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ANOTACE

Pomoci inovativnich technologickych postupt lze ziskavat i u konvenc¢nich a léta
pouzivanych materialii atypické struktury se specifickymi mechanickymi a fyzikalnimi
vlastnosti. Rtizné technologie tvareni v semi-solid stavu predstavuji prave takovy dynamicky
se rozvijejici obor. Mezi jednu z téchto inovativnich metod patfi, v rdmci této disertacni
prace, vyvinuty mini-thixoforming. Tato technologie je ojedinéla a doposud nebyla ve
svetove literatuie nikym popsana. Protoze je zamétena na produkty velmi malych rozméri,
lze pii ni, oproti klasickym postupim tixoformingu dosahovat vedle mimofadné strmych
gradientli ohfevu 1 extrémné vysoké rychlosti solidifikace a chlazeni. Tyto podminky pak
zasadn¢ ovliviiuji vyvoj vznikajicich struktur a materialovych vlastnosti. Navic Ize stejné
jako u konven¢niho tixoformingu dosahnout tvarové komplikovanych soucasti s vysokou
presnosti, a to pouze v jediném tvaiecim kroku.

Prace vychazela z literarni reSerSe, kterd byla zaméfena v tivodu na problematiku
tixotropniho chovani, jeho podstatu a podminky vzniku. V nésledujici kapitole jsou
nastinény moZznosti simulaci a modelovéani téchto procesti a jejich omezeni. Déle byly
analyzovany moznosti vyuziti riznych materiald vhodnych pro zpracovani v semi-solid
stavu. Protoze byl experiment zaméten vyluéné na zpracovani oceli, jsou v jedné z kapitol
podrobné popsany jejich materialové parametry, které ovlivituji chovani materialu v semi-
solid stavu. Jedna se predevSim o vliv jednotlivych chemickych prvki na S§ifi teplotniho
intervalu pro tixoforming, které determinuji vhodnost vybranych materialii pro zpracovani
v semi-solid stavu. Dalsi kapitola popisuje zakladni rozdil mezi tixo a rheoprocesy a vénuje
se ptiprave polotovarii a moZnostmi jejich ohfevu do semi-solid stavu. V reSersi jsou rovnéz
struén¢ popsany principy konkrétnich technologii semi-solid zpracovani a technické
pozadavky na nastroje. Zavérec¢na Cast je vénovana klasifikaci nejcastéjSich vad, které se
vyskytuji pfi semi-solid zpracovani.

ProtoZe vétSina dosavadnich praci v oblasti semi-solid zpracovani byla zamétena bud’
na ndhradu zapustkového kovani, nebo na zpracovani polotovarti z nizkotavitelnych slitin,
byl experimentdlni program zaméfen na vyvinuti nové technologie pro vyrobu malych
ocelovych soucasti tzv. mini-tixoforming. Tim tato technologie otevira novou oblast
zpracovani za velmi vysokych teplot.

V prvni fazi vyvoje bylo nutno zvolit vhodny experimentalni material, ktery spliiuje
podminky pro zpracovani v semi-solid stavu. Ukazalo se, Ze vhodnym kandidatem mtize byt
nastrojova ocel X210Cr12 s vysokym podilem uhliku a chromu. Ta byla ve vychozim stavu
nejprve analyzovdna pomoci svételné a elektronové mikroskopie. Kromé toho byly
provedeny simulac¢ni vypocty v programu ThermoCalc a JMatPro. Tyto vypocty slouzily pro
ptibliznou predikci chovani materialu v semi-solid stavu. Jednotlivé vypoctené parametry
pak byly ovéfeny praktickym experimentem pii ohfevu na rizné teploty a poté
1 v modelovém procesu s deformaci v semi-solid stavu. Na zéklad€ pilotniho experimentu
byla s podporou simula¢niho software ANSY'S navrzena dutina formy pro mini-tixoforming.
Nasledoval konstrukéni navrh celého zkusebniho zatfizeni. Forma byla vyrobena z titanové
slitiny. Po sérii ivodnich experimentd, pfi kterych byly nalezeny a optimalizovany vhodné
podminky procesu, byla dale upravovana. Tim byla rozsitena tvarova variabilita vyslednych
produkti a zlepSena a zjednodusena manipulovatelnost. Té€mito Upravami se podafilo
dosahnout cel¢ fady tvarovych demonstratorti s tloustkou 1,9 mm a délkou 5 — 25 mm.

Vysledna struktura po mini-thixoformingu byla tvotfena austentickymi polyedrickymi
zrny obklopenymi jemnym karbidickym sitovim. Pomoci RTG difrakce byl podil austenitu
stanoven na 96%. ProtoZe austenitickd struktura neni u tohoto typu oceli stabilni fazi, byla
zkouSena i tepelna a mechanicka stabilita vyslednych struktur. Ta prokazala teplotni stabilitu
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prakticky az do 500°C. Nad touto teplotou doslo k poc¢atkiim rozpadu austenitu. Proto byl
V navazném experimentu odzkousen piechod pies semi-solid stav S naslednym
termomechanickym zpracovanim. Diky vlozené deformaci se podafilo rozdrobit karbidické
sitovi a docilit zjemnéni austenitickych zrn na velikost az 3 pum. V zavéreéné fazi
experimentu se podafilo tepelnym zpracovanim ziskat nekonven¢ni martenziticko-
austenitickou strukturu s tvrdosti dosahujici 800 HV30. Popusténim této struktury navic
dojde k rozpadu zbytkového austenitu na martenzit a k precipitaci jemnych karbidd
ve struktufe a tim k dal$imu nartstu tvrdosti az na 840 HV30.

Hlavnim cilem a vysledkem prace bylo vytvofeni nové technologie mini-
tixoformingu, kterd byla postupnym vyzkumem zdokonalovana a optimalizovana tak, Ze je
v soucasné dob¢ plné¢ funkcéni a umoziuje experimentdlni produkci malych, tvaroveé
slozitych produkti z riznych typt oceli.

Kli¢ova slova: thixoforming, minini-thixoforming, semi-solid zpracovani, X210Cr12,
metastabilni austenit, zbytkovy austenit
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ANNOTATION

Thanks to innovative processing sequences, even conventional materials which have
been around for years can be treated so that novel and unconventional microstructures with
specific mechanical and physical properties are obtained. This also holds for semi-solid
forming, which is a dynamically developing process. One of such innovative methods is the
mini-thixoforming process developed in the present dissertation. It is a unique process which
has not yet been described by any author. As it focuses on very small products, it offers steep
heating curves and extremely high solidification and cooling rates, unlike conventional
thixo-forming. These process features have profound impact on the evolution of
microstructure and the resulting properties of the product. As in the conventional thixo-
forming process, complex-shaped products can be manufactured with high precision using
a single forming step.

The dissertation draws on a literature search which focuses in its introduction on the
thixotropic behaviour, its basis and the conditions for its occurrence. The next chapter
outlines the simulation and modelling capabilities and limitations in regard to thixotropic
processes. The potential of various materials for semi-solid processing is analysed. As the
present experiments were aimed exclusively on the processing of steels, one of the chapters
gives detailed descriptions of their characteristics which impact on their behaviour in semi-
solid state. These characteristics included namely the effects of various chemical elements
on the temperature interval available for thixo-forming, as their effects govern the suitability
of the material for semi-solid processing. Another chapter defines the fundamental
differences between thixoprocesses and rheoprocesses and deals with the preparation and
heating of feedstock to the semi-solid region. The literature search also briefly presents the
principles of various semi-solid processing technologies and the requirements for tooling.
The final section gives the classification of the most common defects which occur during
semi-solid processing.

As a majority of studies on semi-solid processing to date have focused on either
replacing closed-die forging or processing of feedstock of low-melting alloys, the present
experimental programme aimed at developing a new process for manufacturing small parts
of steels: mini-thixoforming. This new process opens a new field of high-temperature
processing.

At the first stage of the development, an experimental material suitable for semi-solid
processing had to be chosen. The X210Cr12 tool steel with high carbon and chromium levels
was identified as an adequate candidate. Its initial condition was studied using optical and
electron microscopy. In addition, simulations in ThermoCalc and JMatPro programs were
conducted to predict the behaviour of the material in semi-solid state. The parameters were
then verified in trials which involved heating to various temperatures and semi-solid
forming. Based on the pilot experiment, the mould cavity for mini-thixoforming was
designed with the aid of the ANSYS simulation tool. Then the design of the entire
experimental device was developed. The mould was made of a titanium alloy. After the
initial trials, during which suitable processing parameters were sought and optimized, the
design was updated. It led to an expanded range of final products and to improved and simple
handling. Thanks to the changes, a number of shaped demonstration products were obtained
with the thickness of 1.9 mm and lengths between 5 and 25 mm.

The final mini-thixoformed microstructure consisted of polyhedral austenite grains
embedded in fine carbide network. The austenite volume fraction was measured using X-ray
diffraction and was found to be 96 %. As austenite is not a stable phase in this type of steel,
the thermal and mechanical stability of the resulting microstructure was tested. The structure
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showed effective thermal stability up to 500 °C. Above this temperature, the austenite
decomposition started. This is why a follow-on experiment was carried out, in which the
material underwent a transition through semi-solid state with subsequent thermomechanical
treatment. The applied deformation successfully disintegrated the carbide network and
refined the austenite grains to the size of 4 um. At the final stage of the experiment, the heat
treatment produced an unconventional martensite-austenite microstructure with a hardness
of more than 800 HV30. Tempering caused the retained austenite to decompose into
martensite and fine carbide precipitates with the resulting increase in hardness up to
840 HV30.

The main goal of the dissertation was to develop a new process, mini-thixoforming.
The process was improved and optimized through continuous research and became a fully
functional technology for experimental production of small complex-shaped products of
various types of steels.

Keywords: thixo-forming, mini-thixoforming, semi-solid processing, X210Cr12,
metastable austenite, retained austenite
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1 UVOD

Z diavodu zvysSujicich se pozadavkli na materidlové vlastnosti jsou vyvijeny nové
technologie zpracovani kovovych i nekovovych materiald. Diky témto technologiim
a inovativnim postupiim je mozné dosdhnout zcela novych fyzikalnich, mechanickych
a chemickych vlastnosti, a to i na materidlech, vyrabénych dosud konven¢nimi zptsoby.
U kovovych materiala je mozné pomoci téchto metod dosdhnout zcela odlisSné mikrostruktury
materiali. Postupnym vyvojem vznikla skupina netradi¢nich kovovych materiald a oceli se
zvlastnimi vlastnostmi. Do této skupiny materiali Ize zahrnout vysokopevné a otéruvzdorné
oceli, amorfni kovové materialy, superplastické kovové materidly, slitiny s tvarovou paméti,
supravodivé slitiny, nekteré kompozitni materidly
a dalsi. Jednou z progresivnich metod pro dosazeni téchto atraktivnich vlastnosti je zpracovani
materialu v semi-solid stavu. Tato technologie otevira Siroké moznosti k dosazeni netradi¢nich
mikrostruktur. Touto technologii lze rovnéz zpracovavat nékteré tézko tvaritelné materialy.
Tvéteni probihd v jednom, nebo n¢kolika malo tvarecich krocich, coZ pfedstavuje vyznamnou
usporu Casu a prispiva i k cenové vyhodnosti. Navic je mozno dosdhnout velmi ¢lenitého
a komplikovaného tvaru.

Technologie mini-tixoformingu je oproti klasickym metoddm tvéafeni v semi-solid stavu
i deformaéni prubéhy procesu. Pii ochlazovani jsou dosahovany extrémni rychlosti
ochlazovani, mimo jiné pfedevsim diky velmi malé tloust’ce stény.

V prvni fazi vyzkumu byl vybran vhodny experimentalni material, ktery spliiuje zasadni
pozadavky na tvafeni v semi-solid stavu. Jednalo se o nastrojovou ocel X210Crl2.
V nésledujicim kroku bylo pfistoupeno ke stanoveni vysokoteplotniho chovani tohoto
materialu a to jak pomoci numerické simulace a tak i praktickymi experimenty tvareni v semi-
solid stavu. Na zaklad¢ ziskanych vysledkt byl proveden navrh formy pro vlastni experiment
tvafeni. Postupné byly optimalizovany jednotlivé parametry procesu tak, aby byly ziskdny
produkty s dostateCnou povrchovou a tvarovou kvalitou. Jednalo se piedevSim
o rozmeéry produktu, rychlost ohfevu polotovaru, tvareci silu a rychlost deformace.
Vyhodnoceni ziskanych struktur bylo provedeno pomoci svételné, laserové konfokalni
1 fadkovaci elektronové mikroskopie. Materidlové vlastnosti byly zjistovany méfenim tvrdosti.

Hlavnim cilem prace bylo vyvinuti originalni technologie tvafeni oceli v semi-solid stavu
a ziskani ojedinélych polotovari velmi malych rozmért.

Experimentalni program této prace byl zpracovan s podporou projektu IM 06032
Vyzkumné centrum tvarecich technologii FORTECH a dalSich projekti GACR a SGS.

2 TIXOTROPNI STAV

Prvni experimenty zpracovani materialu v semi-solid stavu se datuji to 70. let minulého
stoleti, kdy bylo poprvé popséano tixotropni chovani kovii a to na slitin€ olova a cinu, a okamzité
se dostalo do poptedi védeckych tymi na celém svété [1].

Zakladni vlastnosti, ktera je v téchto technologiich vyuzivéana, a ktera je hlavni podstatou
tvafeni materialti v semi-solid stavu, je tixotropie. Tento jev byl poprvé pozorovan a popsan
Vv r. 1923 na vodném roztoku oxidu zelezitého [2]. Termin tixotropie poprvé pouzil ve svém
¢lanku T. Peterfi ktery toto slovo sloZil s feckého Thixos (michéni, tfepani) a Trepo (zména)

-9-
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Tixotropie je reologicka vlastnost nékterych pseudoplastickych a plastickych systému,
které jevi v klidovém stavu vysokou viskozitu. Jsou-li vSak tyto systémy podrobeny
smykovému namdhani (michani, tfepani apod.), viskozita S Casem postupné klesd. Pii
ponechani systému v klidu dochézi k opétovnému ristu viskozity, kterd se asymptoticky blizi
ptuvodni hodnoté (Obr. 1). To je zptisobeno tim, Ze v klidovém stavu maji sferoidické ¢astice
tendence ke shlukovani se a spojovani do vétSich celkd, a tim dochdzi k rastu viskozity. Pti
smykovém namahani dojde k rozdrobeni téchto konglomerati a tim i k poklesu viskozity
systému [3].

,wZretelné tixotropni vlastnosti jsou pozorovany u nékterych gelti reverzibilnich
i ireverzibilnich s fyzikalnimi vazbami. Jsou-li sily poutajici ptivodni disperzni Castice
do sitovité struktury velmi slabé, je mozno gel vice nebo méné prudkym protfepanim pievést
opét na roztok - mechanickymi u€inky se rusi slabé vazby mezi ¢asticemi. Zustane-li ztekuceny
roztok stat v klidu, vazby se pomalu obnovuji a dochazi k nové gelaci a viskozita postupné
nabude pivodni hodnoty* [4].

Tixotropie je bézné vyuzivana napt. v prumyslu barev (je Zadouci, aby barva byla tekuta
pouze pfi natirani), v kosmetice, potravinaistvi, farmacii apod. Nov¢ se tato vlastnost vyuziva
i v oblasti tvafeni kovi.

smykové namahani

klidovy stav

Obr. 1: Casovd zavislost tixotropniho chovani [3]

2.1 Modelovani tixotropniho chovani

Modelovani semi-Solid procest patii mezi velmi obtizné ulohy, protoZze do procesu
vstupuji okrajové podminky, jako je proménna viskozita, velikost konglomeratl, velikost
jednotlivych natavenych pevnych ¢astic, proménna teplota, smykové napéti, napéti v kapaliné
a dalsi. Idealni model pro popis tixotropni chovani by mél vychéazet z toho, Ze reologické
a fyzikalni vlastnosti jsou proménné v ¢ase, tato zména vsak neni okamzita a je nelinearni [5].
Pro porozuméni této problematiky je nejprve nezbytné uvést elementarni rozdéleni kapalin
a jejich chovani.

-10 -
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2.1.1 Rozdéleni kapalin a jejich vlastnosti

2.1.1.1 Newtonské kapaliny

Pro idealni viskozni kapalinu plati v piipadé te¢ného napéti Newtoniv zakon (Obr. 2):

du .
e T 1)

kde: t- te¢né napéti [Pa]
n - dynamicka viskozita [s™}]
v — gradient rychlosti [P -s]

Dynamické viskozita je latkovou charakteristikou, kterd charakterizuje vnitini tfeni
Vv newtonovské kapalin€, hodnota zavisi pouze na okamzité teploté a tlaku. V technické praxi
se Casto vyuziva kinematicka viskozita, coz je podil viskozity a hustoty kapaliny [4]. Tekutiny
podléhajici tomuto zakonu se nazyvaji Newtonovské. Obvykle se jednd o nizkomolekularni
latky [6].
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Obr. 2: Rychlostni profil toku v kapaliné mezi nepohyblivou a pohybujici se deskou [6].

2.1.1.2 Nenewtonské kapaliny

Newtonskym kapalindm vyhovuje mnoho redlnych kapalin, na druhou stranu existuje
cela fada dalSich realnych kapalin, jejichZ vlastnosti nelze popsat linedrnim modelem. Ty se
nazyvaji nenewtonské a spadd mezi né i chovani materialu v tixotropnim stavu. Pro tyto
kapaliny plati analogicky s Newtonovym zdkonem rovnice

T=MNz" Y (2)
kde: 1; - zdanliva viskozita [s™]

v — gradient rychlosti [P -s]
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Nz je ovSem tzv. zdanliva viskozita, ktera neni latkovou konstantou, ale zavisi na dalSich
faktorech, jako je rychlost deformace, smykova rychlost kapaliny okrajové a pocatecni
podminky anebo také na historii pfedchozi deformace kapaliny. (Obr. 3) [6].
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Obr. 3: Vliv toku na usporddani castic v nenewtonské kapaliné, a) orientace, b) naprimenti, c)

deformace d) rozmélneni [6].

Rozdéleni tFid nenewtonkych kapalin

1) Casové nezavislé - Jedna se o takové kapaliny, u kterych je rychlost smyku v kazdém
casovém okamziku jednoznac¢nou funkci pouze smykového napéti.

2) Casové zavislé - Jedna se o komplexni systémy (kapaliny), u kterych vztah mezi
smykovym napétim a rychlosti smyku zavisi na ¢ase, po ktery byla kapalina zatizena
ptislusSnym smykovym naméhanim, anebo je tento vztah funkei historie pfedchozi deformace
kapaliny.

3) Viskoelastické kapaliny - Jedna se o takové komplexni systémy, které vykazuji nejen
vlastnosti poddajnych téles, ale rovnéz tak i tokové vlastnosti kapalin. Tyto systémy se tedy po
provedené deformaci a nasledném odlehéeny Castecné elasticky zpétné pretvori, tj. v ramci
elastickych pretvoreni se pfiblizi k ptivodni konfiguraci [7].

1) Casové nezavislé kapaliny miizeme rozdglit do 4 skupin
a) pseudoplasticka kapalina
b) dilatantni kapalina,
c) Binghamova plasticka kapalina,

d) Cassonova plasticka kapalina.

a) Pseudoplastické kapaliny (strukturné viskdzni, nebo také strukturné viskozni,
»smykove&* fidnouci), jejichz zdanliva viskozita se s rostoucim gradientem rychlosti zmensuje
(Obr. 4). Podle prubéhu tokové kiivky se nékdy rozliSuji dvé podskupiny: pravé

pseudoplastické kapaliny a strukturné viskozni kapaliny, u nichz Ize stanovit dve¢ limitni
hodnoty zdanlivé viskozity.
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b) Dilatantni kapalina, ktera ma stejné jako pseudoplasticka kapalina nulovou mez
teceni, ale jeji zdanliva viskozita se se vzrustajici smykovou rychlosti zvySuje (n>1,=0y71).
(Obr. 4). Toto chovani je pomémé fidké a bylo pozorovano v nékterych vysoce
koncentrovanych suspenzich (napi. v PVC plastisolech).

¢) Binghamské kapaliny, jsou kapaliny s plastickou slozkou deformace, u nichz dochazi
k toku az po ptekroCeni urcitého prahového smykového napéti, tzv. meze toku (kluzu) tk
(Obr. 4). Mezi tyto kapaliny mtizeme fadit olejové barvy, zubni pasty, blato, bahno atd. V
klidovém stavu je tato kapalina ,,seskupena“ do 3D odporu schopné struktury, ktera nevykazuje
zadné mefitelné deformacni pohyby az do té doby, dokud napéti v kapalin¢ nedosahne
kritického smykového napéti. Po dosazeni této kritické hodnoty napéti, resp. po prekroceni
hodnoty napéti ty, zacne kapalina téci a systém vykazuje ,,newtonské“ smykové napéti.
NaznaCeny pokles smykového napéti 0 hodnotu ty byva obvykle vyvolan celkovou
makroskopickou restrukturalizaci nenewtonské kapaliny.

d) Cassonova plasticka kapalina, je charakterizovana materidlovymi parametry

s hodnotami n <1, > 0 y t (Obr. 4). Typickym ptedstavitelem této téidy kapalin je napt. krev
a synovialni kapaliny.

s

smykove napeti T

4

smykova rychlost v

Obr. 4: Tokové krivky (krivky teceni) kapali, A1 — pseudoplasticka kapalina, A2 — dilatantni
kapalina, A3 — Binghamova kapalina, A4 — Cassonova kapalina)[7]

2) Casové zavislé kapaliny mtizeme rozdé¢lit:

Latky tixotropni, u nichz zdanliva viskozita klesa s prodluzujici se dobou plsobeni
napéti. Toto chovani vykazuje material v semi-solid stavu, pokud je smykova sila dostate¢na
na rozbiti vzniklych konglomeratii ¢astic.

Latky reopektické, jejichZ zdanliva viskozita béhem smykového namahéanim s ¢asem
roste. Na rozdil od tixotropie se s timto chovdnim muZeme setkat jen ziidkakdy (napf.
u suspenzi bentonitu).
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Tixotropni ¢asové zavislé chovani vSak vykazuji i nékteré latky ze skupiny 1), napf.
pseudoplastické kapaliny, u kterych neni zanedbatelny ¢as nutny k pfechodu na stacionéarni
viskozitu prostiednictvim odpovidajicich relaxac¢nich procesu (napt. efekty pieorientovani
a nového uspofadani molekul u makromolekuldrnich substanci). Podobné nekteré kapaliny,
vétsinou kapaliny s malymi smykovymi rychlostmi, vykazuji jistou korespondenci s diletantni
nebo reopektickou kapalinou, ktera muze v jejich strukturach gradovat az v prabéhu
smykového zatizeni [7].

3) Viskoelastické nenewtonské kapaliny vykazuji jak elastické vlastnosti téles, tak i viskozni
vlastnosti kapalin. Rovnéz tyto kapaliny nelze popsat jednoduchou reologickou konstitutivni
rovnici typu y=f (t ). N&ktefi autofi pak sestavuji modely pro tixotropni chovani pravé na
zakladu viskoelastického modelu [8].

