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Reverse processes at recrystallization
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Abstract

At a definite stage of the growth of the recrystalized grains
in a polycrystalline material, this process sometimes halts
and turns back. This seems to be caused by paracrystalline
distortions that cumulate during the growth of the crystals.
At increased temperature or after prolonged heating the
crystallites (or, more exactly mosaic blocks, coherently dif-
fracting regions) start to grow again. But after some time,
such a reversal of the recrystallization process may recur.

Abstrakt

V urcitém stadiu ristu rekrystalizovanych zrn dochazi
nékdy v polykrystalickém materidlu k zastaveni tohoto
procesu a jeho zvratu. Pravdépodobné je to zpusobeno
parakrystalickymi distorsemi, jez se pii rustu krystal
nahromadi. Po zvySeni teploty nebo delSim setrvanim na
teploté krystalky (vlastné mosaikové bloky, difrakéné
koherentni oblasti) opét za¢nou rust. Po uréité dobé se v§ak
takovy zvrat rekrystaliza¢niho procesu mize opakovat.

1. Uvod

Pro monitorovani rekrystalizace kovovych materiali se
Casto pouziva svételna mikroskopie (SM) ¢i fadkovaci
elektronova mikroskopie (REM). V piipadé tadkovaci
elektronové mikroskopie lze s vyhodou uzit kontrastu
daného “kanalovanim elektronti”, ktery je silng citlivy na
desorientaci jednotlivych oblasti materialu. Ukazuje se
vsak, ze rtg difrakce je leckdy jest¢ mnohem citlivejsi.
Pomoci rtg difrakce se ndm napfiklad podatilo pozorovat
reversni procesy, ke kterym dochazi pfi rekrystalizaci
velmi mekkych (IF) oceli. Podobné reverzni procesy
pozorovali ve fazi rekrystalizace Pluhai a Zuna poprvé
v letech 1968-1969 [1, 2] a dale popsali napt. v [3]. V tomto
¢lanku nase nova pozorovani popiSeme a nabidneme
vysvétleni reversnich procesti na basi Hosemannovy kon-
cepce parakrystalinity [4-6] s piihlédnutim k vysledkiim
[1-3].

2. Rtg difrakéni zobrazovani

Rtg difrakéni zobrazovani je zvlastni topograficka
technika, ktera umoziuje rozliSovat jednotlivé krystalky
(presnéji jednotlivé difrakéné koherentni oblasti (DKO),
tedy spiSe mosaikové bloky) polykrystalického materialu.
Pokud jsou tyto DKO v reflexni poloze (thel dopadu je
roven thlu odrazu a navic je splnéna Braggova podminka)
dojde k difrakci a na filmu nebo na elektronickém
dvojrozmérném posi¢né citlivém detektoru dostaneme

difrakéni stopu (“reflexi”), ktera je topogramem, viceméné
vérnym zobrazenim této DKO [7-9]. Jsou-li DKO mensi
nez 10 um, bude jich v ozatfeném objemu tolik, Ze se jejich
reflexe prekryji a vytvofi spojity difrakéni “krouzek™ -
mluvime také o lateralnim ¢i azimutalnim profilu difrakéni
linie (viz vlevo dole na obr.1). Jsou-li vSak vétsi, budou
jejich reflexe uz rozlisené (viz vpravo dole na obr.1). Rtg
difrakéni zobrazovani (anglicky “x-ray diffraction imag-
ing” nebo “grain-by-grain mapping” [13, 14]) se tedy mtize
znamenit€ uplatnit pti sledovani rekrystalizacniho procesu.
To demonstruje obr.1, v jehoz dolni ¢asti jsou reproduko-
vany difrakéni krouzky (111) a (200) austenitu, resp.
segmenty téch difrakénich krouzku, které se “vesly” na
film pouzity pii registraci. Jedna se o difraktogramy ve
dvou mistech vykovku oceli 17 240, které jsou na obrazku
oznaceny bilymi krouzky, z Braggovy-Brentanovy semi-
fokusaéni kamery o priméru 114,6 mm (kobaltova anoda,
beta filtr, fokusa¢ni tthel 30°). Vlevo je misto z oblasti, kde
deformace byla tak mala, Ze se nasledné pln¢ “nerozbéhla”
rekrystalizace. Z mikrosnimku je patrna mirna deformace
zrn, lokaln¢ lze pozorovat rekrystalizaéni zarodky.
Jednotlivé DKO, které zde v tad¢ pripadt ptedstavuji
deformacni bunky, pfipadné nové vznikla subzrna, nebo
rekrystalizacni zarodky jsou mensi nez 10 um a v oza-
feném objemu je jich tolik, Ze se jejich reflexe vzajemné
prekryvaji - difrakéni krouzky jsou spojité. Vpravo je
difrakce z oblasti intensivni deformace, kde nasledné
probéhla rekrystalizace: nékteré DKO jsou zde mensi nez
10 um a reflexe od téchto drobnych DKO tvofi spojité po-
zadi difrakénich krouzkii; na tomto pozadi pak vynikaji
ostré solitérni reflexe od velkych DKO, o rozméru asi
40 pm, které vznikly rekrystalizaci deformovaného aus-
tenitu.

