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Ab stract
At a def i nite stage of the growth of the recrystalized grains
in a polycrystalline material, this pro cess some times halts
and turns back. This seems to be caused by paracrystalline
dis tor tions that cu mu late dur ing the growth of the crys tals.
At in creased tem per a ture or af ter pro longed heat ing the
crys tal lites (or, more ex actly mo saic blocks, co her ently dif -
fract ing re gions) start to grow again. But af ter some time,
such a re ver sal of the recrystallization pro cess may re cur.

Abstrakt
V urèitém stadiu rùstu rekrystalizovaných zrn dochází
nìkdy v polykrystalickém materiálu k zastavení tohoto
procesu a jeho zvratu. Pravdìpodobnì je to zpùsobeno
parakrystalickými distorsemi, jež se pøi rùstu krystalù
nahromadí. Po zvýšení teploty nebo delším setrváním na
teplotì krystalky (vlastnì mosaikové bloky, difrakènì
koherentní oblasti) opìt zaènou rùst. Po urèité dobì se však 
takový zvrat rekrystalizaèního procesu mùže opakovat. 

1. Úvod

Pro monitorování rekrystalizace kovových materiálù se
èasto používá svìtelná mikroskopie (SM) èi øádkovací
elektronová mikroskopie (ØEM). V pøípadì øádkovací
elektronové mikroskopie lze s výhodou užít kontrastu
daného “kanálováním elektronù”, který je silnì citlivý na
desorientaci jednotlivých oblastí materiálu. Ukazuje se
však, že rtg difrakce je leckdy ještì mnohem citlivìjší.
Pomocí rtg difrakce se nám napøíklad podaøilo pozorovat
reversní procesy, ke kterým dochází pøi rekrystalizaci
velmi mìkkých (IF) ocelí. Podobné reverzní procesy
pozorovali ve fázi rekrystalizace Pluhaø a Zuna poprvé
v letech 1968-1969 [1, 2] a dále popsali napø. v [3]. V tomto 
èlánku naše nová pozorování popíšeme a nabíd neme
vysvìtlení reversních procesù na basi Hosemannovy kon -
cepce parakrystalinity [4-6] s pøihlédnutím k výsledkùm
[1-3].

2. Rtg difrakèní zobrazování

Rtg difrakèní zobrazování je zvláštní topografická
technika, která umožòuje rozlišovat jednotlivé krystalky
(pøesnìji jednotlivé difrakènì koherentní oblasti (DKO),
tedy spíše mosaikové bloky) polykrystalického materiálu.
Pokud jsou tyto  DKO v reflexní poloze (úhel dopadu je
roven úhlu odrazu a navíc je splnìna Braggova podmínka)
dojde k difrakci a na filmu nebo na elektronickém
dvojrozmìrném posiènì citlivém detektoru dostaneme

difrakèní stopu (“reflexi”), která je topogramem, víceménì
vìrným zobrazením této DKO [7-9]. Jsou-li DKO menší

než 10 mm, bude jich v ozáøeném objemu tolik, že se jejich
reflexe pøekryjí a vytvoøí spojitý difrakèní “kroužek” -
mluvíme také o laterálním èi azimutálním profilu difrakèní
linie (viz vlevo dole na obr.1). Jsou-li však vìtší, budou
jejich reflexe už rozlišené (viz vpravo dole na obr.1). Rtg
difrakèní zobrazování (anglicky “x-ray dif frac tion im ag -
ing” nebo “grain-by-grain map ping” [13, 14]) se tedy mùže 
znamenitì uplatnit pøi sledování rekrystalizaèního procesu. 
To demonstruje obr.1, v jehož dolní èásti jsou repro duko -
vá ny difrakèní kroužky (111) a (200) austenitu, resp.
segmenty tìch difrakèních kroužkù, které se “vešly” na
film použitý pøi registraci. Jedná se o difraktogramy ve
dvou místech výkovku oceli 17 240, které jsou na obrázku
oznaèeny bílými kroužky, z Braggovy-Brentanovy semi -
fokusaèní kamery o prùmìru 114,6 mm (kobaltová anoda,
beta filtr, fokusaèní úhel 30°). Vlevo je  místo z oblasti, kde 
deformace byla tak malá, že se následnì plnì “neroz bìhla”
rekrystalizace. Z mikrosnímku je patrna mírná de for mace
zrn, lokálnì lze pozorovat rekrystalizaèní zárodky.
Jednotlivé DKO, které zde v øadì pøípadù pøed stavují
deformaèní buòky, pøípadnì novì vzniklá subzrna, nebo

re krys talizaèní zárodky jsou menší než 10 mm a v ozá -
øeném objemu je jich tolik, že se jejich reflexe vzájemnì
pøekrývají - difrakèní kroužky jsou spojité. Vpravo je
difrakce z oblasti intensivní deformace, kde následnì
probìhla rekrystalizace: nìkteré DKO jsou zde menší než

