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Anotace

Disertacni prace se zabyva vyuzitim martenzitickych ultra-vysokopevnostnich oceli pro
stavbu karoserie automobilu. Hlavni divod pouziti téchto materiali spociva ve snizeni
hmotnosti karoserie vozu, a tim i snizeni emisi vyfukovych plynti CO,, pfi zachovani

bezpecnostnich pozadavk.

Redeni disertaéni prace je zaméfeno na mozné degrada¢ni procesy mechanickych
vlastnosti dusledkem technologickych procesii vyuzivanych pfi sériové vyrob¢ vyliskd.
Experimentalni ¢ast feSeni disertaCni prace se zabyva faktory ovlivilujici uzitné
vlastnosti ultra-vysokopevnostnich oceli pii sériové vyrobé. Jednd se predevSim o
degradac¢ni procesy materialu disledkem vodikové kiehkosti a vznikem tzv. BH efektu

(Bake Hardening) u materidli prochazejicich tepelnou zatézi pti lakovani vozu.

Cilem bylo definovat metodiku méfeni stanovujici uvolfiovaci proces novych
vysokopevnostnich materiali do sériové vyroby. Jedna se o komplexni postup testovani
a vyhodnoceni slouzici jako rozhodujici faktor, zda je, ¢i neni material vhodny pro

sériovou vyrobu.

Klic¢ova slova: vodikové kiehkost, dlouhodobé zkousky, vysokopevnostni oceli,

strukturni analyza, rentgenova difrakce



Annotation

Dissertation thesis deals with the utilization of martensitic ultra high-strength steels for
car-body design. The main reason for utilization of these materials rests in car-body
weight reduction, thus also in the carbon dioxide CO, emissions reduction at keeping

the safety requirements.

Solution of the dissertation thesis was focused on the possible mechanical properties
degrading processes due to the technologies used during the serial production of
stampings. Experimental part of this dissertation thesis deals with the factors that
influence ultra high-strength steels utility properties at serial production. Mostly there
are tested degrading processes of material caused by the hydrogen embrittlement and by
creation of so-called BH effect (Bake Hardening) at materials passing through the

thermal loading during vehicle painting.

As a major aim there was effort to define measurement methodology assigning the
releasing process of new ultra high-strength materials into serial production. It is a
complex testing procedure and evaluation, which can serve as crucial factor about

material usability for serial production
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Seznam pouZzitych zkratek a symboli

Oznaceni Vyznam Jednotky
BH Bake Hardening
PHS Press Hardened Steels
PHP Press Hardening Process
ARA anizotermicky rozpad austenitu
R smluvni mez pevnosti v tahu MPa
Rpo2 smluvni mez kluzu MPa
Agomm taznost %
CO; oxid uhlicity
N dusik
Al hlinik
Si kiemik
Fe zelezo
HV tvrdost dle Vickerse
GA Galvannealed (zptsob zinkovani)
GI Galvanized (zpisob zinkovani)
Zn zinek
Ni nikl
H vodik
Hags adsorbovany vodik
Hops absorbovany vodik
K kov
P Cast prostiedi
n mnozstvi ¢astic
e elektron
HIC Hydrogen-Induced Cracking
SCC Sulfide Stress Cracking
SOHIC Stress - Oriented Hydrogen-Induced
Cracking
oc rozevieni trhliny mm
LELM linearni elasticka lomova mechanika
EPLM elasticko-plasticka lomova mechanika
CTOD Crack Tip Opening Displacement
E Youngiiv modul pruznosti MPa
Vs prace absorbovand meziatomovymi silami Jm~
ap miizkovy parametr mm
p polomér Cela trhliny mm
04 napéti na Cele defektu MPa
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Oznaceni Vyznam Jednotky
oN nomindlni napéti MPa
oy napéti potiebné k rozsiteni defektu v MPa

elastické oblasti s ostrou trhlinou

Yp plasticka prace J.m
G hnaci sila trhliny N.m’
W, povrchova energie J
Wy Energie potifebna k Sifeni defektu J
KI lomova houZzevnatost MPa.m'”
v Poissonova konstanta -

A vlnova délka m
d miizkovy parametr m

0 uhel dopadajiciho RTG paprsku ©

) smér napéti °

W napétovy uhel °

ANOVA Analysis of variance
KUT komplexni ukazatel tvafitelnosti

F sila N
Tg smykové napéti MPa
p tlak Pa
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1. Uvod

V soucasné dobé se primérné emisni hodnoty ve vyfukovych plynech osobniho
automobilu pohybuji okolo 130 g CO; na jeden ujety kilometr. Dle natizeni Evropského
parlamentu se maji snizit do roku 2020 na 95 g CO, na jeden ujety kilometr pro
kompletni produkci novych automobila. V ptipad¢ nedodrzeni stanovenych limitt budou
udélovany pokuty za kazdy prekro¢eny gram CO,. Poplatek (pokutu) bude muset uhradit
vyrobce automobilu za kazdé vozidlo, které nesplni stanovené limity. Toto opatfeni ma
za cil snizit mnozstvi celkovych emisi vyprodukovanych silni¢ni dopravou, a tim
zpomalit oteplovani planety. Pro vyrobce automobilli se jednd o nelehky ukol a
nezbytnost vyuziti modernich technologii. Pod pojmem snizovani emisi si lze jednoduse
predstavit snizovani spotiteby paliva. Zptsobu, jak tohoto pozadavku dosdhnout, je celd
tfada, jako napf. snizeni aerodynamického odporu karoserie vozu, snizeni valivého odporu
pneumatik, zvySeni UCinnosti spalovaciho motoru, snizeni odporli pienosu energie
pohanéného ustroji (pfevodovka, funkéni ¢asti) a v neposledni fadé snizeni hmotnosti
automobilu. Snahou o sniZzeni hmotnosti karoserie se zabyva tato prace, konkrétné
vyuzitim vysokopevnostnich materiald. Bé&hem poslednich dvaceti let doslo
k extrémnimu pokroku ve vyvoji novych materiala tak, Ze uz jsou dnes povazované za
samoziejmost. Pro dal$i rozvoj a vylepSeni stavajicich materialovych konceptl je nutné
vynalozit vysoké Gsili s cilem navySeni mechanickych vlastnosti. V nekterych ptipadech
se jednd o extrémni hodnoty na hranici vyrobitelnosti, které soucasné piindsi rizika
nestability materidlu. Z tohoto divodu je nutné znat komplexné vSechny parametry,
majici vliv na finalni vyrobek (vyrobni postup polotovaru, mechanizmy ovlivitujici

strukturu, pouzivané povrchové ochrany, technologie vyroby vyliski atd.).

V ramci disertacni prace probchla analyza vysokopevnostni mangan-borové oceli uréené
pro tvareni za tepla s findlni martenzitickou strukturou. Jednd se o vyvojovy produkt
uréeny pro pevnostni dily karoserie vozu. Hlavni diivod pro vyuziti tohoto materidlu
spo¢iva v pozadovaném sniZzeni hmotnosti karoserie automobilu, a tim i1 snizeni emisi
vyfukovych plyni CO, Uspora hmotnosti by byla docilena zmensenim tloustky, pii
zachovani stejnych vlastnosti konkrétniho dilu diky vyss$i pevnosti. U téchto materiali
existuje vysokd pravdépodobnost vzniku vodikové kiehkosti, kterd mé devastacni vliv na

soudrznost materialu. Fenomén s ndzvem vodikova kiehkost je znam jiz desitky let.

Ing. Luka$§ Zuzének -12- 2018
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Pro pochopeni a vysvétleni celého déje se provedlo nespocet experimentli a sepsalo
hodné¢ vyzkumnych zprav. AvSak doposud pro nékteré piipady neni zcela ziejmy
mechanizmus a jednotlivé procesy doprovazejici vznik vodikové kiehkosti. Hlavni riziko
spoc¢iva v degradaci materidlu, aniz by doslo k prekroceni meze pevnosti. Vodik mtze do
materialu proniknout béhem procesu vyroby, tepelného zpracovani, nebo i do hotovych
dild z okolni atmosféry. Do materidlu pronikd difuzi v atomérni podobé, kde se nasledné
slucuje s dalsimi vodiky v molekulu a vytvari tim vysoké vnitini pnuti, které mize vést
az k destrukci. Material je konkrétné uren pro vyztuzné bezpecnostni prvky typu (A, B
sloupek, vyztuha dveti, vyztuha narazniku atd.), na které jsou kladeny enormni naroky
z diivodu ochrany posadky vozu. U téchto dilti neni v zaddném piipadé akceptovatelné,

aby doslo k pfedCasnému poruSeni nebo nestabilnimu chovani.

Cilem prace je definovat metodiku méfeni slouzici jako uvolilovaci proces novych
materiall, se snahou nasazeni do sériové vyroby. Hlavni nebezpeci spociva ve vzniku
vodikové kiehkosti a ztraty stability zkoumaného materialu. Z tohoto divodu je nutné
detailné popsat chovani vysokopevnostni oceli na dil¢ich vlivech, které jsou obsazeny pfi
vyrobé karoserie automobilu. Na zékladé uskuteCnénych experimentli a analyz jsou
predlozeny praktické poznatky popisujici vznik vodikové kiehkosti. Jedna se o kompletni
postup testovani a vyhodnoceni slouzici jako rozhodujici faktor, zda je ¢i neni material

vhodny pro sériovou vyrobu. Konkrétn¢ se jedna:

e stanoveni ptripravy zkuSebnich vzorkii, aby nedosSlo vlivem technologie déleni
k ovlivnéni zékladni struktury

e zpusob a druh testovani materialu (byly zvoleny dlouhodobé zkousky, kde bylo
nutné navrhnout a vyrobit jednoucelové ptipravky)

e posouzeni vlivu BH efektu na mechanické vlastnosti a vznik vodikové kiehkosti
(BH efekt vznika pfi procesu lakovani karoserie vozu)

e vyhodnoceni vysledkii pomoci fraktografické analyzy

e vyuziti termoevolu¢ni elementarni analyzy pro detekci vodiku v oceli

e aplikace rentgenové difrakce pro stanoveni vlivu vodikové kiehkosti na zbytkova
napéti ve struktufe materialu

e na zaklad¢ predchozich krokli jasné popsat a definovat vyslednou metodiku

méteni a vyhodnoceni s doporucenim pro dal$i experimenty

Ing. Luka$§ Zuzének -13 - 2018
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2. Oceli tvarené za tepla s naslednym zakalenim primo

v tvarecim nastroji (Press Hardened Steels)

Hlavni vyuziti vysokopevnostnich mangan-borovych oceli (PHS oceli) nastalo
s prichodem technologie tvareni za tepla (hot stamping). Borové oceli patii do kategorie
oceli vhodnych pro kaleni a popousténi. Nabizeji vynikajici vlastnosti pro tvaieni za tepla
a vysokou pevnost po tepelném zpracovani — zakaleni piimo v tvafecim nastroji. Tato
vlastnost materidlu je dana piidavkem malého mnozstvi boru (0,0005—0,005 %) a
manganu s cilem zlepsit prokalitelnost. Mikrostruktura bérovych oceli je po tepelném
zpracovani tvofenda martenzitem a zbytkovym austenitem. Pro mén¢ narocné aplikace je
ptipustny i1 dolni bainit. JiZ malé mnozstvi boru postacuje k potlaceni nukleace feritu na
hranicich austenitickych zrn a podporuje tvorbu martenzitu nebo dolniho bainitu.
Vysledné struktura je charakteristickd jemnou stavbou jehlic martenzitu. Aby doslo
k projevu Uc¢inkd boru, je nutné zabrdnit reakci s jinymi prvky napi. dusikem anebo
kyslikem za pomoci legur titanu a hliniku. Bor jako legujici prvek byva v ocelich
castecné rozpusStén v matrici a ¢astecné¢ muze byt vyloucen jako precipitat na hranicich
sekundarnich austenitickych zrn. V austenitu se dokéaze rozpustit az 0,02% boru, ve feritu
zhruba 0,001%. Nahromadéni atoml boéru probihd ptfednostné na hranicich zrn, kde
zpomaluji difuzi atoma uhliku a potlacuji vylu€ovani proeutektoidniho feritu. Vlivem
prodlouzeni austenitické transformace se zvysuje prokalitelnost. Oproti ostatnim prvkim
bor navySuje prokalitelnost vice jak 100 krat. Se stoupajicim obsahem manganu se
zpomaluje transformace austenitu v perlitické i1 bainitické oblasti. Kfivky ARA se
posouvaji doprava, takZe se zvySuje prokalitelnost. Soucasné s tim se také zvySuje doba
stability austenitu [1]. Ocel v zdkladnim stavu (pfed tepelnym zpracovanim) vykazuje
feriticko-perlitickou strukturu s pevnosti (R, 450—550 MPa) a taznosti (Agomm= min 20
%). Pfi tepelném zpracovani je ocel zahfata na austenitickou teplotu a pfi fizeném
ochlazovani se vylou¢i struktura pfevazné ve formé martenzitu, ktery dava oceli vysokou
pevnost (R, az 1500 MPa) ataznosti (Agomm= 4 - 5,5 %). S vysokou pevnosti vSak

dochézi ke zvyseni kiehkosti a oceli tak maji sklon k vytvafeni trhlin pfi deformaci.
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Tento typ oceli se ve velkém mnozstvi vyuzivd v automobilovém primyslu pro vyrobu
dild spojenych s ochranou posadky vozu. Musi vykazovat maximalni tuhost a pevnost,

aby nedoslo k vyrazné deformaci a tim vybouleni do interiéru vozu.

KarosaFské plechy z vysokopevnostnich oceli se na trhu nabizi pod rlznymi obchodnimi
znaCkami: USIBOR (ArcelorMittal), MBW (Thyssen Krupp Steel), BTR (Benteler) a
Ultraform (Voestalpine). Hlavni podily legujicich prvk( jsou uvedeny v tabulce

(Tabulka 1). V zavislosti na dodavateli a jeho portfoliu jsou materidly dodavany
v riaznych jmenovitych tloustkach, srtiznymi povrchovymi povlaky a specifickymi

mechanickymi vlastnostmi.

Tabulka 1 Chemické slozeni PHS oceli (hm.%)

C Si Mn Cr Mo P S Ti Al B Cu
0,2 1,10 < < 0,02 0,02 | 0,002

- <0,5 - <0,35 | 0,35 "y — - - - <0,2
0,25 1,5 0,025 10,005 0,05 0.06 | 0,005

Za poslednich 15 let doSlo k prudkému nartGstu dild z PHS oceli. Jako prvni pfisla
s nasazenim téchto materiald automobilka Volvo z divodu sniZzeni hmotnosti automobilu,
zvySeni bezpecnosti posadky a cenové efektivité. V roce 2003 obsahovala karoserie
automobilu Volvo XC 90 podil PHS oceli o objemu 7% (viz. Obrazek 1). S pfibyvajicim
casem doslo k narGstu, kde napf. v roce 2006 podil materidlu u vozu VW Passat Cinil
19%. Modelova tfada automobilu Volvo XC90 pro rok 2016 vyuziva plnych 38%

materidlu z PHS oceli [2].

9
T
[ =]
(=]
% /
o . Golf VI
= VW 28%
E Passat
19%
2006 2012 2016

Obrdazek 1 Trend vyuziti PHS oceli pri vyrobé karoserie vozu [2]
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V soucasné dobé¢ nariist uz neni nijak markantni, ale se zvétSujicimi se pozadavky na
bezpe¢nost organizaci EURO NCAP muze dojit k dalSimu vyuziti. Princip spociva
v nadhrad¢ dila tvaifenych za studena s niz§imi pevnostnimi vlastnostmi za oceli PHS. Z
divodu vysokych hodnot mechanickych vlastnosti 1ze snizit tloustku stény a 1 tak docilit

zvySeni celkové tuhosti dilu a zaroven snizit hmotnost.

Obrazek 2 zobrazuje pocet vyrabénych dilt z PHS oceli, kde jsou pro jednotlivé roky
(osa x) vyneseny pocty dilti v miliénech kust (osa y). Pribéh grafu piehledné zobrazuje
zvysujici se trend pouziti komponentli z PHS materidlt v pribéhu let. Na pocatku
nasazeni obsahovala karoserie pouze n¢kolik dild, kde se pouzivaly jenom pro vozy vyssi
tiidy a na tehdej$i dobu byly znamé svymi vysokymi bezpecnostnimi vlastnostmi. V
obdobi mezi 1998 a 2003 bylo v priméru pouZito pouze 4 az 6 dili. Z divodu zvyseni
narokid na bezpecnostni pozadavky ochrany posadky vozu piiSel prudky nariist v roce
2010, kde karoserie automobilu obsahovala jiz cca 10-15 dilt z této vysokopevnostni
oceli. Hlavni diivod nartistu spoc¢ival v nutnosti nasazeni pevnéjSich materialti a také v
lepSim zvladnuti vyrobniho procesu jak samotné vyroby oceli, tak 1 posléze tvéfeni a
zakaleni konkrétniho dilu. V soucasné dob¢ je v priméru vyuzito kolem 20 dilti na viz,

kde celkova produkce predstavuje 450 miliénu dilti vyrobenych za rok [3].

>20
dilu/vuz

Pocet dili za rok (v milionech)

—_ § —a— 1015

dilu/vuz 450
i dila/vaz sl ons
- l 1 zarok 2015
350
300 - 4
2504 dily/viiz - ; -
I I i g, o
200 - —_— T . 95 miliona
150 ' I za rok
3 miliény 8 miliéna 2009
s za rok zarok =
504 1998 2003
1998 2003 2010 11 "12 13 '14 15 ‘16

Obrdzek 2 MnoZstvi dilii karosérie automobilu vyrobené z PHS oceli [3]
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Hodnoty Cetnosti dild jsou samoziejmé zavislé na typu (konkrétni znacky) a na t¥idé vozu
(niz$i, stiedni, atd.). S rostouci tfidou se umérn¢ zvysuje mnozstvi komponentii z PHS
oceli z diivodu vysSich pozadavkil na bezpecnost posaddky vozu. Materidl se pouziva
pfevdzné pro vyztuzné prvky jednotlivych elementl v oblastech, kde pfi havarii vozu

dochdzi nejcastéji k ndrazu.

Obrazek 3 piehledné zobrazuje konkrétni oblasti nasazeni dilti z PHS oceli. Jedna se o
dily zobrazené fialovou barvou, v nékterych ptipadech mohou byt i zhotoveny dily

oznacené ¢ervenou barvou.

1 — pfedni vyztuha nédrazniku
2 — horni vyztuha A slupku 6
3 —vyztuha pfiéné stény

4 — spodni vyztuha A sloupku

5 - vyztuha B sloupku )
6 — tunel

7 — pFi¢énik podlahy zadni

8 — zadni vyztuha narazniku

Obrazek 3 Zobrazeni PHS dilit na karoserii vozu VW Passat [4]

Pti Celnim narazu se jednd hlavné o ptfedni vyztuhu néarazniku (pozice 1), pii zadnim o
zadni vyztuhu narazniku (pozice 8). Oba dily jsou pfipevnény na karosérii pomoci
deformacnich prvki, které pti kolizi pohlcuji energii. Eliminaci bo¢niho néarazu zajistuje
prevazné B sloupek (pozice 5) a A sloupek (pozice 2), na které jsou kladeny vysoké
naroky. Vyztuha B sloupku musi zadrzet energii vzniklou od bo¢niho rdzu a rozlozit ji do

dalSich elementl ve spodni a horni ¢asti karoserie.
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Dulezitd je pfedevSim spodni Cast, kde dochédzi k deformaci prahové vyztuhy a i
samotného B sloupku z diivodu pohlceni narazové energie. V horni oblasti, kde by mohlo
dojit ke kontaktu s posadkou vozu, musi vyztuha vykazovat vysokou tuhost a pevnost,
aby nedoslo k prasknuti a naslednému posunuti do vnitiniho prostoru. Vyztuhy horniho a
dolniho A sloupku (pozice 2 a 4) pozitivné ovliviiuji také crashové chovani pii ¢elnim
narazu. Prvky obsazené ve struktuie podlahové oblasti zajistuji kompletni tuhost
karoserie, konkrétné se jedna o tunel, vyztuhu pficné stény a zadni pti¢nik podlahy, které
se pozitivné podili na ochran¢ osob pfi havarii. Dalsi vyuziti materiadlu se uplatiuje pro
vyztuhy bocnich dvefi z divodu zvyseni bezpecnosti pii bo¢nim narazu (na obrazku
nejsou zobrazeny). Nasazenim téchto dili dochazi k navySeni bezpecnosti, ale také ke

sniZzeni hmotnosti automobilu, coZ se pozitivné promitne i do hodnot vyfukovych plynii.

2.1. Proces tvareni PHS oceli (Press Hardening Process)

Vyrobni technologie (Press Hardening Proces) umoznuje vyrabét karosarské dily, které
dociluji tvart obdobnych jako dily z hlubokotaznych oceli, ale zaroven vykazuji
v soucasnosti pevnost az 1500 MPa. Hlavni vyuziti nachédzi pfi tvafeni oceli s legurami
manganu a boru, kterd spojuje vyhody tvareni za tepla s naslednym zakalenim ptimo
v nastroji. Pfi procesu tvafeni za tepla lze vyrabét komplexni hlubokotazné dily bez
vétsiho zpétného odpruZeni materidlu. ZvySeni pevnosti ocelovych materiali se déje
prostfednictvim martenzitické premény austenitu. Pfi ni se meéni kubickd ploSné
orientovana mfizka na tetragonalni prostorové orientovanou miizku. Tvafeni PHS oceli je

mozné provést dvéma zplisoby: pifimy (Obrazek 4) a neptimy proces (Obrazek 6).

2.1.1. Piimy a neprimy proces tvareni PHS oceli

Pf1 prvni varianté (pfimy proces) se ocel nejprve zahiiva v peci na teplotu 880-950 °C
(nad teplotu Ac3), aby struktura materialu byla plné austeniticka. Poté se material vlozi do
nastroje pro lisovani, s vnitinim vodnim chlazenim. Uzavienim nastroje dojde nejprve
k tvafeni dilu a poté v uzavieném nastroji k jeho zakaleni. Podminkou pro Uplnou
pfeménu na martenzit je nutnost ochlazeni dilu vhodnou rychlosti tak, aby byla

pfekrocena kritickd ochlazovaci rychlost.
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Dle pfislusného diagramu ARA (Obrazek 5) Ize urcit kritickou rychlost ochlazeni, ktera
se pohybuje zhruba kolem 30 °C /s, pocatecni martenziticka teplota Mg je v okoli 400 °C
a konecna martenzitickd teplota M¢ se pohybuje kolem 250 °C. V pfipad¢, ze rychlost
ochlazeni je pfilis nizka, mize dojit k vytvofeni feritu, bainitu nebo perlitu ve struktuie

oceli, coz by snizilo celkovou pevnost a tuhost dilu [5,6,9].

- O

Pristtih
Svafovany pfistiih Ohfev do oblasti .
austenitu Tvareni,
vytvrzeni Finalni ofez
a stfihani laserem OFiEaEnT
povrchu

Obrazek 4 Primy proces technologického postupu lisovani s ndslednym kalenim v ndstroji
[7]
Kritickou rychlosti ochlazeni se rozumi prubéh, kdy ochlazovaci rychlost je nejnizsi
mozna, aby vysledna struktura z velké ¢asti obsahovala martenzitickou fazi (Obrazek S,
kiivka 2). Tento prubéh je energeticky a technologicky vyhodny, protoze vyslednd
struktura a mechanické vlastnosti jsou témét totoZzné s mensimi naroky na ochlazovani
(jedna se o porovnani kiivek 1 a 2). Pokud by pribéh ochlazeni odpovidal kiivee 3, tak
by byl niz$i obsah martenzitu na ukor horniho bainitu, protoZe martenzitickd pfeména
neprobéhne do konce a zbyly austenit transformuje v oblasti bainitické. Tento jev uz neni

zcela zadany z diivodu poklesu pevnosti materialu.
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\
\A+M\\ \\\ \ \

e e v v (0 W W VR W
@3\ Qe 66 @ d @

Cas ochlazeni [s] 27 40 80 133 266 1143 4000
Ochlazovaci rychlost [°C/s] ‘IDO 30 20 10 &6 3 0.7 0.2
Tvrdost [HV] 475 474 417 278 232 182 163 150

Obrazek 5 Diagram ARA pro PHS oceli [2]

Ohfev materialu na teplotu 880-950 °C probiha v peci po dobu v priméru 4-8 minut.
Vydrz v peci je nutnd z divodu prohtati materidlu, aby doslo ke kompletni pfeméné na
austenitickou strukturu. Pfi pfemisténi polotovaru z pece do tvafeciho nastroje dochdzi
vlivem okolni atmosféry k ochlazeni. Velikost tepelné ztraty se odviji od tlouStky
materidlu. PfitlouStce 1,5mm je ztrata kolem 15 °C/s, u materialu o tloustce 3 mm
zhruba 10 °C/s. Aby byla zajiSténa austenitizacni teplota polotovaru pfi zacatku tvafent,
je nutné kompenzovat teplotni ztraty. Kvili tomuto diivodu se polotovar ohtiva na 950°C,
to je zhruba o 150 °C vice nezZ je teplota A¢s (cca 800 °C). Pii nasazeni materialii bez
povrchové upravy je nutné pro ohfev pouzit vakuové pece nebo pece s ochrannou
atmosférou. Pfi pfesunu polotovaru z pece do tvarecitho néstroje vSak dochdzi k
nevyhnutelnému kontaktu s kyslikem. Z tohoto diivodu je nutny co nejrychlejsi presun

polotovaru. [5,6,8]

Tvorb€ okuji lze zabranit pouZitim povrchovych uprav (popsdno v kapitole 3). Béhem
procesu tvafeni by meélo byt dosazeno maximdlni plastické tvafitelnosti materidlu.
Tepelné ztraty tvareného dilu musi byt co nejmensi, a proto je nutné zajistit co nejvyssi
rychlost uzaviraciho beranu. Tvareci operace probiha v délce cca 1-5 sekund, nésleduje

zakaleni v nastroji po dobu zhruba 30 sekund.
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Zatimco pii bézném tvafeni jsou zadouci co nejmensi teplotni piechody z dilu na nastroj,
tak tvafeni s néslednym kalenim naopak vyzaduje po uzavieni co nejvétsi tepelnou
vyménu. Vyména mezi nastrojem a tvafenym dilem je nutna, aby doslo k ptfekroceni
kritické rychlosti chladnuti a vytvorila se martenzitickd struktura. Po tvafeni zlistane
nastroj tak dlouho uzavieny, az dojde k uplnému ptetvofeni martenzitické struktury.
Problém nastava pii sériové vyrobé, kdy dochézi k zahfivani nastroje a je nutné délat
prodlevy mezi jednotlivymi cykly. V nékterych ptipadech kdyz jsou vyzadovany piesné
otvory v konecném dile, pouziva se fezani pomoci laserového paprsku. Nasledné jesté
muze dojit k apravé povrchu z diivodu odstranéni okuji (piskovani, otryskani), pokud je

plech opatien vhodnou povrchovou Upravou, neni nutné tuto operaci provadét.