Z uvedené¢ho je ziejmé, Ze pii studiu rekrystalizace je
vhodné kombinovat jednotlivé metody — svételnou mikro-
skopii, pfipadné fadkovaci elektronovou mikroskopii s rtg
difrakci a doplnovat tato zjisténi elektromikroskopickym
studiem tenkych folii. Rtg difraktogramy vsak v nasem
pfipadé shodné s mikrosnimky ze svételné mikroskopie
prokazuji, ze rekrystalizace probéhla v pravé Ccasti
vykovku, ale nikoli v jeho levé ¢asti. Svételna mikroskopie
dobfe rozliSuje primarni lici zrna, jejichz rozhrani jsou
zvyraznéna leptanim v disledku obohaceni doprovodnymi
prvky, které snizuji bod tani. Kdyz potom dojde k
deformaci, zrna se deformuji, dochazi k fragmentaci na
bloky, jejichz rozhrani jsou pod svételnym mikroskopem
méné zfetelnd nez hranice primarnich licich zrn. A tak
desitky mikrometrti velkd zrna patrnd na mikrofotografii
struktury levé ¢asti vykovku na obr.1 vlevo byla kovanim
rozdrcena na velké mnozstvi mosaikovych blokli mensich
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Obr. 1 Mikrostruktura a rtg difraktogramy (difrakéni linie (111) a (200) austenitu) ze dvou mist
oznacenych na vykovku z ocele 17 240 bilymi krouzky

nez 10 pum, které jsou difrakéné koherentni, a proto davaji
spojité difrakéni krouzky (na obr.1 vlevo dole), ale na
mikrofotografii je nerozezndme. Do pravé Casti vykovku
bylo vlozeno kovanim vice energie nez do ¢asti levé, a to se
stalo hnacf silou rekrystalizace, jez nasledn¢ v pravé casti
vykovku probéhla, jak je ziejmé z difraktogramu (na obr. 1
vpravo dole). “Zrna” patrna na mikrofotografii pravé ¢asti
vykovku (na obr.1 vpravo nahofe) jsou utvary, opticky
koherentni vzhledem k pouzitému rtg zafeni.

Chceme-li studovat rekrystalizaéni procesy, neméli
bychom proto opomenout pouziti rtg difrakéniho zobrazo-
vani. Kontrast, ktery vznikd na rtg topogramech, je
difrakéni: dva mosaikové bloky (dvé DKO) rozpozname

proto, ze jsou vici sobé (napiiklad deformaci) trochu
sklonény nebo posunuty. A to “trochu” se méfi velikosti
vinové délky rtg zareni, ktera je n€kolik-tisickrat krats$i nez
vinova délka svétla. Proto je rtg difrakce pfi zji§ ovani
toho, k ¢emu doslo deformaci resp. naslednou rekrys-

talizaci, mnohem citlivéjsi nez svételna mikroskopie.

