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1. Uvod

Technické materidly musi v redlném svété bézné odoldvat teplotnimu a deformacnimu
pusobeni, nebo jejich kombinacim. Metalografické vybrusy a nasledné zkoumani vzorka po
mechanickych zkouskach, tepelném a tepelné-mechanickém zpracovani nebo po provozu za
vyssSich teplot poskytuji pouze CasteCnou informaci o tom, jak se béhem zkousSeni, zpracovani
nebo za provozu mikrostruktura méni. Fazové transformace, rekrystalizace, precipitace nebo
rozpusténi ¢astic mohou nékteré dulezité zmény mikrostruktury zcela skryt. [1]

In-situ experimentalni metody mohou pomoci k pochopeni mechanismi poskozeni a fazovych
piemén noveé vyvijenych materialti za riznych podminek a dale mohou slouzit v oblasti ovéfeni
bezpecnych provoznich podminek jiz existujicich, vyrobenych materiadli. Vhodné pro tyto
experimenty jsou vysokopevnostni oceli, ur¢ené pro automobilovy primysl — TRIP oceli. Jde
o uspeésné vyuziti transformacné indukované plasticity. Tento efekt doprovazi napétove
indukovana pfeména meta-stabilniho zbytkového austenitu na martenzit. [1]

Své uplatnéni nachazi vysokoteplotni in-situ experimenty mikrostrukturnich zmén také
V jadernych elektrarnach, parogeneratorech a horkovzdusnych potrubich. [1]

1.2 Cil in-situ experimentu

Hlavnim cilem in-situ experimentt je v komofte fadkovaciho elektronového mikroskopu (SEM)
ptimo sledovat zmény v mikrostruktufe materidlu v zavislosti na piisobicim napéti nebo teplot¢.
To vyzaduje kombinaci sbéru dat po danou dobu (na unikatnim vzorku) a zaroven zobrazeni
vzorkll pro sbér dat. Studované vlastnosti jsou obecné spojeny s mikroskopickymi fenomény,
které jsou obtizné popsatelné jinymi technikami.[1]

Cilem prace je provést zakladni typ analyz pii in-situ zkouSeni. Jsou to studium, iniciace Sifeni
trhlin a vyuziti detekce EBSD pfi studiu stability zbytkového austenitu spojené s deformaci za
studena.

1.3 Pozadavky na splnéni cile

a) Pozorované fenomény musi byt dostatetné dlouhodobé, aby je bylo mozné vibec
zachytit. Musi odpovidat minimalné zobrazovaci rychlosti mikroskopu. Za ptedpokladu,
ze by zména mikrostruktury byla pfili$ rychla, neni mozné ji zaznamenat.

b) Systém musi byt pii ozafovani elektronovym svazkem dostateéné stabilni po celou dobu
snimani experimentu. U nékterych vzorki je tfeba ménit podminky snimani.

C) Rozliseni obrazu musi byt v souladu s velikosti detaili, které maji byt pozorovany.

d) Pozorovany systém musi byt schopen fungovat v podminkach vakuované komory
mikroskopu.

€) V komote mikroskopu musi byt mozné zajistit zatizeni a teplotu, za kterych se systémy
bézné vyviji nebo stabilizuji. [1]
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2. Elektronovy mikroskop

Existuji dva zdkladni typy elektronovych mikroskopt, které vyuzivaji ke svym analyzam
pruchod elektronti skrze vzorek:

e Radkovaci elektronovy mikroskop SEM (scanningel ectronmicroscope)
e Transmisni elektronovy mikroskop TEM (transmissionel ectronmicroscope) [2]

Obrazek 1 popisuje signaly generované pii interakci s pevnou latkou (vzorkem):

e Primarni svazek je dopadajici svazek elektronil o stejné energii a homogenni intenzit¢.

e Piimy svazek proslych elektronii jsou elektrony, které prosly vzorkem, aniz by doslo
k jakémukoliv rozptylu.

e Elasticky rozptylené elektrony jsou elektrony, které se odrazily beze zmény energie.

e Pary elektron-dira se vyuzivaji pfi studiu polovodicl a necistot.

e Neelasticky rozptylené elektrony, u kterych nastala zména energie. Mohou se preménit
na RTG zafeni. [6]

e (Odrazené elektrony — elektrony, které se odrazily od vzorku. Predtim ale byly nuceny
odevzdat ¢ast své energie pii narazu do vzorku. Mnozstvi odrazenych elektronti vzrasta
satomovym ¢islem. Odrazené elektrony se pouzivaji pro zobrazeni rozdilu chemického
slozeni. [6]

e Sekundarni elektrony — d¢€li se do tfi skupin:

» Pomalé sekundarni elektrony — elektrony z vodivostnich nebo valen¢nich
past, k uvolnéni pottebuji relativné malé mnozstvi energie (okolo 50 eV).
Pouzivaji se k zobrazeni topografie povrchu sledovaného vzorku.

» Rychlé sekundarni elektrony — elektrony z vnitinich slupek atomovych
obali, které jsou siln¢€ vazany. Pfi uvolnéni vSak ziskavaji vyznamnou ¢ast
energie primarniho svazku az 50%.

Nepouzivaji se k tvorbé obrazu, jsou vSak nevyhnutelnou a nezadouci
soucasti podilejici se na procesech vyuzivanych pti mikroanalyze.

= Augerovy eektrony — pouzivaji se pro analyzu povrchu. [6]
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Obrazek 1 - Signaly generované pri interakci pevné latky a svazku energetickych
elektronii [6]

Rizné typy in-Situ experimentll mohou probihat v obou typech elektronovych mikroskopt.
V této praci vSak bude pouzivan pouze fadkovaci elektronovy mikroskop, a proto se dalsi popis
omezi na n¢j. Pfednosti fadkovaciho elektronového mikroskopu je vyssi rozliSovaci schopnost
nez je mozno dosahnout u svételného mikroskopu a vétsi hloubka ostrosti, nez jakou disponuje
transmisni elektronova mikroskopie. [3]

2.1 Radkovaci elektronovy mikroskop

Princip SEM je takovy, ze katoda emituje elektrony, které jsou urychlované kladnym napé&tim
na anod¢ (Obrazek 2). Tam se vytvaii primarni svazek. Svazek je cockami fokusovan na povrch
sledovaného vzorku. Vychylovaci civky fadkovaciho systému umoziuji, aby tento svazek bod
po bodu a fadek po fadku systematicky monitoroval vymezenou mikrooblast. S pohybem
primarniho elektronového svazku je synchronizovan pohyb elektronového svazku pozorovaci
obrazovky, jejiz rozmér je podstatné vétsi nez oblast skenovana na vzorku. Libovolnému bodu
na skenované plose vzorku odpovida bod na pozorovaci obrazovce, ktery je charakterizovan
stejnymi relativnimi soufadnicemi. [3]

Kontrast na obrazovce se vytvaii jako vysledek rozdilné intenzity signdlu v jednotlivych
bodech dopadu primarniho svazku a zvétSeni je ddno pomérem strany obrazovky k délce useku
skenované na povrchu vzorku. [3]
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Obrazek 2 — Schéma skenovaciho mikroskopu [9]

2.1.1 Zdroje elektronia pro SEM

Od zdroje elektronti je pozadovano, aby poskytoval koherentni svazek elektront. Elektrony
by mély vychazet z bodového zdroje, mély by mit stejnou energii a jejich pruvodni vina by
méla byt ve stejné fzi a pokud mozno s nejmensim rozptylem energie. V praxi se nejcastéji
pouzivaji dva zpusoby ziskavani elektroni. [4]

Termoemise

Zahtivani katody (nejcastéji wolframové vlakno o priméru okolo 0,1 mm) na vysokou
teplotu, pii dodani dostatené energie elektronim, aby piekonaly piirozenou
energetickou bariéru, ktera jim brani v Gniku. Katoda je obvykle ohnutd do tvaru
pismena V, coz usnadniuje uvolnéni elektronii. Je pfimo zhavena (existuje také neptimo
7havena katoda — tyCinka z LaBe ).