Druhou variantou je nepifimd metoda procesu lisovani PHS oceli. Lisi se od piimého
procesu v pted deformaci materidlu za studena, ktera se realizuje pted tvareci operaci za
tepla (Obrazek 6). Dalsi kroky jsou obdobné jako u ptimého procesu. Material se zahieje
v peci na austenitizacni teplotu, pfesune se do tvafeciho nastroje, ve kterém dojde
k dolisovani dilu za tepla snaslednym zakalenim. Vyhoda spocivd v odpadnuti
laserového ofezu findlnich kontur, protoZze byly jiz vyrobeny pfi lisovani za studena, kde
jsou rozmérove piesnéjsi nez pii tvareni za tepla. Tato metoda lze pouzit pro dily, které

nejsou tvarove slozité a neni potieba hlubokych taht. [5,6,9,10]

; ~;

! Lisovani a stfihani
Swvafovany pristiih  z3 studena

Ohiev do oblasti

austenitu Tarstenia

e OEisténi
wytvrzeni

povrchu

Obrazek 6 Neprimy proces technologického postupu lisovani s naslednym kalenim v
nastroji [7]
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2.1.2. Metoda Tailored Tempering (parcialni kaleni)

Nekteré  konstrukéni  piipady vyzaduji razné mechanické vlastnosti materialu
v jednotlivych oblastech dilu. Typickymi dily jsou B sloupky vozidla automobilu. Ve
spodni casti sloupku se vyzaduje tvarna struktura s mensi pevnosti, jednd se o Cast
schopnou absorbovat energii. Horni ¢ast by m¢la vykazovat vysoké hodnoty pevnosti pro
zachovani tvaru dilu, aby nedoslo k ohrozeni posadky vozu. Technologie na principu Hot
Stamping je velice vhodna pro vyrobu téchto dilii. Vyuzitim varianty procesu zndmé jako
Tailored Tempering (Obrazek 7), Ize zhotovit dil, jehoz spodni tfetina ma pevnost 600
MPa a taznost 17 %. Zbyla ¢ast pak vykazuje pevnost 1 500 MPa s taznosti 5 %. Po
ohfevu se pfi tvafeni naopak vyuziva z€asti vyhfivané zdpustky, kde material chladne
pomaleji. Vlivem pomalejSiho ochlazeni nedochazi k tvorb&é martenzitu, ale utvafeji se
méné pevné a tvarngjsi faze. Obrazek 7 zobrazuje pribéh chladnuti jednotlivych partii a
tim 1 vyslednou pevnost materialu (modrd oblast je rychle ochlazovdna a vykazuje
vysokou pevnost). Vyhoda spociva ve vyrobé dilu béhem jednoho procesu. VyuZitim této
technologie dojde k odstranéni svatfovaciho procesu a problémul s tim spojenych, tj.
teplotné ovlivnéna zéna a zmeéna struktury v blizkosti svaru. Odpada nutnost tvareni dilu
ve dvou ruzné tvarovych zapustkach, které se musi nasledné svafit. V nékterych
ptipadech pro docileni riznych pevnostnich hodnot jednotlivych c¢asti dilu, se vyuziva
materidlu s riznou tloustkou zhotoveny flexibilnim valcovanim. Metodou Tailored
Tempering lze plné nahradit a docilit 1 lepSiho vysledku oproti flexibilnimu

valcovani [11].

Ochlazeni 2 [s]
Ochlazeni 5 [s]

Ochlazeni 12[s]

Obrazek 7 Metoda Tailored Tempering (parcialni kaleni) [11]
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2.1.3. PHS oceli s proménlivou tloust’kou a svarované pristiihy

PHS oceli se vyrabé¢ji také s proménlivou tloustkou stény nebo pomoci svafovanych
pristtihti. Hlavni divod vyuziti téchto metod je obdobny jako u metody parcialniho
kaleni, kde je nutné vytvofit rozdilné materialové vlastnosti na dile (viz. pfedchozi
kapitola). Svafované pfistiihy znamé pod oznacenim Tailored Blanks (ptistiihy $ité na
miru) se skladaji ze dvou ¢i vice Casti, které se mohou od sebe liSit svou tloustkou,
mechanickymi vlastnostmi, jakosti, povrchovymi vlastnostmi atd. (Obrazek 8). Nejcastéji
se svaiuje laserovym vysokofrekvenénim nebo elektronovym paprskem. Samotny proces
vyroby dilu z PHS oceli je mozny realizovat dvéma zptisoby, kde prvni zplisob spociva
ve svafeni pristfihu ptfed tvafecim procesem. Nasledné dojde k lisovani a zakaleni
vysledného dilu pfimo v néstroji. Druhy zpisob je vyroba dvou dild, dil z PHS oceli a dil
s mens$i pevnosti, které se nasledné svati. Pro tento zptisob je nutné mit dvé rizné tvarové

formy [13].

Pevnost Swvar Pevnost

1500 MPa 500-800 MPa

wwwwwwwwwwwwww

Obrazek 8 Ukazka svarovaného dilu [12]
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Metoda flexibilniho valcovani (Obrazek 9) je fizeny zpusob valcovani s cilem ziskat
proménnou tloustku plechu. Plynulé¢ pifechody jednotlivych tlousték materidlu
zjednoduSuji vlastni proces vyroby konec¢ného dilu. Oproti svafovanym pfistiihim
odpada teplem ovlivnéna oblast, kterd vykazuje rozdilné fyzikalné-mechanické vlastnosti
[13].

Obrazek 9 Princip flexibilniho valcovani [14]

Z divodu vysokého tlaku na snizovani hmotnosti jsou vyuzivany vice tyto dvé metody na

ukor parcialniho kaleni, protoze je mozné docilit stejnych tuhosti pii snizeni hmotnosti.
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3.  Ochrana povrchu PHS oceli proti tvorbé okuji

Pted tvafenim za tepla se musi pouzity material zahtat do oblasti austenitu. Toto se d¢je
ve veét§ing pripadl v atmosféie obsahujici kyslik, kterd pti zvysené teploté (880 — 950°C)
zapricinuje tvorbu okuji (oxidaci povrchu) a dochdzi téz k oduhli¢eni povrchu oceli.
Vrstva obsahujici okuje je drsné a kiehka, tvofend rizné velikymi segmenty. Po lisovani
s ndslednym kalenim nasleduji dalsi procesni kroky jako svarovani, lepeni a lakovani,
které jsou silné omezeny vytvorenymi okujemi. Rovnéz se negativné méni mechanické
vlastnosti materialu. Okuje, které jsou mezi tvafenym materidlem a nastrojem ovliviiuji
rychlost ochlazovani. Mohou se oddé¢lit od plechu a posSkodit tvareci ndstroj.
V nasledujicich kapitolach budou postupné popsany jednotlivé systémy, které jsou
pramyslové pouzivany nebo jsou vyvijeny pro ochranu PHS plechu pied tvorbou okuji

pii ohfevu.

3.1. Ocelové plechy bez ochranné povrchové vrstvy

Plechy bez jakékoli povrchové ochrany musi byt po tvareni za tepla nasledné dalsi
operaci oSetfeny (napt. piskovanim nebo kulickovanim). Okuje negativné ptisobi na dalsi
technologické postupy pii vyrobé karoserie vozu. Proti tvorbé okuji pro plechy bez
povlaku se pouzivaji dva zptisoby ochrany. Prvni zplsob je pouziti ochranné atmosféry,

druhy pomoci olejové vrstvy.

3.1.1. Ochranna plynna atmosféra

Pti kazdém ohfevu reaguje kyslik s povrchem oceli a dochazi k oxidaci. Tato reakce je
tvorbé okuji (od cca 600°C) a k ¢aste¢nému nebo Uplnému oduhlic¢eni povrchu (od cca
780°C). Takto vznikla vrstva se dd odstranit pouze mechanicky. Z tohoto diivodu je pii
kazdém ohfevu od cca 400 °C nutnd ochranna atmosféra. Ve vétsing piipadi staci jako
ochranny plyn dusik. Pro vyssi teploty se vyuziva vakuovych peci. Pfi nasazeni ochranné
atmosféry by neméla probihat Zadné reakce mezi povrchem oceli a plynnym prostiedim
v peci. Dalsi vyhoda plynné atmosféry spociva v zabranéni kontaktu vodiku s povrchem
materidlu, kde dochazi k eliminaci vniknuti vodiku do struktury, a tim vzniku vodikové

kiehkosti ktera predstavuje u téchto dila vysokeé riziko.
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Slozeni smési ochranného plynu se pohybuje v rozmezi 1-5% CO;, 90-99% N, a 0,05-1%
uhlovodiku [15].

Pti vyjmuti plechu zpece dochdzi k nevyhnutelnému kontaktu s kyslikem. Z tohoto
divodu je nutny co nejrychlejsi transport mezi peci a tvafecim nastrojem. V nastroji se
muze také vyuzit ochranny plyn, aby se eliminovala tvorba oxidické vrstvy. Pouzitim
ochranné atmosféry se docili dostatecné kvality povrchové vrstvy, kde neni nutna dalsi

operace kviili zarucené svatitelnosti a lakovatelnosti [16].

3.1.2. Ochranna olejova vrstva

Jako ochrannd olejova vrstva se pouzivaji alkalické oleje s obsahem kyseliny borové
anebo s pfimési fosforu a kalcia. Olej chrani povrch oceli pfed tvorbou okuji. Na povrch
oceli se nandsi vrstva oleje, ktera je posléze vysusena a tim se vytvoii pevny film. Pii
tepelném zpracovani je film v tekutém stavu. Po procesu lisovani s naslednym kalenim
1ze olejovy film a zarodky okuji odstranit v lazni 10% kyseliny chlorovodikové o teploté
70 °C. Pfi tomto procesu se zvySuje riziko vodikové kiehkosti, takze pouziti olejové

vrstvy neni vhodné pfi tvareni vysokopevnostnich materiald.

3.2. Ocelové plechy s povlakem

Kapitola se zabyva povlaky vyuzivané pii technologickém procesu lisovani s naslednym
kalenim v néstroji (PHP — proces). Jedna se o povlaky, které vétSinou trvale zlstavaji na

plechu.
PoZadavky na povlaky ur¢ené pro PHS oceli jsou:

- Ochrana proti tvorbé okuji pfi procesu lisovani a nasledném kaleni

- Dostate¢na ochrana proti tvorbé oxidu pii tvareni za tepla

- Dobra tvatitelnost povlaku

- Pasivni korozni ochrana pusobici jako bariéra

- Aktivni korozni ochrana ptisobici jako obétovana anoda

- Moznost dal$iho zpracovani plechu, svafovani a lakovani

- Naneseni povlaku musi byt zahrnuté ve vyrobnim procesu a ekonomicky

dostupné
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3.23.  Al-Sipovlaky

Povlak je na zakladni material nanaSen zarové v lazni o teploté 675 °C o chemickém
sloZeni (88% hmot. Al, 9% Si, 3% Fe). Tloustka vrstvy je v rozmezi 25 — 30 um [17]. Po
tepelném procesu tloustka povlakové vrstvy dosahuje 30 - 40 um. Eutekticky bod binarni
soustavy Al-Si se nachazi pti 12.2% Si (Obrazek 10). Pti obsahu kiemiku v mnozstvi 9%
v povlaku se bod tani pohybuje kolem teploty 600 °C [17]. Pfisada kiemiku vytvari fazi
Fe,SiAl;, ktera zabranuje tvorbé tvrdé a kiehké faze Fe,Als mezi povlakem a zakladnim
materidlem (Obrazek 12). Vlivem potlaceni vzniku faze Fe,Als se zvySuje pfilnavost a
tvafitelnost vrstvy. Béhem ohfevu na austenitickou teplotu v procesu lisovani
s naslednym kalenim vykazuje Al-Si povlak s narGstajicim Casem a teplotou zvySeni
tloustky vrstvy vlivem nasyceni Zelezem. Dochazi k tvorbé vice vrstev. Na povrchu se
vytvari tenkd oxidacni vrstva Al,Os, hloubé&ji se vytvari dalsi intermetalické faze napf.
Fe,Als, FeAl,, Fe,SiAly, nebo kiemikem obohacené FeAl faze. Intermetalické faze jsou
tvrdé, proto dochézi k vétSimu opotiebeni (otéru) lisovaciho néstroje. Pfechodna oblast
mezi zékladnim materidlem je tvofena difuzni vrstvou o tloust’ce kolem 15 pm, ktera

vykazuje nartist obsahu zeleza (Obrazek 11) [17].

Hmotnostni mnozstvi Si (%)
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Obrazek 10 Binarni diagram Al-Si [18]
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Rozdilné teplotni koeficienty roztaznosti jednotlivych fazi vedou pii procesu lisovani
s ndslednym kalenim k tvorb€ trhlin. Difuzni vrstva potlacuje tvorbu a Sifeni trhlin
v povrchu. Béhem tepelného procesu (austenitizace) dochazi k nartstu vrstvy, takze
plechy s zarovym AlSi povrchem nejsou vhodné pro nepfimy proces lisovani
s naslednym kalenim. Pokud by doslo k tvareni za studena (nepiimy proces), vytvotily by
se vpovlaku trhliny, které¢ v disledku tenké difuzni vrstvy nemohou byt pohlceny.
Povlaky se nemusi po procesu lisovani s naslednym kalenim ocistovat od kovovych
necistot (okuji), protoze zabranuji jejich vzniku. Plechy s AlSi povlakem nenabizi Zadnou
aktivni korozni ochranu, ale pouze pasivni protikorozni vrstvu plisobici jako zébrana.
Nepovlakované oblasti jako napi. feznd hrana, nebo vady povlaku jsou vici korozi

nechranény.

Lakovatelnost je 1 bez naslednych operaci dobrd na zdkladé hrubého povrchu.
Svatitelnost je zavisla na tloust'’ce oxidacni, difuzni vrstvy a intermetalickych fazi. Hlavni
vliv na celkovou tloustku povlaku ma teplota v peci, kde dochazi k ohievu materialu pied
tvafenim. Dtulezita je také hodnota Casu vydrze ponechani materidlu v peci, kde
s rostoucim Casem dochazi k zesileni povlakové vrstvy. Maly, ale nezanedbatelny vliv
muze mit pfesun materidlu z pece do tvareciho néstroje a nasledné lisovani se zakalenim

od nastroje [19].
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Obrazek 11 Zobrazeni AlSi poviaku pred tepelnym zpracovanim [20]

Pokud je dosaZena vrstva povlaku po zakaleni v rozmezi 30 az 40um, svafitelnost
vykazuje obdobné vlastnosti, protoZze nevodivd oxidacni vrstva je velmi tenkd a
vytvofené intermetalické faze jsou vodivé. S velkou tloustkou difuzni vrstvy dochazi

k problémim v oblasti lepeni.
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Pfi namahani lepeného spoje mlze dojit k odtrzeni povlakové vrstvy od substratu, kde
neni zaruc¢ena pevnost na zaklad¢ vlastnosti lepidla, ale soudrznosti povlaku a zédkladniho
materidlu. Z téchto divodi je velice dulezité presné dodrzet technologicky postup pii

technologii kaleni v nastroji.

Material po technologickém procesu

Detail povlakové vrstvy

FesAls Intermetalické faze
Fe,SiAl 2 .

A Difuzni vrstva
FesAls
FEQSiAIQ

Y / Martenziticka struktura
Difuzni
vrstva

Obrazek 12 Zobrazeni AlSi poviaku po tepelném zpracovani [20]

Nejéast&jsi pouzivané mnozstvi povlaku na zakladnim materialu je 150 g/m* a 80 g/m’.
Tvrdost povrchu pro AlSi povlak se pohybuje okolo 60HV a difuzni vrstva vykazuje
hodnotu cca 600HV.

3.24. Zn povlaky

V dnesni dobé se zarové zinkovani uskute¢iiuje dvéma zplsoby, metodou GI
(Galvanized) nebo GA (Galvannealed). Pro technologii tvafeni s ndslednym kalenim
v ndstroji se pouzivaji zinkové povlaky nanaSené metodou GA. Oblast samotného
nanaSeni zinkového povlaku je shodna, ale hlavni rozdil spoc¢iva v tepelném zpracovani

po vynoteni plechu ze zinkové 1azné.

U metody GA dochazi nejprve pomoci ,,vzduchového noze* k redukci povlakové vrstvy,
nasleduje tepelné zpracovani spocivajici v ohfevu plechu s nanesenym Zn povlakem na
teplotu 500 — 560 °C trvajici cca. 10 vtefin. Prostfednictvim ohfevu dochazi k difuzi mezi
zinkem a ocelovym podkladem, kde transformaci €istého zinkového povlaku vznikne
smés intermetalickych fazi Fe-Zn. Z binarniho diagramu prvka Fe-Zn je patrna
pfitomnost vétstho mnozstvi intermetalickych fazi, které vykazuji vysokou tvrdost

(Obrazek 13). Optimalni obsah zeleza v zinkovém povlaku se pohybuje okolo 10-12%.
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Niz§i obsah Zeleza v povlaku znamend piitomnost vétSiho mnozstvi mekké faze, ktera
zpusobuje navySeni koeficientu tieni mezi povlakem a lisovnicim néstrojem. Naopak
velké mnozstvi obsahu zeleza vede k rustu tvrdych a kiehkych fazi na rozhrani povlak-
substrat, které zpusobuji odlupovani povlaku od substratu [21,22]. Dulezitym prvkem

pfidanym do zinkové 14zné¢ je hlinik.

Pti vyrobé GI povlaki je obsah hliniku vétsinou 0,15 — 0,19 %, nékteti vyrobci pouzivaji
az 0,2 — 0,25%. Pti vyrobé GA povlaki je obsah hliniku v 14zni sniZzeny na hodnotu 0,12
— 0,14%. Mnozstvi hliniku ovliviiuje tvorbu inhibitorové vrstvy Fe,Als a FeAls které
zpomaluji rist intermetalickych fazi Fe-Zn [23].
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Obrazek 13 Binarni diagram Fe-Zn [24]

Povlak se nanaSi Zarové v roztavené ldzni o teplot¢ 419°C [23]. Je to jeden z mala
systémi pouzity pro technologii lisovani s naslednym kalenim v nastroji, ktery ptisobi
jako katodickd korozni ochrana. Béhem ohievu (austenitizace pii technologii Hot
Stamping) dochazi k zvySeni obsahu Zzeleza v zinkovém povlaku. Tento jev snizuje
katodickou korozni ochranu, ale ve srovnani s AlSi povlakem vykazuje ptesto lepsi
korozni odolnost. Tloustka povlaku se pohybuje pro GI pred tvafenim 10-15pum, po
tvareni za tepla s naslednym zakalenim 20-30 um. Povlaky GA pfed tvafenim Sum, po
tvareni za tepla sndslednym zakalenim 20 pm. Pfi pouziti Cistého zinku vznikaji
problémy pifi samotné technologii lisovani s naslednym kalenim. Problém je v nizké

teploté tani zinku a jeho sublimaci pfti teploté presahujici 900 °C v kyslikové atmosfére.
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Legovanim malym mnozstvim hliniku se vytvaii na povrchu tenké oxidicka vrstva Al,Os;
ktera zabranuje sublimaci zinku a pfimému kontaktu s tvafecim néstrojem. Oxidicka
vrstva vSak vykazuje Spatnou piilnavost (dilezitd pii procesu lakovani), a proto je nutné

vrstvu odstranit dalsi operaci napt. kulickovanim.

Ptidavek hliniku zplisobi tvorbu vrstvy Fe,Als, kterd je mezi zinkovou vrstvou a
zékladnim materidlem zabranujici tvorbé kiehkych intermetalickych fazi. B€hem ohievu
na austenitizacni teplotu dochazi k nalegovani povlakové vrstvy Zelezem a tim dochazi k
zvySeni teploty tani (Obrazek 14). Pfi pouziti GI povlakii dochdzi k tvorbé trhlin
v zdkladnim materialu, které snizuji taznost samotného dilu. Viskdézni zinkova faze
vytvotrena béhem ohtfevu pronikd do zakladniho materidlu a to vede k poruseni materialu
vlivem napétové koroze. GI plechy se ztohoto divodu pro piimy proces lisovani
s naslednym zakalenim v néstroji nepouZzivaji. Tento druh povlaku je moZné vyuZzit pouze
u nepiimého procesu, kde nehrozi poruseni materidlu plisobenim viskoézniho zinku
[21,22]. Pti pouziti GA plechi vlivem dodatecného tepelného zpracovani pii nanaseni
povlaku, se nevyskytuje tekuty zinek v povlaku, takze nedochdzi ke sniZeni taznosti. U
GA plechii nevznikaji mikrotrhliny v martenzitické struktufe. Nezavisle na velikosti
mnozstvi zeleza v zinkové vrstvé nesmi maximalni teplota ptekrocit 905 °C, aby se

zabranilo sublimaci zinku [21,22].

Galvanized povlak Galvannealed povlak
n-Zn Fe-Zn
\ FC:AIS \ FCz!\ls
steel steel
ALO,+ Zn0O ALO;+Zn0

L ———————— i ——— |
[ Fe-Zn

steel steel

Obrazek 14 Zobrazeni zinkovych povlakii GI a GA pred a po lisovani a ndsledném
zakalent [20]

Ing. Luka$§ Zuzének -31- 2018



TECHNICKA UNIVERZITA V LIBERCI Degradace vlastnosti vysokopevnostnich
il materialii vlivem vodikové kiehkosti

3.2.5. Zn - Ni povlaky

Povlaky na bazi zinko - niklové slouceniny jsou v soucasné dobé ve stadiu vyzkumu a
testovani. Vrstva Zn — Ni je nanesena na ocelovy plech v tloust’ce 10 pm. Tento systém
vykazuje vysokou aktivni korozni ochranu, protoze korozni potencial povlaku je
negativnéjsi oproti zdkladnimu materidlu. Tento ochranny systém s legurami Zn — Ni
vytvaii na zédkladnim materidlu faze ve form¢ y-NisZn,;. Teplota tani povlaku je 881°C.
Pti teploté 860 °C dochazi k difuzi zeleza do povrchu, pii vydrzi 5 minut naroste tloustka
vrstvy na 20 — 25 um. Uvnitf vrstvy se vytvaii zelezem obohacené intermetalické faze
ZnyNiyFe,. Na povrchu povlaku dochézi k tvorbé oxidické vrstvy ZnO. Oxidicka vrstva
vSak vykazuje Spatnou pfilnavost na Zn-Ni vrstvu, kterd musi byt nésledné
odstranéna [20]. Povlak je z divodu rozdilnych teplot tani jednotlivych slozek mozné
nanaSet pouze galvanickym procesem, béhem kterého mutze dojit k absorpci vodiku do
materialu a s tim moznému vzniku vodikového praskani. Z téchto diivodu by bylo nutné
podrobit vysledny dil procesu k odstranéni vodiku z materialu zahfatim na teplotu cca
200 °C a vydrzi n€kolika hodin. Odvodikovani je nutné provést v co nejkratsi dobé
z diivodu slouceni na molekuly nebo zachyceni ve vodikovych pastech (okoli vméstk,

trhlin atd.) znemoznujicich jeho odstranéni.
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4. Vodikova krehkost kovua

Vliv vodiku na vlastnosti oceli je pomérné¢ zasadni problém pievazné u materiald
s vysokou pevnosti. Kfehnuti kovli zptisobené atomy vodiku je znamo vice jak sto let.
Nebezpeci vzniku vodikové kiehkosti existuje zejména u Sroubovych soucasti a vysoko-
pevnostnich dili zasluhujici si vdaZznou pozornost. K selhani soucasti zptsobenych
vodikovou kiehkosti dochazi se zpozdénim. Poruseni nevznikd bezprostiedné po
vyrobnim procesu, ale az o nékolik hodin, nebo dokonce tydnii pozdé&ji v zavislosti na
zpusobu a velikosti zatézovani konkrétniho dilu. V soucasné dobé, kdy jsou materidly
s vysokou pevnosti hojn€ vyuzivany, se vénuje mimoiadna pozornost studiu vlivu vodiku

u konstrukénich materiali nasazenych v automobilovém prumyslu.

Vodikovy atom se sklada z jediného protonu a jediného elektronu, v periodické tabulce
prvkll zaujima prvni misto. V plynné fazi tvoii vodik dvouatomové molekuly H, které za
normalni teploty a tlaku (az nékolik desitek MPa) nemaji témét zZadny vliv na vlastnosti
oceli. Pii zvySenych teplotach a tlaku dochézi na povrchu ocelovych soucasti k disociaci
vodiku, kde disociovany atomarni vodik difunduje do materidlu mtizkou, kde zptisobuje
tzv. vodikové zkiehnuti materialt. Difuze vodiku do kovu je umoZznéna malym rozmérem
atomu. S rostoucim tlakem a teplotou postupné stoupd rozpustnost vodiku v Zeleze.
Vodik se mize do zdkladniho materialu dostat jiZ béhem vyroby nebo v atomarni formé
difunduje do soucasti v pribéhu zpracovani, napi. pii procesech povrchovych tprav
(pfedevsim pfi mofteni v kyselinach pfi galvanickém pokoveni). Pti elektrolyze nebo pfi
jakékoliv reakci oceli s vodnym prostfedim, pfi niz vznika vodik, se na povrchu kovu
uvoliiuji jednotlivé atomy vodiku, které se okamzité slucuji na stalou molekulovou
formu. Urcité mnoZstvi atoméarniho vodiku muze proniknout do ocelového materialu a
zde se sloucit v molekulu H,. Atomy vodiku se nejcastéji shlukuji u nepravidelnosti
uvnitt kovu (vméstkd, dutin), kde se za¢nou hromadit, ¢imz se v misté zvysi tlak, ktery
muze vést az k poruSeni soudrznosti materidlu. Vodik mlze vnikat do materidlu 1 pfi
pouziti nevhodnych procesnich kapalin (omilani, obradbéni), ale 1 pfi korozi materialu

[25, 26, 27].
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4.1. Vznik a pronikani vodiku do oceli

Podle druhu okolniho prostiedi rozliSujeme dva mechanizmy pii pronikani vodiku do
oceli. Jednd se o pronikani z plynného anebo kapalného prostredi. V ptipadé pronikani
vodiku z plynného prosttedi, dochézi k disociaci molekul vodiku na povrchu materidlu,
kdy mtize dojit k proniknuti pouze v atomarnim stavu [28,29]. Vodik v atomarni podobé
potfebuje nutné partnera pro vazbu a je proto velice reaktivni. Behem doby neZz narazi na
dalsi atom vodiku, je schopen se na povrchu dilu sloucit s atomy Zeleza, kde spolecné
vytvoii vazbu. V tomto piipadé se mluvi o adsorbovaném atomarnim vodiku H,gs.
Adsorbovany atomarni vodik se mize vazat s jinym svého druhu v molekulu H,, ktera
nakonec vystoupd v bublinkach plynu a jiz neznamend Zadné nebezpeci pro zakladni
material. Adsorbovany atomarni vodik mlize ale také difundovat do zdkladniho materialu

a tam poskodit jeho strukturu [29, 30].

Reakce probihajici pii tomto déji 1ze vyjadrit:

H2 — 2Hads (1)

Kde H,4s znamena atom vodiku adsorbovany na povrchu oceli a FeH,ys vyjadiuje vodik,

ktery jiz pronikl do materialu. Souhrnné lze reakci popsat takto:

2Fe + H, — 2FeH 3

Vyse napsand reakce je endotermicka, kde rozpustnost vodiku v oceli stoupa s rostouci
teplotou. Vodik je v oceli pfitomny zejména ve formé protonti v intersticialnich polohach
krystalické mfizky. Pronikani vodiku do oceli je zasadné ovlivnéno stavem povrchu
materidlu a sloZenim plynného prostiedi. Pfitomnost necistot a dal§ich pfimési mohou
vyrazné ovlivnit mnozstvi oblasti, kde mize pfipadné dojit k adsorbci vodiku, nebo

modifikaci vazebné energie adsorbovanych atomi vodiku.
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Princip pronikdni vodiku do materidlu v kapalném prostiedi je mozné uplatnit i
v plynnych prostfedich s vy$§im stupném vlhkosti. Pfi tomto procesu se uplatituje

elektrochemicka koroze a Ize ho popsat nasledujicim zptisobem:

K > K" +ne 4)

nebo

P +ne > P (%)

Pismeno K vyjadiuje kov a P ¢ast prostiedi, které mize byt redukovéano, n zna¢i mnozstvi
¢astic. Prvni rovnice popisuje dil¢i anodickou reakci, druha pak reakci katodickou.
V nékterych kyselych vodnych prostfedich se mize uplatnit tzv. vodikova depolarizace

zapsana:

2H" +2¢ — H, (6)

V nékterych ptipadech neni vodik pfitomen jako proton H', ale jako hydroxoniovy iont

H;0". Prvni etapa obsahuje redukci vodiku a jeho adsorpci na povrchu oceli.

H;0" + e — Hy0 + Hyg, (7
Nasledujici faze se mohou projevit soucasné. U vétsSiny adsorbovanych atomt vodiku se

projevi chemickd a elektrochemickd rekombinace vodiku. Vznikaji molekuly vodiku,

které s vysokou pravdépodobnosti nemaji moznost do materidlu proniknout.

