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1. UvoD

Tato publikace nabizi abstrakty prednasek z odborného seminare ,Ultrajemné struktury
v kovovych materidlech” porddaného dne 22. Fijna 2013 na VSB — TU Ostrava. Seminaf byl
zorganizovan pro akademické pracovniky a studenty VSB v ramci projektu ,Tvorba
mezinarodniho védeckého tymu a zapojovani do védeckych siti v oblasti nanotechnologii a
nekonvencéniho tvareni materidlu“ CZ.1.07/2.3.00/20.0038, ktery je spolufinancovan z
Evropského socialniho fondu a statniho rozpoctu Ceské republiky.

Publikace obsahuje prehled prednesenych odbornych prednasek v podobé abstraktl od
védeckych pracovnikll vyzkumné organizace COMTES FHT a.s. Jak nazev napovidd, spolecnym
motivem prezentované problematiky jsou ultrajemné struktury (UFG) v kovovych materialech.
Jednotlivé prispévky uvedené v publikaci se na problematiku divaji z rznych pohled(.

Na uUvod je uveden prehled zplsobl pripravy UFG materiall spolecné s vyctem
ocCekavanych zmén v materialovych vlastnostech:

@ Kraus L.: Metody velkych deformaci pro ziskani nanostrukturnich objemovych
material{

Poté je uveden pfiklad konstrukce zafizeni v€etné deformacniho ndstroje ECAP pro
pfipravu UFG struktur:

@ Zemko M.: Zafizeni procesu ECAP v rozmezi teplot -40 - 500°C pro dosahovani UFG a
nanostruktur

Dalsi dva prispévky se vénuji rozboru vysledk(i dosazenych na konkrétnich materialech
konkrétni metodou:
@ Novy Z.: Dosahovani velmi jemnych mikrostruktur u loZiskovych oceli

@ Zrnik J.: Vyvoj ultrajemné struktury a mechanickych vlastnosti v Al slitiné v
podminkach extrémni torzni deformace

Posledni dva prispévky jsou zamérené na hodnoceni UFG struktur:

@ Dzugan J., Konopik P.: Vyvoj metodiky méreni mikrotahovych vzorkud pro posuzovani
objemovych nanomateriala

@ Dzugan J., Konopik P.: MozZné aplikace mikrotahovych vzork( pro redlné pripady
vyhodnocovani lokalnich vlastnosti
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2. METODY VELKYCH DEFORMACI PRO ZiSKANi NANOSTRUKTURNiICH OBJEMOVYCH
MATERIALU

Libor KRAUS®
2 COMTES FHT a.s., Primyslova 995, 334 41 Dobrany, Ceska republika, comtes@comtesfht.cz

Publikace obsahuje popis metod zpracovani kovovych materidld pomoci velkych
deformaci (severe plastic deformation — SPD), které vedou k vytvoreni mikrostruktury s velikosti
zrn v nanorozmérech. Zmény ve velikosti zrna z mikronového na nanometricky rozmér, jak
ukazuji vysledky experimentl aplikace extrémni deformace ziskané z poslednich 20 let, vedou k
vyraznému rUstu pevnosti a tvrdosti jak Cistych kov(, tak i slitin. Samotna vysoka pevnost u
téchto ultrajemnozrnnych material(i vsak neni dostatecnym ddvodem zvySeného zajmu o tyto
materialy. ZvySeni zajmu o tyto ultrajemnozrnné materialy spociva v naplnéni ocekavani, Zze tyto
materialy poskytnou kombinaci vysoké tvrdosti s ostatnimi vlastnostmi, kterymi mohou byt
taznost, houZevnatost, odolnost proti opotfebeni nebo jiné chemické a fyzikalni vlastnosti.
Zvysend plasticita (tvaritelnost) ptipadné schopnost pro superplastické tvareni materidld s
ultrajemnym zrnem je téz dlivodem zajmu ziskani optimalni ultrajemné struktury (od 1um),
Tato skupina materidld proto zabezpecuje pro materialové specialisty dostatecné mnozstvi
zajimavych namétl pro studium, poskytujicich jednak moznost vyvoje novych materialt a jejich
vlastnosti, tak i zplsob zkous$eni a ovérovani novych modelll umoznujicich pochopeni podstaty
jejich vlastnosti.