Katodu ma smysl zatéZovat Zhavicim proudem pouze do té doby, dokud nedosédhne
hodnoty maximalniho emisniho proudu. Po dal§im zvySovani se jiZ emisni proud téméf
neméni a dochazi tak pouze k opotfebovani a sniZovani Zivotnosti katody.

Dale je zapotiebi elektronova tryska, kterou tvoii katoda emitujici elektrony a anoda
Skruhovym otvorem ve svém stiedu. Pfitahuje elektrony a dodava jim dostatené
zrychleni na prilet télem mikroskopu. Vldkno katody je vystfedéno do otvoru
Wehneltova valce, ktery méa zaporné piedpéti a diky jehoz piisobeni se okolo
emitujicitho hrotu katody tvoii mrak elektroni. Ty jsou potom postupné odsavany
zotvoru Wehneltova valce k anodé. Elektrony, které maji spravny smér, ziskaji
dostate¢nou rychlost, aby skrz otvor v anodé prolétly dale do tubusu. [4] [5] V praktické
¢asti této prace je vyuZito termoemise elektront.

Autoemise

Znamena vystup volnych elektronill za studena, a to ptekonanim potencialové bariéry na
rozhrani kov — vakuum vlivem silného elektrického pole. Elektrony emituje studené
wolframové vldkno odleptané do hrotu. Proti hrotu je umisténa elektroda s kladnym
napétim. Kolem hrotu potom vznika elektrické pole, které je schopno vysavat velké
mnozstvi elektronti z povrchu wolframového hrotu. Druha anoda nesouci vyssi kladny
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potencial urcuje konecnou energii elektronti. Clona druhé anody vymezuje uhlové
rozmezi trysky. Jako katoda se pouziva tzv. Schottkyho katoda.[4] [5]

Wehneltiv obraz b extrakcni
valec anoda povrchu anoda anoda

katoda q U katc‘ady katoda U

a

o =10"rad

zdanlivy n
zdroj

danlivy
:dr:j 'g n emise (5 nm)

emise (50 um)

Obrazek 3 - Emisni charakteristiky — termoemise (a), autoemise (b) [9]

2.1.2 EBSD

Pro in-situ experimenty mize byt velkym pfinosem spoluprace deformacnich stolkti s EBSD
detektorem. EBSD, neboli difrakce zpétné odrazenych elektrond, (Electron Back Scattered
Diffraction) je metoda zaloZend na analyze Kikuchiho linii.

EBSD difraktogramy vznikaji dvoustupniovym procesem (Obrazek 4):

I.  Elektrony dopadajiciho svazku jsou rozptylovany pod povrchem vzorku. Tento proces
muze byt povazovan za vznik bodového zdroje elektronti v povrchové vrstvé vzorku.
Elektrony se z malého centra pohybuji vS§emi sméry. Tak vznika kuzel difraktovanych
svazku. Difrakéni kuZely protinaji stinitko a vytvareji téméf rovnobézné dvojice Car —
Kikuchiho linie. [7] [8]

1.  Sejmuti difrakéniho obrazce ze stinitka kamerou — vzorek je v drzaku mikroskopu
naklonén pod tthlem cca 70°, aby bylo mozné pozorovat Kikuchiho linie vystupujici
z povrchu vzorku na fluorescenénim fosforovém stinitku. Stinitko je obvykle ve
vzdalenosti 25 — 40 mm od vzorku. Linie jsou snimany kamerou. Povrch vzorku se
pohybuje v roviné rovnobézné s rovinou pohybu drzaku. [7] [8]

Vyuziti EBSD signalu je zejména v oblasti detailnich analyz technickych materialti, napfiklad
pii studiu textury nebo rekrystalizace. Dale umoznuje detailné charakterizovat nizko i
vysokouhlové hranice zrn v krystalickych materialech, nebo studovat fazové transformace
v kovovych materialech. [7]
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Obrazek 4 - Princip vzniku EBSD [8]

3. Deformacéni stolek

Deformacni stolky jsou navrzeny tak, aby se veSly do komory elektronového fadkovaciho
mikroskopu. Pti zatéZzovani je mozné pozorovat napf. $iteni trhliny v realném cCase, rotace zrn,
fazové transformace. Tato pozorovani umoziuji pochopit také mechanismy iniciace trhliny pii
riznych zatiZzenich alze je provadét pro Siroké spektrum materialt. [1]

3.1 Typy deformacnich stolkii

Natrhu existuje v soucasnosti fada riznych stolkti pro in-situ experimenty od riznych vyrobcu.
Vybér stolku se odviji od zkoumaného materialu a konfigurace komory konkrétniho
elektronového mikroskopu. Napiiklad pokud je zkoumany material vysokopevnostni je nutné
k nému vybrat stolek svhodnym zatizenim. Stolek mize byt pouzit pro Siroké spektrum
materialii od kovil aZ po difevo nebo organicky materidl. Komeréné dostupné stolky se daji
Vv soucasnosti rozdélit do tii skupin. [1]

e (ist¢ deformacni stolek — schopnost dokumentovat vliv pusobiciho napéti na
mikrostrukturu nebo na iniciaci a Sifeni trhliny

e (isté teplotni stolek — schopnost dokumentovat pouze zmény mikrostruktury vyvolané
zménou teploty

e kombinovany ohiivany deformacni stolek
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4. Priprava vzorki

Pro in-situ experimenty je tfeba mit pfipraveny vzorek v dostatecné kvalité povrchu. To
znamena, ze je nutné vzorek pripravit minimalné v kvalit¢ standardniho metalografického
vybrusu. Pokud ma byt na findlnim vzorku provedena béhem in-situ zkousek EBSD analyza,
musi byt finalni povrch pfipraven bezdeformacni metodou. [1]

4.1 Metalografické vybrusy

V této kapitole jsou popsany ukony pii zhotovovani klasickych vybrust, které je pro ptipravu
in-situ vzorkl vzdy nezbytné nutné provést, bez ohledu na to, jestli chceme pouze pozorovat
mikrostrukturu, nebo provadét EBSD analyzy.

e Odbér vzorku
Pti odbéru nesmi dojit k mechanickému ani tepelnému ovlivnéni struktury. Dulezité je
také oznaceni plochy k experimentu, popsani vzorku. [10]

e Preparace vzorku
U klasickych metalografickych vybrust, pokud je vzorek maly a $patné by se provadély
ostatni operace, je nutné ho zalit. Vzdy se voli takovy material, aby nedoslo ke
kontaminaci. [10] U vzorkt urCenych pro in-situ experimenty se nepouziva zalévaci
hmoty.

e BrouSeni vzorku
Cilem brouseni je minimalizovat povrchové nerovnosti vzorku. Lze ho provadét ruéné,
nebo mechanizované. Pfi ru¢nim brouSeni pomoci brusného papiru pohybujeme
vzorkem stale jednim smérem. Pfi pfechodu na brusny papir s mensi drsnosti je vzorek
nutno oplachnout lihem. [10]

e Lesténi vzorku
Na rozdil od brouseni materidl z povrchu neubyva (nebo jen minimaln¢), ale dochazi
k deformaci vrcholi povrchové drsnosti. RozliSuji se téi druhy lesténi mechanické,
elektrolytické nebo vibraéni. [10] Pro in-situ experimenty svyuzitim EBSD ptichazi
v tivahu elektrolytické lesténi a vibracni leSténi. V dalsi Casti prace je pouzivdno jen
elektrolytické lesténi, protoZe laboratot RTI nedisponuje vibraéni lesti¢kou.

e Chemické leptani
Slouzi k vyvolani jeji mikrostruktury. Existuje n€kolik metod na leptani vzorku. Kazdy
material vyzaduje specialni techniku v¢etné volby leptadla. [10] U vzorkt pro EBSD
analyzu se leptani obvykle neprovadi.