2.1.1.3 Stanoveni viskozity pri tixotropnim chovani

Pro modelovani semi-solid procest je klicovy parametr viskozita tvafeného materialu.
Pro nenewtonské kapaliny neni viskozita ddna konstantnim parametrem, proto je nutné méfit
takzvanou tokovou kfivka neboli reogram. Pro stanoveni této kiivky se nejcastéji pouzivaji
rota¢ni viskozimetry [9]. Transfer vysledkii méfeni do modelovani semi-solid procest
komplikuje rychlost méfeni. Zatimco u soucasnych viskozimetra trva ustaleni na konstantni
hodnoty tfadové desitky sekund, procesy semi-solid tvafeni trvaji fddové desetiny sekundy.
Po té jiz dojde k chladnuti taveniny a tim i zméné viskozity. Viskozita vSak také zalezi i na
dal$ich parametrech, jako je smykové napéti v daném misté, rychlost proudéni, teplota atd. To
vSe je ovlivnéno konkrétni technologii a konstrukei tvafeciho zatizeni, proto je velmi obtizné
postihnout vSechny tyto parametry v laboratornich podminkéach.

2.1.2 Vyuziti tixotropniho chovani p¥i tvareni kovi

Az v polovin¢ minulého stoleti bylo detailnéji popsano tixotropni chovani i u kovd.
Tixotropie kovi je tedy deformacéni chovani, které je definovano poklesem viskozity
s nartistem smykového poméru a ¢asu smyku v semi-solid stavu. Aby slitiny kovi v polotuhém
stavu vykazovaly tixotropni chovani, musi mit vhodnou mikrostrukturu, nejlépe tuhé ¢astice
globularniho tvaru obklopené tekutou matrici.

Nasledkem smykovych napéti a deformaci, které plisobi na polotuhy materiadl béhem
tvareni, dochazi k poklesu viskozity materialu a potiebna tvafeci sila je relativné mala,
v porovnani se silou nutnou pro konvenéni proces. Teploty tixotvareni jsou vSak obvykle
podstatné vySsi neZ pii konvencnim procesu tvareni, ¢im se zvySuje teplotni namahani formy.

K dosazeni teoreticky optimalniho stavu tixotropniho chovani by po ohfevu do
polotuhého stavu mél byt podil tuhé faze mezi 10 - 60% v zavislosti na konkrétni technologii
zpracovani v semi-solid stavu [3]. Z tohoto divodu jsou pro tixotvaieni vhodngjsi slitiny
s nizkou citlivosti k podilu tuhé faze, protoze je u nich méné pravdépodobna nezadouci
solidifikace pfi ochlazeni béhem plnéni formy. Tim lze béhem procesu snaze regulovat teplotu.
Materidly pro tixotvareni musi splitovat 1 nékteré dalsi zvlastni pozadavky. Jedna se pfedevsim
o mikrostrukturni vlastnosti, vztahujici se Kk velikosti zrna, tvarovému faktoru a pozadavky
souvisejici s povrchem.

Pfi tvateni kovli v semi-solid stavu jsou kladeny vysoké pozadavky na nastroje,
a to zeyjména pii tixotvafeni oceli, kde tvafeni probiha pii vysokych teplotich. Jedna
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se zejména o nizkou teplotni citlivost, odolnost vici teplotnim Sokiim a odolnost vici
opotiebeni.

2.2 Materialy pouZivané pro tixotropni tvareni

Zpracovani kova v semi-solid stavu umoznuje rozsiteni Skaly vyuziti raznych kovu.
Ve srovnani s odlévanim a béznym tvafenim mize byt kvalita kone¢ného vysledku lepsi
a s menSim vyskytem vad. Hlavnimi skupinami materidlu pro tixotropni tvaieni jsou
v soucasnosti slitiny hot¢iku, slitiny hliniku a oceli. V posledni dob¢ je experimentovano i se
specidlnimi materialy jako kombinace kovu a keramiky, oceli vyrobené praskovou metalurgii,
niklové slitiny a jiné.

2.2.1 Slitiny hliniku

Jsou vilbec nejrozsifenéjsim materidlem pouzivanym pro semi-solid procesy.
Pro tixotropni tvafeni jsou vyuZivany zejména slitiny na bazi Al-Si. Hlinik a kfemik tvofii
jednoduchou binarni eutektickou soustavu s eutektickym bodem na 12,2 at. % pfi teploté
577°C. Pii vys$§im obsahu kfemiku vzrista bod taveni slitiny. Kfemik je jeden z mala
slitinovych prvki, ktery nezvysuje hustotu slitiny.

Nadeutektické slitiny hlinik — kfemik nabizeji moznosti ptivodnich kompoziti (kfemik
ve funkci vypliové faze), které jsou dobré pro aplikace v automobilovém pramyslu. Tyto
slitiny vykazuji velmi specifické a zajimavé vlastnosti jako je vysoka pevnost a tvrdost a nizky
koeficient tepelné roztaznosti. Diky velmi tvrdym kifemicitym cCéasteckam rozptylenym
v zakladnim materidlu je odolnost proti opotiebeni slitin Al - Si velmi vysoka. Proto jsou
pouzivany pro t€zké opotiebeni, Casto za zvySenych nebo stfednich teplot jako naptiklad na
pisty, bloky motoru, a klimatiza¢ni kompresory.

Nicméné je jejich pouziti vzdy znevyhodnéné nékolika problémy. Konvenéni lici
techniky maji za nésledek riist kiemicitych ¢astecek v tavening. Tyto ¢astecky pak neptiznivé
ovliviiuji mechanické vlastnosti. Primarni krystaly kfemiku zna¢né hrubnou, ptedevSim
v disledku Sirokého rozmezi tuhnuti této slitiny, a zhorSuji lomovou houZevnatost odlitku.
Jestlize obsah kiemiku prevySuje 18 hm. % je hrubnuti kiemiku a pokles tekutosti vyznamné;jsi
a je téme&f nemozné pii konvencéni rychlosti ochlazovani liti docilit dobrou kvalitu odlitku.

Tixoforming umoziuje, aby byly z nadeutektické slitiny Al — Si obsahujici 40-50 %
podilu tekuté faze, tvareny tvaroveé Cisté soucasti, které nechavaji velikost kiemicitych castecek
docela jemnou.

2.2.2 Slitiny hor¢iku

Pro zpracovani v semi-solid stavu jsou o néco méné rozsitené nez slitiny hliniku.
V poslednich letech se dostavaji do poptedi zajmu zejména diky své ptiznivé mérné hmotnosti.
Jejich nizka teplota taveni je vSak pfizniva pro zpracovani v semi-solid stavu, nebot’ neklade
tak vysoké naroky na materidl zapustky a nastroji, jako napf. oceli. Mezi jedny
Z nejrozsifenégjSich patii slitiny Mg-Al-Zn (AZ), Mg-Al-Mn (AM), Mg-Al-Si (AS). Nejcastéji
pouzivané slitiny hot¢iku predstavuje typ Mg-Al-Zn, obsahujici 3 — 9% Al, 0,2 — 1,5 % Zn
a 0,15 — 0,5 % Mn (hm. %). Hlinik zvySuje podstatné¢ pevnost, tvrdost a téZ zlepSuje
slévatelnost, zinek zvySuje rovnéz pevnostni vlastnosti, pfip. i houzevnatost, mangan zvysuje
odolnost proti korozi a svafitelnost. Mikrostruktura hot¢ikovych slitin je tvofena tuhym
roztokem pfisady v hot¢iku a intermedidlnimi fazemi, vyskytujicimi se v kompaktni formé
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nebo jako soucast segregacniho eutektika [7]. DalSim dualezitym prvkem v hoicikovych
slitinach je mangan, ktery zvySuje pevnost a zejména korozivzdornost a svafitelnost. Jeho
rozpustnost je siln¢ zavisla na teploté. Pii 645°C se rozpousti asi 3,4 hm. % Mn, pii 200°C
je rozpustnost manganu prakticky nulova. Obsah manganu v soucasnych slitinach neptesahuje
2 hm. %, pticemz se dosahuje optimalni korozivzdornosti a svafitelnosti. Nevyhodou binarnich
slitin Mg - Mn je velmi hrubé zrno v litém stavu, takze jejich tvareni je obtizné. Pro zjemnéni
zrna se pouziva piisada vapniku nebo ceru [12].

2.2.3 Oceli

Dalsim materidlem, ktery je pro tixotropni tvafeni vyuzivan, jsou oceli. Zpracovani slitin
zeleza nad teplotou solidu se vétSinou omezovalo pouze na odlévani tvarnych nebo Sedych litin
a oceli vhodné k odlévani. Tixotvafeni vSak dokaze skloubit vyhody odlitku (nizké naklady
1 pfi tvarové slozitém vyrobku) s vynikajicimi mechanickymi vlastnostmi. Diky svému
specidlnimu deforma¢nimu chovani pfinasi tixotvareni, v porovnani s konvenénimi metodami
vyuzivajicimi uzavienych forem, vyhody jako jsou: vysoka geometricka flexibilita a tim
moznost vyroby 1 tvarové slozitych soucasti, vyroba kone¢ného tvaru na jeden krok a tim
snizeni poctu zavéreénych operaci a predev§im zpracovani vysoce pevnych oceli nizkou
tvareci silou. V potaz musi byt v§ak brany i nevyhody, mezi néz patii zejména Uzky interval
zpracovani (teplota, rychlost,...) potfebny pro zabezpeceni kvality vyrobku. Pokud neni tento
interval dodrzen, hrozi u vyrobku ¢aste¢né nizs$i mechanické vlastnosti. Dalsi nevyhodou jsou
vysoké tvareci teploty. Navic je ocel velice nachylna k vysokoteplotni korozi a nevytvari se
u ni ochranné povrchové vrstva tak jako u hliniku, coz ma za nésledek rast okuji. Tyto okuje
ovliviiuji mechanické vlastnosti kone¢nych soucasti a mohou se stat iniciaénim mistem ke
vzniku trhlin. Aby se zabranilo ristu okuji na povrchu ingotu, provadi se ohfev ingotli na
tvareci teplotu a tvareci operace v ochranné plynové atmosféie.

2.3 Vhodnost oceli pro semi-solid zpracovani

vvvvvv

solidu a liquidu. Z poc¢atku se pro stanoveni tohoto podilu pouzival fazovy diagram dané oceli.
Na zaklad¢ Sitky mezi solidem a liquidem pak byla ur€ovdna vhodnost materidlu pro
zpracovani v semi-solid stavu. Z tohoto divodu se nejprve pouzivali vysokolegované oceli
s vysokym obsahem uhliku, protoZe nizkouhlikové maji uzky teplotni interval tvareni, a tim
i vysokou citlivost na zménu podilu tekuté faze v zavislosti na teploté. Cim niZi je tato
citlivost, tim je snazsi fidit ohfev a kontrolovat pomér solidu a liquidu v tvafeném materialu
[13]. Tato zavislost neni bohuzel linearni, proto ji nelze uréit z fazového diagramu.
V soucasnosti se pro stanoveni vhodnosti materidlli pouZzivaji nejcastéji diferencni termicka
analyza (DTA) a diferenéni skenovaci kalorimetrie (DSC) analyza v kombinaci

s termodynamickym vypoctovym software [14].
Obecné by mél materidl spliiovat ndsledujici kritéria:
e Teplota solidu a liquidu T a Ts by m¢la lezet co nejnize
e Teplotni interval T — Ts musi byt co nejSirsi
e Musi byt dostatecné Siroky interval Teoo-Ts, V této oblasti lezi technologické
okno pro tixoforming
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e Strmost kiivky v intervalu 10 — 60 % liquidu (df/dT)10% a (df/dT)eo% by méla
byt co nejmirnéjsi pro zajisténi nizké citlivosti na zménu teploty

2.3.1 Vliv chemického slozeni na tixotvaritelnost

U oceli ma velky vliv na teplotu solidu a liquidu chemické slozeni. Vlivem jednotlivych
prvku se zabyvala cela fada experimentalnich studii [15]. Podobné studie byly provedeny pro
nizkouhlikovou ocel pomoci MT Date software [16] (dostupny v harodni fyzikalni laboratofi
UK). Tento software ma bohuzel tu nevyhodu, ze dokaze spocitat vliv prvkil pouze pfi
rovnovaznych podminkach. Pro stanoveni vlivu jednotlivy prvki je to vSak dostate¢né. Mezi
zékladni legovaci prvky s vyraznym vlivem na teplotu solidu a liquidu patii C, Mn, Si, Cr, a P
(Tab. 1). Tyto legujici prvky maji vSak i vliv na fyzikalni a tim i mechanické vlastnosti.
Naptiklad Si zvySuje mez kluzu a odolnost proti oxidaci, zatimco Mn pozitivné ovliviiuje
mechanické vlastnosti, ale také na druhou stranu urychluje tuhnuti taveniny. Obecné vSechny
ptisady snizuji elektrickou a tepelnou vodivost.

Prvek TS T50% TL | (df/dT)10% | (df/dT)50% | T50% - TS
C NY NY v NY v N
Mn N N v N2 N N
Si NY N v N v N
Cr N ~ = N 0 N2
P N N =~ N N2 N

Tab. 1: Viiv jednotlivych prvkii na viastnosti oceli v semi-solid stavu [8], TS a TL- teplota
solidu a liquidu, TS50% - vyrovnany podil pevné a tekuté faze, df/dT - derivace podilu tekuté
faze podle teploty [17]

Cisté zelezo a eutektické slitiny maji silné omezeni pro pouziti v semi-solid stavu stejné
jako slitiny blizici se tomuto svym chemickym slozenim. To je dano tim, ze maji konkrétni
bod taveni (popt. velmi uzky interval semi-solid stavu), a proto nevykazuji komplexni chovani
pii taveni. Siroky teplotni interval vykazuji zejména vysoce legované oceli. Tim jsou méné
citlivé na zménu teplot a nejsou tolik naro¢né na piesné fizeni teploty (Obr. 5). Nejvyhodné;ji
se jevi oceli s obsahem uhliku mezi 1 — 2,5 % s vy$§im obsahem legujicich prvku (Tab. 2).
V téchto ocelich pak vznikaji komplexni karbidy, které rozsituji semi-solid interval.
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Obr. 5: Spoctené kiivky taveni pro vybrané materialy[20]
Druh oceli Chemické slozeni
hmotnostni % ppm
C Si Mn Cr Mo N Cu Co V w Fe N
X210Crw12 2085 041 030 1157 0.07 021 004 nd. nd 074 845 ]| 251
100Cr6 1.031 028 027 151 004 013 016 nd. nd. nd. 966 88
Alloy 33 0.007 021 049 3349 186 306 052 nd. nd nd 3243916
42CrMo4 0379 029 091 09 019 024 026 nd. nd. nd 968 87
C45 0491 031 071 018 001 019 023 nd. nd. nd 977] 80
16MnCr5 0.175 0.16 1.13 1.2 002 010 020 nd. nd. nd 970 124
X220CrVMb13-4| 2508 058 0.30 12.8 1.1 011 005 nd 430 nd 793 533
HS 6-5-3 1246 027 025 379 460 036 019 045 273 6.69 789 | 294
34CrNaMo4 0.352 0.15 0.67 144 022 144 017 nd. nd. nd. 955 137

Tab. 2: Priklady chemického slozeni oceli vhodnych pro zpracovani v semi-solid stavu [21]

Naptiklad u oceli HS6-5-3 je diky vysokému podilu legujicich prvkil vysoky obsah

komplexnich karbidt s riznou teplotou taveni (Tab. 3).

Tento material vynika Sirokym

intervalem semi-solid stavu. Rozsah pro zpracovani v semi-solid stavu je vice nez 100°C,

coz dava dobrou moznost fizeni teplotniho pole polotovaru.
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Oblast | Teplotni rozsah [°C] | Pfitomné stabilni faze POFOi ll)jl.i%};]idu

1 1150 — 1243 A+MC+MsC 0

2 1243 — 1246 L+A+MC+MsC 0-4

3 1246 — 1290 L+A+MeC 426

4 1290 - 1321 L+A 26 — 36

5 1321 - 1363 L+A+F 36— 60

6 1363 — 1420 L+F 60 — 99

7 > 1420 L 100

Tab. 3: Fazové slozeni oceli HS6-5-3 v teplotnim intervalu mezi solidem a liquidem[22].

2.4 Parametry ovliviiujici zpracovani materidlu v tixotropnim stavu

Parametrii ovliviiujici tvafeni v semi-solid stavu je cela fada. VétSina z nich ma
rozhodujici vliv na findlni produkt bez ohledu na konkrétni pouzitou technologii zpracovani.
Je mozné je rozdélit do dvou zékladnich skupin a to na materidlové a technologické parametry.

2.4.1 Materialové parametry

Pfi vybéru materialu pro zpracovani v semi-solid stavu musi byt brany v uvahu specifika
daného materialu. Pro stabilni pribéh celého procesu tvafeni v tixotropnim stavu ma
rozhodujici vliv na vysledny vyrobek rozlozeni pevnych ¢astic v tekutém kovu [3]. To je jeden
z divodd, proc¢ jsou pozadovany zejména materidly S Sirokym semi-solid intervalem a nizkou
teplotou zpracovani, coz vSak neni splnéno zejména u nizkouhlikovych oceli, které maji zcela
opacnou charakteristiku. Dalsi z diivodu pozadavku Sirokého intervalu semi-solid stavu je
fizeni teplotniho pole béhem procesu tvareni. Pfi velmi tzkém intervalu, miize mit jiz mala
zména teploty, fddové se mulZe jednat o jednotky °C, vyrazny vliv na podil liquidu
a solidu, coz mize vést k nizsi kvalité¢ produktu, popt. k vyrobé zmetku. Zavislost podilu
liquidu k podilu solidu v zavislosti na ¢ase se nazyva teplotni citlivost S. V intervalu mezi
solidem a liquidem se muze teplotni citlivost ménit. Je vSak obecné nezéavisla na metodé
zpracovani materialu (tixoforming, rheocasting, atd.). Matematicky lze vyjadfit nasledovné
[19]:

df
5= 4

aT ®)

kde:

S* - je teplotni citlivost materialu
fu/s - podil tuhé a tekuté faze

T [°C] - teplota
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Rozsah semi-solid intervalu a teplotni citlivost je siln¢ zavisla na chemickém slozeni
materidlu. Je nutno brat v tvahu, ze vyrobci oceli garantuji chemické slozeni materialu
v ur¢itém intervalu, ktery mize byt v nékterych piipadech pomérné Siroky. V ramci téchto
mezi se diky odchylkdm jednotlivych taveb mohou vyrazné lisit vlastnosti jednoho materialu
pii konkrétni teploté. Tato nezadouci zavislost se projevuje vyraznéji u vysoce legovanych
materiala (Obr. 6).

1.0
09 t =
08 t 1
X210Crwi2
0.7 4
5
=06 1
-
=
= 0.5 T
g
= 04 r 1
&
03 1
0.2 36-5-2 .
HS6-5-2 100Cr6
0.1 -
() ! 4 4 4
1200 1250 1300 1350 1400 1450 1500

Teplota [ °C]

Obr. 6: Zmeéna podilu tekuté faze v zavislosti na teploté pro maximalni a minimalni podil

legujicich prvkii danych normou [23]

Jako ptiklad byly vybrany 3 oceli, X210CtW12, HS6-5-3 a 100Cr6, o rizném
chemickém slozeni a obsahu legujicich prvki (Tab. 2). Pro tyto oceli byly spoéitany kiivky
liquidu pro minimalni a maximalni obsah jednotlivych prvki specifikovanych normou
ISO[24]. Zména chemického slozeni vede k rozdilnému chovani béhem taveni u oceli
HS6-5-3 a X210CrW12, u oceli 100Cr6 dochazi pouze k posunu kiivky liquidu. Zména tvaru
ktivky je dana rozdilnou stabilitou karbidd, ktera je dana jejich slozenim (Obr. 6). Optimalni
podil tekuté faze, které je nutné dosdhnout pro tvafeni, se 1i$i v zavislosti od nasledné¢ metody
tvafeni. DTA analyza oceli prokazala, ze Sitka semi-solid intervalu je zavisla zejména
na obsahu uhliku a rozpousténi karbidi. Aby bylo dosazeno dostate¢né Sirokého intervalu
semi-solid stavu byl doporucen obsah uhliku vyssi nez 1% [24].

Vedle podilu tuh¢ a tekuté faze mé velky vliv na vysledny tok materidlu béhem plnéni
formy i morfologie mikrostruktury. Pro detailni popis mikrostruktury v semi-solid stavu je
tteba znat objem, velikost, tvar a rozlozeni pevnych Castic. Ziskat tento komplexni popis
struktury v semi-solid stavu je vsak velmi obtizné, proto jsou parametry bézné stanovovany na
plné ztuhlém povrchu pomoci metalografickych technik [25]. 2D analyza obrazu poskytuje
uspokojivé vysledky pro stanoveni velikosti frakce, ale nedava uspokojivy obraz
o komplexnim 3D rozlozZeni clusteri [25].
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Tvar zrna je charakterizovana jeho kruhovitosti je mozné ji popsat kruhovym faktorem
[27]:

A
kde:
F — kruhovy faktor
A [mm?] - je plocha zrna
U [mm] - obvod

V ptipad¢ kruhového tvaru zrna se F=I, ve vSech ostatnich pfipadech se hodnota
pohybuje mezi 0 a 1. V nékterych ptipadech se pouziva ptevracena hodnota F. V tom piipadé
ma idedlné kruhové zrno hodnotu jedna, ostatni nepravidelné a dendritické struktury maji
hodnotu vétsi nez 1. Pokud nejsou zrna dostate¢né globularni, tixotropni chovani nemuze byt
dosazeno, protoze dochazi ke shlukovani zrn a neni mozné dosadhnout laminarni proudéni.
K popisu stavu shlukovani nebo propojeni pevnych ¢astic je rozhodujici tzv. dotykovy faktor
pevné faze Css (contiguity of the solid phase). Tento dotykovy faktor pevné faze je definovan
jako[29]:

ff
fo— 2ﬁSv f
2Sv" +Sv*®
kde:

S\ - rozhrani pevné faze

()

SV - rozhrani kapalné faze

) Pokud je Cfs roven nule, vSechny pevné ¢asti jsou kompletné obklopeny tekutou fazi.
Uplny pocet shluklych ¢astic pevné faze je dan objemovym dotykem pevné faze [30]:

Csfs =V, - Cfs (6)
kde:

Vs - je podil pevné faze

Cts — dotykovy faktor pevné faze

Pokud objemovy dotyk pevné faze piekroci hodnotu 0,3, nemiize byt dosazeno
tixotropniho chovani a material se chova jako pevné téleso [31]. Pokud je soucinitel
objemového dotyku mens$i nez 0,1, tuha faze v objemu kovu nedokaze predejit vlastni
deformaci materialu pfed samotnym tvafenim, coZ snizi zpracovatelnost materialu.
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Dals§im dilezitym mikrostrukturnim parametrem je tekutd faze zachycend uvnitt zrna.
Tekutéd faze uzaviena uvnitt pevného zrna svym podilem nijak nepfispiva k celkové viskozité
nataveného materialu [32]. Podil uvéznéné faze lze pozorovat i po ztuhnuti uvnitt jednotlivych
zrn (Obr. 7). K tomuto jevu negativné prispiva délka vydrze na teploté v semi-solid stavu.
S rostoucim délkou se podil faze uvéznéné uvniti zrn, popt. uvnitt spojenych shluklych zrn
zvysSuje, proto by méla byt doba vydrze na dané teplot¢ co nejkratsi. Dalsi z moznych pficin
tohoto jevu muze byt vyfadkovani karbidt u nastrojovych oceli valcovanych za tepla [33]

[34].

Obr. 7: Mikrostruktura oceli po tixoformingu. Tmavé oblasti uvniti zrn jsou pozustatky

nataveného kovu uvéznéného uvniti zrna béhem zpracovani [35]

Pro celkovou kvalitu produktu je také dulezita odolnost proti vysokoteplotni oxidaci.
Pokud by dochézelo k vyraznému oxidovani povrchové plochy, mohlo by dojit pti nasledném
tvareni k uvéznéni zoxidovanych ¢asti uvniti produktu. Tyto zoxidované vmeéstky pak mohou
slouzit jako iniciacni mista vzniku trhlin a tim zhorSovat mechanické vlastnosti.