Uvazovany zkrdceny prehled predstavuje (uvadi) moZnosti pfipravy a vyvoje
ultrajemnych struktur v rozsahu poskytnuti zakladnich informaci podstatnych pro pochopeni
navaznosti na zménu mechanickych vlastnosti rlznych materidld s velikosti zrna v
submikronové oblasti hlavné s vyuZitim extrémnich zplsob( deformace vzorkd. Termin “nano”
se vztahuje na rozsah nékolika nanometrl az po 1um. V podstaté je mozno definovat cCtyri
rozlicné skupiny nanokrystalickych material(, s tfemi variacemi rovinné, lameldrni struktury
nanometrické tloustky, povlakl tvofenych nanometrickymi zrny a trojrozmérné ,bulk”
nanokrystalické materidly, které jsou v publikaci popsany. Vétsi prostor je vénovan metodam
pripravy ,bulk“ nano material( s vyslednou submikronovou velikosti zrna.

Pfi hodnoceni Ucinnosti procesu extrémni deformace na vyvoj ultrajemné struktury je
vSak potieba odpovédét na otazku: ,Je moiné s vyuzitim extrémnich deformacnich metod
vyrobit takové ultrajemnozrnné materidly kde velikost zrna bude ~ 20 nm?“ Redeni, jak se
ukazuje, je tfeba hledat v kombinaci pouziti extrémni deformace s vyrobou praskl resp.
deformacné indukovanou nanokrystalizaci amorfnich materidld.

PoZzadavky, které musi byt zohlednéné pfi pripravé nanostruktury v rozmérnéjsich
vzorcich, jsou nasledujici:

@ vytvoreni nanostruktury s prevazné velkouhlovymi hranicemi zrn (garance kvalitativni
zmény vlastnosti material()

@ tvorba homogenni struktury v celém objemu vzorku (stabilita vlastnosti)
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@ stav materialu po realizaci extrémni deformace musi byt bez poruch (bez trhlin)

Tradic¢ni klasické zplGsoby deformace jako je valcovani, kovani, tazeni a protladovani tyto
pozadavky nezarucuje. Aplikaci téchto konvencnich zpusobd, pfi kterych dochazi ke zmensovani
rozméru vzorkU, se dosahne bunécna struktura, resp. struktura s malouhlovou orientaci subzrn.
Vytvoreni submikronové struktury v rozmérnéjSich vzorcich je moiné jen v podminkach
deformacnich procesq, pti kterych je mozno dosdhnout velké deformace pfi relativné nizkych
teplotdch, bez pfeduréeni optimalnich podminek zpracovani materialu.

3. ZARIZENi PROCESU ECAP V ROZMEZi TEPLOT -40 - 500°C PRO DOSAHOVANI UFG A
NANOSTRUKTUR

Michal ZEMKO ?, Vaclav KUBEC ?, Filip TIKAL ®
? COMTES FHT a.s., Primyslovd 995, 334 41 Dobrany, Ceskd republika, comtes@comtesfht.cz

Clanek popisuje konstrukci ndstroje ECAP a princip jeho ¢innosti. Princip tvareci
technologie ECAP spocivda ve vicendsobném protlacovani materidlu lomenym kandlem
konstantniho prlifezu. Materidl protlaceny lomenym kandlem jen velmi malo zméni své
rozméry a lze jej tedy opakované tvaret. Do materidlu je vndsena vicendsobna deformace a tim
material ziskdva novou strukturu a mechanické vlastnosti. Na Obr. 1 je zndzornén princip
protlacovani.

