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Uvod

Austenitické nehrdzavejluce ocele patria medzi vyznamné technické a biomedicinske materidly,
vyuzivané najma vdaka vysokej kordéznej odolnosti, biokompatibilite a priaznivym mechanickym
vlastnostiam. Ich austenitickd mikrostruktira zabezpeluje paramagnetické spravanie a vysoku
tvarnost, avsak plastickd deformacia a cyklické zatazovanie mozu menit ich mechanické, fyzikalne aj
kordzne vlastnosti.

Vyznamnym javom pri deformacii tychto oceli je deformacne indukovana martenziticka transformacia,
pri ktorej dochddza k CiastoCnej premene austenitickej K12 mriezky na feromagneticky o’ martenzit s
K8 mriezkou. Tento proces moze zvysit pevnost a tvrdost materialu, no ziroven ovplyvnit jeho
magnetické spravanie a zniZit kordznu odolnost. Z biomedicinskeho hladiska je preto délezité
zachovanie mikroStrukturnej stability a paramagnetickych vlastnosti, napriklad pri vySetreniach
magnetickou rezonanciou.

Cielom dizertacnej prace je analyzovat vplyv plastickej deformacie a cyklického zataZovania na vybrané
mechanické a fyzikdlne vlastnosti oceli AISI 304 a AISI 316L. Praca sa zameriava na mikroStruktirne
zmeny, mikrotvrdost, magnetické vlastnosti, koréznu odolnost a inavové spravanie tychto materialov.

Dizertacna praca bola spracovana vdaka projektu KEGA 0162U-4/2023 - Doba plastova — ako plasty
pouZivat a sti¢asne chranit Zivotné prostredie a ¢loveka — inovacia $tudijnych materialov. Dalej bol
vyskum podporeny projektom VEGA 1/0729/26 - Stidium mechanizmov ovplyviiujlcich Gnavova
odolnost a vnutorné timenie austenitickych oceli po plastickej deformacii. Experimenty v tejto
dizertac¢nej praci boli podporené aj Grantovym systémom UNIZA - podpora doktorandského stidia
(Financované EU NextGenerationEU prostrednictvom Planu obnovy a odolnosti SR v rdmci projektu
¢. 09103-03-V05-00002 — identifikacné Cislo projektu: 20421) s nazvom projektu , Vplyv plastickej
deformécie na zmenu vybranych vlastnosti austenitickych oceli”. Cast vysledkov dizertaénej prace
bola vykonana pocas pobytov ERAZMUS+ na Fakulte elektrotechniky a informatiky, Katedry Fyziky,
Vysoka 3kola bariska — Technicka univerzita Ostrava, Ceska republika.

Strucny prehlad problematiky

Kovové biomaterialy sa v medicinskej praxi vyuzivajui najma v aplikaciach, kde je potrebné zabezpedit
dostato¢nd mechanickd pevnost, odolnost proti opotrebeniu a dlhodobu stabilitu v biologickom
prostredi. Medzi zdkladné poZiadavky na tieto materidly patri biokompatibilita, korézna odolnost,
vhodné mechanické vlastnosti a schopnost minimalizovat neZiaduce reakcie organizmu [1,2,].
Biokompatibilita vSak nie je nemennou vlastnostou samotného materialu, ale zavisi od konkrétnej
aplikacie, prostredia a funkcie, ktord ma material v organizme plnit [3,4]. Vyznamnu skupinu kovovych
biomateridlov predstavuju austenitické nehrdzavejlice ocele, ktoré sa uplatfiuju pre kombinaciu
kordznejodolnosti, dobrej tvarnosti, hiZevnatosti a technologickej spracovatelnosti [4,5]. Ich Struktura
je tvorend austenitom s kubickou plosne centrovanou mriezkou K12, ktora je stabilizovand najma
niklom, manganom a dusikom. Kordzna odolnost tychto oceli je podmienend najma obsahom chrému,
ktory umozZnuje vznik tenkej pasivnej vrstvy na povrchu materialu [6,7,8]. Molybdén navyse zvysuje
odolnost proti lokdlnym formam kordzie, najmd v prostrediach obsahujucich chloridy [6,9].
Mechanické a fyzikdlne vlastnosti austenitickych oceli Uzko suvisia s ich chemickym zlozenim a
stabilitou austenitickej fazy. KedZe tieto ocele nemoino speviiovat klasickym kalenim, zvysenie
pevnosti sa dosahuje najma plastickou deformdaciou za studena [6,7]. Plastickd deformacia prebieha



predovsetkym pohybom dislokdacii, sklzom a za urcitych podmienok aj dvojéatenim, pricom vyznamnu
Ulohu zohrava energia chyb vrstvenia [8,10]. Pri metastabilnych austenitickych oceliach moze plasticka
deformacia vyvolat deformacne indukovani martenzitickG transformaciu, pri ktorej dochadza k
premene austenitu na e-martenzit a/alebo feromagneticky a’-martenzit s priestorovo centrovanou
mriezkou K8. Tento proces zavisi od chemického zlozenia, teploty, stupnia deformacie, rychlosti
deformadcie a stability austenitu [11,12,13]. Vznik a’-martenzitu vedie k zvySeniu pevnosti, tvrdosti a
magnetickej odozvy materidlu, ale mbze zaroven zhorsit jeho koréznu odolnost, najma v chloridovych
prostrediach [14,15]. V biomedicinskych aplikacidch je potrebné zohladnit aj cyklické mechanické
zatazovanie implantatov, ktoré moze pocas dlhodobej prevadzky viest k akumulacii poskodenia,
mikro$truktirnym zmenam a zmene mechanickych alebo fyzikalnych vlastnosti materiélu. Tato oblast
moze byt spojend s akumulaciou poskodenia, mikrostruktirnymi zmenami a zmenou magnetického
spravania materidlu [16,17,18,19]. Z uvedeného dbvodu je vyskum vplyvu plastickej deformacie a
cyklického zataZovania na ocele AISI 304 a AISI 316L dblezity najma pre aplikacie, kde sa vyZaduje
zachovanie mechanickej stability, koréznej odolnosti a magnetickych vlastnosti.

Ciele dizertacnej prace

cielom dizertaénej price je objasnit vplyv plastickej deformacie a cyklického zatazovania na
deformacne indukovanu martenziticku transformdciu v austenitickych nehrdzavejucich oceliach AlSI
304 a AISI 316L. Praca sa zameriava najma na vznik feromagnetického a’-martenzitu, ktory vznika
transformaciou pévodne paramagnetickej austenitickej matrice. Pozornost je venovana porovnaniu
oboch oceli z hladiska ich rozdielnej metastability, intenzity martenzitickej transformacie a naslednych
zmien mechanickych, fyzikdlnych a kordznych vlastnosti.

Uvedeny zamer predpoklada splnenie nasledovnych ciastkovych uloh:

e Komplexna mikroStruktiurna analyza po rozpustacom zihani, po réznych smeroch zatazenia
a roznych stupnoch deformacie,

e Plastickd deformacia austenitickych oceli: deformacia tlakom (v rozmedzi 50kN aZz 800kN)
a deformacia jednoosovym tahom (tromi réznymi rychlostami posuvu prie¢nika: 0,5mm/min;
5mm/min a 50mm/min) pri réznych stupfioch deformaciach,

e Vyhodnotit vplyv plastickej deformacie na zmenu mikrotvrdosti,

e Vyhodnotit zmenu magnetickych vlastnosti austenitickych oceli po réznych smeroch zatazenia
a roznych stupnioch deformaciach,

e Vyhodnotit zmenu kordznych vlastnosti austenitickych oceli po réznych rychlostiach posuvu
priecnika pri deformacii jednoosovym tahom,

e Zachytit zmenu magnetickych vlastnosti na cele Unavovej trhliny v reZime vysokocyklovej
Unavy tah-tah.

Zvolené metddy spracovania dizertacnej prace

Experimentdlnymi materidlmi boli austenitické nehrdzavejuce ocele AISI 304 a AISI 316L. Chemické
zloZenie materialov bolo overené emisnou iskrovou spektrometriou (Tab. 1) a na jeho zaklade boli
stanovené hodnoty energie chyb vrstvenia. Pred samotnymi experimentmi boli vzorky podrobené
rozpustaciemu Zihaniu pri teplote 1030 °C s vydrzou 30 minut vo vakuu a naslednym ochladenim
dusikom. Takto pripraveny stav predstavoval vychodiskovy stav pre hodnotenie zmien vyvolanych
plastickou deformaciou a cyklickym zatazovanim.



Tab. 1 Chemické zloZenie experimentalnych materialov porovnané s normou

Typ Koncentracia prvkov [hmot. %]

ocele C | ¢ | Ni [ Mo [ Mn | si | s | P | Fe
Material vzoriek deformovanych tlakom

AISI 304 | 0,019 18,87 8,18 0,40 1,35 0,401 0,027 0,033 zv.

