc€it vzorek mezi jednotlivymi protlatovanimi,
takze je aktivovan odlisny stfihovy systém. Nékolik vyzkumnych praci bylo zaméfeno na
vyhodnoceni efektu otaceni vzorku mezi jednotlivymi prachody [8].
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Obr. 9

7.2 Technologické parametry ovliviujici vyvoj mikrostruktury hliniku pfi pouziti
technologie ECAP

U technologie ECAP vyvinutd mikrostruktura polykrystalickych kovl neni zavisla pouze na
pevnosti a plasticité kovu, ale také na protlatovacich podminkach. K analyze vlivu péti
odliSnych technologickych parametr(i byly jako modelovy material pouzity hlinik vzorky o Cistoté
99,99%.

Témito parametry jsou:
e typ prlichodu
o celkova deformace ve vzorku
e vnitini uhel ® mezi dvéma ¢astmi kanalku ECAP zapustky
e protlacovaci rychlost

e protlaCovaci teplota

8. DCAP - DISSIMILAR CHANNEL ANGULAR PRESSING

Efektivnost nakladud pro vyrobu vysoké kvality plechu z Al slitin je jiz dlouho hlavnim kriteriem pfi
jejich vlastni vyrobé. Mezi nékolika technologiemi je proces valcovani vyuzivan velmi Siroce
jako technologicky proces pro vyrobu ruznych typa plechd z litych platl. K dosazeni nutnych
vlastnosti plechll z Al slitin, jako jsou mechanické vlastnosti a tvafitelnost, je obvyklé redukovat
tloustku litych platl v rozsahu 80-90 % pomoci opakovaného valcovani. Tento proces je méné
efektivni, protoze vyzaduje nakladné vyrobni vybaveni, které se sklada ze studené a teplé
valcovaci stolice a zafizeni pro tepelné zpracovani.

Liti tenkych platd, kombinované s nasledujicim valcovanim, uspésné vedlo ke snizeni ceny
vyroby plechu a je bézné pouzivano k vyrobé plechu. V poslednich letech byly vyvinuty postupy
pro snizeni ubéru tloustky pasl v jednotlivych prichodech valcovacich stolic. Pasy jsou
vyrabény z odlévané pasoveé oceli vrozmezi tloustky 2-5 mm. Pasy mohou byt vyrabény
relativné vysokymi rychlostmi, coz ma za nasledek dalsi sniZzeni ceny. | pfes moznost snizovani
ceny vySe uvedenou technologii, doSlo ke vzniku dalSich problémd. Pfinalezi k nim slozita
kontrola mikrostruktury litych pasl, ktera je potfebna pro dosazeni potfebné pevnosti a
tvafitelnosti. Je to z divodu toho, Zze dalSi redukce litych pasu valcovanim je neproveditelna,
protoze vychozi tloustka pasu je pfilis tenka. Vysledkem je, Ze kontrola mikrostruktury po
valcovani je nékdy velmi obtizna az nemozna, protoze tlostka pasu je pfili§ mala.

Vy8e popsand metoda ECAP (Equal channel angular pressing)-(rovhomérné protlaCovani
pravouhlym kanalem) je proces pfi, kterém mohou byt do materialll vneseny velké deformace
bez zmény prifezu vzorku. Vhodnou geometrii kanalu, mize byt deformace vloZzena do
materialu v jednom prichodu nastrojem. Plocha pfiéného prifezu vzorku se vyznamné nemeéni
pred a po ECAP. Jsou mozné i viceCetné pruchody kanalem, které mohou byt vyuzity k Upravé
vlastnosti materialu. Tyto charakteristiky metody ECAP mohou byt vyuzZity jako zaklad pro vyvoj
nové tvareci technologie, pomoci které budou vyrabény jemnozrnné materialy s pfizptisobenymi
vlastnostmi [1]. Technologii zpracovani ECAP, uZivanou v dfivéjSich studiich nebylo
mozné pouzit pro pretvareni dlouhych a uzkych vzorkd, coz bylo hlavni stinnou strankou pro
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SirSi komercni uplatnéni tohoto procesu. Jestlize ECAP proces bude vyuzit pro vyrobu kovovych
pasu v nepretrzitém cyklu, mohlo by byt vhodné jej uzplsobit jako novou tvareci technologii pro
vyrobu pasUl z riznych materialt s pfizpdsobenymi vlastnostmi pfi vysoké kvantité vyroby.