10 mm a reflexe od tìchto drobných DKO tvoøí spojité po -
za dí difrakèních kroužkù; na tomto pozadí pak vynikají
ostré solitérní reflexe od velkých DKO, o rozmìru asi

40 mm, které vznikly rekrystalizací deformovaného aus -
tenitu. 

Z uvedeného je zøejmé, že pøi studiu rekrystalizace je
vhodné kombinovat jednotlivé metody – svìtelnou mikro -
skopií, pøípadnì øádkovací elektronovou mikroskopií s rtg
difrakcí a doplòovat tato zjištìní elektromikroskopickým
studiem tenkých folií. Rtg difraktogramy však v našem
pøípadì shodnì s mikrosnímky ze svìtelné mikroskopie
prokazují, že rekrystalizace probìhla v pravé èásti
výkovku, ale nikoli v jeho levé èásti. Svìtelná mikroskopie
dobøe rozlišuje primární licí zrna, jejichž rozhraní jsou
zvýraznìna leptáním v dùsledku obohacení doprovodnými
prvky, které snižují bod tání. Když potom dojde k
deformaci, zrna se deformují, dochází k fragmentaci na
bloky, jejichž rozhraní jsou pod svìtelným mikroskopem
ménì zøetelná než hranice primárních licích zrn. A tak
desítky mikrometrù velká zrna patrná na mikrofotografii
struktury levé èásti výkovku na obr.1 vlevo byla kováním
rozdrcena na velké množství mosaikových blokù menších
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než 10 mm, které jsou difrakènì koherentní, a proto dávají
spojité difrakèní kroužky (na obr.1 vlevo dole), ale na
mikrofotografii je nerozeznáme. Do pravé èásti výkovku
bylo vloženo kováním více energie než do èásti levé, a to se 
stalo hnací silou rekrystalizace, jež následnì v pravé èásti
výkovku probìhla, jak je zøejmé z difraktogramu (na obr.1
vpravo dole). “Zrna” patrná na mikrofotografii pravé èásti
výkovku (na obr.1 vpravo nahoøe) jsou útvary, opticky
koherentní vzhledem k použitému rtg záøení.

Chceme-li studovat rekrystalizaèní procesy, nemìli
bychom proto opomenout použití rtg difrakèního zobra zo -
vání. Kontrast, který vzniká na rtg topogramech, je
difrakèní: dva mosaikové bloky (dvì DKO) rozpoznáme

proto, že jsou vùèi sobì (napøíklad deformací) trochu
sklonìny nebo posunuty. A to “trochu” se mìøí velikostí
vlnové délky rtg záøení, která je nìkolik-tisíckrát kratší než
vlnová délka svìtla. Proto je rtg difrakce pøi zjiš•ování
toho, k èemu došlo deformací resp. následnou rekrys -
talizací, mnohem citlivìjší než svìtelná  mikro skopie.

3.   Rekrystalizace IF oceli

Experimenty byly provádìné na plechu z IF ocele po
válcování za studena [15]. Chemické složení materiálu v
hm. % je uvedeno v tabulce 1. Z výchozího polotovaru se
pøipravily pásy o tlouš•ce 1,2 mm. Výsledná hodnota
deformace byla 70 %. Rekrystalizaèní žíhání se provedlo
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Obr. 1 Mikrostruktura a rtg difraktogramy (difrakèní linie (111) a (200) austenitu) ze dvou míst
oznaèených na výkovku z ocele 17 240 bílými kroužky



na vzorcích o rozmìrech 20x25 mm pøi teplotì 800 °C v
rozsahu èasù 0 až 300 s v roztavených solích s následným
ochlazením ve vodì.