4.2. Piiprava vzorku pro in-situ experimenty

Sohledem na moznost prubézného pozorovani zmén mikrostruktury ptichazi pro vyuziti
v praktické c¢asti bakaldiské prace v vahu predev§im ploché vzorky. Pravé na nich lze
jednoznaéné definovat pracovni vzdalenost jednotlivych detektorii a pozorovani pak provadét
Vv pfesné definované oblasti uprostied vzorku.

Tento typ vzorki je také jednoznac¢né uptfednostiiovan v publikovanych pracich na téma in-Situ
deformacnich experimentl. Piesny tvar a rozméry pouZzivanych vzorkl se vSak u jednotlivych
vyzkumnych tymu vyrazng lisi. Déle je uvedeno nékolik typi vzorkd. [1]
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Jako typicky vzorek pro deformaéné ohtivany stolek uvadi firma Kammrath and Weiss
plochy vzorek ve tvaru kosti (Obrazek 6) a celkové délce 2-5cm. [1]

Vzorek pro $ifeni inavovych trhlin v heterogennim svaru primérnich okruht jadernych
elektraren byl vyvinut védci Yi-Bo Shang a spol. Jejich vzorky jsou vyfezavany
Z plochych desek o tloustce 2 mm. V téle vzorku je z jedné strany zaiez o hloubce 0,4
mm ukonceny zaoblenim RO,1, ktery slouzi jako koncentrator napéti pro iniciaci
unavové trhliny. (Obrazek 5) [1]

R30
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X b T~ il
10 mm
Obrizek 6 - Typicky tvar a Obrazek 5 - Rozméry zkuSebniho
rozméry vzorku firmy Kammrath vzorku v mm podle pro testovini
and Weéiss[1] imavy svaru [1]

Minimaln¢ stiedovou ¢ast plochého vzorku je nutné ptipravit ve stejné kvalité, jako standardni
metalograficky vybrus, ktery by byl pouzit pro stejny typ mikroskopické analyzy. Z toho
vyplyva, Ze pro in-situ experimenty kombinované s EBSD pozorovanim musi byt tato oblast
nejen dokonale vybrouSena a vyleSténa, ale na analyzovaném povrchu nesmi ziistat stopy
plastické deformace. [1]

Pro ptipravu bezdeformaénich povrchi 1ze vyuzit jednu ze tfi nasledujicich metod:

Elektrolytické lesténi

Podstatou této metody je prichod elektrického proudu mezi vzorkem a predem
pfipravenym, namichanym elektrolytem. Tento chemicky proces se uskuteciiuje za
riznych podminek, které vyrazné ovliviiuji vyslednou kvalitu povrchu. Je dobré pocitat
I Stim, Ze elektrolytické lesténi mize vzorek spalit.

Mechanicke lesténi koloidnim kiemikem

Tato metoda vyuzivajici suspenze SOz, byla puvodné vyvinuta pro piipravu
kiemikovych substrat, ale nasla své uplatnéni i v metalografii. Jeji zrnitost je velmi
jemna a jednotliva zrna jsou téméft kulata a velmi mékka, proto zplsobuji velmi maly
ubytek materialu. Kiemik je amorfni struktury a pH se pohybuje v rozmezi od 8,5 — 11.
Pti  kombinaci vysokého pH a abrazivnich uCinki zrn  dochazi
k chemickomechanickému lesténi.
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Pfi leSténi se musi dbat na to, aby nedoslo k vyschnuti koloidniho kiemiku, protoze pak
se stava nestabilnim a dochazi ke krystalizaci. [11]

e Jontové lesténi
Pii této metodé dochazi k bombardovani tenkého vzorku energetickymi ionty, nebo
neutrdlnimi atomy. Zakladem aparatury pfistroje jsou iontové trysky, které jsou
umistény na opacnych stranach vzorku. Argonovy plyn vychazejici z trysek vytvoii
uzky svazek, ktery je urychlen v potencidlovém poli a nasmérovan na rotujici vzorek.
Dulezité je, aby svazek dopadal pod malym thlem, zabrani se tak poskozeni povrchu a
jeho zahiivani. [12]

e Vibracni lesténi

wewvr

S predem pfipravenou kapalnou smési. Laboratoi RTI nedisponuje touto lestickou.

5. Vyuziti in-situ experimenta pro vyzkum vysokopevnostnich oceli
Moderni vysokopevnostni oceli AHSS oceli jsou obvykle definovany nasledujicim zptisobem:
AHSS oceli — (Advanced High Strenght Steel) — jejich struktura je dvojfazova i vicefazova.

Patii sem DP oceli, které se skladaji z feritické matrice s rozptylenymi martenzitickymi
ostrivky. Dalsi jsou naptiklad CP oceli a MS oceli. [15]

Nejvyznamnéj$i AHSS oceli z hlediska tohoto experimentu jsou oceli s TRIP efektem.

EN

Obrazek 7 - Svételna mikroskopie oceli s TRIP efektem [15]
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5.1 Stabilita zbytkového austenitu

Mnoho modernich oceli je zaloZzeno na mikrostruktuie, ktera obsahuje néjaky zbytkovy
austenit, ktery pfi deformaci za studena transformuje na martenzit. Tato napétové nebo
deformacné indukovana transformace vede ke zvySeni plasticity, kterda umoznuje vysoce
pevnym ocelim, aby byly tvafeny do komplexnich tvart. Kritickd pro toto chovani je vSak
mechanickd stabilita zbytkového austenitu. Protoze vétsSina TRIP oceli ma multifazovou
mikrostrukturu, je austenit soucasti smiSenych mikrostruktur, jejichz dominantni fazi je
mechanicky mékéi ferit. Béhem deformace dochazi nejprve k deformaci mékké faze a po
nalezitém zpevnéni je do tvrdsi oblasti pfeneseno dostatecné napéti, aby i1 zde doslo ke kluzu.
Distribuce plastické deformace je proto nerovhomérna. A pravé tato heterogenni distribuce
plastické deformace je dulezitym faktorem pro stanoveni mechanické stability zbytkového
austenitu. [1]

Pozitivniho vlivu zbytkového austenitu na mechanické vlastnosti vyuzivaji také moderni
martenzitické oceli zpracované metodu kaleni a nasledného pierozdéleni uhliku (Q-P).
Deformacéni mechanismus zbytkového austenitu v QP ocelich nebyl zatim zcela popsan. Jeho
vyzkumu se vénoval napf. Li a spol., ktefi pii zkousce tahem in-Situ s vyuzitim EBSD zkoumali
vztah mezi deformaci, transformaci zbytkového austenitu a jeho rotaci. [1]