Nova technologie byla nazvana jako proces DCAP (plvodni technologické oznaceni C2S2).
Proces umoznuje vyrobu kovovych pasu s pfizpusobenymi viastnostmi materialu, nepretrzitym
zpusobem (proces valcovani + ECAP technologie). Byla analyzovana zména vlastnosti 1050 Al
pasu zpracovanych DCAP procesem a vysledky byly porovnany s vysledky ziskanymi
pfi valcovani za studena.

Schéma DCAP zafizeni je uvedeno na obr. 16. Tvareci nastroj je pfedstavovan specialni
podavaci valcovou vlozkou a Fidicim valcem o praméru 10 cm. Pro zlepSeni podavaci sily valcl
byla provedena uprava jejich povrchl odebranim tfisky 0,3 mm (podavani pasu plechu do
zarizeni DCAP). Prioritou podavani je aplikace syntetického oleje na povrch pasu k redukovani
treni mezi pasem a sténou matrice v pribéhu tvareni. Ackoli je podavaci rychlost zavisla na
rozmérech vzorku a uhlu v kanalu, je oby&ejné nastavovana od 5- 50 mm/min.

Horni nastroj
Vodici valec

Tenky pas __/
1,45mm
1,55mm ——
N !

Podavaci valec » 1,55mm

Dolni nastroj

Obr. 10

Matrice je opatfena dvéma kanaly, jejichZ tloustka se vzajemné lisi, tloustka venkovniho kanalu
(1,55mm) je mirné vétsi nez tloustka vnitiniho kanalu (1,45mm), jak je znazornéno na obr. 17.
Uhel kanalu ®, ktery vznikne protnutim vnéj$iho a vnitfniho kanalu mize byt zvétsen ze 100°
na 140° s uhlem zakfiveni ¥ = cca 0°. Pas ma pocateéni tloustku 1,55mm, je podavan
podavacim valcem a je pfetvaren na tloustku 1,45mm a pokracCuje zapustkou smérem k tvareci
zoné. Dale je pas vilaCovan pfes tvareci zénu, kde se vnéjsi a vnitini kanaly protinaji a vychazi
vnéjSim kanalem pfi zachovani pocateéni tloustky 1,55 mm.

Podavanim vzorku pomoci podavaciho valce, namisto podavani materialu lisovnikem
hydraulického lisu, bylo dosazeno nejen kontinualniho tvareni, ale také vyroby kovovych pas(
riznych kone¢nych tlousték.
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Abstract

Requirements for testing of materials and technology to constantly improve in order to achieve
accurate and complex results. One of the methods used to determine the properties of surface
layers of material are nano-mechanical tests, such as: nanoindent test, nanoscratch test
nanowear test nanoDMA and others. In engineering practice, dealing with surface treatment,
the emphasis is mainly on the mechanical and corrosion resistant surface layer. One of the
possible methods of controlling the surface layer is to use Nano-indentation test, which
examines the properties directly associated with the surface of the subject. Application of nano-
technology in the production and control brings relief to some extent in determining the final
mechanical, but also corrosive properties. Of course, like every technology has its
disadvantages. The disadvantages lie primarily in the cost of equipment, in this regard are not
small.

In paper are introduce means application of nano-technology in production process control and
metallurgical materials with regard to the resulting mechanical properties of the surface layer.
To evaluate the properties of surface layers was chosen technology of nano-indentation test.
Depending on the material properties of the surface of the casting material was chosen a
suitable nano-indentation tip. The test included static and dynamic testing of the surface layer,
applied in a direction perpendicular to the surface of the casting material and also cut the upper
part of the applied paint system. The results of the nano-indentor point to a slight homogenity of
the surface layers of material applied to the steel substrate and the influence of surface tension.

Key words:

Steel substrate, nano-technology, nano-indentation, surface layer.
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Urcovani charakteristik ocelovych materialll je zakladnim predpokladem pro stanoveni
vyslednych materialovych vlastnosti. Vyvoj technologie
naznacCuje smér, ktery je zaméfen v sou€asné dobé na
atomarni zjiStovani materialovych vlastnosti fadové v
nanorozmérech.