Struktura byla pozorována v rovinì rovnobìžné
s rovinou válcování pomocí ØEM. Nezrekrystalizované
oblasti byly identifikovány opticky na základì odlišného
kontrastu, manuálnì na obrázcích vyznaèeny a pomocí
soft ware Im age Pro Plus byla (ze sedmi mìøení) stanovena
støední hodnota jejich plošného podílu. Výsledky mìøení
podílu zrekrystalizovaného materiálu v závislosti na dobì
žíhání jsou uvedeny v tabulce 2 a pøíklady mikrostruktur na 
obr. 2. Pøi daných podmínkách dochází k rekrystalizaci ve
velmi krátkém èasovém intervalu. Za 20 sekund zre -
krystalizuje asi 90 % objemu materiálu. Na rekrystalizaci
zbývajících 10 % je však tøeba dalších 25 sekund. Na
rekrystalizaèní køivce je patrná prodleva resp. mírný pokles 
zrekrystalizovaného podílu v období mezi 20 až 30 sekund
celkové doby žíhání. Po 45 sekundách je materiál témìø
úplnì zrekrystalizován. Pozorované zpomalení rekrys -
talizace mezi 20 a 45 s je ve shodì s výsledky [10-12], kde
bylo prokázáno, že závislost rekrystalizovaného podílu na
dobì žíhání nemá v Arramiho souøadnicích v celém roz -
sahu pøímkový charakter, ale že v konci procesu do chází ke 
zlomu, rekrystalizace se zpomaluje. Souvisí to se sku teè -

nos tí, že nukleaèní rychlost a rychlost migrace hranic zrn
není konstantní. Nukleaèní rychlost dosahuje max ima
a potom klesá, rychlost migrace G splòuje vztah Gt = konst. 
Pøi dokonèování rekrystalizace se nukleace uplatòuje
minimálnì, proces se dokonèuje rùstem rekrys talovaných
zrn. Pøi dalším žíhání je patrno hrubnutí zrna 30 – 60 s a

nové zjemnìní 60 - 120 s – tab. 2. Zmìny pozo ro vané svì -
tel nou mikroskopií se odráží na rentge nogramech (obr. 3):
Do 30 sekund ohøevu se difrak ènì koherentní oblasti DKO
(v podstatì mosaikové bloky, nìkdy se používá oznaèení
“rentgenografické zrno”) zvìtšují, ale po 45 sekundách
dojde k reversi rekrys talizaèního procesu a DKO se opìt
rozpadnou. Ostøe ohranièené solitérní reflexe na “bez -
pozaïové” difrakèní linii po 30 sekundách ohøevu se po 45
sekundách ohøevu zmìní na difusní, pøekrývající se klastry
na silném spojitém pozadí. Po 120 sekundách ohøe vu opìt
spojité pozadí zmizí a na difrakèní linii vyni kají ostøe ohra -

nièené solitérní ref lexe od DKO velkých 40 - 50 mm;
reversní sta dium tedy po mi nulo a rekrys ta li za ce pokroèila
vpøed. Ale po 300 sekundách ohøevu došlo znovu k reversi, 
velké DKO se znovu rozpadly a na difrak èní linii se obje -

vilo silné spojité po zadí od DKO menších než 10 mm. Tato
zjištìní rovnìž svìdèí o „opakování“ rekrys tali zaè ní ho
procesu. 

Ó Krystalografická spoleènost

J. Kasl, J. Fiala, P. Zuna   96

Prvek C Si Mn P S Al Ti N Cu Cr

Obsah 0,004 0,01 0,12 0,005 0,006 0,034 0,051 0,0039 0,01 0,02

Tabulka 1

Doba žíhání [s] 0 4 6 8 10 15 20 30 45 60 120 300

Rekrystal
izovaný
podíl

Prùmìr 0 0 0 0 0,008 0,34 0,93 0,92 0,99 1 1 1

Sm.
odch.