17.00- | 9,00-
Norma | 007 | L0 | S7% ] 200 | 100 | 003 | 0045 | zv.
?1'?"_ 0023 | 1702 | 1023 | 211 | 148 | 0383 | 0023 | 0036 | zv.

16,5- 11,0- 2,00-
18,5 14,0 250 | 200 | 1.00 0,03 | 0,045 2v.

Material vzoriek deformovanych jednoosovym tahom
AlISI304 | 0,04 18,34 8,11 0,47 1,25 0,376 | 0,0007 | 0,038 zv.

MU 10017 | 1748 | 1000 | 201 | 111 | 026 | 00007 | 0047 | zv.

Plasticka deformacia tlakom bola realizovana pri laboratérnej teplote priblizne 20 °C. NiZsie zataZenia
v rozsahu 50 aZ 250 kN boli aplikované na univerzdlnom skusobnom stroji ZDM30 na Katedre
materialového inZinierstva SjF UNIZA. Na dosiahnutie vy33ej intenzity plastickej deformacie boli
nasledne pouzité zatazenia 300 az 800 kN v priestoroch Stavebnej fakulty UNIZA. Vyssie zatazenia boli

Norma 0,03

zvolené s ciefom podporit tvorbu deformacne indukovaného o'-martenzitu a sdvisiace zmeny
mikrostruktury a tvrdosti. Plasticka deformacia jednoosovym tahom bola realizovana vo Vyskumnom
centre Zilinskej univerzity v Ziline. Najskor boli vykonané tahové skisky do pretrhnutia pri rychlostiach
posuvu priecnika 0,5 mm/min, 5 mm/min a 50 mm/min pre obe austenitické ocele. Na zaklade
ziskanych tahovych diagramov boli nasledne stanovené jednotlivé stupne deformacie. Ocel AlISI 304
bola deformovand na hodnoty 7,5 %, 15 %, 30 % a 60 % pri vSetkych rychlostiach posuvu priecnika,
pricom pri rychlosti 0,5 mm/min bola realizovand aj deformacia 85 %. Ocel AlSI 316L bola deformovana
na hodnoty 6,25 %, 12,5 %, 25 % a 50 % pri vSetkych rychlostiach posuvu priec¢nika, pri¢om pri rychlosti
0,5 mm/min bola realizovana aj deformacia 70 %.

Magnetické zmeny austenitickych oceli boli hodnotené pomocou vibracnej magnetometrie VSM a
merania vlastného magnetického pola fluxgate senzorom. Vibracna magnetometria VSM bola pouZita
na hodnotenie objemovej magnetickej odozvy vzoriek. Poas merania sa zaznamenavala zavislost
magnetizacie od intenzity aplikovaného magnetického pola vo forme hysteréznych sluciek, z ktorych
boli ndsledne vyhodnotené zdkladné magnetické parametre, najma magnetizdcia v nasyteni,
remanentna magnetizdcia a koercitivne pole. Pri austenitickych oceliach tato metéda umoziuje
nepriamo sledovat vznik feromagnetického a’-martenzitu, kedZe pbvodna austenitickd matrica
vykazuje paramagnetické spravanie [21,22].

Na doplnenie magnetickych merani bolo pouZité aj bezkontaktné mapovanie slabého vlastného
magnetického pola pomocou fluxgate senzora. Tato metdda bola aplikovana najma pri vzorkach ocele
AISI 304 po plastickej deformicii jednoosovym tahom a pri vzorkach s iniciovanou Unavovou trhlinou.
Fluxgate senzor umoZfiuje zaznamendavat aj nizke hodnoty magnetického pola, a preto je vhodny na
sledovanie lokalnych zmien magnetickej odozvy suvisiacich s plastickou deformaciou, vznikom
feromagnetickej fazy a tnavovym poskodenim [22].

Mikrostruktidrna analyza bola vykonana na standardne metalograficky pripravenych vzorkach. Vzorky
boli odobraté, zalisované, bridsené, lestené a nasledne chemicky leptané leptadlom Kalling’s 2. Pri
vzorkach deformovanych tlakom boli vybrusy pripravené v smere deformacie, zatial ¢o pri vzorkach
deformovanych jednoosovym tahom v smere tahu. Mikrostruktira bola hodnotend pomocou



svetelnej mikroskopie a riadkovacej elektrénovej mikroskopie, pricom EDX analyza bola pouzita na
identifikaciu vybranych vtrisenin v skimanom materiali. Mikrotvrdost bola merana statickou skdskou
podla Vickersa pomocou mikrotvrdomera Zwick/Roell ZHu. Pre vzorky po rozpustacom Zihani aj po
plastickej deformacii bolo pouZité zatazenie HVO,5, ¢as zatazovania 10 s a meranie prebiehalo pri
teplote + 22°C.Kordzna odolnost vzoriek bola hodnotena metddou potenciodynamickej polarizacie v
trojelektrédovej kordznej cele systému Biologic. Ako elektrolyt bol pouzity 0,9 % roztok NaCl pri teplote
37 °C, ¢im boli simulované podmienky blizke prostrediu ludského tela. Merand plocha vzorky bola 1
cm?. Pred polarizaénym meranim boli vzorky ponechané 10 minut na ustélenie volného potencialu
OCP. Polariza¢né krivky boli zaznamenavané v rozsahu od -300 mV do 1200 mV oproti OCP pri rychlosti
posunu potenciadlu 1 mV/s. Z reprezentativnych kriviek boli uréené hodnoty depasivacného potencialu
Epit, korézneho potencidlu Ecorr a koréznej prudovej hustoty icorr pomocou Tafelovej extrapolacie
[187].Na inicidciu Unavovej trhliny v austenitickych oceliach AISI 304 a AISI 316L bola pouzita
vysokocyklové Unava v rezime tah—tah. Skasky boli realizované na rezonan¢nom pulzatore Zwick/Roell
Amsler 150 HFP 5100 pri zatazovacej frekvencii priblizne 55 Hz, parametri asymetrie cykluO<R<1a
laboratornej teplote priblizne 20 °C. Miesto iniciacie Unavovej trhliny bolo usmernené pomocou
jemného vrubu, ktory zvySoval lokalnu koncentraciu napati. Parametre Unavovej skisky su uvedené
v Tab. 2.

Tab. 2 Parametre tnavovych skusok tah-tah

Vypnutie
Statické Dynamické skusky pri
Ocel Stav Pocet cyklov zat'azenie zat’azenie poklese
[MPa] [MPa] frekvencie
[Hz]
RZ - - - -
trhlina 248 751 200 150 3
QIS0 trhlina 256 213 200 150 3,5
pretrhnuta 259 939 200 150 3,5
RZ - - - -
AISI 316L trhlina 119 128 200 125 3,6
pretrhnuta 156 071 200 150 3,6

Dosiahnuté vysledky

Mikrostrukturna analyza po rozpustacom Zihani

Po rozpustacom Zihani vykazovali ocele AISI 304 a AISI 316L austenitickd mikrostruktiru tvorenu
polyedrickymi zrnami nerovnomernej velkosti so Zihacimi dvoj¢atami (Obr. 1a a Obr. 1b). Tento
charakter mikrostruktury potvrdzuje vhodny vychodiskovy stav materidlov pred naslednou plastickou
deformaciou a cyklickym zatazovanim.

V oboch materialoch boli pri svetelnej mikroskopii pozorované aj tmavé bodové az pretiahnuté castice,
CiastoCne usporiadané v linidch, pravdepodobne suvisiace s predchdadzajucim technologickym
spracovanim materidlu. EDX analyza preukdzala lokalne zvyseny obsah mangdanu a siry, na zaklade ¢oho
boli tieto Castice identifikované ako vtruseniny sulfidu manganatého MnS (Obr. 2).

Plechy pouZité na jednoosovu tahovu deformaciu a Unavové skasky vykazovali po rozpustacom Zihani
porovnatelnu austenitickd mikrostrukturu s polyedrickymi zrnami a Zihacimi dvoj¢atami. Vzhladom na
vyrazne niz$i obsah siry (Tab. 1) v tychto materidloch neboli v ich mikrostruktire pozorované
vtriseniny typu MnS.
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Obr. 1 MikrosStrukturna analyza austenitickej ocele po rozpustacom Zihani; a) ocel AlSI 304,
b) ocel AlSI 316L; lept.
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Obr. 2 EDX andlyza vtruseniny - sulfid mangdnaty MnS

Mikrostrukturna analyza po deformacii tlakom

Po deformdcii tlakom boli v mikrostruktire oboch oceli pozorované zmeny sulvisiace s rastlcou
intenzitou plastickej deformaécie. Pri oceli AISI 304 v stave po zatazeni 300 kN boli pévodné austenitické
zrna esSte rozpoznatelné, avsak ich vnatorna struktira bola vyraznejSie ovplyvnena vysSim poctom
deformacnych pasov. Tieto pasy boli miestami usporiadané do paralelnych sustav a Ciastocne
prekryvali povodné Zihacie dvojéata (Obr. 3a). Pri zatazeni 700 kN mala mikro$truktira uz vyrazne
deformovany charakter. Pévodné polyedrické zrna boli iba Ciastocne rozliSitelné, pricom vnutorna
Struktura zfn bola prekrytd hustou sietou deformaénych pésov. Zihacie dvojéatd nebolo mozné
jednoznacéne identifikovat a pozorované vtrdseniny uz nevytvarali pévodné pasové usporiadanie, ale
boli ovplyvnené priebehom plastickej deformacie (Obr. 36b).