Jednou z metod urCovani zakladnich mechanickych
vlastnosti materiald je pouziti nano-mechanickych
zkousek. Mezi nano-mechanické zkousky muzeme zaradit
nanoindetacéni zkouska, nanoscratch test, nanowear test,
nanoDMA a jiné. V8echny vySe zminéné zkousky jsou
ovSem zaméfené na zkouSeni mechanickych vlastnosti
spojené s povrchem ocelového substratu.

Tento ¢lanek se zabyva jednou z téchto metod zkouseni —
nanoindentacni zkoudkou. Nanoindentaéni zkouska ma
své nesporné vyhody ve své jednoduchosti a rychlosti
stanoveni zakladnich mechanickych vlastnosti na povrchu
soucasti.

Obr. 1 Fotodokumentace
Triboindenter Ti 950 [3]

2. MOZNOSTI POUZITIi NANOINDENTACNI ZKOUSKY

Podobné jako zkouSka mikrotvrdosti se provadi zkouseni povrchu nanoindentaéni zkouskou.
Nanoindentac¢ni zkoudkou lze zkoumat jakykoliv druh podkladového substratu tj.: kovove,
keramické, kompozitni a biologické materialy, dalSi moznosti je zkouSeni materiald na bazi
polymerl pfipadné nejrizné;jsi tenké povlaky.

Pro zkou$eni materiald v nanorozmérech lze pouzit napf. Triboindenter Tl 950. Jedna se o
testovaci stroj nové generace, ktery v sobé skloubi automatizované a vysoce vykonné nastroje.
Soucasti tohoto stroje je pokroc€ily ovladaci modul majici za ukol zlepSit pfesnost a nasledné
aplikovat zpétnou kontrolu pfi zkouSeni materialu. Triboindenter TI 950 vyuziva tfi kapacitni
pfevodniky zaloZené na technologii ,state of the art® zarucujici vykon pfi charakteristice
zkouseného materialu, dale je vybaven systémem odhluénéni podlahy s toleranci pusobici sily
30 nN.

V zavislosti na zkouseném podkladovém substratu se voli indentacni hroty. Pro tvrdé az ultra
tvrdé materidly se pouZzivaji hroty zakon&ené trojbokym jehlanem. Mé&kké materialy jsou naopak
zkouseny pomoci kulovitého hrotu (kuzele). Na obr. 2 a 3 se zobrazeny mozné pouzitelné
nanoindentacni hroty. Nanoindentacni hrot typu Berkovich je vhodny pro velké vzorky kovd,
keramiky, skla a biomaterialt, pfipadné pro zkouseni tenkych filmd s tloustkou vyssi nez 100
nm. Hrot Berkovich je oproti ostatnim hrotdm nejvhodné&jSi pro prvotni stanoveni tvrdosti a
modulu na mezi pevnosti. Hrot typu Cono — spherical indentor je vhodny pro zkouseni materialt
jako jsou polymery pfipadné biomaterialy. DalSi jeho pouziti je kromé& nanoindentace take
Vv nanoscratch a nanowear testu.
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Obr. 3 Nanoindentaéni hroty (vlevo — Conical < 3um, vpravo — Conical > 3um) [3]

3. VNITRNi USPORADANI A FUNKCNI PRINCIP ZARIZENi

Snimaci zafizeni upevnéné na posuvném rameni je vybaveno kromé& nano-hrotu také nékolika
kapacitnich snimacu, které prevadéji aktualni signal do vyhodnocovaciho zafizeni. Polohovaci
Cast zafizeni umoznuje pohyb ve vSech tfech prostorovych osach s pfesnosti pohybu £ 20nm.

Obr. 4 P¥ipravek se snimacim zafizenim [3]
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Zakladni parametry triboindentoru TI 950:

Osa Z (Indentacni osa)

Osa X (Scratch osa)

Parametry
Maximalni sila 10 mN 2mN
RozliSeni - sila 1nN 3 uN
Maximalni posun 5um 15 pm
RozliSeni - posun 0,04 nm 4 nm

4. METODY ZKOUSENI

Nanoindentacni zkouSkou se stanovuje zakladni tvrdost zkouSeného materialu a Younglv
modul pruznosti jednotlivych fazi materialu. Pfi zkou$eni sledujeme zatéZujici silu a celkovou
hloubku vtisku nanoindenta¢niho hrotu. Vyslednou tvrdost a modul pruznosti se potom stanovi

z nasledujicich vztahu:

Indenter

Obr. 5 Schéma vniku nanoindentaéniho hrotu do povrchu zkouSeného substratu [3]
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Pfesné stanoveni mikromechanickych vlastnosti vyZzaduje pfed kazdym méfenim kalibraci
funkce plochy vtisku. Kalibrace se provadi tak, ze se provede minimalné 25 vpichl do
referenéniho vzorku s konstantnim redukovanym modulem pruznosti se vzrustajici silou, ktera
pak slouzi pro modelaci dané funkce (viz obrazek 6).

