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Vystupy aplikovaného vyzkumu ,,LLaboratofe modelovani procesi v tekuté
a tuhé fazi“ projektu RMTVC

Outputs from the Applied Research of ,,Laboratory for Modelling of Proces-
ses in the Liquid and Solid Phases* of the RMSTC Project
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Ceska republika

* V8B — Technickéa univerzita Ostrava, Fakulta metalurgie a materialového inZenyrstvi, Katedra fyzikalni chemie
a teorie technologickych pochodii, Regionalni materialové technologické centrum, 17. listopadu 15/2172, 708 33
Ostrava-Poruba, Ceska republika

Laborator modelovani procesii v tekuté a tuhé fazi vznikla v ramci reSeni projektu Regionalni materidlové technolo-
gické vyzkumné centrum (RMTVC). Na reseni se podileji tymy Katedry metalurgie a slévarenstvi a Katedry fyzikalni
chemie a teorie technologickych pochodii Fakulty metalurgie a materidlového inzenyrstvi (FMMI) na
VSB — Technické univerzité Ostrava. Vzhledem k potiebdm priimyslovych partnerii se jejich c¢innost zaméiuje na stu-
dium procesii souvisejicich predevsim s vyrobou, odlévanim a tuhnutim oceli. Spoluprace s hutnimi podniky je zalozena
na zakladé spolecné resenych projektii ¢i na individualné resenych zakdazkach. Diky kvalitnimu unikatnimu pristrojo-
véemu a SW vybaveni (vysokoteplotni zarizeni pro termickou analyzu, viskozimetr, SW ProCAST, SW Thermocalc, SW
Dictra a fyzikalni model pro modelovani metalurgickych procesii) porizeném pri reseni projektu RMTVC a interdisci-
plindrni spolupraci obou kateder jiz byly uspésné provereny teploty likvidu a solidu druhii oceli, vyrabénych jak ply-
nulym odlévanim, tak ingotovou cestou. Ddle jsou realizovany numerické simulace vedouct k optimalizaci vyroby ingo-
ti ¢i plynule odlévanych predlitki. Cela rada ziskanych poznatkii byla a je pribézné publikovina, mj. také
v impaktovanych casopisech. V predkladaném prispevku jsou shrnuty nejzajimavéjsi vedecké vystupy za dosavadni
Sleté obdobi cinnosti ,, Laboratore modelovani procesii v tekuté a tuhé fazi “.

Klic¢ova slova: ocel; oxidické taveniny, viskozita, termicka analyza, termodynamika; kinetika, numerické modelovani

The Laboratory for Modelling of Processes in the Liquid and Solid Phases was formed within the frame of solution of
the project aimed at establishment of the Regional Materials Science and Technology Centre (RMSTC) at the
VSB — Technical University of Ostrava, Faculty of Metallurgy and Materials Engineering in the Czech Republic.
The following scientific teams participate in solution: Department of Metallurgy and Foundry and Department of
Physical Chemistry and Theory of Technological Processes. Their activities are devoted to studies of processes mainly
related to refining, casting and solidification of steel. Cooperation with metallurgical companies is based both on the
jointly solved projects and on individual contracts. The high-quality and unique equipment (high-temperature devices:
thermal analysis devices, viscometer, software: ProCAST, Thermocalc, Dictra, physical model for modelling
of metallurgical processes) acquired during solution of the RMSTC project and interdisciplinary cooperation between
the two mentioned departments is utilized in the applied research activities. The team of the Laboratory during its
5 years long existence presented more than 100 publications. The results of our applied research are used in the cur-
rently solved projects (5) and realized contracts (9).

The viscosity of different oxidic system was experimentally studied by Anton Paar Rheoplus viscometer and numerical
model of rheological properties of such multi-component systems is now being developed. Focused on liquidus and
solidus temperatures of industrially produced steels, more than 200 measurements on different thermo-analytical de-
vices and methods with different masses of steel samples were done. The obtained results were and are intensively used
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for optimising the steelmaking processes directly in the steel plants and/or as input data for numerical simulations of
steel solidification processes. Numerical simulations in development are thus focused mainly on optimisation of pro-
duction of heavy forging ingots and continuously cast billets. Temperature field in ingots and on the surface of the
moulds was compared and adjusted on the basis of the plant measurements realized by thermo camera. Thermal ca-
pacity of the mould material was studied as well. Also, a comparison of solidus and liquidus temperatures with the
results based on computational methods (commonly used equations and thermal databases) was done. Porosity and
macro segregation phenomena in heavy ingots and in continuously cast billets were studied, too. The Laboratory for
Modelling of Processes in the Liquid and Solid Phases is the workplace, where it is possible to realize a lot of applied

results in cooperation with industrial partners, not only in the field of steelmaking processes.

Key words: steel; oxidic melts; viscosity, thermal analysis, thermodynamics; kinetics; numerical modelling

Laboratof modelovani procesti v tekuté a tuhé fazi
vznikla v roce 2010 v ramci projektu Regionalni materi-
alové technologické vyzkumné centrum (RMTVC). Je
soucasti 6. vyzkumného programu ,Experimentalni
ovétovani novych technologickych postupti u kovovych
materialdl s vys$Simi kvalitativnimi parametry”. V labo-
ratofi dochazi k uspé$né spolupraci mezi odborniky
z piibuznych védnich obort, pfedevsim pak z oblasti
technologie vyroby oceli a teorie technologickych po-
chodi.

Od zahajeni ¢innosti laboratote vzniklo jiz vice nez 100
publikacnich vystupil prezentovanych na odborném foru
formou prednasek ¢i pfispévkt v odbornych iimpak-
tovanych casopisech. Dalsi jsou v soucasné dob¢ v tisku
a stale se pripravuji nové. Vysledky cinnosti byly
a nadale jsou vyuzivany pfi feSeni 5 projektu aplikova-
ného vyzkumu, které jsou realizovany ve spolupraci
s primyslovymi partnery feSiteld. Vysledky zakazkové
¢innosti byly pfedany ve formé 10 vyzkumnych zprav
zadavatelim z primyslové sféry. Vysledky byly také
vyuzity pfi zpracovavani zavéreénych praci studentl
a zatinaji byt implementovany do vyuky odbornych
predmétu.

Hlavnim cilem ,Laboratofe modelovani procest
v tekuté a tuhé fazi“ je reagovat na aktualni potieby trhu
a zaméfit se na problematiku technologie vyroby, liti
a tuhnuti oceli, ktera zatim neni jesté v CR komplexné
feSena.

Jednotlivé oblasti zaméfeni laboratofe lze definovat
nasledovné:

o studium termofyzikalnich vlastnosti tavenin kovi
a strusek,

e optimalizace metalurgickych procesii pomoci metod
modelovani (fyzikalniho i numerického),

e spoluprace s aplikaéni sférou pii navrhu, testovani
a zavadeéni novych technologii zpracovani a odlévani
tekuté oceli.

K porovnani vyvoje Cinnosti laboratofe je mozné vyuzit
piedchozi souhrnné publikace [1, 2]. Nize jsou blize
rozvedeny cinnosti souvisejici s jednotlivymi pofize-
nymi investicemi.

Vyzkum viskozity oxidickych tavenin

V soucasnosti se laboratof anorganickych tavenin ori-
entuje na vyzkum systému slouzicich jako zaklad me-
talurgickych strusek. Konkrétné se jedna o ternarni
syst¢ém CaO — Al,O; — SiO,. Jeho slozky jsou domi-
nantni komponenty vétSiny ocelatskych strusek a licich
praskt. Oproti redlnym systémtim, obsahujicim fadu
doprovodnych pfimési, byla pro vlastni experimenty
zvolena zjednodusend ternarni soustava z hlediska
vhodnosti jejiho vyuziti pro srovndvani experimental-
nich dat s modelovymi simulacemi. Tento typ taveniny
byl z hlediska fyzikalné-chemickych vlastnosti kom-
plexné zkouman. Jmenovité byly v zavislosti na kon-
centracnich zastoupenich jednotlivych komponent defi-
novany jeho teploty solidu a likvidu, fazova sloZeni,
povrchové a mezifdzova napéti a viskozity [3 — 5].

Predlozeny text je zaméfen na vyzkum viskozity tohoto
systému z diivodu vyznamné role této vlastnosti béhem
metalurgickych pochodi, a to zejména v kontextu vy-
plouvani vméstkll, korozivniho ptisobeni struskovych
materiali na vyzdivky a nezastupitelné role vrstvy li-
ciho prasku béhem plynulého odlévani oceli.

Pro vlastni experiment byla vybrana struskova soustava
s odstupnovanym slozenim CaO (tab. 1). Tato slouce-
nina v ramci roztavenych materiald sehrava roli modi-
fikatora slozitych kfemicitanovych iontd. Zasadni vliv
na zkracovani kfemicitanovych fetézci ma zejména
pritomnost miustkovych anemustkovych  kyslikd
v oxidické taveniné [6 — 12].

Tab. 1 Chemické slozeni vzorkt
Tab. 1 Chemical composition of the samples
Si0, | Ca0 | ALO,
(hm. %)
TS 47,20 36,90 15,90
TS + 3 hm. % CaO 44,96 39,90 15,14
TS + 6 hm. % CaO 42,71 42,90 14,39
TS +9 hm. % CaO 40,47 45,90 13,63
TS + 12 hm. % CaO 38,22 48,90 12,88
TS + 15 hm. % CaO 35,98 51,90 12,12
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Experiment byl proveden na vysokoteplotnim viskozi-
metru Anton PAAR 1600. Vzorek o hmotnosti 55 g byl
zahiivan do teploty 1400 °C rychlosti 13 °C-min’.
Nasledovala prodleva 30 minut z divodu homogenizace
teplotnich poli a konstrukce tokovych kfivek (obr. 1).

Obr. 1 Tokové kiivky ternarniho systému s odstupniovanou koncen-
traci CaO

Fig. 1  Flow curves of the ternary system with graded concentrations
of CaO

Tyto kiivky byly konstruovany z divodu identifikace
miry newtonowského chovani taveniny. Béhem expe-
rimentu byla pii konstantni teploté plynule zvySovana
smykova rychlost z 0 na 200 rpm a nasledné odecitano
smykové napéti. Délka experimentu byla vzdy 10 min.
Nasledoval ohfev systému z teploty 1400 na 1 565 °C
rychlosti 3,3 °C-min”'. B&hem této teplotni zaté%e vzor-
ku byla méfena viskozita pii smykové rychlosti vietene
85 rpm. Poté byl experiment ukoncen. Po celou dobu
experimentu byla teplota snimdna platinovym termo-
¢lankem typu B a v okoli vzorku byla udrzovana inertni
atmosféra sestavajici z Ar Cistoty 6.0. Jako material
kelimku i vietene byl pouzit grafit. Ziskané vysledky
teplotni zavislosti viskozity jednotlivych systémui jsou
prezentovany na obr. 2.

Vramci experimntu byl dale zkonstruovan graf
zavislosti viskozity na koncentraci CaO pfi teplotach
1450, 1500 a 1 550 °C (obr. 3).

Z provedenych experimenti lze vyvodit nasledujici
zaveéry: behem konstrukce tokovych kiivek se vychozi
systém a systémy s niz§imi koncentracemi CaO chovaly
jako typicky newtonovské kapaliny. Pfi vysokych
navazkach CaO se newtonovsky charakter pocal ztracet.
Viskozita u vSech systémt, dle ocekavani, s nartistajici
teplotou klesala. Piekvapujici byl ovéem priabeh
zavislosti viskozit na koncentraci CaO. Viskozita pfi
vcech teplotach dosahovala lokalniho minima pfi urcité
navazce CaO a s jeho narustajici koncentraci pak opét
stoupala.

Obr.2 Teplotni zavislost viskozity vybranych vzorku zkoumané
koncentra¢ni fady
Temperature dependence of viscosity of the CaO concentra-

tion series during heating

Fig. 2

Obr. 3 Zavislost viskozity na koncentraci CaO
Fig.3 Dependence of viscosity on concentration of CaO at the
constant temperature

Vliv bazicity (resp. koncentrace CaO) na viskozitu roz-
tavenych strusek lze obecné interpretovat nasledujicim
zpusobem: viskozita je tim vetsi, ¢im vétsi jsou rozméry
komplexnich aniontl. Jejich velikost podmifiuje vza-
jemné propojovani sousednich vrstev taveniny a tedy
i vnitini tfeni. Velikost kfemiko-kyslikovych komplext
je mozno vyjadrit pomérem O : Si. Ten mize byt ovliv-
nén mnozstvim zasaditych oxida, které disociuji na
Me*" a O v dasledku toho, Ze vazby mezi Si-O jsou
siln€j$i nez vazby Me-O. lonty kysliku vstupuji do kie-
micitano-oxidickych komplexti, kde zvySuji pomér
O : Si, coz ma za nasledek rozruSovani slozitych kom-
plexi na jednodu$si, ¢imZ se snizuje wvnitini tfeni
a v dusledku toho i viskozita. Se zvysujici se teplotou
roste kineticka energie ¢astic a sou¢asné mize dochazet
ke Stépeni slozitych kfemicitanovych komplex. Oba
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tyto efekty vedou ke snizovani viskozity. OvSem pii
vy$Sich teplotdich se vlivem casteéné defragmentace
kfemicitanovych komplexti méné projevi vliv defrag-
mentace spojené s modifikaénim ucinkem CaO na kie-
micitanové vazby. Z tohoto divodu je vliv obsahu CaO
na zmény hodnot viskozit se zménami jeho koncentraci
v taveniné mensi pii vysSich teplotach, jak je patrné
z obr. 3.

Podle ptedeslych tvrzeni by tedy mél zvySujici se obsah
CaO v kfemicitanovych taveninach vzdy  vést
k poklestim hodnot viskozit. Experimenty ovSem uka-
zuji, ze viskozita s narGstem obsahu CaO (a tedy se
vzrustem bazicity) klesa jen do urcité mezni koncen-
trace CaQO. Dalsi navySovani obsahu CaO (zhruba od
hodnoty 0,47) pak vede ke zvySovani hodnot viskozity
tavenin. Zde je tieba brat v tivahu poloméry jednotli-
vych iontl figurujicich v taveniné a podil a silu kova-
lentni a iontové vazby v ramci jednotlivych oxidu.