Vzorky byly namahany tahem s pferusovanym zatézovanim (Obrazek 8). Prubéh zkousky byl
pii dosaZeni urcité deformace prerusen vzdy na cca 25 minut, aby mohla byt pofizena
dokumentace vyvoje mikrostruktury. Na grafu je patrny na nékolika mistech pokles napéti
Vv disledku relaxace materidlu. Pro srovnéani byla na stejném zafizeni provedena i standardni
zkouska tahem s plynulym zatéZovanim. [1]

V této studii je zbytkovy austenit nové klasifikovan do étyf skupin, misto zatim obvyklého
¢lenéni na dva typy, latkovy a objemovy. Prvnim typem je austenit umistény v misté styku tii
zrn. Druhy je uvnitt zbytkového austenitu obsahujiciho dvojcata, ktera vznikla pti Zihani jeho
fcc miizky. Dvojcatovy austenit byl rozpoznan na zakladé rozdilu orientace vyznamnych
krystalografickych rovin (111) na rozhrani s okolnimi zrny. Tteti typ pfedstavuje foliovy
austenit umistény mezi latkami martenzitu a ¢tvrty typ austenitu je zcela obklopen feritickymi
zrny (ocel byla kalena z dvoufazové oblasti). Rotace riznych typu austenitickych zrn pfi
zatézovani byla sledovana pomoci map rozloZeni Schmidtova faktoru. Vzhledem k tomu, Ze
k detekci zbytkového austenitu je pii téchto méfenich pouzivano EBSD s omezenym
rozliSenim, je velmi t&zké sledovat tenké filmy austenitu rozptylené v martenzitické matrici. Li
ptesto uvadi, ze nékteré $irsi filmy byli schopni detekovat (Obrazek 9). [1]
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Obrazek 8 - Zaznam z pierusované zkousky tahem béhem EBSD experimentu [1]

Zbytkovy austenit v misté dotyku tfi zrn a dvojcatovy austenit transformuji uz pfi malém
zatizeni. Na druhé strané, tenké filmy mezilatkového austenitu a austenit mezi feritickymi zrny
se na pocatku zatézovani pouze otacely, ale k jejich postupné transformaci doslo az pozdéji pii
vétSich deformacich vzorku. Tyto rozdily v deformacnim chovéani austenitu se pfipisuji
riznému vlivu napéti na tato zrna a ruzné schopnosti oddalit vlastni deformaci nato¢enim. [1]

Rozdily v rotaci zrn zbytkového austenitu a zmény hlavnich texturnich slozek naznacuji, ze
staceni zrn odpovida specifickym rovinam a sméram skluzu. Staceni zrn také mize prispivat
k vEtsi taznosti oceli. Zrna zbytkového austenitu, ktera jsou zcela uzaviena okolnim feritem,
ptispivaji k ristu taznosti. Pii experimentu bylo zjiSténo, ze deformace je soustfedéna
predevs§im na fazovém rozhrani feritu a austenitu a uvnitt martenzitu. [1]
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Obrazek 9 - EBSD mapy stejné oblasti vzorku po rizné deformace: (a)0%, (b)2.1%,
(€)4.4%, (d)7.0%, (¢)10.3%. Modré a Cervené oblasti odpovidaji fcc struktuie zbytkového
austenitu, zelené pozadi je bcc martenzit a ferit. Modfe je oznaceny dvojcatovy austenit.
Na ¢tyrech zrnech v krouzZcich je zachycena jejich postupna transformace na martenzit.
Pii 7% deformace uzZ je na mapé pouze jedno zrno dvojcatového austenitu (Zluta Sipka).
V kosoctvercich je austenit v bodé styku tfi zrn. Bilé Sipky ukazuji na zrni¢ka austenitu
V misté styku ¢tyr zrn. (RD smér valcovani, TD priény smér, ND kolmy smér).

5.2 RozlozZeni deformaci v mikrostrukture

Kvantitativni méfeni mistni deformace jako funkce orientace zrn a morfologie sousednich fazi
jsou nezbytné pro pochopeni mechanismu a ovéfeni modelu plasticity krystali. Byla proto
vyvinuta experimentalni metodika pro charakterizaci mistnich deformaénich heterogenit ve
slitinach prostednictvim in-situ mechanickych testti v SEM. [1]

Pro métfeni makroskopickych rovinnych a prostorovych pohybti a deformaci je vhodnou
metodou digitalni korelace obrazu, ktera vyuziva optické zobrazovani (Obrazek 10). [1]
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Obrazek 10 - Napét'ové pole vzorku pro tah ziskané pr¥i 20 °C pfi primérné tahové
deformaci 1,7% (a, c) a -100 °C p#i primérné tahové deformaci 5,3% (b, d).
M éfitka vyznacena ¢ernou barvou Vv rozich predstavuji velikost 50 pm [1]

5.3 Iniciace a §ifeni inavovych trhlin

Pochopeni principtl iniciace a Sifeni trhlin inavovych je velmi diileZité pro navrh bezpecnych
konstrukci pracujicich v podminkach koroze pod napétim, korozni unavy, vysokych
provoznich teplot a tlakii. Jednou z oblasti, kde se vSechny tyto faktory potkavaji a kde je
zajisténi bezpecnosti vysledné konstrukce naprosto nezbytné, jsou i svarové spoje riznych
materialti pouzivané v primarnim systému jadernych elektraren. Tento typ in-situ experimenta
byl prozatim publikovan ptevazné na materidlech pro energetiku. Zde se obvykle jedna o
heterogenni svarovy spoj feritickych natrubku a austenitickych konct trubek. [1]

Prvni studie Sifeni inavové trhliny heterogennich svarovych spojl byly provedeny s vyuZitim
in-situ deformacnich experimentti. Sifeni inavovych trhlin je ve svarech velmi citlivé na mistni
mikrostrukturu, proto byly pfi in-Situ experimentech sledovany vzorky zrdznych casti
svarového spoje 1 ze sousednich oblasti. Behem svafovaciho procesu probihaji v materidlu
fazové transformace a na hranicich zrn mtze dojit k precipitaci nezadoucich karbid. Hranice
zrn proto mohou fungovat jako piekazky Siteni trhliny. V disledku koncentrace napéti na
fazovém rozhrani vznikaji v téchto oblastech kavity a dislokace. Z tohoto divodu maji trhliny
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tendenci Sifit se pravé po mezifazovém rozhrani a podél rovin skluzu v austenitu a feritu.
(Obrazek 11) [1]
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Obriazek 11 - Si¥eni kratkych unavovych trhlin
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6. Prakticka cast bakalarské prace
6.1. Definovani zkouSenych materiali

Pti experimentech byly vyuzity tii druhy materidlii: nastrojova ocel 19463, nizkouhlikova TRIP
ocel astfedné uhlikova ocel 42SiCr. Jejich chemické slozeni je zobrazeno v Tabulka 1.

Tabulka 1 - Chemické slozeni vzorku 19 436, TRIP, 42SiCr

C Mn Si P S Cr Ni Cu Al Nb | Mo

19 436 18- |1 0,2- | 0,2- | max | max | 11- | max i i i i
2051 045|045 |0030|0,035| 125 | 0,5

TRIP [ 021|154 | 0,55 | 0,008 | 0,004 | 0,18 | 0,08 | 0,07 | 1,43 | 0,06 | 0,05

42SiCr | 043 | 0,59 | 2,03 | 0,009 | 0,004 | 1,33 | 0,07| - |0,008|0,03|0,03

Vzorky znastrojové oceli 19436 byly zhotoveny pomoci dratofezu ze zihané tyce
sdochlazenim na vzduchu.