@ CZ.1.07/2.3.00/20.0038



1 Area Function Analysis

1009485

24500
0.0000E+0
0.0000+0
0.0000E+0
0.0000E+0
0.0000E+0

s:m i Execute Avea Fit l

R
:
geagog

200000
800000 "

3
S
b

e ¥ Depth Fit Range
550000 P Mnm) 3 U3
500000 AT Mecpm) o 1948

o . bolColicins 6
300000 Lk Al Coefficients Positive §
250000 - ) -

Area [nm”2)

S . Rerations 0

100000 = Save Area Function

512057 %
343400 500 600 700 800 900 1000 1100 1200 1300 1400 1500 1600 1700 1800 1948 E
Contact Depth (nm)

Obr. 6 Zkou$eni referenéniho materialu pfi kalibraci [3]

5. VYUZITi NANOINDENTACE V POVRCHOVYCH UPRAVACH

V primyslové praxi se klade dlraz na vyuziti tenkych vodou feditelnych natérovych systéma
s pfimési nanopigmentu za uéelem zvySeni koroznich a mechanickych vlastnosti. AvSak u
pouziti nanopigmentu nastava vazny problém a to sice sedimentace a shlukovani nanocastic
pouzitého pigmentu. Z tohoto ddvodu je podmétné pouzit plosné a prufezového zkous$eni
nanaseného natérového systému.

Prikladem muze byt studie vlivu rozlozeni nanocastic na vlastnosti natérového systému. [1]
V tomto pfipadé se stanovoval vliv technologie nanaseni na rozlozeni nanocastic v natérové
hmoté. ZkouSena natérova hmota nanesena na podkladovy material ,Standard“ byla pro
zkousku nanoindentace upravena na pozadovany rozmér (vzorek o velikosti 10x10 mm) a
nasledné viozena pod méfici hrot stroje Triboindenter Tl 950. ZkouSka byla provadéna pfi
statickém a dynamickém zatizeni. Dynamicka zkouska se liSi pouze v pulznim zatizeni povrchu
vzorku pfi frekvenci 48,5 Hz. Stanovené mechanické vlastnosti povrchu napovidaji o
nerovnomérném rozloZzeni nanocastic pouzitého pigmentu. NejvySSich tvrdosti dosahovala
technologie nanaseni pravitkem. Dlvodem nizSiho shlukovani nanoc&astic pigmentu byla mala
vloZena kineticka energie pfi aplikaci. BéZnou metodou zjiStovani tvrdosti povrchu bychom
nebyli schopni takto pfesné stanovit vyslednou tvrdost natérového systému.

Tvrdost povrchové vrstvy natérového systému pri statickém plisobeniindentoru
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Graf 1 Tvrdost povrchové vrstvy natérového systému pfi statickém plsobeni indentoru [1]
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Tvrdost povrchové vrstvy ndtérového systému pfi dynamickém piisobeni indentoru
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Graf 2 Tvrdost povrchové vrstvy natérového systému pfi dynamickém plsobeni indentoru [1]

Tvrdost smaltovaného povlaku v zdvislosti na hloubce vpichu
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Graf 3 Tvrdost povrchové vrstvy smaltovaného povlaku v prafezu [2]

6. ZAVER

PoZadavky na kontrolu a korektni stanoveni povrchovych viastnosti zkouSeného substratu se
neustale pfibliZzuji k atomovym vzdalenostem. Dnesni technologie je fazi kontroly a stanoveni
mechanickych vlastnosti v méfitku Fadové nanometrd. Nano-mechanické zkousky nam
pomahaji lépe poznat a pochopit materidlovou podstatu pravé v takto zvoleném méfitku.
Z kontrolniho hlediska maji nano-mechanické zkouSky opodstatnéni pouze k povrchu
zkouseného materialu. MGze se jednat o zkouSeni podkladového substratu nebo zkouseni
vrstev nanesenych na podkladovy substrat.