Hads + Hads - H2 (8)

Druha mozna varianta:

Hag + H;O' + e > H,0 + H, )
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Pouze mala ¢ast adsorbovaného vodiku pronikne do materialu, kde d&j u oceli vypada:

Fe + Hads — Fe Habs (10)

Na zaklad¢ predeslych rovnic lze konstatovat, ¢im vice atoma vodiku se na povrchu

slouci na molekuly, tim méné atomit mize proniknout do oceli [29, 30].

4.2. Pisobeni vodiku v oceli (druhy vodikové kirehkosti v ocelich)

Ptitomnost vodiku v oceli miize vést ke vzniku vodikové koroze a vodikové kiehkosti.
Pti plisobeni tlaku za vysokych teplot je mozny vstup vodiku do struktury kovu, kde
dochazi k trvalym vadam. Pii teplotach 200 az 480 °C dochazi na povrchu oceli
k termické disociaci molekularniho vodiku na atomarni, ktery posléze difunduje do oceli.
Pti difuzi dochéazi k slouceni uhliku s vodikem pfi soucasném vyvinu metanu, ktery
popsany jev se nazyva vodikova koroze, ktera se také projevuje vznikem puchyit. Pii
teplotach nad 540 °C difunduje uhlik k povrchu oceli, tvofi s termicky disociovanym

vodikem metan a dochazi tak k oduhli¢eni povrchu [31,33].

Jevem nazyvanym vodikova kiehkost rozumime pokles plastickych vlastnosti materialu
diky pusobeni vodiku. Vodikovou kiehkost je mozné charakterizovat jako wvnitini
vyrobé, tepelném zpracovani nebo riznych technologickych operacich bez ptitomnosti
korozniho prostfedi. Dillezité je také vodikové zkiehnuti vnéjsi, které je zplisobené
vnikanim atomarniho vodiku do povrchu materidlu z okolniho prostfedi. Vodikovou
kiehkost 1ze také rozliSit na vratnou a nevratnou. Vratna vodikova kiehkost je degradace
materidlu, kterd se projevuje jen po dobu pfitomnosti vodiku. Pokud zdroj vodiku
pfestane pusobit, dojde po jisté dobé a za urcitych okolnosti k obnové plvodnich
vlastnosti materialu vyzihanim. Oproti tomu ovlivnéni vodikovou kiehkosti nevratnou
pretrvava, 1 kdyz zdroj vodiku piestane pusobit a k obnové vlastnosti materidlu jiz

nedojde [26, 27, 30, 32].
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U materialu za predpéti (napf. u predepnutého Sroubu) se nejprve vytvoii mikrotrhlina na
povrchu. Vysokd koncentrace napéti na vrcholu trhlinky pfitahuje atomy vodiku.
Trhlinky za plsobeni sily predpéti a piisobeni vodiku se dale zvétSuji. Vznikd nova
napétova Spicka, kterd zplsobuje zkiehnuti materidlu. Po ptfekro¢eni mezniho stavu
dochdzi k nestabilnimu $ifeni trhliny a pokud jiz zbyvajici prifez materidlu silu predpéti

neunese, dochazi k nahlému lomu [27, 29, 33].

Degradacni ucinek vodiku na vlastnosti oceli byva spojovan s pusobenim celé fady
mechanismi, napi. vznik vysokého aerostatického tlaku v okoli vméstkt, trhlin nebo
dutin, déle absorpce vodiku spojend s poklesem povrchové energie, snizeni kohezivni
pevnosti nebo interakce vodiku s dislokacemi. Plusobeni vodiku v materidlu se miize
projevit vznikem tzv. zbrzdénych lomda, které vznikaji ndhle po urcité dob¢ zatiZeni pfi
plisobeni napéti niz§im nez mez kluzu. Vodik se rekombinuje v pfiznivych mistech
kovové matrice, kde vyvold vysoké pnuti, které mize mit za néasledek vznik trhlin.
Pravdépodobnymi misty pro rekombinaci vodiku jsou rozhrani nekovovych vméstkt a
kovové matrice, nebo segregacni pasy oceli [26, 27, 32]. Vodikové kiehkost vyrazné
sniZuje taznost, ale nijak vyrazn€ neovliviiuje tvrdost. Pii velkych rychlostech zatézovani
se kiehkost pfi zkouSce tahem neprojevi, ovlivnéni meze pevnosti v tahu je pozorovatelné
jen pii zatézovani nizkymi rychlostmi. Pfi velkém pretvoteni se ocel stava vice nachylnou
na vodikové kiehnuti. Oceli s austenitickou strukturou nejsou nachylné na vodikovou
ktehkost. Obecné je prokazano, Ze odolnost oceli vii¢i vodikové kiehkosti klesa s rostouci
urovni pevnosti materidlu. Nejvice nachylné jsou vysokopevnostni oceli, které maji

hodnoty pevnosti 1500 MPa a vyssi [26, 27, 31, 32].

S rostouci teplotou dochéazi k nartstu rychlosti prostupu vodiku oceli a stoupé riziko
nahromadéni vodiku v dutinach. Pokud se soucasné s teplotou zvySuje i tlak, vodik
ziskava schopnost rozkladat nékteré karbidy kovili, zejména cementit (Fe;C). Pfi reakci
vodiku s cementitem vznikd metan, jehoz molekuly jsou velké, nevejdou se do
intersticialnich poloh mtizky a také nejsou schopny difundovat kovem. Ocelovy material
je pak namahan vysokym tlakem, kde vznikaji trhlinky na rozhrani zrn, narusuje se
mikrostruktura, ocel ztrdci svoji pevnost a taznost, aZ dojde ndsledné¢ k ndhlému

k prasknuti oceli [27].
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4.3. Vliv struktury na vodikovou kiehkost

Nejcitlivejsi strukturni slozkou z pohledu studia vodikové kiehkosti je martenziticka faze,
hlavn¢ tetragonalni martenzit typicky pro nepopustény stav. Nebezpecny je také jesté
nizkopopustény stav (teplota do 200 °C), kdy dochdzi krozpadu tetragonalniho
martenzitu na nizkouhlikovy kubicky martenzit a nerovnovazny karbid € (Fe, 4C) s té€sné
uspotradanou hexagonalni miizkou. Koherentniho karbidu ¢, ktery precipituje prednostné
na hranicich utvarii martenzitu, ma vyrazny vytvrzujici u€inek, kompenzujici z vétsi ¢asti
pokles tvrdosti zptisobeny poklesem intersticialniho zpevnéni martenzitu. Nizkoteplotni
popusténi martenzitu je tedy doprovazeno mirnym poklesem tvrdosti a pevnosti.
Struktura popusténa pii teplotach 300 °C a vyssi vykazuje lepsi odolnost proti kiehnuti
zpusobené vodikem. Pii popousténi dochazi k poklesu vnitintho pnuti v matrici
zpusobujici pokles tvrdosti a pevnosti za soucasného zvyseni tvarnosti a houzevnatosti. U
vysokopevnostnich materiali lze snizit citlivost oceli k vodikové kiehkosti zejména
zjemnénim zrna, zjemnénim velikosti precipitovanych fazi a modifikaci vméstkii. Rovnéz

tepelné mechanické zpracovani potlacuje citlivost oceli k vodikové kiehkosti [27, 31, 32].

Mezi prvky negativné pusobici na odolnost oceli viuci vodikové kiehkosti, patii sira,
fosfor, kyslik, hlinik, uhlik, mangan a nikl. Prvky, které jsou z pohledu materidlu
povazovany za prospés$né, jsou legujici prvky jako chrom, molybden a vanad. Jejich
kladny vliv je spojovan se schopnosti vytvaiet jemné karbidy, které ve struktufe pisobi

jako neskodné vodikové pasti (mista se zvySenou vodikovou koncentraci) [26, 27, 32].

4.4. Odstranéni vodikové kirehkosti

Vodik ze struktury oceli 1ze odstranit vyzihdnim po dobu 2—=8 hodin na teploté 200—230
°C. Pokud nedojde k odstranéni vodiku do 4 dnl, nasledné¢ zihadni nemusi zarucit
kompletni odstranéni vodiku. Vlivem shlukovani vodiku kolem necistot, vmestkl a vad,
dochazi k zadrzeni ve vodikovych pastech nebo piimo k slouceni na molekulu vodiku.
V molekularni podobé€ jiz nelze vodik z materidlu dostat. Vlivem narGstu objemu.
Néktera z opatfeni k odstranéni pfic¢in vodikoveé kiehkosti pti povrchovych upravach jsou
napf. zména polarity pii elektrolytickém moteni, nahrada elektrolytického odmastovani
¢iSténim za pomoci ultrazvuku, omezeni doby moteni nebo otryskani okuji pfed motenim

a zarovym zinkovanim [26, 27, 31, 32].
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4.5. Povrchové vady vzniklé piisobenim vodiku

Poruchy vzniklé v oceli ptisobenim difundujiciho vodiku se projevuji tvorbou puchyit.
Jedna se o viditelné naruSeni oceli, pfi kterém dochazi k tvorbé vypouklych mist na
povrchu materidlu v rozsahu az nékolika milimetrd. Princip vzniku téchto puchyit
spoc¢iva v pusobeni difundujiciho vodiku na mista, kde jsou napt. zavalcované okuje,
vycezeniny nebo jiné vady vzniklé pii vyrobé oceli. Postupné dojde k nashromazdéni
takového mnozstvi vodiku, Ze zpusobi deformaci v mistech nejmensiho odporu a vznikne

puchyt (
Obrazek 16) [27, 33].

Meélce zavalcované castice okuji a jinych cizich latek do povrchu mohou zpiisobit dalsi
dost castou poruchu tzv. cervikovitou korozi. Tato porucha vychédzi z ptfitomnosti

puchyit pii sou¢asném pusobeni chemické koroze [27].

Drobné trhlinky vzniklé na povrchu materidlu narusuji soudrznost v nejvice namahanych
mistech zejména u odlitkl nebo tlakovych nadob. U tlakovych nadob trhlinky leZi kolmo
k povrchu a snizuji tak jejich pevnost. V piipadé odlitkii drobné trhlinky vznikaji pfi
nehomogennim chladnuti nebo pfi smrs§téni materialu, kde se trhlinky tvoii pies sebe a

pozdé¢ji dojde k slouceni na vétsi trhliny [27].

U oceli jsou znamy tfi zakladni typy degradacnich mechanismi, probihajicich v prostiedi

obsahujicim obecné vodik nebo sulfan H,S (Obrazek 15 a Obrazek 17) [33].

Vodikem indukované praskani Sulfidické praskani pod nap&tim Napét'ové orientované
HIC SCC vodikem indukované praskani
SOHIC

Trhliny rovnobézné s povrchem Trhlina kolma na smér namahani Kombinace trhlin SSC a HIC

Obrazek 15 Druhy trhlin zpiisobené piisobenim vodiku [33]
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a) Vodikem indukované praskani HIC (Hydrogen-Induced Cracking)

Toto praskani je nejbéznéjSim druhem vady zapfi¢inéné pisobenim vodiku. Dochézi
k poruSeni vnitini struktury, aniz by na material pisobila vn&jsi zatézovaci sila. Pokud
dojde v blizkosti povrchu ke vzniku trhliny, mohou se vytvofit puchyfe na povrchu
materialu. V nékterych ptipadech se tento druh poruseni nazyva jako stupiiovité praskani

z ditvodu charakteru trhlin, které mohou vytvofit v materidlu jednotlivé stupné [33].

kororni prostiedi

e ——

pfimé trhliny

thumi e e

materbiu stupfovita trhfina

Obrazek 16 Ukdzka poruch zpiisobenych vodikem [33]
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b) Sulfidické praskani pod napétim SSC (Sulfide Stress Cracking)

Vzniké pii pusobeni napéti a je typické pro materidly se stiedni a vySsi pevnosti, které
jsou namahany vnéjSim zatizenim. PoSkozeni vznikd za soucasného pusobeni napéti a
prostiedi obsahujici sulfan. Charakteristickym projevem degradace kovovych materialt
pfi souCasném spoluptisobeni vodiku a vnéjSiho zatézovani je vznik tzv. ,rybich ok®.
Jedna se o okrouhlé oblasti, v jejichz stfedu se nachazi nebo nachéazel, nekovovy
vmeéstek, ktery inicioval poSkozeni materidlu. Nachylnost k sulfidickému praskéani roste

s nartistem pevnosti materialu [27, 33].

Vodikem mduknvane praskani .\ povrch materialu

Napét'ové orientované vodikem indukované praskini

Obrazek 17 Charakter trhlin pro jednotlivé typy vodikové krehkosti [33]

¢) Napét'ové orientované vodikem indukované praskani SOHIC

(Stress - Oriented Hydrogen-Induced Cracking)

Jednd se o zvlaStni typ vodikové kiehkosti, ktery se objevuje predevSim v tepelné
ovlivnénych oblastech svarovych spoji. Typickym znakem je pfitomnost trhlin
rovnobéznych s povrchem, které jsou v fadé nad sebou a nékdy dochéazi ¢asteéné
k propojeni kolmo k povrchu materidlu. Tento typ vodikové kiehkosti se mlze projevit
iu kvalitnich oceli, které jsou jako =zdkladni materidly odolné vici vodikem

indukovanému praskani [27, 33].
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4.6. ZkouSky vodikové kiehkosti

Pro zjisténi nachylnosti materialu na kiehkost zplisobené ptisobenim vodiku se vyuziva
fada zkousek. NejcCastéji se vyuzivaji zkousky na mechanickém principu, kde hlavni
vysledek spociva v pretrzeni anebo vydrzi zkuSebniho télesa. Jiz prvotni tvorba trhlin
znaCi nachylnost na kiehnuti. Projevy vodiki na soudrznost materidlu za vysokych
rychlosti nejsou vyznamné znatelné, hlavni vyznam zkousek spociva v dlouhodobé&jsim
zatézovani. Difuzni vodik se v materialu, ktery je pod stalym napétim, piesouvd pomoci
dislokaci vétsi rychlosti oproti nezatizenému stavu a zpisobi urychlené spojeni v
molekularni podobu nebo k tvorbé metanu. U vzorkl s velkou pevnosti, které jsou bohaté¢
nasyceny vodikem, se na plose lomu vytvoii tzv. ,,rybi oka®, tj. leskld mista, na nichz je
ziejmé, Ze poruSeni soudrznosti kovu vzniklo uvnitt vzorku diive, nez prob¢hl lom.
Projevy vodikové kiehkosti, které mohou byt vratné anevratné se nejcastéji
experimentaln¢ studuji technikami méteni podminek potifebnych pro vznik pred¢asnych
lomi a technikami méfeni parametri lomové houzevnatosti za spoluptisobeni vodiku. Pro
zjisténi miry velikosti zkiehnuti kovu, se pouZzivaji bézna zkuSebni téliska pro zkousku
jednoosym tahem (mozné pouzit télisko s vrubem pro piesn¢ definované kritické misto)
nebo jednoduché ocelové pasky pro zkouseni ohybem. Vyhodnoceni vodikové kiehkosti
se bézné provadi pomoci zkouSek mechanickych vlastnosti, vizudlnimi zkouSkami,

analytickymi metodami a pfedevsim statickymi zkouskami namahani [26, 27, 33].

4.6.1. Zkouska tahem

Zakladni zkouSkou pro zjisténi plsobeni vodiku na materidl je tahova zkouska. Na
zakladé velikosti sily potfebné k ptetrzeni, Casového intervalu zkousky a analyzy lomové
plochy, je mozné rozpoznat nestabilni chovani materialu, které muize urcit vodikovou
kiehkost. Hlavnim ptiznakem je tvorba kiehkého lomu pii zatizeni niz§im, neZ je pevnost
v tahu nebo dokonce niz§im, neZ je mez kluzu zkouSeného materidlu. Hodnoceni
odolnosti oceli vii¢i praskani pod tahovym napétim spociva v konstantnim zatézovani
zkuSebniho télesa s vrubem v roztoku nasyceném napt. sulfanem (Obrazek 18). ZatiZeni
je o velikosti minimaln¢ 0,8 R, a doba zkousky byva standardn€¢ 30 dni. Béhem této

zkousky nesmi dojit k poruSeni télesa nebo k iniciaci poruch na povrchu vzorku [26, 33,

34].
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Obrazek 18 Princip zkousky tahem ve vodikovém prostiedi [35]

Norma CSN EN 2832 (Vodikova kiehkost oceli — zkouska tahem na zkuSebnim télese
s vrubem) definuje zkousku, ktera je podobna vySe uvedenému testovani. V normé& je
popsana metoda k wurceni vodikové kiehkosti oceli béhem chemickych nebo
elektrolytickych povrchovych uprav. ZkuSebni té€leso musi obsahovat vrub a je
zatéZovano tahovym naméahanim. ZkuSebni vzorek musi byt zatizen po dobu 200 hodin
pfi okolni teploté¢ na hodnotu 75 % pevnosti v tahu zkousené¢ho materialu. Zkusebni
vzorek lze definovat jako odolny vié¢i vodikové kiehkosti, kdyz se béhem 200 hodin

neobjevi trhliny, nebo nedojde k pretrzeni [35].

Dalsi moznosti zatéZovani je ohybové, kde se plosné vzorky testuji v ohybacich
ptipravcich. Je mozné pouzit tii nebo ¢tyi bodovy ohyb Vyhodnoceni je obdobné jako u
zkousky tahem. ZkuSebni vzorek nesmi po dané dobé vykazovat ptfiznaky trhlin nebo

dokonce samotného pietrzeni.
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4.6.2. ZKkousSeni soucasti s povrchovymi apravami

Pfi procesech povrchovych uprav, predevS§im pii mofeni v kyselindich nebo
pii galvanickych procesech, vznikd nasledkem chemickych, resp. elektrochemickych
procest vodik, jehoz urcita ¢ast mize difundovat do materidlu. Témito procesy prochézi
pti své vyrobé i spojovaci material, proto tyto soucasti mohou byt velmi ¢asto napadeny
vodikovou kiehkosti. Norma CSN ISO 15330 (Spojovaci soucasti — zatézové zkouska pro
zjisténi vodikové kiehkosti — metoda rovnobézné opérné plochy) stanovuje zatézovou
zkousku, kterd umozni zjistit vyskyt vodikové kiehkosti u spojovacich soucésti pfi
pokojové teploté. Je vhodné pro Srouby, matice a podlozky vyrobené z oceli a namahany
tahem. U spojovacich soucésti se stanovi tzv. testovaci utahovaci moment. Soucésti jsou
vystaveny napéti v pasmu meze kluzu po dobu alespon 48 hodin. Kazdych 24 hodin jsou
spojovaci soucasti povoleny a znovu dotazeny na hodnotu testovaciho napéti a
kontrolovany, zda se u nich neobjevi poruseni vlivem vodikové kiehkosti. Zkouska musi

byt provedena nejdéle 24 hodin po posledni vyrobni operaci [32, 36].

4.6.3. Metody méreni vodiku p¥i svaFovani

Vodikem zptisobené praskani svarovych spoji je zavislé na chemickém slozeni materialu,
zpusobu svafovani, pouzitych piidavnych materidlech a na stavu napjatosti. Nejcastéj$im
zdrojem vodiku ve svaru byva atmosférickd vlhkost, vlhkost z tavidel nebo z obalu
elektrod. Pouzitim piedehievu lze pfedchazet nebezpeci vodikového praskani. Pokud po
svafovani bude soucast udrZovana na teplot¢ 150 °C néckolik hodin, dojde ke sniZeni

obsahu vodiku difuzi vodiku do okolni atmosféry [37].

Pro analyzu ptfitomnosti difuzniho vodiku ve svarovém kovu a v tepelné ovlivnéné zo6né
se pouzivaji rizné metody. Jednd se o plynochromatickou metodu zkouSeni, rtutovou
metodu nebo glycerinovou zkousSku na obsah difuzniho vodiku ve svarovém kovu. Tyto

metody jsou pomérné€ ¢asove narocné a drahé [37].

Pii rtutové zkouSce se vzorek po svafovani v médéném piipravku ihned ponofi
do nadoby s rtuti. Difuzni vodik opousti vzorek a stoupéd vzhtliru, hladina rtuti v pfipojené

sklenéné kalibrované trubici na méfeni objemu plynil naopak klesa.

Az se hladina rtuti v trubici ustali na hodnoté¢ H (mm), 1ze na trubici se stupnici odecist

objem pravé vydifundovaného vodiku ze vzorku.
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Tato metoda muze trvat i nekolik dni, protoze vodik se pifi pokojové teploté vylucuje

z kovu velmi pomalu, viz Obrazek 19 [37].

teflonovy uzévér
ml'fm

vyloueny vodik

H (mm)

svatovany vzorek | [ :

rtut’

1h
- -
\

Obrazek 19 Princip rtutové zkousky [37]

Plynochromaticka metoda testovani obsahu vodiku je zaloZena na pfesunuti vzorku
thned po svafovani do tenké propustné komory, kde se vzorek dale zahtiva pro urychleni
vylouceni vodiku ze vzorku. Nasledné je komora spojena s plynovym analyzérem
k métfeni celkového mnozstvi pfitomného vodiku. Mezi vyhody tohoto postupu patii
schopnost rozliSeni ostatnich plynli, moZznost zméfit pouze obsah vodiku a také doba

testu, ktery trva pouze n€kolik hodin. Nevyhoda je vysoka cena zkuSebniho zatizeni [37].

Pro sviované dily se také pouZivaji destruktivni zkousky, které umoznuji zjistit negativni
pusobeni vodiku. Pii téchto zkouskach dojde k poruseni testované soucasti a nasledné se
analyzuje, zda materidl obsahoval trhlinu. Mezi nejcastéjsi metody patii zkouska

praskavosti za studena, Implant test, Lehigh zkouSka nebo napt. Tekkenova zkouska [37].
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5. Vliv BH efektu na mechanické vlastnosti materialu

Pti lakovani karoserie vozu dochazi nékolikrat k suseni karoserie, a to jak po procesu
KTL, tak i po lakovani obou vrstev laku. Jedna se o teploty cca 170°C po dobu 20 minut.
Z tohoto diivodu zvySené teploty béhem lakovaciho procesu je nutné znat vliv lakovani
na konecné vlastnosti pouzit¢ho materialu. Hlavni zména mechanickych vlastnosti je
zpuisobena jevem nazyvajicim se BH efekt (Bake Hardening efekt). Vyuziva se u
nizkouhlikovych oceli, kde zakladni struktura je prevazné tvoifena mékkou feritickou

matrici, ve které je zameérné ponechano vétsi mnozstvi uhliku a dusiku (tzv. BH oceli).

Hlavni vyhoda BH oceli spociva v nizké hodnoté meze kluzu (R. = 200—300 MPa) a
vysoké taznosti (20—35 %), zajistujici kvalitni tvafitelnost. Béhem procesu lakovani
dochazi k deformacné tepelnému zpevnéni, zpusobujici narist meze kluzu o 30 — 70
MPa. Proces zpeviiovani je privodnim jevem po lisovani a vypalovani laku, které
vychazi z deformacniho starnuti za tepla. Mechanizmus zpevnéni je zaloZen na difuzi
atomt uhliku a dusiku do okoli dislokaci vytvofenych v pribéhu lisovani (Obrazek 20).
Dily karoserie vyrobené z BH oceli maji poté dovolené vyssi maximalni zatizeni a vyssi
odolnost vii¢i Skrabanciim, ryham a otlaceni. Z tohoto diivodu se pouzivaji na pohledové
¢asti karoserie vozu jako jsou kapoty, stiechy nebo dvete. Nezadoucim privodnim jevem
doprovazejicim tuto zménu mechanickych vlastnosti je tvarovd nestabilita vyrobku

projevujici se torzi a rozmérovou dilataci [38, 39].

Steal producer Car manufacturer

Steel sheet Press-forming process ————3 Baking process ~ 440K

[Retaining solute carbon] [Introducing dislocation] [locking dislocation by solute carbon]
Solute carbon Dlslocatlon

After baking

After e
press Horming .-~

Before Work-
press-forming_. - hardening

Obrazek 20 Zpevneni BH oceli [40]

Yield stress
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Proces zpeviovani a zvySovani meze kluzu probiha jako dvojstupiiovy proces starnuti. V
prvnim stupni se BH efektu dosahuje interakci intersticii a dislokaci za tvorby Cottrelovy
atmosféry vytvorené v okoli dislokaci, které interaguji s intersticialnimi atomy uhliku,
dusiku a pfitahuji je k dislokacni ¢are. Timto procesem dojde k ukotveni (omezeni
v pohybu) dislokace. Ve druhém stupni se BH efektu dosahuje precipitacnim zpevnénim
od ptitomnych mikrolegujicich prvka. Za dominantni mechanizmus pro tvorbu BH efektu

se povazuje difuze atomu uhliku do napétovych pasem dislokaci [38, 39].

Difuze atomt dusiku ve feritu pii teplotach okoli je pomérné vysoka, takze dochazi
k nefizenému a rychlému starnuti oceli. Pro eliminaci nefizeného starnuti oceli se
pouzivaji legury hliniku (pfipadné titanu), ocel se pak nazyva jako uklidnénd. Prvky
hliniku tvofi vazbu s dusikem, kde vyrazn€ snizuji stdrnuti a také zpevnéni tuhého
roztoku. Jind moznost sniZeni volného dusiku spocivd v pfimési boru, ktery vytvari
stabilni nitridy boru. Snizenim teploty ohfevu v procesech tvareni za tepla je mozné
dosdhnout niz$i rozpustnosti dusiku. Difize atomu uhliku ve feritu je pii pokojovych
teplotach vyrazné¢ mensi oproti dusiku. Z tohoto divodu Ize pomérné dobte fidit proces
starnuti pomoci termické aktivace atomul uhliku rozpusténych v deformovaném feritu. Za
vhodné se povazuje obsah volného uhliku vrozmezi 0,003 - 0,005 %, teplota pro
optimalni podminky urychleného starnuti se pohybuje okolo 180 °C. Doba vydrze

materidlu v peci se pohybuje v ¢ase 20 minut [38, 39, 41].

Stadium zpevnéni zavisi na mnozstvi rozpusténého uhliku drZzeného v matrici plivodni
oceli. Maximalni narGst meze kluzu vlivem Cottrelovy atmosféry se pohybuje u
nizkouhlikovych oceli okolo 30 MPa. Uvedeny narist meze kluzu je nizky, a proto je
nutno realizovat kroky pro dalsi pfiristek BH zpevnéni. Toho lze dosahnout dvéma
zpusoby, bud’ zvétSenim velikosti zrna béhem kontinudlniho Zihani nebo zvySenim
rychlosti ochlazovani okamzité¢ po realizaci kontinualniho Zihani. Riznéd velikost zrn
ovliviiuje distribuci uhliku mezi vnitini ¢asti zrna a jeho hranici vlivem méniciho se poc¢tu
segregacnich mist na hranicich zrn. S rostouci velikosti zrn se snizuje plocha hranic zrn.
Celkové mnozstvi uhliku, které miZze byt koncentrovano na hranicich zrn, se pii srovnani
s matrici s jemnozrnnou strukturou snizuje. To mé& za nasledek narGst zvySeni
rozpusténého uhliku v matrici (uvnitf zrn). ZvySenim rychlosti ochlazovani ze Zihaci
teploty se zabrani difzi uhlikovych atomt na hranice zrn, a tim se udrzi zvySena saturace

uhliku v kovové matrici [38, 39, 41].
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6. Uvod do teorie lomu

Lomovéa mechanika komplexné analyzuje jednotliva kritéria, kterd urCitou meérou
ovliviiyji tvorbu lomii. Pro tento obor je velice dilezity pojem lomova houzevnatost,
ktery charakterizuje odpor materidlu vic¢i vzniku a ndslednému ristu trhliny. Z
praktického hlediska 1ze houZevnatost popsat jako schopnost materialu pohlcovat energii
pfed poruSenim neboli pied dosazenim mezniho stavu. Podstata rozvoje trhliny spociva
v mikromechanizmu, kde dochéazi ke ztrat¢ atomovych vazeb na cCele trhliny. Zpisob
tvorby povrchu trhliny urcuje mikromechanizmus poruseni soudrZznosti, ktery se
projevuje typickou morfologii ploch. Na zaklad¢ energetické zédvislosti a morfologie

povrchu se lomy rozdé€luji na tvarné a kiehké (viz. Obrazek 21).

a)tvarne porueni

Obrazek 21 Priklad morfologie tvarného a kirehkého poruseni [42]
6.1. Tvarny lom

Tvarny lom se nazyva také houzevnaty, a je oproti kichkému lomu vice energeticky
naroény a vznikd vzdy po pifedchozi plastické deformaci. V materidlu se objevuji
skluzové mechanismy, které jsou typické pro tvafené (deformované) materidly. Samotny
model poruseni je zaloZen na tvorbé dutinek ve struktufe materialu, kde jejich vznik
iniciuji cizi castice nebo nedokonalosti (poruchy) krystalografické struktury. Se
zvetSujicim se objemem dutin dochdzi ke zmenSeni mustki, které spojuji jednotlivé
dutiny. S postupujici deformaci mustky zaniknou a nastdvd poruSeni materialu.
Morfologie povrchu lomové plochy vykazuje ptevazné transkrystalicky charakter, ale

muze se objevit i interkrystalicky.
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Za transkrystalické tvarné porusSeni se povazuji lomy s jamkovou (dutinovou) morfologii.
Rist trhliny je zprostiedkovavan plastickou deformaci matrice, vyistovanim lokéalnich

skluzli na povrch defektu [43,44, 45].