2.4.2 Vlastnosti oceli se zvySenym obsahem uhliku a tvorba karbidi

V soucCasné dobé je naprostd vétSina oceli zpracovavanych tixoformingem
nadeutektoidni s vysokym podilem legujicich prvki. Pro porozuméni celého procesu je nutné
porozumét podstaté tuhnuti a fazového prechodu pies semi-solid stav. Nejcastéjsi a typickou
legurou je chrom. Vzniklé chromové karbidy jsou pak zavislé od jeho obsahu a od obsahu
dalsich legujicich prvki. Pfi jeho niz§im obsahu vznikaji nejcastéji karbidy typu M23Cs, ktery
se v austenitu zcela rozpousti. Pfi vyS$§im obsahu chromu pies 13% se jednd o chromové
ledeburitické oceli. V tomto piipad¢ vznikd karbid M7Cz jako chromovy karbid s vysSim
obsahem uhliku, s tvrdosti 1600 - 1800 HV. V chromovych ledeburitickych ocelich se n€kdy
muze nachéazet soucasné s fazi M23Ce. Pti semi-solid zpracovani vSak nedochazi ke vzniku
solitérnich karbidli dispergovanych v matrici, nybrz ke vzniku karbidického sitovi. To sniZuje
houZevnatost materidlu a ten se stava velice kiehkym. Primyslova aplikace téchto slitin se tedy
omezuje pouze na vyuziti jejich vysoké otéruvzdornosti a odolnosti proti dynamickému
razovému periodickému zatéZzovani. Z téchto diivodl je mnoho praci zaméfeno na rozbiti
karbidického sit'ovi napt. pomoci rliznych legujicich prvki. Tyto pokusy zatim nebyly pfili§
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uspesné. Dilezitou oblasti vyzkumu pro spravné pochopeni celé problematiky je i schopnost
spravné detekce jednotlivych strukturnich slozek béhem solidifikace. [36]

2.4.2.1 Nukleace karbidi M7C3 béhem procesu solidifikace

Pii obsahu chromu vys$$im nez 12% se eutektické karbidy méni z M3C na M:Cs
a struktura karbidického eutektika je zasadné zavisla na obsahu chromu. [37] Pro oba typy
téchto karbidi plati, ze pii zvySeni obsahu chromu se zvysuje obsah karbidi a zaroven 1 jejich
tvrdost. Jejich struktura byla doneddvna povazovana za nesouvisle rozloZenou v podobé
ty¢ového ¢i deskového rozlozeni, coz bylo zplisobeno faktem, Ze se jedna o vylestény a leptany
povrch (Obr. 8). Pti hlubokém leptani a odstranéni matrice se pomoci SEM pozorovani vSak
ukdzalo, ze 3D struktura karbidi neni zcela oddélena. Karbidy, které se zdaly na povrchu
oddélené, mohou byt spojeny a vétSina karbidickych lati je dutého hexagonalniho uspotfadani
a rostou preferenéné ve sméru [0001]. Velikost karbidickych lati je mezi 1 a 4pm [37].

P \ | . “ 4

‘b 5 _. - lé,‘; _ ‘)
Wl ’i"u"n’ "'
LKLY v i § po R 4

Obr. 8: Austenitickd matrice s eutektickymi karbidy [38]

Pokud je chemické sloZeni materidlu nadeutektoidni, pfi poklesu teploty a narlstu
solidifikace, primarni austenitickd zrna vylucuji uhlik a chrom do zbytkové taveniny. Diky
nariistu mnoZzstvi rozpuSténych prvki se meziaustenitické prostory stdvaji vhodnymi pro
nukleaci karbidii, zejména mezi ptilehlymi sekundarnimi rameny. Nastava eutekticka reakce
a velmi rychld izolované nukleace karbidického eutektika. Nékteré ¢asti vSak mohou byt tak
blizko u sebe, Ze se béhem ristu spoji a jsou spojeny sekundarnimi rameny. Dalsi vhodna mista
pro nukleaci karbidit miizou byt také v mistech dutin v hlavnich dendritickych ramenech [37].
Izolované zarodky pravdépodobné rostou jako laté ve sméru [0001]. Ma-li vsak jiz formovany
zarodek blizké sousedy, kteti expanduji lateraln€ prednostné pted preferovanym smérem ristu,
vytvaii dlouhy zarodek a je pravdépodobné, Ze rust zarodku bude postupovat v desce nikoli
v lati. Toto je ptivod dvou struktur eutektickych karbidi nalezenych ve vysocechromovych
slitinach, kde je karbid M7Csz prezentovan jako lat’ vyristajici z izolované ¢astice anebo deska
vznikajici z propojeni se n€kolika zarodkl. Desky mohou byt také formovany sristdnim
jednotlivych desek. Béhem eutektické solidifikace u vétSiny vysokochromovych oceli, se miize
objevit iniciace zarodku karbidu tak spontdnni, Ze se najednou zformuje kompletni propojena
sit’ této faze v celé zbyvajici tekuté fazi v mezidendritickych prostorech piedtim, nez karbidy
zacnou rast v piednostnim sméru jako laté ¢i desky (Obr. 9).
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Austenite

Obr. 9: Karbidické sitovi po hlubokém leptdni [38]

2.4.3 Technologické parametry

Mezi technologické parametry patii zejména zpisob ohfevu materidlu do semi-solid
stavu a vstupni mikrostruktura.

3 TECHNOLOGIE TVARENI MATERIALU V SEMI-SOLID STAVU

V pribéhu uplynulych let bylo vyvinuto mnoho technologii pro zpracovani materialu
v semi-solid stavu. Nékteré s nich se opiraji o konvenéni technologie zpracovani materialu,
jiné vznikly vyhradn€ pro zpracovani materialu v semi-solid stavu. Pro zpracovani materialu
v semi-solid stavu je znamo nékolik procesnich cest s ohledem na tepelnou historii, integraci
procesu do vyroby a vlastni podstaty. S ohledem na teplotni historii procesu je mozné tyto
technologie rozdélit na 2 zakladni skupiny:

Tixo-procesy
Rheo-procesy

Tixo-proces znamena, ze material je nejprve odlit a plné solidifikovan a po té znovu
ohrat to semi-solid stavu, kde je tvafen. U rheo-procesu je material ochlazen do semi solid
stavu piimo po odliti materialu a nasledné tvaren (Obr. 10) [39]
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Tixo - proces Rheo - proces

Teplota

a: odlévani a: odlévani

b: opétovny ohiev b: chladnuti do semi-solid
c: tvafeni stavu

d: finalni produkt c: tvafeni

d: finalni produkt

Obr. 10: Schematické zndzornéni tixo a rheo procesu [40]

Jako vstupni materidl pro tixo-procesy je pouzit materidl v pevném stavu. Tento
polotovar mize byt ziskdn riznymi zpisoby v zavislosti na materidlu, pozadavcich na ngj,
a zpusobem jeho pfipravy. Stupeni integrace procesu do vyroby je v téchto piipadech relativné
nizky, pifiprava polotovaru a ndsledné zpracovani jsou kompletné¢ oddélené, to vSak muze
v nékterych ptipadech predstavovat uréitou vyhodu.

Vyhodou procest rheo-castingu a rheo-formingu je vyrazna uspora nakladt oproti
predchozimu zptasobu. Uspora je dana zejména zredukovanim poétd operaénich kroki
materialu v pevném stavu a v neposledni fad€ 1 absenci nutnosti opétovného ohfevu na vysokou
teplotu. Roztaveny kov je odlévan do kokily, kde je ochlazen na pozadovanou teplotu a po té
tvafen. V tomto piipad¢ je proces integrace nepomérné vyssi, a to 1 ve srovnani s konvenénimi
zpusoby tvareni kovl. Vstupni polotovar i vysledny produkt jsou vyrobeny v souvislém
vyrobnim procesu

3.1 Priprava polotovaru pro tixo-procesy

Pro vyvoj mikrostruktury a nekomplikovany pribéh zpracovani materialu v semi-solid
stavu je velmi dualezity charakter vstupni mikrostruktury polotovaru. Proto je nezbytné splnit
nékolik pozadavkd. Vstupni polotovar pro tixo-procesy by mél byt jemnozrnny
S rovnomérnym rozloZenim jednotlivych fazi. Zcela nevhodna je dendritickd struktura
materidlu. Pokud je vstupni polotovar tvofen dendritickou strukturou, dojde pfi jeho ohievu
nejprve K nataveni fazi vypliujici prostor mezi dendrity, které vSak zistanou zachovany.
Pii vlastnim procesu tvafeni se pak neprojevi reologicky efekt a material nemé pozadovanou
viskozitu potiebnou pro vyplnéni dutiny formy. Dendritické odmiSeni ma bohuZzel tendence
vznikat u materiald s Sirokym semi-solid intervalem, ¢im je semi-solid interval §ir$i, tim je
tento efekt vyrazné;si.

Negativni dopad na vyslednou mikrostrukturu ma také pftili§ hrubé zrno. Teplotni
historie materidlu totiz zistdva pfi ¢aste€ném nataveni zachovana. Pokud by byl vstupni
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polotovar hrubozrnny, tento jev by se pienesl i do vysledného produkt, coz by se projevilo
nepiiznivymi mechanickymi vlastnostmi.

Pro zabranéni téchto negativnich jevu je nutno vénovat pozornost jiz samotné piiprave
polotovart. Jelikoz je pro semi-solid procesy vhodny $iroky interval, je nezbytné potlacit vznik
dendritické struktury a to jiz pfi samotném procesu odlévani.

3.1.1 Primé odlévani s ochlazovanim (Direct chill casting)

Piimé odlévani do chlazené kokily je zavedenym vyrobnim postupem, vyuzivanym
zejména pii vyrobé sochort hliniku pro nasledné kovani, lisovani a valcovani (Obr. 11) [41].
Pro ziskani globularni jemnozrnné struktury pro potfeby nasledného zpracovani v semi-solid
stavu bylo nezbytné tento proces nejprve modifikovat. Pti odlévani a nasledném tuhnuti
je nezbytné michani, aby se zabranilo vzniku vyraznych dendritickych struktur. Zprvu bylo
vyuzivano pifimé mechanické michani taveniny (Obr. 12a), které se vSak ukazalo jako nepiilis
ucinné. Proto bylo pfistoupeno k magnetohydrodynamickému michani, které muize byt
provadéno vodorovné, svisle popf. kombinaci obou zpusobti (Obr. 12b,0br. 12c) [54].
Alternativou k tomu miize byt takzvané pasivni michani a chemické zjemnéni zrna. V pasivnim
michani dochazi k protékani tekutého kovu skrz systém piekazek (napt. keramickych kulic¢ek)
a zaroven k ochlazovani do semi-solid stavu. (Obr. 11d). Smykové napéti generované timto
nucenym proudénim zabrani vytvoreni shluku hrubych dendritt.

Piimé odlévani do kokily
Direct chill casting (DC)
Viok

Vodou chlazena
forma

Piidavné chlazeni

Ingot

Dummy block

Tazny hydraulicky rim

Obr. 11: Znazornéni procesu primého odlévani do chlazené kokily [41]
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Obr. 12: Znazorneéni jednotlivych metod pro zjemnéni zrna:
a) mechanické michani
b) vertikalni magnetohydrodynamické michani
c)horizontalni magnetohydrodynamické michani

d) pasivni michani

3.1.1.1 Termomechanické zpracovani polotovaru

V nékterych piipadech je pied vlastnim tixo-zpracovanim nutné tepelné, popf.
termomechanické zpracovani polotovaru. Jedné se zeyména o materidly, které nebyly primarné
ureny pro zpracovani V semi-solid stavu. Obvyklé pfipravné operace zahrnuji tvafeni pro
zjemnéni zrna a homogenizaci chemického sloZeni s naslednym rekrystalizacnim Zihanim.

Pro hlinikové slitiny se nékdy pouzivé specialni metoda pro zjemnéni zrna tzv. SIMA-
strain inductet melt activated [54]. Timto postupem lze dosahnout vyrazného zjemnéni zrna,
ekonomicky vSak tato metoda nemulZe soupefit s magnetohydrodynamickym michdnim,
provadénym pii vlastnim odlévanim.

3.1.2 Ohftev polotovaru do semi-solid stavu

Ohtev polotovaru patii mezi klicové €innosti pii tixo-procesech. V této fazi se jiz
rozhoduje o parametrech finalni mikrostruktury, a z toho vyplyvajici vysledné mechanické
vlastnosti. Zptisobem a parametry ohievu Ize ovlivnit velikost tuhych ¢astic v tavening, jejich
rozloZeni, podil stejn¢ jako homogenitu jednotlivych fazi. Soucasn¢ s tim miize dochézet
i k nezadoucim jeviim, jako je vylouceni kiehkych tvrdych vmeéstka [42]. Dilezité parametry
pti ohievu jsou konecna teplota a jeji presné dodrzeni, rychlost jejiho dosazeni, nasledna vydrz
na této teplot€¢ a homogenita teplotniho pole. V zavislosti na téchto parametrech je pak dana
velikost zrna, vylouceni jednotlivych fazi a jejich morfologie. S ohledem na tyto G¢inky musi
byt ohfev polotovaru:
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e rychly, aby se zabranilo pfiliSnému rastu zrn

e pfesné fizeny, aby bylo dosazeno pozadovaného podilu tuhé a kapalné slozky

e homogenni v celém objemu, aby se zabranilo gradientu mechanickych
vlastnosti

e reprodukovatelny

Vydrz na pozadované teploté ptredstavuje dualezitou charakteristikou, napf. u ohfevu
hlinikov¢ slitiny AISi7Mg alloy (A357) dochazi k rozpousténi hrubych Si inkluzi, které jsou
pomérné tvrdé a kiehké. Pokud je vydrz na teploté pfili§ kratkd, nedochazi k tplnému
rozpusténi téchto ¢astic a to se negativné projevuje sniZzenim celkové taznosti [43].

3.1.2.1 Strategie ohi‘evu v peci

Ohtev v peci patfi k zdkladnim zplGsobim ohfevu polotovaru. Je stale jesté velmi
vyuzivan, i kdyz byva ¢asto nahrazovan indukénim ohifevem. Teplo v tomto piipad¢ vznika
prichodem elektrického proudu odporovymi topnymi ¢leny, na ohfivané téleso se prendsi
proudénim, pii teplotach nad 400°C se vice uplatiuje salani. Ohiev v peci je zpravidla
vyuzivan u masivnéjSich soucasti. Mezi jeho vyhody patii pfiznivd cena, robustnost,
spolehlivost a moznost automatizace. Rovnéz Ize vyuzit moznosti ohfevu v inertni atmosféte
nebo vakuu, coz zabrani oxidaci povrchu béhem ohievu. Na druhou stranu nevyhodou je
¢asova narocnost ohfevu, coz je jesté umocnéno nutnosti dalsi manipulace s materidlem. S tim
souvisi i dal$i nevyhoda, coz je nezbytnost ptehtati tvafené¢ho polotovaru nad pozadovanou
teplotu, nebot’ béhem pienosu z pece do tvareciho zafizeni dochazi k jeho chladnuti.

Pokud se jedna o technologii tixocastingu, miize byt tvafeny polotovar natolik mekky,
ze je manipulace bez poskozeni nataveného polotovaru prakticky nemozna. Proto je ohiev
V peci vhodngjsi spiSe pro technologie tixotvafeni, kde je podil liquidu obvykle do 30 %
a soudrznost a pevnost polotovaru je vyssi.

3.1.2.2 Induk¢ni ohrev

Indukéni ohiev piedstavuje rovnéz typicky zptisob ohfevu v tixo-procesech. Je pouzivan
pro svoji rychlost a flexibilitu. V porovnani s ohfevem v peci je rychlejsi, nebot’ je teplo
generovano vifivymi proudy uvnitf ohfivaného polotovaru. Pti vysokofrekvencnim ohtevu
dochdzi vSak k takzvanému skin efektu. To znamend, Ze proudovd hustota je nejvétsi
na povrchu télesa a sttedem k ose télesa klesa. Tento jev je tim vyraznéjsi, ¢im je vyssi
frekvence proudu. Na druhou stranu, pfi nizké frekvenci dochéazi k nezddoucimu nértstu sil
pusobicich na téleso, coz mize byt kritické, pokud se jiz ohfivany polotovar nachazi v semi-
solid stavu. Z experiment vyplyva, Ze pro ohfev ty¢i o primérech 76 — 150 mm je vhodné
pouzivat frekvenci v rozsahu 250 — 1000 Hz [45].

Homogenni ohtev patii mezi zakladni pozadavky pro tixo-procesy, coz je vSak v rozporu
s principem induk¢niho ohfevu. Rychly ohfev vyzaduje vysoce vykonné zdroje, cozZ ma za
nasledek radialni teplotni gradient. Typicky se povrch rychle ohieje na pozadovanou teplotu,
po té je snizen vykon na hodnotu, aby byly eliminovany ztraty radiaci
a ochlazovanim povrchu a zaroven dochazelo k prohtati jadra. Nezadouci Ui¢inky skin efektu
na koncich polotovaru mohou byt do urcité miry potlaéeny specialni konstrukei civek [46].
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3.1.2.3 Odporovy ohrev

Odporovy ohtev je elektricky zptsob ohfevu, pti kterém vznika teplo v disledku Joulova
jevu ve vodivém pevném prostiedi. Tento druh ohfevu neni pfi zpracovani v semi-solid stavu
ptili§ rozsifen. Teplo zde vznikd pfimo ve zpracovavaném materidlu v dusledku odporu
prachodu elektrického proudu. Rychlost ohfevu je déna pouzitymi parametry zdroje
a odporem daného materidlu. S rostouci vodivosti vyrazné klesa generované mnozstvi tepla,
proto je napft. pro hlinikové¢ slitiny velmi obtizné dosahnout vysokych teplot. V omezené mite

oy e

piipadé€ je vSak nutny dokonaly elektricky styk mezi elektrodami a ohfivanym materialem.

3.1.3 Kombinovany vysokofrekvencni odporové — indukéni ohiev

Dalsi moznosti ohievu ptedstavuje vysokofrekvencni ohfev, ktery spojuje odporovy
a induk¢ni zptisob ohfevu.

Pro odporovy ohfev praxi se pouzivaji pievdzné zdroje pracujici na sitové frekvenci
50 Hz. Pii pouziti této frekvence je vSak nezbytné pouzit vysoce vykonny zdroj pro dosazeni
pozadované strmosti ohfevu a maximalni dosazitelné teploty. To je mozné eliminovat pouZzitim
spinaného zdroje. Ten miiZe pracovat se stejnosmérnym nebo stiidavym proudem. Pti ohfevu
stejnosmérnym proudem vychdzeji vzhledem k velmi malému odporu vzorku velké ztraty na
vystupnim usmériiovac¢i a u¢innost zdroje se pohybuje hluboko pod hranici
50 %. Pii ohfevu stfidavym proudem odpadaji ztraty na usmérnovaci. Navic s rostouci
frekvenci roste vlivem skin efektu efektivni odpor vzorku, a tedy klesa hodnota proudu
pottebného pro ohfev a roste maximalni dosaziteln4 ti€innost zdroje. Pfi pracovni frekvenci 50
kHz maji tyto zdroje t¢innost kolem 80% pii schopnosti dosazeni vysokych teplot za kratkou
dobu [47].

3.2 Jednotlivé technologie zpracovani v semi-solid stavu

Technologie zpracovani v semi-solid stavu zahrnuje Sirokou paletu riznych metod.
Pro jejich souhrnné oznaceni se ve svétové literatuie vzilo oznaceni SSM — semi solid metal
forming. Technologie s vysokym podilem natavené faze pfi zpracovani jsou znamé pod nazvy
rheocasting, tixocasting a tixomolding. Pro zpracovani v semi solid stavu s niz§im podilem
natavené faze je mozné pouzit pojem tixoforming. To zahrnuje thixoextrusion, thixo lateral
extrusion, thixorolling, thixoforming.

3.2.1 Rheocasting

Rheocasting je jedna z nejstarsich technologii zpracovani v semi-solid stavu. Jeji pocatky
spadaji do 60 let minulého stoleti, kdy vSak jesté nebylo povédomi o tixotropnim chovani kovl
a tato technologie se vyvijela pti hledani novych zpisobi odlévani [48]. Béhem rheocastingu
probihd  tvafeni tuhnouciho materidlu pfimo z taveniny a podil liquidu
se pohybuje mezi 40 — 60 % [3]. Byla provedena modifikace této technologie, ktera se nazyva
new rheocasting, pii které dojde k naliti roztaven¢ho kovu do kelimku, kde probiha tizené
tuhnuti za stalého mechanického nebo indukéniho michani. Tim se dosahne jemné globulitické
faze. Po dosazeni pozadované teploty a homogenizaéni vydrzi je obsah pielit
do odlévaci komory a nasledn¢ vtlacen pistem do dutiny formy, kde pod tlakem utuhne
(Obr. 13) [49]. Tento proces je podobny vysokotlakému liti. I v tomto pfipadé je pozadovana
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vysoké rychlost plnéni. Proto musi byt forma vybavena odvzdusnovacimi kanaly. V tomto
procesu je velice dilezité plnéni formy, a proto je nezbytné, aby proudéni probihalo laminarné.

odlévani fizené chlazeni indukéni michani
a kontrola teploty

pienesni do formy tvareni

Obr. 13 Schematické zndazornéni new-rheocastingu [49]

3.2.2 Tixocasting

Tixocasting, tedy tixoodlévani, se sklada z tfi zakladnich kroku: piiprava polotovaru,
ohfev na pozadovanou teplotu a vlastni proces tvareni. Ptipravou polotovaru mize byt
v nékterych piipadech jen nadkup, n€kdy vSak vlastni odlévani nebo tepelné zpracovani.

Princip zafizeni pro tixocastig je pak stejny jako pro rheocasting. Podil tekuté faze
se také pohybuje mezi 40 — 60 %. Cely proces je mozné provést na stroji pro vysokotlaké
odlévani s teplou komorou adaptovanou na polotovar v semi-silod stavu.

Thixocasting (tixoodlévani)

Obr. 14: Schematické zndzornéni tixocastingu
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3.2.3 Tixomolding

Béhem tixomoldingu dochdzi k vstfikovani nataven¢ho kovu do formy a nejcastéji
je pouzivan pro hoicikové slitiny [50]. Material maze byt dodan i ve formé tiisek
a odpadnich kust. Pied vlastnim procesem je vSak nezbytné materidl rozemlit na malé kusy.
Nasledné je protlacovan Snekovym lisem, kde dojde k jeho indukénimu ohievu, homogenizaci
a promichani. Podil pevné faze miize v tomto ptipadé Cinit az 65 %. Pfipraveny material je
nasledné vstiiknut do dutiny formy (Obr. 15). Timto procesem se ziskavaji vyrobky s vysokou
povrchovou jakosti, rozmérovou pfesnosti a nizkym stupném porovitosti, ktery se pohybuje
mezi 1 -2 % [51].

automaticky
vakuovy systém
forma vyrobek polotovak ve formé /
J frisek  —w (]
podavac

tryska ochranny plyn

Wl
—_ ,lr-{ { = | l }
Zpetn\ \alec pohon
ventil "4 )
K vstrikovaci
material v ohrev Snek systém

semi-solid stavu

Obr. 15: Zarizeni pro tixomolding [51]

3.2.4 Thixoforging (Tixokovani)

Tixokovani je proces podobny kovani v uzaviené zépustce. V porovnani s nim jsou vSak
pro tvafené potiebné velmi malé sily. Na druhou stranu zde dochazi k vétSimu teplotnimu
namahani zapustky. Podil nataveného kovu by se mél pohybovat mezi 10 — 35 %. Pro ohtev
polotovaru je nejcastéji vyuzivan indukéni ohfev. Po ohfevu na pozadovanou teplotu je
polotovar umistén mezi dvé oteviené poloviny zapustky a stlacovan pohyblivym hornim
kovadlem. Tvateni by mélo probihat co nejrychleji, nebot’ je ingot intenzivné ochlazovan
v misté dotyku se zapustkou. Kviili ochlazovani pak nartista sila potfebna pro tvareci proces.
Pti tixokovani vSak neni Zddouci tvafeni na bucharech, nebot’ pfi prudkém dopadu kovadla na
ingot by doslo k rozstfiku natavené¢ho kovu. Tento odstiiknuty zoxidovany kov by byl nésledné
zakovan zpé&t do povrchu vyrobku, a tim vyrazné snizil jeho povrchovou kvalitu. I po vyplnéni
celé dutiny zapustky je jesté néjakou dobu udrzovan tlak ve formé&, nez dojde k plné solidifikaci
tvafeného kusu. Tim je Castecné eliminovana pordzita dand smrSténim vyrobku béhem
chladnuti [52].
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Thixoforging (Tixokovani)

N I

=

Obr. 16: Schematické zndzornéni tixokovani [24]

3.2.5 Thixo lateral extrusion

Mrw o1

Thixo lateral extrusion, tedy pii¢né tixo-vytlacovani lze pfirovnat k liti, nebot’ bylo
zjisténo, ze tlakové pomery jsou u obou technologii velmi podobné.