Podobny vyvoj bol zaznamenany aj pri oceli AISI 316L. Pri zatazeni 200 kN boli pévodné polyedrické
zrnd, hranice zfn aj zihacie dvojcatad eSte dobre rozliSitelné, pricom vo vnutri zfn sa objavovali
deformacné pasy obdobného charakteru ako pri oceli AISI 304 (Obr. 3c). Pri zatazeni 800 kN uz
mikrostruktura vykazovala vyrazne deformovany charakter s hustou sietou deformacnych pasov, ktoré
prekryvali pévodnu Struktdru zfn. Hranice pévodnych zfn boli stale pozorovatelné, ale menej vyrazné,
zatial Co zihacie dvojcatd boli takmer nerozlisitelné (Obr. 3d). Vysledky tak potvrdzuju, Ze zvySujuce sa
tlakové zataZenie vedie k postupnému prekrytiu pévodnej austenitickej mikrostruktiry deformaénymi
pasmi, pricom vyraznejsSia mikroStruktirna odozva bola pozorovand najma pri vyssich Urovniach
zataZenia.



c) d)
Obr. 3 Mikrostruktirna analyza oceli po plastickej deformdcii tlakom; a) AlSI 304 — 300kN, b) AlSI 304 700kN,
¢) AlSI 316L — 200kN, d) AlSI 316L — 800kN, lept.

Mikrostrukturna analyza po deformacii jednoosovym tahom

Pri jednoosove] tahovej deformacii rychlostou posuvu prieénika 0,5 mm/min boli pri oboch oceliach
pozorované mikrostruktirne zmeny suvisiace so zvySujlucim sa stuprfiom plastickej deformdcie. Pri oceli
AISI 304 po 15 % deformdcii zostali poévodné polyedrické austenitické zrnd este dobre rozliSitelné,
pricom vo viacerych zrnach boli pozorované Zihacie aj deformacné dvojc¢atad (Obr. 4a). Pri 85 %
deformacii bola mikrostruktira wvyrazne ovplyvnend plastickou deformaciou. Povodné znaky
austenitickej struktury boli menej ¢itatelné a Zihacie dvoj¢ata bolo mozné identifikovat uz iba lokalne,
najma pri vacsom zvacéseni (Obr. 4b).

Pri oceli AISI 316L mala mikrostruktuira po 25 % deformdcii prevazne zachovany austeniticky charakter
s dobre rozlisitelnymi hranicami zfn a Zihacimi dvojc¢atami. Deformacné dvojcata sa vyskytovali iba
lokdlne a v menSom mnoistve (Obr. 4c). Pri 70 % deformdcii bol pozorovany vyrazny narast
deformacnych dvojciat, avsak aj pri tomto stupni deformacie zostali Zihacie dvojcata a povodné znaky
austenitickej mikrostruktury stdle dobre identifikovatelné (Obr. 4d).

Porovnanie oboch oceli ukazuje, Ze AlSI 304 vykazuje pri deformacii rychlostou 0,5 mm/min vyraznejsie
prekrytie pévodnej austenitickej mikrostruktiry deformacnymi Gtvarmi. Ocel AISI 316L si aj pri vy$Som
stupni deformadcie zachovala Citatelnejsi austeniticky charakter, ¢o poukazuje na vyssiu stabilitu
austenitickej fazy v porovnani s AlSI 304.

Pri vysSich rychlostiach posuvu prie¢nika, teda 5 mm/min a 50 mm/min, bol pri oboch oceliach
pozorovany obdobny trend ako pri rychlosti 0,5 mm/min. So zvySujicim sa stuptiom plastickej
deformacie narastal vyskyt deformacnych dtvarov a povodnd austenitickd mikrostruktidra bola
postupne vyraznejSie prekryta deformaciou. Pri oceli AISI 304 boli tieto zmeny vyraznejSie, najma pri
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vyssich stuprioch deformacie, kde bola citatelnost povodnych z¢n a Zihacich dvojéiat znizena. Pri oceli
AISI 316L zostala mikrostruktura aj pri vyssich rychlostiach deformdcie relativne Citatelnejsia, pricom
Zihacie dvojcata a hranice austenitickych z¢n boli lepSie rozlisitelné. Tento rozdiel opat poukazuje na
vyS$Siu mikrostrukturnu stabilitu ocele AlSI 316L v porovnani s AlSI 304.

deformaéné dvojcata. -

100 pm '
a) b)
zihacie-dvojéata
deformacné dvojcata = sihacie dvojcata —
= = NN e
c) d)

Obr. 4 Mikrostruktura austenitickych oceli po jednoosovej tahovej deformdcii pri rychlosti posuvu prieénika 0,5 mm/min: a)
AISI 304 — 15 %, b) AlSI 304 — 85 %, c) AISI 316L — 25 %, d) AlSI 316L — 70 %.

Meranie mikrotvrdosti
Meranie mikrotvrdosti po plastickej deformacii tlakom

Na Obr. 5 je znazorneny priebeh mikrotvrdosti oceli AISI 304 a AISI 316L po rozpustacom zihani v
zavislosti od vzdialenosti jednotlivych vtlackov od povrchu vzorky. Meranie bolo realizované metédou
Vickers pri zatazeni HV 0,5. Namerané hodnoty pre ocel AISI 304 sa pohybovali v intervale 143 aZz 155
HVO0,5, pricom priemerna hodnota mikrotvrdosti dosiahla 146 HVO,5. Pri oceli AlSI 316L boli namerané
hodnoty v rozsahu 129 az 139 HVO0,5 s priemernou hodnotou 135 HVO0,5.

Priebeh mikrotvrdosti pri oboch materidloch vykazuje rovnomerny charakter, bez vyraznych vykyvov
mikrotvrdosti, ¢o naznacuje homogénny stav materiadlu po rozpustacom Zihani v hodnotenej oblasti
prierezu. Z porovnania oboch materialov vyplyva, Ze ocel AlSI 304 dosahovala po rozpustacom Zihani
vyssiu mikrotvrdost ako ocel AlISI 316L. Rozdiel medzi priemernymi hodnotami predstavoval priblizne
11 HVO,5. Napriek tomuto rozdielu mozno pri oboch materidloch konstatovat relativne rovhomerny
priebeh mikrotvrdosti bez vyrazného rozdielu medzi mikrotvrdostou tesne pod povrchom vzorky a
jadrom vzorky.
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Po plastickej deformacii tlakom doslo pri oceli AlSI 304 k vyraznému zvySeniu mikrotvrdosti vo vietkych
hodnotenych stavoch. Priemernd hodnota vzrastla zo 146 HV0,5 v stave po rozpustacom Zihani na
310 HVO,5 pri 150 kN, 354 HVO,5 pri 250 kN, 370 HVO,5 pri 300 kN, 414 HVO0,5 pri 600 kN a 443 HVO,5
pri 700 kN (Obr. 6). Tento narast potvrdzuje vyrazné deformacné spevnenie so zvysujlcou sa intenzitou
plastickej deformdcie.
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Obr. 5 Mikrotvrdost austenitickych oceli AlSI 304 a AlSI 316L po rozpustacom Zihani

Z priebehu kriviek zaroven vyplyva, Ze deformdcia tlakom neviedla iba k celkovému zvySeniu
mikrotvrdosti, ale aj k jej nerovhomernému rozloZeniu v priereze vzorky. Po deformacii mali krivky
Clenitejsi charakter a jednotlivé priebehy sa miestami priblizovali alebo prekryvali, ¢o poukazuje na
lokélne rozdiely v rozloZeni plastickej deformacie. Najvyssia priemerna mikrotvrdost bola namerana
pri zatazeni 700 kN, pricom priebeh krivky naznacuje vyraznejsie spevnenie v oblasti jadra vzorky v
porovnani s jej okrajom.
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Obr. 6 Meranie mikrotvrdosti po plastickej deformdcii tlakom AlSI 304