Interkrystalické tvarné poruseni je zplsobeno nukleaci, rastem a koalescenci
mikroporuch lokalizovanych do oblasti hranic zrn. Zékladni pfi¢inu tvofi pfitomné
castice sekundarnich fazi nadkritické velikosti anebo soustavy apriornich defekti na

hranicich zrn [43,44, 45].

6.2. Kiehky lom

Kiehky lom nazyvame také jako Stépny, a oproti tvarnému lomu potfebuje mensi
mnozstvi energie. Nastava pii napéti, které je blizké mezi kluzu, bez zietelné plastické
deformace. Vznik kiehkého lomu zévisi na mnoha faktorech. NejvyznamnéjSimi jsou
nizka teplota, rychlost zatézovani, tloustka materialu, vyskyt vrubu ¢i vad, ale i jakost
materialu. Dal$i rozvoj lomové trhliny ovliviiuje velikost krystalitli, fAzova a strukturni
heterogenita, pfipadné charakter disloka¢ni substruktury. S rostouci rychlosti zatézovani
se materidl stavd kiehkym, protoZe neni schopen takové mnozstvi energie absorbovat

jako pfi pomalém zatézovani.

Hlavni ukol lomové mechaniky spoc¢ivd v objasnéni a nasledné v zabranéni vzniku
ktehkého lomu. Prvni ¢ast se zabyva tranzitnim chovanim, které popisuje vliv tranzitni

teploty na poruSeni materidlu. K tvorbé lomu nedoje, kdyz konstrukce pracuje v oblasti

......

[43.,44, 45].

6.3. Rozdéleni lomové mechaniky

Pro urceni lomové houzevnatosti jsou zavedeny materidlové charakteristiky, které
rozdéluji lomovou mechaniku do dvou hlavnich sméri. Jedna se o linedrni elastickou
lomovou mechaniku, kde se vyuZzivd napétova nebo energetickd analyza. Druhym
oborem je elasto-plastickd lomova mechanika, ktera zavedla veli¢iny pro kritické

rozevieni v kofeni trhliny oc a kritickou hodnotu J-1. [45, 46, 47].
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6.3.1. Linearni elasticka lomova mechanika (LELM)

NejstarSim oborem lomové mechaniky je linearni elastickd lomova mechanika, ktera
utvari zaklad pro vSechny pozd¢jsi lomové teorie. Nazev linearni vychazi ze vzajemného
poméru napéti a deformace, kde se predpoklada linearni zavislost. Na zaklad¢ tohoto
ptedpokladu se v oblasti blizko kotene trhliny uplatituje Hookiiv zakon, proto nazev
elasticka. Za urcitych piedpokladi je LELM schopna popsat napétové deformacni
poméry u kotene trhliny i pfi existenci malé plastické zony. Hlavni metodou vypoctu je

koncepce faktoru intenzity napéti K [45, 46, 47].

6.3.2. Elasticko-plasticka lomova mechanika (EPLM)

Pti tvorbé trhliny u redlnych materiali nedochazi pouze k elastickému chovani, tak jak
pocita metoda LELM, ale dochazi k tvorbé i plastické zony. Z tohoto divodu byla
zavedena metoda elasticko - plastické lomové mechaniky, kterd se pouziva hlavné u
houZzevnatych materidli. V oblasti kofene trhliny je jejich poruseni doprovazeno vznikem
alespoii malé plastické deformace. Cim vétsi je velikost plastické zony pied kofenem
trhliny, tim mens$i je pfesnost vysledkii LELM. V pfipadé velkého narastu plastické
oblasti je nutné, pouzit metodu EPLM. Princip je zalozen na energetické bilanci a
vyuziva k tomu hlavné metod kiivkového J-integralu nebo koncepce rozevieni trhliny oc

(CTOD — Crack Tip Opening Displacement), ptipadné s vyuzitim J-R kiivky [45, 46, 47].

6.4. Zakladni principy linearni elastické lomové mechaniky

V nésledujici kapitole budou shrnuty zakladni principy linearni lomové mechaniky, které
slouzi k objasnéni vzniku a nasledného Sifeni lomu. Jedna se o samotny vznik trhliny
vlivem defektu ve struktufe a napjatosti na jejim cCele, kde vlivem hnaci sily dochazi
k dal§imu rozvoji. Mechanismus porusSeni je také zavisly na velikosti a tvaru plastické
z6ny na Cele trhliny. RozliSujeme stabilni a nestabilni rist lomu, ktery ovliviiuje proces

poruseni [46, 47].
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6.4.1. Napjatost na ¢ele defektu

V roce 1913 piinesl prvni poznatky ohledné koncentrace napéti u defektu védec E.Inglis.
Ve své teorii popsal, ze nezalezi jenom na délce defektu, ale 1 na poloméru cela ostré

trhliny ve struktufe materialu [46].

V okoli ¢ela defektu tak vznika nejvétsi koncentrace napéti. Pokud se na tvorbu lomu
podivame z atomdarniho hlediska, dojdeme k zavéru, ze ptfi namahani materialu s trhlinou
¢1 vrubem, mohou byt koncentrace napéti vétsi nez kohezni pevnosti sil mezi atomy.
Pokud dojde k poruSeni téchto vazeb, nasledné se rozsifi mikrotrhliny ve struktufe

materialu (viz. Obrazek 22). Kohezni pevnost je definovana rovnici [47]:

(11)

Kde y; je prace absorbovand meziatomovymi silami pfi vzniku nového jednotkového

povrchu, E je modul pruznosti a ay je miizkovy parametr [46, 47].

A
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Obrazek 22 Kohezni pevnost materialu na zakladé predstavy materialové charakteristiky

[48]
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6.4.2. Velikost napéti pri defektu v materialu

Obrazek 23 znazoriiuje material s trhlinou, na kterém si Ize ud¢€lat predstavu o
koncentraci napéti v kritickém misté trhliny eliptického tvaru. Predpoklad vychazi

z Inglisovy teorie.

[ [ 2b p
2a

Obrazek 23 Elipticka trhlina materialu [45]

Pokud ptedpokladame, ze Sitka trhliny b bude mnohonasobné mensi oproti délce a, poté

se elipsa méni v ostrou trhlinu s polomérem ¢ela p, ktery je definovan jako:

b? (12)

Maximalni napéti o4 na Cele defektu se vypocita z nomindlnich napéti. Hlavni napéti

v eliptické trhlin€ je ve sméru a, vedlejsi ve sméru poloosy b.

2a 2a 1
O'A=O'N+O'N(?)=O'N(1+?) (3)

Pti dosazeni rovnice (12) do (13) ziskame zdvislost napé€ti na poloméru zakiiveni defektu:

a (14)
op=oy|1+ |-

Pokud se bude polomér ¢ela trhliny zmenSovat a bude se pfiblizovat k nule, bude se
maximalni napéti zvySovat az k nekone¢nu. Ve skutecnosti tento pfipad nastat nemiize,
protoze v tomto piipadé by se materidl porusil vlivem napéti pii velmi malém zatizeni.
Material vykazuje vlivem pohybu dislokaci plastickou deformaci, takze se piivodni ostra

trhlina zaobli.
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Materidly, u kterych nedochézi k plastické deformaci maji polomér kotene trhliny roven

miizkovému parametru p = .ay. Zavedenim miizkového parametru dostaneme vztah [46]:

a (15)
04 = Oy 1+ /—)

Aby doslo k rozsifeni defektu a poruSeni vazeb mezi atomy, musi napéti dosdhnout
kohezni pevnosti. To znamend, ze dosadime do rovnice (15) rovnici (11) a dostaneme
vztah pro napéti potiebné k rozsiteni defektu v elastické oblasti s ostrou trhlinou.

E o, (16)

4a

O'f=

kde a je velikost defektu, o4 kritické lomové napéti, £ a ys jsou materidlovymi
charakteristikami [45, 46, 47].

6.4.3. Energeticka bilance dle Griffithova modelu

Griffithova bilance vychédzi zprvniho zdkona termodynamiky, neboli ze zakona
zachovani energie. Na zaklad¢ této energetické bilance je mozné urcit rovnovazny stav.
Jedna se o stav kritické trhliny, kde energie systému zistdvd neménnd. Matematickym

vyjadienim dostaneme rovnici:

W =W, — AW, + AW, (17)

Po dosazeni a Upravach ziskdme rovnici lomového napéti dle Griffitha oy

Ty E (18)

m-a

O'f=

Potiebnou energii pro vznik novych povrchl vyjadiuje AWy, Wy, predstavuje elastickou
deformacni energii bez trhliny, kterd je namahand nomindlnim napétim a AW, znaci
elastickou energii akumulovanou v télese a také uvolnénou energii vlivem rozsifeni

trhliny o Aa [48, 49].
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6.4.4. Modifikovana Griffithova rovnice

Rovnice (18) plati pouze pro idealné kiehké téleso. V piipad¢ kovii je vSak pevnost télesa
s trhlinou 1 v pfipad¢ kiehkych lomi mnohem vyssi nez piedpovida Griffithova teorie.
Z tohoto divodu doslo k modifikaci rovnice Irwinem a Orowanem (nezavisle na sob¢),

ktefi sestavili energeticky model, jenz zahrnul do vypoctu dalsi energetickou veli¢inu.

wrwe

vytvotfeni nové lomové plochy. Modifikovany vyraz je zapsan [48, 49]:

_ 2E * (¥s 'yp) 19
v T

dalsimi faktory, jako naptiklad zakiivovanim nebo vétvenim trhliny. Z tohoto divodu

vvvvv

dochazi k zvySovani energie we. Vysledny vztah lze zapsat ve tvaru: [48, 49]:
25w, (20
O'f =
T-a

V roce 1956 Irwin definoval veli¢inu G, ktera znaci rychlost uvoliiovani energie, ktera
predstavuje energii potiebnou k malému (inkrementalnimu) ptirtstku trhliny.

6.4.5. Hnaci sila trhliny

dw., 1)
G=—2=2W, =R
da f

G je ziskéno derivaci energie, kde ma vyznam sily a tato veli¢ina se jmenuje hnaci sila
trhliny. Na pravé strané rovnice je obsaZzena podminka popisujici Sifeni trhliny a jeji
kritickou hodnotu. Znaci se pismenem R a vyjadifuje odpor télesa proti nestabilnimu
Sifeni trhliny. K lomu télesa tak dojde, kdyz plati nerovnost G > G.. Hodnota G, definuje
mezni hodnotu, pfi které prechazi Siteni trhliny ze stavu stabilniho do stavu nestabilniho

[45, 46, 47, 49].
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6.4.6. Rozvoj trhliny

Siteni trhliny miZe probihat dvéma zpisoby stabilnim a nestabilnim ristem (Obrazek
24). Rozhodujici faktor je hnaci sila a velikost odporu proti ristu trhliny v zavislosti na

zméng velikosti rozméru trhliny [47, 49].

Obrazek 24 Diagram pritbehu lomu, pro krehky material (vievo), tvarny material
(vpravo) [48]

Stabilni rozvoj trhliny

Obrazek 24 graficky znazoriuje stabilni rast trhliny, hlavnim prvkem grafu je R-kiivka
(podobna ktivce zpevnéni). Z prubéhu lze konstatovat, ze pti ristu trhliny nartstd odpor
proti jejimu Sifeni, protoze dochazi k zvétSeni plastické oblasti na cele trhliny. Pokud
bude material zaté¢Zovan napétim o, tak nedojde k dalSimu rozvoji. Pfi narQistu napéti na
hodnotu o3, trhlina zvétsi sviyj rozmér, konkrétné délku a. Pokud nastane podminka G <
R, rast trhliny se zastavi a bude mit stale stabilni charakter, kdy jesté¢ nedojde k lomu
materidlu. Pokracujici narlst zatizeni na o, zméni charakter ristu, kdy dojde k postupné
zméné ze stabilniho na nestabilni a vzniku lomu. Pfechodova hodnota napéti je typicka

svoji tecnosti na R ktivku [45, 46, 47, 49].

Nestabilni rozvoj trhliny

U nestabilniho riistu neni odpor R zavisly na zméné velikosti trhliny. Pokud se bude
materidl zatézovat napétim o velikosti o;, nedojde ke zvétSeni trhliny, ktera ziistane
stabilniho charakteru. AvSak pii napéti o, se dosdhne kritického stavu, kde se trhlina
zacne S§ifit samovolné, aniZz by na materidl pisobilo dal$i namahédni viz. Obrazek 24.
Odpor proti Sifeni trhliny R neni zavisly na velikosti, toto chovani je typické pro kiehké

lomy [45, 46, 47, 49].

Ing. Luka$§ Zuzének -55- 2018



TECHNICKA UNIVERZITA V LIBERCI Degradace vlastnosti vysokopevnostnich
il materialii vlivem vodikové kiehkosti

6.4.7. Napétova bilance v okoli trhliny

Pro urCeni velikosti plastické oblasti na ¢ele trhliny je nutné pouzit teorii zaloZenou na
faktoru napéti, protoze Griffithova teorie je tézko pouzitelna v praxi. Z tohoto divodu
definoval Irwin faktor K, ktery vychazi z Griffithovi rovnice ve tvaru:

Kf 1-v

- _L K2
G=—F=—F"K (22)

V tomto vzorci G vyjadfuje hnaci silu trhliny, K;faktor intenzity napéti, E modul

pruznosti a v je Poissonova konstanta zavisla na druhu materialu.

V zavislosti na druhu zatéZovani (modu) se k faktoru intenzity napéti dolnim indexem
dopisuje fimskou Ccislici. Obrazek 25 zobrazuje jednotlivé druhy zatézovani, kde K;
znazoriiuje tahovy mod (rozevirani), Kj; vyjadiuje moéd smykovy a Ky stithové
zatéZovani.

l.(rozevirani) Il.(smyk) lIl.(stfih)

Obrazek 25 Druhy zatezovani [48]

Skutecny pribéh napéti v oblasti ¢ela trhliny je ponékud odlisny nez uvazuje elastické
feSeni. Protoze z diivodu rovnovéahy vnéjSich a vnitinich sil, dojde k pierozdéleni napéti.
Obrazek 26 nazorné zobrazuje redlny pribéh rozdéleni napéti ne cele trhliny. Velikost
jednotlivych oblasti je zavisla na druhu napjatosti v blizkosti trhliny a velikosti télesa

[45, 46, 47, 48, 49].

elasticka
oblast

Obrazek 26 RozloZeni napéti v oblasti cela trhliny [48]
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7. Rentgenova difrakce

Experimentalni metody vyuzivajici rentgenové elektronové nebo neutronové zateni maji
velky vyznam pii vyzkumu a studiu struktury hmoty a jejich vlastnosti. Samotné
rentgenové zareni objevil W.K.Rontgen v roce 1895. Dalsi pokrok pfiSel s objevenim
RTG difrakce. Pti ozafeni krystalu modré skalice RTG svazkem bylo objeveno, Ze
energie rozptylend od krystalu se §ifi pouze v urcitych smérech, zatimco v jinych
vyhasind. [50] Tento objev vedl ke vzniku nové analytické techniky RTG strukturni

krystalografie.

7.1. Druhy zbytkovych napéti

Zbytkova napéti mohou byt jak uzitecnd, tak skodliva. K uziteCnym nalezi tlaky ptisobici
v povrchovych vrstvach kovil a slitin, kde zvySuji mez Unavy a korozni odolnost.
Negativni ucinky zbytkovych zpravidla tahovych napéti se projevi vznikem trhlin, korozi
pod napétim, poklesem meze tnavy. Napéti existujici v télesech pii Gcinku vnéjSich sil
nebo jinych (nemechanickych) pfi¢in nazyvame vlozena. Zbytkova napéti jsou ptitomna
v tuhych télesech, na kterd nepiisobi zadné vnéjsi sily, ani momenty a v nichZ neexistuji
zadné teplotni gradienty. V zdsad¢ nejsou zadna realnd tuha télesa zcela bez zbytkovych
napéti. Zpravidla se vyskytuje vétsi pocet riznych druhti zbytkové napjatosti zaroven. U

polykrystalickych latek je ticelné rozliSovat zbytkova napéti L., I1. a IIl. Druhu [50, 51]:

Napéti I. druhu. Pfedpokladdme je ve velkych oblastech pfiblizn€¢ homogenni, t;.
konstantni co do sméru i velikosti. Zbytkovd napéti 1. druhu, nazyvand také

makroskopickd, dosahuji rovnovéhy v celém objemu objektu.

Napéti I1. druhu definujeme stejné€ jako I. druhu. Rozdil je pouze v tom, ze objemy,
v nichz uvaZzujeme napéti homogenni, jsou dany velikosti jednotlivych krystalkti. Ve vice

fazovych soustavach mohou byt krystalky rznych fazi napjaty opacné.

Napéti III. Druhu. Napétovad pole doprovazejici miizkové poruchy v redlnych

krystalech jsou nehomogenni 1 v rozsahu né€kolika meziatomovych vzdéalenosti.
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Obrazek 27 Schématicke znazorneni zbytkovych napéti 1., I1. a I1I. druhu u

oy }

Jjednofdzového polykrystalického materidlu

Obrazek 27 zobrazuje jednotlivé druhy napéti, kde napéti 1. druhu jsou stfedni hodnotou
zbytkovych napéti plsobicich v mnoha krystalcich. Podstata jejich vzniku spociva
v inkompatibilit¢ deformaci makroskopickych objemt. Zbytkové napéti II. druhu
pfedstavuje odchylky mezi zbytkovym napétim I. druhu a stfednimi hodnotami
zbytkovych napéti v jednotlivych krystalcich. Celkové zbytkové napéti v urcitém bodé€ je
vzdy superpozici vSech tfi druhd. [51, 52]

7.2. Princip stanoveni napéti rtg difrakci

Zdrojem rentgenového zafeni je rentgenka, ze které pochazi paprsek primarniho zareni s
vlnovou délkou A dopadajici pod urcitym uhlem 6 na méfeny vzorek. Podstatou
rentgenové tenzometrie je vyuziti rozptylu (difrakce) rentgenovych paprski na krystalech
k méfeni zmén vzdalenosti atomovych miiZkovych rovin vyvolanych napétim.
Vzdalenost sousednich atomovych rovin typu (hkl) se znaCi pismenem d. Stanovené
deformace pak ptepocteme na napéti pomoci vztahli teorie elasticity. Rozptyl zafeni na
sousednich mfiizkovych rovinach vede ke vzniku interferencniho maxima ve sméru 6,
pokud je rozdil drah obou paprskli celoiselnym nasobkem vinové délky pouzitého

zafeni, tj. plati-1i Braggova podminka [50, 51]

niA = 2dsinf 23)
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Pisobenim mechanického napéti se zméni jak mezirovinna vzdalenost d, tak i thlova

poloha 6. Diferencovanim (23) dostaneme vztah

d—d 24
£= d—o = —cotg8y(0 — 6y) (24)
0

mezi miizkovou deformaci ¢ v napjatém krystalu a thlovym posunem interferencniho
maxima (8 — 6y); dy a 6y jsou hodnoty d a 6 odpovidajici nenapjatému krystalu. Obrazek
28 znézornuje zménu uhlové polohy interferencniho maxima v zavislosti na zméné

vzdalenosti mtizkovych rovin (hkl).

Io

a) b)

O]

*r | do s
(hkl) 7 dgsinG, f]a sind

| S

Obrazek 28 Systéem atomovych rovin a) nenapjaty stav, b) zmény vyvolané silou F

Uvazujeme-li soustavu soufadnic spojenou se vzorkem (Obrazek 29) a oznaime oy
slozky tenzoru napéti ptsobiciho na objemovy element vzorku, ktery spliiuje podminky
linearni teorie elasticity [2], 1ze mfizkovou deformaci &,, v libovolném sméru ¢ a y

vyjadiit vztahem (25) [50, 51, 52].
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Obrazek 29 Souradnicovy systém spojeny se vzorkem[1]

Uhel ¢ charakterizuje smér napéti o, vzhledem k ose x;;, y je thel mezi osou x3;3

(normalou k povrchu) a smérem deformace &,,,.

V+1 2 . - 2 LA
€y =T=(allcos @+0,sIN20+0,8In" @—0y,)sin” y + (25)

v+1 . . 1 1%
+T(Gl3 COSQ +0,; Sin@)sin 2y +EO'33 —E(U11 +0,),

kde E a v jsou elastické konstanty (Youngltiv modul a Poissonovo ¢islo) analyzovaného
materidlu. Nasledujici vztahy vyjadiuji rentgenografické elastické konstanty s;, "zs;

méfeného materialu pro systém rovin (hkl).

v+l v (26)
1/ZS2 = T . S1 = —E
rtg rtg

Za predpokladu dvojosého stavu napjatosti, kdy ;3 = 0, po dosazeni ziskdme konecny

stav:

(27)

v+1 Osin®
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Pro rentgenografické stanoveni slozky o, se vyuziva metody "sin’y" ktera vyzaduje
dostatecné ptesné urceni thlové polohy 6, interferencnich linii ziskanych difrakci zaieni
na vhodnych systémech {hkl} v azimutalni rovin€ ¢ = konst. pii riznych hodnotach thlu
w. Princip metody "sin’y" je schématicky zndzornén na Obrazek 30, kde smé&rnice
ptimky eW(sinzw) je dana elastickymi konstantami £, v a plisobicim napétim o, [50, 51,

52].

sLi'ﬁ m

<
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—
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z
I,_
;E
pd

& O

Obrdzek 30 Princip méfeni napéti metodou "sin’y" [3]

“f
0

7.3. MoZnosti a omezeni rentgenografické difrakcni analyzy

Rentgenografické meéteni zbytkovych napéti mé nékteré specifické rysy, kterymi se

odliuje od jinych metod experimentalni analyzy napéti:

e Moznost volby riznych sméri méfeni deformace mezirovinnych vzdalenosti
vzhledem k povrchové normale zkoumaného objektu pfipousti v mnoha piipadech
stanovit napéti bez znalosti struktury nenapjatého materialu. Metoda mé pak
nedestruktivni charakter.

e Selektivni povaha difrakce zafeni davd moznost stanovit napéti na jednotlivych
sloZkéch vicefazovych soustav.

e Makroskopickd napéti se projevuji na difrak¢énich diagramech zménou polohy
difrakénich linii. Vznik mikroskopickych napéti je doprovazen rozsifenim linii.

Difrak¢ni metodou se proto daji napéti L. a II. druhu navzajem separovat.
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e 7 povahy difrakéniho experimentu ovSem vyplyva omezeni tenzometrického
vyzkumu jen na krystalické (polykrystalické) materidly. Pfesnost a spolehlivost
tohoto zplsobu analyzy napéti klesd s rostoucimi rozméry krystalith a jejich
pfednostni orientaci ve zkoumaném objektu.

e Pouzijeme-li experimentalni uspotadani s uzkym svazkem paprskii dopadajicich na
zkoumany povrch materidlu (ozafena plocha muiZe byt men$i nez 1 mm?), lze
analyzovat zna¢né nehomogenni napét'ova pole.

e Protoze se vzdalenost rovin v krystalické miizce méni pouze elastickou deformaci a
nikoliv deformaci skluzem, detektuje rentgenovéa tenzometricka metoda spolehliveé

pouze zmény mezirovinnych vzdalenosti odpovidajici mechanickym napétim.

Dalsi prakticky vyznamna zvlastnost rentgenové tenzometrie spoc¢iva v tom, ze povrch
zkoumaného materidlu neni tieba pred vlastnim méfenim specidlné upravovat. Bézna
drsnost, s niz se obvykle po opracovani nebo tvafeni setkavdme, neni na zavadu. Vzdy je
vSak tfeba uvazit, jaké disledky ma pro feSeni dané ulohy nepatrnd hloubka vnikani

pouzivanych rentgenovych paprskua [50, 51, 52, 53].
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8. Experimentalni Cast

Experimentalni ¢ast se zabyvd degradaci mechanickych vlastnosti vysokopevnostnich
PHS oceli vlivem vodikové kiehkosti. Z divodu enormnich tlakd na snizovani hmotnosti
automobilu, probihd intenzivni vyvoj novych modernich materiala. Do této kategorie se
fadi 1 mangan — borova ocel pouzivana pro bezpecnostni prvky karoserie vozu. Ocel se
vyznacuje vysokym podilem martenzitické faze, ktera vznikd fizenym procesem po
tvareni za tepla s vyslednou pevnosti az 2000 MPa. Vysoké riziko spociva v degradaci
materidlu a nestabilnim chovani vlivem pisobeni vodiku, ktery mize do materialu
proniknout béhem procesu vyroby v hutich, pfi vyrobé samotnych dili nebo z okolni
atmosféry. Vznik vodikové kiehkosti nardsta se zvysujici se mezi pevnosti, kde testovany
material spadd do vysoce rizikové skupiny. Pro moznou aplikaci a vyuziti v sériové
vyrobé je nezbytné nutné stanovit kritéria a metodiku provéfovani, aby byla zarucena
stabilita nového materialu. Ocel je ur€end pro hlavni vyztuhy vozu (vyztuhy dvefi,
naraznikdi, A a B sloupkil), na které jsou kladeny extrémni naroky z diivodu ochrany
posadky vozu. Analyzovany material v sobé skryva velky potencial z hlediska uspory
hmotnosti, ale z divodu rizika vodikové kiehkosti neni uvolnén pro sériovou vyrobu.
Jednim z dileZzitych faktor, ktery byl v praci analyzovan, je vliv BH efektu na vznik
vodikové kiehkosti. Experiment této prace postupné popisuje a uskuteciiuje jednotlivé
kroky testl a analyz, které maji zfeteln¢ objasnit, zda materidl podléhd vodikové

ktehkosti.
Piehled konkrétnich zkousek a analyz, které byly pfi experimentu provedeny:

1) ptiprava vzorki a materidlova analyza v zavislosti na pouzité technologii vyroby

zkuSebnich vzorku

Z divodu vysoké pevnosti martenzitické struktury materidlu bylo nutné pouzit
nekonvencni technologie déleni pro piipravu vzorkl. Cilem bylo stanovit pfesnou
pfipravu zkuSebnich vzorkl, kterd neovlivni mechanické vlastnosti testovaného
materidlu a tim 1 nasledny experiment. Vyhodnoceni probihalo na zéklad€ statické
zkousky tahem, mikrotvrdosti a mikroskopie. Soucasné probehla analyza vlivu BH

efektu na zménu mechanickych vlastnosti.
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Z diivodu objasnéni chovani materidlu pii vysokém obsahu vodiku, doSlo u sady
vzorkll k umélému nasyceni difuznim vodikem pfi galvanickém procesu. Vzorky byly

nasledné podrobeny materialové analyze.
2) Vyroba zkusebnich piipravka

Navrh a samotné vyroba specidlnich ptipravka pro dlouhodobé zkousky testovaného

materialu. Jedna se o ptipravky slouzici pro tahové a ohybové zatéZzovani.
3) Dlouhodobé zkousky na vodikovou kiehkost

Samotna realizace dlouhodobych zkouSek na tahové a ohybové namahani. ZatiZeni
zkusebnich vzorkd trva po dobu 100 hodin. Pfi namahéani na ohyb byly provedeny

experimenty v klima komote se zvySenou teplotou a vlhkosti.
4) Morfologie lomové plochy

Vzorky po dlouhodobych zkouskach, u kterych doslo k porusSeni, byly podrobeny

analyze lomové plochy pro konkrétni identifikaci vzniku trhliny.
5) Detekce mnozstvi vodiku ve struktufe zkusebnich vzorki

Pomoci termoevoluéni elementarni analyzy bylo stanoveno mnoZstvi vodiku ve
struktufe materidlu. Analyza probéhla na vzorcich, které byly v pfedchozim kroku
dlouhodobé¢ zatézovany na ohyb. Vysledkem je vliv konkrétnich parametra (velikost

sily, teplota, vlhkost, BH efekt) na mnoZstvi vodiku v materialu.
6) Rentgenova difrakce

VyuZiti rentgenové difrakce pro stanoveni vlivu vodiku ve struktufe kovu na zakladé¢

zmeény velikosti zbytkovych napéti.
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8.1. Priprava vzorki

V ramci disertacni prace byl provadén vyzkum chovani mangan — borové oceli, ktera je
charakteristickd pfevdazné martenzitickou strukturou o pevnosti 1900 -2000 MPa.
Analyzovany material je v souc¢asné dob¢ vyvojovy produkt a proto neni mozné uvadét
konkrétni nazev a vyrobce. Dodan byl ve formé plechli po tepelném zpracovani o
velikosti formatu A4. Tepelné zpracovani probihalo v laboratoii piimo u vyrobce plechu
se snahou dosazeni podobného stavu, ktery vykazuji redlné dily pfi sériové vyrobg.
Z dtivodu vysoké pevnosti nebylo mozné k déleni materialu pouzit standartni technologii
stithani, ale musely se pouzit nekonvencni technologie, mezi které patii laserovy a vodni

paprsek.