Vzorky z materialu TRIP byly zhotoveny kovanim z nepravidelnych segmentt. Jeden segment
vazil cca 5 kg. Segment byl drzen na teploté 1 100°C po dobu 1,5 hodiny, aby se dostate¢né
prohial. Poté bylo vyuzito rovnych kovadel na zménu tvaru segmentu na ty¢ — celkem na 4
cykly prohfati. Rovna kovadla byla vyménéna za kulata a doslo k postupnému zmenSovani
praméru tyce z 30 mm na27 mm, 24 mm a21 mm. Mezi zménami prameéru byla ty¢ ponechana
V peci pii stavajici teploté 1 100 °C. Po téchto operacich byla ty¢ dochlazena na vzduchu.
Z jednoho segmentu byly vykovany 4 tyce. Z nich byly nasledné pomoci dratofezu vytiznuty
unikatni vzorky (Obrazek 16).

Polotovar, ze kterého byl zhotoven vzorek 42SiCr byl ohtat na teplotu 900°C po 25 minut, poté

byl ochlazen ve vodé. Dale byl popustén na teplotu 250°C po dobu 2 hodin. Polotovar byl poté
dochlazen na vzduchu. Vzorky zvoleného tvaru byly vyfiznuty pomoci dratofezu.
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6.2 Hlavni pouzité pristrojové vybaveni
6.2.1 Elektronovy mikroskop
Jedna se o fadkovaci elektronovy mikroskop Zeiss EVO MA 25. Elektronovych mikroskopi

fady EVO je né€kolik. Lisi se hlavné velikosti vakuované komory a moznosti pohybu se
vzorkem v ose XY Z (Tabulka 2). Mikroskop EVO 25 je tedy nejvétsi z fady (Obrazek 12).

Tento elektronovy mikroskop lze vyuzit i v prumyslu. Jeho velkd komora umoziuje zkoumat
velké dily a sestavy. Mikroskop muize byt rozsifeny o volitelny posuvny stolek o priméru 80
mm, na kterém lze analyzovat vzorky s hmotnosti az do 2 kg, a to i pii naklapéni. Velka komora

N 24

vyuziti in-situ deformacnich stolkd. [16]

Tabulka 2- Vybrané specifikace elektronového mikroskopu ZeisseEVO MA 25 [16]

Maximalni vyska vzorku 210 mm
Maximalni primér vzorku 300 mm
Moznosti pohybu v osach XYZ 130 x 130 x 50 (80) mm

Obrazek 12 - Elektronovy mikroskop Zeiss EVO MA 25 [14]
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6.2.2 Deformacni stolek

V zhledem k tomu, Ze budou pouzivany vysokopevnostni oceli vhodné pro tepelnémechanické
zpracovani, je zapotiebi deformacni stolek s vysokym zatizenim a moznosti ohievu na vysokou
teplotu. [1]

MTII / Fullam SEM Tester 1000EBSD

Tento deformacni stolek je schopen zatéZzovat vzorek tahem, tlakem, ohybem a unavou
(Obrazek 13). Zatézna sila se pohybuje od 4 500N do 10 000N a rychlost deformace muze byt
Vv rozmezi 0,02 mm/s az 2 mm/s.

Vsechny uvedené typy zatiZeni lze aplikovat az do teploty 1 200°C. Pouzitd velikost vzork
zéavisi na zkouseném materialu a na typu zkousky, maximalné vSak mtze dosahovat rozméri
2,5 x 64 x 10 mm. Béhem vsech experimentil je mozno vzorek sledovat komorovou kamerou.
SE i EBSD detektorem je mozno zaznamenavat prubéh experimentd. [1]

Ridici jednotka stolku umozituje automatické ¥izeni servomotoru a sniméani dat pomoci
softwaru. Automaticky vyhodnocuje veli¢iny, jako jsou napéti, tah, tlak, modul pruznosti, mez
pevnosti, atd. Zatimco samostatna deformacéni jednotka mulze pracovat i v prostiedi
satmosférickym tlakem, Ize ji tudiZ vyuzit i mimo elektronovy mikroskop. Ohtev vzorku |ze
provadét pouze ve vakuu. [1]

Obrazek 13 - Deformacni stolek MTII / Fullam SEMTester 1000 EBSD [15]
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6.2.3 Upnuti

Neprve je nutno vzorek upnout do deformaéniho stolku (Obrazek 14). Pro co nejnizsi
kontaminaci vzorku Ize pouzit i ochrannych rukavic. Poté se nainstaluje vzorek s deformacnim
stolkem do t€la mikroskopu (Obrazek 15). V mikroskopu musi byt naklonén pod uhlem, ktery
se zajisti nastavcovym klinem. Je to z divodu odrazu elektronti do jejich detektorti. Celé
zafizeni je elektronicky pfipojeno k pocitaci a na fidici jednotku deformacniho stolku.

Obrazek 15 - Télo mikroskopu

Obrizek 14 - Upnuty vzorek s deforma¢nim stolkem

6.3 Pouzivané vzorky

Aby bylo mozné pozorovat mikrostrukturu na vzorku deformacniho stolku, musi byt
pozorovana oblast pfipravena minimalné¢ se stejnou kvalitou povrchu jako standardni
metalograficky vybrus.

Obvykle vSak neni mozZné vzorek vzhledem k jeho tvaru a velikosti zalit do specialni pryskyfice
nebo bakelitu, a proto je tieba najit jiny zptsob piipravy dokonale lesklého a hladkého povrchu
bez mechanického poskozeni. Metodika ptipravy vzorku je zavisld na druhu materidlu, ze
kterého je vzorek vyroben a jeho specifickych vlastnostech a na typu analyz, které budou béhem
teplotnédeformacnich testi provadény. [1]

Vzorky se také mohou liSit v zavislosti na provadéné zkouSce. Mezi nejCastéji pouzivané, ale
patii ploché vzorky ve tvaru kosti (Obrazek 16).
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Obrazek 16 — Vykres zkouseného vzorku

6.4 Metalograficka priprava

Vzorky nelze zalit ani do pryskyfice ani do bakelitu, potom by uz neslo o in-Situ experimenty,
ale pouze o Cistou dokumentaci jejich zakladniho stavu. Kvili jejich velmi slabé tloustce nelze
ani brousit vzorek ru¢né, proto se pouziva specialniho pfipravku (Obrazek 17, Obrazek 18).

S ptipravkem je nejen lepsi manipulace, ale 1 vétsi tispora Casu, protoZe na piipravek 1ze umistit
tii vzorky. Presto se tato varianta ukazala jako nepfili§ idealni. Opakované nebyl prostiedni
vzorek idealné piipraven. Proto bylo nutné tento vzorek dodélat samostatné.

Na pfipravek byla nalepena oboustranna lepici paska, ktera vzorky zgjistila v poloze. Lepici

paska se ukézala jako dobrd varianta, protoZe ani manipulace ve vodé neposkodila jeji
funkénost (Obrazek 19).
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Obrazek 17 — Pripravek: pohled na Obrazek 18 — Piipravek: pohled na
funk¢ni plochu uchytnou plochu

Obrazek 19 - Pripravek se vzorky
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6.4.2 Kroky metalografické pripravy

Vzorky je nutné témét dokonale pfipravit, aby na nich mohly byt dokumentovany specialni
analyzy na elektronovém mikroskopu hlavné jako je EBSD analyza.

Pokud jsou vzorky nafezané a pripravené uz v odpovidajici kvalité, neni samotnd
metal ograficka priprava tak dlouha. Nutno ji ale upravit podle aktualniho stavu vzorku.