Obecné plati, ze ¢im vyssi je pozitivni naboj iontu, tim
mensi je jeho polomér. Pro atomové poloméry dale
plati, ze v periodach se polomér iontu zmensuje, protoze
roste efektivni naboj jadra, ktery zptsobi vétsi koncen-
traci elektronového obalu. Tento trend plati i pro ionty o
stejném mocenstvi. Céstice s vétsim polomérem, u
nichz se predpoklada kulovity tvar, vyvolavaji vétsi
vnitini tfeni, a nutné tak zvysuji hodnotu viskozity tave-
niny. Podle vySe uvedenych pravidel roste polomér
iontd v tomto pofadi Si*" — AI'" — Mg*" — Ca™".

Opomene—li se tedy asociovany charakter taveniny, pak
zvySovani obsahu CaO musi nutn€ vést k nartistu visko-
zity. Pfi studiu ternarniho systému s odstupfiovanou
koncentraci CaO Ize tedy sledovat dva protichiidné
efekty — CaO snizuje asociovany charakter taveniny
vlivem jeho modifika¢nich G¢inkt, resp. snizuje visko-
zitu taveniny a soucasn¢ viskozitu zvysSuje vlivem svého
iontového poloméru. Na zékladé provedenych experi-
mentt dojde ke zlomu v jeho vlivu na celkovou visko-
zitu taveniny pii hodnoté bazicity CaO/SiO, = 1,13.

Dalsim hlediskem vlivu oxidl na viskozitu je energie
vazeb mezi ionty. Energie vazby se sklada ze slozky
iontové a kovalentni. V oxidech pfedchoziho typu pie-
vlada vazba iontova, ptiCemz ale pomér vazby iontove a
kovalentni je u riznych oxidd riizny. Podil hodnoty
energie kovalentni vazby se zvétSuje od oxidu kovu
snejvétsim  iontovym polomérem k oxidu kovu
s nejmensim iontovym polomérem. Vnasime-li tedy do
taveniny CaO, které v disociovaném stavu disponuje
velkymi rozméry iontll vici ostatnim komponentam, 1ze
také predpokladat snizovani podilu existence kovalent-
nich vazeb vramci taveniny, a tim mirné sniZovani
hodnot viskozit zkoumanych systémil v disledku tohoto
efektu [13 — 15].

Predlozené vystupy pfedstavuji pouze zlomek celkove
provadénych experimenti a v dlouhodobém horizontu
jsou provadény paralelni experimenty se systémy
o rizné slozitosti, stejné jako matematické modelovani
viskozit.

Metody termické analyzy

Metody studia procesi souvisejicich s vyrobou oceli
jsou zaloZeny na znalosti termodynamickych vlastnosti
materidld vyskytujicich se v danych technologickych
uzlech. Pfedevs§im pro odlévani a tuhnuti oceli patii
mezi nejkriti¢téj§i parametry teplota solidu (7y)
a likvidu (7). Pfesnd znalost 7, je dulezitd pfedevSim
vzhledem k nastaveni teploty pfehiati oceli pfed jejim
odlévanim. Tg pak souvisi zejména s prubchem vlast-
niho procesu tuhnuti, kdy v dvoufazové oblasti mezi 7}
a Ts dochazi k segreganim jevim. Znalost téchto kri-
tickych teplot je dulezitad nejen pro korektni nastaveni
dané technologie odlévani a tuhnuti ocelového mezi-
produktu, ale také pro pfesné nastaveni podminek pro
modelovani prabehu tuhnuti oceli.

Existuje nékolik desitek termo-analytickych metod. Tii
z nich jsou nejvyznamnéjsi. Tyto tfi metody se pouZzi-
vaji v rozsahu jedné poloviny az tii ctvrtin vSech profe-
sionalnich praci v oblasti termickych analyz [16 — 20].
Témito metodami jsou: diferen¢ni termicka analyza
(DTA), diferencni skenovaci kalorimetrie (DSC)
a termo-gravimetrie (TG). Existuji i metody simultanni
v kombinacich TG/DTA a TG/DSC. V minulosti byla
také velmi pouzivana metoda pifimé termické analyzy
zalozena na pfimém méfeni zmény teploty vzorku pie-
devsim pii fizeném ochlazovani [21]. Tato metoda byla
a je vyuzivana predev§im pro méfeni 7; a Ts kovovych
material.

Tato ¢ast prispévku navazuje na celou fadu piedchozich
praci, napt. [22, 23, 24]. Opét se zaméfuje na moznosti
zptesnéni kritickych teplot (7;, Ts) pomoci experimen-
talnich metod vysokoteplotni termické analyzy. Tento-
krat byla pozornost zaméfena na primyslové vyrabénou
loziskovou ocel 100CrMo7, jejiz smérné chemické
slozeni ukazuje tab. 2. U této oceli se Ize domnivat, ze
s ohledem na velmi vysoky obsah C, mtze byt skutecna
hodnota teploty likvidu vyrazné odliSna od teoretické
teploty stanovené vypoctem. Ocekava se, ze zpfesnénim
informace o teploté likvidu Ize upravit teplotu odlévani
tak, aby bylo dosazeno vyssi kvality ingotu, tj. niz$i
rozsah porozity a makrosegregace.

Tab.2 Chemické slozeni loziskové oceli
Tab.2 Chemical composition of bearing steel

Prvek Obsah prvku (hm. %)

C 0,93 - 1,05

Si 0,15-0,35
Mn 0,25 -0,45
max. 0,025

max. 0,015

Cr 1,65 -1,95
Mo 0,15-0,30
Cu max. 0,30
Al max. 0,050
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Vyuzito bylo dvou modernich zatizeni pro vysokotep-
lotni termickou analyzu (obr. 4). Na zafizeni STA 449
F3 Jupiter byla aplikovana na vzorcich o hmotnosti cca
22 g metoda piimé termické analyzy (PTA). S vyuzitim
zafizeni Setaram SETSYS 18ty byly vzorky o hmot-
nosti cca od 120 do 210 mg podrobeny diferencni ter-
mické analyze (DTA).

a) b)
Obr. 4 Zatizeni pro vysokoteplotni termickou analyzu:
a) Netzsch STA 449 F3 Jupiter; b) Setaram SETSYS 181w
Fig. 4 Instruments for high-temperature thermal analysis:

a) Netzsch STA 449 F3 Jupiter; b) Setaram SETSYS 181w

Vlastnimu uréovani 75 a T} této oceli pfedchazela cela
fada metodickych experimentti. Mj. byla na obou zafi-
zenich pifi vyuziti obou metod provedena kalibrace
zafizeni na vzorcich standardu niklu o cistot€ 4N5,
u kterého je znama teplota tani 1455 °C. Odchylky
ziskané pii experimentech s niklem o uvedené Cistoté
pak umoznily kvantifikovat hodnotu pro teplotni ko-
rekci vyjadiujici vliv experimentalnich podminek na
hodnoty Tsa T realnych druhti oceli.

Teploty solidu a likvidu byly ziskany na zaklad¢é vy-
hodnoceni experimentalné ziskanych kiivek pii ohievu
(DTA) a ochlazovani (PTA — pouze teplota likvidu)
(obr. 5). Jak je patrné z ptikladu kiivky ochlazovani
(obr. 5b), pii ochlazovani velkych vzorkl z této oceli
nebylo mozné spolehlivé uréit Ts, nebot v prib&hu
ochlazovani byl na velkych vzorcich tepelny efekt,
odpovidajici fazi tuhnuti, pozvolny. Nebyl identifiko-
vatelny ostry zlom nezbytny pro identifikaci 7.

Kazdou z metod termické analyzy (pfimou i DTA) byly
analyzovany 4 vzorky loziskové oceli. U 7 se vysledné
praimérné hodnoty lisily o 1 °C. Smérodatna odchylka
byla u obou metod 3 °C. To vypovida jednak o robust-
nosti obou metodik, ale také potvrzuje srovnatelnost
hodnot 7; stanovenych ob&éma zpiisoby termické ana-
Iyzy. U Ty identifikované pouze z méfeni metodou DTA
byla sice smérodatna odchylka 10 °C, avSak dopoctenou
pramérnou 75 =1 280 °C lze vzhledem k nizké variabi-
lit¢ (0,78 %) presto povazovat za relevantni. Urceni T
je obecné naro¢néjsi. Primérné hodnoty 7; a Ts byly
dale korigovany na zaklad¢ predchazejicich metodic-
kych experimenti realizovanych na vzorcich niklu.

Vysledky méfeni pomoci metod termické analyzy byly
také konfrontovany s odpovidajicimi teplotami ziskanymi
od pramyslového partnera (VITLOVICE HEAVY MA-
CHINERY, a.s.) a s teplotami ziskanymi vyuZzitim specia-
lizovanych programti IDS a ThermoCalc.

a)

b)

Obr. 5 Priklady kiivek ziskanych pii vysokoteplotni termické ana-
lyze studované oceli: a) Kfivka ochlazovani vzorku oceli
100CrMo7 na zafizeni NETZSCH STA 449 F3 JUPITER; b)
DTA kiivka z ohfevu vzorku oceli 100CrMo7 na zafizeni
SETARAM SETSYS 18tm

Fig. 5 Examples of curves obtained during high-temperature analy-

sis of 100CrMo7 steel grade: a) cooling curve for steel sam-
ple from experiment realised on NETZSCH STA 449 F3 Ju-
piter device, b) DTA curve from heating of steel sample in
SETARAM SETSYS 181y device

Porovnani hodnot 7 a 7, stanovenych pomoci korektné
nastavené metodiky vysokoteplotni termické analyzy
s vypoctové stanovenymi hodnotami (tab. 3) ukazuje, Ze
se u oceli 100CrMo7 realné Ts a 7T; od odpovidajicich
teplot stanovenych teoreticky vyrazné lisi.

Tab.3 Srovnani experimentalné ziskanych a teoreticky stanovenych

TL a Tg
Tab.3 Comparison of the measured and calculated 7; and T

T, T AT, AT,

Zdroj 2 ‘ L O‘ s ‘ L
[°C]

Termicka analyza 1280 1441 X X
VHM 1125 1469 -155 28
IDS 1319 1451 39 10
ThermoCalc 1318 1453 38 12
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Nejvyrazné€jsich rozdild bylo dosazeno u obou teplot
(Ts a Tp), srovnaji-li se experimentalné stanovené hod-
noty s hodnotami pouzivanymi v podminkach pramys-
lového partnera, pficemz rozdil mezi 75 je 155°C
amezi T je 28 °C. Teoreticky vypocitané teploty (IDS,
resp. ThermoCalc) jsou si vzidjemné velmi blizké.
Od experimentalné stanovené T a 7 se liSi mén¢, nez
hodnoty dodané primyslovym partnerem, piesto jsou
rozdily ne zcela zanedbatelné (39; 38, resp. 10 a 12 °C).
Ve vsech pripadech se projevuje vyrazné€jsi odchylka
mezi Tsnez mezi 71;.

Dosavadni vysledky naznacuji, Ze problematika prové-
fovani Ty a Ts vyzaduje komplexnéjsi pfistup s vyuzitim
vice pristupl a metod feSeni. VEtsi rozdily oproti vypo-
¢tim lze ocCekavat zejména v piipadé specialnich oceli
s vysokym obsahem uhliku, nebo legujicich prvk.
V konec¢né fazi by mélo byt pfistoupeno k provoznim
experimentim, které by umoznily upravit nastaveni
technologie tak, aby doslo k nemalym tsporam plynou-
cim zejména ze snizeni teplot piehrati, resp. odlévani.
Navic je vhodné zjisténé vysledky implementovat
do numerickych simulaci zamétfenych na optimalizaci
procesu liti a tuhnuti oceli, coz povede k dosazeni pies-
néjsich vysledkt vice odpovidajicim realnym podmin-
kam.

Numerické modelovani

Numerické modelovani dnes sehrava jednu z kli¢ovych
roli pfi optimalizaci procesu vyroby oceli, jak doklada
fada publikaci, napt. [25 — 30]. ,,.Laboratof modelovani
procest v tekuté a tuhé fazi* disponuje komeréni licenci
software ProCAST [31], jez umoznuje provadét kom-
plexni analyzy plnéni a tuhnuti nejen ocelovych ingotd,
ale i plynule litych ptedlitkd, ¢i slévarenskych odlitku, s
predikci vad a napétovych stavli. Souhrnné feseni za-
bezpecuji moduly pro vypocet plnéni a tuhnuti (Flow
Module, Thermal Module), modul predikce makrose-
gregace (Macrosegregation Module), dale pak modul
pro vypocet zbytkového pnuti (Stress Module)
a v neposledni fad¢ i modul umoziujici simulace pro-
cest probihajicich v krystalizatoru a v objemu ptedlitku
béhem plynulého odlévani a tuhnuti (MILE algoritmus).
V lonském roce byly vypocetni moznosti software roz-
§ifeny o nadstavbovy modul vypoctu porozity vznikajici
béhem plynulého odlévani oceli (APM modul — Advan-
ced Porosity Module) a o CAFE modul, ktery umoziuje
vypocet nukleace a ristu zrn. V letosnim roce byla kon-
figurace doplnéna nadstavbovym modulem HCS (Hot
Cracking Sensitivity), ktery je uréeny pro predikci trhlin
za tepla (Hot Tears) u plynule odlévanych ocelovych
predlitkdt pomoci tzv. kritéria HTC (Hot Tearing Crite-
rion), popsané¢ho v pivodni publikaci [32]. Pfistrojové
i softwarové vybaveni ,,Laboratofe modelovani procest

v tekuté a tuhé fazi“ tak umoziluje uspésne feseni spo-
le¢nych projektt, ato napt. s VITKOVICE HEAVY
MACHINERY, a.s. nebo ArcelorMittal Ostrava, a.s.

