
Ó Krystalografická spoleènost

Ma te ri als Struc ture, vol. 22,  no. 3 (2015)       155

S11

STANOVENÍ ÚROVNÌ ZBYTKOVÝCH NAPÌTÍ NA JEDNOLTIVÝCH FÁZÍCH
DUPLEXNÍ OCELI ZA ÚÈELEM ZVÝŠENÍ ŽIVOTNOSTI ROTAÈNÍCH DYNAMICKY

NAMÁHANÝCH SOUÈÁSTÍ

Jiøí Èapek
1
, Kamil Kolaøík

1
, Libor Beránek

2
, Alexey Molotovnik

2
, Nikolaj Ganev

1

1Katedra inženýrství pevných látek, Fakulta jaderná a fyzikálnì inženýrská, 
Èeské vysoké uèení technické v Praze

2Ústav technologie obrábìní, projektování a metrologie, Fakulta strojní, 
Èeské vysoké uèení technické v Praze

capekjir@fjfi.cvut.cz

Trikantér je mechanické zaøízení, jež je založeno na odstøe -
divém oddìlování tøí smíchaných složek, z nichž dvì jsou
kapalné, a jedna je pevná. Trikantér v mobilním provedení
musí splòovat specifické požadavky a umožòovat také
pou žití zaøízení v terénu bez elektrické energie, pøi
rychlých likvidacích ekologických zátìží (oddìlování
vody, ropných látek a pevných èástic). Jádro zaøízení je
samo zøejmì možné používat i ve stabilním provedení pro
èis tièky vod a v prùmyslu. V souèasnosti je finální od -
dìlování øešeno výhradnì na stabilních zaøízeních, což v
kri tických situacích zásadnì omezuje použití technologie
tøí dìní. Vývoj mobilního trikantéru výraznì zlepší
mož nosti ekologického nakládání se surovinami a sou èas -
nì rozšíøí možnost likvidace lokálních ekologických zátìží
napø. ve formì „lagun“.

Snahou pøi vývoji trikantéru je dosáhnout co nejdelší
životnosti jednotlivých komponent jak vhodnou volbou
polo tovaru materiálu a jeho finální povrchové úpravy, tak i
snížením hmotnosti rotaèních napì•ovì namáhaných
komponent. Díky tìmto opatøením by mìlo dojít ke
zvýšení úèinnosti èištìní za souèasného snížení ener -
getické nároènosti procesu. Jedním z hlavních parametrù,
který je vyžadován po zavedení nové konstrukce je mimo
její geometrické pøesnosti, drsnosti povrchu novì vzniklé
funkèní plochy, také stav zbytkové napjatosti. Ten má
pøímý vliv na procesy vzniku a šíøení trhlin èi na korozní
odolnost povrchu nejvíce namáhaného jak odstøedivými
silami, tak i abrazivními a chemickými úèinky èištìného
me dia. V tomto pøípadì mechanicky ovlivnìných vrstev

novì vzniklého funkèního povrchu je rentgenografická
tenzometrická analýza polykrystalických materiálù spolu
s dalšími difrakèními metodami, napø. stanovením fázo vé -
ho složení, vhodným nástrojem k popisu takto modifi -
kovaného polykrystalického materiálu. 

Z hlediska vynikajících vlastností souvisejících s reál -
nou strukturou je v tomto pøíspìvku analyzována duplexní
nerezavìjící ocel (du plex stain less steel - DSS), což je

dvou fázová slitina feritu (a-Fe; kubická prostorovì centro -

va ná møížka) a austenitu (g-Fe; kubická plošnì centrovaná
møížka) s hmotnostním zastoupením cca 50:50. DSS má
odolnost vùèi korozi v mnoha prostøedích vyšší než
standardnì používané austenitické oceli. Vysoký obsah
chromu chrání ocel v oxidaèních kyselinách, zatímco
molyb den a nikl ve slabì redukèních kyselinách. Vysoký
obsah chromu, molybdenu a dusíku vede ke zvýšení
odolnosti vùèi tzv. dùlkové a štìrbinové korozi. DSS
obsahující více jak 40 % feritické fáze je v prostøedí
bohatém na chlor odolnìjší vùèi koroznímu praskání
než austenitická ocel. Ferit je ovšem náchylný k tvoøení
hydridù ve tvaru vloèek, proto DSS nemají vysokou
rezistenci vùèi vodíku, který mùže zpùsobit tzv. vodíkovou 
køehkost [1]. 