Zadani:
@ Velikost vzorku: 20 x 20 x 12 [mm] (hranol)
@ Tvareci teplota: -40 - 500 [°C]
@ Silalisu: 3 [MN]
@ Rychlost lisovani: 40 [mm/s]

@ Moznost lisovani s protitlakem

Ndstroj je urcen pro praci v rozmezi teplot -40 — 500°C. Ohrev je zabezpecen topnymi
patrony a chlazeni je zabezpeéeno rozvodem podchlazeného dusiku. Déale jsou popsany MKP
simulace pro ovéreni konstrukce a nasledna vyroba tohoto zafizeni.
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4. DOSAHOVANI VELMI JEMNYCH MIKROSTRUKTUR U LOZISKOVYCH OCELI
Zbysek NOVY *
2 COMTES FHT a.s., Priimyslovda 995, 334 41 Dobfany, Ceskd republika, comtes@comtesfht.cz

Zihani na mékko je v piipadé vysokouhlikovych oceli obvykle nedilnou souéasti jejich
zpracovani z davodu technologickych pozadavk( zejména pfi obrabéni. Kromé snizeni tvrdosti,
meze kluzu a meze pevnosti je neméné dllezitd i vlastni zména morfologie karbid(
z lamelarniho perlitu na globularni. Globuldrni morfologie karbidi ma velice pozitivni vliv na
obrobitelnost oceli z diivodu mensiho opotfebeni nastroji. Vedle morfologie karbid( ovliviiuje
vyznamné velikost zrna feritické matrice a velikost samotnych karbid(. Z hlediska dosazeni
nizké hodnoty tvrdosti po Zihani na mékko je vyhodnéjsi hrubsi mikrostruktura s vétsimi karbidy
a vétSimi zrny. Z hlediska findlnich vlastnosti zuSlechténého loziskového materialu je vyhodné;jsi
struktura jemnozrnna s drobnéjsimi a ¢etnéjSimi karbidy. Konvenéni provedeni Zzihdni na mékko
spociva v dlouhodobém Zihdni oceli pti teploté okolo teploty Acl a ndsledném ochlazeni v peci.
Cely proces trva obvykle vice nez 20 hodin. Ve vyzkumném programu predstaveného v tomto
¢lanku je hlavnim cilem dosahnout sferoidizace karbid( a zmékceni struktury v Case desitek
sekund, maximalné nékolika malo minut. Proces vedouci ke zrychlené sferoidizaci karbidd
spociva v cyklickém zahfivani polotovaru na teplotu nad Acl a ochlazovani pod teplotu Acl.
Austenitizace musi byt pouze ¢astecna, nesmi dojit k Uplnému rozpusténi karbid( v austenitu.
Caste¢né rozpusténé lamely perlitu pak pfFi ochlazeni hraji roli zarodkd pro vylu¢ovani
cementitu pfi perlitické preméné. Tak nevznikaji nové lamely. Opakovanim procesu ¢astecného
rozpousténi lameldrniho perlitu a zpétného perlitického rozpadu austenitu dochazi
k fragmentaci a nakonec k dokonalé sferoidizace perlitickych lamel ve velice kratkém case (do 5
min). Timto procesem vznikd jemnozrnnad struktura s drobnéjSimi a cetnéjsimi karbidy.
Sferoidizace karbid( se realizuje prostfednictvim difuse, a tento proces je v soucasné dobé
znaéné casové a energeticky naroény. Casy potifebné vydrie na teploté, v nékterych piipadech
az desitky hodin, ¢ini z zihani na mékko jeden z nejdrazsich zpUsobl tepelného zpracovani
vlibec. Nové navrZend technologie, vyvinuta firmou COMTES FHT, tento proces sferoidizace
karbidl nékolikandsobné zkrati, a tim umozni vyrazné Casové a energetické Uspory. Tepelné
zpracovani bylo provedeno pomoci indukéniho ohfevu, ktery umozriuje rychly ohfev a tim
i rychlé zmény struktury. Princip zrychlené sferoidizace karbida je zaloZen na rychlém teplotnim
cyklovani kolem transformaéni teploty Al. Ucelem tohoto Zihani je ziskat drobné globuldrni
karbidy rovnomérné rozlozené v jemnozrnné matrici a dosazeni celkového odpevnéni.
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5. VYVOJ ULTRAJEMNE STRUKTURY A MECHANICKYCH VLASTNOSTI V AL SLITINE
V PODMINKACH EXTREMNIi TORZNi DEFORMACE