Zapustka je pfed plnénim formy uzaviena a materidl je do ni vtlaCovan bo¢né z vtokové
soustavy. Horni raznik je nehybny, fizeny proti pfetizeni rdzem. Spodni pohyblivy raznik se
posouva, dokud neni forma zaplnéna. Tekuta faze slitiny umoznuje na chvili dosdhnout
konstantni tlak v soucasti. Objem materialu vyrabéné soucasti je presné piizplisoben tak, aby
prebytecny material zistaval ve vtokové soustaveé zapustky. Geometrie vyrabénych soucasti je
tedy stala.

Thixo lateral extrusion
(Piicné razové tixo-vytlacovani)

Obr. 17: Schematické zndzornéni pricného razového tixo-vytlacovani [24]

3.2.6 Thixoextrusion

Dalsi variantou je thixoextrusion tedy doptedné tixoprotlaCovani. Pocatky této
technologie spadaji do r. 1979, kdy byly provadény experimenty na slitindch olova a hliniku
[53]. Pii tomto tvafecim procesu je ohtaty polotovar vlozen do komory lisu a po té protlacovan
zizenym tvafecim kandlem, ktery zaroven slouzi jako ndstroj. Podle konceptu nastroje lze
tixoprotlacovani rozdélit na izotermalni a neizotermdlni protlacovani. Pro izotermalni
protlacovani se pouzivaji keramické nastroje vzhledem ke kombinaci vysokého teplotniho
a mechanického namahani a z divodu mensi teplotni vodivosti. Béhem procesu je teplota
tvareného polotovaru konstantni, obvykle je pro jeji udrzeni nutné pouZzit indukéni dohfev
pfimo v nastroji a chladnuti nastava az po vystupu z formy. V druhém piipadé nastava
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ochlazeni povrchu polotovaru do pevného stavu jiz zahy po kontaktu s protlacovaci matrici,
pfiCemz se utvoii pevna skofepina v misté¢ kontaktu s matrici. Diky ochlazovani v uzaviené
dutiné nastroje, nedochazi k intenzivni oxidaci povrchu a i oxidy vzniklé na povrchu se
nedostanou do velké hloubky pod povrch tvaifeného polotovaru z divodu nizsi teploty
polotovaru oproti pfedchozi varianté. Pii protlaCovani s pribéznym ochlazovanim povrchu
polotovaru piimo v pratlaéné matrici, je nezbytna jeji vétsi délka, aby doslo k utuhnuti
polotovaru i v jeho podélné ose. V nekterych ptipadech jsou pouzivany chlazené nastroje.

V praxi se obvykle protlacuji nejcastéji materidly z lehkych slitin, kde je dosahovano
vysoké povrchové kvality, mechanickych vlastnosti a to pii dlouhé zivotnosti nastroju.
Ve srovnani s tim je proces tixoprotlacovani u oceli rozsifen podstatné méné a je spis
predmétem vyzkumu. To je dano tim, Ze jsou zapotiebi vysoké teploty, pii kterych dochazi
k rychlému opotfebeni nastrojt.

Thixoextrusion (tixoprotlacovani)

Obr. 18: Schematické zndzornéni tixo-protlacovani [24]

3.2.7 Thixorolling

Tixo-valcovani predstavuje asi nejméné rozsifenou metodou zpracovani v semi-solid
stavu. Je vyuzivana spiSe pro experimenty a laboratorni Gcely, v praxi zatim neni vyuzivana.

3.3 Pozadavky na nastroje

Diilezitym prvkem pro rozvoj semi-solid procest je volba materiald pro nastroje a také
vlastni provedeni nastroji potfebnych pro semi-solid procesy. Zejména nastroje a formy pro
tixoforming a tixocasting oceli musi odolavat vysokym teplotam, zatizenim, teplotnim Sokiim
a navic vykazovat vysokou otéruvzdornost a korozivzdornost. V podstaté se vyvoj nastroji
ubira 2 hlavnimi sméry a to dle pouzitych materialt na:

metalické nastroje, s povlaky i bez nich
keramické néstroje

O dulezitosti tohoto tématu svédc¢i 1 vypsany evropsky projekt “Improvement of steels
and tools for thixoforming of complex structural parts” (Thixocomp), ktery se zabyval tfemi
vybranymi kovovymi materidly a jejich vhodnost pro tixoforming [42]. Jednalo
se o materialy:

e X38CrMoV5-3
e X15CrNiSi25-20
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e NiCr20TiAl

Ocel X38CrMoV5-3 byla vybrana jako material pro nastroje pii tvafeni v semi-solid
stavu diky své vysoké pevnosti, odolnosti proti opotiebeni za tepla a odolnosti proti popusténi.
Tento material vynika také dobrou houzevnatosti a odolnosti proti teplotnim Sokiim [56]

Material X15CrNiSi25-20 je zaruvzdorna ocel s obdobnymi vlastnostmi jako pfedchozi
materidl a jako posledni byla zvolena niklova superslitina NiCr20TiAl zndméa pod nazvem
Nimonic. Tento material je vyrabén pro vysoké teploty a zatizeni.

Na nastrojich z téchto materiali byly testovany dva typy tvrdych povlaka odolnych proti
opotiebeni a to ZrO2+MgO, a CrC+NiCr. U uvedenych materiali byla testovana odolnost
proti oxidaci pifi 1000°C, odolnost proti otéru a to na povlakovaném
1 nepovlakovaném nastroji. U povlakovanych nastroji byla navic sledovana odolnost proti
odlupovani vrstvy. Z experimenti vysla nejlépe slitina NiCr20TiAl s povlakem CrC+NiCr,
kde ani po 100 cyklech teplené¢ho zatizeni nebyly zjiStény zndmky vyraznéjSiho opotiebeni.
Druhé dva materidly s povlakem nevykazovaly tak dobré vysledky a jiz po 50-ti zatézovacich
cyklech byla pozorovana destrukce obou typi vrstev a tim dochéazelo k destrukci nastroje.
Zcela nejhorsi vysledky vykazaly samotné nastroje bez povlakli a bylo zjisténo, ze bez
povlakovani nejsou tyto materialy vhodné pro vyrobu nastrojii vystavenych podminek béhem
tixotropniho tvareni. Napt. ocel X38CrMoV5-3 vykazovala od 700°C znamky plastické
deformace a povrchové trhliny [57].

Dalsi zkoumanou skupinou nastroji predstavuji nastroje keramické. Keramické nastroje
vykazuji vysokou odolnost proti abrazivnimu opotiebeni, ale jejich nejvétsi slabinou je
cyklické teplotni naméahani. U né€kterych keramickych ndstrojii byly jiz po nékolika malo
cyklech objeveny povrchové trhlinky. V této oblasti je nutno pokracovat v intenzivnim vyvoji.

Kromé téchto materialti 1ze pro specialni aplikace pouzit i jiné materialy, jako naptiklad
titanové nebo médéné slitiny a jejich kombinace. Tyto materialy umoziuji napiiklad ovlivnit
odvod tepla a tim vyznamné modifikovat strukturu.

3.4 Vady

Stejné jako u ostatnich tvarecich technologii i béhem tvareni v semi-solid stavu vznikaji
rizné typy vad a defekti.

Vady pii semi-solid procesech lze rozdé¢lit na makroskopické a mikroskopické. Typické
makroskopické vady predstavuje zejména nedostateCné vyplnéni dutiny formy Spatnd
povrchova jakost vyrobku a dutiny a fediny uvniti produktu [58]. Pokud neni brana do uvahy
nevhodna konstrukce formy, jsou nej€astéjsi pri¢iny téchto vad nasledujici:

Separace tekuté a tuhé faze

Separace tekuté a tuhé faze, ktera se objevuje jako tzv. efekt houby v polotekutych
materidlech. Efekt houby je popisovan jako vytlaceni tekuté fdze z pevné matrice. K tomuto
jevu dochazi obvykle béhem tvafeni pii nizkém obsahu tuhé frakce nebo pfi selektivnim
rozpadu tuhé faze, kterd vznika jako dusledek nehomogenniho rozloZeni teplot uvnitf
polotovaru. Dal§imi divodu vzniku tohoto defektu mohou byt teplotni heterogenity,
nepiizplusobeni se materidlu polotekuté struktutre, pfili§ nizka teplota deformace, nebo pfili§
velky rozsah teplot mezi solidem a likvidem apod.
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Netiplné vyplnéni formy

Neuplné vyplnéni formy, zplisobené netiplnym zatecenim kovu je taktéz velmi castym
nedostatkem, zplisobenym piedCasnym tuhnutim, které nastava po kontaktu polotekutého
materidlu se studenou formou. Efekt tuhnouci povrchové vrstvy nastava zejména pfii
indukénim ohfevu a manipulaci s polotekutym materidlem, tento jev je ve vétSiné piipada
doprovazen oduhli¢enim povrchové vrstvy.

Dutiny a diry

Dutiny a diry maji podobny ptvod, jako netplné vyplnéni zapustky, tedy predc¢asné
tuhnuti, diry a dutiny se pak vétSinou objevuji na konci produktu.

Trhliny a praskliny

Rovnéz miize dochazet ke vzniku trhlin a prasklin na povrchu produktu. Tyto vady maji
dvoji pti¢inu a to smrstovani béhem ochlazovani a zména objemu vlivem fazové transformace.

Mikroskopické vady

Z mikroskopickych vad jsou nejéastéjsi pory a diry. Vznikaji kviali predéasnému
zpeviiovani pusobenim klesajici teploty a nelaminarnimu proudéni v pribehu plnéni formy.

Nekovové vméstky

Typickym ptedstavitelem nekovovych vméstkll jsou oxidy na povrchu, které se mohou
objevit v dusledku indukéniho ohfevu. Vméstky mohou vstupovat do kovu z rozpadajicich se
okuji a to zejména, pokud neni povrch chranén ochrannym plynem.

Mikroskopické chemické segregace vznikaji obohacenim tekuté faze rGznymi prvky
a nasledné¢ pomalé difuzi v pevnim stavu. Problém zplsobuje nerovnovazny stav dany
odlisnym sloZzenim pevnych ¢éstic a tuhnouci faze.

Mikroskopicka porezita

Mikroskopicka porozita je nejproblémovéjsi a hojné se vyskytujici mikroskopicky
defekt. Je zpuisobena smr§ténim pii tuhnuti v inter-granularnim prostoru, kde se vytvati lokalni
nedostatek tekuté faze.

Vady povrchu

Vady povrchu materidlu jsou zplsobeny nedostate¢nou kvalitou povrchu néstroje,
nevhodnym podilem solidu a likvidu, pfed€asnym chladnutim, nizkym tlakem b&hem procesu
zpeviovani a nizkou teplotou nastroje, nebo nevhodnou rychlosti plnéni formy.

4 MOTIVACE A CILE PRACE

Tvateni kovl v tixotropnim stavu je jedna z alternativnich metod tvafeni, kterou je
mozn0O vyrabét Clenit¢é a tvarové slozit€ polotovary. Cely proces je realizovan
v jednom tvarecim kroku v uzaviené dutin€ formy, pficemz sily potiebné pro tvareni jsou diky
tixotropnimu stavu materialu minimalni, ve srovnani s konven¢nimi tvafecimi procesy.
Nezanedbatelnou vyhodou je také moZnost zpracovani jinak obtizn€ tvafitelnych
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a obrobitelnych materidli. Zpracovani kovl v tixotropnim stavu je vSak technologicky velmi
narocny proces, ktery dosud neni zvladnut na technologicky uspokojivé urovni, a to zejména
pro kovy s vyssi teplotou taveni. Navic proces minitixoformingu nebyl ve svétové literatuie
dosud nikdy popsan.

Hlavnim cilem této prace bylo vyvinuti technologie mini-tixoformingu
se zaméfenim na oceli. Tento vyvoj zahrnoval nejen vyvoj celého zafizeni pro tvafeni,
ale 1 vybér vhodného materialu a optimalizaci celé fady procesnich parametrt.

Cile prace a postupy pouZité Kk jejich dosaZeni:

1. Volba vhodného experimentalniho material
a. Charakterizace vstupniho stavu (struktura, mechanické vlastnosti)
b. Urceni teplotniho intervalu mezi solidem a liquidem
c. Stanoveni dalSich fyzikalnich vlastnosti potiebnych pro
numerickou simulaci procesu tvaieni
d. Zjisténi chovani materialt pfi ohievu do semi-solid stavu

2. Néavrh technologie minitixoformingu
a. Navrh formy pro vlastni tvafeni
b. Numerickd simulace postupu minitixoformingu s ohledem
na navrzenou formu
C. Vyroba a sestaveni formy
Realizace navrzeného procesu tvareni
e. Optimalizace jednotlivych parametri procesu: rychlost ohfevu,
teplota ohfevu, doba vydrze na teploté, rychlost ochlazovani,
rychlost deformace

Q

3. Analyza produktii ziskanych tixotvarenim
a. Metalograficka analyza struktur vzniklych mini-thixoformingem
b. Analyza toku materialu vstupnim otvorem do formy
C. Analyza toku materidlu pii vypliiovani dutiny formy
d. Analyza mechanickych vlastnosti

4. Hodnoceni ziskanych struktur
a. Mechanické zatizeni ziskanych struktur
b. Metalografické analyzy
c. Mechanické vlastnosti
d. Teplotni a mechanicka stabilita struktur

5 EXPERIMENTALNI CAST

Zpracovani kovi v polotuhém stavu slibuje rozsifeni Skaly vyuziti riznych kovt.
Ve srovnani s odlévanim a béZnym tvafenim miZze byt kvalita kone¢ného vysledku lepsi
a S menSim vyskytem poctu vad. Jelikoz se, a to zejména u zpracovani oceli, jedna
o technologicky naro¢ny proces, je velmi diilezita pfiprava pfed samotnym navrhem procesu
1 zafizeni. Celkovou technologii je také nutno ptizplsobit cilové skupiné tvafenych materiala,
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nebot’ kazdy ma specifické pozadavky. Proto byl experimentalni program rozdélen do nékolika
casti.

Nejprve byl na zakladé literarni reSerSe vybran vhodny material pro tvafeni v semi-solid
stavu. Na ném byla provedena analyza jeho vstupnich vlastnosti, charakterizace mikrostruktury
a byly zjistény vlastnosti a chovani v tixotropnim stavu. JelikoZ jsou potfebné materialové
charakteristiky obtizné¢ méfitelné, byl pouzit pro vypocet software JMatPro. V prvnim kroku
bylo chovéani materialu a jeho vlastnosti ptiblizné spocteny v simula¢nim programu. V dalsim
kroku byl na zakladé¢ ziskanych vysledku a s podporou FEM simulace proveden navrh procesu,
tvafeciho zafizeni a formy. Po jeji realizaci byly provedeny experimenty vlastniho tvareni
a byly optimalizovany rizné parametry procesu tak, aby byl ziskan produkt s odpovidajici
povrchovou kvalitou a tvarem. Dale byly navrzeny rtzné varianty dutiny formy, pro ovéfeni
dalsich parametrti, jako napt. zabihavost. Na ziskanych produktech byla poté provedena
zevrubna materidlova analyza. Jeji vysledky byly poté pouzity k postupné optimalizaci
procesul.

5.1 Pouzity software, pristroje a metody

V pribchu experimentdlniho programu byly pouzity rizné vyhodnocovaci a méfici
techniky.

Vypocet vstupnich hodnot pro FEM simulace a uréeni podilu tekuté faze v zdvislosti na
teploté ohfevu bylo provedeno v programu JMatPro. Tento program je zaméfen na komplexni
stanovovani fyzikélnich a termofyzikélnich vlastnosti za rovnovaznych i nerovnovaznych
podminek, vlastnosti a chovani materidlu béhem tuhnuti, faizové transformace a mechanické
a chemické vlastnosti [61].

Pro sestaveni fazového diagramu byl pouzit software ThermoCalc s databazi TCFEG6 -
TCS Steels/Fe-Alloys Database, Version 6.2 [62].

Pro numerickou simulaci ohfevu zépustky byl pouzit software ANSY'S 10.0. Pro vypocet
proudéni byl pouzit ANSYS/ FLOTRAN [63].

Experimentalni program byl zrealizovan s pomoci termomechanického simulatoru TMS,
doplnéného o formu pro mini-thixoforming. Jednd se o zafizeni specialné vyvinuté pro
modelovani sloZitych, praxi odpovidajicich termomechanickych procesi. S jeho pomoci lze
fizenym zplisobem realizovat jak deformacni, tak teplotni pribéh zpracovani.

Analyza teplotnich poli byla provedena pomoci termokamery IMPAC Infrared GmbH
INV 3200/39-HS/HT s kalibrovanym teplotnim rozsahem 400 — 1600°C

Metalografické hodnoceni probihalo na svételném mikroskopu Olympus GX 51
s digitalni kamerou ProgRes C10 plus se softwarem A4i Analysis a A4i Docu a na konfokalnim
mikroskop Olympus Lext OLS3000XL, ktery umoziiuje provadét analyzy az do zvétSeni 14tis.
bez nutnosti vakua. Pro detailnéj$i analyzy byl pouZit i fadkovaci elektronovy mikroskop
TESCAN Vega3 s piimo zhavenou katodou, detektorem sekudnarnich a zpétn€ odrazenych
elektronti a EDX detektorem, pro stanoveni lokalniho chemického sloZeni.

Pro AFM mikroskopii byl pouzit pfistroj N9417S/N9462B 7500 ILM Atomic Force
Microscope [64].
Podil jednotlivych fazi byl stanoven RTG difrakéni analyzou, ktera byla provedena na

pfistroji AXS Bruker D8 se zafenim CuK,. Méfeni bylo vyhodnoceno softwarem TOPAS.
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Mg¢feni tvrdosti a mikrotvrdosti bylo provedeno podle metody Vickers. HV10 a HV30
bylo méteno na tvrdoméru Wolpert Wilson 432SVD, pro méteni tvrdosti jednotlivych fazi byl
pouzit mikrotvrdomér Walter UHL WMHT-002V.

Analyza transparentnich fo6lii byla provedena transmisnim elektronovym mikroskopem
JEOL JEM-2010 s katodou LaBs s urychlovacim napétim 200kV a rozliSenim cca 1,5 nm.
Pofizené¢ snimky ve svétlém i1 tmavém poli s vyuzitim aperturni clony byly zpracovany
Vv analytickém softwaru Image analySIS ITEM.

5.2 Volba materialu

Protoze tixotvaieni ocelovych polotovart zatim neni ve svétové literatute ptili§ popsano
a Vvétsina védeckych tym zabyvajici se touto problematikou experimentuje
ze slitinami Mg a Al, byla pozornost soustiedéna pravé na oceli. V malych rozmérech
polotovara z oceli doposud nedokézala vétsina pracovist’ dosahnout pozadované presnosti v
fizeni zpracovani ani rovnomérnosti teplotnich poli.

Na zakladé¢ pozadavku kladenych na material pro zpracovani v semi-solid stavu (kapitola
2.2.3), byla pro experiment zvolena néstrojova ocel X210Cr12 (CSN 19436), ktera diky
chemickému slozeni disponuje vhodnym intervalem mezi solidem a liquidem. Tento material
se Vyznacuje obtiznou tvafitelnosti a obrobitelnosti konven¢nimi zpisoby (tfida obrobitelnosti
9b [59]). Disponuje vsak Sirokym spektrem pouziti a to zejména na nastroje pro praci za
studena s vysokou vykonnosti a dlouhou zivotnosti, ndstroje pro drceni a mleti odolné proti
opotiebeni, dily forem pro tvafeni plastl, lisovani kovovych i nekovovych praskii, néstroje pro
obrabéni mekéich kovovych material a nastroje pro obrabéni nekovovych silné abrazivnich
materiala [60].

Chemické slozeni materialu zpracovaného v semi-solid stavu hraje dilezitou roli
Vv chovani materialu v oblasti mezi solidem a liqudem (kapitola 2.4.1), proto je nutné znat jeho
presnou hodnotu a ne pouze rozmezi udavané vyrobcem. Proto byl obsah jednotlivych
chemickyh prvkt zméfen pomoci spektralni analyzy (Tab. 4) (Pfiloha P1).

Prvek C Cr Mn Si Ni P S
Chemické
hem , 18- 0,2 - max. max. max.
slozeni dané | oo | 11-125 |0 1022045 T | g0s | 0038
mat. listem
Skuteené |, ) 113 0,27 023 | 008 | 0014 | <0,001
chem. slozeni

Tab. 4: Chemické slozeni oceli X210Cr12 dle materidlového listu a skutecné chemické

slozeni zmérené spektralni analyzou (hm. %)

Ocel ve vychozim stavu byla dodana ve stavu Zihaném na mékko ve formé tyce
o pruméru 16 mm. Vychozi struktura materialu byla tvofena primarnimi karbidy chromu M7C3
a globularnim cementitem ulozenym ve feritické matrici (Obr. 19). M¢teni chemického
rozlozeni jednotlivych prvkl pak potvrdilo, Ze chrom se nachéazi pouze v karbidech a neni
volné rozpustén ve feritické matrici (Obr. 20). Z distribuce chromu je také patrné, ze primarni
karbidy maji znacny velikostni rozptyl, fadové od jednotek po desitky mikrometrli, coz
potvrdilo méteni EBSD. Pfedpokladanou vysokou kiehkost materidlu potvrdila i zkouska
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tahem, u které doslo v né€kolika pifipadech prasknuti zkuSebni tyce v zavitu. Mez kluzu Rpo2
byla stanovena na 320 MPa, mez pevnosti Rm pak na 695 MPa. S tim koresponduje i zméfena
tvrdost 211 HV30.

Rm [MPa] 695+8
Rpo,2 [MPa] 320+3
Tvrdost [HV30] 21147

Tab. 5 Mechanické viastnosti zvoleného materidlu

iX210Gr12"

Yy
Va2 v,

Obr. 19: Vychozi struktura experimentalniho materidalu
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Obr. 20: Chemické rozlozeni jednotlivych prvkii zmérené metodou EDS

5.2.1 Stanoveni fyzikalnich vlastnosti oceli X210Cr12

Pro zpracovani materialu v semi-solid stavu je dulezité znat fyzikalni vlastnosti
a chovani materialu nejen v intervalu mezi solidem a liquidem, ale i v prib&hu celého ohfevu.
Stanovit vSechna potiebna data experimentalnimi metodami je vSak velice obtizné a ¢asové
naro¢né, proto byly pro urceni fyzikdlnich parametri pouZity simula¢ni programy JMatPro
a ThermoCalc. Pomoci ThermoCalcu byl sestaven fez ternarnim diagramem Fe-C-Cr pro
koncentraci chromu 12% (Obr. 21). Z n&j je mozné poznat jednotlivé faze béhem procesu
taveni a identifikovat vzniklé karbidy.