Porovnanim priemernych hodnét mikrotvrdosti mozno pozorovat, Ze plastickd deformacia tlakom
sposobila vyrazné spevnenie oboch hodnotenych oceli. Priebeh kriviek nebol linedrny, kedZe najprudsi
narast mikrotvrdosti nastal uz prvych meranych vzorkach (150 kN — AISI 304 a 200 kN AISI 316L).
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Pri dalsom zvySovani pouZitého zatazenia mikrotvrdost nadalej narastala, avsak miernejsie (Obr. 7). Z
uvedeného vyplyva, Ze po tlakovej deformacii doslo k vyraznejSiemu celkovému spevneniu ocele
AlSI 304 v porovnani s ocelou AlSI 316L.
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Obr. 7 Porovnanie priemernych hodnét mikrotvrdosti austenitickej oceli AlSI 304 a AlSI 316L po deformdcii tlakom

Meranie mikrotvrdosti po deformécii jednoosovym tahom

Na Obr. 8 je zndzornené porovnanie priemernych hodnét mikrotvrdosti oceli AISI 304 a AISI 316L po
riadenej deformacii jednoosovym tahom pri rbéznych rychlostiach posuvu prieénika. Suhrn
minimalnych, maximalnych a priemernych hodnot mikrotvrdosti je uvedeny v Tab. 3 a Tab. 4. Pri oboch
materialoch bol pozorovany rast mikrotvrdosti so zvySujlcim sa stuprfiom plastickej deformacie, pricom
vyraznejSie spevnenie bolo zaznamenané pri oceli AlSI 304.

Pri oceli AISI 304 vzrastla priemerna mikrotvrdost zo 157 HVO,5 v stave po rozpustacom zihani az na
402 HVO0,5 pri 85 % deformacii a rychlosti 0,5 mm/min. Pri 60 % deformacii dosiahla mikrotvrdost 371
HVO0,5 pri 0,5 mm/min, 343 HVO,5 pri 5 mm/min a 335 HVO0,5 pri 50 mm/min. Z uvedeného vyplyva, Ze
pri vyssich deformaciach dosahovala AISI 304 najvyssie hodnoty mikrotvrdosti pri najnizsej rychlosti
posuvu priecnika.
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Obr. 8 Priemerné hodnoty mikrotvrdosti austenitickych oceli AlSI 304 a AlSI 316L po deformdcii jednoosovym tahom
a réznych rychlostiach posuvu prie¢nika
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Pri oceli AISI 316L bol taktiez pozorovany rast mikrotvrdosti so zvySujlicou sa deformaciou, avsak menej

vyrazny ako pri AISI 304. Maximadlna priemernd hodnota dosiahla 340 HVO,5 pri 70 % deformacii a

rychlosti 0,5 mm/min. Pri 50 % deformacii boli hodnoty pri jednotlivych rychlostiach velmi podobné, a
to 288 HVO,5 pri 0,5 mm/min, 294 HVO,5 pri 5 mm/min a 295 HVO,5 pri 50 mm/min. Vplyv rychlosti
posuvu priec¢nika bol teda pri AISI 316L menej vyrazny. Celkovo mozno konstatovat, Zze jednoosova

tahova deformacia spdsobila vyraznejsie deformacné spevnenie ocele AlSI 304, ¢o suvisi s jej vyssou

metastabilitou a pravdepodobne aj intenzivnejSou tvorbou deformacne indukovaného a’-martenzitu.

Tab. 3 Namerané hodnoty mikrotvrdosti po deformdcii jednoosovym tahom na oceli AlSI 304

. minimum maximum riemer

AlS| 304 stav — deformacia [%] [HV 0,5] [HV 0,5] FHV 0,5]
RZ-0 145 172 157
7,5 186 215 198
15 196 237 220
0,5 mm/min 30 246 328 282
60 316 391 371
85 387 421 402
15 185 234 214
5 mm/min 30 255 294 277
60 319 373 343
15 202 235 218
50 mm/min 30 261 288 274
60 306 386 335

Tab. 4 Namerané hodnoty mikrotvrdosti po deformdcii jednoosovym tahom na oceli AlSI 316L

- minimum maximum riemer

AlS] 3161 stav — deformacia [%] [HV 0,5] [HV 0,5] FHV 0,5]
RZ-0 127 158 146
6,25 181 250 191
0,5 mm/min 25 223 254 238
50 271 303 288
70 315 356 340
6,25 175 199 186
5 mm/min 25 233 244 241
50 270 325 294
6,25 179 219 193
50 mm/min 25 233 256 244
50 278 316 295
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Meranie magnetickych vlastnosti

Magnetické spravanie ocele AISI 304 po jednoosovej tahovej deformacii bolo hodnotené pomocou
VSM merani. Na Obr. 9 su zndzornené hysterézne slucky hmotnostnej magnetizacie vzoriek
deformovanych pri rychlosti posuvu priecnika 0,5 mm/min, zatial ¢o Obr. 10 zobrazuje hysterézne
slucky pri rychlosti 50 mm/min. Cieflom porovnania bolo posudit vplyv stupra plastickej deformacie a
rychlosti posuvu prie¢nika na zmenu magnetickej odozvy ocele AlSI 304.

V stave po rozpustacom Zihani vykazovala ocel AISI 304 iba velmi nizku magneticki odozvu, ¢o
zodpoveda dominantne paramagnetickému charakteru austenitickej matrice. Pri rychlosti 0,5 mm/min
bol so zvysSujucim sa stupfiom plastickej deformacie pozorovany postupny narast hmotnostnej
magnetizacie. Pri nizSich deformaciach 7,5 % a 15 % zostavali hysterézne slucky Uzke a ich priebeh sa
vyrazne neodliSoval od vychodiskového stavu. VyraznejSia zmena magnetického spravania sa prejavila
az pri vysSich stupfioch deformacie, najma od 30 %, kde doslo k rozsireniu hysteréznej slucky a k
narastu remanentnej magnetizacie. Tento trend pokracoval aj pri 60 % deformadcii.

Najvyraznejsia magnetickd odozva bola namerana pri 85 % deformdcii. V tomto stave boli vykonané
merania z roznych Casti, resp. orientdcii vzorky. Hmotnostnd magnetizacia pri maximalnej intenzite
magnetického pola dosiahla v oblasti bliZSie k hlave ski$obnej vzorky hodnotu 50,419 Am?*kg™, zatial
o v stredovej Easti drieku bola namerand hodnota 75,530 Am?*kg™. Pri merani ozna¢enom ako stred
— anizotropia bola zaznamenana porovnatelne vysokd hodnota 78,064 Am?*kg™. Rozdiel medzi
hodnotami nameranymi v réznych ¢astiach vzorky poukazuje na nerovnomernu magneticki odozvu
pozdi? deformovanej oblasti, ¢o méze suvisiet s nerovnomernym rozlozenim plastickej deformécie pri
vysokom stupni prediZenia. Z pohladu koercitivneho pola bolo pri vyssich stuprioch deformacie
pozorované jeho zniZenie. Kym pri 30 % deformdcii dosahovalo Hc hodnotu 5,493 kA*m™, pri 85 %
deformacii sa pohybovalo priblizne v intervale 3,205 a7 3,616 kA*m™ v zavislosti od miesta a orientacie
odberu vzorky. Naopak, remanentnd magnetizacia so zvysujlucou sa deformdciou vyrazne vzrastla,
pri¢om pri 85 % deformaécii dosahovala priblizne 2 Am?**kg™.
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Obr. 9 Hysterézne slucky hmotnostnej magnetizdcie ocele AlSI 304 po deformdcii jednoosovym tahom rychlostou posuvu
prie¢nika 0,5 mm/min v celom rozsahu aplikovaného magnetického pola

Pri rychlosti posuvu priecnika 50 mm/min bol pozorovany rovnaky zakladny trend, teda narast
magnetickej odozvy so zvysujucim sa stupfiom plastickej deformacie. Tento narast bol vSak v porovnani
s rychlostou 0,5 mm/min menej vyrazny. Pri rovnakom stupni deforméacie dosahovali vzorky
deformované vyssou rychlostou nizsiu hmotnostnd magnetizaciu. Vysledky preto naznacuju, ze vyssia
rychlost posuvu priecnika viedla pri oceli AlSI 304 k slabsej magnetickej odozve.
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Celkovo mozZno konstatovat, Ze plastickd deformacia jednoosovym tahom vyrazne ovplyvnila
magnetické spravanie ocele AISI 304. So zvysujucim sa stupfiom deformdcie dochadzalo k narastu
hmotnostnej magnetizacie a remanentnej magnetizacie, ¢o poukazuje na vznik feromagnetickej fazy v
povodne paramagnetickej austenitickej matrici. VyraznejSia magnetickd odozva pri rychlosti
0,5 mm/min v porovnani s 50 mm/min naznacuje, ze rychlost deformacie ovplyvriuje intenzitu
deformacne indukovanej martenzitickej transformdcie.
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Obr. 10 Hysterézne slucky hmotnostnej magnetizdcie ocele AlSI 304 po deformdcii jednoosovym tahom rychlostou posuvu
prie¢nika 50 mm/min v celom rozsahu aplikovaného magnetického pola