Jozef ZRNIK?, Reinhard PIPAN®, Miroslav CIESLAR®
COMTES FHT Inc, Priimyalovd 994, Dobrany, Czech Republic, jzrnik@comtesfht.cz
bEric-Schmid Institute of Materials Science, AAS, Leoben, Austria, pippan@unileoben.ac.au

“Charles University, Dept. of Physics Materials, FMP, Prague, Czech Republic, cieslar
@met.mff.cuni.sk

In this study ultrafine grain (ufg) structure evolution during high pressure torsion (HPT)
of commercial aluminium alloy AA6082 at increased temperature is presented. Two different
initial structural states of the alloy were prepared by thermal treatment. The progress in
structure refinement in dependence on the shear strain level strain was investigated by TEM.
The impact of different amount of strain (eef) introduced was analyzed with respect to
increased temperature of deformation. The microhardness results measured across the
deformed discs pointed out on the data scattering. The microstructure analyses showed that an
ufg structure was already formed in deformed disc upon the first turn, regardless the initial
structure of alloy, resulting from prior thermal treatment. Heterogeneity appearance in ufg
deformed structure appearance across the deformed disc was observed, supporting the
scattering of microhardness results. Increasing the strain level by increasing the number of
turns (N=2,4,6), resulted in more uniform homogenized ufg structure across the deformed
discs. The effect of deformation temperature increasing became more evident and dynamic
recrystalization modified the ufg structure locally. The retardation of new grain growth and
higher thermal stability of ufg structure was observed, when two steps thermal treatment of
alloy (quenching and ageing) was executed prior torsion deformation. Strength measurement
by tensile tests showed that the effect of structure strengthening was degraded partially by
local recrystallization advancement. The results of torque measurement versus time showed
that the torque required to deform the sample was increasing until the first turn and then
remained stable or even fairly decreased.
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6. VYVOJ METODIKY MERENi MIKROTAHOVYCH VZORKU PRO POSUZOVANIi OBJEMOVYCH
NANOMATERIALU

Jan DZUGAN ?, Pavel KONOPIK®
2 COMTES FHT a.s., Priimyslovda 995, 334 41 Dobfany, Ceskd republika, comtes@comtesfht.cz

Pro hodnoceni mechanickych vlastnosti objemovych nanomaterial( je treba namérit
deformacné-napjatostni charakteristiky a to casto na velmi malém mnoZstvi materialu.
V mnoha pfipadech se pouzivda metoda Small Punch Test, kterd tyto charakteristiky umoznuje
mérit. SPT se také casto vyuZivd napf. v energetice pro odhad zbytkové Zivotnosti aktivnich
zatizeni, pro hodnoceni lokalnich vlastnosti svard nebo pfi zkouskach vzork( po termofyzikalni
simulaci. Casto je viak SPT vyuZivadno i v pfipadé, Ze se pozaduje vyhodnoceni jen tahovych
vlastnosti. V. mnoha pfipadech Ize celkem spolehlivé na zakladé korelacnich vztah( prepocitat
hodnoty SPT na mez pevnosti a, s 0 néco vétsi nejistotou, i na mez kluzu. Korelace na taznost
a kontrakci se obvykle nedélaji. Nutnost verifikace nalezenych korelacnich vztahl pro kazdy
novy materidl patii mezi hlavni slabiny SPT. Re$enim téchto problém0 a sniZeni nejistoty pfi
pouziti korelaci bylo pouziti takového zkuSebniho télesa, které zachovava vyhody zkusebniho
disku SPT, ale zaroven je zatéZovano co nejvice shodnym druhem zatiZzeni jako standardni
zkouska tahem. Pro urceni tahovych vlastnosti pak z této uvahy vyplyva, Ze vzorek je zatizen
pouze v tahovém (jednoosém) mdédu zatiZeni. Byla tedy navrZena a odzkousena zkusebni télesa
a tato metoda mechanického zkouseni materidlu se oznacuje jako Mikro-tahové testy (M-TT).