Mechanické vlastnosti jsou u DSS také mimoøádné.
V první øadì otìruvzdornost je u DSS vyšší a mez kluzu je
minimálnì dvojnásobná v porovnání se standardní
austenitickou ocelí, napø. 316L (1.4404) [2]. Díky tomu lze 
použít pøi konstrukci ménì materiálu. Nebezpeèí ovšem

Obrázek 1. Makroskopická zbytková napìtí v axiálním (sA) a tangenciálním (sT) smìru feritické (a-Fe) i austenitické (g-Fe) fáze
v závislosti na rychlosti posuvu øezného nástroje f.



Ó Krystalografická spoleènost

156 Struktura 2015 -  Students Ma te ri als Struc ture, vol. 22, no. 3 (2015)

nastává pøi použití nad 300 °C, kde se zaèíná projevovat
køehkost feritu. Další nevýhoda DSS tkví v obrobitelnosti – 
DSS jsou náchylné k mechanickému zpevnìní, tzn. lokál -
ním zmìnám mechanických vlastností povrchových
vrstev. Takové zmìny, napø. tvrdosti, mohou vést až
k vibra cím nástroje pøi obrábìní koneèné souèásti, jež zpù -
so bují další nehomogenity v materiálu a otupìní nástroje
[2]. 

Kvalitativnì i kvantitativnì vedou rùzné skluzové
systémy obou fází v DSS k rozdílnému chování jednot -
livých fází bìhem deformace [3, 4]. Navíc austenit má
vyšší hodnotu tepelné roztažnosti oproti feritu. Popis
chování obou fází bìhem deformace, kde austenit je obec -
nì plastiètìjší, je velmi složitý. Tento pøíspìvek je ovšem
zamìøen pouze na deformace v povrchových vrstvách
materiálu.

Zkušební vzorek byl vyroben z Cr-Ni-Mo-N austeni tic -
ko- feritické nerezavìjící oceli (1.4470; GX2CrNiMoN22). 
Povrch vzorku byl obroben rùznými rychlostmi posuvu
nástroje, tj. 0,1; 0,15; 0,2 a 0,31 mm/ot., pøi konstantní

hloubce øezu 0,5 mm a øezné rychlosti 155 m/min.
Zbytková napìtí bývají stanovena v technické praxi
mechanickými metodami na základì celkové deformace
tìlesa po porušení napì•ové rovnováhy. Tento pøístup
popisuje tìleso jako celek, ale již nezohledòuje degradaèní
procesy, které vznikají samostatnì v jednotlivých krystalo -
grafických složkách. Rtg difrakcí byla zbytková napìtí
stanovena v obou fázích. Mìøeny byly roviny {211} feri tic -
ké fáze pomocí CrKa záøení a roviny {311} austenitické
fáze pøi použití MnKa záøení. 

Výsledná makroskopická zbytková napìtí (re sid ual
stresses – RS) obou fází jsou na obr. 1. Je zjevné, že
závislost RS na rychlosti posuvu nástroje je pro obì fáze
rostoucí. RS feritické fáze vykazují nižší hodnoty
v porovnání s austenitickou fází. Z tìchto výsledkù a
s ohledem na nutnost co nejnižších zbytkových napìtí na
povrchu materiálu lze konstatovat, že vhodnou finální
povrchovou úpravou je obrábìní s malou rychlostí posuvu
nástroje.
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Neu tron dif frac tion was used to in ves ti gate the crys tal lo -
graphic pref er en tial ori en ta tion and struc ture pa ram e ters of 
sam ples of metagabro my lon ite col lected from the east ern
part of the metagabbro sheet at the Stare Mesto belt, Bo he -
mia Mas sif, Czech Re pub lic. 

Two spec i men types were pre pared and in ves ti gated: a
pow der spec i men used to re fine the lat tice pa ram e ters of
the con sti tut ing min er als, and spher i cal sam ples (50±0.1
mm in di am e ter) for tex ture anal y sis. The ex per i ments
were per formed on the KSN-2 neu tron diffractometer and
col lected data were pro cessed by software package GSAS
[1]. 

Data re corded with pow der spec i mens pre pared by
mill ing the sam pled rocks were used to re fine the struc ture
pa ram e ters of plagioclase (lab ra dor ite struc ture, triclinic
space group C-1) and am phi bole (monoclinic space group
C2/m). For both min eral phases, the val ues of  lat tice pa -
ram e ters ob tained from mea sure ments with pow der spec i -
men agree with the ex pected model (Ta ble 1) [2]. 