Magnetické spravanie ocele AlSI 316L po jednoosovej tahovej deformécii bolo hodnotené pomocou
VSM merani, pricom vzhladom na vyssiu stabilitu austenitickej matrice sa ocakavala slabSia magneticka
odozva v porovnani s ocelou AlISI 304. Pri rychlosti posuvu prie€nika 0,5 mm/min boli hysterézne slucky
pri nizSich stupfioch deformacie 6,25 %, 12,5 % a 25 % velmi Uzke a ich priebeh sa len minimalne
odlisoval od stavu po rozpustacom zihani (Obr. 11). Tato skuto¢nost poukazuje na nizku mieru
feromagnetického prispevku a zachovanie dominantne paramagnetického charakteru austenitickej
matrice. ViditelnejSia zmena magnetickej odozvy bola pozorovana az pri vyssich stupfioch plastickej
deformacie. Pri 50 % deformacii doSlo k miernemu rozsireniu hysteréznej slucky a k ndrastu
remanentnej magnetizdcie. NajvyraznejSia magnetickd odozva pri rychlosti 0,5 mm/min bola
zaznamenana pri 70 % deformdcii, kde hmotnostnd magnetizdcia pri maximdlnej intenzite
magnetického pola dosiahla priblizne 3 Am?*kg. V porovnani s niZ§imi deformaciami ilo o zretelny
narast, avSak absolUtna hodnota magnetizdcie zostala vyrazne nizSia ako pri oceli AISI 304
deformovanej za porovnatelnych podmienok.
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Obr. 11 Hysterézne slucky hmotnostnej magnetizdcie ocele AlSI 316L po deformdcii jednoosovym tahom rychlostou posuvu
prie¢nika 0,5 mm/min v celom rozsahu aplikovaného magnetického pola

Pri 70 % deformdcii boli vykonané dve merania s rozdielnou orientaciou vzorky, pricom hmotnostna
magnetizacia pri maximalnom magnetickom poli bola v oboch pripadoch velmi podobna. Rozdiel sa
prejavil najma v oblasti nizkych intenzit magnetického pola, kde sa odliSoval tvar hysteréznej slucky,
remanentna magnetizacia a hodnota koercitivneho pola.

Pri rychlosti posuvu prieénika 50 mm/min bola magnetickd odozva ocele AISI 316L este slabsia.
Hysterézne slucky pri deformaciach 6,25 %, 12,5 % a 25 % boli velmi uzke a v celkovom rozsahu
aplikovaného magnetického pola vykazovali takmer linedrny priebeh magnetizacie (Obr. 12). Mierne
rozsirenie hysteréznej slucky bolo pozorované az pri 50 % deformdcii, avsak aj v tomto stave zostala
hmotnostnd magnetizdcia pri maximdlnej intenzite magnetického pola nizka a dosiahla
priblizne 0,859 Am?*kg™. Remanentnd magnetizacia bola taktieZ nizka, ¢o naznaduje, Ze pripadny
feromagneticky prispevok bol pri tejto rychlosti deformacie velmi obmedzeny.
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Obr. 12 Hysterézne slucky hmotnostnej magnetizdcie ocele AlSI 316L po deformdcii jednoosovym tahom rychlostou posuvu
prie¢nika 50 mm/min v celom rozsahu aplikovaného magnetického pola

Z porovnania oboch rychlosti vyplyva, Ze pri oceli AISI 316L dochadzalo so zvySujucim sa stuprfiom
plastickej deformacie iba k miernemu narastu magnetickej odozvy. Vyraznejsia zmena bola pozorovana

Vv

najma pri najvyssich hodnotach deformaécie a pri nizsej rychlosti posuvu prieénika 0,5 mm/min. Celkovo
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vSak ocel AlSI 316L vykazovala vyrazne slabSiu magnetickl odozvu nez ocel AISI 304, ¢o potvrdzuje
vysSiu stabilitu austenitickej fazy a nizSiu nachylnost na deformacne indukovani martenzitickd
transformaciu. Z celkového tvaru krivky preto vyplyva, ze ani pri 50 % deformacii nemozino magnetické
spravanie ocele AISI 316L oznalit za vyrazne feromagnetické; skor sa jednd o dominantnu
paramagneticki odozvu austenitickej Struktury s velmi slabym feromagnetickym prispevkom.

Kordzne vlastnosti austenitickych oceli po deformacii jednoosovym tahom
Po rozpustacom Zihani vykazovali ocele AISI 304 a AISI 316L porovnatelné hodnoty kordzneho
potencialu Ecorr (Obr. 13, Tab. 5). Pri oceli AlSI 304 bola namerana hodnota E.orr = -0,117 V vs. SCE a pri
oceli AISI 316L hodnota Ecorr = -0,122 V vs. SCE, pricom rozdiel 0,005 V je z elektrochemického hladiska
zanedbatelny.
Vyraznejsie rozdiely boli pozorované pri koréznej pridovej hustote icorr a depasivaénom potenciali Egit.
Ocel AlISI 304 dosiahla niz$iu hodnotu icrr = 0,200-1073 mA/cm?, zatial o pri AISI 316L bola namerana
hodnota icorr = 0,522-107* mA/cm?. Z hladiska odolnosti proti bodovej korézii viak dosiahla priaznivejsie
vysledky ocel AlSI 316L, pri ktorej bol stanoveny vyssi depasivacny potencial Eyit = 0,499 V vs. SCE v
porovnani s hodnotou Ei: = 0,384 V vs. SCE pri AlSI 304. Vy3sia hodnota Ei: poukazuje na vyssiu stabilitu
pasivnej vrstvy ocele AlSI 316L v 0,9 % roztoku NaCl pri teplote 37 °C.

2

1

—AISI304_RZ

——AISI316L_RZ

E (V) vs. SCE

Obr. 13 Potenciodynamické polarizacné krivky oceli AlSI 304 a AlSI 316L po rozpustacom Zihani v prostredi 0,9 % NaCl pri
teplote 37 °C s vyznacenim Ecorr  Epit

Tab. 5 Namerané hodnoty elektrochemickych parametrov austenitickych oceli AlSI 304 a 316L po rozpustacom Zihani
ziskané z potenciodynamickych polarizacnych kriviek

material Epit [V] Ecorr [V] icorr (¥103 mA/cm?)
AISI 304 0,384 -0,117 0,200
AISI 316L 0,499 -0,122 0,522

Potenciodynamické polariza¢né krivky ocele AISI 304 po rozpustacom Zihani a po riadenej plastickej
deformacii jednoosovym tahom pri rychlostiach posuvu prieénika 0,5 mm/min a 50 mm/min su
uvedené na Obr. 14 a Obr. 15. Namerané hodnoty kordzneho potencidlu E.r, depasivacného
potencidlu Epit a kordznej prudovej hustoty icorr SU zhrnuté v Tab. 6. Pri hodnoteni korézneho spravania
bola pozornost zamerana najma na zmenu stability pasivnej vrstvy po plastickej deformacii, kedze
depasivacny potencial Ei: predstavuje vyznamny parameter odolnosti proti inicidcii bodovej kordzie v
chloridovom prostredi.
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Pri rychlosti posuvu prie¢nika 0,5 mm/min bol pri vietkych deformovanych vzorkach zaznamenany
pokles depasivaéného potencialu Eyi: v porovnani so stavom po rozpustacom Zihani. Tento vysledok
poukazuje na znizenie odolnosti proti lokdlnemu poruseniu pasivnej vrstvy po plastickej deformacii.
Najvyraznejsi pokles bol pozorovany pri 60 % deformacii, kde bola stanovena hodnota Ei: = 0,096 V.
Pri najvyssej hodnotenej deformacii 85 % doslo k miernemu zvySeniu depasivacného potencidlu na
Epit = 0,116 V, avsak tato hodnota zostala stale vyrazne nizsia ako v stave po rozpustacom Zihani. Z
uvedeného vyplyva, Ze plastickd deformacia pri rychlosti 0,5 mm/min mala celkovo nepriaznivy vplyv
na stabilitu pasivnej vrstvy ocele AISI 304.