Mohou nasledovat rizné druhy specidlniho lesténi (elektrolytické, vibracni, iontove), zalezi na
provadéném experimentu.

Tabulka 3 - Zakladni predstava o metalografickém vybrusu

Brusny papir (zrnitost) Doba trvani kroku (minuty)
1. 1200 3
2. 2000 3
Lestici latkové platno (um)
3
1

Pti experimentech s EBSD signaly, kde se dokumentuje orientace, zména tvaru a velikosti zrn
byla uzitd doplitkova lestici pfiprava, a to elektrolytické lesténi. Podstata elektrolytického
lesténi je v prichodu elektrického proudu mezi vzorkem a piedem pfipravenym, namichanym
elektrolytem.

Dalsi tkol je spravné vybrat a nadefinovat parametry piistroje, které vyrazné ovlivni vysledny
signal EBSD. Mezi tyto parametry patfi:

typ elektrolytu
napéti

teplota

cas

pratocnost

Jako elektrolyticka lesticka byla pouzita Struers LectroPol-5.
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6.5 Studium iniciace Sifeni trhlin

Studium iniciace a Sifeni trhlin bylo provedeno:

1)

2)

na nastrojové oceli 19436, kde 1ze oCekavat vliv morfologie a typu ¢astic na iniciaci
trhlin pifi tahovém namahani (Obrazek 20 - Obrazek 31)

na multifazové TRIP oceli, kde 1ze sledovat polohu iniciace s ohledem na rozlozeni fazi
a strukturnich soucasti (Obrazek 36 - Obrazek 45)

Nejdfive je zapotiebi spravné nastavit parametry mikroskopu, aby bylo viibec mozné snimat
mikrostrukturu vzorku:

urychlujici napéti — zvoleno 20 kV

pracovni vzdalenost — méfena jako vzdalenost elektronového déla od vzorku — zvoleno
55 mm

naklopeni vzorku vii¢i pozici elektronového déla a detektort - zvoleno 70°

Poté co je obraz v odpovidajici kvalité, nastavi se V programovani fidici jednotky deformaéniho
stolku parametry jako je:

rychlost deformace — u vsech experimentd zvolena 0,5 mm/min. Tato rychlost byla
vybrana na zaklad€ zkuSenosti z pfedchozich experimentil jako nejvhodnéjsi.

pauzy v zatéZzovani - Kjejich pfesnému urceni je tfeba udé€lat tahovou zkousku na
vzduchu. Naplanované pauzy urcuje pozice Celisti v mm, o tuto hodnotu je zaroven
prodlouzeny i vzorek. KdyZ se blizi Giplné pietrzeni vzorku, jsou pauzy castejsi i po
desetinach milimetru.

délka pauzy — obvykle 10 s, aby bylo mozno experiment pterusit. Pak je prostor pro
dokumentovani mikrostruktury.

maximalni mozna zatéz — zvoleno 4 500 N

o kolik musi poklesnout sila, aby byl experiment pferuseny — zvoleno 1 000 N

informace o prifezu vzorku — vyska 1,6 mm, tloustka 1,2 mm

6.5.1 Iniciace a Sifeni trhliny v oceli 19436
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EHT = 20.00 bV Signel A = SE1 Width = 3000 um
|—‘ Mag= 1.00KX WO =20.0 mm System Vacuum = 1 05e-005 mbs

e aos g
. , ; razek 21 - Mikrostruktura pri
Obriazek 20 — Vzorek ve vychozim Obraze likrostruktura p
stavu prodlouzeni 0,4 mm

p EHT = 20.00 kv Signal A = SE1 Width = 80,00 pm EHT =20.00 kv Signal A = SE1 Width = 100.0 pm
H Mag= BOOKX WD =20.0 mm System Vacuum = 1.02-005 Mag= 300KX WD =20.0 mm System Vacuum = 1.026-005

Obrazek 22 - Potatecni stadium Obrazek 23 — Tahové piisobeni na vétsi
trhliny p¥i prodlouZeni 0,53 mm &astici, prodlouZeni 0,53 mm

i,:; : 2:); z: \,: X \s.\‘,?iﬂ :;ns:,:, gi:xl:‘r; \sr:é::r:': 1.02e-005 mnm |—| ::; : 203?;: X S\i/ig‘zl ;\;Ds:r:' System Vacu 50e-006 mbﬁ
Obrazek 24 — Mikrotrhliny pii Obrazek 25 - Trhlina pi‘es vétsi Castice
prodlouZeni 0,53 mm pri prodlouzeni 0,72 mm
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EHT =20.00 kv Signal A = SE1 ™ EHT =20.00 kv Signal A = SE1 Width = 100.0 pm
WD =200 mm System Vacuum = 8.556-006 — Mag= 300KX WD =200 mm System Vacuum = 8.366-006

H‘ Mag= BSO0KX
Obrazek 26 — Postup trhliny pfi Obrazek 27 — Postup trhliny pri
prodlouZeni 0,72 mm prodlouZeni 0,84 mm

Signal A = SE1 Width = 3,000 mm
System Vacuum = 8.00e-006

EHT =20.00 ¥/ Signal A = SE1 Width = 300 0 ym

Mag= 100KX WD =200 mm System Vacuum = 8.32e-008 mbﬁ ”ﬂ

Obrazek 28 — Mikrotrhliny v materialu Obrazek 29 - Celkovy pohled,
pri prodlouZeni 0,84 mm prodlouZeni 1,28 mm

Mag= 100X WD =200 mm

Signal A = SE1 Width = 1,500 mm
Mag= 200X WD = 85mm System Vacuum = 6.79-006

Obrazek 31 - Lomova plocha vzorku

Signal A = SE1 Width = 1,200 mm
System Vacuum = 3 40e-006

-~

Mag= 250X WD =205 mm

Obrazek 30 — PretrZeny vzorek

Na snimcich (Obrazek 20 - Obrazek 31) je vybrana ¢ast dokumentace zvétSovani a iniciovani
novych mikrotrhlin. Tato zkouska se da také spojit s urCovanim typu lomové plochy.
Nevyhodou ale je, ze vzorek musi byt vyjmut z téla mikroskopu, poté i z deformacniho stolku.
Nasledné se vzorek umisti na standardni stolek elektronového mikroskopu pro pozorovani

lomové plochy. V tomto ptipad¢ se jednalo o tvarny lom.
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Tvérny lom je oproti kiehkému lomu vice energeticky narocny. Uplatiiuje se pti ném plasticka
deformace a pisobeni pohybu dislokaci podél skluzové roviny. Tento lom miZze probihat
obéma zpusoby - transkrystalicky nebo interkrystalicky. Nejcastéjsim modelem vzniku
tvarného lomu je, zZe se v materialu vyskytuji dutinky anebo cizi ¢astice. Plisobenim napéti se
na rozhrani cizi ¢astice a materidlu objevuji dutiny, které zvétSuji svlij rozmér. Mustky mezi
dutinami se zmensuji, az zaniknou a nastava poruseni materialu. [16]

Na pouzitém elektronovém mikroskopu EVO MA 25 lze také na vybranych oblastech
pozorovaného vzorku analyzovat chemické slozeni ve vybranych oblastech vzorku. Lze tak i

predikovat moznosti mist vzniku trhlin, napfiklad u vmeéstka jiného chemické slozeni nez ma
Zbytek materialu. (Obrazek 32 -Obrazek 35)

Electron Image 9

. Map Sum Spectrum
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Obrazek 32 — Mista méreni (Spectrum  Obrazek 33 — Zprumérované chemické
14-19) sloZeni ze vSech méieni