Ac ti va tion of (001)[010] and (001)[-170] slip sys tems
oc cur for plagioclase plas tic de for ma tion of ultramylonite.
For the am phi bole rich sam ple ac ti va tion of (-201)[010]
slip sys tem is assumed. 

Dom i nant slip sys tem (100)[001] typ i cal for am phi bole 
was found only for ultramylonite sam ple.

1. A. C. Larson, R. B. Von Dreele, Gen eral Struc ture Anal y -
sis Sys tem (GSAS) (Re port LAUR 86-748). Los Alamos,
New Mex ico: Los Alamos Na tional Lab o ra tory, 1997.

2. F. C. Haw thorne, Am phi boles: Crys tal Chem is try, Oc cur -
rence, and Health Is sues. in: Re views in Min er al ogy vol.
9A, ed ited by D. R. Veblen (Chantilly: Min er al og i cal So ci -
ety of Amer ica), chap ter 1, 1981, pp 91.

plagi ocla se am phi bo le

a [nm] 8.154(3) 9.837(4)

b [nm] 12.82(5) 18.01(3)

c [nm] 7.104(2) 5.296(6)

a [°] 93.55(6) 90

b [°] 116.18(7) 105.00(5)

g [°] 89.77(5) 90

Ta ble 1. Cal cu lated lat tice pa ram e ters.
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Shape Mem ory Al loys are intermetallic al loys pos sess ing
both the prop er ties of shape mem ory and superelasticity,
which are bound to gether by a com mon cause – diffusion -
less phase trans for ma tion called the martensitic trans for -
ma tion. Shape mem ory ef fect is to be ob served as a
re cov ery of shape af ter ap par ent per ma nent de for ma tion
(ex e cuted be low cer tain tem per a ture) when heated above
cer tain tem per a ture. Superelasticity (also called pseudo -
plasticity) al lows the ma te rial to be ap par ently elas ti cally
de formed in an ex tent of units of per cent in an en vi ron ment 
of suf fi ciently high tem per a ture. 

In the case of nitinol (see be low) the martensitic trans -
for ma tion can be ther mally-in duced or stress-in duced. Par -
ent phase of martensitic trans for ma tion (also called
aus ten ite) is sta ble at higher tem per a tures (lower stresses)
and pos sesses higher sym me try than the daugh ter phase (so 
called martensite), which is sta ble at lower tem per a tures
(higher stresses). 

Nitinol is a com mer cial term for a shape mem ory al loy
based on Ni-Ti in near-equiatomic ra tio, com monly com -
prised also of var i ous other com po nents in mi nor amounts
des tined to en hance re quired thermo-me chan i cal prop er -
ties of a given al loy. Its austenitic phase pos sesses cu bic B2 
struc ture (also termed as CsCl struc ture - space-cen tered
cu bic with at oms of one kind in ver ti ces and of the other in
the cen tre) with space group Pm3m. The martensite pos -
sesses monoclinic struc ture B19’ with space group P21m.

A se ries of XRD mea sure ments dur ing dif fer ent ten sile
loads on nitinol wire of di am e ter 0.15 mm were car ried out
at PANalytical diffractometer at In sti tute of Phys ics, CAS
equipped with Co an ode. A non-stan dard set ting with par a -
bolic mir ror in pri mary beam and X´Celerator de tec tor in
dif fracted beam was used for rea son of in ten sity.  The wire
was in the room tem per a ture in the austenitic

phase and was in stalled in a small tensioning de vice in the
axis of goniometer. The tensioning de vice en abled to mea -
sure cur rent ten sile stress and man u ally set the pro lon ga -
tion. The mea sure ments cov ered ten sile stresses
cor re spond ing to aus ten ite, the trans for ma tion and marten -
site, with sev eral mea sure ments be ing car ried out in each
phase. How ever, only the data for aus ten ite were ana lysed
and are re ported in this pa per (8 mea sure ments be tween 20
– 586 MPa). An ex am ple of mea sured pro file (200 MPa)
for aus ten ite is in Fig ure 1, for martensite (1015 MPa) in
Fig ure 2.

The pre cise align ment of the sam ple in diffractometer
was com pli cated by lim ited pos si bil i ties of home made ma -
nip u la tor of tensioning device. 

TOPAS soft ware was used for the data anal y sis. The
Rietveld anal y sis was sup ple mented by sin gle line fit ting.