V oblasti optimalizace vyroby tézkych ocelovych ingotl
je numerické modelovani zameéteno predevsim na veri-
fikaci vlivu okrajovych podminek odlévani ¢i jakosti
odlévané oceli na kone¢ny rozsah objemovych vad, jako
je porozita, makrosegregace a napétové stavy, jez mo-
hou vést ke vzniku trhlin a prasklin. Na obr. 6 je ukazka
rozsahu kone¢né porozity v fezu téhoz bramového ingo-
tu, ale pro tfi rizné druhy oceli, predikované nume-
rickym modelovanim za pouziti APM modulu.

Objem porozity u oceli 40CrMnNiMo8-6-4 piedstavo-
val 304 cm’, u oceli 19 083 pak 336 cm’ a u oceli
55NiCrMoV7 az 522 cm’. Je viak tieba mit na paméti,
ze rozsah porozity je u vysledkd numerického modelo-
vani zobrazovan celou vypocetni buikou s urcitym
podilem objemu nezaplnéného kovem. To znamena, Ze
se nezobrazuje porozit v absolutnim vyjadfeni jejiho
objemu (cm’), ale pouze se lokalizuje misto s jejim
pravdépodobnym vyskytem.

40CrMnNiMo8-6-4 19 083 55NiCrMoV;7

Obr. 6 Rozsah porozity v fezu téhoz bramového ingotu, ale pro tii
rizné druhy oceli

Fig. 6 Range of porosity in the cut section of the same slab ingot but
for three types of cast steel grades

Zobrazeni porozity se tedy bude v zavislosti na velikosti
vypocetnich bunék jevit ve vysledcich numerické si-
mulace vétsi, nez tomu je ve skute¢nosti. Aby se doci-
lilo co nejptesnéjsiho vizualniho i objemového srovnani
se skuteCnym stavem, je vhodné mit pfi vypoctu tuhnuti
oceli jemnéjsi vypocetni sit’ s mensi velikosti vypocet-
nich bunék.

Porovnani predikce rozsahu makrosegregace fosforu
v klasickém tézkém polygonalnim 40tunovém ocelovém
ingotu a 40tunovém bramovém ingotu ze stejné oceli je
zachyceno na obr. 7.
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a)

b)

Obr. 7 Porovnani distribuce makrosegregace fosforu (hm. %) mezi
(a) klasickym polygonalnim ingotem a (b) bramovym ingo-
tem. Obsah fosforu definovany pii simulaci ¢inil u klasického
polygonalniho ingotu 0,0004 hm. %, u bramového ingotu
0,01 hm. %

Comparison of the distribution map of macro-segregation of
phosphorus of the 40-ton steel slab ingot (wt. %) with the
macro-segregation of phosphorus in the conventional ingot.
The defined content of phosphorus in the simulation was for
the conventional ingot 0.004 wt.%, for the slab ingot
0.01 wt. %

Fig. 7

P11 hodnoceni vysledkii numerického modelovani plnéni
obou druht kokil bylo detekovano velmi podobné roz-
loZeni teplotniho pole v okamziku po naplnéni. Pfesto
v dusledku rozdild v geometrii ingotd (kokil) cinila
koneéna doba tuhnuti u bramového ingotu zhruba pouze
polovinu Casu doby tuhnuti klasického polygonalniho
ingotu [33]. Vlivem vyrazné kratsi doby tuhnuti bramo-
vého ingotu pak bylo dosazeno i vyrazné nizsi makrose-
gregace prvkd v porovnani s makrosegregaci v klasic-
kém polygonalnim ingotu. Tak jako u predikce porozity,
je nutno iu vysledkt numerického modelovani makro-

segregace pocitat s ur€itymi rozdily mezi modelovanym
a skuteénym stavem. V ptipadé vypoétu makrose-
gregace neni napfiklad uvazovano s pohybem ani sedi-
mentaci utuhlé frakce [34]. Pfi tuhnuti skuteéného ingo-
tu vSak dochazi obvykle v disledku zmény hustoty
v zavislosti na teploté¢ k piirozené konvekci taveniny,
ktera muze ulamovat osy sekundarnich dendritii. Ty se
poté nefizené pohybuji v objemu tuhnouciho kovu az do
okamziku utuhnuti a obvykle sedimentuji v patni ¢asti
ingotu. Z provozniho hlediska jsou vSak zasadni trendy
v rozlozeni makrosegregace prvkl pii upraveé podminek
odlévani, a ty lze s vyuzitim numerického modelovani
jednoznacné prokazat. Napéti a deformace lze prediko-
vat pomoci modulu Stress a HCS modulu. Mezi typické
vysledky, které lze ziskat, je mozno zatadit distribuci
napéti (Stress distribution), elastickou a plastickou de-
formaci (Deformations -elastic and plastic), vznik vzdu-
chové mezery (Gap formation), vyCerpavani plasticity,
sttedni normalové napéti, trhliny a praskliny. Ptiklad
predikce prasklin u bramového ingotu je zachycen na
obr. 8. Nebezpeci vzniku trhlin a prasklin se objevuje v
rozich u paty ingotu a v mistech u napojeni hlavy a téla
ingotu. U paty ingotu dochazi ke vniku trhlin vlivem
velkych teplotnich gradientli, napéti a deformaci v po-
lotuhém kovu. Rizikovou oblasti je rovnéz osa ingotu,
respektive okoli s vyskytem porozity, kde rovnéz do-
chazi k vyCerpani plasticity.

Obr. 8 Predikce prasklin
Fig. 8 Prediction of cracks

Ve vyrobé plynule odlévané oceli je prioritou kazdého
vyrobniho podniku zvySeni vyrobnosti, bezpecnosti
a kvality vyrabéné oceli za souasné minimalizace eko-
logické zatéze. Numerické modelovani v SW ProCAST
dnes jiz umoznuje ptfedpovidat chovani tuhnouciho
piedlitku v zavislosti na okrajovych podminkach odlé-
vani a urCit teplotni pole ptedlitku, resp. tloustku lici
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kary na konci krystalizatoru, metalurgickou délku, veli-
kost stfedové porozity i nebezpeci vzniku trhlin a pras-
klin. Novinkou je i moznost predikce uvedenych para-
metrd za soucasné aktivace elektromagnetického mi-
chani. Na obr. 9 je zachyceno hodnoceni tloustky lici
kury na konci krystalizatoru u kruhového plynule lit¢ho
predlitku o priméru 130 mm [35].

Obr. 9 Tloustka lici kiiry na konci krystalizatoru, ktera ¢ini 10,4 mm

Fig. 9  Thickness of solidified shell at the end of the mould, which is
10.4 mm for both variants

Obr. 10 ukazuje finalni predikovanou porozitu ose kru-
hového plynule litého ptfedtliku o priméru 130 mm
s vyuzitim APM modulu [35].
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Obr. 10 Finalni porozita predikovand modulem APM
Fig. 10 Final porosity predicted by Advanced Porosity Module

Na obr. 11 je znazornén fez predlitkem z numerické
simulace, ktera zachycuje charakter trhlin pomoci nape-
tového kritéria HCS. Jak vysledky simulace potvrdily,
okoli osy predlitku je kritické na vznik trhlin, které se
nasledn€ mohou §itit smérem od stfedu k okrajam [36].

Obr. 11 Predikce trhlin v fezu ocelového plynule litého kruhového
piedlitku pomoci numerické simulace s HCS kritériem.

Fig. 11 Prediction of cracks in the cross section of the continuously
cast steel billet using numerical simulation with the HCS cri-
terion

Ke kvalité¢ vysledkd numerického modelovani objemo-
vych vad v oceli, ale i nezeleznych kovech, je nutno
pfipomenout, Ze je rovnéz ur¢ovana hodnotami termo-
dynamickych veli¢in oceli ¢i materidlu kokily, resp.
krystalizatoru. Soucasti SW ProCAST je sice zakladni
materialova databaze, avSak v pripadé odlisného che-
mického slozeni materialu, ktery neni soucasti databaze,
je potieba definovat novy material. Laboratotr RMTVC
proto konfrontuje znamé literarni poznatky s vlastnimi
vysledky z termické analyzy a s vysledky generovanymi
termodynamickym modulem Compu-Therm, ktery je
soucasti SW ProCAST [23, 37].

Zavér

Predlozeny piispévek je veénovan struénému shrnuti
sou¢asného rozsahu aktivit ,,.Laboratofe modelovani
procesu v tekuté a tuhé fazi“, ktera byla zalozena v roce
2010 v ramci zahajeni feSeni projektu Regionalni mate-
ridlové technologické vyzkumné centrum. Cinnost labo-
ratofe je zaméfena na studium vlastnosti metalurgickych
materialt s ddrazem na vyuziti vysledkd pro pfimou
implementaci do aplikovaného vyzkumu realizovaného
ve spolupraci s vyrobnimi podniky.

Nejen cela fada modernich méficich piistroji a profe-
sionalni software, ale predev§im dlouhodobé kvalitni
spoluprace vysoce kvalifikovanych pracovniki labo-
ratofe s primyslovymi partnery vytvaii piedpoklad
dalsiho rozvoje poznani ve studovanych oblastech. Tyto
prostfedky slouzi nejen k poznani dané problematiky
ze strany partnert projektu, ale také pro publikacni
a vzdélavaci cCinnosti (pfi respektovani utajovanych
skute¢nosti) v domacim i svétovém odborném tisku ¢i
zapojeni studenti do provadéného aplikovaného vy-
zkumu v ramci feSeni jejich zavére¢nych praci.
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Studium reologickych a povrchovych vlastnosti tavenin v kontextu jejich
vnitini struktury

Study of the Rheological and Surface Properties of Melts in Context with their
Internal Structure
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Predlozena prace je zamerena na komplexni studium vybrané roztavené metalurgické strusky v kontextu jejich
povrchovych viastnosti, viskozity a strukturnich zdakonitosti. K tomuto systému byla vytvorena analogicka soustava
disponujici pouze dominantnimi komponentami CaO — Al,O;— SiO, v analogickych pomérech jako u vychoziho
materialu. Toto zjednoduseni bylo provedeno s ohledem na dalsi planované experimenty, kdy bude sledovan vliv
doprovodnych primési na celkové chovani tavenin a na ndsledné testovani matematickych modelii. Viastni vyzkum
viskozity byl proveden na vysokoteplotnim viskozimetru Anton Paar Reoplus schopnym pracovat do teplot 1 600 °C.
Povrchové vlastnosti byly zkoumdny metodou lezici kapky v trubkové pozorovaci peci. Ziskané vysledky byly
konfrontovany s rtg-difrakcnimi fazovymi analyzami. Ddle byly provedeny analyzy infracervenou spektroskopii
s Fourierovou transformaci (FTIR). Takto bylo mozno dat do souvislosti makroskopické chovani taveniny se ziskanymi
informacemi o jeji vnitini strukture.

Klicovd slova: taveniny, povrchové napéti; viskozita; fazove transformace

The presented work is focused on a comprehensive study of selected molten metallurgical slags in the context of their
surface properties, viscosity and structural regularities. An analogical system containing only dominant components
of CaO— Al,O3;— SiO; in similar proportions as the initial material was formed for his system. This simplification was
made within the frame of other planned experiments, when the influence of the accompanying admixtures on the
overall behaviour of the melt will be investigated. Moreover it will be necessary also for subsequent testing
of mathematical models. Research of viscosity as such was conducted with use of high temperature viscometer Anton
Paar Reoplus capable of operating at temperatures up to 1 600 °C. Surface properties were investigated by sessile
drop technique in tube observation furnace. The results obtained were compared with the X-ray diffraction phase
analyses they and were moreover analysed by infrared spectroscopy with Fourier transform (FTIR). It was thus
possible to correlate the macroscopic behaviour of the melt with the obtained information about its internal
structure. It was proved during the experiments that the surface tension of the slag system during the initial thermal
load first increases and local maximum is created, followed by its decline until termination of the experiment. This
trend comparatively accurately corresponds with the extinguishments (or with precipitations) during different phases
of heating. Subsequent decrease of the surface energy of particles is related to the increase of kinetic energy
of particles. Furthermore, it is obvious that increasing of the concentration of CaQ in respect to the system A leads
generally to the increase of the surface tension values at all temperatures. However, the increasing ratio of CaO/SiO,
creates a local minimum in the isotherms presenting the dependence of this ratio of the values of viscosities. This
minimum is located in the areas of the ratio of CaO/SiO, = 1.1 up to 1.2. FTIR analyses show indirectly the impact
of the modifying effects of alkali at higher temperatures, which is reflected by anomalies of dependence of viscosity
evolution on the chemical composition of the selected melts.

Keywords: melts; surface tension; viscosity, phase transformation

Vétsina dosud obecné pfijimanych predstav o anorga-  Slozitéjsi oxidické systémy mohou za ur¢itych podmi-
nickych taveninach vychazela ze zjednoduSenych pied- nek (teplota, chemické slozeni) pfechazet z homogen-
stav predpokladajicich homogenni taveninu, v niz se niho do heterogenniho stavu s naslednymi zmeénami
jednotlivé fyzikalné-chemické vlastnosti (zejména vis-  fazového slozeni v heterogennim stavu. Problematicka
kozita, povrchové a mezifazové vlastnosti) pii zmé€nach  je predevsim Siroka teplotni oblast formovani taveniny
teplot a chemickém slozeni meéni plynule [1-5]. oxidickych systéma tvoticich zaklad licich praskt urce-
S obdobnymi pfedstavami pracuje i vétSina matematic-  nych pro krystalizator ZPO, a to z diivodu jejich znacné
kych modelti simulujicich zmifiované chovani [6 — 8]. slozitosti a heterogenity. Tyto procesy jsou obvykle
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doprovazeny rozpousténim vychozich slozek polykom-
ponentni smési doprovazené fadou chemickych reakci.