Ze zjisténych vysledkd pfi zkouSeni nanoindentaéni zkouskou povrchovych vrstev typu
natérovych hmot a smaltovaného povlaku, Ize vyvodit vyrazny rozdil mezi jednotlivymi vrstvami
takto naneseného ochranného poviaku.
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Nanomaterials by plastic deformation - NanoSPD5

Nanostrukturni materialy pfripravené plastickou deformaci- NanoSPD5
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Abstrakt

Vé&decko technologicka universita v Nanjingu, Cina byla hlavnim organizatorem a hostitelem
v pofadi jiz paté mezinarodni konference s tematikou ,Nanomaterials by Severe Plastic
Deformation (NanoSPD5). Konference se konala ve dnech 21-25 bfezen, 2011 a byla v poradi
jiz patou v fade konferenci, které se pravidelné pofadaji v trojro¢nich intervalech. Zvlastni
pozornost je vénovana vyvoji deformacénich metod a studiu struktury a vlastnosti, které pfinaseji
nejdllezitéjSi poznatky v oblasti pfipravy a vlastnosti kovovych materidld s ultrajemnou
strukturou ziskanou v podminkach extrémni deformace. V prabéhu roku, které presli od prvni
konference (1999), se zaméreni konference rozSifilo o nové trendy materialového inzenyrstvi
jako jsou procesni technologie, fyzika pevnych latek, chemie a medicina se zaméfenim na
implantaty. Zvlastni pozornost konference byla zaméfena na terminologii aplikovanou v teto
nové oblasti védy a inZzenyrstvi.

Klicova slova

NanoSPD5 konference, védecky meznik, extrémni plasticka deformace, trendy ve vyvoji
extrémnich deformacnich technik, ultrajemné struktury kovovych materialll, praktické vystupy.

Abstract

Nanjing University of Science and Technology, China, was hosting the 5" in row International
Conference on Nanomaterials by Severe Plastic Deformation (NanoSPD5). NanoSPD5
conference was held on 21-25 March, 2011 and is regularly organized in three years intervals.
Special attention is given to topics relating to nanostructuring of metals by severe plastic
deformation processing for advanced properties as well as new trends in developing SPD
techniques for practical applications. In the years passed since the first conference held in 1999
the subject has expanded from isolated pioneering publications to one of the most actively
developing trends in materials science and related disciplines such as materials processing
technology, solid state physics, chemistry and medical branches with focus for practical
application (implants). Another concern of the conference have been broaden in introduction
and and discussion of the terminology applied in this new field of science and engineering.
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1. INTRODUCTION

Processing of metallic materials through the application of Severe Plastic Deformation (SPD)
has a history dating back more then 2000 years. Nevertheless it is only within the last two
decades that these processing procedures have attracted the serious attention of materials
engineers around the world to investigate the effect of this processing on structure refining. It is
exactly twenty years ago that Professor R. Valiev and his colleagues in Ufa carried out an
experimental and published a short report in literature summarizing the results on SPD
processing and drawing the attention of the worldwide materials science community outside of
Russia to the potentials of this relatively new scientific technique [1]. Following the successful
research activities in the field of SPD produced materials a number of international subject
related workshops and symposia were providing an update on advances in the areas of
processing microstructures, microstructural evolution and mechanical and physical properties
of different materials. The developments over these two decades have been quite remarkable
with many laboratories initiating and developing extensive research programs within the general
frame work of SPD processing.

2. FROM NANOSPD1 TO NANOSPD5

2.1 NanoSPD1

The first international conference on NanoSPD1 processing was in the form of a NATO
Advanced Research Workshop on Investigation and Application of Severe Plastic Deformation
organized by Dr. Terry Lowe and Prof. Ruslan Valiev in close partnership with prof. Sergey V.
Dobatkin (MISIS Moscow) and Prof. Hael Mughrabi (Earlangen University, Germany) at
Golitsino Conference Center near Mocsow, Russia, in August 1999. Although the first studies
on producing of bulk ultrafine grained materials by means of SPD techniques had been
performed back in early 1990s, NanoSPD1 was quite a representative forum. Total 77 leading
scientists and experts from 17 countries attended the forum. For many participants it was only a
first acquaintance with the subject and stimulated keen interest. The majority of works
presented were based on application of two SPD techniques — high pressure torsion (HPT) and
equal channel angular pressing (ECAP). The experiments were focused on pure metals and as
well as commercial alloys, which testified to the universality of the grain refinement approach by
means of SPD. The works performed demonstrated the importance of processing routes
defining for the formation of UFG structures and materials properties. The first review paper
published in 2000 in Progress in Materials science on the principles of nanostructuring of metals
and alloys by means of SPD techniques [2] also excited great interest. This article is one of the
most cited papers published in this archival journal.