0 0 0 0 0,006 0,07 0,04 0,01 0,01 0 0 0

Min 0 0 0 0 0 0,18 0,84 0,98 0,98 1 1 1

Max 0 0 0 0 0,190 0,45 0,98 1,00 1,00 1 1 1

Velikost zrna [mm] 60 63 67 67 59 35 33 36 36 42 40 41

Tabulka 2

Prùbìh rekrystalizace
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K podobným zjištìním došly i práce [1-3]. Obr. 4
zachycuje závislost velikosti zrna na dobì žíhání modelové 
slitiny FeNi36, FeNi36 a austenitické oceli 18/9 tváøené za
tepla vysokou rychlostí. Obr. 5 závislosti velikosti zrna,
poètu rekrystalizaèních zárodkù urèovaných elektro mikro -
sko picky a hustoty dislokací na dobì žíhání pro slitinu
FeNi36. Z obrázkù je patrno, že po fázi hrubnutí zrna do -
chází k opìtovnému zjemnìní. Tento dìj byl pozdìji
popsán jako postdynamické rekrystalizace. Opako vaná
další zjemnìní nebyla dosud interpretována. Bylo kons -
tatováno, že každému opakovanému zjemnìní zrna vždy
pøedchází fáze hrubnutí zrna, pøerozdìlení dislokací, po -
hyb dislokací od hranic zrn do interiéru a vznik nových
zárodkù, z rtg pozice vznik nových DKO. Opakovaná
zjem nìní mají „útlumový“ charakter. Tyto výsledky po -
tvrzují dílèí dìje pozorované pøi rekrystalizaci IF ocelí
popisované v tomto pøíspìvku. 

4.   Parakrystalické distorse

Zastavení rùstu zrn a jejich rozpad  bude patrnì zpùsoben
nahromadìním strukturních defektù, ke kterému pøi rùstu
krystalkù dochází. Rolf Hosemann a jeho žáci prokázali
rozborem difraktogramù širokého spektra látek, že k
takové kumulaci strukturních defektù (obr. 6) dochází pøi
rùstu krystalkù prakticky u všech možných materiálù
[16-21]. Nahromadìním parakrystalických distorsí se
zvýší volná entalpie rostoucího krystalku posléze natolik,

že dojde k zastavení jeho rùstu a následné fragmentaci.
Vzniklá rozhraní nových mosaikových blokù fungují pak
jako kanály anomálnì rychlé difuse, jíž dojde k re kon -
figuraci atomù a relaxaci parakrystalických distorsí, pro -
vázené snížením volné entalpie. Po delší výdrži na dané
teplotì (nebo pøi zvýšení teploty) zaènou mosaikové bloky
znovu rùst Pøitom ovšem zase vznikají parakrystalické
distorse a ty mohou èasem rekrystalizaèní proces opìt 
zreversovat, jak jsme to pozorovali pøi rekrystalizaci
IF-ocelí. Z toho, jak universálnì se Hosemannùv model
para krystalických distorsí uplatòuje, mùžeme soudit, že i
reversní procesy pøi rekrystalizaci budou asi èastým jevem. 
To, že je o nich referováno zøídka, je asi zpùsobeno menší
cit livostí svìtelné mikroskopie, jež se vìtšinou pøi sle do -
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Obr. 2c Prùbìh rekrystalizace IF oceli pøi žíhání na 800 °C, jak se 
jeví na snímcích z ØEM (zv. 1000x)
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Obr. 3 Prùbìh rekrystalizace IF oceli pøi žíhání na 800 °C, jak se
projevuje na laterálním (azimutálním) profilu rtg difrakèní linie

(211) železa a

Obr. 4. Závislost støední velikosti zrna na dobì výdrže na
tváøecí teplotì (a,b – opakované zkoušky na témže materiálu).



vání rekrystalizace používá. Rtg difrakce se k tako vému
pozorování hodí lépe (je mnohem citlivìjší).

5.   Závìr

Rozhraní mezi bloky, na které se bìhem rùstu rozpadají
zrna v dùsledku nahromadìné parakrystalické distorse,
pøedstavují trajektorie anomální (anomálnì rychlé) difuse.
Proto budou reversní procesy pøi rekrystalizaci výraznì
ovlivòovat kinetiku procesù, k nimž v materiálu dochází
pøi výrobì a v prùbìhu exploatace. Studiu tìchto procesù
by se tedy patøilo vìnovat vìtší pozornost.
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Obr. 5. Závislost støední velikosti zrna (a), poètu malých
zrn charakteru zárodku (b) a dislokaèní hustoty (c) na
dobì žíhání na tváøecí teplotì pro slitinu FeNi36

Obr. 6. Parakrystalické fluktuace polohy strukturního motivu se
zvìtšují s odmocninou poètu sousedù, které tento motiv oddìlují
od dané referenèní posice
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