Problematikou precipitace nanoc¢éstic v ternarnich
systétmech typu MgO — Al,O;—-SiO, se zabyval
zejména Frans [9], fazovymi zménami v ternarnich
skelnych systémech Milanova [10], ktery ve své praci
publikuje  konstrukce 3-D  ternarnich  fazovych
diagramt. Tito autofi pouzili pfi vyzkumu strukturnich
zmén materiald experimentalni pfistup. Odlisnou
metodu studia mineralogického slozeni pfedstavuje
metoda “ab-initio” vychéazejici z matematického
modelovani struktur. Tuto metodu pouziva naptiklad
kolektiv autorti Kana et al. [11].

Predlozena prace se zaméfuje vyhradné na experimen-
talni studium zvolenych oxidickych systému z divodu
jejich znacné slozitosti a polykomponentniho charak-
teru, ktery vylucuje efektivni matematické modelovani.
Féazové transformace byly studovany z hlediska zmén
teplot taveniny a jejiho chemického slozeni.

Znalost fazovych transformaci dale slouzi jako dopliu-
jici Udaj pfi studiu anomalii teplotnich zavislosti visko-
zit, povrchovych a mezifazovych vlastnosti oxidickych
tavenin. Spolu s FTIR analyzami tak celkové pfispiva
k pochopeni jejich strukturnich zakonitosti.

Experiment

K prezentaci ziskanych vysledkd byla vybrana typicka
oxidicka soustava vyuzivana jako zaklad licich praska
na zafizeni pro plynulé odlévani oceli — ZPO (dale
oznacovana jako soustava A). Na tento systém je mozno
nahlizet jako na pseudoternarni kompozici majoritné
zastoupenych slozek CaO — Al,O; — Si0O,. Jedna se tedy
o soustavu s piedpokladem koexistence polymernich
kfemicitanovych struktur spolu s dal$imi jednodus$imi
ionty. Presné chemické slozeni bylo ziskano rentgeno-
vou fluorescenéni spektrometrii (tab. 1). Dale byla
k tomuto systému vytvofena koncentracni fada
s postupnymi piidavky 3, 6 a 9 hm. % CaO.

V dalSich fazich vyzkumu byl tento systém nahrazen
synteticky pfipravenou kompozici disponujici pouze
ttemi dominantnimi slozkami SiO,-Al,O;—Ca0O ve
stejnych pomérech jako u vychozi soustavy A, (tj. SiO,
47,12 hm. % — CaO 36,92 hm. % — Al,05 15,92 hm. %,
dale oznacovana jako soustava B). K tomuto zjednodu-
Seni soustavy bylo pfistoupeno z divodu probihajicich
paralelnich experimentil, které mély za cil zjistit vliv
minoritnich pfisad na vybrané fyzikalné-chemické
vlastnosti licich praskd [12 —15] azejména umoznit
matematické modelovani jejich vybranych vlastnosti
[16]. K soustavé B byla, podobné jako u soustavy A,
vytvofena koncentra¢ni fada s pfidavky 3, 6, 9, 12
a 15 hm. % CaO.

11

Tab. 1 Chemické slozeni studované soustavy A
Tab. 1 Chemical composition of the studied system A
slozka koncentrace (hm. %)
SiO, 37,1
CaO 29
MgO 1,7
Al O, 12,5
TiO, 0,5
Fe,Os 0,64
MnO, 0,1
Na,O 5,1
F 4,1
C 17,6
V  experimentech byly konfrontovany vysledky

rtg-fazovych analyz s teplotnimi a chemickymi zavis-
lostmi povrchovych napéti pro systém A. U systému B
pak byly davany do souvislosti experimentalné ziskané
hodnoty viskozit s rtg-fazovymi analyzami a spektry
FTIR analyz.

Systém A

Systétm A byl zkoumén z hlediska vlivu fyzikalné-
chemickych vlastnosti taveniny na hodnoty povrcho-
vych napéti pfi riznych teplotach a proménlivé bazicite.
Hodnoty povrchovych napéti systému A byly ziskavany
metodou lezici kapky [2]. Teplotni zavislost povrcho-

vého napéti vychoziho systému je prezentovana
na obr. 1.
500
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Obr. 1 Teplotni zavislost povrchového napéti systému A
Fig. 1 Temperature dependence of the surface tension of the system A

Zavislost povrchového napéti na obsahu CaO a bazicité
systému A pro rizné teploty prezentuje obr. 2. Bazicita
byla vypocitina zékladnim podilovym kritériem
V= (hm. % CaO / (hm. % SiO,)
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Obr. 2 Zavislost povrchového napéti na chemickém sloZeni systému
A: a) zavislost na obsahu CaO (hm. %), b) zavislosti na bazicité
Fig.2 Dependence of surface tension on the chemical composition

of the system A: a) dependence on the content of CaO
(wt. %), b) dependence on the basicity

Fazova slozeni vychoziho systému A a systému
s pifidavkem 6 hm. % CaO jsou uvedena na obr. 3.
K pfipravé vzorku byla pouzita origindlni metoda
pomoci Sokového chlazeni taveniny v kapalném dusiku.

a)
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b)
Obr. 3 Fazové slozeni systému A:

a) vychozi stav, b) pfidavek 6 hm. % CaO
Fig. 3  Phase composition of the system A:

a) starting state, b) addition of the 6 wt. % CaO

Vlastni rtg-fazové analyzy pak prob&hly na plné auto-
matizovaném difraktometru URD-6 (Rich. Seifert-FPM,
SRN) za podminek: zateni CoKa/Ni filtr, napéti 40kV,
intenzita proudu 35 mA, krokovy rezim s krokem
0.05° 20 s ¢asem jednoho kroku 3 s a s digitilnim zpra-
covanim vyslednych dat. Jak pro méfeni, tak i pro
vyhodnocovani byl pouzit firemni program RayfleX
(RayfleX ScanX a RayfleX Analyze, verze 2.289). Pro
kvalitativni vyhodnoceni byla dale pouzita databaze
difrakénich dat PDF-2, verze 2001 (International Centre
for Diffraction Data, Pensylvania, USA). Pro se-
mikvantitativni analyzu byl pouzit program RayfleX
Autoquan verze 2.6.

Systém B

U systtmu B byl zkouman vliv wvnitini struktury
na hodnoty viskozit v zavislosti na teploté a chemickém
sloZeni. Experiment byl proveden na vysokoteplotnim
viskozimetru firmy Anton Paar Rheoplus. Toto zafizeni
je schopno urcovat viskozitu tavenin s vysokou pies-
nosti v rotacnim i vibraénim modu do teplot 1 600 °C.
Mgefici rozsah spojeny s velkou variabilitou teplotnich
rezimt je vyrobcem deklarovan v rozmezi 0.1 pNm —
200 mNm. Experiment byl proveden v grafitovém ke-
limku s grafitovym vietenem b&hem ohfevu i ochla-
zovani oxidické taveniny.

Systém byl temperovan na teplotu 1400 °C, na které byl
udrzovan po dobu 1 hod. pro zajisténi teplotni homoge-
nity. Nasledné bylo pfistoupeno k sestavovani tokovych
kiivek a dalSimu temperovani systému. Rychlost ohifevu
béhem experimentu byla zvolena 2,2 °C-min" az do
dosazeni maximalni pozadované teploty 1 600 °C.
Pro ochlazovani zpét na teplotu 1 400 °C byla zvolena
rychlost 3,3 °C-min™". Poté byl experiment ukongen.
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Proto byla tato koncentra¢ni oblast blize zkoumana
a byla vytvorena doplitkova koncentra¢ni fada pro pies-
néj$i zmapovani této koncentracni oblasti — obsah CaO
byl zvySovan po jednom procentu, a jednotlivé navazky
tak Cinily k ptvodni soustavé B + 9, 10, 11 a 12 hm. %
CaO. U vzorkd B + 9 hm. % CaO a B + 11 hm. % CaO
byla provedena rtg-difrakéni fazova analyza pii
1450 °C stejnym zpiisobem, jako u systému A. Oba
vzorky vykazovaly zcela amorfni charakter. Z tohoto
divodu bylo od rtg-difrakénich fazovych analyz
u ostatnich vzorkd této koncentrani fady upusténo.
Soucasné nebylo mozno provadét rtg-difrakéni fazové
analyzy pro fazi likvidu pfi nizsich teplotach z divodu
navySeni teplot tani ternarniho systému vlivem absence
doprovodnych pfimési.

Obr. 4 Zavislost viskozit na teploté (vzorek B)
Fig. 4 Dependence of viscosity on temperature (system B)

Ziskané hodnoty viskozit pro koncentraéni fadu vytvo-
fenou postupnym zvySovanim koncentrace CaO
v systému B predklada obr. 4 a 5 (TS v obrazku ozna-
Cuje ,ternarni systém‘). Z obou obrazkl je patrné, Ze
ke zméné trendu v prib&hu hodnot viskozit v zavislosti
na chemickém slozeni dochazi mezi ptidavkem
9al12hm. % CaO (odpovidd poméru CaO/SiO, cca
1-1,2).

1,2

*1723K

+ 1843 K

Dynamic viscosity, Pa.s
o o o
Bl @ (o]
1 1 Il

o
N
I

0,8 1 1,2

Ca0/sio,
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Obr. 5 Zavislost viskozit na teploté a chemickém slozeni soustavy B
Fig. 5 Dependence of viscosity on temperature and chemical
composition of the system B
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V posledni fazi experimentl byly pro doplitkovou kon-
centraéni fadu provedeny analyzy infracervenou spek-
troskopii s Fourierovou transformaci (FTIR). Vysledky
jsou prezentovany na obr. 6.

Infragervena (IC) spektroskopicka analyza praskovych
vzorktl byla provedena na pfistroji Thermo Nicolet 6700
pracujicim ve stfedni oblasti infracerveného zareni
(4 000 — 400 cm™). IC spektrum analyzovaného vzorku
bylo ziskano pouzitim diamantového jednoobrazového
ATR néstavce, pii 32 skenech s rozligenim 4 cm™.

Obr. 6 FTIR analyzy koncentraéni fady ternarniho systému B
s pridavky CaO po 1 hm. %
FTIR analysis of concentration series of the ternary system B,

with addition of CaO in 1 wt. %

Fig. 6

Diskuse a zavér

Povrchové mnapéti vychoziho systému A  stoupa
s teplotou az cca do 1 260 °C a pak postupné klesa az do
ukonceni experimentu (obr. 1). Tento trend pomérné
presné koresponduje se zaniky (popf. precipitacemi)
jednotlivych fazi béhem ohtfevu (obr. 3). Je tedy ziejmé,
ze zanik jednotlivych fazi je doprovazen zvySovanim
povrchového napéti. Nad teplotou 1300 °C jsou jiz
vSechny vzorky koncentracni fady A amorfni a pokles
povrchového napéti je spojen se zvySovanim kinetické
energie Castic taveniny. Nejdéle jsou ze vSech fazi pii-
tomné wollastonit, gehlenit a cuspidin, které jsou dete-
kovany ve vzorku ve vychozim stavu a béhem teplotni
zatéze jesté pii teploté 1 150 °C. Soucasné pfi teplotni
zatézi nedochazi jen k zaniku jednotlivych fazi (fluoritu
a nephelinu), ale také k precipitaci fazi novych. Pfi
teplot¢ 1050 °C tak precipituje cuspidin a cristobalit,
které nasledné opét zanikaji.

Opét, stejn¢ jako u vychoziho systému, byl u systému
snavySenym obsahem CaO 6hm.% detekovan
v Sirokém teplotnim rozmezi wollastonit. Zména
nastava ve vyskytu gehlenitu, ktery zanikd az pfi
vyssich teplotach. Obdobné opét dochazi k vymizeni
nephelinu pfi teploté 1050 °C a soucasné k precipitacim
cristobalitu. S nartistajicim obsahem CaO v systému A
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dochazi obecné k posunu zaniku nékterych fazi
k vys$sim teplotam. Jedna se zejména o faze wollasto-
nutu, gehlenitu a cuspidinu. Spodni teplotni mez zaniku
a precipitace jednotlivych fazi ovSem zistavaji zacho-
vany, a oblast pfechodu systému ze stavu solidu do
stavu likvidu se tak rozsifuje.

Zobr.3a,b je ziejmé, ze zvétSovani koncentrace
CaO v systému A obecné vede k navySovani hodnot
povrchového napéti pfi vSech teplotach. Na obr. 2 jsou
vSak prezentovany izotermy az od 1300 °C, kdy byl
vzorek jiz zcela amorfni a narGst povrchového napéti
s koncentraci CaO koresponduje s jeho modifika¢nim
ucinkem na sitové kifemicitanové struktury. Izotermy
pfi nizSich teplotaich neposkytovaly jednoznacné
a reprodukovatelné vysledky a nejsou zde z tohoto
divodu prezentovany.

Vyzkumem viskozit systému B byly ziskany ocekava-
telné trendy poklesu viskozit s nartstajici teplotou
u vSech ¢lent koncentra¢ni fady (obr. 4). Soucasné ale
dochézi s navySovanim poméru CaO/SiO, k vytvofeni
lokalniho minima v izotermach prezentujicich zavislost
tohoto poméru na hodnotidch viskozit (obr.5). Toto
minimum se nachazi v oblastech ~ poméru
Ca0/SiO, =1,1 az 1,2, coz odpovida navySeni obsahu
CaO vuci ptivodnimu systému o cca 10 — 11 hm. %. Pro
predikaci tohoto jevu bylo nejdiive pfistoupeno
k rtg-difrakéni fazové analyze vybranych systémua kon-
centracni fady. Vliv fazového slozeni se ovSem na pii-
slusnych pochodech nepodili a vzorky jsou z tohoto
pohledu zcela amorfni.

Z obecné pfijimanych teorii o strukturach tavenin [17,
18] 1ze vyvozovat, Ze se na tvorb¢ piislusného lokalniho
minima podileji dva efekty: Pfi nizSich koncentracich
Ca0O se jeho navySovanim projevuji modifikaénimi
ucinky na kiemicitanovych fetézcich, a dochazi tedy
k poklesu viskozity. Pti urcité kritické koncentraci CaO
jiz defragmentace urcitého typu kiemicitan doséahla
té miry, ze dals$i navySovani CaO neni z tohoto pohledu
rozhodujici a zaéina se projevovat parcialni hodnota
viskozity CaO, coz dale vede k jejimu zvySovani
v ramci zkoumaného systému.