Podobny trend bol pozorovany aj pri hodnoteni korézneho potencialu Ecor. Po plastickej deformacii sa
hodnoty Ec.rr VO vSeobecnosti posuvali k negativnejsSim hodnotdm v porovnani s vyZihanym stavom,
pricom najzapornejSia hodnota bola namerana pri 60 % deformacii. Tento posun moézZe naznacovat
znizenie elektrochemickej stability povrchu po deformacii. Pri 85 % deformdcii bol zaznamenany
opatovny posun Ecrr smerom k pozitivnejSim hodnotdm, ¢o poukazuje na to, Ze vyvoj korézneho
spravania nemal striktne linedrny charakter so zvysujucim sa stupfiom deformdcie. Korézna prudova
hustota icorr nevykazovala jednoznacny monotdnny priebeh. Najnizsia hodnota bola namerana pri
7,5 % deformacii, zatial o vys$sie deformacie sa vyznacovali zvySenou prudovou odozvou v porovnani
so stavom po rozpustacom Zihani.

-0.6 1.4
E
o
<
E
'é) —AISI304_RZ
- -4 —AISI304_0,5mm/min_7,5%
5 ——AISI304_0,5mm/min_15%

——AISI304_0,5mm/min_30%
-6 AISI304_0,5mm/min_60%
——AISI304_0,5mm/min_85%

E (V) vs. SCE

Obr. 14 Potenciodynamické polarizacné krivky oceli AlSI 304 pri rychlosti posuvu prie¢nika 0,5 mm/min v prostredi 0,9 %
NaCl pri teplote 37 °C

Pri rychlosti posuvu priecnika 50 mm/min sa vplyv plastickej deformacie prejavil najma posunom
anodickych vetiev polarizacnych kriviek smerom k nizsim potencidlom. Tento posun naznacuje skorsie
porusenie pasivnej vrstvy a nizsiu odolnost proti bodovej kordzii po deformacii. Vsetky deformované
vzorky dosiahli nizsie hodnoty Eit ako vzorka po rozpustacom Zihani. Najvyssi depasivacny potencial
spomedzi deformovanych stavov bol zaznamenany pri 7,5 % deformacii, zatial ¢o pri vy$sich stupfioch
deformacie doslo k jeho dalSiemu poklesu. Pri deformacidch 30 % a 60 % boli hodnoty Egi: velmi
podobné, ¢o opat naznaduje, Ze pokles odolnosti proti bodovej kordzii nemal pri vy$sich deformaciach
plynuly linedrny priebeh.

Vyraznejsie rozdiely pri rychlosti 50 mm/min boli pozorované aj pri hodnotach Ecorr @ icorr. Korézny
potencial Ecorr sa pri deformovanych vzorkach posuval k negativnejsSim hodnotam, pricom najvyraznejsi
posun bol zaznamenany pri 60 % deformacii. Tato vzorka zaroven vykazovala najvysSiu hodnotu
kordznej prudovej hustoty icorr. Na rozdiel od rychlosti 0,5 mm/min mala hodnota icorr pri rychlosti
50 mm/min zretelnejsiu rastlcu tendenciu so zvysSujucim sa stupriom deformacie. Tento jav poukazuje
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na intenzivnejsiu elektrochemicku aktivitu povrchu pri vyssich stupnoch deformacie a vyssej rychlosti

posuvu priecnika.

E (V) vs. SCE

1.4

——AISI304_RZ
—AISI304_50mm/min_7,5%
——AISI304_50mm/min_15%
——AISI304_50mm/min_30%

AlSI304_50mm/min_60%

Obr. 15 Potenciodynamické polarizacné krivky oceli AlSI 304 pri rychlosti posuvu prie¢nika 50 mm/min v prostredi 0,9 % NaCl

pri teplote 37 °C

Celkovo mozno konstatovat, Ze plastickd deformacia jednoosovym tahom zhorsila kordzne spravanie
ocele AISI 304 v prostredi 0,9 % NaCl pri teplote 37 °C, predovsetkym z hladiska poklesu depasivacného
potencidlu Epit. Tento pokles naznacduje znizenie stability pasivnej vrstvy a vy$siu nachylnost na lokélne

porusenie pasivity v chloridovom prostredi. Nepriaznivy vplyv deformacie mozno pravdepodobne

pripisat zvySenej hustote poruch krystalovej mriezky, vy$sej vnutornej energii materialu, lokalnemu

poskodeniu povrchu a zmenam v stabilite pasivnej vrstvy. Pri vy3sej rychlosti deformacie 50 mm/min

bol tento efekt vyraznejsi najma z hladiska rastu kordznej prudovej hustoty, ¢o poukazuje na vyssiu

elektrochemicku aktivitu deformovaného povrchu.
Tab. 6 Namerané hodnoty elektrochemickych parametrov austenitickej ocele AlSI 304 po réznych rychlostiach posuvu

priecnika
stav - deformacia [%] Epit [V] Ecorr [V] icorr (*103 mA/cmz)
AlSI 304

0-RzZ 0,384 -0,117 0,200
7,5 0,280 -0,168 0,143
15 0,143 -0,187 0,692
0,5 mm/min 30 0,144 -0,226 1,106
60 0,096 -0,250 0,732
85 0,116 -0,147 1,030
7,5 0,128 -0,198 0,835
15 0,109 -0,152 0,965

5 mm/min
30 0,294 -0,159 0,721
60 0,112 -0,256 0,654
7,5 0,198 -0,168 0,913
15 0,096 -0,263 1,064

50 mm/min
30 0,120 -0,289 1,413
60 0,119 -0,330 2,550
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Pri oceli AISI 316L deformovanej rychlostou posuvu prie¢nika 0,5 mm/min bol v porovnani so stavom
po rozpustacom zihani pozorovany posun anodickych vetiev smerom k niz$im potencialom (Obr. 16).
Tento posun sa prejavil najma poklesom depasivaéného potencidlu Egi;, pricom vietky deformované
vzorky dosiahli nizSie hodnoty ako referencény stav. Sihrn nameranych hodnot Ecorr, Epit @ icorr je uvedeny
v Tab. 7.

doslo k jeho ¢iasto€nému zvySeniu na 0,178 V pri 50 % a 0,182 V pri 70 % deformacii. Napriek tomuto
zvyseniu zostali hodnoty E,i: vyrazne nizsie ako po rozpustacom Zihani. Kordzny potencial Ecorr sa pri
vSetkych deformovanych stavoch posuval k negativnejsSim hodnotdm a kordzna prudova hustota icorr
bola po deformacii zvySena, pricom najvyssia hodnota bola namerana pri 70 % deformacii. Z tohto
dovodu nemozno Ciastocné zvysenie Epi pri vyssich deformaciach hodnotit ako jednoznaéné zlepsenie
kordzneho spravania.

-0.8 -0.6 1.2 1.4

log i (mA/cm2)

—AISI316L_RZ
——AISI316L_0,5mm/min_6,25%
——AISI316L_0,5mm/min_12,5%
——AISI316L_0,5mm/min_25%
AISI316L_0,5mm/min_50%
—AISI316L_0,5mm/min_70%

E (V) vs. SCE

Obr. 16 Potenciodynamické polarizacné krivky oceli AlSI 316L pri rychlosti posuvu priecnika 0,5 mm/min v prostredi 0,9 %
NaCl pri teplote 37 °C

Pri rychlosti posuvu prie¢nika 50 mm/min bol pri oceli AISI 316L opat zaznamenany pokles Epit v
porovnani so stavom po rozpustacom zihani (Obr. 17). NajnizSia hodnota bola namerana pri 25 %
deformacii, zatial ¢o pri 50 % deformacii doslo k jej opatovnému zvyseniu. Aj v tomto pripade vsak Egi
zostal vyrazne nizsi ako pri referencénej vzorke. Hodnoty icrr boli pri vSetkych deformovanych stavoch
vyssie ako po rozpustacom Zihani, pricom najvyssia prudova hustota bola zaznamenana pri 25 %

deformacii.
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Obr. 17Potenciodynamické polarizaéné krivky oceli AISI 316L pri rychlosti posuvu prie¢nika 50 mm/min v prostredi 0,9 %
NaCl pri teplote 37 °C

Celkovo mozno konstatovat, ze plasticka deformacia jednoosovym tahom znizila elektrochemickd
stabilitu ocele AlISI 316L v prostredi 0,9 % NaCl pri teplote 37 °C. Deformované vzorky vykazovali kratsi
pasivny interval, skorsi ndrast anodickej pridovej odozvy a nizsie hodnoty depasivacného potencialu v
porovnani so stavom po rozpustacom Zihani. Napriek tomu, Ze pri vysSich deformaciach doslo v
niektorych pripadoch k ¢iasto€nému zvyseniu E, celkové kordzne spravanie zostalo menej priaznivé

ako vo vychodiskovom stave.
Tab. 7 Namerané hodnoty elektrochemickych parametrov austenitickej ocele AlSI 316L po réznych rychlostiach posuvu

priecnika
stav - deformécia [%] Epit [V] Ecorr [V] icorr (¥10* mA/cm?)
AISI 316L

0-RZ 0,499 -0,122 0,522
6,25 0,146 -0,274 0,964
12,5 0,131 -0,252 0,517
0,5 mm/min 25 0,036 -0,272 0,817
50 0,178 -0,258 0,595
70 0,182 -0,224 0,983
6,25 0,240 -0,143 0,645
12,5 0,156 -0,180 0,502