2.2 NanoSPD2

This NanoSPD2 entitled “Nanomaterials by Severe Plastic Deformation”, the next conference in
the series was organized by Prof. Michael Zehetbauer at the University of Vienna, Austria, in
December 2002. The number of participants increased and in total 153 participants from 22
countries, who worked in 15 sessions on various themes spanning a spectrum from general
particular physical properties of nanostructured materials to those unique to SPD
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nanomaterials, including the modeling of properties and production of SPD materials, the
characteristic features of nanostructure evolving during SPD investigated by EM techniques, X-
ray diffraction and other methods, the thermal stability of nanocrystalline materials, and a final
session on actual and emerging applications of nanomaterials produced by SPD. As a resume
of the scientific outcome of the conference, it was concluded that bulk nanostructural materials
produced by SPD have become an extensively monitored area of research in materials science.
Significantly increased research efforts were observed inmodeling and simulation of the
different SPD processes, as well as in modeling of the mechanical properties of SPD
nanomaterials. Furthermore, the research of SPD materials turned more and more to solid
solutions and precipitation alloys, which in comparison with pure metals, show much smaller
grain sizes as well as a markedly higher thermal stability achievable by the application of SPD.
During the NanoSPD2 meeting in Vienna, an International NanoSPD Steering Committee was
formed for the purpose of coordination of the activities in the field of SPD nanomaterials. As a
tool for this coordination, the Steering Committee has launched a special web-site under
www.nanospd.org (see also a Wikipedia article about NanoSPD:research
http//en.wikipedia.org/wiki/Severe_plastic_deformation and paper defining the NanoSPD as a
research field: JOM 58 (4) 33, 2006). Following the successful research activities in the field of
nanostructures SPD produced materials, a number of international subject-related workshops
and symposia have been held after the conference. In particular, the International Symposium
on Ultrafine Grained Materials moved its sessions on all aspects of science and technology of
bulk ultrafine-grained materials produced by SPD techniques and other techniques. The
proceedings UFG-II and then UFG-IIl were providing an update on advances in the areas of
processing microstructures, microstructural evolution, mechanical and physical properties,
superplasticity, computational and analytical modeling and new SPD technologies and
advances.

2.3 NanoSPD3

Thereafter, the NanoSPD conferences have been arranged on a triennial basis with NanoSPD3,
which was held in September 2005 in Fukuoka, Japan under the chairmanship of Prof. Zeniji
Horita. Over 190 abstracts from 24 countries were included in the conference program.

The period between NanoSPD2 and NanoSPD3 was characterized by the enhanced research
activity with the most important results in strength and ductility associated with their paradoxical
behaviour for nanometals [3, 4, 5], SPD-induced nanocrystallization of amorphous alloys and
several other topics including consolidation of powders. In the following years the subject of
enhanced strength and ductility was continued in numerous research works and publications
including such high level journals as “Nature” and “Science” and triggered a GDS (Giant
Straining Process) national project in Japan.

The third NanoSPD conference was aiming not only at the development of new properties
through SPD processing but also at introducing new ideas on practical applications of the SPD
processes. As mentioned above, HPT and ECAP are the most popular SPD techniques but to
date they have been mainly applied for laboratory scale research only. However, the require-
ment of economically feasible production of ultrafine-grained metals and alloys, which is
necessary for

successful commercialization, raises several new

problems in the SPD processing. To solve these

issues, several continuous SPD techniques have
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been proposed that were also vigorously discussed at the conference. A technique that
captured special interest is the continuos ECA-pressing technique based on combination of
Conform process with ECAP, Fig. 1 [6]. Presently, this technique is under set-up for commercial
production of nanostructured steels and titanium for medical applications and steels (with lower
C content) for wire and rod production.