Pro potvrzeni této teorie byla provedena FTIR analyza
(obr. 6). Nejvyssimu stupni zesiténi v ramci kiemicita-
nové taveniny by odpovidal IC pas 1100 cm™. Je pa-
trné, ze s navySovanim obsahu CaO dochazi zejména u
zeleného a Cerveného spektra (tedy spektra odpovidaji-
cimu navazce 10 a 12 hm. % CaO) od pasu 900 cm™ k
niz§im vlnoétim, coz by nasvédcovalo prodluzovani,
poptipadé rozruSovani kiemicitanovych vazeb. Pas
680 — 750 cm™ naznaduje existenci hlinitanovych iontd
typu [Ale’], které jsou detekovatelné u vSech navazek

CaO. Pas 460 — 470 cm™ nebyl identifikovan.

Teorie o protichidném pisobeni CaO na hodnoty vis-
kozit je dale podpofena faktem, ze lokalni minimum je
pii nizsi teploté (1 450 °C) podstatné markantné&jsi a je
posunuto k vy$§im koncentracnim pomérim CaO/SiO,,
nez pii vyssi teploté (1 530 °C). Zde se nabizi vysvét-
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leni, Ze pti vySSich teplotach jiz dochdzi k masivnéj§imu
rozpadu kiemicitanovych polymernich struktur vlivem
kinetické energie Castic a modifika¢ni Gcinek CaO se
projevi diive a neni jiz tak vyrazny.

Ziskané poznatky lze shrnout nasledovné:

e Zanik a precipitace jednotlivych fazi maji zasadni
vliv na hodnoty povrchovych napéti studovanych

oxidickych tavenin.

Ptidavek alkalii roz§ifuje oblast existence jednotli-
vych fazi a vede ke zvySovani povrchového napéti.

Hodnoty viskozit a povrchovych napéti nejsou jiz
pii teplotdich nad 1300 °C ovlivnény fazovymi
transformacemi, taveniny jsou pfi téchto teplotach
Jjiz zcela amorfni.

FTIR analyzy nepfimo ukazuji na vliv modifikac-
nich u¢inkt alkalii pti vyssich teplotach, coz se
projevuje anomaliemi v pribézich zavislosti vis-

kozit na chemickém slozeni vybranych tavenin.
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Materialové trendy: nové vynalezena stara ocel
MM Maschinenmarkt 17.08.2015

Lehky, leh¢i, nejlehci, to je dnesni deviza v automobilnim primyslu. Pfitom ale nesmi utrpét bezpecnost cestujicich
a chodci. Ocel jako material v auté neni dnes zrovna synonymem pro vyraz ,lehky*. Této vyzveé se dnes vystavuji
vyrobci oceli a vyrabi ocel nejriiznéj$imi zptisoby jako material pro lehké konstrukce. Vysokopevné oceli, ocelové
hybridy, kovova péna — ocel v sob¢ skryva jesté velky potencial. Zatim ovSem zadna kiistalova koule, ani kavova
sedlina nevypovida nic o tom, jak bude vypadat budoucnost. Jisté je jen to, ze cesta automobilniho primyslu jde
smérem k lehkym konstrukcim. Pfesto se s nejvétsi pravdépodobnosti auta ani v budoucnu bez oceli neobejdou.
Jak tedy mohou vyrobci oceli jako dodavatelé automobilniho primyslu podpofit stavitele aut? Jak vypadaji
materidlové trendy do budoucna? Do roku 2020 musi vyrobci aut snizit primérné emise kysli¢niku uhli¢itého
na 95 g/km, dnes je jesté povoleno 130 g/km. Aby se tohoto cile dosahlo, musi byt podstatné zlepSena vaha
a celkova vykonnost vozidel. O ptl litru mensi spotieba snizi emise CO, o 12 g/km. S odstupem nejdtlezitéjsi prvek
ke sniZeni spotieby je ovSem pohon, pak pfichazi na fadu snizeni hmotnosti. ThyssenKrupp Steel Europe se zabyva
hybridnimi materidly — Litecor spojuje pevnost oceli s nizkou hmotnosti plastu a byl vyvinut pfedev§im
pro karoserie. Jinou alternativou jsou vysokopevné oceli. Vzhledem k jejich vynikajicim mechanickym vlastnostem
pfi soucasné vysoké pevnosti umoziuje vysokopevna uslechtila ocel konstruktérim riizna konstrukéni vylepseni,
predevsim u pohybujicich se dynamickych soucasti (snizovani tloustky stén, vybrani na mistech bez funkce nebo
pokrocila geometrie).

Ocel jeSté nepatii do starého Zeleza
Eurosaar 18.08.2015

Sarsko je vedouci primyslova spolkova zemé a chce takova i zustat. Pfitom hraje ocelafsky prumysl velmi dulezitou
roli. Vrcholna schtizka predstaviteld ocelaiského primyslu v Saarbriickenu méla zhodnotit moznosti perspektivy
sarskych huti. Vedouci ocelafské podniky v Sarsku — Saarstahl AG, Dillinger Hiitte a Vélklinger Schmiede — nejsou
totiz zcela bez problémi. Reénici neskryvali, Ze osud evropskych, respektive némeckych hutnich zavod zavisi
v neposledni fadé na bruselské resp. berlinské politice. Hans Jiirgen Kerkhoff varoval pfedev§im pfed dodate¢nymi
naklady pro huté v Némecku a v Evropé€, danymi hlavné klimatickou politikou. Ptal se, jaky ma smysl piisnymi
normami vyhanét huté z Evropy, kdyz se jinde, kde nejsou tak ptisné predpisy, postavi znovu.

Cina rozviruje trh se surovinami
Stuttgarter Zeitung 17.08.2015

Od té doby, co konjunkturni motor v Ciné neb&zi, jak ma, tieba kvili problémiim ve stavebnictvi, potiebuje zemé
méné oceli, vysvétluje mluvéi Hospodarského sdruzeni Ocel (WV Stahl) v Diisseldorfu. Pfebyte¢na ocel konéi
mimo jiné v Evropé. V uplynulych letech importy stale vzristaly, napt. dovozy valcované oceli v prvnim pololeti
2015 028 %. Valcovana ocel znamena plechy, draty a nosniky; zjednodusené feceno jde o dale zpracovanou
surovou ocel. Kolik z dovozii kon¢i v Némecku, neni Gplné jasné, protoze ¢inska ocel prichazi pies Rotterdam. Tam
je zachycena do statistiky, dal3i cesty jsou jiz vnitroevropskym obchodem. Ze je ovsem znaéna &ast uréena pro
Némecko, je jasné. Némecky trh tvoii 30 % celoevropského trhu. Ocekava se, Ze oceli z Ciny vsak piijde jesté vic.
Piebytedné kapacity ma viak nejen Cina, prebyteéné kapacity v Evropé pokryvaji zdejsi trh ze 115 %. Cina také
neni jedina zemé, ktera podporuje své ocelare. Velky priklad nachazime i v Evropé — napt. ocelarnu Ilva v Italii,
ktera je naprosto nerentabilni a je vyuZita jen asi z 50 %.
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Calculation of Surface Tension of Real Steel Grades at 1 550 °C
Vypocet povrchového napéti realnych jakosti oceli pri teploté 1 550 °C

Mgr. Ale§ Kalup; doc. Ing. Lenka Rehackova, Ph.D.; Ing. Simona Zl4, Ph.D.; Ing. Monika Kawulokova, Ph.D.;
prof. Ing. Jana Dobrovska, CSc.; doc. Ing. Bedfich Smetana, Ph.D.

VSB — Technicka univerzita Ostrava, Fakulta metalurgie a materidlového inzenyrstvi, Katedra fyzikalni chemie a teorie
technologickych pochodli; Regionalni materialové technologické vyzkumné centrum, 17. listopadu 15/2172, 708 33
Ostrava-Poruba, Ceska republika

Tato prace se zabyva odvozenim a ovérenim nového termodynamického pristupu pro vypocet povrchového napéti.
Tento pristup je zaloZen na vyuziti zakladnich termodynamickych viastnosti (Gibbsova energie, entropie, objem
a dalsi) a byl vyuzit pro vypocet povrchového napéti realnych jakosti oceli. Teoreticky vypocitané povrchové napéti
171 nerezovych oceli bylo porovnano s experimentalnimi hodnotami pri teploté 1 550 °C. Porovnanim byla zjisténa
velmi dobrad shoda. Nejvetsi rozdil mezi vypocitanou a experimentalné urcenou hodnotou povrchového napéti byl
6,32 % (0,093 N-m™).

Odvozeny termodynamicky pristup vyzaduje pouziti standardu pro urceni hodnoty povrchového napéti. Pro overeni
funkcnosti tohoto pristupu byly vybrany dva kovové standardy — Ccisté zZelezo a binarni slitina Zeleza a niklu
(20 hm. % Ni). Vypocitané hodnoty povrchového napéti ziskané za pouziti téchto dvou standardii byly velmi blizké
experimentdlnim hodnotam.

Termodynamické viastnosti (Gibbsova energie, entropie, objem a dalsi), nutné pro vlastni vypocet povrchového
napeti, byly ziskany pomoci termodynamického programu Thermo-Calc 4.1. Z dostupnych databadzi v programu
Thermo-Calc byla zvolena TCFE7 databaze (Thermo-Calc Fe-based alloys) urcena pro slitiny s obsahem Zeleza
alespon 50 %.

Vzhledem k velmi dobré shode mezi vypocitanymi a namérenymi hodnotami pri teplote 1 550 °C byl ddle testovan
teoreticky pribéh zavislosti vypocitanych hodnot povrchového napéti na teplote. Pri testovani v uzkém intervalu
teplot (1 540 — 1 560 °C) byla zavislost spojitd, pouze u jedné jakosti oceli byla zjistena drobna nespojitost zpiiso-
benda zménou latkového mnozstvi (zména skupenstvi stopove faze).

Klicovd slova: povrchové napeti; ocel; Thermo-Calc; termodynamické viastnosti

In the presented work, new thermodynamic approach based on basic thermodynamics was used for calculation of
the surface tension of steel. Surface tension was calculated for three steel grades and calculated values were
compared with experimental values at 1 550 °C. It is necessary to use standard for this thermodynamic approach,
so two standards (pure iron and binary iron-nickel alloy) were used for testing of the approach.

All necessary thermodynamic properties (i.e. Gibbs energy, entropy, volume) were calculated using Thermo-Calc4.1
software with TCFE7 (Thermo-Calc Fe-based alloys) database. Very good agreement was observed between the
calculated and measured values of surface tension, the biggest difference was 6.32% (0.093 N-m™). Both standards
give similar results.

Keywords: surface tension, steel; Thermo-Calc; thermodynamic properties

The surface properties of liquids and melts have In the past, many models were derived for calculation of
attracted much more interest of both physicist and the surface tension [8]. Butler equation [9] is the most
metallurgists from the long past till the present days commonly used model for surface tension calculations,
because of their either scientific or technological another commonly used models are Kohler model [10],
importance [l —6]. During the soldering, brazing, Toop model [11] and Chou model [12]. In contrast to
sintering and dying, the knowledge of surface properties  the models mentioned above, input data for our pro-
of the liquid state is required. There is although large  posed approach are thermodynamic properties of the
number of methods for determination of the surface sample and experimental surface tension of standard.
properties of liquids, such as surface tension, those Input thermodynamic properties, such as Gibbs energy
suitable for liquid metals are limited by their chemical [13], can be obtained experimentally [14], or these
reactivity and high melting points [7]. properties can be obtained using specific software.
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In this work, all required thermodynamic properties
were calculated using Thermo-Calc 4.0 with TCFE7
database.

Surface tension model

Surface tension is thermodynamically defined using the
partial derivative of the Gibbs energy (1) [15]:

52

04) T pn
where ¢ (N'm") is surface tension, G (J) is Gibbs
energy, A (m?) is surface, 7' (K) is thermodynamic tem-
perature, p (Pa) is pressure and n (mol) is amount of
substances. As it is not possible to maintain a constant

temperature, it is necessary to express Gibbs energy by
the first and second laws of thermodynamics (2) — (5):

)

dG =dU —d(TS) +d(-V) 2)
du =T-dS+dw 3)
dW =—p-dV+o-dA 4)

where U (J) is internal energy, S (J-K™') is entropy and
W (J) is work. By combining the equations (1) — (4) it is
possible to obtain-final equation (5) for calculation of
surface tension:

ap

),

Equation (5) is derived for a constant amount of sub-
stances, so it can be used only for fully melted materials
(above the temperature of liquidus), where it is possible
to assume minimal (if any) changes in phase composi-
tion (see end of the chapter Results and discussion).

(&)

aG aT
O(calc) = (a + Sa -V

Calculations

All thermodynamic properties from equation (5),
namely Gibbs energy, entropy, thermodynamic tem-
perature, volume and pressure, were calculated using
Thermo-Calc 4.0 [16] with TCFE7 (Thermo-Calc Fe-
based alloys) database [17].

The only one quantity that must be obtained by another
way is the surface of the system. Material tends
to minimalize its surface (more precisely, the surface
energy) with a given volume. Sphere has the smallest
surface with a given volume, so this shape can be used
for computing the surface from its volume (6):
1 2

A= (36m)z-Vz 6)
During experiments, many factors (i.e. wettability [18],
effect of inert atmosphere) act to on the sample, so the
sample has a shape different from ideal sphere. These
effects cannot be described by mathematical formulas,
it is necessary to use the scale factor f. This factor repre-
sents the ratio between the calculated values and
experimental values of the surface tension (7) of
standard:

17

f= O(calc,std) (7)

O(exp,std)
where 6 calc,sta) (N'm'l) is surface tension of the standard,
calculated using the equation (5), and G expsia) (N'm™) is
the experimentally measured surface tension. Surface
tension of the sample is then recalculated according to
the equation (8):

__ O(calc,sample)
cj(result,f) - £

®)

where G caic sample) (N'm'l) is surface tension of the sam-
ple, calculated using the equation (5), f is scale factor
from equation (7), and G esuit.n (N-m™) is the resulting
value of surface tension of the sample.