Pomoci JMatPro pak byly spocteny podily jednotlivych fazi v zavislosti na teploté
ohfevu a to od pokojové teploty aZ po Uplné roztaveni materialu. Dale pak také dalsi fyzikalni
parametry, jako roztaznost, elektricka a tepelna vodivost, hustota, mérné teplo a dalsi. VSechny
tyto parametry je nutné uvazovat pii navrhu vlastni technologie.

- 40 -




Zapadoceska univerzita v Plzni, Fakulta strojni Disertacni prace
Katedra materialt a strojirenské metalurgie Ing. David AiSman

1550 L !
1500 j
1450 -

liquid
1400 4N

1+C

S, 1350 i
L L |
5 1300 1 jy ——
T 7 ‘. -
@ 1250 - \/ | 1+C+MrCs|
£ T 1My |
8 1200 M&ﬁ/mﬁ;— =N L
1150/ | / & 1w |
i vl M;Cy / ]
1100 | ‘. -
|/ ,";’ v+ M;Cs + M3C |
1050 1 /1\ ‘ (i
1000 e[ e

0 1 2 3 4 5 6 7 8

Obr. 21: Rez terndrnim diagramem Fe-C-Cr pro koncentraci 12% chrému, spocteny

v programu ThermoCalc

5.2.1.1 Fazové premény pii ohifevu

Z priabehu kiivek fazovych transformaci (Obr. 22) je patrné, Zze az do teploty 758°C
zustava v materialu stabilni feriticko-cementiticka struktura. Pti vyssich teplotach se zacinaji
tvofit prvni austenitickd zrna. K ukonceni transformace ferit — austenit pak dojde pfi teploté
770°C, kdy je podil feritu roven nule. Hmotnostni podil austenitu pak mirn¢ nartstd az do
pocatku vzniku tekuté faze. Tento narist se déje na tkor karbidi C7Mzs. Podle vypoctu vznika
prvni kapalna faze pfi teploté 1225°C a k uplnému roztaveni dojde pii 1373°C. Pti teploté
1257°C je na kiivce liquidu vidét vyrazné zakiiveni (Obr. 23). V tomto bodé dochazi
K plnému rozpusténi primarnich karbiddi chromu. V dals$im priubéhu ohfevu se podil tekuté
faze zvySuje pouze tavenim austenitu.

Spocteny teoreticky interval mezi solidem a liquidem je 148°C. Pro vlastni proces tvareni
je pak mozné uvazovat rozmezi 10 — 60 % liquidu, coz znamena vhodny teplotni interval pro
tvareni zhruba 80°C. To je dostate¢na hodnota pro fizeni teplotniho pole pfi vlastnim procesu
tvareni.

Tyto hodnoty byly, vzhledem k daleko vyssi dynamice skutecného procesu, brany jako
vychozi orientacni vstup. Vypocet za extrémnich podminek mini-thixoformingu nelze
prozatim provadét s dostatecnou piesnosti, nebot’ doposud nejsou zndma potiebna data
a parametry. Soucasné materialové databaze nezahrnuji kinetiku semi-solid procestu. Pro
stanoveni pocateCnich parametr a jejich nasledné zptesnéni experimenty na realném materialu
jsou vysledky dostatec¢né.
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Obr. 22: Prubeh fazovych transformaci v zavislosti na teploté spoctenych v programu
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Obr. 23: Podil liquidu v zavislosti na teploté

5.2.2 Odzkouseni okrajovych podminek tixoformingu

5.2.2.1 Ohfev materialu do semi-solid stavu bez deformace

V prvni fazi byl odzkousen ohfev materidlu do semi — solid stavu bez deformace. Cilem
bylo zjistit, zda je dostupny numericky model mezi solidem a liquidem v souladu s vysledky
dosaZenymi pii realném ohfevu. Experiment byl proveden na valeccich o rozmérech ¢16 x 20
mm, které byly ohfivany v peci. Zkouska prob¢€hla na osmi vzorcich s teplotnim krokem po
10°C. Celkové rozpéti teplot bylo 1220 — 1290°C. Spodni teplota byla stanovena pro ovéteni
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pocatku teploty taveni, na horni by mélo byt v taveniné pfitomno 40 % liquidu. Tento interval
byl zvolen tak, aby pokryl doporuceny podil liquidu, ktery udava literatura, v rozmezi 10 — 30
%.

Teplota béhem zkousky byla kontinualné monitorovdna termoclankem, ktery byl
umistén 6 mm pod povrchem. Vzorek byl vloZzen do pece, ktera méla pozadovanou teplotu.
Celkova doba ohievu a vydrze na teploté¢ byla 15 min, coz je dostate¢na doba pro dosazeni
pozadované teploty a homogenizaci teplotniho pole. Pro zdokumentovani strukturnich zmén
byly vzorky okamzité po vyjmuti z pece kaleny do vodni lazn€. Po zakaleni byly z materidlu
piipraveny metalografické vybrusy, které byly analyzovany svételnou mikroskopii.

U prvni teploty ohfevu na 1220°C se potvrdil pfedpoklad, ze material nebyl ohtat do
semi-solid stavu. Mikrostruktura byla tvofena austenitem s primarnimi karbidy chromu,
u kterych doslo k ¢astecnému nataveni. Ze struktury byly ptevazné odstranény jemné karbidy,
které byly pfitomny ve vychozim stavu. Velikost primarnich karbidi chromu se zmensSila kvili
¢asteCnému nataveni a byly alokovany nejvice po hranicich austenitickych zrn. Karbidické
sitovi, charakteristické pro pfechod ptes kiivku solidu, v§ak nevzniklo (Obr. 24).

Odlisnou strukturu bylo jiz mozno pozorovat pii teploté ohievu na 1230°C. V tomto
ptipadé jiz doslo k ptekroceni teploty solidu, nebot’ vzniklo charakteristické karbidické sitovi
typické pro tento typ zpracovani, po hranicich austenitickych zrn. Objemovy podil sitovi vSak
dosahoval velmi nizké hodnoty. Velmi tésné piekroCeni teploty solidu potvrzuji i hrubé
nerozpusténé primarni karbidy chromu, zachované ve struktute (Obr. 25).
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Obr. 24: Austenitickad struktura se zachovanymi primdrnimi karbidy chromu vznikla pri

teploté ohrevu 1220°C
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Obr. 25: Struktura po castecném nataveni pri ohevu na 1230°C slozena z austenitu,

primarnich karbidii chromu a sekundarniho karbidického sitovi

Pti zpracovani pii teploté 1240°C byl zjistén vyrazny narast podilu karbidického sit'ovi
a zaobleni austenitickych zrn do charakteristickych polygonalnich utvara (Obr. 26).
Pii detailnim zkoumdni je pak patrné, ze se v karbidickém sitovi nachazi zbytky
nerozpusténych karbidi chromu.

Pii teplotach 1250°C a vysSich byla struktura tvofena polygondlnim austenitem
obklopenym jemnym chromovym eutektikem. Mezi jednotlivymi teplotami nebyl pozorovan
rozdil podilu austenitické faze a sitovi. Tvrdost téchto struktur se pohybovala v Gzkém
intervalu 374 — 388 HV10.

Z uvedeného experimentu vyplyva, Ze vhodna teplota tvafeni lezi nad 1250°C, nebot’ do
této teploty zUstavaji ve struktufe nerozpusténé karbidy chréomu, které mohou branit
tixotropnimu chovani a tim procesu plnéni dutiny formy. Pfedpokladany vhodny teplotni
interval tedy lezi mezi teplotami 1250 — 1290°C. Tento teplotni interval mé dostatecny rozsah
pro ufizeni teplotniho pole v procesu tixoformingu.
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Obr. 26: Detail karbidického sitovi tvoreného ze zbytkii nerozpusténych primdarnich karbidii
a sekunddrniho karbidického sitovi. Teplota ohrevu 1240°C

Obr. 27 Austeniticka polygondlni zrna obklopend karbidickym sitovi vznikla pri teploté
ohrevu 1250°C.

5.2.2.2 Zjisténi deformacniho chovani materialu v semi-solid stavu

Pro zjisténi vysokoteplotniho chovani vybraného materidlu byla provedena nejprve série
experimentll bez tvafeci formy. Za timto ucelem byly vyrobeny vzorky opatfené zavitovymi
konci s aktivni délkou vzorku 16 mm a praméru 8 mm (Obr. 28). Vzorky byly umistény ptimo
do celisti termomechanického simulatoru a byly podrobeny tlakové deformaci za rozdilnych
teplot. Teploty deformace byly navrzeny v rozmezi 1200 — 1320°C. Zvoleny teplotni interval
pokryval oblast od poc¢atku tvorby tekuté faze az do 60 % tekuté faze, coz je maximalni podil
nataveného kovu vhodny pro semi-solid procesy v oblasti tvafeni. Po dosazeni teploty
deformace byla provedena tlakova deformace se stlaenim o 7,8 mm. Béhem deformace byla
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zaznamenana deformacni sila a to pfi riiznych teplotach. Poté byl vyhodnocen tvar a velikost
volné vzniklého vyronku, ktery se vytvofil ve sttedové ¢asti polotovaru.
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Obr. 28: Rozmeéry zavitového vzorku

Pii teploté 1200°C, tedy jeste¢ v oblasti plné solidifikovaného materialu, bylo nutno
prekonat tlakové deformacni napéti 14 MPa. Se zvySujici se teplotou ohfevu tlakové napéti
klesalo a pii teploté 1320°C dosahovalo pouze hodnoty 5,9 MPa (Obr. 29).

Az od teploty 1250°C bylo na experimentalnich vzorcich pozorovano vytlaceni
nataveného kovu ve stiedové ¢asti vzorku a doslo ke vzniku typické struktury po tixotropnim
tvafeni, kterd je tvofena polyedrickymi zrny austenitu a karbidickym sitovim. Po naleptani
metalografickych vybrusii bylo moZno vyhodnotit zony teplotniho ovlivnéni pfi jednotlivych
teplotach zpracovani (Obr. 30).
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Obr. 29: Deformacni chovani v zavislosti na teploté tvareni

a) Teplota b) Teplota deformace c) Teplota d) Teplota deformace
deformace 1200°C  1250°C deformace 1290°C  1320°C

Obr. 30: Vysledné tvary vzorku po tlakové deformaci pri deformacnim kroku 7,8 mm,

provedené pri riiznych teplotach, pricny rez, leptano

5.2.2.3 Metalografické hodnoceni

Vzorky podrobeny tlakové deformaci pti riznych teplotich byly metalograficky
dokumentovany na podélnych vybrusech. Zejména byla sledovana stfedova oblast vzorku
a zkouman stupeni nataveni, ptipadné podil tekuté faze.

Pti nejnizsi teploté ohfevu 1200°C bylo zjisténo, ze doslo k ovlivnéni pouze velmi uzké
oblasti materialu. Ve struktufe nebyly pozorovany vyrazné znamky nataveni (Obr. 31). U této
teploty nebylo pozorovano vytlaceni tekutého materidlu do tzv. vyronkti a doslo pouze
k vybouleni vzorku, které je typické pro tlakovou deformaci.
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Obr. 31: Mikrostruktura stiedové oblasti vzorku s teplotou ohievu 1200°C, tlakova
deformace o 7,8 mm, leptano Villelou- Bain

JiZ od teploty ohfevu 1250°C byla zjiSténa tvorba vyronkd, které byly zplisobeny tokem
tixotropniho materidlu. Vyskyt tixotropniho materialu byl detekovéan i na metalografickych
vybrusech (Obr. 32).

Na vzorcich s vys$§im podilem tekuté faze byla pozorovana odlisna struktura vyronku
a téla vzorku. Z tvaru a rozmisténi ¢astic lze usuzovat, Ze doslo k vysttiknuti nataveného kovu
pii deformaci a ve stfedové oblasti vzorku zbyly jen pevné Castice, které byly vlivem tlakové
deformace protazeny (Obr. 32).

Struktura vyronku byla tvofena charakteristickymi globularnimi casticemi, které byly
ohraniceny lamelarnim karbidickym sitovim.

Na zakladé vysledkt experimentu s tlakovou deformaci a riznou teplotou ohtevu lze
konstatovat, ze pro dosazeni tixotropniho chovani materidlu je nutno pouzit teplotu ohievu
1250°C a vyssi.
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Obr. 32: Mikrostruktura stredové oblasti vzorku s teplotou ohievu 1250°C, leptdno

5.3 Numericka simulace tixoformingu

Na zaklad¢ prvnich experimentt a literarni reSerSe bylo navrzeno zatizeni pro tixotvareni
S principem pii¢ného vytlatovani do dutiny. Pfed zapocetim vlastni vyroby a konstrukce byla
provedena numericka simulace celého procesu. Pro simulaci byl pouzit software ANSYS 10.0/
FLOTRAN. Z hlediska vysoké vypoctové narocnosti byla pocatecni tloha zjednodusena na
2D model, na kterém byly zkoumany zakladni vlastnosti schopnosti materialu vyplnit dutinu
formy v zavislosti na tvaru dutiny, tvaru vstupniho otvoru a rychlosti plnéni formy.

Celkem bylo navrzeno pét variant dutin se stejnou délkou, ale jinym tvarem vstupniho
otvoru a geometrii drazky (Obr. 33). Zakladni geometrii byla pfima drazka bez vstupniho
ukosu o délce 20 mm a vySce 3mm (varianta A). U dalsich variant byl zkouméan vliv vstupniho
prafezi na vyplnéni dutiny a schopnost vyplnit rozsifujici se dutinu. Jednalo se
o zuzujici se drazku z poc¢ate¢nich rozméri 5 mm na 3 mm (varianta B), rozsifujici se drazku,
ktera se naopak rozsifovala z 3 mm na 5 mm (varianta C). Déle byl testovan konicky vstupni
otvor (varianta D) a vstupni otvor s radiusy (varianta E). Jako vstupni data materidlovych
vlastnosti pouzité oceli byly pouzity teplotni zavislosti materialovych vlastnosti. Tyto hodnoty
byly spoéteny v programu JMatPro pro teplotni rozsah 0 — 1500 °C.
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Obr. 33: Navrzené tvary dutiny formy

Pomoci simulace byla zkouméana rychlost plnéni dutiny v zavislosti na geometrii drazky
a s tim souvisejici rychlost tuhnuti materialu a schopnost materialu vyplnit dutinu.
Na zéaklad¢ vysledkd numerickych simulaci se ukazalo, ze z hlediska plynulosti a rychlosti
plnéni je nejvhodné&jsi tvar dutiny ve varianté E. Vypliiovani dutiny je v tomto piipad¢ zcela
rovnomerné.

Dale byla provedena i analyza teplotniho pole, ktera potvrdila, ze Ize pti dostatecné
rychlosti tvafeni komplexné vyplnit dutinu formy vsech navrhovanych tvart, podminkou je
vsak nutna vysoka dynamika celého procesu (Obr. 34). Jiz 0,3s od zapodeti tvareciho procesu
dochazi k poklesu teploty na hranici solidu. Nejméné vhodna se ukazala dutina ve varianté A,
kde je Sitka vstupniho otvoru a celého kandlu 3mm a s tim souvisejici rychly odvod tepla
a varianta C, u které muze pii malé rychlosti plnéni dojit k zatuhnuti kovu jiz
ve vstupnim prifezu.
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Obr. 34: Rozlozeni teplotnich poli behem plnéni dutiny v casovém intervalu 0,1s a 0,3s od
pocatku deformace, teplota 1240°C predstavuje hranici tuhnuti, Sedé oblasti zndzornuji

ztuhly kov.

5.4 Konstrukce experimentalniho zarizeni

Pro vyrobu malych soucasti mini-thixoformingem bylo nejprve nutno navrhnout vhodné
zafizeni. Vlastni navrh a konstrukce probihal tak, aby bylo mozno tvafeni realizovat na
termomechanickém simulatoru, ktery je k dispozici na pracovisti FORTECHu (Obr. 35).
Pfesto e se jedna o hydraulicky stroj, je mozné dosahovat pracovni rychlosti az 3 m-s™
s gradientem zrychleni a zpomaleni az 32 m-s2. Maximalni pracovni sila je 50 kN. Po stanoveni
zékladnich parametrii zpracovani, bylo navrzeno zatizeni pro technologii na principu pti¢ného
stranového vytla¢ovani (Obr. 36).
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Obr. 35: Termomechanicky simulator

Jeden z kli¢ovych faktort hrajici roli pfi navrhu zatizeni je zptisob ohievu, podle kterého
musi byt konstrukce zafizeni uzptisobena. Pro nataveni materidlu do oblasti mezi solidem
a liquidem byl zvolen vysokofrekven¢ni odporovy ohtev, ktery byl na pracovisti Zapadoceské
univerzity-FORTECHuU navrzen a nasledné i sestaven [66]. Tento zptusob ohfevu umoziiuje
provadét ohfev pfimo v duting tvéafeci formy, takZze odpadd manipulace s natavenym
materialem a soucasné lze presnéji dodrzet a kontrolovat teploty ohfevu a tvafeni. Proud je do
vzorku pfivadén médénymi elektrodami, které jsou chlazeny vodou, aby nedoslo k jejich
teplotni deformaci.

Vlastni forma je vyrobena ze slitiny titanu. Tento material nabizi dobrou kombinaci mezi
pevnosti, taznosti a ma viici oceli také ptiznivejsi hmotnost. Ma vysokou odolnost vici korozi
v silné¢ oxidickych a stfedné redukénich prostiedich. Velmi dalezitym poZadavkem je
nemagneti¢nost celé formy, aby nedochazelo k jejimu ohfevu v elektromagnetickém poli.

Pro snadnou manipulaci s nastrojem a jednoduchou manipulaci se zkuSebnimi
polotovary byla forma rozdélena na spodni a horni ¢ast. Rozméry formy jsou: primér 80 mm
a vyska formy 40 mm. Forma se spojuje sedmi spojovacimi Srouby M8. Ve spodni ¢asti formy
jsou vybrani, do kterych jsou vlozeny dva plechy tvofici tvarovou dutinu. Vymeénou plechi jde
jednoduse testovat riizné tvary produktl dosazitelné touto technologii. V piipadé vyjmuti
jednoho plechu je mozno tuto ¢ast dutiny zaslepit, a tim ziskat rozdilnou tloustku dutiny
Vv rozmezi 1,5 az 3 mm, do kter¢ je nasledné deformaci vtlacen material v tixotropnim stavu.

Maximalni délka dutiny formy mtize byt 20 mm.

Teplota polotovaru je kontinuélné snimana a pfesné fizena pomoci termoclanku, ktery
je ke vzorku pfiveden korundovou trubickou [67]. Tim je zabranéno piistupu vzduchu
do dutiny formy a zaroven vytoku kovu béhem tvareni.
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Obr. 36: Schematické zndzornéni konstrukce a principu formy

Ve formé se také nachazi otvor pro vhanéni inertniho, poptipad¢ aktivniho plynu,
aby se zabranilo oxidaci materidlu. Pokud neni vyuzito ochranné atmosféry, je vstupni otvor
zaslepen.

Vlastni forma pro tvafeni je namontovana do pracovniho prostoru
termomechanického simuldtoru. Diky tomu Ize piesné fidit pozadovany deformacni prubéh pii
zpracovani (Obr. 37).

Obr. 37: Forma pro tvdreni v semi solid stavu a) rozloZend forma s prislusenstvim,

b) forma po instalaci do simuldtoru
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5.4.1 FEM simulace ohrevu zapustky

Pro cely proces tvafeni je dulezité i teplotni ovlivnéni vlastni formy. Proto byla
provedena FEM analyza teplotniho ovlivnéni formy béhem ohifevu vzorku, ktery bude ulozen
V ni, na teplotu mezi solidem a liquidem (Obr. 38 — Obr. 40). Byl uvazovan vypocet bez odvodu
tepla. Simulace byla feSena jako bezkontaktni uloha mezi formou a vzorkem. Pro pfenos tepla
byl uvazovan mechanizmus pfirozené konvekce a radiace. Aby bylo mozno0 zjistit maximalni
teplotu povrchu dutiny formy, pro vypocet pouzita teplota vzorku 1350°C. To zajist'uje
dostatecnou rezervu, nebot’ maximalni pfedpokladana teplota tvateni je 1310°C. Pro vypocet
byla pouzita emisivita £=0,9a0,6 [68]. Tyto koeficienty byly stanoveny s ohledem na oxidaci
pii vysoké teploté. Pro silné zoxidovanou ocel by emisivita neméla piekro¢it hodnotu 0,9 [69].
Dale byl variovan pramér polotovaru od 3 do 8 mm a mezera mezi nim a povrchem formy od
0,1 do 0,8 mm.

Pomoci simulace bylo zjiSténo, ze i pfi nepfiznivych podminkach tj. teplota vzorku
1350°C a mezerou mezi vzorkem a sténou formy 0,1 mm nedojte po 300 s k ohrati formy nad
400°C, coz je uspokojiva hodnota. Pro realny experiment byl uvazovany ¢as ohfevu 60 — 100s
S mezerou mezi vzorkem a sténou 0,2 — 0,3 mm. V tomto ptipad€ by neméla maximalni lokalni
teplota formy piesahnout 75°C (Obr. 41).
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Obr. 38: Viiv mezery mezi vzorkem a formou na ohrev formy pri priméru vzorku 5 mm (& =

0,9), FEM
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Obr. 39: Zavislost maximalni teploty zapustky na priiméru polotovaru a Sirky mezery pri

emisivité zapustky 0,6 (Sirka mezery byla variovdana od 0,1 do 0,8 mm), FEM
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Obr. 40: Zavislost maximalni teploty zapustky na priiméru polotovaru a Sirky mezery pri

emisivite zapustky 0,9(sirka mezery byla variovana od 0,1 do 0,8 mm), FEM
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Obr. 41: Spoctené teplotni pole formy a tvareciho nastroje béhem ohievu polotovaru na

teplotu tvareni

5.5 Tvareni ve formé

5.5.1 ZkuSebni téleso pro tixoforming

Pro tvafeni ve formé byl navrzen polotovar valcovitého tvaru s kuzelovymi konci (Obr.
42). Byly odzkousSeny rtizné délky téles od 38 mm do 50 mm o priméru 6 mm. Vrcholovy
kuzel byl sraZzen pod thlem 11°. Stejny kuZel byl vytvofen na dosedacich plochach elektrod.
Tim byl zajistén dokonaly pienos proudu béhem ohievu zkusebniho télesa.

34
48

Obr. 42: Zkusebni polotovar pro mini-tixoforming

5.5.2 Ohfev zkuSebniho polotovaru bez formy

Na zdklad¢ zjisténych teplot ohfevu byly provedeny prvni zkouSky tixotvafeni.
Pro ovéfeni homogenity teplotniho pole v zévislosti na délce polotovaru byly poc¢ate¢ni pokusy
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provedeny bez formy. Polotovar byl upnut pies médéné elektrody do termomechanického
simulatoru. Teplota a homogenita pole byla v redlném cCase snimdna a zaznamendvana
termokamerou a nasledné analyzovana (Obr. 43). Teplota ohfevu byla stanovena na 1290°C za
60s. Ze zaznamu bylo patrné, ze potfebné homogenni pole je dosazeno u vzorkl delSich nez
46 mm, pficemz jako optimalni se ukazalo rozmezi 46 — 48 mm. Pfi této délce bylo nejlepsi
rozlozeni teplot i dostatecny podil nataveného materidlu pro nasledné vyplnéni dutiny formy.
Proto byly pro nasledujici experimenty pouzity polotovary délky 48 mm.