8.1.1. Vyroba vzorki technologii déleni laserovym paprskem

Rezani laserem je v soudasné dob& velmi roziifena technologie déleni materialil.
Fokusovany laserovy svazek fotonli ohiiva pfi dopadu na material misto kontaktu
na teplotu varu a okolni materiél je v izké zo6n€ nataven. Déleni materidlu je zpiisobeno
odpafenim materidlu z mista fezu pomoci pracovniho plynu, ktery je piivadén pod
vysokym tlakem [54]. Hlavni vyhody jsou v pfesnosti, kvalité fezu, rychlosti a tvarové
flexibilité. Pfi déleni martenzitické oceli laserovym paprskem dochazi k tepelnému
ovlivnéni fezné hrany. V nékterych ptipadech je nutné nésledné hrany brousit z divodu
eliminace mozného ovlivnéni vzorkl napt. zkusebni vzorky pro statickou zkousku tahem.
Pro lepsi zobrazeni fezné hrany a urceni velikosti ovlivnéni zdkladniho materialu byly
vytvofeny snimky pomoci optického mikroskopu. Pro zajisténi kvalitnich snimkl bylo
nutné vytvofit metalografické vybrusy. Vzorky zalité v dentakrylu byly zbaveny povlaku
pomoci metalografické brusky. Pro zvyraznéni struktury se musel na povrch nanést
roztok nitalu (3% roztok kyseliny dusi¢né). Roztok naleptd hranice zrn, které jsou

nasledné pod mikroskopem Iépe identifikovatelné.
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Tepelné ovlivnéna
oblast

0,2 mm

Nerovnomemy
povrch fezné hrany

Tepelné ovlivnéna
oblast

Broudena
fezna hrana

Obrazek 31 Zobrazeni Fezné hrany materialu pii pouZiti laserového paprsku

Obrézek 31 zobrazuje feznou hranu pii pouziti laserového paprsku. Snimky jsou
vytvoteny kolmo na plochu materidlu. Vznikla zde tepelné ovlivnéna oblast, ktera je
zietelné viditelnd na mikroskopickém snimku ve formé Cerné linie (horni obrazek).
Oblast se vyskytuje ve vzdalenosti cca. 0,2 mm od fezné hrany, kde ziejmé doslo
k ovlivnéni martenzitické struktury s vyslednym poklesem tvrdosti. Na nebrousené hrané
jsou zfeteln¢ viditelné nerovnosti. Po brouseni je hrana rovna bez jakychkoliv propadii
(spodni obrazek). V tomto ptipadé se brousenim odebrala vrstva o velikosti 0,15 mm a
stale je viditelnd popusténa oblast. TakZe pro zarucCeni odstranéni tepelné ovlivnéné

oblasti je potfeba odebrat vrstvu 0,3 mm.

8.1.2. Vyroba vzorki technologii déleni vodnim paprskem

Princip déleni materialt paprskem kapaliny je zaloZen na vysokeé rychlosti kapaliny, ktera
piekracuje rychlost zvuku. Pii dopadu vodniho paprsku na povrch déleného materidlu
dochazi k akumulaci vysokého tlaku na velmi malé ploSe. Vlivem rdzovych vin vznikaji
mikrotrhliny, které se rychle §ifi materidlem a tim dochazi k rozruSovani délené¢ho
materidlu. Vodni paprsek o priméru 0,7 — 1,5 mm obsahuje pfimés abrazivnich &astic,

aby se docililo lepsi ucinnosti [54].
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Pti pouziti této technologie nedochazi k tepelnému ovlivnéni v oblasti fezu, ale dochézi
zde k deformacnimu zpevnéni. Metoda se vyznaCuje pomérn¢ dobrou piesnosti a
rychlosti fezu pfi minimalnich profezech. Mezi hlavni nevyhody patii kontakt déleného
materialu s vodou, kde hrozi nebezpec¢i vzniku koroze. Dalsi nevyhoda je v podkoseni
fezné hrany s vyraznymi stopami od fezného paprsku, které zvySuji drsnost povrchu

fezné plochy.

Nerovnomémy
povrch fezne hrany

Brousena
fezna hrana

Obrazek 32 Zobrazeni Fezné hrany materialu pri pouziti vodniho paprsku

Strukturu a tvar fezné hrany zobrazuje Obrazek 32, jedna se opét o pohled kolmo na
plochu plechu. Na hornim snimku je patrnd neucelend hrana vznikld rozruSovanim
materidlu vodnim paprskem, kterd je typicka pro tuto technologii. Vzniklé ryhy mohou
pusobit jako zarodek trhliny a ovlivnit tim vyslednou pevnost materidlu. Na spodnim

snimku je feznd hrana zabrousena s celkovym tubérem tiisky 0,3mm.
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8.2. Zobrazeni struktury a povrchové vrstvy u testovaného materialu

Obrazek 33 znazoriiuje redlnou strukturu analyzovaného materialu. V levé Casti snimek
potizeny pomoci elektronového mikroskopu a v pravé ¢asti snimek z optického pii 100
nasobném zvétSeni. Struktura vykazuje v celém prifezu martenzitickou strukturu

tvofenou jemnymi jehlicemi. Jehlicky jsou rovinného tvaru a tvoii pravidelné obrazce.

Obrazek 33 Snimky struktury analyzovaného materialu

Materidl je opatfen povrchovou vrstvou o chemickém slozZeni 88% hliniku, 9% kiemiku a
3 % zeleza (zobrazuje Obrazek 34). Povrch se dle normy znac¢i AS 30/30 nebo AS 60/60
v zavislosti na tloust’ce povlaku. Zjistuje se celkova tloustka a tloustka difuzni vrstvy,
kterda ma dulezity vliv na adhezi povlaku se zakladnim materialem. Dle normy TL 4225
splituje poZadavek na maximalni tloustku. Velikost difuzni vrstvy je zavisla na teploté a
jeji délce pti samotném lisovani s naslednym kalenim v nastroji (viz. kapitola 3.2.3).

Namétené hodnoty pro kompletni vrstvu jsou 30 pm a pro difuzni 8 pm.

Celkova tloustka
difuzni vrstvy

Vrchni vrstva

Difuzni vrstva

Zakladni material

Obrazek 34 Vrstva AlSi povlaku na testovaném materialu
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8.3. Analyza mechanickych vlastnosti materialu v zavislosti na

pripravé zkuSebnich vzorki

Na zéklad¢ predchozi kapitoly, kterd prokazala vliv technologie pfipravy zkuSebnich
vzorkli na strukturu materidlu v oblasti fezné hrany, probéhla analyza pro zjiSténi
zékladnich mechanickych vlastnosti pro jednotlivé druhy ptipravy (dé€leni laserem, nebo
vodnim paprskem). Konkrétné¢ se provedly zkousky na méfeni mikrotvrdosti v oblasti

fezné hrany a staticka zkouska tahem. Zkusebni vzorky byly vzdy ve ¢tyfech upravach:

e bez Gpravy fezné hrany
e bez Gpravy fezné hrany s BH efektem
e se zabrouSenou feznou hranou

e se zabrouSenou feznou hranou a s BH efektem

BH efekt se vytvoftil vloZzenim zkuSebnich vzorkli do vyhtaté komory na 180 °C po dobu
20 minut. Jedna se o simulaci ¢asti procesu lakovani karoserie vozu, konkrétné¢ susky

kataforézy. Pfi této teploté a vydrzi dochazi ke zménadm mechanickych vlastnosti.

8.3.1. Zjisténi ovlivnéni fezné hrany pomoci mikrotvrdosti

Analyza tvrdosti byla métena dle Vickerse v oblasti fezné hrany a v neovlivnéné zoné.
Princip a metodika méfeni je dana normou CSN EN ISO 6507-1. Méfeni probihalo
za okolni pokojové teploty, pfi zatizeni 0,98 N po dobu 5 sekund, jedna se tedy o zkouSku
mikrotvrdosti. Naméfené hodnoty se dle normy oznac¢i HV 0,1/5. Hodnoty byly ziskany
pomoci mikrotvrdoméru Qness Q30A (viz. Obrazek 35) se softwaru Qpix Control.
Pomoci programu se nastavi pozadované parametry, ktery ndasledné kontroluje
dodrzovani ptedpist dle normy CSN EN ISO 6507-1. Jedna se o minimalni vzdalenosti
sttedu dvou sousednich vtiskll (3krat velikost thlopfi¢ky), vzdalenost prvniho vpichu
od okraje vzorku (2,5krat velikost stfedni thlopficky vtisku) a také ovéiuje rozdil délky
uhlopticek vtisku, ktery nesmi piesahnout 5 %. Z divodu minimalni chyby méfeni

prob&hlo nékolik sérii vpicha.
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Obrazek 35 Mikrotvrdomeér Qness Q30A s automatickym pojezdem a volitelnym
rozsahem zatiZzeni v rozmezi 0,001 kg - 31,25 kg

Obrazek 36 znazorniuje prubch tvrdosti pro konkrétni druhy vyroby vzorkd od fezné
hrany smérem do stfedu materidlu. Pokud nemély vzorky zabrousenou hranu, hodnoty
tvrdosti byly nizsi pro v§echny méfené body. Vlivem tepelné¢ho zatizeni je patrny vyrazny
pokles hodnot ve vzdalenosti 0,1 -0,2 mm od fezné hrany pro nebrousené vzorky. Tento
pokles je zptisoben popusténim struktury od laserového paprsku. Pokud byla fezna hrana
zabrousend, a tim odstranéna tepelné ovlivnéna zéna, nedochézi k vyrazné zmeéné tvrdosti
v blizké oblasti fezu. Maly pokles mize byt zplsoben technologii brousenim, kde pfi
ubéru materialu dochazi k odvodu tepla do materidlu. Pokles miize byt také ovlivnén
popusténim pfi fezani. Vliv BH efektu je pro oba pribéhy obdobny, dochéazi k poklesu

tvrdosti pro vSechny métené body.
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Obrazek 36 Priibehy tvrdosti HV 0,1/5 pro vzorky delené laserem
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Pribéh tvrdosti pro vzorky délené vodnim paprskem znazornuje Obrazek 37. Zde jsou
patrné rozdily v tésné blizkosti fezné hrany. Pokud vzorky nebyly brouseny, doslo u
fezné hrany k nartstu tvrdosti. Tento jev je pravdépodobné zpusoben plastickou
deformaci od vodniho paprsku a naslednému zpevnéni. K ustaleni hodnot dosSlo ve
vzdalenosti 0,15 mm od fezné hrany. Brousené vzorky vykazuji v tésné blizkosti hrany
pokles tvrdosti, zpusobeny pravdépodobné technologii brousenim, kde se vlivem
predaného tepla do materialu popustila martenziticka struktura. K ustaleni hodnot doslo
ve vzdalenosti 0,15mm od hrany. BH efekt se projevil stejné jako u vzorkl fezanych

laserem, pro vSechny namétené hodnoty doslo k poklesu tvrdosti.
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Obrazek 37 Priibéhy tvrdosti HV 0,1/5 pro vzorky délené vodnim paprskem

8.3.2. Staticka zkouSka tahem

Pro zjisténi zakladnich mechanickych vlastnosti materidlu byla pouzita statickd zkouska
jednoosym tahem. Metodika provadéni a vyhodnoceni zkousky byla volena v souladu
snormou CSN EN ISO 6892-1. Norma udava zékladni podminky jako jsou teplota,
rychlost a rozmér zkuSebnich vzorkii. Vysledkem je smluvni tahovy diagram v

soufadnicich R - ¢.

Obrazek 38 zobrazuje porovnani meze kluzu Ry, a meze pevnosti Ry, pro vzorky délené
laserovym paprskem a pro vzorky, u kterych byly nésledné zabrouSeny fezné hrany

s ubérem materialu 0,3 mm.
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Kazda sada vzorki byla podrobend tepelné upravé simulujici proces vypalovani
kataforézy pti lakovani karoserie automobilu tzv. BH efekt. Pro jednotlivou sadu vzorki

bylo pouzito 13 kust (protokoly ze statické zkousky tahem jsou v ptiloze 1).

I Mez kluzu
I Vez pevnosti

Laser Laser BH Laser brouseno Laser brouseno BH

Technologie pfipravy vzorkd

Obrazek 38 Porovnadni meze pevnosti a kluzu pro vzorky délené laserem

Pro urceni, zda jednotlivy proces piipravy vzorkl skute¢né ovliviiuje vysledné vlastnosti,
byla provedena analyza rozptylu pomoci programu Exel (ANOVA). Detailni analyza je
nize provedena pro urceni vlivu BH efektu u vzorkii s nezabrousenou hranou. Obrazek 39
zobrazuje vysledek pro mez kluzu Ry,. Pomoci funkce ANOVA dojde k vypocteni a
porovnani velikosti odchylek pro konkrétni namétfenou veli¢inu. Rozhodujici hodnoty
jsou F a F crit, zakrouzkované Cervené. Pokud je F crit< F mize se konstatovat, Ze
ovéfovany parametr v tomto piipadé BH efekt ma vliv na mez kluzu Ry, konkrétné

4,26 <74,92.
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Anova: Single Factor Rpo.2

SUMMARY
Groups Count Sum  Average Variance
Column 1 13 17849 1373 102,6667
Column 2 13 17030 1310 586
ANOVA
Source of
Variation S8 df MSs m P-value / F crit
Between Groups 25798.5 1 25798,5\74,92304/ 7 61E-09\ 4,259677
Within Groups 8264 24 344 3333
Total 34062.5 25

Obrazek 39 Analyza rozptylu viivu BH efektu u laserem rezanych vzorkii bez zabrousené
hrany pro Ry >

Stejnym zplisobem probéehla analyza rozptylu pro mez pevnosti. R,,. Pomoci statistického
testu ANOVA bylo ovéfeno, zda vliv BH efektu na zménu mechanickych vlastnosti
konkrétn¢ meze pevnosti je vyznamny. Obrazek 40 zobrazuje jednotlivé vysledky
analyzy, kde F crit < F. Na zdkladé€ tohoto vysledku je mozné konstatovat, ze BH efekt

ovlivitluje zménu hodnot meze pevnosti.

Anova: Single Factor Re

SUMMARY
Groups Count Sum  Average Varance

Column 1 13 23946 1342 3353333
Column 2 13 23504 1808 83 33333
ANOWA

Source of

Variation 35 df MS /?\ P-value ¢ Font
Between Groups  T514 1 TE14N 35 2049 /3 JBE-DEN 4 20677
Within Groups E024 24 209 3333
Total 12538 25

Obrazek 40 Analyza rozptylu vlivu BH efektu u laserem rezanych vzorkii bez zabrousené
hrany pro Ry,

Obdobné¢ probéhla analyza rozptylu pro taznost Asomm, k ovéfeni zda dojde piisobenim
BH efektu k zménam nameéfenych hodnot. Obrazek 41 detailn¢ zobrazuje vysledky
analyzy, kde F crit < F, konkrétné 4,26 < 10,10. Takze BH efekt ma vliv na taznost, ale
oproti pfedchozim analyzdm (pro mez kluzu a pevnosti) je nejméné vyrazny, protoze

hodnoty pro F crit a F vykazovaly nejmensi rozdil.
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Anova: Single Factor Asomm

SUMMARY

Groups Count Sum Average Varance
Column 1 13 68,9 53 0628083
Column 2 13 78,5 6038462 0073764
ANOWVA,

Source of

Variation 55 df MS /T F N\ Palve /Foit™
Between Groups  3,544615 1 3,544615\10,10081/ 0,004049 \4 255677
Within Groups 5,422169 24 0,351:-924\—/ \—/
Total 11,96675 25

Obrazek 41 Analyza rozptylu viivu BH efektu u laserem rezanych vzorkii bez zabrousené
hrany pro Agomm

Na zakladé¢ naméfenych hodnot a analyzy rozptylu lze vyvodit zavér. Vzorky fezané
laserem bez zabrouSeni hran vykazuji niZ§i hodnoty meze kluzu i pevnosti oproti
vzorklim, kde fezna hrana byla zabrousena. Konkrétné pro mez kluzu je rozdil okolo 6%
(cca 86 MPa) a pro mez pevnosti zhruba 4% (cca 80 MPa). Vliv BH efektu je vyznamny
pro oba zptsoby vyroby vzorki (viz. Tabulka 2), kde ma podobny pribéh. U meze kluzu

dojde k nartstu v fadu 4 — 6%, ale soucasné¢ poklesne mez pevnosti 0 2 — 4%.

Ay %], KUT[]

I Taznost |
Bl <uT |

Laser Laser BH Laser brouseno Laser brouseno BH
Technologie pfipravy vzorkl

Obrazek 42 Porovnani taznosti a KUT pro vzorky délené laserem
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Obrazek 42 znazornuje hodnoty taznosti Asomm @ komplexni ukazatel tvatitelnosti KUT.
Vzorky fezané laserem bez zabrouseni hran vykazuji nizs$i hodnoty taznosti i KUT oproti
vzorkim, kde fezné hrana byla zabrousena. Rozdil taznosti je zhruba 15% a pro KUT se
pohybuje okolo 14%. Vliv BH efektu pro oba zplsoby vyroby vzorkii mé podobny
charakter, kde po zahtati vzorkd a vydrzi na dané teploté dochazi k navyseni taznosti o 4
— 12%. Analyza rozptylu potvrdila vliv BH efektu na zménu taznosti pro vzorky
s nezabrousenou hranou. Vzorky se zabrousenou hranou BH efekt neovliviiuje, protoze
F crit> F z davodu velkych odchylek namétenych hodnot (viz.Tabulka 2). Komplexni
ukazatel tvafitelnosti vychadzi z podilu meze pevnosti R, a meze kluzu Ry, nasledné
vynasobeny taznosti 4somm (30). V tomto piipad¢ je uveden spiSe pro porovnani, ale neni

to hlavni ukazatel pro hodnoceni.

m

KUT = A

Obdobnym zplsobem jako pro vzorky délené laserem probéhla analyza pro vzorky
délené vodnim paprskem. Jedna sada neméla zabrousené fezné hrany a druha je méla

s ubérem materialu o velikosti 0,3 mm.

B Mez kluzu
I Vez pevnosti

Voda Voda BH Voda brouseno Voda brouseno BH

Technologie pfipravy vzorkl

Obrazek 43 Porovnani meze pevnosti a kluzu pro vzorky délené vodnim paprskem

Obrazek 43 zobrazuje porovnani meze kluzu Ry, a meze pevnosti R, Vzorky, které

nebyly nasledné zabrouseny, vykazuji niz§i hodnoty meze kluzu i pevnosti.
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Pro mez kluzu je rozdil okolo 6% (cca 84 MPa) a pro mez pevnosti zhruba 4% (cca 80
MPa). Vliv BH efektu pro oba zplisoby vyroby vzorki ma podobny pribéh, u meze kluzu
dojde k nartstu zhruba 7%, ale soucasn¢ poklesne mez pevnosti o 3%. Z analyzy rozptylu
vyplyva vliv BH efektu pro mez kluzu a pevnosti, naopak pro taznost je zména

nametfenych hodnot nevyznamna a nema vliv (viz. Tabulka 2).
10 T Y T i T T T

9 8,7

A (%], KUT [-]

I Taznost |
. UT

Voda Voda BH Voda brouseno Voda brougeno BH
Technologie pfipravy vzorku

Obrazek 44 Porovnani taznosti a KUT pro vzorky délené vodnim paprskem

Pro lepsi ptehled vlivu BH efektu pro jednotlivé druhy vyroby zkuSebnich vzorkid na
mechanické vlastnosti materialu, byla zhotovena Tabulka 2. Na zdklad¢ analyzy rozptylu
jsou zde zaznamendny konkrétni hodnoty parametra F crit a F, které urcuji, zda dochazi
k ovlivnéni nebo naopak.

Tabulka 2 Prehled analyzy rozptylu v zavislosti viivu BH efektu na mechanické viastnosti
testovaného materidlu

Uprava vzorki Parametr hodnoceni Vysledek (Fyi., F)
Rpo 4,26 < 74,92 = ma vliv
Laser
R 4,26 < 35,89 = ma vliv
Laser BH -
Asomm 4,26 < 10,10 = ma vliv
. Rpo 4,15 < 226,08 = ma vliv
Laser brouseno
R, 4,15 < 143,41 = ma vliv
Laser brouseno BH .
Asomm 4,18 < 0,20 = nema vliv
Rpo 4,25 < 253,58 = ma vliv
Voda
R, 4,25 < 30,12 = ma vliv
Voda BH —
Asomm 4,25 < 1,48 = nema vliv
. Rpo 425 < 157,81 = ma vliv
Voda brouseno '
R, 4,25 < 93,56 = ma vliv
Voda brouseno BH —
Asomm 4,25 < 0,13 = nema vliv
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Obdobnou funkci jako pfedchozi Tabulka 2 plni Tabulka 3. Jedné se o posouzeni vlivu
brousené fezné hrany na vysledné mechanické vlastnosti materidlu pomoci analyzy
rozptylu. Zde lze jednoznacné konstatovat pro vSechny méiené vlastnosti (mez kluzu,

pevnosti a taznosti), Ze zabrouSend hrana ma vliv na vysledné chovani zkuSebnich

vzorku.

Tabulka 3 Prehled analyzy rozptylu v zavislosti viivu zabrousené rezné hrany na
mechanické vlastnosti testovaného materialu

Uprava vzorki

Parametr hodnoceni

Vysledek

Ry 4,16 < 104,22 = ma vliv
Laser
Ry 4,16 < 140,80= ma vliv
Laser brouseno .
Asomm 4,16 < 4,59 = ma vliv
Ry 4,26 < 125,08 = ma vliv
Voda
R 4,26 < 82,78 = ma vliv
Yoda brouseno -
Asomm 4,26 < 9,00 = ma vliv

Tabulka 4 obsahuje informace ohledné porovnani druhu technologie déleni materidlu. U
vzorkd s nebrousenou hranou se neprokazal vliv technologie déleni na mechanické

vlastnosti materialu. Stejnym vysledkem lze prezentovat vliv vzorkd se zabrouSenou

hranou.

Tabulka 4 Prehled analyzy rozptylu v zavislosti vlivu pouzité technologie déleni na
mechanické viastnosti testovaného materialu

Uprava vzorku

Parametr hodnoceni

Vysledek

Ry 4,26 < 1,68 = nema vliv
Laser
R 4,26 < 2,64 = nema vliv
Voda X
Asomm 4,26 < 0,45 = nema vliv
Ry 4,16 < 0,34 = nema vliv
Laser brouseno R 4,16 < 0,34 = nema vliv
Voda brouseno 4 4,16 < 1,02 = nema vliv
50mm
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8.3.3. Vyhodnoceni analyzy mechanickych vlastnosti materialu v zavislosti na
pripravé zkuSebnich vzorki

Na zékladé ptedchozich zkousek a vysledkil 1ze konstatovat, ze pro pripravu vzorka je ve
vSech pfipadech nutné feznou hranu zbrousit o ubér 0,3mm. Pokud by se hrana
nebrousila, dojde k poklesu mechanickych vlastnosti materialu, ktery by negativné
ovlivitoval celkovy experiment. BH efekt ve vétSiné piipadd ovliviiuje zménu
mechanickych vlastnosti materidlu. Konkrétné u meze kluzu dojde k nartstu hodnot,
naopak pro mez pevnosti k poklesu. Taznost se navysila, ale analyza rozptylu udava
nevyznamny vliv z diivodu velkych odchylek naméfenych hodnot. Vysledné hodnoty
mechanickych vlastnosti pro vzorky délené laserovym a vodnim paprskem nevykazuji
vyznamny rozdil hodnot. Pro dal§i ptipravu vzorkli se zvolila technologie dé€leni
laserovym paprskem. Hlavnim diivodem byla dostupnost a urychleni experimentu. Oproti
vodnimu paprsku nedochazi ke kontaktu materidlu s vodou a tim se eliminuje mozné

riziko nasledné koroze a ovlivnéni experimentu.

8.4. Vzorky se zvySenym obsahem vodiku vlivem galvanického

pokoveni

Pro ptesnéj$i naslednou analyzu na pravodni jevy vodikového kiehnuti, byly zkuSebni
vzorky cilen¢ navodikovany pomoci galvanického procesu (viz. Obrazek 45). Konkrétné
se jednalo o pokoveni zinkovou vrstvou. Obecné je zndm negativni vliv elektrolytického
nanaseni povlaku na substrat s vysokou pevnosti. Toto je velky problém u pevnostnich

Sroubil a vSeobecné u materialti s mezi pevnosti nad 1000 MPa.

Pii samotném galvanickém procesu dochazi béhem piipravy a kone¢ného pokoveni
k vyvoji vodiku, ktery mize nasledné difundovat do struktury materidlu. Nejkritictejsi
¢ast pii pokoveni je v procesu kyselinového moteni, kde dochazi k velkému vyvoji
vodiku (viz. kapitola 4). Za ucelem posouzeni mozného vzniku vodikové kiehkosti se

provedl kompletni galvanicky proces (parametry procesu jsou zndzornény v ptiloze 3).
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Obrazek 45 ZkuSebni vzorek po elektrolytickém pokoveni zinkem (se zvysenym obsahem
vodiku ve strukture) pri jednoosé zkousce tahem

Zkusebni vzorky, které se nasledné pokovily (navodikovaly) byly vyrobeny na zakladé
ptedchozich zkouSek laserovym paprskem, kde doSlo k zabrouseni feznych hran do

hloubky 0,3 mm. Mechanické vlastnosti zjiStené zékladni tahovou zkouSkou jsou

zobrazeny na Obrazek 46.

Mez kluzu Mez pevnosti Taznost

Obrazek 46 Hodnoty mechanickych vlastnosti pro navodikované vzorky (pozinkované)

Pro lepsi porovnani vysledk slouzi Tabulka 5. Zde je patrny nartst meze kluzu a
pevnosti oproti zdkladnimu materialu. Naopak hodnoty taznosti jsou niz$i. Po
elektrolytickém povlakovani zinkovou vrstvou doSlo ke zméndm mechanickych
vlastnosti. Statisticky test analyzy rozptylu potvrdil vliv zvySeného mnozstvi vodiku ve

struktufe na zménu mechanickych vlastnosti materialu.
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Zde by to mohl byt vstupni parametr pro detekci vysokopevnostniho materialu, ktery

obsahuje zvysené mnozstvi vodiku.