Results and discussion

Three industrial-grade stainless steels (samples 1-3) and
two standards (pure iron and Fe-20 wt. % Ni alloy) were
used to validate the suggested approach. Chemical com-
position of the samples is given in Tab. 1.

Tab. 1 Chemical composition of steel samples (wt. %)

Tab. 1 Chemické slozeni oceli (hm. %)

Sample C Cr Ni S
1 0.067 18.24 8.15 0.002
2 0.056 18.28 8.20 0.009
3 0.045 16.49 0.30 0.003

Sample Mn Al o Fe
1 1.77 0.001 0.0057 bal.
2 1.80 0.001 0.0090 bal.
3 0.48 0.001 0.0164 bal.

Experimental values of surface tension at 1 550 °C were
obtained from literature [19] for both standards and also
for all three steel samples. Experimental values of the
surface tension of both standards are given in Tab. 2.

Tab.2 Surface tension of standards at 1 550 °C (N-m™)
Tab.2 Povrchové napéti standardd pii 1 550 °C (N-m™)

Standard Gexp)
Fe 1.670
Fe-20 wt. % Ni 1.489

All needed thermodynamic properties of standards and
samples were calculated using Thermo-Calc software
with TCFE7 database. This software allows calculations
only in the equilibrium state and it also allows adding
and excluding phases into and from these calculations.
In this paper, the only default setting with no changes
in phase addition or exclusion was used (the “black
box” mode) [20].

Surface tension for both standards was calculated and
scale factors were obtained. These scale factors were
used for calculation of surface tension of the presented
steels, and obtained values of surface tension are given
in Tab. 3. Values o were obtained with use of the fg.
(pure iron as a standard), values Grexoniy Were obtained
with use of the freponi (Fe-20 wt. % Ni alloy as
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a standard). Experimental values of surface tension of
the samples 6y are given in Tab. 3.

Tab.3 Surface tension of steel samples at 1 550 °C (N'm™)
Tab.3  Povrchové napéti oceli pti 1 550 °C (N-m™)

6(result)

No e O(Fe) O (Fe20Ni)
1 1.354 1.265 1.296
2 1.320 1.342 1.376
3 1.472 1.526 1.565

Surface tension calculated with iron as a standard are
always lower than values calculated with Fe-20 wt. %
Ni alloy as a standard. For the sample 1, calculated
surface tension is lower than experimentally measured
surface tension. For the samples 2 and 3, the surface
tensions calculated with iron as a standard are closer
to experimental values than the surface tensions calcu-
lated with Fe-20 wt. % Ni alloy as a standard.

Calculated values of surface tension are in very good
agreement with experimental results the temperature
1 550 °C. The difference between measured and calcu-
lated surface tension is always below 0.1 N-m™. The
highest difference (0.093 N'm™'; standard deviation is
6.32 %) has the sample 3 with the Fe-20 wt. % Ni alloy
as astandard, the lowest difference (0.022 N-m’;
standard deviation is 1.67 %) has the sample 2 with pure
iron as a standard.

Relatively small difference between measured and cal-
culated values of surface tension may be caused by
chemical composition of samples (trace amounts of
elements have not been determined). Experiments are
always in non-equilibrium, but Thermo-Calc allows
calculation only in equilibrium-state and this also may
affect the results.

Correlation between calculated (Gesury) and experi-
mental (o)) values of surface tension at 1 550 °C is
given in Fig. 1 for both standards (pure iron and Fe-20
wt. % Ni alloy).

Fig. 1  Correlation between the calculated (Gesuy) and experimental
(O(exp)) Values of surface tension at 1 550 °C
Obr. 1 Korelace mezi vypoCitanymi (Ggeaury) @ experimentalnimi

(O(exp)) hodnotami povrchového napéti pii teploté 1 550 °C

Temperature dependence of surface tension is always
continuous, so this approach has to respect it. For this
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reason, temperature dependence of surface tension was
calculated from 1 540 °C to 1 560 °C (Fig. 2 and 3).

Fig.2 Calculated temperature dependence of surface tension accor-
ding to the new approach (pure iron as standard)

Obr. 2 Vypocitana teplotni zavislost povrchového napéti ziskana
pomoci nového ptistupu (Cisté Zelezo jako standard)

Fig. 3 Calculated temperature dependence of surface tension accor-

ding to the new approach (Fe-20 wt. Ni alloy as standard)

Obr.3 Vypocitana teplotni zavislost povrchového napéti ziskana
pomoci nového pfistupu (binarni slitina zeleza s niklem jako
standard)

Samples 2 and 3 have continuous temperature de-
pendence of calculated surface tension. For the sample
1, there is small leap at 1552 °C. This leap has
approximately 0.09 N-m™ for both standards and it is
caused by changes in the amount of substances
(disappearance of traces of MnS in this case) at this
temperature.

Surface tension usually decreases with increasing tem-
perature and temperature dependence of calculated
surface tension is decreasing for samples 1 and 2. Sam-
ple 3 has increasing temperature dependence of calcu-
lated surface tension, what is less common, but also
possible [21].

Conclusions

New thermodynamic approach based on classical
thermodynamics for computing of the surface tension
was derived and tested using three real steel grades.
This approach gives values that are in a very good
agreement with the experimentally obtained values of
surface tension. Two different materials (pure iron and
Fe-20 wt. % Ni alloy) were used as standards and values
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ArcelorMittal valcuje obzvlast Siroké Stétové stény
Stahl u. Eisen 17.08.2015

ArcelorMittal prezentuje novou generaci obzvlast’ Sirokych stétovych stén. Kromé soustavného vyzkumu a vyvoje
tizce spolupracuje se zakazniky na inovativnich fe§enich pro tyto stény, aby je bylo mozné uvést na trh. Stétové
stény od ArcelorMittal maji dlouhou tradici a jsou jiz dlouhd desetileti na trhu. Ocelarna ArcelorMittal
v Lucembursku bude vyrabét i novou paletu Sirokych §tétovych stén. Stétové stény, které sestavaji ze 100 %
recyklované oceli, jsou tam vyrabény jiz vice nez 100 let. ProtoZze vyroba modernich $tétovych stén vyzaduje
prvotiidni vyrobni provozy, investoval ArcelorMittal do svého vysoce specializovaného zavodu v Belval 35 miliond
€. Centralnim prvkem v této investici jsou rovnaci zafizeni, které umoziuji vyrobu co nejsirSich stén. Od roku 2004
zaznamenava ArcelorMlIttal stoupajici poptavku po stétovych sténach s Sitkou vétsi nez 700 mm. Od zaii 2015

vy

zahaji koncern vyrobu novych, vyrazné leh¢ich stétovych stén o sifce az 800 mm.

Ocelovy Srot — ceny opét klesaji
Stahl Akell 17.08.2015

Na dulezitém japonském odbytovém trhu se ceny ocelového Srotu nachédzeji znovu na sestupném trendu. Podle
odhadu Svycarské banky UBS je to tim, Ze elektroocelarny snizuji vyrobu, protoze v Japonsku vyrazné vzrostla cena
elektrické energie. Z tohoto diivodu se prednostné provadéji spise drzbaiské prace. Trend by se mohl obratit v zari,
kdy se obvykle zlepSuje vytizeni provozi po dovolenych.
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Physical Modelling of Slag Entrainment in Tundish

Fyzikalni modelovani strhavani strusky v mezipanvi

doc. Ing. Karel Grye, Ph.D.'; prof. Ing. Karel Michalek, CSc.'; Ing. Ladislav Socha, Ph.D.';
doc. Ing. Markéta Tkadle¢kova, Ph.D.'; dr hab. inz. Mariola Saternus?; dr hab. inz. Jacek Pieprzyca?’;
dr inz. Tomasz Merder *; Ing. Lukas Pindor, Ph.D. "

' V8B — Technical University of Ostrava, Faculty of Metallurgy and Materials Engineering, Department of
Metallurgy and Foundry, and Regional Materials Science and Technology Centre, 17. listopadu 15/2172, Ostrava-
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* Silesian University of Technology, Faculty of Materials Engineering and Metallurgy, ul. Krasifskiego 8,
Katowice, Poland

* Ttinecké zelezarny, a.s., Primyslova 1000, Ttinec-Staré Mésto, Czech Republic

This paper deals with the possibilities of using physical modelling to study the slag entrainment in the tundish.
A level of steel in the tundish is changing during sequential continuous casting. The most significant decrease in the
steel level occurs during exchange of ladles. It is generally known that if the height of steel level in the tundish drops
below a certain critical level, it may generate vortexes over the nozzles and as a consequence entrainment of tundish
slag into individual casting strands can occur. It is thus necessary to identify the critical level of steel for specific
operational conditions. In this paper, the development of physical modelling methodology is described, as well
as physical model corresponding to operational continuous casting machine No. 2 in Trinecké zelezarny, a.s.
The obtained results are discussed.

Keywords: steelmaking, tundish, slag entrainment; vortex; physical modelling

Prispevek je zameren na moznosti vyuziti fyzikalniho modelovani pri studiu strhdavani strusky v mezipanvi. Vyska
hladiny oceli v mezipanvi se v pritbehu sekvence plynulého odlévani oceli meéni. K jejimu nejvyznamnéjsimu poklesu
dochazi pri vymené licich panvi, kdy je ukoncen prisun oceli z jedné lici panve, zatimco druhd lici pdnev
s nasledujici tavbou se teprve premistuje do lici pozice a pripravuje se jeji otevieni. Je vSeobecné znamo, ze pokud
vyska hladiny oceli v mezipanvi podkroci jistou hranici, zacnou se nad jednotlivymi vylevkami tvorit viry a dochazi
ke strhavani mezipanvové strusky. To samoziejmé ohrozuje stabilitu procesu odlévani a mize vyrazné snizit
metalografickou cistotu plynule litych predlitkii. Pro kazdy metalurgicky podnik provozujici zarizeni pro plynulé
odlévani oceli je tedy nezbytné identifikovat kritickou vysku oceli v mezipanvi pro dané operacni podminky.
V predlozeném prispevku je proveden strucny rozbor problematiky strhavani strusek z pohledu vyuziti metody
fyzikalniho modelovani. Byly nalezeny riizné pristupy vyuziti systéemu podobnosti mezi soustavami kov-struska
a voda-olej. Froudeho modifikované kritérium bylo v celé radeé predeslych praci pouzito jako ridici kritérium. Bylo
zjisténo, ze nejvyssi kritické vysky hladiny oceli v mezipanvi z pohledu strhavani strusky lze dosdhnout, pokud se
pouzije pouze voda, bez slozky simulujici strusku. Ostatni varianty, kdy byla struska simulovana pomoci riznych
typu olejii, vykazovaly nizsi kritické vysky hladiny oceli. Pouzité oleje byly vzdy homogenni. AvSak v provoznich
podminkdch je mezipanvova struska heterogennim systémem s promeénlivymi klicovymi viastnostmi, mezi které lze
zaradit predevsim hustotu, viskozitu a povrchové napéti. Navic jsou tyto vlastnosti zavislé na teploté, kterda neni
v redlnych podminkach konstantni. Bylo tedy rozhodnuto, Ze se nebude pracovat s oleji, ale pri simulacich bude
pouzita pouze voda. To zaruci, ze identifikovana kriticka vyska hladiny oceli v mezipanvi nebude nizsi nez pripadny
provozni stav. Na fyzikalnim modelu mezipanve B zarizeni plynulého odlévani ¢. 2 provozovaného v Trineckych
zelezarnach, a.s. (ZPO2), sestrojeném v geometrickéem méritku 1:3, byla provedena celd rada experimentii pro dve
lici rychlosti. Froudeho kritérium bylo ve shodé s predeslymi publikovanymi pracemi uvazovano jako ridici. Vyvoj
viriveho proudéni byl sniman dvéma kamerami. Porizené videozaznamy pak byly analyzovany. Byly identifikovany
kriticke vysky hladiny oceli pro jednotlivé lici proudy a na zdkladé teorie podobnosti byly ziskané vysledky
prepocteny na hmotnosti oceli v realné provozni mezipanvi.

Kli¢ova slova: vyroba oceli; mezipdanev; strhdavani strusky; virivé proudeéni, fyzikalni modelovani

Continuous casting machine (CCM) is an inseparable part modern metallurgical companies. Continuous steel
of the technology of steel production in the most solidification of sequentially cast heats is very important.
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The tundish is a technological node ensuring the
continuous steel inflow to the mould, also at the time
when exchanging of ladles on the stand is done.

The process of ladles exchange must be adjusted in
appropriate way: the input of steel from the following
heat (from the ladle) must be ensured before emptying
the tundish, where the steel from the previous heat is
flowing out. Otherwise, there will be interruptions in the
continuous casting process.

However, it is not possible to allow decrease of the steel
level in the tundish under certain critical limit, even
when casting is finishing with the last heat in the
sequence. The tundish slag is present on surface of the
molten steel in the tundish. It plays the isolating and
partly also the refining role. It is also necessary to
prevent not only the whole tundish emptying but also
the entrainment of the present slag into the individual
casting strands. Slag entrainment and steel impurities
entering the mould can occur exactly at the decreased
critical level of steel in the tundish when vortex is
created causing slag entrainment through the nozzle into
the mould. It is necessary to identify unequivocally such
critical bath level and prevent its decrease and creation
of vortexes in the industrial practice.

Physical modelling is commonly used for optimization
of the technology of production of steel and nonferrous
metals [1 — 6], therefore such modelling can be also
used to determinate the critical level of steel bath in the
tundish in order to prevent tundish slag from
entrainment [7].

Numerous works exist [8 —17] dealing with the
problem of physical modelling of slag entrainment in
the metallurgical aggregates. These works mainly focus
on setting and adapting the theory of similarity for the
case when liquids with various density and viscosity
have to simulate steel and slag.