Rietveld anal y sis pro -
vided: the lat tice pa ram e -
ter a0, vol ume weighted
crys tal lite size LVOL, and
microstrains e0.The sin gle
line fit ting was test ing to
ana lyse the crys tal lo -
graphic de pend ence of
stud ied pa ram e ters. The
Fig ure 3 shows the de vel -
op ment of lat tice pa ram e -
ter ob tained by Rietveld
re fine ment of austenitic
phase as function of
tensile stress.Fig ure 1. Mea sured pro file for NiTi aus ten ite un -

der ten sile stress 200 MPa.

Fig ure 2. Mea sured pro file for NiTi martensite un -
der ten sile stress 1015 MPa.

Fig ure 3. De vel op ment of lat tice pa ram e ter a0 dur ing ten sile
load ing.
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The evo lu tion on the field of ad vanced elec tron ics is based
on the in ten sive re search of new ma te ri als with spe cial
elec tric and mag netic fea tures. Great ex am ple of these ma -
te ri als is the group of the rare-earth orthoscandates be long -
ing to the ma te ri als with the perovskite struc ture. These
ma te ri als can be used e.g. as the sub strate for the epitaxial
thin films of the other perovskites, which may lead to their
stron ger ferro elec tric be hav iour and higher paraelectric
tran si tion tem per a ture [1].

In our work we fo cus on the de ter mi na tion of the lin ear
ther mal ex pan sion co ef fi cients of rare-earth scandates
SmScO3, TbScO3 and DyScO3 from monocrystalline sam -
ples by X-ray dif frac tion. Mea sure ments on the mono -
crystals are ex tremely use ful be cause this is the form in
which the ma te ri als are ap plied. Lat tice pa ram e ters of the
sam ples were de ter mined at dif fer ent tem per a tures us ing
the Panalytical X’Pert Pro diffractometer. For tem per a ture
reg u la tion the Peltier mod ule has been used al low ing us to
study the sam ples in the tem per a ture interval from 25 °C to
cca 70 °C. 

To ob tain pre cise data a new dif frac tion pro file fit ting
pro gram based on more com plex and re al is tic knowl edge
of the X-ray emis sion spec tra [2] has been created. 

De ter mined ther mal ex pan sion co ef fi cients of the sam -
ples are shown in Ta ble 1 in com par i son with the known
val ues of al ready mea sured rare-earth orthoscandates from
polycrystalline mea sure ments (text in ital ics).  Ex pected
lin ear ity in the mea sured data has been ob served (ex am ple
shown in fig. 1, 2) show ing that lin ear ther mal ex pan sion
co ef fi cients are suf fi cient enough to de scribe be hav iour of
these ma te ri als in our temperature intervals.

1. K. J. Choi, M. Biegalski, Y. L. Li, A. Sharan, J. Schu bert,
R. Uecker, P. Reiche, Y. B. Chen, X. Q. Pan, V. Gopalan,
L. Q. Chen, D. G. Schlom, and C. B. Eom, Sci ence, 306,
(2004), pp. 1005-1009.

2. G. Hölzer, M. Fritsch, M. Deutsch, J. Härtwig, E. Förster,
Phys i cal Re view A, 56, (1997), pp. 4554-4568.

3. M.D. Biegalski, J.H. Haeni, S. Trolier-McKinstry, D.G.
Schlom, C.D. Brandle and A.J. Ven Graitis, Jour nal of Ma -
te ri als Research, 20, (2005), pp. 952-958.

lat ti ce pa ra me ter\g
[10-6K-1]

Sm ScO3 Gd ScO3 [3] Tb ScO3 Dy ScO3 Dy ScO3 [3]

a 5.9 5.9 6.7 5.7 5.7

b 8.3 11.5 7.8 8.0 8.6

c 9.6 14.5 8.4 9.5 11.0

Ta ble 1. Lin ear ther mal ex pan sion co ef fi cients of the rare-earth orthoscandates.

Fig ure 1. Ob served lin ear trend for the ther mal ex pan -
sion of the lat tice pa ram e ter a in SmScO3.