Tabulka 5 Hodnoty mechanickych vlastnosti pro vzorky rezanée laserem se zabrousenou
hranou (s BH, bez BH, navodikované)

Vzorky bez BH 1396 1922 6,3
Vzorky s BH 1482 1861 6,5
Navodikované vzorky 1526 1984 4.5

8.5. Vyroba zkuSebnich pripravku

Pro kompletni analyzy bylo nutné zhotovit jednoucelové ptipravky slouzici prevazné pro
dlouhodobé zkousky. Jedna se o pripravek pro jednoosé tahové namahani a v druhém
ptipadé o tfibodové ohybové naméahani. V ptipadé ptipravku pro tahové zatézovani se
jedna o konstrukci a vyrobu celisti, které zajist'uji jednoduché a stabilni upevnéni vzorkd.
Doba zatizeni se pohybuje v fadu desitek az stovek hodin, proto je nutné, aby vzorky byly
bezpecné upnuty a nedoslo k jejich uvolnéni. Piipravek pro ohybové namahani je navrzen
tak, aby nepotieboval dalsi strojni zafizeni pro realizaci testd. Diky tomu je pfipravek
mobilni a lze ho vlozit i do klimatické komory pro ovéfeni nachylnosti na vodikovou
kiehkost pii zméné okolniho prostfedi. Pied samotnou vyrobou ptipravki bylo nutné

provést patfi¢né pevnostni vypocty z ditvodu funkénosti a bezpe¢nosti.

8.5.1. Pripravek pro tahové zatéZovani

Ptipravek pro tahové naméhani (Obrazek 47) byl zkonstruovan tak, aby se mohl upnout
do zatizeni Zwick Amsler 100 HFP 5100. Ptipravek je upnut do zatizeni pomoci zavitové
¢asti o priméru 42mm. Hlavni pozadavky spocivaly v jednoduché konstrukci a ve

snadném upinani zkusSebnich vzork.
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Obrazek 47 Kompletni pripravek pro tahove namahani

Pripravek se sklada ze dvou Casti, upinaci Celist a upeviiovaci Sroub, ktery ma funkci 1
jako stfedici prvek (Obrazek 48). Zkusebni vzorek musi byt opatien otvorem, ktery slouzi
k uchyceni. Vzorek se zasune do Celisti, skrz otvor v Celisti a zkuSebni vzorek se prostréi
Sroub, ktery se pomoci zavitu M12 dotdhne. Z dtivodu rizika vysokého otlaceni Sroubu od
tenkého plechu (zkusebniho vzorku) byl Sroub zakalen a popustén na tvrdost 50 HRC.
Dalsi prvek pro eliminaci otlaceni je osazeni Sroubu na vétsi pramér, které slouZi jako

ptitlacnd plocha vzorku na upinaci ¢elist (vykresova dokumentace je v ptiloze 4).

-5

Obrazek 48 RozlozZeny pohled a ez pripravku pro tahové namdahani
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Z divodu bezpecnosti a funkenosti bylo nutné provést zakladni vypocet Sroubu na stfih a

otlaceni.

V prvém kroku je nutné zjistit velikost zatézujici sily F, kterou budou vzorky dlouhodobé
zatézovany jednoosym tahem. Priifez zkusebniho téliska S vychazi z rozméru, Sitky 12,5
mm a tloustky 1,5 mm. Pfipravek je urCen pro testovani materialu o pevnosti az 2000
MPa. Hodnota meze pevnosti Ry, vychazi z normy CSN EN 2832 (Vodikova kiehkost
oceli — zkouska tahem na zkuSebnim télese s vrubem) a normy CSN ISO 15330
(Spojovaci soucasti — zat€zova zkouska pro zjisténi vodikové kiehkosti), kde se do
vypoctu zatézujici sily uvazuje 75% meze pevnosti. Na zadkladé predchozich experimentt
uskute¢nénych pro tento druh materialu se voli 90% meze pevnosti (pfi 75% nedoslo

nikdy porusSeni materialu). Po dosazeni do vzorce nize vychazi zatézujici sila 33 750N.

F=S'R, =(12,5-1,5)-1800 = 33 750N (29)

Zakladni vypocet pro smykové namahani Sroubu:

Tg =

wnlm

=< Ts,Dov (30)

Zatézujici sila F byla vypoctena v pfedchozim vypoctu, jedna se o hodnotu 33 750N. Pod
pismenem S je myslen prifez Sroubu, ktery je namahan na stfih o priméru 14mm. Po
upravé a dosazeni jednotlivych hodnot ziskdme smykové naméhani piisobici na upinaci

Sroub:

2F 233750
mt-d? - 142

T = = 110 MPa < 75 poy 31)

Ts < Tgpoy — 110 <130 (32)
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Upinaci Sroub je zhotoven z materidlu 12050 o dovolené mezi pevnosti ve stfihu 130
MPa, kterd je vyssi nez smykové namahani vyvozené od zatézovaného zkuSebniho

vzorku. Sroub vyhovuje.

Vypocet otlaceni Sroubu od zkusSebniho vzorku vychazi ze zatézujici sily F, priméru
Sroubu d a tloustky sty¢né plochy ¢ (v tomto piipadé se jedna o tloustku zkuSebniho

vzorku):

_F_F _37500 .. _ (33)
PESsTdc 1415 % = %s.bov

Vysledné otlaceni vyrazné€ ptevysuje hodnotu dovoleného (dovolené otlaceni se pohybuje
v rozmezi 120-170MPa), ale v tomto piipad¢ to neni rozhodujici parametr. Rozhodujici je
kontrola na stfih, pokud dojde k otla¢eni od zkuSebniho vzorku do upinaciho Sroubu, tak
to neovlivni funkci ani celkovy prubéh zkousky. K eliminaci slouzi osazeni upinaciho
Sroubu, které pfitlaci zkuSebni vzorek na cCelisti pfipravku, kde dojde ke sniZeni

vysledného otlaceni.
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8.5.2. Pripravek pro ohybové zatézovani

Ptipravek urCeny pro zatézovani zkuSebnich vzorki ohybem znazornuje Obrazek 49.
Jedna se o piipravek, ktery nepotiebuje k vyvozeni zatézujici sily na zkuSebni material
zadné dalsi zatizeni. Ohybova sila vychazi od Sroubu M16x1, kde se velikost prihybu
zkusebniho vzorku nastavi pomoci utahovani Sroubu. VSechny funkéni Casti jsou
navrzeny jako vymeénitelné z divodu mozného opotiebeni a nutnosti demontéaze (jedna se
o dily s c¢ervenou a zlutou barvou), které jsou uchyceny pomoci Sroubového spoje.
Funkéni ¢asti jsou vyrobeny z materidlu 12 040, nasledné zakaleny a popustény na
tvrdost 45 HRC. Divod zakaleni spociva v pfimém kontaktu se vzorky, kde dochazi
vlivem zatéZovani k otéru povrchu. Dalsi diivod, kdy je nutné vymeénit funkéni ¢asti je pii
umisténi pfipravku do klima komory z nutnosti simulace okolniho prostfedi s vysokou
vlhkosti, kde muze dojit ke korozi a naruseni povrchu. Ve spodni Casti je modie
znazornén uchylkomér, ktery zobrazuje ptesnou hodnotu prihybu zkusebniho vzorku

(vykresova dokumentace je v ptiloze 5).

1 31l

. -
a1

Obrazek 49 Pripravek pro ohybové namahani
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9. Mechanické zkousky na vodikovou krehkost

Zakladni zkousky pro testovani materidlu na vodikovou kiehkost spocivaji
v dlouhodobém zatézovani. Nejpouzivangj$i zplisob zatézovani je jednoosy tah, anebo
ohyb (mutzZze byt tii, anebo ¢ty bodovy). Hlavni ukazatel je v poruseni zkuSebniho vzorku,
pokud material vydrzi stanovené napéti po stanovenou dobu, tak Ize konstatovat odolnost

materialu viici vodikem indukovanému praskani.

9.1. ZkousSky na vodikovou kiehkost tahovym namahanim

Dlouhodobé zkousky tahovym namahdnim byly uskute¢nény na zafizeni Zwick Amsler
100 HFP 5100 (viz. Obrazek 50). Vyuzivd se pro zkouSeni unavovych vlastnosti
materiald nebo konstrukénich soucasti. Jedna se o stroj, umoznujici dlouhodobé¢ zatézovat
zkuSebni vzorky, které jsou zdkladem tohoto experimentu. ZatéZovani mize byt tahové,

tlakové, anebo stiidavé, kde maximalni zatézujici sila je 100 kN.

Obrazek 50 Zkusebni zarizeni Zwick Amsler 100 HFP 5100

Zkusebni vzorky jsou uchyceny pomoci specidlniho ptipravku (Obrazek 51). Zatézujici

sila je vypocitana z konkrétni pevnosti materidlu a priifezu vzorku.
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Vzorek je uprostied opatien vrubem tvaru V z divodu pifesné¢ definované oblasti
mozného poruseni. Vrub byl zhotoven technologii brouseni do hloubky 1,5 mm, kde uhel
rozevieni tvaru V byl 60°. Na zkuSebni vzorek v oblasti vrubu se aplikoval 5% roztok
NaCl z ditvodu zvySeni mozného rizika vodikového kiehnuti. Roztok se aplikoval jednou
denn¢ po dobu trvani zkousky. Tento proces vychazi ze zkuSenosti vyrobcl
vysokopevnostnich oceli, kteti maji bohaté zkuSenosti z testovanim a analyzou materidlu

na vodikovou kiehkost.

Zwis_:k I Roell

Amsler 100 HFP 5100
o T

Obrazek 51 Zkusebni vzorek uchyceny v pripravku

Na zékladé tahovych zkousek provedenych v kapitole 8.3.2 se vypocitala zatézujici sila.
Pro zkusebni vzorek o pevnosti 1922 MPa (do vypoctu se bere 90% meze pevnosti), Sifce
9,7 mm (Sitka vzorku v oblasti vrubu) a tloustky 1,5 mm je zatézujici sila 25,2 kN. Doba
zaté¢Zzovani pro jednotlivy vzorek je 100 hodin a pocet vzorkli je 5 kusd. Docileni
zatézujici sily probihalo s postupnym ndbéhem, aby nedoslo k pfedCasnému pietrZeni
vzorku. Testy se uskute¢nily na tfech sadach zkuSebnich vzorki ze zdkladniho materialu,

s BH efektem a experimentalné nasycené vodikem.
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Obrazek 52 Zobrazeni priubéhu zkouSek pri tahovém namahan pro zdkladni material

Obrazek 52 znézornuje vysledky dlouhodobych zkousek po tahovém zatéZovani pro
zékladni materidl. Z péti vzorkd dva praskly a zbylé zlstaly bez poruseni. Poruseni
vzorkd vzniklo u prvniho po 41 hodinach a u druhého po 56 hodinéach. Ostatni vydrzely
po dobu 100 hodin bez zndmek poruseni, nebo ptipadnych povrchovych trhlin. Vzorky u
kterych doslo k destrukei, byly néasledné podrobeny strukturni analyze lomu (popsano

v nasledujicich kapitolach).
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Obrazek 53 Zobrazeni prubéhu zkousek pri tahovém namahani pro vzorky s BH
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Vzorky s BH efektem byly podrobeny stejné zkousce. Z diivodu BH efektu jsou vzorky
podrobeny tepelnému procesu (pii teploté 180°C po dobu 20 minut), kde dojde k poklesu
meze pevnosti viz. kapitola 8.1. Na zdklad¢ téchto hodnot byla vypocitana zatézujici sila
na hodnotu 24,4 kN. Zpéti vzorkd nepraskl ani jeden (viz. Obrazek 53). Mozné
vysvétleni mize byt zpisobeno nizkoteplotnim popusténim béhem tepelného procesu

(BH efektu), kde doslo ke snizeni vnitiniho napéti v martenzitické struktute.

9.1.1. Tahové zkousky pro navodikované vzorky

Stejnou metodikou probéhly zkousky vzorki, které byly experimentalné nasyceny
difuznim vodikem pfi galvanickém procesu. Obrazek 54 reprodukuje vysledky zkousek
pfi tahovém =zatiZzeni. VSechny Ctyfi vzorky praskly v kratkém casovém horizontu
v fadech minut. Nejdiive k poruseni vzorku doSlo v case 18 minut, nejdéle po 52
minutach. Pfi téchto zkouskéch lze prokazateln¢ konstatovat vliv vodiku na soudrznost

materialu pti dlouhodobém zatizeni.

60 I I I I

50 +

40 -

30 -

20 4

Doba zatizeni [min]

10 -

Vzorek

Obrazek 54 Zobrazeni prubéhu dlouhodobych zkousek pri tahovém namahani pro vzorky
experimentdlné nasycené vodikem (zobrazuje dobu, kdy doslo k poruseni materialu)
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9.2. ZkousSky na vodikovou kiehkost ohybovym namahanim

Dalsim druhem zkousek, u kterych dochazi k dlouhodobému zatizeni zkusebniho vzorku,
jsou ohybové zkousky. V tomto piipadé se jednd o tfibodovy ohyb pomoci specialniho
pripravku viz. Obrazek 55. Princip testovani je obdobny jako u tahového zatézovani.
Zkusebni vzorek je namahéan definovanou silou po dobu 100 hodin, kdy nesmi dojit
k prasknuti nebo viditelnému poruseni. ZkouSky probihaly jak v klasické atmosféte
(pokojova teplota a vlhkost), tak i v klima komoie se zvySenou teplotou a vlhkosti
z davodu mozné difuze atomarniho vodiku do struktury materialu. Hodnota zatézujici
sily se pro jednotlivé zkouSky meénila v zavislosti na velikosti prihybu zkuSebniho

vzorku.

Obrazek 55 Pripravek se vzorkem pro ohybové namahani

Pro kontrolu velikosti zatizeni zkuSebniho vzorku silou vyvozenou Sroubovym spojem
byl zkonstruovéan a vyroben ptipravek, do kterého lze implementovat silomér (Obrazek
56). Spodni oblast, kde dochazi k upnuti vzorku a naslednému zatézovani pomoci
ttibodového ohybu je shodnd s pfipravkem bez siloméru (viz. Obrazek 55). Prihyb je
obdobné odecten z tchylkoméru umisténé¢ho ve spodni ¢asti a velikost sily zaznamenana

pomoci siloméru do fidici jednotky.
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V}'/sledné zévislost sily a pruhybu, kterd se ziskala pomoci tohoto pfipravku, se

Obrazek 56 Pripravek pro ohybové namahani se silomérem

Prvni testy prob¢hly na vzorcich, u kterych byl material v zékladnim stavu, tedy nedoslo
u nich k tepelnému procesu (k BH efektu). ZkouSky probihaly v okolni atmosféte (pfi
pokojové teploté) a v klimatické komote. Velikost prihybti byla nastavena na 5; 6,5; 8 a
1 1mm. Doba zatizeni byla pro vSechny prihyby stejnd 100 hodin. Obrazek 57 znazornuje
vSechny zkouSky na vzorcich z matridlu v zékladnim stavu. Pfi pokojové atmosfére
nedoslo k poruseni zkusebniho vzorku ani pfi maximalnim prithybu 11 mm. Pfi realizaci
zkouSek v klimatické komote pfi teploté¢ 80°C a relativni vlhkosti 95% doslo jiz u fady
vzorkd k poruSeni soudrznosti materialu. Pii pruhybu Smm nevykazoval material zadné
ptiznaky povrchovych trhlin, avSak pii postupném zvySovani hodnoty prihybu na 6,5; 8 a
1 1mm. doslo u vSech vzork k prasknuti materialu. Mozna pficina tohoto jevu je v difuzi

atomarniho vodiku z vlhkého okolniho prostfedi do struktury materialu.
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Obrazek 57 Vysledky zkousek pri tribodovém ohybovém zatizeni pro vzorky v zakladnim
stavu (bez BH efektu)

V dal$im kroku doslo ke stejné zkousce, ale pouzily se vzorky, které prosly tepelnym

zatizenim tzv. simulace BH efektu, ktery vznikd pfi prichodu karoserie lakovnou.

Velikost prihyba se opét pohybovala v rozmezi 5 az 11 mm. Pfi pokojové atmosfére

nedoslo k poruseni materidlu ani pfi maximalnim prihybu 11mm. V klimatické komote

vzorky o prihybu 5 az 8 mm, nevykazovaly znamky poruseni nebo tvorbu trhlin na

povrchu. K poruseni a nésledné destrukci zkuSebniho vzorku doSlo pouze pfi

maximalnim prithybu 11 mm (viz. Obrazek 58).

14
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10 +

Pruhyb [mm]

Okolni prostiedi \

\ Klimaticka komora

Vzorky s BH efektem

I Bez poruseni
I Poruseni vzorku | |
Il

Obrazek 58 Vysledky zkousek pri tribodovém ohybovém zatizeni pro vzorky po tepelném
zpracovani (s BH efektem)
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9.2.1. Ohybové zkousky pro navodikované vzorky

Stejnou metodikou probehly zkousky vzorki, které byly experimentalné nasyceny
difaznim vodikem pfii galvanickém procesu. Obrazek 59 reprodukuje vysledky zkouSek
pii ohybovém zatiZzeni na okolnim prostfedi. Velikost prihybu byla stanovena na 11 mm.
Hodnota prihybu vychdzi ze zkouSek pro vzorky v zdkladnim stavu pii okolni atmosféfe,
kdy nedoslo ani v jednom pfipad¢ k poruseni materiadlu. Z tohoto ditvodu se volil velky
prihyb, aby doslo k zaru¢enému poruSeni vzorkii vlivem vodikové kiehkosti. VSechny
Ctyti vzorky praskly v kratkém casovém horizontu v fadech minut. Hned po docileni
pozadovaného prihybu dochézelo kzvukovym efektim ptredchézejicim konecné
poruseni. Nejdiive k poruseni vzorku doslo v ¢ase 6 minut, nejdéle po 25 minutach. Pfi

téchto zkouskach Ize prokazatelné konstatovat vliv vodiku na soudrznost materialu.

30 T T T T

25+

= N
9] o
1 1

Doba zatizeni [min]
=
|

Vzorek

Obrazek 59 Zobrazeni prubehu dlouhodobych zkousek pri ohybovém namahani pro
vzorky experimentalné nasycené vodikem (zobrazuje dobu, kdy doslo k poruseni
materialu)
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9.3. Vyhodnoceni mechanickych zkouSek

Mechanické zkousky na analyzu projevil vodikové kiehkosti pii zatizeni prokazaly jistou
nestabilitu testovaného materialu. Velky vliv na kiehnuti zptisobené vodikem ma tepelny
proces (BH efekt), diky kterému dojde ke sniZeni vnitinich pnuti a meze pevnosti,
¢astecné eliminujici poruseni materialu. Tento jev se projevil pro oba zpiisoby zatézovani
jak, pii tahovém, tak i ohybovém. Pfi tahovém zatizeni doslo k prasknuti dvou vzorki
materidlu v zdkladnim stavu a pfi BH efektu nedoSlo k prsknuti ani jednoho vzorku

z péti.

14

Okolni Klimaticka komora
124| prostredi 7

10

o
1

Pruhyb [mm)]

I Bez poruseni
I Poruseni vzorku
i | ]

BH -

Obrazek 60 Porovnani vysledkii zkousek pri tribodovem ohybovém zatizeni pro vzorky s
BH efektem a bez BH efektu

Obrazek 60 souhrnné zobrazuje vysledky ohybovych zkousek pro vzorky s BH efektem a
bez BH efektu. Pii okolnim prostiedi (pokojova teplota) pro oba piipady nedoslo
k poruseni materidlu ani pfi maximalnim zatizeni 11 mm. Hlavni zména chovani
zkuSebnich vzorki v zavislosti na BH efektu nastala pti zkouSkéach se zvySenou vlhkosti a
teplotou. Zde se zfeteln¢ projevilo nizkoteplotni popusténi béhem vzniku BH efektu
(zahtati vzorkii po dobu 20 minut pii teploté 180 °C), kde vzorky dokézaly snést vetsi
zatiZzeni. Konkrétné prihyby az do 8 mm oproti materidlu v zdkladnim stavu, ktery bez
znamek poruSeni vydrzel do prihybu Smm. Zkousky zfeteln¢ prokéazaly vliv vodiku ve
struktufe materialu, kde pro oba zplsoby zatéZovani doslo k pomérné rychlému poruseni

zkuSebnich vzorku.
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10. Strukturni analyza lomové plochy

v

Z diivodu podrobngjsi identifikace moznych pfi¢in poruseni materidlu byla provedena
fraktograficka analyza lomové plochy testovanych materidli. Na zaklad€ charakteru lomu
je mozné definovat konkrétni divody vzniku a nasledného Sifeni. Pro vytvoreni snimki
byl pouzit rastrovaci elektronovy mikroskop TESCAN. Hlavni ¢ast snimki vznikla ve
spolupraci vyzkumného tustavu Univerzity Jana Pernera v Pardubicich a Technické
univerzity v Liberci. Analyze byly podrobeny vzorky ze vSech predchozich zkousek, u

kterych doslo k jejich poruseni.

10.1. Lomové plochy pro vzorky po poruSeni pri ohybovém namahani

Zkousky na ttibodovy ohyb se uskutecnily na vzorcich v zdkladnim stavu, s BH efektem
a se zvySenym mnozstvi vodiku vlivem elektrolytickych procest. Probihaly v okolnim

prostfedi nebo v klima komote pii zvySené teploté¢ 80°C a relativni vlhkosti 95%.

10.1.1. Vzorky materialu bez BH v klimatické komore

Na lomové plose vzorkd, kterd vznikla vlivem tfibodového ohybu v klimatické komote,
byla provedena fraktograficka analyza. Tvar lomu v celém prifezu vzorku zobrazuje

Obrazek 61

E

Obrazek 61 Celkovy lom na vzorku namahany na tribodovy ohyb v klimatické komore bez
BH

Obrézek 62 znazoriuje lomovou plochu, kde byl zjistén vyskyt defektniho interkrystalického

lomu v podpovrchové oblasti. Soucasné byly pozorovany vychozi nespojitosti soubézné

s povrchem vzorkt (vice snimku v piiloze 6.1).
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P 4 .
VEGAW TESCAN
.

SEMHV. 30.00 kV  WD: 9.944 mm
SEMMAG: 1.00kx  Det SE Detector
Date(midly): 04113117 Mikroskop

50 pm
Digital Microscopy Imaging n

p peh 3
SEM HV: 30.00 kV WD: 4.905 mm

SEM MAG: 1.00 kx Det: SE Detector
Date(mvd/y): 04/13/17 Mikroskop

VEGAW TESCAN
.

Digital Microscopy Imaging n

Obrazek 62 Lomova plocha z povrchové oblasti (snimek vlevo) a ze stiedni casti vzorku
(snimek vpravo)

Pfi studiu lomové plochy se objevily fadky inkluzi. Tyto inkluze mohou vytvaiet tzv.

vodikové pasti, kde dochazi ke koncentraci vodiku. Pokud dojde k piekroceni kritické

koncentrace, vznikd defekt. Na vznik vodikové kiehkosti méa vyznamny vliv velikost a pocet

inkluzi. V pfipadé hrubsich ¢astic o menSim vyskytu dochéazi v okoli inkluze k nahromadéni

velkého mnozstvi vodiku a vzniku trhliny. Pokud je ve struktufe vice nezeleznych vmeéstki

mensich rozmér, mize dojit k rovnomérnému rozlozeni vodiku a tim se odolnost oceli viici

vodikové kiehkosti snizi. Detailni zobrazeni vméstkii znazornuje Obrazek 63, kde se

provedla i prvkova analyza jednotlivé vady. Hlavni chemicky prvek vméstku je niob,

v mensim mnozstvi se vyskytuje titan.

WD: 16.70 mm
Det. SE Detector

ISEM HV: 30.00 kv
[SEM MAG: 2.01 kx
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5
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Obrdazek 63Prvkova analyza vmeéstku
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10.1.2.  Vzorky zakladniho materiialu s BH v klimatické komore

Na lomové plose vzorkd, kterd vznikla vlivem tfibodového ohybu v klimatické komote,
byla provedena fraktografickd analyza. Tvar kompletniho lomu je zobrazen na Obrazek
64. Zkusebni vzorek byl tepelné upraven (180°C po dobu 20 minut) kvili vzniku BH
efektu.

Obrazek 64 Celkovy lom na vzorku namahany na tribodovy ohyb v klimatické komore s
BH
Obréazek 65 dokumentuje charakteristickou morfologii lomové plochy vzorku. Zde byl
pozorovan defektni interkrystalicky lom pfevazujici v podpovrchovém pasmu (v pasmu
iniciace lomu i findlnim padsmu lomu). Soubézné s povrchem byly pozorovany vychozi

nespojitosti (vice snimku v ptiloze 6.2).

SEM HV. 3000 v
SEM MAG: & 00 kx Det: SE Detector 10 pm

SEM HV. 30004V WD: 7.078 mm
SEM MAG: 100kx  Det SE Detecior 40 pm g 1
Date{midiy) 042317  Mikroskop Digital Microscopy u-n.gngl Date{midiy) D4ZW1T  Mikroskop Digital Microscopy Im-gogn

Obrazek 65 Lomova plocha v povrchové oblasti (obradzek vievo) a detail pasma iniciace
lomu (obrazek vpravo)
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Stfedové pasmo lomové plochy vykazovalo vysoky podil tvarného mechanizmu lomu. V této

v v

oblasti doslo ke stabilnimu S$ifeni trhliny typické svoji dilkovou morfologii (viz. Obrazek

66).

SEM HV: 30.00 KV VEGAW TESCAN
SEMMAG: 500 kx  Det SE Detector 10 ym ]
Date(m/diy) 042317 Mikroskop Digital Microscopy Imagmgn

SEM HV: 30.00 kV ; WD: 19.79 mm ¥ VEGAW TESCAN
SEM MAG: 1.00 kx Det: SE Detector
Date(m/dAy): 11/23/16  michal

Digttal Microscopy Imaging n

Obrazek 66 Lomova plocha ve stredni casti vzorku (v praveé Casti detail)

10.1.3.  Vzorky materialu po experimentalnim difiznim nasyceni vodiku
v okolnim prostiedi

Analyzovany vzorek byl experimentdlné nasycen difiznim vodikem b&hem
elektrolytického procesu pokoveni zinkovou vrstvou. Béhem procesu pokoveni dochazi
k velkému uvolnéni vodiku, ktery miiZze proniknout do povrchové oblasti struktury

materidlu. Vzorek po ohybovém namahani pti okolnim prostiedi znazornuje Obrazek 67.

Obrazek 67 Celkovy lom na vzorku namdhany na tribodovy ohyb na vzorcich nasycenych
vodikem

Pro tyto vzorky lze zjisténé efekty lomové plochy pfisuzovat plisobeni vodiku. Na
lomové plose se objevuji podélné (soubézné s povrchem plechu) orientované stopy (viz.
Obrazek 68). V detailech je dokumentovéana charakteristicka orientace stfthovych mustki
uvnitf téchto utvard soub&zné s rovinou lomu. Jednd se tedy o vychozi nespojitosti,
kopirujici smér tvareni, kdy pii zkouSce ohybem dochazelo k findlnimu odtrzeni pouze

¢aste¢n¢ propojenych povrchil (vice snimku v piiloze 6.3).
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SEM HV. 30.00 kV ; r VEGAN TESCAN
SEM MAG: 2.00 kx -
Date(m/dly): 04110/17

T e T 1 | VEGANTESCAN
SEM MAG: 137 x Det SE Detector 500 pm g
Date(m/d/y): 04/10117 Mikroskop

Digital Microscopy Imaging n Mikroskop Digital Microscopy Imaging n

Obrazek 68 Lomova plocha s orientovanymi stopy soubézné s rovinou lomu

Charakter lomové plochy dokumentuje Obrazek 69. Vyskytuji se zde oblasti
interkrystalického lomu v kombinaci s tvarnym mechanizmem lomu. Oblasti tvarného

lomu byly typické relativné plytkymi sttihovymi dilky.