Dale byly odzkouseny rizné rychlosti ohfevu do semi-solid stavu a to od 6 do 300s.
Minimalni doba pro dosazeni pozadované teploty ohievu byla 12 sekund. Pomoci
termokamery bylo zjiSténo, ze i pii takto dynamickych ohfevech si semi-solid oblast zachovava
stejnou délku a homogenitu jako pii pomalejSich rychlostech ohfevu. Stejné tak vydrz na
teploté ohfevu neméla zésadni vliv na velikost oblasti s homogennim rozlozenim teplotniho
pole. Ze zaznamu bylo patrné, ze aktivni stfedova oblast ma uspokojivou homogenitu
teplotniho pole. Dalsi zajimavy poznatek byl ten, ze se zvySujici rychlosti ohfevu rostla délka
semi- solid oblasti. Oproti tomu se s dobou vydrze na finalni teploté prakticky tato semi- solid
oblast neménila.

11438 °C
10838 'C

= 6398°C -
- B498°C -
53598 °C -

C

Obr. 43: Priklad rozlozeni teplotniho pole pri ohievu polotovaru

5.5.3 Tixotvareni ve formé s dutinou ve tvaru primé drazky

Pro Uvodni experimenty byla navrzena jednoducha dutina ve tvaru pfimé drazky.
Na tomto jednoduchém tvaru byla provedena optimalizace dulezitych parametrii procesu.
Hlavni parametry hrajici roli ve vysledném vyplnéni dutiny formy a kvalit¢ produktu
predstavuji vedle rychlosti ohfevu a teploty ohfevu i tvafeci sila a rychlost plnéni dutiny.
Tvateci silu Ize plynule ménit od 0 do 50 kN. Rychlost plnéni je pak zavislad od rychlosti
pohybu aktudtoru stroje. Béhem procesu ohfevu a tvafeni je kontinualn€ sniména teplota,
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pohyb pistu, sila a vykon ohfevu s maximalni frekvenci snimani 5000 Hz. Zaznam hodnot pak
muze byt analyzovan a pouzit k optimalizaci procesu tvafeni.

Pocatecni pokusy tvareni byly provedeny s dutinou ve tvaru drazky o délce 20 mm, Sifce
5 mm a tloustce 1,5 mm. Jako vychozi tvareci parametry byly zvoleny teplota 1290°C
a lisovaci sila 5 kN. Po odzkouseni téchto parametrii nedoSlo k vyplnéni dutiny formy
a ziskani pozadovanych tvart (Obr. 44). Analyza zaznamu jednotlivych parametrii ukazala, ze
pravdépodobné doslo k ,,zamrznuti“ materialu pied tim, nez stihl vyplnit celou dutinu formy.

I
gy

Obr. 44: Priklad nevuplného vyplnéni dutiny formy, teplota ohievu 1290°C, tvaireci sila 5kKN
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Obr. 45: Ukazka zaznamu zpracovani v semi-solid stavu

Proto bylo odzkouSeno zvySeni teploty na 1320°C. Po zvySeni teploty bylo dosazeno
zlepSeni oproti predchozim pokustim, ale tento stav nebyl rovnéZz dostate¢ny. Koncova cast
dutiny stale nebyla vyplnéna a povrchova kvalita koncové ¢asti produktu byla velmi nizka
(Obr. 46). Dalsi zvySovani teploty se jiz ukazalo jako nemozné. Dochazelo pii ném
k ptilisnému roztékani materialu polotovaru a vlivem segregace k vytékani nataveného kovu
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Vv 0se télesa. Pro zlepSeni procesu plnéni bylo piistoupeno k zvyseni rychlosti aktuatoru a tim
I k zvySeni rychlosti plnéni dutiny. Vzhledem k povaze fizeni termomechanického simulatoru,
je tento krok mozny pouze zménou tvareci sily. Ta byla v nasledujicich experimentech zvysSena
na hodnotu 7 kN. To vedlo ke zdvojnasobeni rychlosti pohybu pistu béhem procesu tvareni.
U predchozi pouzité sily 5 kN byla dosazena maximalni rychlost pistu 17 mm/s v Case
0,1s oproti 32 mm/s v case 0,2s dosazené pii nastaveni tvareci sily 7 kN (Obr. 47). To se
ukazalo jako kli¢ové, nebot’ dochazi k solidifikaci po 0,25s od pocatku plnéni. V Case 0,4s je
jiz pohyb tvafeného materidlu zastaven a dalsi pohyb pistu byl dén elastickymi deformacemi
celé soustavy. NavySeni tvareci sily mélo ptiznivy vliv na vyplnéni dutiny formy, pouze
Vv koncové ¢asti dutiny byla zhorSena povrchova kvalita produktu (Obr. 48). Dalsi zvySovani
rychlosti se ukdzalo jako neucelné, nebot’” misto vzniku tixotropniho chovani dochézelo
k rozstiiku nataveného kovu v ose zkusebniho vzorku. Pfi nasledujicich experimentech se
dokonce ukazalo jako vyhodné pon¢kud snizit tvareci teploty. To bylo mozné provést az na
uroven 1265°C bez zhorSeni zabihavosti. Naopak za téchto podminek nedochézelo k vytékani
roztaveného kovu v ose vzorku a doslo ke zlepSeni povrchové kvality produktu.

Obr. 46: Detail produktu pri zvyseni teploty ohrevu na 1320 °C

35 10 = = rychlost
30 N + 9 piSﬂl pfl
/ >(_.__ 1 g sile SkN
25 T+ 7 _
= I / Ls £ rychlost
520 £ pistu pfi
515 ,~/\ I D D O - sile 7kN
% N T -~ T + 4 ~a
= /." N | 3 8| == zdvih
5 10 111 . ~ S Z pistu pi
> / | \ I
= [ ~ol | T 2N sile kN
- S — :_ 1
0 0 zdvih
0 02 04 06 08 1 12 14 16 18 2 pistu pti
. sile 7kN
Cas [s]

Obr. 47: Rychlost pohybu aktudtoru a velikost zdvihu v zavislosti na pouZzité sile tvareni
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Dale bylo odzkouSeno zvétSeni pfi¢ného rozmeéru drazky z ptvodnich 1,5 mm na 3 mm
a do dutiny byla umisténa zarazka, ¢imz bylo provedeno zkraceni dutiny z 20 mm na 14 mm.
Pfi téchto parametrech bylo dosazeno bezvadné vyplnéni dutiny formy a kov kompletné
kopiroval kontury formy.

Obr. 48: Detail produktu pri zvyseni tvareci sily na 7,5 kN

5.5.4 Inovace tvareci formy

Pii neuspésnych experimentech tvareni se projevily nedostatky formy. V piipadé,
ze doslo vyteCeni tvafeného materialu v ose vzorku, byla velmi obtizna jeji rozebiratelnost.
Proto bylo pfistoupeno k optimalizaci formy. Princip pti¢ného vytlatovani zustal zachovan
stejné jako titanova slitina pouZzitd na vyrobu. Nové vSak byl vnitfek vyroben ze Ctyf
samostatnych dilt, coz zajistilo bezproblémové rozebrani formy. Diky této konstrukci neni
nutno pouzivat lubrikanty umoziujici vyjmuti produktu pfi jeho ,,zapeceni” ve formé (Obr.
49). Navic je mozn0 pouZit pro vystelku rizné druhy materialt s odliSnou tepelnou kapacitou
a koeficientem pfestupu tepla, a tim ovlivnit vyslednou mikrostrukturu tvafeného materialu.
Do budoucna se rovnéz pocita s chlazenim a ohfevem jednotlivych ¢asti formy. Tim bude
mozno dosahnout takzvanych tailored produkta.

&%

|

Obr. 49: Rozlozena forma po upravach
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Vysledny tvar dutiny byl navrzen jako modularni konstrukce pomoci tvarovych plecht
(Obr. 50). Tloustka vsech plechi byla konstantni 1,9 mm. Pfima drazka byla navrZzena o délce
25 mm. To je dostate¢na délka pro vyrobu zkuSebnich télisek pro zkousku tahem a aktivni
délkou Asmm. Ostatni tvary demonstratori byly navrzeny tak, aby byla provéfena schopnost
vyplnéni dutiny formy riznych tvard, jako je konicka drazka, pravy uhel a zkouSka
,,zabihavosti“.

Obr. 50: Priklad tvarovych viozek pro modularni konstrukci formy

Nalezené paramatry tvaieni optimalizované v predchozich krocich nebylo nutno pfi
pouziti modifikované formy ménit. U pfimé drazky doslo k bezvadnému vyplnéni dutiny formy
a to v¢etné ostrych roht (Obr. 51).

Obr. 51: Prikiad produktu vzniklého kvalitnim vyplnénim dutiny formy

Tvorba produkti riiznych tvara

Dalsi experiment byl zaméfen na miniaturizaci vysledného produktu. Vstupni prifez
o rozmérech 2,5 x 1,9mm byl konicky ztzen na 1,5x1,9 mm (Obr. 52). U tohoto tvaru nedoslo
jiz k tplnému vyplnéni dutiny formy. V koncové ¢asti zlstal nevyplnény prostor zhruba 3 mm.
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Obr. 52: Demonstrdtor konicky se zuzujiciho tvaru

V dalsim kroku byla dale zkouSena schopnost materialu vyplnit dutinu formy zuzenym
vtokovym hrdlem. Za timto ucelem byl navrZzen demonstrator kruhového priifezu a tvaru
,vacka®“ (Obr. 53). Prifez vstupniho otvoru byl v obou ptipadech 5x1,9 mm. V obou ptipadech
doslo k uplnému vyplnéni formy bez defektniho povrchu. To ukazuje velky potencial pfi
realizaci tvaroveé slozitych ploch.

Obr. 53: Priklad demonstrdtorii vyrobenych ve formé se zuzenym vtokovym hrdlem

Metalografické hodnoceni struktur

5.5.5 Vyvoj mikrostruktury p¥i mini-tixoformingu

Pti zpracovani materidlu tixoformingem lze, diky specifické povaze procesu, dosahnout
nekonvencnich struktur a to i na konven¢nich materidlech. Pfi tvafeni pomoci mini-
thixoformigu se tento efekt diky vysoké dynamice procesu jesté zvyrazni.

Po mini-tixoformingu oceli X210Crl2 by podle literarnich reser§i a pifedchozich
experimentll méla byt struktura tvofena pievazné austenitem. Jelikoz se u této oceli jedna
o metastabilni strukturu, byla provedena fada analyz pro jeji popsani a popsani mechanismu
vzniku.

Pro popsani struktury byla nejprve provedena analyza pomoci svételné a elektronové
mikroskopie. V ose drazky produktu byla struktura tvofena polyedrickymi zrny austenitu
ohrani¢enymi jemnym sitovim, tvofenym smési chromovych karbida a austenitu ( Obr. 54).
Podobnou strukturu jako v ose produktu bylo mozné pozorovat i ve stiedové ¢asti vychoziho
polotovaru, kde doslo k nataveni materidlu. Kromé svételné a elektronové mikroskopie byla
vyslednd struktura analyzovdna pomoci AFM (Atomic Force Microscopy). Na snimcich
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naleptané struktury je patrné vystouplé karbidické sitovi. Zaroven je z detailniho snimku
patrné, Ze austenit se nachazi i v karbidickém sitovi (Obr. 55). Da se predpokladat, Ze toto
sitovi vzniklo eutektickou reakci L — A + M7Cs, zatimco polyhedricka zrna austenitu ztstala
zachovana z faze ohievu a homogenizace. Pln¢ austeniticko — karbidickou strukturu také
potvrdila nemagneti¢nost vyslednych demonstratort. Vysledna tvrdost struktury byla 332 HV
10.
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Obr. 55: Snimek mikrostruktury porizeny AFM mikroskopem
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Pro stanoveni podilu austenitu byla provedena rentgenova difrakéni fazova analyza.
Primér z n€kolika méfeni prokazal ve struktufe 96% austenitu (ptiloha P2). Plosny podil
polyedrickych zrn byl zméfen pomoci obrazové analyzy a piedstavoval 80 % (Obr. 56).
Prepoc¢tem z RTG difrakce byl stanoven objemovy podil austenitu na 94% [70], [71].
To znamena, Ze se cca. 14 % austenitu z celkového mnozstvi nachazi v karbidickém sit'ovi.
Stiedni velikost polyedrickych austenitickych zrn byla stanovena pomoci priisec¢ikové metody
aCinila 21 pm.

LA

Obr. 56: Naprahovany snimek pro méreni plosného podilu polygondlnich austenitickych zrn

V né¢kterych ptipadech byly ve vybranych mistech styku nataveného materialu s formou
pozorovany oblasti velmi jemnych dendritickych atvart (Obr. 57). Vétsi vyskyt dendritd pak
byl patrny pfi metalografickém pozorovani produkti tvafenych pii teploté 1320°C. Tento
vyskyt dendriti ukazuje jiz na nevhodnou, pfili§ vysokou teplotu zpracovani.

Obr. 57: Dendritickd struktura po okrajich vzorku vznikla v diisledku prilis vysoké teploty

zpracovani

Pro zjiSténi a porovnani zmény lokalniho chemického sloZeni ve stavu pied a po mini-
tixoformingu byla provedena chemickd mikroanalyza na skenovacim elektronovém
mikroskopu. Méteni potvrdilo ptfedpoklad, ze v materidlu doslo k pterozdéleni chromu.
Ve vychozim stavu byla vétSina chromu koncentrovana v primarnich karbidech (Obr. 58, Tab.
6), zatimco ve stavu po tixotvafeni je chrom koncentrovan zejména v eutektické fazi a
globularni austenitické ¢astice jsou o chrém velmi ochuzeny (Obr. 59, Tab. 7).

-65-




Zapadoceska univerzita vV Plzni, Fakulta strojni Disertac¢ni prace
Katedra materialt a strojirenské metalurgie Ing. David AiSman

B60pm ' Electron Image 1

Obr. 58: Vychozi stav materidlu — zobrazeni oblasti pro chemickou analyzu

Spectrum Si [%] Cr [%] Fe [%]
Spectrum 1 0,18 42.13 449
Spectrum 2 - 41.65 46.1
Spectrum 3 0,22 43.06 44.6
Spectrum 4 0,18 9.43 84.0
Spectrum 5 - 10.20 85.5

Tab. 6: Chemické slozeni ve vybranych oblastech [%6hm.]

H. -
Spectrum 3
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Obr. 59: Stav po mini-tixoformingu - zobrazeni oblasti pro chemickou analyzu

30um
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Spectrum Si [%] Cr [%] Fe [%]
Spectrum 1 0,18 8,14 87,32
Spectrum 2 8,60 86,97
Spectrum 3 0,22 8,36 86,81
Spectrum 4 0,18 22,82 59,79
Spectrum 5 22,92 64,27

Tab. 7: Chemické slozeni ve vybranych oblastech (Yohm.)

5.5.6 . Stabilita metastabilniho austenitu

Dulezitou informaci, charakterizujici ziskané struktury, je teplotni a mechanicka stabilita
austenitu. Proto byly ziskané struktury vystaveny tepelné a mechanické expozici. Na zdkladé
poznatkd z piredbéznych experimentii bylo pro detailni vyzkum zvoleno celkem pét riznych
teplot popousténi. Popusténi bylo provedeno v peci s dobou vydrze 1 hodiny a nasledného
vychlazeni na vzduchu. Zaroveinl byla odzkousSena i stabilita pfi kryogennich teplotach, ktera
byla zkous$ena v tekutém dusiku o teploté -196°C a stabilita pfi mechanickém zatizeni (Tab.
8).

Druh zpracovani POdi;j;Z;%quého Tvrdost HV 10
Vyzihany stav oceli X210Cr12 - 203
Stav po mini-thixoformingu 96% 332
200°C/1h 95% 375
350°C/1h 96% 461
500°C/1h 89% 443
550°C/1h 5% 757
600°C/1 h >1% 597
-196°C/1h 89% 366
Deformace zastudena 85% 421

Tab. 8 Vyvoj podilu zbytkového austenitu a hodnot tvrdosti pri teplotni s mechanické

expozici

Pt popusteéni na teploté 200°C nedoslo oproti piedpokladu k rozpadu austenitu a po jedné
hodin¢ vydrze na této teploté nebyla metalograficky patrnd zZadna zmeéna ve struktufe.
I rentgenovana difrakéni fazova analyza potvrdila zachovani ptivodniho podilu zbytkového
austenitu. Mirny nartst tvrdosti lze pfisoudit precipitaci sekundarnich karbidi v sitovi
obklopujici austenit. Na zdklad¢ tohoto vysledku bylo pfistoupeno k dal§im experimentim,
a to v rozmezi teplot od tekutého dusiku az po 600°C.
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Zvyseni teploty popousténi na 350°C s vydrzi 1 hod. rovnéz nezptisobilo viditelné zmény
mikrostruktury. I podil zbytkového austenitu zlstal stejny. Byl zaznamenan pouze nartist
hodnoty tvrdosti na 461 HV10, coz je o narlst o vice nez 20% oproti popousténi na teploté
200°C. Také v tomto ptipad¢ lze narust tvrdosti piisuzovat precipitaci sekundarnich karbida.

Prvni viditelné zmény mikrostruktury byly pozorovatelné od teploty 500°C (Obr. 60).
Na hranicich polyedrickych zrn dochazelo béhem teplotni expozice k rastu velmi jemného
perlitu. Mnozstvi vzniklého perlitu bylo velmi malé¢ a 1 RTG difrakéni analyza potvrdila
zachovany téméf 90% podil austenitu. Hodnota tvrdosti se oproti piedchozi teploté expozice
vyrazn€ nezménila.

Pii teplot¢ 550°C byl rust perlitu jiz mnohem vyraznéj§i (Obr. 61). Zarodky
troostitickych rizic vznikaly na rozhrani polyedrickych austenitickych zrn. Ve svétlych
sttedovych oblastech téchto zrn byla zmétena mikrotvrdost 790 HV 0.05, ktera ukazuje na
pfitomnost martenzitu. To naznacuje 1 celkova tvrdost, kterd dosahla 757 HV10. Rozpad
metastabilniho austenitu ve struktuie dokladaji i vysledky RTG analyzy, kterou bylo naméteno
pouze 5% austenitu. Rozpad austenitu byl pravdépodobné zplisoben zménou obsahu uhliku,
ktery béhem tepelné expozice difundoval na hranice zrn a piispé€l k tvorb¢ perlitu.

Po dalSim zvySeni teploty na hodnotu 600°C doslo béhem ohfevu a nésledné hodinové
vydrze k Uplnému rozpadu austenitu. Vysledna mikrostruktura byla tvofena perlitem
obklopenym karbidickym sitovym (Obr. 62). Zména struktury z pfevazné martenzitické
struktury s karbidickym a troostickym sitovym na perlit s karbidickym sitovym zpusobila
1 vyrazné sniZeni hodnoty tvrdosti na 597 HV10.

Pti zkouseni stability austenitu v kryogennich teplotach byl jako chladici medium pouzit
kapalny dusik. Metalografické pozorovani po tomto zpracovani odhalilo martenzitické jehlice
napii¢ austenitickymi zrny (Obr. 63). I pies nizkou teplotu zpracovani nebylo diky vysokému
obsahu uhliku v austenitu dosazeno vyrazného podkroceni teploty Ms a ve struktufe zlstalo
zachovano téméf 90% zbytkového austenitu. Pii kryogennich teplotach nedoslo k precipitaci
sekundarnich karbidll v sitovi, coZ s vysokym podilem zbytkového austenitu ve struktufe
vysvétluje pomérné nizkou vyslednou tvrdost.

Obr. 60: Struktura po mini-tixoformingu popustéend pri 500°C/1h
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Obr. 61: Struktura po mini-tixoformingu popusténd pri 550°C/1h

Mechanicka stabilita austenitu pii plastické deformaci byla zjistovéna pii pokojové
teploté pomoci zvySovani pritlacné statické sily az do okamziku, kdy doslo ke vzniku prvnich
trhlin na povrchu. Metalograficka analyza neukazala zadné patrné zmény v mikrostruktuie
materialu. Difrakéni analyzou vSak bylo zjisténo snizeni podilu zbytkového austenitu na 85%.
Lze ptedpokladat, Ze sniZzeni podilu austenitu ve struktuie bylo zplsobeno deformaéné
indukovanou martenzitickou pfeménou. Fazovou pfeménou a deformacnim zpevnénim bylo
pravdépodobné zptlisobeno i zvyseni hodnoty tvrdosti na 421 HV10, coz je 89 HV10 vice nez
u vychoziho stavu po tixo zpracovani.

v > . _— -
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Obr. 62: Struktura po mini-thixoformingu popustena pri 600°C/1h
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Obr. 63: Struktura po mini-tixoformingu po zpracovani v tekutém dusiku, -196°C/1h

5.5.7 Stanoveni mechanickych vlastnosti

Nova technologie mini-thixoforming prokazala sviij velky potencial pii tvafeni oceli
v semi-solid stavu. Pro prumyslové aplikace je vSak dulezitym faktorem stanoveni
mechanickych vlastnosti. Vzhledem k malym rozmérim vzniklych demonstratori musela byt
hledana metodika, pomoci kter¢ 1ze zjistit mechanické vlastnosti na takto malych dilech.

5.5.7.1 Zkous$ka tahem

Pro informaci byla nejprve provedena zkouska tahem dle CSN EN ISO 6892-1 na
zékladnim stavu materidlu. Pfi ni byla zméfena mez pevnosti Ry 695 MPa s taznosti 17%.
Hodnota Rpo.byla 319 MPa. Ze stejného stavu materialu pak byly vyrobeny a odzkouSeny
vzorky pro zkousku tahem s aktivni délkou 5 mm. Mez pevnosti v tomto ptipadé dosahla
655 MPa, coz piedstavuje 7% rozdil. Mez kluzu Rpo2 vySla s podobnou odchylkou a to
341 MPa. Nejvétsi rozdily pfi tomto zplisobu porovnani byvaji v taznosti. Ta se zejména
u houZevnatych materiald maze liSit aZ o desitky procent. V tomto ptipad¢ vSak doslo k vysoké
shodg, nebot’ zméfena taznost dosahla 19%. Pii realizaci zkousek ve stavu po tixoformingu se
vSak ukazalo, Ze i vzorky s aktivni ¢asti 5 mm jsou pfili§ veliké a nevhodné pro odbér
z vyrobenych demonstratorti. Proto byla navrzena a vyrobena speciadlni zmenSena télesa
s aktivni délkou 2,6 mm pro zkouSku tahem (Obr. 64). Tato zkuSebni télesa byla
z demonstratord vyiiznuta pomoci dratofezu s nizkou energii a ve specidlnim ptipravku
ztencena na potiebnou tloustku na brusce. Pro porovnani byly vzorky stejnych rozméri
vyrobeny i ze zakladniho stavu materidlu. Vzhledem k malym rozmérim vzorkl byla taznost
pii zkousce méfena pomoci optického systému ARAMIS [72]. Z vyhodnoceni vysledki
vyplynulo, ze po ptfechodu pies semi-solid stav je materidl v tahu podle ocekavani znacné
kiehky. U zkuSebnich téles dochazelo k praskani tésn¢ nad hranici meze kluzu Rpo2 (Obr. 65).
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Obr. 64: Miniaturni vzorek pro zkousku tahem

Navic vlivem zvySené vrubové citlivosti a technické nemoznosti dosdhnout
v miniaturnim vzorku absolutné souosého zatizeni, byl lom iniciovan vzdy v radiusu nebo
Vv jeho tésné blizkosti (Obr. 66, Obr. 67). Naméfené vysledky maji tedy spiSe informativni
charakter, zejména pak hodnoty taznosti a kontrakce (Tab. 9). Z porovnani meze kluzu je vSak
patrné, ze doslo k jejimu vyraznému nartstu.