B Spectum 15
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Obrazek 34 — Chemické sloZeni velké Obrazek 35 - Chemické sloZeni
castice (Spectrum 15) zakladni matrice (Spectrum 16)
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6.5.2 Iniciace a Sifeni trhliny v oceli TRIP

EHT = 1500 kV Signal A =SE1 Beam Curent = 300 uA
Mag= 100X WD = 20,0 m System Vacuum = 2.69¢-006 mb

EHT:=15.00kV Signal A = SE1 Beam Current = 30.0 A
Mag= S00KX WD =195 mm System Vacuum = 2.28e-006

Obrazek 36 — Zakladni stav Obrazek 37 — Detail zakladniho stavu

el R R - |
Obrazek 38 — Celkovy pohled pri Obrazek 39 — Vybrané misto pri
prodlouZeni 0,7 mm prodlouZeni 0,7 mm

Mag= 99X WD = 20.0 mm System Vacuum = 1.75e-005 mb:

EHT = 15.00 ¥V Signal A = SE1 Beam Current= 30.0 A ﬁ EHT = 15.00 kv Signal A= SE1 Beam Gurrent= 300 A m

Mag= S00KX WD =20.0mm System Vacuumn = 1 75e-005 mb:

Obrazek 40 — Celkovy pohled pri Obrazek 41 — Vybrané misto pri
prodlouZeni 1,1 mm prodlouZzeni 1,1 mm
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gl b R
Obrazek 42 — Celkovy pohled pri Obrazek 43 — Vybrané misto pri
prodlouZeni 1,3 mm prodlouZeni 1,3 mm

EHT=15.00kV Signal A = SE1 Beam Current= 300 pA EHT = 15.00 &V Signal A = SE1 Beam Current= 300 pA

Mag= 100X WD = 20.0 mm System Vacuum = 1.37e-005 mb: Mag= 100KX WD = 20.0 mm System Vacuum = 1.21e-005 mbe
Obrazek 44 — Celkovy pohled na Obrazek 45 — Lomova plocha a ¢ast
vznikly lom ovlivnéni mikrostruktury

Na snimcich (Obrazek 36 - Obrazek 45) je vybrana ¢ast dokumentace zvétSovani a iniciovani
novych mikrotrhlin. Dals$i funkci fidici jednotky je, Ze umoziuje dokumentaci postupu zatizeni
Vv zavislosti na ¢ase a pozici. (Obrazek 46)

Graf je tém¢éf totozny s Klasickym tahovym diagramem. Lisi se prakticky jen v plynulosti jeho
ktivky. Na kfivce vytvorené pomoci deformaéniho stolku jsou vidét skoky zptisobené prave
pferusenim experimentu z divodu dokumentace mikrostruktury. Mechanické vlastnosti
zjisténé z téchto grafii odpovidaji vlastnostem stanovenym na stejném materidlu klasickou
zkouskou tahem.
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Obrazek 46 — Zaznam namahani vzorku TRIP

6.6 Studium stability zbytkového austenitu vysokopevnostnich oceli pomoci
EBSD

K tomuto experimentu byly vybrany pravé dva typy oceli se zbytkovym austenitem (42SiCr a
TRIP), pro které je typickd deformacné indukovana pfeména zbytkového austenitu na
martenzit. Obecné maji tyto oceli vysokou pevnost a soucasné dobré plasticke vlastnosti.

Elektronovy svazek piejizdi po zvolené oblasti (pro experimenty uréena plocha 100x75um)
fadek po fadku a v pfedem nastaveném kroku (pro experimenty vyuzit 1 um) jsou snimany a
hodnoceny vznikajici EBSD signaly. To znamen4d, Ze v tomto pfipad€ bylo moZné vyhodnotit
v optimalnim piipadé¢ az 7500 difrakénich obrazci. Tyto obrazce jsou softwarové
zpracovavany, indexovany a srovnavany s udaji v rozsdhlé materidlové databazi. Na zakladé
tohoto srovnani je ke kazdému obrazci ptifazena odpovidajici krystalograficka miizka (a tim i
faze), na které k difrakci doSlo. Dilezity je vliv operatora, ktery ve vysledku voli mezi
nabidnutymi feSenimi to nejvhodné&jsi. A to podle miry shody naméfeného obrazce S databazi a
rovnéz na zéklade ditkkladné znalosti analyzovaného materialu.

Pro interpretaci ziskanych IPF (inverznich polovych obrazil) je potieba znat orientaci os XYZ
na vzorku. V experimentech uvedenych v této praci byla osa X rovnobé&zna s delsi stranou
vzorku (tj. lezi ve sméru pisobici sily), osa Y byla rovnobézna s kratsi stranou vzorku a osa
Z byla kolma na rovinu vzorku. V kazdém z téchto smért Ize pak pomoci barevnych obrazi
anayzovat krystalografickou orientaci zrn.
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Dalsi diilezitou ¢asti experimentu je nastaveni parametrd snimani signali. Mezi tyto parametry
patii

e urychlujici napéti (kV) — pohybuje se vétSinou v rozmezi 15-20 kV

e naklon stolku (°) — zustava 70°

e frekvence snimani (Hz) — lze upravit nastaveni ¢asu expozice a velikosti zkoumané
plochy — méni se s kazdym snimkem

e procento mist, které davaji odezvu (%) — vypoéteno piistrojem

Cely experiment opét probihda spolecné s tahovou zkouskou simulovanou deformaénim
stolkem.

6.6.1 Martenziticka ocel 42SiCr

Byla provedena klasickd metalograficka piiprava spojend s elektrolytickym lesténim se
zvolenymi parametry:

elektrolyt — typ USER 4
napéti — 25V

teplota - laboratorni 22°C
cas—10s

prato¢nost — 14 V/s

Uvedené parametry piipravy nevedly k dosazeni povrchu sdostate¢nou kvalitou pro EBSD
analyzu (Obrazek 47). Jesté pied vlastnim zatézovanim (Obrazek 48) byl podil bodu, ze kterych
nebyl ziskan identifikovatelny EBSD signal (tzv. nulovych feseni) velmi vysoky. Na obrazcich
IPF a Phase Color jsou tyto body zobrazeny Cerné. Tento ptipad jasn€é ukazuje na kliCovy
vyznam piipravy vzorkd pro in-Situ experimenty.

Band Contrast 20 IPFY Color 20 Phase Color 20

M Iron bee (old)

| e—| | rre—|

50pm 50pm 50pm

Obrazek 47 — Ukazka nedspéSného experimentu
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Obrazek 48 - Zaznam tahové zkousky typické pro in-situ experimenty

I kdyz naptiklad elektrolytické lesténi neni ¢asové naro¢né, je hodné variabilni v parametrech,
které je tfeba vzdy nové optimalizovat pro kazdy zkuSebni materidl a casto 1 pro rlizna
zpracovani stejného materialu.