SEMHV. 30.00kV WD 5,947 mm i C SEMHV. 30.00 KV WD: 5.947 mm

SEM MAG: 250 x Det SE Detector 200 pm ! SEM MAG: 1.00 kx Det: SE Detector 50 ym
Date(m/d/y): 04/10/17 Mikroskop Digital Micrescopy lmagmgn Date(m/d/y): 04/10/17 Mikroskop Digital Microscopy lmagingn

Obrazek 69 Lomova plocha vzorku nasyceného vodikem
10.2. Vyhodnoceni fraktografické analyzy lomovych ploch

Na zéklad¢ snimki z elektronového mikroskopu pii zvétSenich 250 az 2000 krat lze
vyvodit mozné typické jevy zpiisobené piisobenim vodiku ve struktufe materidlu.
Vsechny vzorky, u kterych doslo ke tvorbé lomu, vykazuji prevazné v podpovrchové
oblasti interkrystalické poruseni. Vzorky bez BH maji vétsi podil interkrystalického lomu
oproti vzorkiim s BH. Vlivem popusténi béhem BH procesu doslo k poklesu pevnosti a
nariistu taznosti, kde takto popusténa struktura je stabilngjsi pti vzniku kiehkého lomu.
Vzorky s experimentalnim nasycenim vodikem vykazovaly nejvétsi  podil

interkrystalického lomu. Na lomové ploSe se objevuji podélné stopy, které jsou

orientované s povrchem zkusebniho vzorku.
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11. Analyza mnoZstvi obsahu vodiku ve strukture materialu

Vodik se v ocelich vyskytuje pouze v malych koncentracich, ale pfesto vyrazné ovliviiuje
mechanické vlastnosti oceli. Mnozstvi Ize stanovit riznymi technikami, napi. optickou
emisni spektrometrii, ale nejpouzivanéjsi a také nejcitlivéjsi je metoda termoevolucni
elementarni analyza pevnych latek. V soucasné dob¢ se pro tuto metodu také pouziva
oznaceni fize v inertnim plynu. Vzorek umistény v grafitovém kelimku je odporové
zahiivan v peci, kterou proudi nosny inertni plyn, napt. helium. Velikost analyzovaného
vzorku se pohybuje v jednotkdch grami, kde by mél byt povrch oSetfen, aby nedoslo
ke zkresleni vysledkt. Pti ohievu vzorku na vysoké teploty (nad 2000°C) dochazi k jeho
roztaveni. Uvolnuji se pfitom plyny, které vstupuji do proudu nosného plynu a jsou
analyzovany. Vodik se uvoliuje v elementarni formé jako H,. Detekce je provadéna na
zdklad¢ zmeény tepelné vodivosti nosného inertniho plynu. V tepelné vodivostnim
detektoru (Thermal Conductivity — TC) se analyzovany plyn vede pfes Zhavené vlakno,
které se tim ochlazuje. Intenzita ochlazovani zavisi na tepelné vodivosti plynu a tedy i na
jeho slozeni. TC detektory nejsou na rozdil od IC detektorti selektivni, a tedy kazda
sloZzka smési pfispiva k jeji celkové tepelné vodivosti. Proto se stanovuje pouze jeden
plyn a ostatni plyny se z plivodni smési musi odstranit. Napftiklad k oddéleni vodiku a
dusiku se pouzivaji molekulova sita [55]. Namétené¢ vysledné hodnoty jsou v fadech
jednotek ppm. Analyza prob&hla ve spolupraci s Baiiskou univerzitou v Ostravé,
konkrétn¢ s ustavem materidlového inzenyrstvi. Zatfizeni, na kterém méfeni probihalo,

znéazornuje Obrazek 70.

Hlavni vypinaé
Spodni téleso picky
Horni téleso picky
Vsyp vzorku
Podstavec spalovaciho
kelimku

Lapace a katalyzatory
7 Mzeiice tlaku

e e k)

(=)

Obrazek 70 Analyzator vodiku ELTRA ONH 2000 [55]

Analyzované vzorky byly pouzity z pfedchozich testi (po ohybovych zkouSkach), aby

bylo moZné nalézt pfi¢inu nestejnorodého chovani vzorkd.
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Z vysledkt jasné vyplyva, ze pti umisténi vzorkl v klimatické komoie dochdzi k diftizi

vodiku do materidlu (viz.

Obrazek 71). Oproti standartnimu prostfedi (pokojova teplota) doslo k nartistu o cca 1
azl,3 ppm. Rozdil v obsahu vodiku pro vzorky s BH efektem a zdkladnim stavem je pii
umisténi ve standarnim prostfedi nevyznamny. V klimatické komote vSak vzorky s BH
vykazuji nartst o 0,5 ppm. Nejvetsi podil vodiku vykazuje vzorek, ktery byl
experimentalné nasycen vodikem pii galvanickém procesu. Material absorbuje pii
elektrolitickém procesu (hlavné pii operacich moteni v kyselindch) vodik, ktery nasledné
zustava uchycen ve struktufe materidlu. Se zvySenym vyskytem vodiku nartsta riziko

vzniku  vodikové  kiehkosti doprovazené nestabilnim chovanim  materidlu.

8 T T T T T T T
- — - — Navodikovano ||
7 | Okolni prostiedi | | Klimaticka komora \ Okolni protiedi

Obsah vodiku [ppm]

O I T T T
bez BH s BH bez BH s BH - bez BH

Obrazek 71 Viiv prostiedi a tepelné upravy zkusebniho vzorku na mnozstvi vodiku

v materialu
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12. Analyza vlivu piisobeni vodiku pomoci rentgenové

difrakce

wrwe

ovlivituje vysledné chovani materidlu. Z tohoto divodu bylo vyuzito difrakéni
rentgenografické metody pro detekci zbytkovych napéti. Difrakéni méfeni byla
provedena pomoci difraktometru PROTO iXRD COMBO v uspotadani tzv. w-goniometru
se zafenim rentgenky s chromovou anodou (viz. Obrazek 72) pti napéti 20 kV a proudu
4 mA. Analyza probéhla na difrakcnich rovinach {211} faze a-Fe, kterym pii pouzitém
zateni CrKa odpovida difrakéni maximum 26 = 156,4 . Hodnoty zbytkovych napéti byly
vypocteny z miizkovych deformaci stanovenych na zékladé experimentélnich zavislosti
20(sin*y) za predpokladu dvojosého stavu zbytkové napjatosti (€ je difrakéni thel, y —
uhel mezi povrchem vzorku a difraktujicimi mfizkovymi rovinami). Zavislosti
20°"'(siny) byly méfeny ve dvou azimutech L a 7. Difraktované zafeni bylo
zaznamenavano dvéma linedrnimi detektory, které jsou umistény na obou stranach
kolimatoru a zpracovano pomoci software XRD Win 2000.

Urceni hodnot makroskopickych zbytkovych napéti probéhlo za pomoci softwaru XRD
Win 2000. Difrakéni tthel 26°'! byl stanoven jako t&Zi§té difraktovaného dubletu CrKa na
miizkovych rovinach {211} faze a-Fe autokorela¢ni metodou. Pfi vypoctu napéti byly
pouzity rentgenografické elastické konstanty s, = 5,75 TPa', s; = -1,25 TPa’.
Experimentalni chyba uvedena u jednotlivych naméfenych hodnot je smérodatnou

odchylkou dle algoritmu vypoctu zbytkovych napéti metodou “sin?y”.
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Obrazek 72 Difrakcni zarizeni Proto IXRD Combo,

1 - optické kabely, 2- rentgentka, 3- detektory, 4 - pracovni stil, 5 - linedrni posuvy v ose
X ay, 6 - rotacni posuv, 7 - ptevodnik, 8 - posuv v ose z, 9 - pc pro vyhodnocovani dat,

10 - ruéni ovladani

Parametry méfeni:
doba expozice 1 s,
15 expozic na jedno namétené difrakéni maximum,
pouziti cylindrického kolimatoru o priméru 2 mm
oscilace zdroje napéti v rozsahu + 3°,

méteno pii 13 naklonech, tzn. celkem ziskdno13 difrakénich maxim.

12.1. Hloubkovy gradient zbytkovych napéti pro rizné druhy upravy

materialu

Pro prubéhy jednotlivych zbytkovych napéti v zavislosti na hloubce od povrchu probéhla
analyza pro zjiSténi napétového hloubkového gradientu. Tato analyza probehla pro
zakladni material, materidl s BH a pro experimentadlné nasyceny materidl vodikem

(elektrolyticky zinkovan).
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Pro zjisténi hloubkového gradientu bylo nutné postupné odebirat povrchovou vrstvu a
v dané hladin¢ provést méfeni pomoci rentgenové difrakce. Aby nedoslo k ovlivnéni
zbytkovych napéti vlivem ubéru materidlu, byla pouzita technologie beznapétového
lesténi. Pomoci elektrolytu a elektrického proudu dojde k rozruseni povrchové vrstvy a
nasledné k jeji odstranéni. V prvnim kroku bylo nutné odebrat povrchovou vrstvu AlSi,
aby méfeni probihalo na zdkladnim substratu. Obrazek 73 znazoriiuje prabéhy pro
jednotlivé druhy tUprav materidlu v longitudinalnim sméru. Gradient je zaznamenan
v hloubkéch od 20 po 220 um. Na hladin€ 20 pum se naméfily hodnoty v tahovém modu,
kde tato nestabilita oproti ostatnim hodnotdm je zfejm¢ zpisobena v nizké hodnoté
odstranéni povrchové vrstvy. Zbytkova vrstva AISi mohla ovlivnit méfeni, protoze
30 um. Prvni reprezentativni hodnota je tedy v hloubce 40 pm, kterd se pohybuje
v rozmezi -160 az -240 MPa v zavislosti na upravé materialu. Celkové lze pozorovat
podobny prubéh, kde dochazi pii zvétsujici se hloubce k poklesu hodnot tlakovych
zbytkovych napéti. Nejnize poloZena kiivka je pro zékladni material s BH. Vy3si hodnoty
vykazuje pribéh pro material bez BH a nejvyssi zbytkova napéti byla nameéfena u
navodikovanych vzorki. K ustaleni hodnot doslo zhruba ve hloubce 140 pm, tento trend

byl pozorovan pro v§echny prib¢ehy.
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Obrazek 73 Hloubkovy gradient zbytkového napéti ve smeru podélném se zkusebnim
vzorkem (smér L)
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Obrazek 74 znazoriuje prabéhy pro jednotlivé druhy Uprav materidlu v transverzalnim
sméru. Trend prabéhu napéti je obdobny jako u longitudinalniho sméru, ale vSechny
hodnoty jsou posunuty blize smérem do kladnych napéti. Nejnizsi napéti bylo
zaznamenano op¢t v hloubce 40 um o velikosti -160 — 115 MPa. S nartstajici hloubkou
od povrchu materidlu se hodnoty zbytkovych napéti blizily ke kladnému modu. Pro
vzorky v navodikovaném stavu doSlo k zaznamendni i malych kladnych hodnot.
K ustéleni doslo v hloubce 140 pm shodné pro vSechny tfi testované materialy. Nejvyssi

tlakova napéti, byla namétena obdobné¢ jako v longitudinalnim sméru u vzorkt s BH.
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Obrazek 74 Hloubkovy gradient zbytkového napéti ve sméru kolmém se zkusebnim
vzorkem (smer T)

12.2. Priibéh zbytkovych napéti pri ohybovém zatiZeni zkusebniho

vzorku

Z diavodu objasnéni priabehu makroskopickych zbytkovych napéti v materialu pii zatizeni
a nasledném poruSeni zkuSebniho vzorku, probé&hla rentgenograficka analyza pti stalém
zatizeni. Experimentaln€ nasyceny vzorek vodikem byl ve specidlnim pfisluSenstvi
difrakéniho zafizeni pro ¢tyfbodovy ohyb deformovén o prihybu 8mm (viz. Obrazek 76).

Pfi tomto pruhybu doslo k méfeni na vrchni plose do doby, nez se material porusil.

Obrazek 75 podrobné zobrazuje konkrétni pribéh hodnot zbytkovych napéti v zavislosti
na ¢ase. Casovy inkrement mezi jednotlivymi body je zhruba 3 minuty, které vyjadfuji

interval pro méteni jednoho bodu.
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Nejvys$si zaznamenanéd hodnota je v prvnim bodé o velikosti 2130 MPa. S pfirtstajicim
¢asem az na malé vykyvy dochazi rovnomérné k poklesu napéti. Zlom ptichazi v ¢ase
130 minut, zde doSlo skokové k velkému propadu, z divodu destrukce materialu.
Klesajici trend hodnot je vysledkem postupného rozvoje mikrotrhlin ve struktuie
materidlu, kde vznikajici dutinky pohlcuji tahové zbytkové napéti. Tento jev probihal tak
dlouho, nez se vzorek zlomil a doslo tim kompletné k relaxaci napéti. Proto hodnoty po

poruseni vykazuji zaporné — tlakové napéti.
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Obrazek 75 Priibeh makroskopickych napéti pri stalém ohybovém zatizeni

Obrazek 76 zobrazuje upnuti vzorku v ohybovém zafizeni, které je umisténé
v difraktometru Proto. Svazek rentgenografickych paprskii dopadd na odlesténou
kruhovou oblast. Analyza probihala v hloubce 40-60 um, jedna se o hloubku kde, je uz
pouze zékladni materidl. Z pfedchozich poznatkl se prokazalo piisobeni vodiku prevazné
v podpovrchové oblasti, proto byla snaha provést méteni co nejvice u povrchu, kde jiz

nejsou zbytky povlakové vrstvy ovliviiujici vysledné hodnoty.
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Obrazek 76 Zkusebni vzorek upnuty v zarizeni pro ctyrbodovy ohyb umistény
v difrakcnim zarizeni

12.3. Vyhodnoceni rentgenografické analyzy

Z hlediska soudrznosti materialu se pozaduji makroskopickéd zbytkova napéti tlakového
charakteru, kterd eliminuji tvorbu vnitinich mikrotrhlin a jejich Sifeni. Oproti tomu napéti
tahového druhu napomahaji k poruSeni vnitini struktury a moznému vzniku lomu. Na
zaklad¢ vysledkil gradientu zbytkovych napéti pro jednotlivé druhy vzorkl lze
konstatovat prokazatelny vliv vodiku na napéti vyskytujici se na povrchu materialu.
Vsechny hodnoty u navodikovaného vzorku vykazuji hodnoty bliz§i tahovym napétim,
které reprodukuji vétsi nachylnost vzniku lomu pfi zatizeni. Nejvétsi tlakové napéti bylo
nameéteno u vzorku s BH efektem, kde tento jev byl zpisoben nizkoteplotnim popusténim

béhem tepelného procesu. Z tohoto hlediska je nejvice odolny vii¢i poruseni.

Hodnoty naméfené pii stdlém ohybovém zatizeni vypovidaji o klesajicim charakteru
hodnot smérem k tlakovym napétim. Velikost zbytkovych napéti ve struktufe materialu
muZe byt maximaln€ na mezi kluzu. Namétené hodnoty jsou vSak vyssi, mez kluzu pro
testovany material je zhruba 1500 MPa, ale maximélni namétena hodnota zbytkového
napéti je 2120 MPa. Dlvod spociva ve vypoctu vysledného napéti, ktery vychazi
z rozdilu mtizkového parametru, kde se jako vychozi bere idedlni mfizka. DalSim
parametrem ovliviiyjici zbytkovd napéti pii plastické deformaci muze byt textura.
Vyslednd kiivka popisuje postupnou relaxaci napéti vlivem rozvoje mikrotrhlin, kdy se

pfi vzniku lomu skokové zméni mdd napéti z tahového na tlakovy.
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13. Zavér

Predklddand disertacni prace se zabyvd moznym vyuzitim martenzitickych utra-
vysokopevnostnich oceli pro stavbu karoserie automobilu. Z pohledu soucasného
vyzkumu a vyvoje konstrukce karoserie, ktery je cilené zaméien predevsim na zvySovani
bezpecnosti posadky automobilu pii soucasném snizovani hmotnosti vozu, je téma
disertacni prace vice nez aktudlni. Pro vyzkum provadény v ramci feSeni disertacni prace
byla vyuzita (vyvojovd) mangan-borova ocel urcend pro tvareni za tepla s dosazitelnou
mezi pevnosti v tahu az 2200 MPa. Uvedeny material je v souCasné dob¢ stale ve fazi
vyvoje a probihd optimalizace chemického slozeni a tepelného zpracovani s cilem
odstranéni vSech nezadoucich jevl branicich jeho sériovému nasazeni v primyslové
vyrobé. Z divodu vysokého podilu martenzitu ve struktufe materidlu je jednim
z problémt degradace mechanickych vlastnosti vlivem vodikové kiehkosti. Analyzovany
material je primarn€ vyvijen pro nejexponovangjsi vylisky zajistujici bezpecnost posadky
automobilu. Z hlediska navrhu, kontroly i technologické stability vyroby jsou na tyto dily
kladeny enormni naroky. ReSeni disertaéni prace je zaméfeno na mozné degradacni
procesy mechanickych vlastnosti disledkem technologickych procesti vyuZzivanych pfti
sériové vyrob€ vyliskli. Z mnoha faktorti ovlivilujicich uzitné vlastnosti ultra-vysoko
pevnostnich vyliskll pfi sériové vyrobé byla experimentalni ¢ast feSeni disertacni prace
zameétena predevsim na degradacni procesy materidlu disledkem vodikové kiehkosti a
vznikem tzv. BH efektu (Bake Hardening) u materialii prochézejicich tepelnou zatézi pti
lakovani vozu. Pro lepsi porozuméni feSené problematiky byly v teoretické casti detailné
popsany procesy vyroby, zpracovani, zpusoby nandSeni ochrannych povlakd a s tim
souvisejicich vysvétleni moZzného vzniku vodikové kiehkosti u ultra-vysoko pevnostnich

materidlii tvafenych za tepla (tzv. PHS ocele).

Podstatou prace bylo stanovit metodiku provadéni a vyhodnoceni experimentélnich testi
s cilem kvantifikace degradacnich procesit PHS oceli vlivem vodikové kiehkosti a BH

efektu, na zaklad¢ kterych by bylo mozné nésledné zavadét tento typ oceli do vyroby.

Uvodni ¢ast experimentu byla vénovana metodice piipravy zkusebnich vzorkd pro
mechanické testy. Testovany byly dvé technologie, které se standardné pouzivaji pro
déleni téchto typl ultra-vysokopevnostnich oceli a to technologie fezani laserem a

technologie déleni vodnim paprskem.
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Mozné ovlivnéni fezné hrany bylo stanoveno na zaklad¢ statické zkousky tahem, méfeni
mikrotvrdosti dle Vickerse a metalografickych vybrust v oblasti fezné hrany. Z vysledkd,
vyse uvedenych mechanickych zkousek prezentovanych v textové Casti disertacni prace,
je patrné, ze fezéani laserem i vodnim paprskem negativné ovliviiuje testovany material.
Na zéklad¢ téchto zjisténi byla zvolena jako nejvhodnéjsi technologie ptipravy vzorki
technologie fezani laserovym paprskem s naslednym brouSenim feznych hran s hloubkou
ubéru 0,3 mm. Z metalografickych snimkt fezné plochy je vidét, Ze zvolena velikost
ubéru by pro danou tloust’ku testovaného materidlu méla zarucit uplné odstranéni tepelné
ovlivnéné vrstvy. Tento postup pifipravy vzorkd byl nasledné pouzit pro vSechny

provadéné testy mechanickych vlastnosti i degrada¢nich procest.

Ptipadna degradace mechanickych vlastnosti testovanych materialti disledkem vodikové
kiehkosti se ve vétSiné piipadl projevuje pii dlouhodobém zatizeni. Z tohoto divodu
bylo nutné navrhnout a vyrobit jednoucelové ptipravky pro tento typ dlouhodobych
zkousek, na zaklad¢ kterych byl hodnocen mozny vznik vodikové kiehkosti u
testovaného materidlu. Pro experimenty provadéné v ramci feSeni disertacni prace byly
zvoleny zkouSky jednoosym namahanim a zkouska tfibodovym ohybem. S ohledem na
technické vybaveni pracovisté byla zkouska jednoosym tahem provadéna na zafizeni pro
cyklické namahani, kde bylo nutné zkonstruovat pfipravek pro upinani zkuSebnich
vzorkll. Konstrukce druhého ptipravku pro testy tfibodovym ohybovym namahanim
vychazela z ptedpokladu dlouhodobého zatizeni vzorku a moznosti umisténi ptipravku
s testovanym vzorkem do klimatické komory. Ptipravek byl proto navrzen tak, aby
vyvozeni zatéZujici sily probihalo nezavisle na dalSim strojnim zatizeni a jeho velikost
umoziovala umisténi do klimatické komory. Korektni technicky navrh a funkcnost
navrzené¢ho piipravku prokazaly nasledné zkousky ohybem prezentované v disertacni

praci.

Pomoci navrzenych ptipravkil byly realizovany dlouhodobé zkouSky pii tahovém a
ohybovém zatizeni, na zaklad¢ kterych byla vyhodnocovdna nachylnost materidlu na
vodikovou kiehkost. U zatizeni jednoosym tahem byly podminky voleny tak, aby napé&ti
vyvolané ve vzorku odpovidalo 90% meze pevnosti v tahu. Tato metodika vychazi z
normy CSN EN 2832. Hodnotici kritérium zkousky spo¢iva v odolnosti proti poruseni

nebo tvorbé trhlin na zkuSebnim vzorku pod zatiZenim po dobu minimalné€ 100 hodin.
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Pokud dojde k poruseni zkuSebniho vzorku v krat§im ¢asovém useku nez 100 hodin,
indikuje vysledek zkouSky nebezpeci pltisobeni vodikové kiehkosti. V ramci experimentu
byly testovany timto zptusobem dvé sady vzorkil, a to vzorky bez tepelného zatizeni a
vzorky s tepelnym procesem simulujicim lakovani plechu (plechy s BH efektem).
Vsechny testované vzorky po tepelné zatézi (s BH efektem) pii tahovém zatizeni 90% R,
po dobu 100 hodin nevykéazaly zndmky vzniku makro ani mikro trhliny. Naopak u dvou
z péti vzorkl bez tepelného zatizeni (bez BH efektu) doslo v pribéhu zatizeni jednoosym
tahem k porusSeni v celém prurezu. Pti testech materidlu pomoci tfibodového ohybu byly
pouzity dv€ prostiedi. V prvnim piipadé¢ byly vzorky testovany pii podminkach
oznacovanych jako RT (Room Temperature), kdy vlhkost vzduchu ani teplota nebyla
nijakym zplsobem regulovdna a pohybovala se v rozmezi béZnych hodnot. V druhém
ptipadé byly vzorky exponovény v klimatické komote pii teploté 80°C a vlhkosti 95%.
Pti ohybovém zatizeni byly voleny 4 turovné zatizeni (pruhybt) vzorku tak, jak je
popsano v textové casti disertacni prace. Pfi podminkach oznac¢ovanych jako RT nedoslo
k poruseni u Zadného vzorku z obou testovanych skupin (vzorky sa bez tepelné¢ho
zatizeni, sa bez BH efektu) vystavenych ohybovému napéti. Zkousky v klimatické
komofte pro zakladni material (bez BH efektu) prokazaly vliv zvysené teploty a vlhkosti
na degradacni procesy mangan-borové ocele, kdy k poruseni doSlo u vSech vzorkd,
s vyjimkou vzorkd zatizenych nejmenSim prihybem 5 mm. Vzorky s BH efektem
vykazovaly poruseni pouze pro maximalni hodnotu prihybu 11mm. Na zikladé
dlouhodobych zkousek lze prokazateln¢ pozorovat pozitivni vliv  BH efektu na
degradacni procesy mangan-borové ocele a negativni vliv zvySené teploty a vlhkosti na

nachylnost materialu k vodikové kiehkosti.

Z divodu prokdzani nachylnosti materidlu k degradaci mechanickych vlastnosti
disledkem vodikové kiehkosti bylo nutné sadu vzorkli experimentalné nasytit difuznim
vodikem. Pro tento ucel byla pouzita metoda galvanického pokoveni, pfi které dochazi
k diftizi vodiku do testovaného materialu. Na rozdil od vétSiny konvenéné pouzivanych
oceli, kde tento proces negativnim zplisobem degraduje plastické vlastnosti materiald,
nedoslo u testované mangan-borové oceli ke zhorSeni mechanickych vlastnosti (pfi
statické zkouSce tahem), ale naopak k pozitivhim zméndm. Pfi realizaci dlouhodobych
zkousek vSak vzorky vykazovaly nestabilni chovani, kdy doSlo k poruseni ve vSech

ptipadech v kratkém ¢asovém horizontu.
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Vzorky po dlouhodobych zkouSkéach, u nichz doslo k poruseni, byly podrobeny analyze
lomové plochy pro konkrétni identifikaci vzniku trhliny. VSechny analyzované vzorky
vykazovaly pievazné v podpovrchové oblasti interkrystalické poruseni. Vzorky bez
tepelného zatizeni (bez BH efektu) vykazuji vyssi podil interkrystalického lomu oproti
vzorkim s BH efektem. Z lomovych ploch je patrné, ze obsah vodiku zvySuje podil
interkrystalického lomu a negativné tak ovliviluje mechanické vlastnosti ultra-
vysokopevnostnich oceli. Pomoci termoevolu¢ni elementarni analyzy bylo stanoveno
mnozstvi vodiku ve struktuie materidlu. Analyza prob¢hla na vzorcich, které byly
v predchozim kroku dlouhodob¢ zatéZovany na ohyb. Nejvétsi obsah vodiku byl
v souladu s provedenym experimentem naméfen u vzorkl, které byly pomoci
testovanych pii podminkach oznacovanych jako okolni prostfedi (pokojova teplota,
standardni vlhkost prostiedi). ZvySeny obsah vodiku u vzorkt z klimatické komory je
dasledek difuze vodiku z vlhkého prostredi klimatické komory pfi zvySené teploté. Na
zaklad¢ provedenych vyzkumil lze stanovit jako kritickou hodnotu obsahu vodiku ve
struktufe testované¢ho materialu na 4,5 ppm. Vyssi obsah vodiku neZz uvedena hodnota

vede k zvySenému nebezpeci degradace materialu diisledkem vodikové kiehkosti.

Vramci feSeni disertacni prace byla dale testovana moZnost identifikace vodikové
ktehkosti pomoci nedestruktivni zkouSky zbytkovych napéti zjiStovanych metodou
rentgenové difrakce. Uvedend metodika identifikace vodikové kiehkosti vychazi
z ptedpokladu, Ze mnoZstvi vodiku ve struktufe bude ovlivilovat velikost napéti
v martenzitické struktute testovaného materidlu. Provedené analyzy prokazaly spravnost
navrzené¢ho postupu a piimou souvislost velikosti zbytkovych napéti se vznikem
vodikové kiehkosti u testovaného materidlu. Vzorky podrobené tepelnému zatizeni
(vzorky s BH efektem) vykazuji nejvy$si hodnotu zbytkovych tlakovych napéti, které
maji ovSem z pohledu kinetiky vzniku lomu pozitivni efekt. Vysledky difrakénich analyz
proto pln€ potvrzuji zavéry formulované na zakladé mechanickych zkousek v tahu a
ohybu. Je patrné, ze rentgenovou difrakéni metodu pro detekci zbytkovych napéti

v materidlu je mozné vyuzit jako ukazatel nachylnosti materialu na vodikovou kiehkost.
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Ptinos disertacni prace spociva ve stanoveni prakticky vyuzitelné metodiky hodnoceni
vodikové kiehkosti pro vylisky z ultra-vysokopevnostnich oceli tvarenych za tepla (PHS
oceli) svyslednou martenzitickou strukturou s vyuzitim standardnich 1 vysoce
sofistikovanych materidlovych test. Byla stanovena metodika vyroby zkuSebnich vzorkl
s dirazem na eliminaci tepelného ovlivnéni a zachovéni plvodnich mechanickych
vlastnosti materidlu. Pro dlouhodobé materidlové testy identifikace vodikové kiehkosti
byly navrZeny, zhotoveny a funk¢né testovany dva druhy pfipravkl pro vyvozeni tahové
a ohybové napjatosti. Na zakladé vysledkii byly definovany parametry ovliviujici
vysledky zkousek a stanoveny hodnotici kritéria pro posuzovani nebezpeci vzniku
vodikové kiehkosti u ultra-vysokopevnostnich martenzitickych materialti. Soucasti prace
je 1 navrh mozného vyuziti rentgenové difrakce jakozto mozné sofistikované metody pro
stanoveni nachylnosti materidlu na vodikovou kiehkost. Potencidl uvedené metody je
mozné spatfovat v nedestruktivnim zptsobu prokdzani nachylnosti materidlu k vodikové
kiehkosti. Touto metodou by se mohly vyraznym zptsobem zkratit procesy vedouci ke

kone¢nému nasazeni téchto v soucasné dobé vyvojovych materialii do sériové vyroby.