Authors [11] on the basis of experimental results stated
that when physical modelling was applied to processes
connected with slag entrainment, the ratio of inertia and
gravitational forces (Froude criterion, Fr) (1) was more
significant than ratio of inertia and viscous forces
(Reynolds criterion, Re) (2).

2

Fr="2 (1)
gl
where: @ - the speed of flowing liquid; m-s™,
g - gravitational acceleration; m-s~,
[ - characteristic dimension; m.
Re= 27! ©)

v
. . . . 2 -1
where: v - kinematic viscosity; m™s™.
Using such models when two immiscible liquids are

used for the study of slag entrainment, it is possible to
consider the ratio of their densities as significant,
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whereas the influence of ratio of kinematic viscosities as
negligible [11]. That is why many authors used the
modified Froude criterion (Fryq) as governing for the
setting of similarity of flowing between the model and
the real system. The original Fr criterion (1) is
supplemented by various ratios of densities of the
immiscible liquids. Examples of the modified Froude
numbers Fr,oq presented by some authors are given in
the following equations (3, 4) [9,18]:

2

o p

Frmod = T (3)
g -l P,

where: p; - density of lighter liquid; kg-m”~,
P> - density of heavier liquid; kg-m™.

Fryg =2 =P @)
gl p,-p

One of the research stages was to find a system of two
liquids with suitable combinations of density, which
ensured creation of vortex at the surface level relevant
for operational conditions. Following partial results of
the works [8 — 16] a trend was found to increase the
critical level by application of the lower density liquid.

Critical levels for vortex creation were compared and
discussed in the paper [14]. When the paraffin oil was
applied, the critical level for vortex creation was at the
height of 191 mm, when paraffin oil with low viscosity
was used, then the height was 195 mm. Assuming that
experiments were realized without the second phase,
only in the presence of atmosphere, the critical level of
200 mm for vortex creation was the highest.

Viscosity and density of slag are very variable under
real operational conditions in steel plants and they are
influenced by a whole range of continuously changing
factors. They cannot be generally imitated by using any
combination of modelling liquids. Furthermore, it was
shown that the highest critical levels were reached when
the experiments were realized without the presence of
liquids simulating slag. It is really important to
determine the lower critical level of surface for the
vortex creation in the tundish, so that in the real
conditions it would be possible to prevent such
situations.

Experimental methodology

The aim of this work was to determine the critical level
of the steel bath for development of vortexes in
individual casting strands of tundish at units of
continuous casting machine No.2 (CCM2) located in
Ttinecké zelezarny, a. s. Fig. 1 shows configuration of
tundishes in the CCM2.

Two tundishes, each with the nominal working weight
of 15 tons, are symmetrically placed under the ladle
with the nominal steel weight of 180 tons placed in the
casting stand. Fig. 1 shows also the arrangement of
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shroud and each of eight casting strands (which are
symmetrical).

cs6 cs3 cs2 cs1

cs7

css

& ® ®
css Ccs7 Ccsé S5 cs4 Cs3 Ccs2 Cs1
Fig. 1  Configuration of the ladle and tundishes in the CCM2

Obr. 1 Konfigurace lici panve a mezipanvi na ZPO2

In 1990, physical model of the tundish B (see Fig. 1 -
left side) with casting strands 5 to 8 (CS5 to CS8) was
built in the grounds of Ttinecké Zelezarny, a.s. This
physical model was built in the geometrical scale
M, = 1:3. The Froud number Fr was used as the main
criterion, in the form given in the equation (1). The
correct setting of the similarity system between the
model and the real tundish was confirmed by whole
range of operationally verified experimental works
focused on study of character of casting in the tundish in
order to optimize the range of intermixed zone [19] and
the inner arrangement of tundishes [20].

Fig.2  Scheme of the tundish B in physical model of the CCM2 in
the geometrical scale MI=1:3
Obr.2 Schéma mezipanve B fyzikdlntho modelu ZPO2

v geometrickém méfitku 1 : 3

Thus, for finding the critical level of steel bath for the
entrainment of tundish slag it was decided that research
will be conducted in this proved model with the current
inner arrangement — see Fig. 2.

According to  suggestions of the Tfinecké
zelezarny, a. s. the simulations were performed for two
current operational casting speeds: v;=2.1 m-min’';
v, =2.5 mmin’.

The above analysis and our own previous experiments
made it possible to limit the studied system to two
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phases: water — air. It was established that in this way
the relevant critical level of steel bath in the tundish will
be determined after recalculation to the conditions of the
real tundish. The Froude criterion Fr (1) was chosen as
a governing criterion. So, the real casting speeds: 2.1
and 2.5 m'min” were recalculated to 3.35 and 4 1-min™'
respectively on water model.

An aqueous solution of potassium permanganate
(KMnO,) was used for visualisation of vortex develop-
ment above the individual nozzles entrances of casting
strand. Two cameras were used for simultaneous
recording of each experiment. The first one was zoomed
in from the side of individual outlet (nozzle entrance),
whereas the second one was positioned to record the
flow from the top view.

Each experiment starts with filling through shroud the
tundish up to the level of 18.2 cm (12 tons of steel in
real tundish). Then, the inflow was stopped and
emptying of tundish starts - like in real conditions
during finishing the casting of heat by defined outflow
(3.351'min™, 4 I'min™).

Results and discussion

Based on such methodology, series of 24 experiments
were carried out. For each cast strand and outflow rate,
three experiments were realised and recorded by two
cameras as mentioned earlier. The records were
analysed and five typical stages of vortex development
were observed on each casting strand, see Fig. 3-7.

Fig. 3 Start of flow rotation around the CS8; 4 I-min™' outflow
Obr. 3 Pocatek rotace proudu v okoli liciho proudu 8; vytok 4 1-min’

Fig. 4 Start of vortex flow at the CS8; 4 1-min™' outflow
Obr. 4  Zagitek vitivého proudéni u lictho proudu 8; vytok 4 1-min’'
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Fig. 5 Fully developed vortex at the CS8; 4 1-min™ outflow
Obr. 5 PIné vyvinuty vir u liciho proudu 8; vytok 4 1-min™

Fig. 6 Depression of bath level above the CS8; 4 1-min™ outflow

Obr. 6  Dilek na hlading 14zn& nad licim proudem 8; vytok 4 I-min™

Fig. 7  Air entrainment into the CS8; 4 I-min™' outflow
Obr. 7  Strhavéani vzduchu do lictho proudu 8; vytok 4 I-min™'

On the basis of identified stages of tundish emptying, all
records were analysed and level heights for each defined
stage were recorded. The bath levels for all above iden-
tified moments connected with progress of vortex flow
were recalculated to real mass of steel in the tundish.
Mean values of individual experiments are summarized
for both studied casting speeds in Fig. 8 and Fig. 9.

It is evident that the first three stages of vortex flow
occur relatively immediately one after another for both
casting speeds. For slower casting speed the rotation
and vortex flow start and develop on the similar level at
individual casting strands. If higher casting speed was
simulated (2.5 m'min"), rather big differences were
observed between individual casting strands. It looks
that flow field in the tundish is not uniform. The outlets
through CS6 and CS8 are more sensitive to rotation and
vortex flow than other ones.
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Fig. 8 Comparison of vortex flow progress in individual casting
strands for 2.1 m-min™ casting speed

Obr. 8 Porovnani vyvoje vifivého proudéni na jednotlivych licich
proudech pii rychlosti liti 2,1 m-min™

Fig. 9 Comparison of vortex flow progress in individual casting
strands for 2.5 m-min” casting speed

Obr. 9 Porovnani vyvoje vifivého proudéni na jednotlivych licich

proudech pfi rychlosti liti 2,5 m-min™

The last two stages connected with final steel drain into
the casting strands appear at very low steel level in the
tundish and also immediately each after another.

It was assumed that the risk of slag entrainment in the
real tundish conditions was observed when the rotation
lead to the vortex beginning. Table 1 summarized the
critical weight of steel remaining in the tundish when
vortex begins.

Tab. 1 Critical weight of steel remaining in the tundish
Tab. 1 Kiriticka hmotnost zbytkové oceli v mezipanvi
Casting Speed Casting Strand Steel Mass in
(m-min™") No. Tundish (tons)
5 3.2
6 3.6
2.1
7 35
8 32
5 34
6 4.8
2.5
7 2.9
8 4.9
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When the 2.1 mmin” casting speed was simulated, the
critical weight of steel remaining in the tundish during
its emptying was very similar for all four CS (from 3.2
to 3.6 tons). When higher casting speed (2.5 m-min™)
was applied, critical steel level for CS5 was comparable
with that during experiments with slower casting speed.
Moreover, the critical steel level for CS7 (2.9 tons) was
the lowest of all. On the other hand, the highest critical
bath levels were found above CS6 and CS8 (4.8; 4.9
tons respectively).

The higher variability of critical bath levels of steel
remaining in the tundish during its emptying determined
that the higher physically modelled casting speed
(2.5m'min") was connected with more intensive
outflow - this lead to more non-uniform steel flow in the
tundish volume. Generally speaking, higher critical bath
levels for higher casting speed are in accordance with
the general assumption.

It was found that during process of continuous casting
of steel on the CCM2 the steel weight remaining in the
tundish should not drop below the maximum critical
levels for each casting speed as stated in tab. 1, i.e.:

e 3.6tons for 2.1 m'min casting speed,

e 4.9 tons for 2.5 m'min” casting speed

in order to prevent the slag entrainment to the tundish
nozzles and as a consequence to the mould.

Conclusions

The aim of the presented work was to study tundish slag
entrainment using physical modelling. Based on
references analysis and our own previous experiences,
the methodology of physical modelling was developed
and series of 24 relevant experiments was realised.

The following conclusions were drawn:

1. Taking into account the theory of similarity, the
Froude criterion (1) was chosen as a governing
criterion. The critical level of vortex creation was

determined using water as a modelling agent.

Five typical stages of vortex development were
observed: start of flow rotation, start of vortex flow,
fully developed vortex, depression of bath level and
air entrainment into the casting strand.

It was assumed that the risk of slag entrainment in
the real tundish conditions began when the rotation
lead to start of vortex.

For both simulated casting speeds (2.1 and
2.5m'min"), the critical weight of steel remaining
in the tundish in order to prevent the top slag
entrainment was determined: 3.6 and 4.9 tons,
respectively.
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Ilva produkuje mésicni ztraty ve dvouciferné milionové vysi
Industriemagazin.at 17.08.2015

Kazdy mésic vyprodukuje problematicka italska ocelarna Ilva ztraty ve dvouciferné milionové vysi, piesto smi tento
mezitim zestatnény podnik byt ddle provozovan. Italsky pfedseda vlady Matteo Renzi zvitézil v souboji o vysloveni
nedGvéry v senatu s pomérem hlasti 159 : 104, ¢imz mohl zabranit uzavieni ocelarny. Nemocna ocelarna byla
koncem lonského roku zestatnéna a v Tarantu tak bylo zachranéno ptes 2000 pracovnich mist. Kromé toho maji byt
provedena nutna opateni na ochranu Zivotniho prostredi. Teprve pted kratkou dobou veslo ve znamost, ze se pied
soudem musi v souvislosti s touto ocelarnou zodpovidat 44 osob a 3 spole¢nosti kvili zabiti z nedbalosti a tézkému
zneciStovani zivotniho prostiedi.

MEPS - tlak na ceny oceli smérem doli pokracuje
Stahl Aktuell 17.08.2015

Celosveétove pokracuje tlak na ceny oceli. Na mnoha mistech tak vzplal rozhotéeny konkurenéni boj mezi domacimi
a zahrani¢nimi vyrobci, konstatuje britsky poradensky dim MEPS. USA patfi k t¢ém malo zemim, které se tomuto
tlaku dokazaly postavit. Pied kratkou dobou ohlasena zvyseni cen se daji podél dodavatelského fetézce prosadit.
V srpnu zatim ceny pro nékteré druhy ploché oceli vzrostly. Na druhé strané se ovSem skladové zasoby drzi na
vysoké urovni. I v USA pretrvava importni tlak, i kdyZ byla mezitim zavedena rtizna antidumpingova opatieni.
V Japonsku se odbyt zpomalil. Jizni Korea se snazi chromy domaci trh nahradit exporty, coz ovSem v cilovych
zemich narazi na odpor.

Némecky trh s valcovanym dratem — ceny jsou dale pod tlakem
Stahl Aktuell 19.08.2015

Némecky trh s valcovanym dratem se koncem srpna prezentoval jako dlouhd, klidna feka. VzruSujici udalosti,
vyvolavajici vlnobiti, jsou nedostatkovym zbozim. Materialu je na trhu dostatek, na stole pfistavaji kazdy den
vyhodné nabidky, mimo jiné z Italie. VSichni nami dotazani nakupci vychazeji z toho, ze kratkodoby cenovy trend
ukazuje smérem doli. VétSina spotfebiteld valcovaného dratu ma na skladé dostatek materidlu. Nikdo nepocita
s tim, ze by se béhem prazdnin nahle objevily velké zakazky a tim se zvysila poptavka. Se zmenou této situace ani
nelze pocitat. Ve ¢tvrtém tvrtleti by to tak mohlo jit cenové jesté lehce dolti. Poklesne-li poptavka v Cing, bude i na
uspéch zvyklym evropskym exportérim vat do tvare ostiejsi vitr.