6.6.2 Vicefazova ocel TRIP

Byla provedena klasickd metalografickd ptiprava spojend s elektrolytickym leSténim se
zvolenymi parametry:

elektrolyt — zhotoveny od firmy Struers, typ A2 na bazi kyseliny chloristé
napéti — 19V

teplota - laboratorni 22°C

Cas—15s

pruto¢nost — 16 V/s

Band Contrast 65 IPF X Color 65 Phase Color 65

‘z;»%..ww

‘:\ 'ﬁs o
w_‘ﬁ'ﬁi_.“{f“

g

.Iron bec {ald)llrnn k_gl -1

foitils

*

Obrazek 49 — Zakladni stav vzorku bez zatiZeni
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Band Contrast 84 IPF Y Color 84 Phase Color 84

Ta fﬂ\,, t;

) ai ih.E

3 . ., . -Iron bcr. {o
f 10pm f 10pm ! 10pm

Obrazek 50 — Zména pii prodlouZeni 0,5 mm

Band Contrast 86 IPF Y Color 86 Phase Color 86

pX

Iron bec (old) 1mn il

f‘* | T e—
10pm 10pm lOpm

Obrazek 51 — Zména pri prodlouZeni 0,75 mm

Band Contrast 88 IPF Y Color 88 Phase Color 88

f—\
10pm

10pm

Obrazek 52 — Zména pri prodlouZeni 1 mm
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Band Contrast 91 IPFY Color 91 Phase Color 91

it
bIron bec (old) b lron fie .

f 10pm ! . 10pm !
Obrazek 53 — Zména pr¥i prodlouZeni 1,1 mm
Band Contrast 95 IPF Y Color 95 Phase Color 95

! « Iron bee (old) anicq‘- .
f 10pm ! ) 10pm . 10pm !

Obrazek 54 — Zména p¥i prodlouZeni 1,2 mm

Band Contrast 99 IPFY Color 99 Phase Color 99

Iron bee (old) Mren fee |

10pm f 10pm !

Obrazek 55 — Zména pi¥i prodlouZeni 1,4 mm
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Band Contrast 102 IPFY Color 102 Phase Color 102

A\

f 10pm ! f 10pm

Obrazek 56 — Zména pri prodlouzeni 1,9 mm

Band Contrast 104 IPFY Color 104 Phase Color 104

f 10pm ! f 10pm

Obrazek 57 — Zména pfi prodlouZeni 2,4 mm

Band Contrast 106 IPFY Color 106 Phase Color 106

f 10pm !

Obrazek 58 — Zména pii prodlouZeni 2,9 mm — dochazi k Gplnému pietrzeni
zkouseného vzorku

I kdyZ odezva EBSD signalu nebyla 100%, ptesto se da tento pokus hodnotit jako uspésny. Na
jednotlivych snimcich (Obrazek 49 - Obrazek 58) je vidét posun struktury a jeji zmény.
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Levy sloupec snimkl je zobrazované misto, kde tvoii kontrast hranice zrn. Uprostied je
orientace zrn vuci ose X — tato osa je rovnob¢zna s dlouhou stranou vzorku. Z toho vyplyva, ze
jei v souladu se smérem zatézovani. Tato analyza je zvyraznéna barevnym odliSenim. Pravy
sloupec dokumentuje zménu krystalografickych miizek. Zluta barva znamena kubickou miizku
prostorové centrovanou. Ta patii feritu. Zelena barva znaci kubickou mfizku plosné
centrovanou ata patfi austenitu.

Ze vsech snimk je patrné, ze pii vétsim prodlouZeni dochazi k procentudlnimu nartstu mist (z
13% na 60%), z kterych neni software schopen piijimat signaly EBSD. To je pravdépodobné
zavinéno deformovanym povrchem. Ten uZz neni tak kvalitni jako pred deformaci.

6.7 Shrnuti vysledki

Na in-situ deformaénim stolku byly provedeny experimenty na tfech rtuznych ocelich,
nastrojové oceli 19436, nizkouhlikové oceli typu TRIP a martenzitické oceli 42SiCr. Byla
stanovena obecna metodika piipravy plochych vzorkti pro deformaéni in-situ testy. Pro
sledovani iniciace a $ifeni trhliny nebo pouze vizualni sledovani zmény mikrostruktury pii
tahovém namahani, lze pfipravit povrch vzorkli obdobnym postupem jako pro standardni
metalografické analyzy. Je ovSem tieba zohlednit, Ze vzorky nelze pted pfipravou zalit, aby se
daly nasledné umistit do stolku. Také neni mozné je brousit a lestit v komer¢nich drzacich na
vzorky ani ru¢ni provedeni neni vhodné, protoze jsou velmi dlouhé a tenké. Z toho dtivodu byl
navrzen piipravek umoziujici poloautomatické brouseni a lesténi. U vzorkid uréenych pro
kombinaci in-situ testi s EBSD analyzou je potieba pokracovat elektrolytickym lesténim.
Parametry ptipravy se podafilo stanovit pro nizkohlikovou ocel typu TRIP. U obou typt
experimentl je uzite¢né doplnit informace o vzorku vstupni charakterizaci mikrostruktury a
naslednou analyzou lomovych ploch.

Na oceli 19436 byl experiment zaméten na studium iniciace a Sifeni trhliny. Pribéh zkousky
byl detailné¢ zdokumentovéan a byla zachycena iniciace trhlin z praskajicich kiehkych ¢astic
uloZenych v tvarné feritické matrici. Jako kritické se z tohoto pohledu ukazaly ptfedevsim hrubé
ostrohranné ¢astice obdélnikového tvaru se zvySenym obsahem chromu.

Experimenty na vysokopevnostnich ocelich typu TRIP a martenzitické oceli byly zaméfené na
na ptipravu vzorki i vlastni provedeni a byl Gsp&$né¢ dokoncen pouze pro vicefazovou TRIP
ocel. Snimani kvalitnich EBSD map ve vysokém rozliSeni a z dostate¢n¢ reprezentativnich
oblasti vzorku je také velmi ¢asové narocné a provedeni jedné zkouSky tak miiZe trvat nékolik
pracovnich dni. U martenzitické oceli pokracuji prace na optimalizaci pfipravy finalniho
povrchu. Vysoka kvalita povrchu vzorku TRIP oceli na druhé strané umoziovala sledovani i
velmi jemnych laté€k a ostriivkll zbytkového austenitu. S rostouci deformaci vzorku dochézelo
i zdek prirozenému ubytku EBSD signalu, ktery je zpisobeny postupujici plastickou deformaci
povrchu.
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1. Zavér

In-situ experimenty jsou stdle se rozvijejici metoda zkouSeni materiald. Tyto experimenty
vyraznou mérou prispivaji k lepSimu pochopeni déji probihajicich v materidlech béhem
deformace nebo pfi ptisobeni vyssich teplot.

V této praci byly popsany pouze experimenty vyuzivajici tahové zatizeni pti pokojové teploté,
pouzivany stolek vSak umoznuje mnohem $irsi aplikace. Pro vzorky vhodnych tvard a rozméra
1ze provadét obdobné experimenty se zatizenim v tlaku, ohybu, cyklickém zatiZzeni a to vSe pfi
zvySenych teplotach az do 1 200°C.

Na druhé strané je tfeba zminit i nevyhody a omezeni in-situ experimentli. Mezi n€ patii kromeé
pofizovaci ceny zkusSebniho zafizeni pfedevsim Casova naroCnost experimentd, at’ se jednd o
vycerpani komory mikroskopu na hodnotu vakua, detekce EBSD signalii nebo metalografickou
ptipravu. Ta musi byt provedena ve vysoké kvalit€¢ a nelze pouzit standardni drzéky pro
ptipravu zalitych vybrusi. Konkrétni praktické zkusenosti s provadénim zkousSek a nastavenim
riznych parametrii mikroskopii a stolkdl jsou navic obtizné pienosné mezi jednotlivymi
uzivateli, s ohledem na velkou skdlu moznych typt mikroskopii s riznymi geometriemi komor
a usporadanim detektort a riznymi typy deformacnich stolki, které v nich |ze provozovat.
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