Samotna zkouska M-TT tedy probiha ve stejném moddu zatéZovani a pfi stejnych
deformacnich rychlostech jako standardni zkouska tahem provadéna dle normy. Pfi prvnich
testech bylo k méreni deformace téles pouZito extenzometru pripevnéného na Ccelistech.
Vhodnost takto navrzené zkousky byla ovéfena na mnoha materidlech. Stejné jako v pripadé
standardni zkousky tahem byly zaznamendny hodnoty sily v N a deformace v mm, které se
prevedly na soufadnice smluvni napéti - pomérna deformace. Ziskané zaznamy z M-TT tedy jiz
neni tfeba korelovat pomoci empirickych vztah(, maji stejny pribéh jako standardni tahové
testy a lze z nich vyhodnotit vSechny standardni tahové charakteristiky: Rp0,2, Rm, Ag, A a Z.
Zaroven pozadavek zachovani minimalniho objemu experimentalniho materidlu zlstava, stejné
jako v pfipadé SPT, splnén.

Pfi snimani deformace mechanickym extenzometrem vsak dochazi ke zkresleni méreni,
zejména na zacatku zkousky, coz se projevuje na snizené hodnoté Youngova modulu pruznosti.
Vyhodnoceni taznosti je mozné provést na zdkladé méreni na stereomikroskopu s digitdlnim
zpracovanim zaznamu nebo vyhodnoceni provést pfimo z grafu. Oba pfistupy vedou k témér
stejnym vysledkim. Vyhodnoceni kontrakce je provadéno na zakladé méreni nejuzsich mist po
zkousce. Pro presnéjsi méreni deformaci bylo navrzeno méfit deformaci opticky. V podminkach
laboratofe COMTES FHT a.s. bylo moZzno provést tato méreni bud videoextenzometrem nebo
pomoci optického systému ARAMIS. ARAMIS vyuZivd metody digitdlni obrazové korelace
(Digital Image Correlation, DIC). DIC je moderni metodou méreni pole deformaci. Je zaloZena
na optickém sledovani zmén v obrazovém zaznamu pfi mechanické zkousce. Na zkouseny
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vzorek je nanesen nahodny kontrastni vzor (tzv. pattern), ktery je sniman jednou (2D) nebo vice
(3D) kamerami. DIC software pak sleduje zmény vzoru v jednotlivych obrazech zdznamu v{ci
referenénimu obrazu. Touto metodou je mozné velmi pfesné méfit deformace a posuvy, a to
jak na celém zkuSebnim télese, tak lokdlné v jednotlivych oblastech. Pro snimani M-TT je
pouzito 2D snimani a ARAMIS v tomto pfipadé pini jen funkci videoextenzometru, kdy se méfi
vzddlenost dvou bodu na télicku télesa, obvykle od sebe vzdalenych 2,6 mm.

7. MOZNE APLIKACE MIKROTAHOVYCH VZORKU PRO REALNE PRiIiPADY VYHODNOCOVANI
LOKALNICH VLASTNOSTI

Jan DZUGAN?, Pavel KONOPIK?

2 COMTES FHT a.s., Priimyslovda 995, 334 41 Dobfany, Ceska republika, comtes@comtesfht.cz

Atributem zkuSebnich metod na miniaturnich télesech je, Ze diky velmi malym
rozmérim se zkousi pouze lokdlni charakteristiky materidld. To muize byt nékdy nevyhoda,
zejména u testll velmi heterogennich material(, u kterych je nutné dobre zvazit misto odbéru a
obvykle je nutné udélat vice téchto testll. Nicméné diky tomuto rysu miniaturnich téles je
mozné mérit mechanické charakteristiky v mistech, ktera jsou pro poruseni soucasti kriticka,
napr. prechodové oblasti u svarovych spoji ¢i méreni aktualnich vlastnosti nejvice namahanych
mist v provozovanych komponentach energetickych zafizeni. Mezi testy na miniaturnich
vzorcich se radi napf. Small Punch Test (SPT) ¢i mini-Charpy testy. Na zakladé SPT geometrie
byly vyrobeny a provedeny zkousky tahem na mikrotahovych vzorcich (tzv. mikro-tahové testy,
M-TT). Ziskané zaznamy jsou vrdmci rozptylu méreni shodné se zdznamy ziskanymi ze
standardnich vzork( pro stejné materialy. Diky kratké délce paralelni ¢asti télicka (2,6 mm) lze
na téchto vzorcich dosahnout také vysokych rychlosti deformace. M-TT lze tak diky tomu vyuzit
pro studium zmény mechanickych vlastnosti v zavislosti na rychlosti deformace. Data z M-TT se
mohou vyuZit jako vstupni data pro pocitadové simulace.