E Rpo,2 Rio,s Rm Ag | Aoemm | Z
[GPa] | [MPa] | [MPa] | [MPa] | [%] | [%] [%]
vychozi 212 385 412 685 | 91| 172 | 254
po tixoformingu 180 662 655 670 0,2 1,2 0,3

stav

Tab. 9: Vysledky zkousky tahem na pied a po mini-tixoformingu

800

700

600 4}

500 {1,

400 {4

300

Napéti [MPa]

200 vychozi stav

100

=—stav po deformaci

0

0 2 4 12 14 16 18

6 8 10
Deformace [%]
Obr. 65: Porovndni vychoziho stavu a stavu po zpracovani v semi-solid stavu zkouskou

tahem
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Obr. 67: Detail interkrystalického lomu po zkousce tahem

5.5.7.2 Zkouska tlakem

Vzhledem k neuspésnym pokusiim a velmi omezenym moznostem zkousky tahem pro
uvedenou aplikaci, byla pro stanoveni dalSich mechanickych vlastnosti zvolena zkouska
tlakem. Ta ma pro tyto materialy vétsi technickou relevanci i vypovidaci hodnotu. Praktické
vyuziti materidlu je predpokladano zejména pro tlakové, eventudlné abrazivni opotiebeni.

Zkouska tlakem byla provedena na véleCcich o rozmérech ¢ 5x5 mm. Pro zjiSténi
kvazistatickych i dynamickych vlastnosti byla zkouska provedena tfemi riznymi rychlostmi
zatézovani (Tab. 9) Presto ze material ve stavu po tixoformingu jevil pii zkouSce tahem
vysokou kiehkost, nedoglo kromé rychlosti deformace 10% s-! pii zatéZzovani tlakem k poruseni
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ve skluzové roving€. Po piekroceni meze kluzu dochazelo k takika linearnimu nartstu napéti
(Obr. 68). Proto byla jako srovnavaci parametr mezi jednotlivymi rezimy zvolena mez kluzu
v tlaku Rpoo.

Stav Rychlost deformace [s] | Mez kluzu v tlaku [MPa]
10 395
Vychozi 1 399
102 459
1072 775
Po tixoformingu 1 782
102 868

Tab. 10: Vysledné hodnoty meze kluzu v tlaku pro jednotlivé rychlosti deformace

5000
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4000 { s
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3000 -
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Deformace [%)]

Obr. 68: Zavislost napeti a deformace v tlaku s detailem vyhodnoceni Rpo2

5.5.8 Stanoveni lokalnich vlastnosti jednotlivych fazi

5.5.8.1 Micro-compression test

Pro zjisténi lokalnich vlastnosti polyedrickych utvart austenitu byla provedena unikatni
zkouska tlakem na objemu materialu v fadech kubickych pm. Aby mohly byt selektivné
odzkouSeny mechanické vlastnosti pouze austenitu bez vlivu ledeburitického sitovi, byla
s vyuzitim SEM vybréna z polyedrického zrna austenitu vhodna oblast. Z ni pak byl nasledné
vytiznut pomoci FIB (Focus Ion Beam) polotovar zkuSebniho télesa. Jedna strana zistala
ukotvena ve vstupnim polotovaru a pii stlaCovani slouZila k manipulaci a jako nastroj
(Obr. 69). Takto pripraveny polotovar zkusebniho télesa byl po vyfiznuti iontové dolestén pro
dosaZeni co nejvetsi geometrické presnosti. Findlni rozméry télesa pro zkouSku byly:

2,4x2,2x4,9 pm.
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Vlastni komprese byla provedena na experimentalnim zafizeni v institutu Ericha
Schmidta Rakouské akademie véd v Leobenu [74]. Béhem experimentu byla zaznamenavana
sila, draha a zaroven byl opticky sniman prubéh zkousky s frekvenci 5 snimkt/s (Obr. 70).
Rychlost nastroje byla 0,005um/s, coz dopovidalo hodnoté rychlosti deformace 3,34x103 s2.
Komprese vzorku probihala do velikosti deformace ¢ = 0,77. Pfi této hodnoté doslo k vyrazné
viditelné disipaci deformace ve vzorku vlivem lokalizace deformace do skluzovych past
(Obr. 71). Do tohoto okamziku byla deformace pomérné rovnomérna [75].

Obr. 70: Detailni pohled na priibéh zkousky v komore mikroskopu

Obr. 71: Zkusebni téleso po tlakové deformaci, o = 0,77
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Z naméfenych dat byl sestaven diagram napéti — deformace. Z néj je patrny linearni
nariist napéti do hodnoty 1000 MPa. To ptedstavuje pomérné vysokou hodnotu elastické
unosnosti austenitické faze. Pfi hodnoté nad 1000 MPa jiz dochazi k plastické deformaci.
Plasticka deformace pokracovala rovnomémé do hodnoty 1600MPa. Nad touto hranici jiz
pocalo dochazet ke vzniku skluzovych pasi, coz se projevilo nevyraznym poklesem nartistu
pevnosti. Pti odleh¢ovani je pak patrna hystereze zkouseného materialu.

Maximalni sila béhem zatéZovani dosahla pti deformaci 1,49 um hodnoty 8,84 uN, coz
odpovida pevnosti 1667 MPa. V disledku lokalizace deformace byla pfi tomto stlaceni
zkouska ukoncena. Ani pfi tomto stupni deformace vSak nedoslo k tipIné destrukci zkusebniho
télesa. Pomérné rozsiteni vyhodnoceno nebylo, nebot zkouska probihala na vzorku
¢tvercového prafezu.

200 +
T T ‘_/I

0 0,05 0,1 0,15 0,2 0,25 0,3
€[]

Obr. 72: Napétovo-deformacni charakteristika austenitické struktury

5.6 Moznosti modifikace struktur

ProtoZe byla vznikla struktura po mini-tixoformingu natolik nekonvenéni, byl dalsi
experiment zaméten na hledani podminek a parametrt, které by umoznily ziskani dalSich
unikatnich struktur a jejich modifikaci. Tato ¢ast experimentalniho programu byla zaméfena
na zjisténi vlivu rychlosti ochlazovani, dob¢é vydrze na semi-solid teploté, deformace pod
hranici semi-solid stavu a dalSich variant a parametri tepelného zpracovani. Z hlediska
velikého rozsahu byl experimentalni program rozdélen do 3 fazi, kde byly jednotlivé vlivy
zkoumany oddé¢lené na zavitovych ty€ich bez formy. V prvni fazi se jednalo o vliv doby vydrze
a rychlosti ochlazovani ze semi solid stavu, druhd faze byla zaméfena na vliv deformace
vlozené tésné pod hranici solidifikace a v tieti fazi byly zkoumany moZznosti dalSiho tepelného
zpracovani.

5.6.1 Vliv rychlosti ochlazovani ze semi-solid stavu a doby vydrZe na vyvoj struktury

V prvni fazi byl zjiStovan vliv rychlosti ochlazovani ze semi-solid stavu na vyvoj
mikrostruktury. Jednalo se zejména o ovlivnéni tvorby struktury pfi pfechodu ze semi-solid
faze do tuhého stavu. Za timto ucelem byly navrzeny 3 strategie chlazeni. Parametry ohfevu
a teplota byly pfevzaty z ptedchozich experimentd, tj. ohfev po dobu 60s na teplotu 1265°C.
U prvniho reZimu bylo aplikovano kaleni vodou a to z teploty ohfevu 1265°C aZ na RT.
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Pocate¢ni rychlost chlazeni byla v tomto ptipadé 200°C/s. Rychlost chlazeni byla konstantni
zhruba do teploty 850°C. Tato rychlost se fadovée blizi chladnuti produktti ve formé. U rezimu
2 bylo provedeno volné chlazeni na vzduchu z teploty ohfevu az na teplotu okoli s pocateéni
rychlosti 12°C/s. Téchto rychlosti 1ze dosdhnout pii tvareni do predehiaté formy. U rezimu 3
bylo odzkouseno fizené ochlazovani rychlosti 1°C/s.

V dal$ich rezimech byl zkouman vliv vydrze na semi solid teploté. To je dilezité zejména
v ptipad¢ pokud by byla technologie tixoformingu aplikovana na objemnéjsi polotovar. Doba
vydrze na semi-solid teploté by pak byla dilezita pti homogenizaci teplotniho pole. Chlazeni
bylo stejnou rychlosti jako u rezimu 1, tj. 200°C/s. Doby vydrze na teploté byly stanoveny na
60, 300 a 600s.

Prodleva ] .
Teplota na Rychlost | L o Podil Velikost
ohfevu teploté ochlazovani HV/10 austenitu | aystenitického
[°C] - [°C/s] [%] zrna [pm]
Rezim 1 1265 10 200 324 95 21
Rezim 2 1265 10 12 308 95 21
Rezim 3 1265 10 1 88 21
Rezim 4 1265 60 200 330 95 22
Rezim 5 1265 300 200 95 27
Rezim 6 1265 900 200 96 36

Tab. 11: Parametry jednotlivych rezimii prvni faze experimentu a dosazené vysledky

U rezimu 1 byla podle ocekdvani ziskdna struktura tvofena austenitickymi zrny
obklopenych smési karbidického sitovi. Obsah austenitu dosdhl podle méfeni rtg. difrakci
95%. Pfi volném vychlazeni na vzduchu z teploty ohfevu 1265°C (rezim 2) byla struktura
morfologicky podobna. Byla tvofena opét austenickymi zrny obklopenymi ledeburitickym
sitovim. Lamely, které tvofi toto sitovi, vSak byly o poznani hrubsi (Obr. 73). Velikost
austenitickych zrn byla vsak v obou pfipadech shodna a to 21 um. Rychlost ochlazovani dale
ovlivnila 1 hranice zrn, které nejsou hladké, ale jsou vice ¢lenité a provazané se sitovim. Obsah
austenitu byl v obou ptipadech shodny a dosahoval 95%. Zhrubnuti ledeburitického sitovi se
projevilo mirnym poklesem hodnoty tvrdosti a to z 324 HV30 na 308 HV10.
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Obr. 73: Porovnani mikrostruktury s rychlosti ochlazovani200°C/s (vlevo) a 12°C/s (vpravo)

V piipadé€ fizen¢ho ochlazeni rychlosti 1°C/s u rezimu 3 doslo k dal§imu zhrubnuti
karbidického sitovi. Velmi pomala rychlost ochlazovani déle zptisobila i pocatek rozpadu
austenitu. Na hranicich zrn dosSlo k rozpadu austenitu na velmi jemny troostit. Detail
z tadkovaciho elektronového mikroskopu potvrdil pocatek rozpadu austenitu nejen po
hranicich primarnich austenitickych zrn, ale i austenitu ulozené¢ho v ledeburitickém sitovi
(Obr. 74). Velikost téchto zarodkl nepiesahuje 10 um. Diky tomu nebyl pozorovan ani vyrazny
pokles podilu austenitu ve struktute, kde ho ztistalo zachovano 88%.

Obr. 74: Pocinajici rozpad austenitu jemny perlit pri rychlosti ochlazovani 1°C/s

U rezimu 4 byl zkouman vliv vydrZe na semi-solid teploté. Po prodlevé 60s doslo jen
k nevyraznému nartstu zrna a to na primérnou hodnotu 22 um ve srovnani se standardni vydrzi
10s pouzivanou v ptedchozich ptipadech. Pti prodlouzeni této doby na 300 s doslo k dal§imu
zhrubnuti a to na 27 pm. Po prodlevé 600s byla dosazena prumérna velikost zrna dokonce 36
um. Zajimavym fenoménem je, Ze ke zhrubnuti zrna dochédzi na tkor podilu karbidického
sitovi. U 60s vydrze byl plosny podil polyedrickych austenitickych zrn 80%, coz je stejna
hodnota, jak u stavu s 10s vydrzi. U 300s vydrze byl zmé&fen podil 85% a u 600s vydrze
dokonce 91%. Ke zhrubnuti austenitu pravdépodobné doslo pii vydrzi na semi-solid teploté
a to na ukor taveniny.
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Obr. 75: Vyvoj struktury v zavislosti na dobé vydrze na semi-solid teploté

5.6.2 Vliv deformace po prechodu pres semi-solid stav

V druhé fazi experimentu byl zkouman vliv deformace po prechodu pies semi-solid stav
(Tab. 12). Cilem bylo rozdrobit vznikajici ledeburitické sit'ovi, které je hlavni pfic¢inou
ktehkosti materidlu, a ziskat jemnozrnnou strukturu s minimalizovanym ohrani¢enim
karbidicko-austenitickym sitovim. Deformaéné-teplotni pribéh rezimu se skladal z ohfevu do
semi-solid stavu na teplotu 1265°C, 10 s vydrze, rychlého ochlazeni na teplotu tvareni, kde
byla provedena deformace a volného vychlazeni na vzduchu. Celkem byly zvoleny tfi teploty
deformace: 1150°C (rezim 7), 1050°C (rezim 8) a 900°C (rezim 9). Celkova velikost
logaritmické deformace byla vzdy stejna a to ¢ = 3,13. Deformace se skladala z jedné tlakové
deformace o velikosti ¢ = 0.7, na kterou plynule navazala inkrementalni deformace
v kombinaci tlak-tah provedené ve 3 krocich. Tvateni bylo provedeno za dobu 4 s. Béhem
deformace doslo u vSech rezimti k poklesu teploty o cca. 45°C.

o ’ ’ Velikost
Teplota | Rychlost | Teplota | VloZend | Vysledn | Podil | austenitic
ohfevu | gchlazovani | tvaieni | deformace | & tvrdost | austenitu kého
[°C] [°C/s] [°C] @[] HV10 [%] zrna
[um]
Rezim 7 | 1265 12 1150 3,13 363 91 15
Rezim 8 | 1265 12 1050 3,13 443 92 3.5
Rezim 9 | 1265 12 900 3,13 464 - -

Tab. 12: Parametry zpracovani a vysledky pri zjistovani viivu deformace pod semi-solid

oblasti na vyslednou strukturu

V ptipadé rezimu 7, kdy byla vloZena deformace pfi teploté 1150°C, coZ je 72°C pod
teplotou kiivky solidu, doSlo k vyrazné zméné charakteru struktury. Ve struktufe jiZ nebyla
zachovana polyedrickd zrna austenitu obklopena sitovim. Karbidicko-austenitické sitovi
vytvarelo spiSe shluky mezi rozdrobenymi zrny austenitu (Obr. 76a). Obsah austenitu ve
struktufe zlstal prakticky nezménén a to 95%. Zménou morfologie struktury a rozloZenim fazi
doslo k mirnému naristu tvrdosti a to na hodnotu 363 HV10 oproti staviim bez deformace.
Obrazovou analyzou byla stanovena primérna velikost austenitického zrna na 15 pm, coz je
pokles 0 6 um v porovnani s rezimy bez deformace.
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V pfiipad¢ rezimu 8 byla snizena teplota deformace na 1050°C. Austeniticka zrna byla
vyrazng rekrystalizovana a jejich primérna velikost dosahla hodnoty 3 pm (Obr. 76b). Odlisna
morfologie byla pozorovéna i na karbidickém sit'ovi, které nebylo po hranicich zrn, ale bylo
rovnomérnéji rozprostieno ve struktuie. Vysledky ukazuji, ze struktura byla deformovana jiz
v plné solidifikovaném stavu a vlozenou deformaci doslo jednak k vyrazné rekrystalizaci
a zjemnéni struktury, ale rovnéz i k rozdrobeni karbidického sitovi a jeho rovnomérné€jsimu
rozlozeni ve struktufe. Hodnota tvrdosti stoupla na hodnotu 443 HV 10.

Dalsi snizeni teploty deformace az na 900°C u rezimu 9 zpusobilo vyraznou orientaci
zrn vlivem deformace a jejich protazeni (Obr. 76¢). Zpevnéni materialu vlivem deformace se
projevilo zvySenim hodnoty tvrdosti na 464 HV 30. Velikost austenitickych zrn nebyla méfena
z divodu vyrazné orientace a protazeni zrn v jedné ose.

e 1 R R RS e 1 [ o g 1 §

Obr. 76: Viiv rizné teploty deformace na vyvoj mikrostruktury a) deformace pri 1150°C
(rezim 7), b) deformace pri 1050°C (rezim 8), a) deformace pri 900°C (rezim 9)
5.6.3 Vliv deformace a nasledného tepelného zpracovani

Tteti faze experimentu byla zaméfena na moZznosti ziskani dalSich struktur po pfechodu
pies semi-solid stavu a nasledného tepelného zpracovani (Obr. 77, Tab. 13). Z piedchozich
fazi experimentu bylo zjiSténo, Ze nejlepSich vysledki, tedy zjemnéni zrna a ¢aste€ného
rozdrobeni sitovi bylo dosaZeno v rezimu 8, ktery tvofil zéklad pro nasledujici zpracovani.
Spolec¢nym prvkem vsech rezimil byl ohfev na teplotu 1265°C za 60 s. Nasledovalo ochlazeni
na teplotu 1050°C. Na této teploté byla provedena inkrementélni tlakovéa deformace o celkové
velikosti ¢ = 3,13. U rezimu 10 bylo po provedeni volného ochlazovani na vzduchu na RT
provedeno rychlé ohtati polotovaru na teplotu 1000°C s vydrzi 10 s. Cilem bylo zjistit stabilitu
austenitu pii dynamickém ohtevu, popt. dosdhnout rozpadu austenitické struktury. Rezim 11
byl po fazi ohfevu a deformace sloZen z volného dochlazeni na teplotu 600°C s 900 s prodlevou
a volného vychlazeni na RT. Cilem bylo ovéfit, zda dojde k uplnému rozpadu austenitické
struktury a podpotit béhem Zzihani precipitaci sekundarnich karbidt chromu. Rezim 12 byl
proveden stejné jako rezim 11, ale po ochlazeni na RT byl proveden opétovny ohfev na na
teplotu 1000°C s 10 s vydrzi a zakalenim do vody. U rezimu 13 bylo po ohievu do oblasti
austenitu odzkouSeno ochlazeni na teplotu 500°C. Cilem bylo podpofit precipitaci velmi
jemnych karbidl a odstranit hrubé primarni karbidy chromu.
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Obr. 77: Schematické zndzornéni pribéhu teplot pri zpracovani
Vydrz , , ,
Teplota | Teplota I. a Teplota Il. | Vysledna | Podil
ohfevu | popousténi. . | ohfevu tvrdost | austenitu
teploté
[°C] [°C] [5] [°C] HV10 [%]
Remm | 1265 1000 10 i 467 85
Remm 1 1265 600 900 i 434
Relzzlm 1265 600 900 1000 800 30
Relz,;m 1265 600 900 1000 840 -

Tab. 13: Parametry zpracovani a vysledky treti fiaze experimentu

V piipadé rezimu 10 nedoslo oproti pfedpokladu k transformaci austenitu na perlitickou
strukturu, ale zlstala zachovana rekrystalizovana austeniticko-karbidicka struktura. Pfestoze
nebyly pozorovany optickym ani elektronovym mikroskopem rozdily v mikrostruktuie
(Obr. 78), RTG difrakce vsak ukazala, Ze obsah zbytkového austenitu klesl na 85%. Zaroven
doslo k mirnému zvySeni tvrdosti oproti rezimu bez popousténi a to na 467 HV10.
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SEMHV:30.0kV | wore2smm |y 00000 ]
SEM MAG: 7.00 kx ‘ Det: SE
SEM MAG: 7.00 kx

Obr. 78: Rezim 10 - rekrystalyzovana austeniticka struktura, obklopena ledeburitem

Vysledna struktura u rezimu 11 byla tvofena jemnou perlitickou fazi s dispergovanymi
karbidy chrému. Perlitické lamely byly dlouhé fadové nckolik pum, jejich tloustka se
pohybovala kolem 100 nm. Ve struktufe bylo vSak stdle mozno pozorovat primarni karbidy
chromu obklopujici hranice pivodnich austenitickych zrn (Obr. 79). Diky pfedchozi vlozené
deformaci byly tyto karbidy homogenné dispergovany ve struktufe. Tvrdost dosahla 434
HV10. Zbytkovy austenit nebyl RTG fazovou difrakei detekovan.

-

N
SEM HV: 30.0 kV WD: 6.36 mm
SEM MAG: 10.0 kx Det: SE 2pm
SM: RESOLUTION

Obr. 79: Rezim 11 - perliticka struktura s primdrnimi karbidy chromu po hranicich

puvodnich austenitickych zrn

U rezimu 12, kdy po ochlazeni na teplotu okoli nasledoval ohfev do jednofazové
austenitické oblasti s volnym vychlazenim na vzduchu, byla ziskana zcela odliSna struktura od
konvencéné dosahovanych mikrostruktur. Diky ohfevu nad teplotu Acz doSlo k opétovné
austenizaci struktury. Pfi ndsledném ochlazeni doSlo k ¢aste¢nému rozpadu austenitu na
martenzitickou strukturu a vylouceni karbidi chromu (Obr. 80). Ve struktufe vSak ztstalo
zachovano 30% zbytkového austenitu. Také v tomto piipad¢ byly nalezeny zbytky karbidii
chrému po hranicich ptivodnich austenitickych zrn. Tvrdost takto zapracovaného materidlu se
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pohybovala okolo 800 HV 10. Takto vyrazny nartst tvrdosti oproti ostatnim rezimiim byl
zpusoben praveé vznikem martenzitu pti ochlazovani z teploty austenitizace.

SEM HV: 30.0 kV WD: 5.03 mm VEGA3 TESCAN|
SEM MAG: 30.0 kx Det: SE
SM: RESOLUTION = Print MAG: 17.8 kx

Obr. 80: Rezim 12 - austeniticko-martenziticka struktura s karbidy chromu

U posledniho zkouseného rezimu 13 byl ve findlni fazi zpracovani proveden ohfev na
teplotu 1000°C, po kterém byla pfi ochlazovani zafazena vydrZ na teploté 500°C s cilem
rozpadu zbylého austenitu. Béhem této prodlevy doslo nejen k rozpadu zbytkového austenitu
na jemny jehlicovity martenzit, ale i k precipitaci karbidi ve formé& globularnich castic
rovnomérné rozptylenych v mikrostruktute (Obr. 81). VSechny tyto jevy se promitly do
zvySeni tvrdosti na hodnotu 846 HV 10. Protoze je tato struktura natolik neobvykla, byla
provedena transmisni elektronova mikroskopie pro jeji detailni analyzu.

\

SEM HV: 30.0 kV WD: 8.01 mm | VEGA3 TESCAN
SEM MAG: 32.0 kx Det: SE
SM: RESOLUTION

Obr. 81: Sezim 13 — Austeniticka matrice s martenzitem, precipitdty chromu a primdrnimi

chromovymi karbidy
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5.6.3.1 TEM rezimu 13

Ze zpracovaného materialu byly vyrobeny folie o tloust’ce 60 - 70 um a priméru 3 mm,
které byly elektrolyticky lestény (85 ml ethanol, 11,5 ml HCIO4, 3,5 ml glycerin) pro dosazeni
transparentni tloustky vhodné pro TEM analyzu. Po vizudlni analyze otvoru ve folii po
elektrolytickém lesténi bylo pozorovano, ze folie nebyla odlestovana rovnoméme ale v urcitych
oblastech struktury se material odle$toval prvotné kolem oblasti, které se i po elektrolytickém lesténi
jevily stabilni ¢i minimalné ztencené. To dokazovalo ptitomnost vice fazi ve struktufe o rozdilné
tvrdosti, z nichz vyrazn¢ tvrdsi faze se v mnoha oblastech nedolestila na tloustku vhodnou pro difrakéni
analyzu [76]. Nejprve byla selek¢éni elektronovou difrakci s aperturni clonou (SAED)
analyzovana matrice. Ta byla identifikovana jako feritickd s miizkovym parametrem 0,287 nm
(Obr. 82). Misty byly pozorovany jemné jehlice martenzitu, které nebyly del$i nez 100
nm.(Obr. 83).