Fig. 1. A schematic ECAP-Conform set-

2.4 NanoSPD4

This conference was organized in August 2008 in Goslar, Germany and chaired by Profs. Yuri
Estrin and Hans Jirgen Maier. This conference with its participants from 26 countries and 175
papers presented was a truly international representation of the worldwide activities in the
NanoSPD area [7]. Significant progress was demonstrated in all NanoSPD aspects, including
understanding of the mechanisms underlying grain refinement by severe plastic deformation,
characterization of the properties of SPD processed materials, improvement of processing
techniques and, last but not least, their applications. A very important feature of NanoSPD4 was
that for the first time in these conference series a special session dedicated to presentations by
younger researchers-scientists was organized.

There were many discussions held on tunable atomic structuring and properties that can be
observed in nanoglasses, (the lecture was delivered by Prof. Herbert Gleiter, Institute fir
Nanotechnologie, Karlsruhe, Germany), as well as grain boundary engineering that reveal new
opportunities for achievement of superior properties in materials for new structural and
functional applications. The example of attaining unusually high strength — superstrength in
ultrafine grained aluminium alloys attributed to the formation of grain boundary segregations is
presented in Fig. 2, where it is clearly seen that the flow stress values of these alloys
considerably exceed those defined by the Hall-Petch relation [8].
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NanoSPD materials possess prodigious potential and thus arouse much interest [9]. As a result
of the NanoSPD4 conference a decision was taken to publish a collection of papers entitled
“Bulk Nanostructural Materials: new ideas for innovation”, which was successfully realized in the
special issue of Advanced Engineering Materials in 2010 [10]. The issue consists of two reviews
and seventeen original communications, convincingly demonstrating that nanostructuring of
various materials paves the way to obtaining unusual properties that are very attractive for
different structural and functional applications.

Another notable event at NanoSPD4 conference was the introduction of a special NanoSPD
Award to recognize outstanding scientific achievements in this field and related domains. Its first
recipient was a pioneer of nanocrystalline materials studies, Professor Herbert Gleiter. This has
set a tradition, and similar events are planned for every conference in the NanoSPD series.

2.5 NanoSPD5

The NanoSPD conference series has not only continued over the years but is also substantially
expanded. More delegates attend and present papers at each consecutive conference. While
these logistics attest to the overall success of the field of SPD processing, it has also led
inevitably to some new developments. Thus, the first parallel sessions were held at NanoSPD4
in Germany and continued at the last NanoSPD5 conference, which was held on the campus of
Nanjing University of Science and Technology (NJUST) in Nanjing, China, this year on March
21-25". This conference was chaired by Prof. Jing Tao Wang and was marked with more then
380 submissions from 29 countries. Due to the large interest about the presentation of results
at NanoSPD5, the conference program was divided into two parts. In part 1, after two opening
introductory presentations, the other presentations have been presented in two sessions -
Principles of SPD Processing, where 25 presentations and Microstructural Evolution and
Grain Refinement where 80 presentation were introduced. The second part of conference had
a three sessions - Mechanical Properties of SPD Materials with 66 presentations, Functional
and other Properties of SPD Materials with 16 presentations and Innovation and
Application where 11 contributions were presented. The total number of all presentations for all
sessions was, together with introductory presentations (2) was 189.

3. SUMMARY

The processing of metallic materials through the application of severe plastic deformation has
now become of major importance in many research laboratories around the world. In order to
establish the terms employed in this research, a recent report describes the basic principles of
SPD processing and provided the definition of the relevant terms that are used within this field
of research. It is now well established that processing through the application of severe plastic
deformation provides opportunities for achieving exceptional grain refinement to the
submicrometer or even the nanometer level. It was shown that SPD research and bulk
nanostructured materials have had a significant impact on the field of Materials Science. The
presented results and contributions on grains structure refining are clear evidence that
NanoSPD conference is becoming a major event as regards materials science and engineering.

In summary, although interest in SPD processing within the scientific community extends
through less then two decades, this subject has made a remarkable impact on work done and
on published results. During the last decade, the field of SPD processing of
UFG/nanostructured (???) materials has made significant progress. Worldwide research and
development efforts in this field have been growing every year as evidenced by the exponential
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increase in publications as well as by frequent international conferences. However, the
conferences of NanoSPD series are regarded as the main events dedicated to this subject,
comprising all the aspects from fundamentals to applications, and there is every reason to
believe that next NanoSPD6 conference at University of Paul Verlaine in Metz, France will
advance this research area to a next level and bring closer a wide practical implementation of
bulk nanomaterials.

[1]
2]
[3]
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