5 mm/min
25 0,152 -0,259 1,002
50 0,200 -0,069 0,487
6,25 0,173 -0,112 0,564
12,5 0,147 -0,276 1,337

50 mm/min
25 0,074 -0,271 1,567
50 0,167 -0,178 0,624

Vyhodnotenie zmien magnetickych vlastnosti na cele unavovej trhliny
Magnetické mapy vzoriek ocele AISI 304 po Unavovej skiske tah—tah poukazuju na vyraznu lokalizaciu
magnetickej odozvy v okoli Unavove]j trhliny. V stave po rozpustacom Zihani je mapa takmer
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homogénna a bez vyraznych lokalnych zmien (Obr. 18 a). Pri Unavovo namahanych vzorkach sa uz v
okoli ¢ela trhliny alebo miesta lomu (Obr. 18b, Obr. 18c a Obr. 18d) vytvara viditelny magneticky
kontrast, ktory sa prejavuje oblastami so zvy$enou a znizenou hodnotou vystupného signalu senzora.
Najvyraznejsia odozva bola pozorovana priamo v blizkosti trhliny, resp. v oblasti findlneho porusenia
vzorky. Privzorke oznacenej ako 248751 cyklov (Obr. 18b) je okrem intenzivnej lokalnej odozvy pri ¢ele
trhliny viditelna aj slabsia rozsirena oblast zmeneného signalu v jej okoli. Tato oblast mdze suvisiet s
plasticky ovplyvnenou zénou pred ¢elom trhliny, pripadne so stopou predchadzajuceho Sirenia trhliny.
KedZe poloha vzorky v mapach je len orientacnd a jednotlivé mapy boli ziskané na samostatnych
vzorkach (4 obrazky = 4 samostatné vzorky), vysledky boli hodnotené iba ako lokdlne zmeny
magnetickej odozvy, nie ako priame kvantitativne stanovenie podielu feromagnetickej fazy.

dat zo suboru: RZ.mat

Vzdialenost v osi Y [mm)

L oy

E) 5w
Vzdialenost v osi X [mm]

Vzdialenost v osi Y [mm]

= »
Vzdialenost v osi X [mm]

d)
Obr. 18 Magnetickd mapa ocele AlSI 304 po Unavovej skuske tah-tah; a) rozpustacie Zihanie, b) po 248 751 cykloch, c) po
256 213 cykloch, d) pretrhnutd po 259 939 cykloch
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Zavery

Ciefom dizertacnej prace bolo hodnotit vplyv plastickej deformacie a cyklického zatazovania na zmenu
vybranych mechanickych, fyzikalnych a koréznych vlastnosti austenitickych nehrdzavejucich oceli
AISI 304 a AISI 316L. Na zaklade vykonanych experimentov mozno konstatovat, Ze spbsob, intenzita a
histéria mechanického zatazenia vyznamne ovplyvriuju mikrostruktirny stav, deformacné spevnenie,
magnetickd odozvu a ¢iastocne aj kordzne sprdvanie skimanych oceli.

e Rozpustacie Zihanie pri teplote 1030 °C s vydrzou 30 minut a naslednym rychlym ochladenim
dusikom vytvorilo vhodny vychodiskovy stav pre dalSie experimenty. Obe ocele vykazovali
prevazne austenitickd mikrostrukturu s polyedrickymi zrnami a Zihacimi dvoj¢atami. Tento stav
predstavoval referencny stav na hodnotenie zmien vyvolanych plastickou deformaciou a
cyklickym zataZovanim.

o Vysledky tahovych skisok ukazali, Ze pevnost v tahu pri oboch oceliach klesala so zvysujicou
sa rychlostou posuvu priecnika. Pri oceli AISI 304 bol tento pokles vyraznejsi, pricom namerané
hodnoty Rm klesli zo 706 MPa pri 0,5 mm/min na 618 MPa pri 50 mm/min. Pri oceli AISI 316L
bol pokles menej vyrazny, zo 603 MPa na 580 MPa. Uvedené vysledky poukazuju na rozdielnu
mechanickd odozvu oboch oceli pri rovnakych podmienkach deformdcie.

e Plastickd deformacia sposobila v oboch skiimanych oceliach vyrazné mikrostruktirne zmeny.
Pri oceli AISI 304 boli tieto zmeny intenzivnejSie, o sa prejavilo vyraznejSim ovplyvnenim
pbvodnej austenitickej mikrostruktiry a horSou rozliSitelnostou Zihacich a deformacnych
dvojciat. Pri oceli AISI 316L bola mikroStruktiura aj po vysSich stuprioch deformacie
Citatelnejsia, Co poukazuje na vyssiu stabilitu austenitickej fazy.

e Namerané hodnoty mikrotvrdosti potvrdili deformacné spevnenie oboch austenitickych oceli
po plastickej deformacii tlakom aj jednoosovym tahom. Po deformacii tlakom bol
zaznamenany vyrazny narast mikrotvrdosti uz pri nizsich Grovniach zatazenia. Pri oceli AISI 304
vzrastla priemerna mikrotvrdost zo 146 HVO0,5 v stave po rozpustacom zihani na 443 HVO,5 po
zatazeni 700 kN. Pri oceli AISI 316L vzrastla priemerna mikrotvrdost zo 135 HVO,5 na 405 HVO0,5
pri zatazeni 800 kN. Zaroven bol pri deformacii tlakom pozorovany nerovnomerny profil
mikrotvrdosti s vy$Simi hodnotami v oblasti jadra vzorky, ¢o poukazuje na nehomogénne
rozlozenie plastickej deformacie.

e Prijednoosovej tahovej deformacii bol taktiez potvrdeny rast mikrotvrdosti so zvySujicim sa
stupfiom deformacie. VyraznejSie spevnenie bolo zaznamenané pri oceli AISI 304, pri ktorej
maximalna priemerna hodnota mikrotvrdosti dosiahla 402 HVO0,5. Pri oceli AISI 316L bola
maximalna priemernd hodnota 340 HVO0,5. Vyssie hodnoty mikrotvrdosti ocele AISI 304 moZno
spdjat s vyssou nachylnostou na deformacné spevnenie a pravdepodobne aj intenzivnejSou
tvorbou deformacne indukovaného a’-martenzitu.

e Magnetické merania metddou VSM potvrdili, Ze plastickd deformacia vyrazne meni
magnetické spravanie skimanych austenitickych oceli. V stave po rozpustacom Zihani bola
magnetickd odozva oboch oceli nizka, ¢o zodpovedd dominantne paramagnetickému
charakteru austenitickej matrice. So zvySujucim sa stupfiom plastickej deformacie dochadzalo
najma pri oceli AISI 304 k vyraznému ndrastu magnetizdcie, remanentnej magnetizacie a k
rozSirovaniu hysteréznych sluciek. Tento jav poukazuje na intenzivnejSiu tvorbu
feromagnetického a’-martenzitu. Pri oceli AISI 316L bola magneticka odozva podstatne nizsia
a hysterézne slucky si aj po deformdcii zachovali vyrazne uzsi charakter. Vysledky VSM merani
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tak potvrdili rozdielnu stabilitu austenitickej fazy oboch oceli, pricom AISI 304 sa prejavila ako
vyrazne metastabilnejSia a AISI 316L ako stabilnejSia voéi deformacne indukovanej
martenzitickej transformadcii.

Kordzne skusky v prostredi 0,9 % NaCl pri teplote 37 °C preukdzali rozdielne elektrochemické
spravanie oceli AlSI 304 a AISI 316L. V stave po rozpustacom Zihani dosiahla ocel AISI 316L vyssi
potencial bodovej korézie ako ocel AlSI 304, ¢o poukazuje na vysSiu stabilitu pasivnej vrstvy a
vys$iu odolnost proti lokdlnemu poruseniu pasivnej vrstvy v prostredi obsahujicom chloridy.
Plasticka deformacia mala nepriaznivy vplyv na elektrochemicku stabilitu povrchu najma pri
vyssich rychlostiach deformacie. Vzorky deformované vyssimi rychlostami vo vSeobecnosti
dosahovali negativnejSie hodnoty kordzneho potencidlu Ecorr a vysSie hodnoty kordznej
prudovej hustoty icorr v porovnani so vzorkami deformovanymi nizSou rychlostou posuvu
priecnika. Tento jav mozno pravdepodobne pripisat zvysenej hustote defektov krystalovej
mriezky, vy$Sej vnutornej energii materiadlu, lokalnemu poskodeniu povrchu a zmenam
stability pasivnej vrstvy.