3. Rekrystalizace IF oceli

Experimenty byly provadéné na plechu z IF ocele po
valcovani za studena [15]. Chemické sloZeni materialu v
hm. % je uvedeno v tabulce 1. Z vychoziho polotovaru se
ptipravily pasy o tlous ce 1,2 mm. Vysledna hodnota
deformace byla 70 %. Rekrystaliza¢ni zihani se provedlo
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Tabulka 1
Prvek C Si Mn P S Al Ti N Cu Cr
Obsah | 0,004 | 001 0.12 0.005 | 0006 |0034 | 0051 |00039 |00 0.02
Tabulka 2
Doba zhani[s] |0 |4 |6 |8 10 15 20 30 45 60 120|300
Pramér |0 |0 |0 |0 | 0008 | 034 093 |092 | 099 1 1 1
Rekrystal Sg"h o o o o 0006 007 |004 |001 |001 |0 0 0
izovany odeh.
podil Min o o o o Jo 0.18 | 084 | 098 | 0098 1 1 |
Max o o o o |o019% |o045 |098 |1.00 |1.00 1 1 1
Velikost zma [um] | 60 | 63 | 67 |67 |59 35 33 36 36 42 40 41

na vzorcich o rozmérech 20x25 mm pii teploté¢ 800 °C v
rozsahu ¢ast 0 az 300 s v roztavenych solich s naslednym
ochlazenim ve vodé.

Struktura byla pozorovana v roviné rovnobézné
s rovinou valcovani pomoci REM. Nezrekrystalizované
oblasti byly identifikovany opticky na zakladé odlisného
kontrastu, manualné na obrazcich vyznaceny a pomoci
software Image Pro Plus byla (ze sedmi méfeni) stanovena
stiedni hodnota jejich plosného podilu. Vysledky méteni
podilu zrekrystalizovaného materidlu v zavislosti na dobé
zihani jsou uvedeny v tabulce 2 a piiklady mikrostruktur na
obr. 2. Pii danych podminkach dochazi k rekrystalizaci ve
velmi kratkém Casovém intervalu. Za 20 sekund zre-
krystalizuje asi 90 % objemu materialu. Na rekrystalizaci
zbyvajicich 10 % je vSak tfeba dalSich 25 sekund. Na
rekrystaliza¢ni kiivce je patrna prodleva resp. mirny pokles
zrekrystalizovaného podilu v obdobi mezi 20 az 30 sekund
celkové doby zihani. Po 45 sekundéach je materidl témét
uplné zrekrystalizovan. Pozorované zpomaleni rekrys-
talizace mezi 20 a 45 s je ve shod¢ s vysledky [10-12], kde
bylo prokazano, ze zavislost rekrystalizovaného podilu na
dobé zihani nema v Arramiho soufadnicich v celém roz-
sahu ptimkovy charakter, ale ze v konci procesu dochazi ke
zlomu, rekrystalizace se zpomaluje. Souvisi to se skute¢-

nosti, ze nukleacni rychlost a rychlost migrace hranic zrn
neni konstantni. Nukleacni rychlost dosahuje maxima
apotom klesa, rychlost migrace G spliiuje vztah Gt =konst.
Pii dokoncovani rekrystalizace se nukleace uplatiiuje
minimalné, proces se dokoncuje ristem rekrystalovanych
zrn. Pfi dalS$im zihani je patrno hrubnuti zrna 30 — 60 s a
nové zjemnéni 60 — 120 s — tab. 2. Zmény pozorované sveé-
telnou mikroskopii se odrazi na rentgenogramech (obr. 3):
Do 30 sekund ohtevu se difrakéné koherentni oblasti DKO
(v podstaté mosaikové bloky, nékdy se pouziva oznaceni
“rentgenografické zrno™) zvétsuji, ale po 45 sekundach
dojde k reversi rekrystaliza¢niho procesu a DKO se opét
rozpadnou. Ostfe ohranicené solitérni reflexe na “bez-
pozadové” difrakéni linii po 30 sekundach ohtevu se po 45
sekundach ohfevu zméni na difusni, prekryvajici se klastry
na silném spojitém pozadi. Po 120 sekundach ohievu opét
spojité pozadi zmizi a na difrakéni linii vynikaji ostie ohra-
nicené solitérni reflexe od DKO velkych 40 - 50 pum;
reversni stadium tedy pominulo a rekrystalizace pokrocila
vpied. Ale po 300 sekundach ohievu doslo znovu k reversi,
velké DKO se znovu rozpadly a na difrakéni linii se obje-
vilo silné spojité pozadi od DKO menSich nez 10 um. Tato
zjisténi rovnéz svéd¢i o ,,opakovani“ rekrystalizaéniho
procesu.
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._—g 1,0 - — = 70,0 :
Q i
> 08 = \ = 60,0 E ﬁ
S 06 | s 4 — K
8 2 ¥ m £ 50,0 -
g 0,4 1 T *g
2oz ﬁ\ £ 400 1
Q >
® 0,0 004 ‘ 30,0 < ;