Vyuziti M-TT je stejné rozsahlé jako vyuziti ostatnich metod pouzivajici miniaturni vzorky
(napf. SPT). Pomoci mérfeni lokdlnich vlastnosti lze zméfit napf. heterogenita vlastnosti
tenkosténnych trubek v podélném a pficném sméru. Zatimco v podélném sméru lze vlastnosti
méfit i na standardnich tahovych vzorcich, v podélném sméru toto lze udélat jen za cenu
narovnani trubky, ¢imz ale dojde ke zplastizovani materialu, vyCerpani Cisti taznosti a posunuti
meze kluzu. Pomoci mikrotahovych vzorkl je mozné vyhodnotit lokalni vlastnosti svarovych
spoju, coz bylo potvrzeno na nékolika experimentech. Dosud se bézné provadélo jen méreni
distribuce tvrdosti napfi¢ svarovym kovem a z téchto méreni byly odhadovany kriticka mista pro
poruseni soucdsti. Na provedenych svarovych spojich byly naméreny ve stejné vzdalenosti jak
tvrdosti HV10, tak byly odebrany mikrotahové vzorky. Stejny trend distribuce meze pevnosti
a tvrdosti od referencniho bodu svédci o stejné lokalizaci mist a Ize takto hodnotit vlastnosti
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nejen zakladnich materidld, ale také svaru a teplem ovlivnénych zén. Oproti tvrdosti lze
vyhodnotit nejen jednu hodnotu, ale také mez kluzu, taznost, kontrakci a pro ucely
pocitacovych simulaci také kompletni tahovou kfivku. Pfesné méreni deformaci na takto malém
vzorku nelze dosahnout pomoci mechanickych extenzometr(l, ale je nutné pouzit optické
metody, napr. kameru ¢i video-extenzometr. V ramci optickych metod méreni deformace se se
nejvice osvédc¢ilo méreni deformace pomoci bezkontaktniho méticiho systému ARAMIS, ktery
vyuZivd metody digitdlni obrazové korelace (Digital Image Correlation, DIC). DIC je moderni
metodou méreni pole deformaci. Je zaloZzena na optickém sledovani zmén v obrazovém
zaznamu pti mechanické zkousce. Na zkouSeny vzorek je nanesen nahodny kontrastni vzor (tzv.
pattern), ktery je snimdn jednou (2D) nebo vice (3D) kamerami. DIC software pak sleduje zmény
vzoru v jednotlivych obrazech zaznamu vuci referenénimu obrazu. Touto metodou je mozné
velmi presné méfit deformace a posuvy, a to jak na celém zkuSebnim télese, tak lokdlné
v jednotlivych oblastech. Pro snimani M-TT je pouZito 2D snimdni a ARAMIS v tomto pfipadé
plni jen funkci videoextenzometru, kdy se méfi vzdalenost dvou bodu na télicku télesa, obvykle
od sebe vzdalenych 2,6 mm.

Podékovani

Tento prispévek byl vytvorfen v ramci projektu Tvorba mezinarodniho védeckého tymu a
zapojovani do védeckych siti v oblasti nanotechnologii a nekonvencniho tvareni materialu
CZ.1.07/2.3.00/20.0038, ktery je spolufinancovan z Evropského socialniho fondu a statniho

rozpoctu Ceské republiky.
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