Z pohledu provedenych testli, na zaklad¢ kterych byly formulovany zavéry predkladané
disertacni prace, doporucuji vyzkum roz$ifit i na ostatni vysokopevnostni oceli
v kombinaci s riznou tloustkou materidlu a riznym tepelnym zpracovanim, které ma
rozhodujici vliv na konecné uZitné vlastnosti materidlu. Problematika vyroby a
zpracovani ultra-vysokopevnostnich oceli piedstavuje komplexni problematiku v oblasti
materialového inzenyrstvi, technologii a dalSich odvétvi strojirenského primyslu a jsem
si védom, ze predkladand prace fesi jen jednu z mnoha dil€ich ¢asti dané problematiky. I
pfes vySe uvedené se domnivam, ze pro dal§i prohloubeni poznatki a vyzkum v této
oblasti by se mohla detailnéji uplatnit rentgenografickd analyza, ktera by mohla byt

vyuZita jako stéZejni metodika pro nedestruktivni hodnoceni vodikové kiehkosti.
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TECHNICKA UNIVERZITA V LIBERCI Degradace vlastnosti vysokopevnostnich
BIKILS S8 materialii vlivem vodikové kiehkosti

Seznam priloh

1. Protokoly ze statické zkouSky tahem
Statisticky test analyzy rozptylu pro jednotlivé parametry

Proces galvanického zinkovani

A

Vykresova dokumentace piipravku pro tahové naméahani
5. Vykresova dokumentace piipravku pro ohybové naméahani

6. Zobrazeni lomové plochy
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7|y TECHNIC KA UNIVERZITAV LIBERCI Degradace vlastnosti vysokopevnostnich
\&/ Fakulta strojn : materialu vlivem vodikové kirehkosti

Priloha 1

1.1 Protokol statické zkouSky tahem pro material Fezany laserem se

zabrouSenou hranou bez BH efektu

ZWiCLIRoeI I Standardni protokol

Zk. parametry:
Zakaznik
Zkougel(a)
Morma
Material T
Snimat sily © GTM 250KN
Priitahomér, snimat drahy: Zwick/Roell BTC-EXMULTIL.010
Upinaci éelisti : Zwick/Roell B3803.00.00
Zkudebni systém . Rizeni v.8.: 173358
Pficnik v.€.: 173358
Sila v.¢.: 173359 250 kN
MultiXtens v.é - 173363
Vysledky:

al b0 S0 L0 E Rp0,2 Rmi AQ | Asem | Asoem
mm | mm | mm* | mm | GPa MPa MFa % %

149 (1225|1825 | 50,00 | 1897 (1348 18| 187944| 412 | 666 | 571
147 (12,24 [ 17.99 | 50,00 | 192.9 | 1430,01[1961.61] 4.12 | 629 | 547
1,49 (12,23 (18,22 | 50,00 | 1925 | 140627 [1939,26) 457 | 746 | 638
149 [1223(18,22 | 50,00 | 1671 |143532(1948,11] 328 | 383 | 362
1,49 (1224 | 18,24 | 50,00 ) 191,3 |1398,68|1933,76) 398 | 675 | 511
15 [1224(18,36 | 50,00 | 191,59 |1383,18[191543| 358 | 598 | 508
15 [1224(18.36|50,00) 1918|1393 71[1917,86] 393 | 649 | 553
148 [1226[ 1827 | 50,00 | 1903 [139693[192820] 376 | 6,08 | 521
9 |15 |[1226|1839|50,00| 1882 (1397 26(|1917,94| 374 | 590 | 509
10 | 149 122311822 | 50,00 | 1874 11408.25(1915,55) 329 | 406 | 377
149 [1223[1822 | 50,00 | 189,3 | 1391, 15[1911,73] 422 | 672 | 579
12 | 149 (1223|1822 | 50,00 | 1947 |134324(187988) 387 | 624 | 535
13 |15 (1224|1836 | 50,00 ) 1941 |136019[191469) 361 | 609 | 516
14 | 148 [1223 118,10 | 50,00 | 1892 |142725(1948.48) 339 | 402 | 3,78
15 | 149 [1225] 1825|5000 | 1856 | 1423 45(193200) 438 | 661 | 577
16 | 15 [1225|1838 | 5000|1893 |140719[1918858) 398 | 650 | 556
17 | 15 [1225]|1838|50,00) 1911|1388 50{192270) 433 | 676 | 585
18 | 15 [1227 1841 | 5000 | 1875|1423 32(192695) 338 | 565 | 480
19 | 149 [1227)18.28 | 50,00 ) 1885 |141262(1932.85) 399 | 601 | 525
20 | 1,49 1227 (18,28 | 50,00 | 189,7 |141296|1936,61| 340 | 572 | 4,85

=
=

o
o[ =l | |on | s [ [ra] =

-
]
=3
=3
1)
-
-
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>

Degradace viastnosti vysokopevnostnich

b
/ materialu vlivem vodikové kiehkosti

TECHNICK

Fakulta st

ZWiQk IRQe" Standardni protokol

Grafické zaznamy zkouSek:

2000
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— 1000
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0 t t t t t t t t t t t t t t t
0 2 4 5] 8
Deformace, %
Statistika:
a0 b0 50 LO E Rp0,2 Rm AQ | Asome | Asoem
n=17 mm mm mm* | mm | GPa MPa MPa % % %

¥ [1.493 1225 1829 (50001905 [139564|1921.76( 394 | 635 | 544
s [0.007717)| 00138) 010| 000 24 2437) 1985(034 | 046 | 0.1
v o052 0,11 055 000 126 1.75 104| 854 | 7.28 | 745
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Y TECHNICKA UNIVERZITA V LIBERCI Degradace vlastnosti vysokopevnostnich
L/ Fakulta stroj materialu vlivem vodikové kiehkosti

1.2 Protokol statické zkouSky tahem pro material Fezany laserem se

zabrousSenou hranou s BH efektem

Zk. parametry:
Zakaznik
Zkousela)
Marma
Material
Snimat sily : GTM 250KN
Pritahomér, snimat drahy : Zwick/Roell BTC-EXMULTLO10
Upinaci celisti : Zwick/Roell BEE03.00.00
Zkugebni systém - Rizeni v.&.: 173358
Priénik v.&.: 173358
Sila v.&.: 173359 250 kN
MultiXtens v.&.. 173363
Vyshedky:
Legenga| N | S 0 [ aea | e | s | % |CEHTRT

EER 1 18,83 | 50,00 | 1952 | 150529 | 1846877 | 385 8,50 549

EEE 2 18,85 | 50.00 | 1946 | 151720 [ 186275 | 288 | =8F | 27
EEE 3 18,70 | 50,00 | 1928 | 150785 [ 1852,27 | 3.50 6.28 5.23
EEE 4 18,83 | 50,00 | 1946 | 151806 | 166346 | 3.61 8,11 5.17
EEE 5 18,68 | 50,00 | 1850 | 152128 | 166006 | 288 | 337 | 322
EEE g 18,81 | 50,00 | 1940 | 148728 [ 1843,00 | 2,80 5,62 4,80
EEE 7 18,85 | 50,00 | 2002 | 148513 | 1843.21 | 3,688 5,68 554
EER 8 18,83 | 50,00 | 1955 | 150144 | 1851,81 | 3,68 6.04 5.16
EEE 8 18,85 | 5000 | 1935 | 151392 [ 1674,65 | 3.53 5.88 5.00

EEE 10 18,83 | 50,00 | 1944 | 150774 | 1848,56 | 3,38 5.64 4,78
EEE 11 18,88 | 50,00 | 198,0 | 150811 | 1850,51 | 3.64 5.88 5.04
EEE 12 18,88 | 50,00 | 1942 | 150604 [ 1851,56 | 3,76 8,58 552
EEE 13 18,84 | 50,00 | 193,71 | 152173 | 1885,05 | 284 | 324 | 34E
EEE 14 18,84 | 50,00 | 1954 | 150075 | 1857.,36 | 3,76 8.27 533

Statistika:
Série 50 LO E Rp 0.2 Rm Ag Azpmm | Asnme
n=14| mm* | mm GFa MFa MFa % % %

X 1586 | 50,00 | 1949 | 150743 | 185514 | 3,62 6,13 5,18
5 0,10 0,00 18 11,14 8,07 0.11 0,38 0,27
v 0.51 0,00 0,80 0,74 D49 3.16 i 5,14
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TECHNIC KA UNIVERZITAV LIBERCI Degradace vlastnosti vysokopevnostnich
\&/ Fakulta strojn : materidlii vlivem vodikové kiehkosti

Grafické zaznamy zhousek:
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TECHNIC KA UNIVERZITAV LIBERCI Degradace vlastnosti vysokopevnostnich
akulta stro materialu vlivem vodikové kiehkosti

1.3 Protokol statické zkouSky tahem pro material Fezany laserem se
zabrouSenou hranou, ktery byl experimentalné nasycen difuznim

vodikem

ZWiCk I RO_Q“ Standardni protokol

Zh. parametry:

Zakaznik
Zkousella)
Moma
Material
Snimac sily R C T —
Prutshemér, snimaé drahy : Zwick/Roell BTC-EXMULTLO10
Upinaci celisti : Zwick/Roell B22803.00.00
Zkusebnisystem : Rizeniwv.é.: 173358
Prénik v.&.. 173358
Silaw.g. 173359 250 kN
MuliXtens v.&.c 173363
Vysledky:
L d M 50 Lo E RpD.2 Rim Ag Amimm | Azem
egenda f mm= mm GPa MFa MFa % % %
[ | 1 1740 | 50,00 | 204.2 | 151881 | 190432 | 333 Fo £
] 2 17,30 | 50,00 | 2043 | 1538,12 | 1988,30 | &8 2E8 2E8
] 3 1742 | 50,00 | 203.8 | 151362 | 198024 | 403 517 474
] 4 1727 | 50,00 | 2080 | 151534 | 1983,52 | 280 285 2.83
[ | 5 17.37 | 50,00 | 204,98 | 1533,02 | 1998,82 | 338 47 =44
| 8 1755 | 50,00 | 201,98 | 153520 | 194640 | 227 235 232
Statistika:
Série 50 L E Rp0,2 Rm Ag Aznmm | Aomm
n=8 [ mm? i GPa MPa MPa % % %
x 17,38 | 50,00 | 204.2 | 1526.02 | 198485 | 3,03 348 3,30
5 0,10 0,00 14 11,31 18,53 0,80 1.51 128
v 0.58 0,00 0,58 0,74 089 20,80 | 4352 | 38,72
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TECHNIC KA UNIVERZITAV LIBERCI Degradace vlastnosti vysokopevnostnich
i e materialii vlivem vodikové kiehkosti

ZWiCk I Ro_e_“ Standardni protokol

Graficke zaznamy zkousek:
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TR TECHNICKA UNIVERZITAV LIBERCI

Degradace viastnosti vysokopevnostnich
materialu vlivem vodikové kirehkosti

Priloha 2

Analyza rozptylu

Vliv BH: Laser x Laser BH

Anova: Single Factor Rpo2

Statisticky test analyzy rozptylu pro jednotlivé parametry

SUMMARY
Groups Count Sum Average Varance

Column 1 13 17849 1373 102 6667
Column 2 13 17030 1310 586
ANOVA

Source of

Variation 55 df MS F P-value F crit
Between Groups 257985 1 257985 7492304 761E-00 4 2509677
Within Groups 2264 24 344 3333
Total 34062 5 25
Anova: Single Factor Rm
SUMMARY

Groups Count  Sum Average Varance

Column 1 13 23946 1842 3353333
Column 2 13 23504 1808 8333333
ANOWVA,

Source of

Varation S5 df MS F B-value F crit
Between Groups 7514 1 7514 358049 3 48E-06 4 259677
Within Groups 5024 24 2093333
Total 12538 25
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r TECHNICKA UNIVERZITAV LIBERCI

Degradace viastnosti vysokopevnostnich
materialu vlivem vodikové kirehkosti

Anova: Single Factor Asomm

SUMMARY
Groups Count Sum Average Variance
Column 1 13 68,9 53 0,628083
Column 2 13 78,5 6038462 0073764
ANOVA
Source of
Vanation S5 df MS F P-value F crit
Between Groups 3 544615 1 3544615 10,10081 0,004049 4259677
Within Groups 8,422169 24 0,350924
Total 11,96678 25

Vliv BH: Laser brouseno x Laser brouseno BH

Anova: Single Factor Rpo2

SUMMARY
Groups Count Sum Average Variance
Column 1 20 279967 1399835 6252637
Column 2 14 2110402 150743 1241751
ANOVA
Source gf
Vanation S5 df MS F P-value F crit
Between Groups 95337 4 1 953374 2260806 465E-16 4149097
Within Groups 13494 29 32 4216965
Total 108831,7 33
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P TECHNIC KA UNIVERZITAV LIBERCI Degradace vlastnosti vysokopevnostnich
\4/ Fakulta strojni ! materialii vlivem vodikové kirehkosti

Anova: Single Factor Rm

SUMMARY
Groups Count Sum Average Varnance

Column 1 20 38482 05 1924103 4036245
Column 2 14 2597194 1855139 82 34227
ANOWVA

Source of

Varation S5 ar MS F P-value F crit
Between Groups 3916725 1 3916725 1434154 2 31E-13 4149097
Within Groups 8739 314 32 2731036
Total 47906,57 33

Anova: Single Factor Asomm

SUMMARY
Groups Count SUM Average Varance
Column 1 20 11982 5991 0,939304
Column 2 11 6744 6130909 0,147229
ANOWA
Source of
Varation S5 df MS F P-value F crit
Between Groups 0,138916 1 0,138916 0,208528 0,651326 4,132964
Within Groups 19,31907 29 0666175
Total 1945799 30
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TECHNIC KA UNIVERZITAV LIBERCI Degradace vlastnosti vysokopevnostnich
\&/ Fakulta strojn : materidlii vlivem vodikové kiehkosti

Vliiv BH: Voda x Voda BH

Anova: Single Factor Rpo.2

SUMMARY
Groups Count Sum Average Variance

Column 1 13 18408 1416 116
Column 2 13 17173 1321 346 6667
ANCOWVA,

Source of

Vanation S5 df MS F P-value F crit
Between Groups 58662 5 1 586625 2535843 2 93E-14 4259677
Within Groups 58R2 24 2313333
Total 64214 5 25

Anova: Single Factor Rm

SUMMARY
Groups Count  Sum Average Variance

Column 1 13 24128 1856 627 8333
Column 2 13 23556 1812 207 6667
ANCOWVA,

Source of

Vanation S5 df s F P-value F crit
Between Groups 12584 1 12584 3012328 1 21E-05 4 259677
Within Groups 10026 24 41775
Total 22610 25
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P TECHNIC KA UNIVERZITAV LIBERCI Degradace vlastnosti vysokopevnostnich
\A&/ Fakulta strojn ! materialii vlivem vodikové kiehkosti

Anova: Single Factor Asomm

SUMMARY
(Groups Count Sum Average Vanance

Column 1 13 715 55 05168383
Column 2 13 75,4 58 0271683
ANOWVA

Source of

Vanation S5 df MS F P-value F cnt
Between Groups 0,585 1 0,585 1483705 0,235036 4259677
Within Groups 89,4628 24 03942383
Total 10,0478 25

Vliv BH: Voda brouseno x Voda brouseno BH

Anova: Single Factaor Rpoz

SUMMARY

Groups Count Sum Average Varance
Column 1 13 18265 1405 386 6667
Column 2 13 19448 1496 2955
ANCOWA

Source of

Vanation S8 df MS F P-value F cnt
Between Groups 538265 1 538266 157 8104 482E-12 4259677
Within Groups 8186 24 3410833
Total 620125 25
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TECHNIC KA UNIVERZITAV LIBERCI Degradace vlastnosti vysokopevnostnich
\&/ Fakulta strojn : materialu vlivem vodikové kirehkosti

Anova: Single Factor Rm

SUMMARY
Groups Count Sum Average \Variance

Column 1 13 25103 1931 2555
Column 2 13 24336 1872 2281667
ANOVA

Source of

Vanation 58 df MS F P.-value F crit
Between Groups 226265 1 226265 9356237 9.38E-10 4259677
Within Groups 5804 24 241 8333
Total 284305 25
Anova: Single Factord Astmm
SUMMARY

Groups Count Sum Average Variance
Column 1 13 81,9 6,3 0,406933
Column 2 13 832 6,4 0555567
ANOVA

Source of

Vanation SS df MS F P-value F crit
Between Groups 0,065 1 0,065 0,135065 0,716458 4 259677
Within Groups 11,65 24 048125
Total 11,615 25
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Y TECHNIC KA UNIVERZITAV LIBERCI Degradace vlastnosti vysokopevnostnich
bl ; materialii vlivem vodikové kiehkosti

Vliv zabrouseni hran: Laser x Laser brouseno

Anova: Single Factor Rpoz

SUMMARY
Groups Count Sum Averaqe Variance
Column 1 20 27996,7 1399835 6252637
Column 2 13 17030 1310 Ha6
ANOWVA
Source of
Vanation S5 df MS F P-valye F ot
Between Groups 63584 4 1 635844 1042256 195E-11 4 159615
Within Groups 1891201 31 610,0649
Total 82496 41 32

Anova: Single Factor Ry

SUMMARY
Groups Count Sum Average Variance
Column 1 20 38482 05 1924 103 403 6245
Column 2 13 23945 1842 3353333
ANOVA
Source of
Varation 55 df MS F Bovalue F crit
Between Groups 53109 49 1 5310949 1408033 4 64E-13 4159615
Within Groups 11692, 86 31 3771892
Total 64802 36 32

Ing. Luka$§ Zuzének - 125 - 2018



TECHNICKA UNIVERZITAV LIBERCI

Degradace viastnosti vysokopevnostnich
materialu vlivem vodikové kirehkosti

Anova: Single Factor Asomm

SUMMARY
Groups Count Sum Average Variance
Column 1 13 68,9 53 0628083
Column 2 20 11982 5991 0,939304
ANOVA
Source of
Vanation S8 df MS F P-value  Fcnt
Between Groups  3,761972 1 3,761972 4594316 0,040034 4159615
Within Groups 2538378 31 0,818832
Total 2914575 32

Vliv zabrouseni hran: Voda x Voda brouseno

Anova: Single Factar

Rpﬂ,z
SUMMARY
Groups Count Sum Average Varance
Column 1 13 18265 1405 386 6667
Column 2 13 17173 1321 346 6667
ANOWVA
Source of
Yanation S5 df MS F P-value  Fcrit
Between Groups 45864 1 45864 1250836 529E-11 4259677
Within Groups 8500 24 366 6667
Total 54664 25
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P TECHNIC KA UNIVERZITAV LIBERCI Degradace vlastnosti vysokopevnostnich
\A&/ Fakulta strojn ! materialii vlivem vodikové kiehkosti

Anova: Single Factor Rm

SUMMARY
Groups Count Sum Average Variance

Column 1 13 25103 1931 2555
Column 2 13 24128 1856 6278333
ANOWVA

Source of

Varation S5 df MS F P-value F crit
Between Groups 365625 1 365625 8278302 3.01E-09 4259677
Within Groups 10600 24 441 6667
Total 471625 25

Anova: Single Factor Asomm

SUMMARY
Groups Count Sum Average Variance

Column 1 13 81,9 6,3 0,406933
Column 2 13 71,5 55 0,516883
ANOWVA

Source of

Varation S3 df S F P-value F crit
Between Groups 416 1 416 9,006116 0,006191 4 259677
Within Groups 11,0858 24 0,461908
Total 15,2458 25
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r7y TECHNICKA UNIVERZITAV LIBERCI

Degradace viastnosti vysokopevnostnich
materialu vlivem vodikové kirehkosti

Vliv pouZité technologie: Laser x Voda

Anova: Single Factor Rpo2

SUMMARY
Groups Count Sum Average Variance
Column 1 17173 1321 346 6667
Column 2 17030 1310 586
ANOVA
Source of
Vanation 58 df MS F P-value  F crit
Between Groups 7865 1 7865 1,686562 0,206395 4 259677
Within Groups 11192 24 4663333
Total 119785 25

Anova: Single Factor Ry

SUMMARY
Groups Count  Sum Average Varance
Column 1 13 23946 1842 335,3333
Column 2 13 24128 1856 627,8333
ANOVA
Source of
Vanation SS df MS F P-value F crit

Between Groups 1274

1 1274 264544 0,116908 4 259677

Within Groups 11558 24 4815333
Total 12832 25
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| TECHNICKA UNIVERZITAV LIBERCI

Degradace viastnosti vysokopevnostnich
materialu vlivem vodikové kirehkosti

Anova: Single Factor Asomm

SUMMARY
Groups Count Sum Average Variance

Column 1 13 68,9 53 0,628083
Column 2 13 71,5 5,5 0,516882
ANOVA,

Source of

Variation S5 df MS F P-value F crit
Between Groups 0,26 1 0,26 0454162 0506805 4 259677
Within Groups 13,7396 24 (0572483
Total 13,9096 25

Vliv pouzité technologie: Laser brouseno x Voda brouseno

Anova: Single Factor Rpo.2

SUMMARY
Groups Count Sum Average Variance
Column 1 20 27996,7 1399835 6252637
Column 2 13 18265 1405 386 6667
ANOVA,
Source of
Vanation S5 df MS F P-value F crt
Between Groups 210,1842 1 2101842 0,394413 0,534588 4 159615
Within Groups 16520,01 31 5329036
Total 16730,19 32
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| TECHNIC KA UNIVERZITAV LIBERCI Degradace vlastnosti vysokopevnostnich
bl ; materialii vlivem vodikové kiehkosti

Anova: Single Factor Ry

SUMMARY

Groups Count Sum Average Variance
Column 1 20 3848205 1924103 4036245
Column 2 13 25103 1931 2555
ANOVA,

Source of

Varatfion 55 df MS F P-value F crit
Between Groups 374,8373 1 3748373 1,08245 0,206197 4159615
Within Groups 1073486 31 346,286
Total 11108,7 32

Anova: Single Facto Asomm r

SUMMARY
Groups Count Sum Average Variance
Column 1 20 11982 5,991 0,939304
Column 2 13 819 6,3 0,406933
ANOVA
Source of
Variafion hote) df MS F P-value F crit
Between Groups 0,752275 1 0,752275 1,02598 0,318946 4 159615
Within Groups 22 729938 31 0,733225
Total 2348225 32
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TECHNICKA UNIVERZITAV LIBERCI Degradace vlastnosti vysokopevnostnich
Fakulta strojni u materialu vlivem vodikové kiehkosti

Priloha 3

Proces galvanického zinkovani

Pof. &islo 156| Plocha dil {dm2 4.00)
Kibd vrobku 7| Jizdnt Fad
Podeat kusi na pinou KT 75| Typ programu Zn|
Poéat zdvds na pinou KT 2| Postup. privodic 23690117
Diatum vstupu 21.04 2016 Cas vstupu 13.11| Cislo stojanu 1
Datum vystupu 21.04.2016 Cas vistupu 15.26|Cas na stojanu 11.05)
Pozice Cas [skut) | Cas fzad) Prodlé Ah Teploty |Fun.vana
P.24 Cham. odmaiténi D4:23 03:30 ] 55
P25 Chem. odmasténi 0356 03:00 51
P.26 Oplach po chem. odmas. 0246 00:056 /
P.27 2* stud oplachu po mofen 04:22 00:05 b -
s ||| s | radieke-| 3 X K
P.30,31 Mofeni 1,2 00:00 04:00 0 /
P28 T saatapicpa e TR HCe 1800/t
P33 Reverzni odmashéni 00:00 00:00 []
Katodicky cyklus 00:00 00:00 0
Anodicky cykius 00:00 02:30 0
P34 Anodickd odmadtbni 03:13 w15 | |34 51
P.35 Oplach po anod, odma, 01:42 00:15
P.36 2° 50 po Zn/ZnHi DO0:00 00:05
P_41/46 Ekon, oplach po Zn D1:02 00:15 41
P.39,40 ZnNi 00:00 00:00 0 0 0 /
P42-45 Zn 28:25 25:00 344 24 42 | - 3 X ?q
P.37 Dekap 100:00 00-30
P.38 Gplach po dekapu 00:30 00:15
P32 3° S0 po Zn/Zn-Ni 03:05 00:10 ]
P.23 Tenka pasivace 0:38 00:40 [i]
P.22 Pasivace SC [ 02:00
P.21 1" 50 pe ten JHus, pasy. 00:11 00:10
P20 2* S0 pa 0 ftus. pasiv. 0243 00:05
P.19 Thusts pasivaca 00:00 0100 i]
P.18 oplach DEMI 0000 00:00 i ]
P.152° S0 po3l. chromatu 0000 00:00
P17 2ty chromat 0000 00:00
P.16 1* 50 po . chromdiu 00:00 00:00
P A7 Shikditovs utdandnl 00:31 00:30 ]
P13 Silikatové ubdsnéni 00:00 01:00 [
P12 Tepl oplach 00:00 Tooopo | | [1]
P.11 Gardociean 00:00 00:00
P.10 Ofuk '03:08 02:00
P 6-0 Suganl 15:00 15:00 2
P.5 Chiazoni 00:00 00:00
Cislo dilu Probisah p3o-Ni|
ADOA/KRH. 1 Oka=1D0A |;||
Nizev dila
Zn m.chr, saaksr
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Priloha 4

Vykresova dokumentace pripravku pro tahové namahani
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Priloha 5

Vykresova dokumentace pripravku pro ohybové namahani
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Priloha 6

6.1 Lomova plocha pro vzorky bez BH

SEM HV: 30.00KV  WD: 6.009 mm
SEM MAG: 137 x Det: SE Detector 500 pm
Date(m/d/y): 04/10/17 Mikroskop Digital Microscopy Imaging n

SEM HV: 30.00 kV WD: 5. 905 mm VEGAW TESCAN
SEM MAG: 2.00 kx Det: SE Detector 20 pm 7
Date(m/d/y): 04/10/17 Mikroskop Digital Microscopy Imaging n
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L 3 |
[EEM HY. 30,00 KV WD 5.947 mm
[FEM MAG: 250 x Cwst: SE Dustector
|Date(midy) 041017  Mikroskop

B e J"' L
v

v [ WEGAN TESCAN
r r

Diigital Microscopy Imagingn

s ‘

|
-

ISEM HV: 3000 Ky WD 5828 tmm
ISEM MAG: B.01 kx Dt SE Detector 5y
Ciate]midty) 04M10MT  Mikroskop Dagital Microscopy Imagingﬁ

VEGAN TESTAN
"
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6.2 Lomova plocha pro vzorky bez BH

oA

!

SEM HV: 30.00 kY WD: 7.076 mm o VEGAW TESCAN
SEM MAG: 1.00 kx Det: SE Detector 50 pm i
Date(m/d/y): 04/23/17 Mikroskop Digital Microscopy Imaging n

x i 3

SEM HV: 30.00 kV WD: 7.0563 mm

SEM MAG: 1.00 kx Det: SE Detector 50 pm i
Date(m/d/y): 04/23/17 Mikroskop Digital Microscopy Imaging n
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- —=. g e = s .
SEM HYC 30000 kY WL 7.078 mm VEGAN TESTAN
SEM MAG: 1.00 ke Det SE Datectar 50 pr il
Date[miciy )k DUZH1T  Mknoskop Degital Microscogy Imaging n

Obr.P1-18
Vzorek ¢.2-1; pasmo podatku  lomu

SEM HY 30,00 kY WD, 7.053 mm

SEM MAG: 500 kx Dt SE Dtectar 10 pm 7
Datelmidty) 042317  Mikroskop Dagital Micrescepy Imaging n
Obr.P1-10

Vzorek ¢.2-1; pasmo podatku  lomu
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6.3 Lomova plocha pro vzorky s BH

SEM HV: 30.00 KV WD: 9.944 mm
SEM MAG: 1.00 kx Det: SE Detector 50 pm
Date(m/d/y): 04/13/17 Mikroskop Digital Microscopy Imaging n

&
SEM HV: 30. 00 kv WD: 9.944 mm
SEM MAG: 3.00 kx Det: SE Detector 20 gm
Date(m/d/y): 04/13/17 Mikroskop Digital Microscopy Imaging n
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