Cyklické zataZzovanie v rezime tah—tah sposobilo lokalne zmeny magnetickej odozvy v oblasti
Unavového poskodenia. Pri oceli AISI 304 boli magnetické zmeny vyraznejSie a lokalizovali sa
najma v okoli ¢ela Unavovej trhliny a miesta findlneho porusenia. Tato odozva suvisi s lokdlnou
plastickou deformaciou v plastickej zone pred celom trhliny a s tvorbou feromagnetického a'-
martenzitu. Pri oceli AISI 316L boli po cyklickom zataZovani pozorované iba menej intenzivne
lokdlne zmeny magnetickej odozvy, najma v oblasti lomu alebo v okoli ¢ela Unavovej trhliny.
Tento vysledok opat potvrdzuje vysSiu stabilitu austenitu v oceli AISI 316L a jej nizSiu
nachylnost na deformaéne indukovanu martenzitickd transformaciu.

Vysledky prace potvrdili, Ze deformacne indukovana martenziticka transformacia predstavuje kfucovy

mechanizmus, ktory ovplyviiuje mechanické, fyzikdlne a ¢iastoCne aj kordzne spravanie metastabilnych

austenitickych oceli. Pri oceli AISI 304 sa prejavilo vyraznejSie prepojenie medzi plastickou

deformaciou, deformaénym spevnenim, magnetickou odozvou a lokdlnymi zmenami v okoli inavovej

trhliny. Ocel AISI 316L sa javi ako stabilnejSi material z hladiska zachovania austenitickej Struktury a

paramagnetického charakteru, pricom zaroven vykazuje vy$siu odolnost proti bodovej kordzii v
pouzitom prostredi. Pri hodnoteni vhodnosti tychto oceli pre konkrétne technické alebo biomedicinske
aplikacie preto nemozno vychadzat iba z ich vychodiskového stavu, ale je potrebné zohladnit aj spdsob,
intenzitu a histériu mechanického zatazenia.
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Resumé v anglickom jazyku

This dissertation investigates the influence of plastic deformation and cyclic loading on selected mechanical,
physical and corrosion properties of austenitic stainless steels AlSI 304 and AISI 316L. These steels are widely
used in technical and biomedical applications due to their good corrosion resistance, mechanical properties,
formability and biocompatibility. However, mechanical loading can affect their microstructural stability and may
change their functional behaviour during service.

The main attention was focused on deformation-induced martensitic transformation. During plastic
deformation, the originally paramagnetic austenitic matrix can partially transform into ferromagnetic a'-
martensite. This transformation may increase strength and hardness, but it also changes the magnetic response
of the material and can influence its corrosion resistance. Since AISI 304 and AISI 316L differ in the stability of
the austenitic phase, their response to identical deformation conditions was compared.

Before deformation, both steels were solution annealed at 1030 °C for 30 minutes and rapidly cooled in nitrogen.
Plastic deformation was introduced by compression and uniaxial tensile loading at different crosshead speeds.
Selected specimens were also subjected to cyclic tension—tension loading in order to initiate fatigue damage. The
experimental evaluation included microstructural analysis, Vickers microhardness measurements, magnetic
measurements using vibrating sample magnetometry and fluxgate sensor mapping, as well as corrosion testing
by potentiodynamic polarisation in 0.9% NacCl solution at 37 °C.

The results showed that plastic deformation caused significant microstructural and mechanical changes in both
steels. These changes were more pronounced in AlSI 304, which exhibited stronger deformation hardening and
a more intensive magnetic response. This behaviour is related to its higher metastability and greater tendency
to form deformation-induced a’-martensite. In contrast, AlSI 316L retained a more stable austenitic structure
and showed only a weak ferromagnetic response even after deformation.

Corrosion tests confirmed that AISI 316L exhibited higher resistance to localised corrosion than AISI 304 in the
investigated chloride-containing environment. Plastic deformation generally reduced the electrochemical
stability of the surface, especially at higher deformation rates. This effect was probably associated with the
increased density of lattice defects, higher internal energy of the material, local surface damage and changes in
the passive layer stability.

Cyclic loading caused local changes in magnetic response in the region of fatigue damage, especially in AISI 304.
These changes were mainly observed near the fatigue crack tip and fracture region, where local plastic
deformation can promote the formation of ferromagnetic a’-martensite. In AlSI 316L, the magnetic changes were
less intensive, confirming its higher austenite stability.

The dissertation confirms that plastic deformation and cyclic loading can significantly affect the behaviour of
austenitic stainless steels. AlISI 304 is more sensitive to deformation-induced martensitic transformation, while
AISI 316L shows higher microstructural stability, better retention of paramagnetic behaviour and higher
resistance to pitting corrosion. The obtained results show that, when assessing these steels for technical or
biomedical applications, it is necessary to consider not only their initial state, but also the method, intensity and
history of mechanical loading.

Prinosy pre vedu

Dizertacna praca prispieva k rozsireniu poznatkov o spravani austenitickych nehrdzavejucich oceli AlSI
304 a AISI 316L pri plastickej deformacii a cyklickom zataZovani. Hlavnym vedeckym prinosom je
experimentalne porovnanie tychto dvoch oceli z hladiska ich rozdielnej stability austenitickej matrice,
deformacného spevnenia, magnetickej odozvy a korézneho sprévania. Vysledky prace potvrdili, Ze ocel
AISI 304 je vyrazne nachylnejsia na deformacne indukovand martenzitickd transformaciu, zatial ¢o ocel
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AISI 316L vykazuje vyssSiu stabilitu austenitu aj po vyssich stupnoch plastickej deformacie. Praca
zaroven ukdzala, Ze zmeny magnetickych vlastnosti, hodnotené najma metédou VSM, predstavuju
indikator mikrostruktdrnych zmien vyvolanych plastickou deformaciou. Ziskané vysledky zaroven
poskytuju experimentdlny prehlad o odozve oceli AISI 304 a AISI 316L pri réznych spdsoboch a
stupnioch plastickej deformdcie. Na zdklade porovnania jednotlivych deformacnych rezimov sa ako
vhodny smer dalSieho vyskumu javi vyber konkrétneho stupria deformacie dosiahnutého jednoosovym
tahom, ktory umozriuje homogénnejsie ovplyvnenie objemu vzorky v porovnani s deformaciou tlakom.
Takto pripravené vzorky by nasledne mohli byt cielene hodnotené pri cyklickom zatazovani v rezime
tah—tah, pripadne po scitliveni alebo pomocou merania vnutorného tlmenia. Praca tym vytvéra
metodicky zaklad pre nadvdzujice experimenty zamerané na hlbsie pochopenie vztahu medzi
predchddzajicou plastickou deformaciou, martenzitickou transformaciou a naslednou odozvou
materialu pri dalSom mechanickom alebo tepelnom namahani.

Prinosy pre prax

Vysledky dizertacnej prace maju prakticky vyznam najma pri vybere a hodnoteni austenitickych
nehrdzavejucich oceli AISI 304 a AISI 316L v aplikaciach, kde mbzZe pocas vyroby alebo prevadzky
dochadzat k plastickej deformacii alebo cyklickému zatazovaniu. Praca poukazuje na to, Ze vysledné
vlastnosti tychto materidlov nie st dané iba chemickym zloZenim, ale aj predchddzajucou mechanickou
historiou materidlu. Z praktického hladiska je dblezZité najma rozliSenie oblasti, v ktorych je potrebné
uprednostnit vyssiu stabilitu ocele AISI 316L, a oblasti, v ktorych méze byt postacujlice pouzitie ocele
AISI 304. Ocel AISI 316L je vhodnejsia pre aplikacie, kde je poZadovand vyssSia stabilita austenitickej
Struktury, nizsia magnetickd odozva a vysSia odolnost proti bodovej kordzii. Naopak, ocel AlSI 304
moze predstavovat ekonomicky vyhodnejsiu alternativu v pripadoch, kde pripadné zmeny tvrdosti,
magnetického spravania alebo koréznej odozvy po plastickej deformacii nepredstavuju kritické
obmedzenie funkénosti suciastky. Prinosom pre prax je aj overenie pouzitelnosti jednoduchych
magnetickych metdd na orientacné posudenie zmien vyvolanych plastickou deformaciou. Meranie sily
odtrhu permanentného magnetu moze slizit na rychle porovnanie deformovanych stavov, zatial ¢o
VSM merania a magnetické mapovanie poskytuju presnejSiu informdaciu o zmene magnetického
spravania materialu. Tieto poznatky moézu byt vyuZitelné pri kontrole materidlov po tvarneni, pri
porovnavani réznych deformacnych stavov a pri hodnoteni lokalne plasticky ovplyvnenych oblasti.
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