1 10 100 1000 1 100 1000
log(t) [s] log(t) [s]
Obr. 2a Obr. 2a

© Krystalograficka spole¢nost



97 REVERZNI PROCESY PRI REKRYSTALIZACI
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Obr. 2¢ Pribéh rekrystalizace IF oceli pii zihani na
jevi na snimcich z REM (zv. 1000x)

K podobnym zjisténim dosly i1 prace [1-3]. Obr. 4
zachycuje zavislost velikosti zrna na dobé zihani modelové
slitiny FeNi36, FeNi36 a austenitické oceli 18/9 tvarené za
tepla vysokou rychlosti. Obr. 5 zavislosti velikosti zrna,
poctu rekrystaliza¢nich zarodkt uréovanych elektromikro-
skopicky a hustoty dislokaci na dob¢ zihani pro slitinu
FeNi36. Z obrazkt je patrno, ze po fazi hrubnuti zrna do-
chazi k opétovnému zjemnéni. Tento d&j byl pozdéji
popsan jako postdynamické rekrystalizace. Opakovana
dalsi zjemnéni nebyla dosud interpretovana. Bylo kons-
tatovano, ze kazdému opakovanému zjemnéni zrna vzdy
predchazi faze hrubnuti zrna, pterozdéleni dislokaci, po-
hyb dislokaci od hranic zrn do interiéru a vznik novych
zarodkl, z rtg pozice vznik novych DKO. Opakovana
zjemnéni maji ,,atlumovy* charakter. Tyto vysledky po-
tvrzuji dil¢i déje pozorované pii rekrystalizaci IF oceli
popisované v tomto piispévku.

4. Parakrystalické distorse

Zastaveni ristu zrn a jejich rozpad bude patrné zptsoben
nahromadénim strukturnich defektu, ke kterému pfii ristu
krystalkd dochazi. Rolf Hosemann a jeho zaci prokazali
rozborem difraktogrami Sirokého spektra latek, ze k
takové kumulaci strukturnich defektl (obr. 6) dochazi pti
rustu krystalkd prakticky u vSech moznych materialti
[16-21]. Nahromadénim parakrystalickych distorsi se
zvysi volna entalpie rostouciho krystalku posléze natolik,

Obr. 3 Prubéh rekrystalizace IF oceli pfi zihani na 800 °C, jak se
projevuje na lateralnim (azimutalnim) profilu rtg difrakéni linie
(211) zeleza a

ze dojde k zastaveni jeho rdstu a nasledné fragmentaci.
Vznikla rozhrani novych mosaikovych blokt funguji pak
jako kanaly anomalné rychlé difuse, jiz dojde k rekon-
figuraci atomil a relaxaci parakrystalickych distorsi, pro-
vazené snizenim volné entalpie. Po delsi vydrzi na dané
teploté (nebo pii zvySeni teploty) za¢nou mosaikové bloky
znovu rust Pfitom ovSem zase vznikaji parakrystalické
distorse a ty mohou Casem rekrystalizacni proces opét
zreversovat, jak jsme to pozorovali pii rekrystalizaci
IF-oceli. Z toho, jak universalné¢ se Hosemanniv model
parakrystalickych distorsi uplatiuje, mizeme soudit, ze i
reversni procesy pii rekrystalizaci budou asi Castym jevem.
To, ze je o nich referovano ziidka, je asi zptisobeno mensi
citlivosti svételné mikroskopie, jez se vétSinou pii sledo-
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Obr. 4. Zavislost stiedni velikosti zrna na dobé vydrze na
tvareci teploté (a,b — opakované zkousky na témze materialu).
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Obr. 5. Zavislost stiedni velikosti zrna (a), po¢tu malych
zrn charakteru zarodku (b) a dislokacni hustoty (c) na
dobé¢ zihani na tvareci teploté pro slitinu FeNi36

Obr. 6. Parakrystalické fluktuace polohy strukturniho motivu se
zveétsuji s odmocninou poctu sousedd, které tento motiv oddélu;ji
od dané referenéni posice
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