Fig ure 2. Ob served lin ear trend for the ther mal ex pan -
sion of the lat tice pa ram e ter c in DyScO3.
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Iron ox ide nanomaterials be came one of the most stud ied
ma te ri als up to date due to their sig nif i cantly dif fer ent
prop er ties com par ing to their bulk coun ter parts. Gen er ally, 
four crys tal line form of iron(III) ox ide ex ist ex hib it ing dif -
fer ent crys tal lo graphic and mag netic prop er ties. We pres -
ent ther mally in duced solid state trans for ma tions of one of

the rare iron(III) ox ide polymorph, i.e., b-Fe2O3, by view of 
high tem per a ture X-ray pow der dif frac tion. All trans for -
ma tion ex per i ments were per formed in very sim i lar con di -
tions (i.e., tem per a ture in cre ment, gas pres sure) with only
dif fer ence in ex change of re ac tion gases. Gases were cho -
sen to rep re sent ox i da tive, in ert, and reductive at mo spheres 
(i.e., syn thetic air, CO2, N2, H2). Trans for ma tion in the ox i -
da tive at mo sphere of syn thetic air led di rectly to cre ation of 
the most sta ble iron(III) ox ide polymorph, i.e., he ma tite, in
tem pe r a ture range 680 – 760 °C. Trans for ma tion per -

formed in car bon di ox ide at mo sphere led to cre ation of
mag ne tite via he ma tite at tem per a ture range 475 – 700 °C.
Trans for ma tion scheme of ex per i ment per formed in ni tro -
gen at mo sphere, which is con sid ered as in ert, was more
com pli cated and trans for ma tion via two in ter me di ates (i.e., 
he ma tite and mag ne tite) led to fi nal prod uct iden ti fied as
wustite, which was cre ated be tween 800 and 900 °C. In
these ex per i ments, all in ter me di ates and fi nal prod ucts
were in ves ti gated at room tem per a ture by view of X-ray
pow der dif frac tion and Mössbauer spec tros copy to con -
firm the phase com po si tion and iron ions state. Reductive
at mo sphere of hy dro gen led to cre ation of me tal lic iron as
ex pected due to the na ture of re duc ing gas.

The au thors grate fully ac knowl edge the fi nan cial sup port
by In ter nal IGA grant of Palacký Uni ver sity Olomouc,
Czech Re pub lic (IGA_PrF_2015_017).
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Heuslerovy slitiny jsou v poslední dobì studovány pro
svou škálu zajímavých vlastností – a• už magnetických èi
elektro nických. Tyto vlastnosti podstatnì závisí na
krystalové struktuøe. Jako zástupci pro studium struktury
byly zvoleny série vzorkù Mn2Co1-xRhxSn a slitina
Ni2MnGa.

První jmenovaná slouèenina byla studována pomocí

práškové difrakce na èarách CoKa and CuKa a metodou
EXAFS. Z práškové difrakce vyplývá, že struktura
prochází tetragonální distorzí pøibližnì okolo x = 0.3
obsahu Rh. V Heuslerových slitinách se mùže vyskytovat
nìkolik typù okupaèního nepoøádku (popsané napøíklad v
[1]). Nìkteré z nich se dají vylouèit díky absenci speci -
fických difrakcí v práškovém záznamu. Nepoøádek byl
studován fitováním integrálních intenzit z práškových
záznamù a fitování EXAFSových dat zmìøených na
absorpèní hranì CoK a MnK. EXAFS ukazuje, že uvažo -
vání okupaèního nepoøádku je nezbytné ke správnému
zpracování dat. Fit bez nepoøádku totiž vede k velké
kontrakci møížových parametrù, což není fyzikálnì možné

(prášková difrakce byla znovu zmìøena po EXAFSovém
mìøení a møížové parametry se nemìní).

Druhý vzorek, Ni2MnGa, je èlenem slitin s tvarovou
pamìtí a jeho struktura mùže být dobøe modifikována
drobnými zmìnami v kompozici. Doposud byla struktura
Ni2MnGa studována vìtšinou práškovou difrakcí [2], naše
studie naproti tomu probíhaly na monokrystalickém
vzorku. Složení našeho vzorku bylo urèeno pomocí EDX
jako Ni50.1Mn28.4Ga21.5. Z mìøení vyplývá že základní
struktura našeho vzorku je monoklinní, která se však
nepøíliš liší od tetragonální. Ví se [3], že Ni2MnGa mùže
vytváøet dvojèatovou strukturu. Pøítomnost dvojèatových
domén byla potvrzena monokrystalickou difrakcí.
Z výsledkù vyplývá, že ve vzorku existuje modulovaná
10M struktura, protože se v záznamu objevila satelitní
max ima, kterým jsme pøiøadili neceloèíselné indexy. Tato
modulace mùže být popsána harmonickou vlnou, jejíž
koeficienty jsme získali fitováním integrálních intenzit. Na
vzorku byla rovnìž zmìøena difrakce za vysokých teplot.
Pøechod do vysokoteplotní austenitické fáze vykazuje