Obr. 82: Oblast matrice zvolend pro SAED a difraktogram vybrané oblasti - feriticka

matrice zondalni osaz~= [1 1 1]

Obr. 83: Lokdlni pritomnost martenzitu ve strukture — zobrazeni ve svétlém poli,

difraktogram martenzitu (zonalni osa z= [1 3 3])

Karbidické castice ve struktufe lze rozdélit na né€kolik druhti. Nejhrubsi s velikosti
v fadech um jsou nepravidelného tvaru a byly identifikovany jako chromové karbidy typu
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M-Cs. Tyto karbidy vznikly pfimo z taveniny béhem solidifikace a vlivem vlozené deformace
doslo k jejich disperzi do struktury.

Dale byly ve struktufe pozorovany ¢astice prevazné ovalného nebo obdélnikového tvaru
se zaoblenymi rohy o velikosti v rozmezi 50 — 100 nm vyskytujici se uvnitt feritickych zrn
I vV prostorach mezi hrubymi ¢asticemi tvoiicimi sitovi (Obr. 84). Také tyto karbidy byly
identifikovany jako M7Caz. Z jejich charakteru je pak patrné, Ze se jednd o sekundarni karbidy
vzniklé béhem faze popousténi. Ve feritické matrici byly také nalezeny velmi jemné Castice
radove ve velikosti nanometri. Jejich typ se vSak nepodatilo identifikovat.

Ptestoze byly ve struktufe identifikovany pouze karbidy typu M7Cs, nelze zcela vyloucit
ptitomnost jinych typt karbidii, naptiklad M3C, M23Ce.

200 nm

Obr. 84: Karbidické castice mensich rozmérii mezi hrubymi eutektickymi karbidy

Obr. 85: Karbidické cdstice nanometrovych rozmérii ve feritické matrici
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6 DISKUZE VYSLEDKU

Pro vyvinuti nové technologie tvareni v tixotropnim stavu, zaméiené na vyrobu
miniaturnich dilti z néstrojovych oceli, byl na zaklad¢ literarni reSerSe, dosavadnich poznatkd,
vlastnich zkusenosti a vypoctl zvolen material X210Cr12. Na experimentalnim materialu byla
provedena analyza vychozi struktury. Piesné chemické slozeni dodaného materialu bylo
ovéfeno pomoci spektralni hmotnostni analyzy. To bylo pouzito pro orientacni stanoveni
rozsahu semi-solid oblasti vypoftem. Zaroven byly urCeny i ostatni fyzikalni vlastnosti
Vv zavislosti na teploté. Taveni materiadlu podle dostupnych fenomenologickych modelt zacina
pfi teplote 1225°C a uplné roztaveni pak nastava pfi teploté 1373°C. Jako vhodny interval pro
semi-solid zpracovani vychazel rozsah teplot 1230 az 1290°C, ve kterém by mélo byt pfitomno
10 - 60% taveniny. Tento interval pfedstavuje limitni hodnoty vhodné pro tixoforming.
Experimentalné bylo nutno vhodné teploty zpracovani zpiesnit a uzpusobit dynamickym
podminkam vyvijeného procesu. Pfechodem vzorkt ptes semi-solid stav a naslednou analyzou
mikrostruktury pak bylo zjisténo, Ze by teplota mini-thixoformingu neméla lezet pod 1250°C.
Za niz8ich teplot ziistavaly ve struktufe nerozpusSténé karbidy chromu, které mohou branit
tixotropnimu chovani a tim procesu plnéni dutiny formy.

Cely experimentalni program byl proveden na termomechanickém simulatoru
dopInéném o zafizeni s formu pro mini-thixoforming. Pro dosazeni semi-solid stavu byl pouzit
vysokofrekvenéni odporové-indukéni ohfev, ktery umoziiuje vysokou rychlost ohievu
s dostate¢né rovnomérnym teplotnim polem. Vyvinuté zafizeni mlize realizovat pfesn¢ fizené
ohfevy s rychlosti az n¢kolik stovek °C/s pii extrémnich zménach gradientd.

V prvni ¢asti experimentu byly nejprve provedeny zkousky tvafeni v semi-solid stavu s
kompresi pfi riznych teplotdch a podminkéach ohtevu. Tim byly dosazeny riizné podily tekuté
faze. Cilem bylo nejen zjistit chovani materialu pii ohfevu do semi-solid stavu, ale rovnéz
stanoveni optimalni teploty ohfevu, ktera zaru¢i vznik vhodného podilu tekuté faze. Podil
tekuté faze nesmi byt ptili§ vysoky, aby nedoslo k vycezeni kapalné faze a k jejimu stékéani po
povrchu polotovaru, nebo k jejimu rozstfikovani pii deformaci. Experimentalné byly
odzkouseny teploty 1200°C, 1250°C, 1290°C a 1320°C s deformaci. Experimenty komprese
v semi-solid stavu bez formy prokazaly, ze se zvySujici se teplotou ohifevu dochazi
K vyraznému poklesu tvareci sily. I pfi tvafeni na teploté 1200°C, kdy se material nachazi
jeste pln€ ve stavu solidu se pretvarny odpor pohyboval na 14 MPa. Pti dosazeni 60% podilu
liquidu, coz je maximalni podil taveniny vhodny pro semi-solid procesy, tato hodnota poklesla
na 5,9MPa. K vhodnému vytlaceni kovu v semi-solid stavu vlivem komprese pii teploté
1250°C a zaroven vznikla i typicka struktura.

Na zéklad¢ téchto experimentalnich vysledkt, pti kterych se podafilo ziskat veskeré
potiebné informace o ohfevu polotovart, teplotdch zpracovani, dynamice procesu a jejim
fizeni, byl navrzen vlastni postup mini-thixoformingu. Ziskané informace byly pouZity i pro
navrh experimentalniho zafizeni a formy. Princip procesu byl zaloZen na pfi¢ném vytlacovani.
Experimentalni forma méla vnéjsi primér 80 mm a vysku 40 mm. Vnitini tvar dutiny a tim
1 tvar vysledného produktu je tvofen tvarovym vyfezem ve vyménné vlozce formy. Vyménou
vlozky lze flexibilné docilit zménu tvaru produktu. Tloustka dutiny je variabilni, standardné
v rozmezi 1,5 aZ 3 mm. Maximalni délka produktu byla v této variant¢ omezena na 20 mm.

vvvvvv

s nimi, byl pro experiment zvolen postup, ktery minimalizuje nebezpeci selhavani technologie
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v disledku ztraty tepla a poSkozeni rovnomérného pole pii styku s manipulaénimi piipravky.
Proto byl pouzit ohfev polotovaru umisténého ptimo ve formé. Soucésti zatizeni, které slouzi
pro centrovani polotovaru ve formé i pro ptivod proudu, byly médéné elektrody s vnitinim,
presné definovanym kuzelem. Pomoci nich se podafilo zrealizovat kontaktni pienos proudu
1 tvafecich sil. Ohfev polotovaru piimo v dutiné formy ma i tu vyhodu, Ze minimalizuje ¢asy
ohtevu, délku procesu i povrchovou oxidaci a tvorbu okuji na minimum. Teplota polotovaru
je v prubéhu procesu kontinualn¢ sledovana termoclankem, ktery je pfiveden korundovou
trubickou vyvrtem ve form¢. Pro experiment byl zvolen zkusebni polotovar o priméru 6 mm
s kuzelovymi dosedacimi plochami. Optimalni délka polotovaru se pohybovala v rozsahu
46 — 48 mm. Pfi téchto rozmérech polotovaru bylo dosazeno nejlepsiho rozlozeni teplotniho
pole pro dosazeni semi-Solid stavu i pro proces tvareni.

Pti tvafeni ve formé bylo nutno optimalizovat fadu parametrii procesu tak, aby doslo
k pozadovanému vyplnéni dutiny a vzniku kvalitniho produktu. Z vysledkt optimalizace
a numerické simulace bylo zjisténo, ze vyrazny vliv na kvalitu vysledného produktu
a dokonalého vyplnéni dutiny formy mé rychlost plnéni, kterd je dana rychlosti deformace
a tedy rychlosti osové komprese polotovaru. Kromé toho mé vyrazny vliv na plnéni dutiny
1 tvar vstupniho otvoru a jeho geometrie. Optimalizace geometrie byla provedena s podporou
FEM simulaci.

Experimentalné 1 vypocty bylo ovétfeno, Ze je nezbytné, aby celé plnéni dutiny bylo
provedeno v desetinach sekundy. Jiz v Case 0,3s od zacatku deformace dochazi k tuhnuti
povrchu vznikajicitho produktu. Po odzkouSeni celé sady parametri bylo prokazano, Ze pfi
dobfe nastavenych vstupnich parametrech procesu lze snizit teplotu tvareni na 1265°C. Pti této
teploté€ je podle vypoctu pfitomno 30% podilu tekuté faze. Optimalni tvareci sila byla 7,5kN.
Pti téchto parametrech se podafilo vyplnit pfimou dutinu formy o délce témét 20 mm pfi
tloust'’ce 1,5 mm.

Po nalezeni vhodnych procesnich parametrt bylo pfistoupeno k dal§im upravam formy.
Vnitini ¢ast byla pro lep§i manipulaci rozdélena na 4 dily, coZ umoZnilo zejména snazsi
rozebiratelnost po procesu tvareni. Zvlasté pokud doslo k zab&hnuti materidlu mimo dutinu
formy, bylo podstatné jednodussi vadny vyrobek vyjmout. V rdmci zkousek variability procesu
byly provedeny zkousky s riznymi tvary dutiny formy. Maximalni rozmér byl zvétSen az na
25 x 1,9 mm. Tim bylo mozno dosdhnout rozmérii odpovidajicim rozmérim téles pro
mechanické zkousky.

Postupné se u demonstratorti podafilo kompletni vyplnéni véetné vSech ostrych hran
a bylo dosazeno i1 hladkého povrchu produktu. Pro zjisténi mozné zabihavosti a schopnosti
materidlu vyplnit €lenité tvary byly navrZeny dal$i tvary dutin, napi. kruhovd, ve tvaru
pravouhlého kanalu apod. Pomoci série experimentli bylo prokdzano, Ze lze pomoci mini-
tixoformingu dosdhnout tzv. near net shape produktli, coz znamena, Ze se vysledny produkt
geometricky blizi definovanym pozadovanym rozmérim. To umoZnuje minimalizaci
nasledného obrabéni a materialovou a energetickou tsporu.

Vysledna mikrostruktura po mini-tixoformingu byla tvofena austenitem v podobé
polyedrickych zrn s primérnou velikosti 21pum obklopenych jemnym karbidickym sitovim
slozenym ze smési karbidii M7Cs a austenitem. Fazova difrak¢ni analyza prokazala, ze celkovy
podil austenitu dosahl 96-ti procent. Absenci feritu ve struktufe potvrdila i paramagneti¢nost
vyslednych produkt. Diky mikrostrukturnim zménam ve struktufe doslo k nartstu tvrdosti
Z pavodnich 211 HV30 na polotovaru na 332 HV30 v produktu. Vznik austenitické struktury
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z puvodné ledeburitické oceli je dan specifickymi podminkami pii zpracovani mini-
tixoformingem a vysokym obsahem uhliku a chromu. Ten béhem zpracovani na semi-solid
teploté difunduje do austenitickych zrn, kde zistane diky rychlé solidifikaci zachovan
a pomaha tak stabilizovat metastabilni austenit do pokojové teploty. Pfitomnost chromu
Vv austenitu potvrdila i EDS analyza.

Vzhledem k vysokému obsahu metastabilniho austenitu ve vysledné struktufe byla
provedena série zkouSek na zjisténi jeho teplotni a mechanické stability. Pii teploté popousténi
200°C po dobu 1h nedoslo k zddnym pozorovatelnym zméndm ve struktufe. Ani obsah
zbytkového austenitu se nezménil. Rovnéz pii zvySeni teploty popousténi na 350°C s vydrzi
1 hod. nedoslo k zddnym zménam. Byl zaznamendn pouze ndrlst hodnoty tvrdosti na 461
HV10. Tento narist tvrdosti lze pfisuzovat precipitaci sekundarnich karbidii. Prvni viditelné
zmény mikrostruktury byly pozorovatelné az od teploty 500°C, kdy na hranicich
austenitickych utvarti vznikly velmi jemné utvary troostitu. To bylo doprovazeno mirnym
poklesem obsahu austenitu na 90%, pfi¢emz hodnota tvrdosti zlstala zachovdna. Vyrazné
zmény ve struktufe byly pozorovatelné az pii teploté 550°C, kdy byl rlst troostitu mnohem
vyrazné€jsi. Rozpad metastabilniho austenitu ve struktuie dolozily i vysledky RTG analyzy,
kterou bylo zjisténo pouze 5% austenitu. Rozpad austenitu byl prioritné zpiisoben zménou
obsahu uhliku, ktery béhem tepelné expozice difundoval na hranice zrn a prispél k tvorbé
troostitu.

Pti dal§im zvySeni teploty na hodnotu 600°C doslo béhem ohfevu a néasledné hodinové
vydrze k uplnému rozpadu austenitu. Vyslednd mikrostruktura byla poté tvofena pouze
perlitem obklopenym karbidickym sitovym. Zména struktury zpusobila i vyrazné snizeni
hodnoty tvrdosti na 597 HV10. Pfi zkouskach stability austenitu v kryogennich teplotach
provedenych v tekutém dusiku, vznikly ve struktufe martenzitické jehlice. I pfes nizkou teplotu
zpracovani nebylo diky vysokému obsahu uhliku v austenitu dosazeno vyrazného podkroceni
teploty Ms a ve struktufe zdstalo i za téchto podminek zachovano témét 90% zbytkového
austenitu. Diky tomu ztstala tvrdost na pomérné nizké urovni 366 HV10.
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7 ZAVER

Zpracovani materialu v tixotropnim stavu piedstavuje technologii, ktera spojuje nékteré
prvky ptesného liti a tvareni. Jedna se vSak o zcela jedine¢nou technologii a proto pro ni nelze
piejimat technologické postupy z zadné z téchto metod. V soucasné dobé se tato technologie
pomalu rozsifuje do komeréniho sektoru. Zatim k tomu dochazi zejména v oblasti zpracovani
slitin hliniku a hof¢iku, nebot’ je diky niz§im teplotam semi-solid stavu proces technologicky
jednodussi. Mezi hlavni vyhody patfi moznost vyrobit i tvarové velmi slozité produkty
s vysokou piesnosti a to v jedné tvareci operaci. Zpracovani oceli v semi-solid stavu je doposud
pfedev§im predmétem vyzkumu a potencidlni aplikace jsou zkouSeny predev§im
Vv laboratornich podminkach. Tvafeni pomoci mini-tixoformingu, které je jaddrem této prace,
nebylo ve svétové literatufe dosud nikym popsano.

V ramci této disertace byla navrzena a odzkousena technologie tvafeni velmi malych dilt
z oceli v semi-solid stavu, ktera byla nazvana mini-thixoforming. Jako experimentalni material
pro vyvoj i demonstracni produkty byla diky Sirokému semi-solid intervalu zvolena ocel
X210Cr12. S podporou numerickych vypocti byla navrzena jak technologie, tak i zafizeni,
vcetné tvafeci formy. PouZity princip je na bazi pficného vytlaCovani. Po optimalizaci vSech
zasadnich parametr( tvareni, jako je teplota, rychlost deformace a tipravy vstupniho kanalu do
dutiny formy bylo Gspé$né provedeno tixotvareni ve formé. Bylo vyrobeno Siroké portfolio
tvarove odlisnych dilti, demonstrujici nové moznosti této technologie. Pti optimalizaci procesu
bylo zjiSténo, ze optimalni teplota tvafeni je 1265°C a k vyplnéni dutiny formy by mélo dojit
béhem 0,3s. Metodou mini-tixoformingu se podafilo vyrobit demonstratory s tloustkou stény
1,5 -3 mm s délkou az 25mm. Zaroven se podafilo vyplnit i tvarové slozité dutiny formy, které
predstavovalo napt. lomeni dutiny pod thlem 90°, ostré hrany, prechody mezi prufezy, apod.
Zaroven se podafilo docilit finalnich rozméri s vysokou geometrickou ptesnosti a kvalitou
povrchu. Struktury takto ziskanych demonstracnich produktt byly tvofeny polyedrickymi zrny
austenitu s velikosti kolem 20 um, ohrani¢enymi karbidickym sitovim. To pfedstavuje 5x az
10x jemné&;jsi strukturu, nez u klasického tixoformingu. Hodnoty tvrdosti se pohybovaly kolem
330 HV10. Struktura byla teplotné velmi stabilni a to az do teplot 500°C. Az pfii prekroceni
této teploty dochazelo k rozpadu austenitu.

To ze semi-solid zpracovani nemusi slouzit pouze k ziskani pozadovaného tvaru, ale
1 docileni nekonvencnich struktur prokéazala i posledni ¢ast prace. V ni se pomoci kombinace
semi-solid a termomechanického zpracovani podafilo ziskat unikatni martenzitické struktury
s homogenné dispergovanymi primarnimi a sekundarnimi karbidy chromu. Vlastnosti téchto
struktur pfesahovaly tvrdost 800 HV.

Zasadnim pfinosem prace je, ze oteviela novou oblast zpracovani kovil s vyuzitim
kombinaci tixo zpracovani spolu s vysoce-rychlym tuhnutim a chlazenim. Uvedené fenomény
procesu umozni v budoucnu dosahovat nekonvenénich struktur se zlepSenymi mechanickym
vlastnostmi.
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8 SEZNAM ZKRATEK

T- te¢né napéti [Pa]

n - dynamicka viskozita [s™]

¥ — gradient rychlosti [P -s]

Nz - zdanliva viskozita [s?]

at. % - atomova procenta

hm. % - hmotnostni procenta

DTA - diferen¢ni termicka analyza

DSC - diferen¢ni skenovaci kalometrie

T —teplota liquidu

Ts —teplota solidu

Teo% - teplota, kdy je v materialu ptitomno 60% taveniny
df/dT - derivace podilu tekuté faze podle teploty
ppm — partes per milion, ¢astic na jeden milion
n.d. — not detectet, nebyl detekovan

A — austenit

MC — Karbid typu MC

MeC — Karbid typu MeC

L — liquidus

F — ferit

S* - je teplotni citlivost materialu

fu/s - podil tuhé a tekuté faze

T —teplota [°C]

Cts - dotykovy faktor pevné faze

SV - rozhrani pevné faze

SV® - rozhrani kapalné faze

Vs - podil pevné faze

EBSD - Electron Backscatter Diffraction, difrakce zpétné odraZenych elektronti
Rpo,2 - mez kluzu

HV tvrdost podle Vickerse

Rm — mez pevnosti

E — Youngiv modul
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Rio5 - mez kluzu urcena z celkové deformace pod zatizenim
Ag — rovnomérna taznost

Az6mm -taznost s mefena na akivni délce vzorku 2,6 mm

Z - kontrakce

RT- pokojova teplota
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11 PRILOHY

Priloha P1 — ZkuSebni protokol spektralni chemické analyzy

Zkusebni laboratore SKODA VYZKUM s.r.o.

Analyticka chemie

Protokol o zkousce ¢ VYZ-1051-0308-01N

Zakaznik Zapadoceska univerzita v Plzni

Vyzkumne centrum tvafecich technologii

2itni 22
O Box 314

306 14 Plzen

Predmét zkousek Chemicky rozbor - kulatina (Projekt 1M06032)

Datum pfijeti zkousky Material X210Cr12 (19436)
Datum provedeni zkousky Tavba

Identifikacni cislo zkousky Oznaceni

Objednavka ¢islo
Zakazkove / bézné cislo / davka

Cislo vykresu

Vysledky zkousek

Cc Mn Si P S Cr Ni
% % % % % % %
A— 4 oy —
01 0 0.2 0.014 0.0( 13 ),08
Zku$ebni metody, predpisy:
POS-AZ /15-51/001 (ASTM A 751, ASTM E 415, ASTM E 1086

Nejistoty méfeni

nzSifena ne,

cinem standardni nepistoty méfeni a koeficientu rozsifeni k=2, coz pro n

ormaim rozdeélen

4nych norem a piedpisy |

SKODA VYZKUM s.r.0. — Analyticka chemie. Tylova 1/57. 316 00 Plzef

420 379 852 GSM: +420 737 237 990, fax: +420 378 134 292, e-mail lec

yzkum.cz. www skodavyzkum cz
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Priloha P2 — zaznam méreni austenitu ve structure

XRD-Analyse an Probe
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Mme - File: Sta-37.raw - Type: 2Th/Th locked - Start: 45.000 ° - End: 130.000 ° - Step: 0.050 ° - Step time: 30. s - Temp.: 25 °C (Room) - Time Started: 36 s - 2-Theta: 45.000 ° - Theta: 22.500 ° - Chi: 0.00 °
Operations: Background 0.120,1.000 | Smooth 0.150 | Import

E00-031-0619 (Q) - Iron - (Fe,C) - Y: 21.70 % - d x by: 1. - WL: 1.78897 - Cubic - a 3.62400 - b 3.62400 - ¢ 3.62400 - alpha 90.000 - beta 90.000 - gamma 90.000 - Face-centered - Fm3m (225) - 47.5953 - F

EOO-OOG-OGBG (*) - Iron, syn - Fe - Y: 19.30 % - d x by: 1. - WL: 1.78897 - Cubic - a 2.88073 - b 2.88073 - ¢ 2.88073 - alpha 90.000 - beta 90.000 - gamma 90.000 - Body-centered - Im3m (229) - 2 - 23.9060 -

An dieser Stelle ist der Hauptbestandteil der Probe Austenit.
File 1 : D:\PA\Stankova\Sta-37.raw

Quantitative Analysis - Rietveld
Phase 1 : Ferrit 3.74(38) %
Phase 2 : Austenit 96.26(38) %

Structure 1
Phase name Ferrit

Crystallite Size

Cry Size Lorentzian (nm) 50(30)

k: 1 LVol-IB (nm) 32(19)

k: 0.89 LVol-FWHM (nm) 44 (27)
Strain

Strain G 0.48(34)

el 0.120(85)

7.8626(90)
Lattice parameters

o

a (&) 2.8679(11)
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Structure 2
Phase name Austenit

Crystallite Size

Cry Size Lorentzian (nm) 440 (82)

k: 1 LVol-IB (nm) 280 (52)

k: 0.89 LVol-FWHM (nm) 392 (73)
Strain

Strain G 0.231(12)

el 0.0579(31)

Lattice parameters
a (&) 3.61976(76)

15.000 _ sta-37.rqw:1 Ferit  3.74%
14.000 Austenit 96.26 %
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5.000

4.000
3.000
1.000 ﬂ
o A -
i 7 v

1
46 48 50 52 54 56 58 60 62 64 66 68 70 72 74 76 78 80 82 84 86 88 90 92 94 96 98 100 102 104 106 108110 112 114 116 118 120 122124 126 128 130

2Th Degrees

-1.000 r

Wt% - Rietveld

Ferrit 3,74 %
Austenit 96,26 %
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