Startuje internetova platforma pro energetickou efektivitu
Stahl Aktuell 28.08.2015

S platformou www.effizienz-mit-stahl.de, ktera nyni startuje, chtéji Hospodaiské sdruzeni Ocel (WV Stahl)
a ocelafsky institut VDEh informovat o opatienich v odvétvi ke zlepSeni energetické efektivity. ,,Nova internetova
nabidka také ukazuje, jak vede pouzivani oceli k vyssi energetické efektivité,” ekl Hans Jiirgen Kerkhoff, prezident
WYV Stahl a ocelafského institutu VDEh. Vyména informaci k tématim energetického hospodaistvi a efektivité je

v branzi jiz pevné etablovana a kona se v ramci technicko-védecké prace v ocelaiském institutu VDEh.
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Study and Characteristics of Nanostructured Composite Materials Using
Electron Microscopy

Studium a charakteristika nanostrukturovanych kompozitnich materiala
pomoci elektronové mikroskopie

Mgr. Katefina Dédkova, Ph.D.'; Ing. Anastasia Volodarskaja® prof. Ing.Vlastimil Vodarek, CSc.’;
doc. Mgr. Jana Kukutschova, Ph.D.

' V8B — Technical University of Ostrava, Centrum of Nanotechnology, Regional Materials Science and Technology
Centre, 17. listopadu 15/2172, 708 33 Ostrava-Poruba, Czech Republic

? V8B — Technical University of Ostrava, Faculty of Metallurgy a Materials Engineering, Regional Materials Science
and Technology Centre, 17. listopadu 15/2172, 708 33 Ostrava-Poruba, Czech Republic

This paper addresses study and structural characteristics of nanostructured composite materials using scanning and
transmission electron microscopy. Composite materials with clay matrix kaolinite/TiO, and ZnO/kaolinrespectively
have nearly similar structure where micron-sized kaolinite or kaoline sheet particles were covered with
nanoparticles or their clusters. Difference in homogeneity was observed. Other group of examined composite
materials was created with composites with graphite matrix — graphite/TiO, and ZnO/graphite. Micron-sized
graphite sheets were covered with thin film of TiO, in the case of graphite/TiO, composite. Contrary to that the ZnO
nanoparticles were attached non-homogenously to the graphite surface. Electron microscopy is very useful
technique for characterization of nanostructured composite materials.

Keywords: nanocomposites, zinc oxide, titanium dioxide; kaolin, graphite

Tento clanek popisuje studium a strukturni charakteristiky nanostrukturovanych kompozitnich materialii pomoct
skenovaci a transmisni elektronové mikroskopie. Studiu byly podrobeny dvé skupiny nanostrukturovanych
kompozitnich materialu. Prvni skupinu tvorily kompozity s jilovou matrici, druhou kompozity s grafitovou matrici.
Do prvni skupiny patii kompozit kaolinit/TiO; a ZnO/kaolin. Tyto kompozity maji velmi podobnou strukturu, v niz
Jjsou kaolinitové, resp. kaolinové Castice s velikosti Fadové mikrometrii pokryty nanocdasticemi nebo jejich shluky
(klastry). Byl pozorovan rozdil v homogenité pokryti castic, pricemz kompozit kaolinit/TiO, vykazoval veétsi
homogenitu nez druhy kompozit ZnO/kaolin. Do druhé skupiny patii kompozity grafit/TiO; a ZnO/grafit. V pripade
kompozitu grafit/TiO, bylo pozorovano, ze TiO; tvori souvisly tenky film na grafitovych casticich. Tento film byl na
mnoha mistech popraskany, coz mohlo vzniknout pri kalcinaci béhem pripravy vzorki. Naproti tomu kompozit
ZnO/grafit tvorily grafitové castice kryté nanocasticemi nebo jejich shluky (klastry). Elektronova mikroskopie je
velmi uzitecnou technikou pro studium a charakterizaci nanostrukturovanych kompozitnich materialii. V pripade
propojeni elektronového mikroskopu s energiové disperznim spektrometrem lIze ziskat informaci o elementarnim
slozeni daného materialu. Elektronova difrakce v transmisni elektronové mikroskopii navic poskytuje informaci
o fazovém slozeni vzorku. Spojeni elektronové mikroskopie s dalsimi analytickymi metodami, jako je napriklad
infracervend spektroskopie, Ramanova spektroskopie nebo rentgenova difrakéni analyza, poskytuje komplexni
informaci o strukture, chemickém i fazovém slozZeni nanostrukturovanych kompozitnich materiali.

Kli¢ova slova: nanokompozity; oxid zinecnaty; oxid titanicity, kaolin; grafit

Nanotechnology is an extensive promising field of Research activities uncovering various properties of
science, which produces materials with at least one nano-sized materials have been enlarged. Organic
dimension in nano scale. Nanomaterials, such as orinorganic  nanoparticles and  nanostructured
graphene, nanoporous silica or metal nanoparticles, composite materials have been prepared, studied and
have been already used in many fields of human life.  already utilized in the fields of photochemistry, catalysis
Due to their unique properties resulting from their or electrochemistry. Metal and metal oxide nano-
structure, the significant growth of nanomaterials particles, such as those based on silver, gold, zinc oxide
applications can be seen. Nanomaterials with uniform or copper oxide, are already being applied in bio-
pore size and high surface area were already proposed  medical fields [1 — 3].

as potential adsorbents of environmental pollutants

when they have photocatalytic activity [1]. Due to the increase of incidence of bacterial infections
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worldwide and increase of bacterial resistance to
currently used antibiotics there is an urgent need to
develop new effective antibacterial agents.

Nanostructured materials may have a potential to solve
these issues connected with an increase of bacterial
infections worldwide and substitute some commercially
available antibiotics due to their small size, large
surface to volume ratio and physicochemical properties.
Apart from that, it was observed that metal oxides, e.g.
titanium dioxide or zinc oxide were more stable and had
longer life than disinfectants based on organic
molecules, but were also safer and less toxic to humans
[4 — 6]. However, bare nanoparticles may pose some
environmental risks given by their higher biological
activity including potential penetration into cells and
generation of reactive oxygen species [7]. If the
nanoparticles are tightly anchored by chemical bond to
a suitable matrix (e.g. kaolin, graphite or other layered
materials), nanoparticles still demonstrate unique
properties while potential environmental risks are
lowered due to the decreased mobility in the
environmental media.

According to possible application of the newly de-
veloped nanocomposites and understanding their action
mechanisms, information about their structure, ele-
mental and phase composition is very important.
Variety of available techniques is used for characteriza-
tion of nanostructured composite materials. Neverthe-
less, scanning and transmission electron microscopy are
ones of the most useful techniques. Therefore this paper
addresses study and characteristic of nanostructured
composited materials designed and developed at the
Nanotechnology Centre (VSB — Technical University of
Ostrava).

1. Materials and experimental methods
1.1 Preparation of nanocomposite materials

Several nanostructured composite materials were pre-
pared. These composites can be divided into two
groups: composites with clay matrix and composites
with graphite matrix. Composite kaolinite/TiO, was
prepared from titanylsulphate by simple laboratory
method [1]. Zinc chloride served as a precursor for
preparation of the ZnO/kaolin composite [8]. Analogue
composites graphite/TiO, [9] and ZnO/graphite [2] were
also prepared.

1.2 Microscopic analysis

Scanning electron microscope Quanta FEG 450 (FEI)
with EDS analysis APOLLO X (EDAX) and transmis-
sion electron microscope JEM2100 (JEOL) equipped
with EDS analysis JED-2300T (JEOL) were used as
microscopic methods for characterization of morpho-
logy of the studied samples. In the case of ZnO/graphite
sample the scanning electron microscope MAIA3 GMU
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(TESCAN) was used — ultra-high resolution SEM with
Schottky field emission cathode. Images were taken by
use of a combination of InBeam SE + Low-Energy BSE
detector at 2.5 kV. EDS analysis was performed with
X-MaxN 150 (Oxford instruments) and the EDS data
were processed in AZtec software. Samples with clay
matrix were sputter coated with thin film of gold to
induce the sample conductivity.

2. Results and discussion

Scanning electron microscopy revealed structure of the
kaolinite/TiO, nanocomposite and the presence of basic
elements. The SEM image of the studied sample (Fig. 1)
proved that the matrix consisting of micro-sized kao-
linite particles having a layered structure with sub-
micron particles of TiO, was attached onto the surface
of the clay matrix.

Fig. 1 SEM image of composite kaolinite/TiO, and its correspon-
ding EDS spectrum
Obrazek ze SEM kompozitu kaolinit/TiO, a jemu odpovida-

jici EDS spektrum

Obr. 1

It can be seen (Fig. 2) that structure of the composite
ZnO/kaolin is close to the structure of the composite
kaolinite/TiO, with the difference that ZnO particles
cover the surface of kaolin matrix almost homogene-
ously and they are not attached to the edges of the kao-
lin sheets. TEM analysis of ZnO/kaolin composite
(Fig. 3) revealed that smooth surface of the kaolinite
particles was covered by uniformly dispersed ZnO
particles with dimension less than 100 nm.



Recenzované védecke ¢clanky
Peer-reviewed scientific papers

Hutnické listy ¢. 6/2015, ro¢. LXVIII
ISSN 0018-8069

Zn

AuAu
2?()()

KK

3.00

Zn
-

200 500 600 700 800 900 [0.00keV

1.00

Fig.2 SEM image of composite ZnO/kaolin and its corresponding
EDS spectrum

Obr. 2 Obrazek ze SEM kompozitu ZnO/kaolin a jemu odpovidajici
EDS spektrum

100 nm
—

Fig.3 TEM image of ZnO/kaolin composite
Obr. 3 Obrazek z TEM kompozitu ZnO/kaolin

The SEM images of the studied sample (Fig. 4) proved
that micro-sized graphite sheet layered structure matrix
was covered with thin film of TiO,. According to the
Raman mapping measurements [9] combined with SEM
images it can be assumed that the thin film of TiO,
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might have been formed by anatase phase and by oval-
shaped (see red arrows in Fig. 4) clusters of particles
present on the film, which might have been formed by
rutile phase. These particles are present in minority
sulphur that is present in the EDS spectra as the
residuum of titanylsuphate precursor, which reacted to
form a carbon sulphide. The TEM bright field (BF)
image of the studied sample (Fig. 5) revealed that the
graphite matrix was inhomogeneously covered with
polycrystalline nanoparticles of TiO,. Fig. SA shows
typical graphite particles with clusters of TiO, nanopar-
ticles. One of the clusters was magnified (Fig. 5B) and
EDS analysis of these clusters was done due to the
confirmation of origin of the clusters. Copper detected
in EDS spectrum comes from copper TEM grid, which
was used for TEM analysis, and sulphur is the residuum
of titanylsulphate, which reacted to form carbon
sulphide. Subsequently recording of diffraction patterns
of the clusters was done. According to the obtained
diffraction pattern (Fig. 5D) and determined crystal
planes, anatase phase was confirmed in the graphite/TiO,.

C
@]
Ti
S
Ti i
= —— L‘ N Ti
1.00  2.00 3.00 4.00 5.00 kev
Fig. 4 SEM image of composite graphite/TiO, and its corresponding
EDS spectrum

Obr. 4 Obrazek ze SEM kompozitu grafit/TiO, a jemu odpovidajici

EDS spektrum
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Fig. 5

TEM BF image of graphite/TiO, — graphite particle covered with TiO, nanoparticles (A); magnified cluster of particles (B), correspon-

ding EDS spectrum of the cluster (C); diffraction pattern of the cluster (D)

Obr. 5
spektrum klastru(C), difrakéni zaznam klastru(D)

Structure of nanocomposite ZnO/graphite has nearly
similar structure where matrix consisting of micro-sized
graphite particles having a layered structure with sub-
micron clusters of ZnO ZnO particles (Fig. 6) is
attached onto the surface of the graphite matrix.
Distribution of ZnO particles on the surface of the
graphite matrix is not homogenous. Contrary to the
graphite/TiO,, a composite thin film created from
particles was not observed.
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Obrazek z TEM kompozitu grafit/TiO, - grafitova ¢éstice pokryta nanocasticemi TiO»(A), zvétseny shluk ¢astic(B), odpovidajici EDS

According to the single layered structure of the used
matrices the structure of prepared nanostructured
composites seems to be nearly similar with differences
in homogeneity and deposition of particles or clusters of
particles. However, other clays exist, which are used as
matrices in nanostructured composite materials, such as
vermiculite or montmorillonite. Those clays are
multilayered and it was proved that nanoparticles could
be captured in interlayers [10].
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Fig. 6 SEM image of composite graphite/TiO, and its corresponding
EDS spectrum

Obr. 6 Obrazek z SEM kompozitu grafit/TiO, a jeho odpovidajici
EDS spektrum

Conclusions

Scanning and transmission electron microscopic

techniques are suitable for characterization of structure

of nanocomposites. These techniques give the

information about homogeneity of composites.

Information about particle size can be also obtained. In
cases when SEM or TEM is equipped with EDS,
information about the elemental composition can be
acquired as well. Moreover, electron diffraction in TEM
provides information about phase of the sample. The
results obtained from electron microscopy together with
results from other analytical techniques, such as infrared
spectroscopy, Raman spectroscopy or X-ray diffraction,
give a complex characterization of the newly developed
nanomaterials.
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Hodnoceni pribéhu redukce Cr,0; ze strusky pri vyrobé legovanych oceli

Evaluation of the Course of Cr,0; Reduction from Slag at Production of
Alloyed Steels

Ing. Ladislav Socha, Ph.D.'; prof. Ing. Jifi BaZan, CSc.'; prof. Ing. Zdenék Adolf, CSe.'; Ing. Petr Jonsta, Ph.D.’

' V8B — Technickd univerzita Ostrava, Fakulta metalurgic a materidlového inZenyrstvi, Katedra metalurgie
a slévarenstvi, 17. listopadu 15/2172, 708 33 Ostrava-Poruba, Ceska republika

2 VITKOVICE HEAVY MACHINERY a.s., Ruska 2887/101, Vitkovice, 703 00 Ostrava, Ceska republika

V praci jsou uvedeny vysledky hodnoceni priibéhu redukce Cr,O; ze strusky do legované oceli v laboratornich
podminkach. Cilem laboratornich experimentii bylo studium chovani CryO; a zvySeni obsahu chromu v taveniné
spolu s mechanismem redukce pomoci dvou redukcnich cinidel. Experimentalni tavby byly zaméreny na ndvrh
teoretického vypoctu spotreby redukcnich cinidel — uhliku a kremiku. Studium redukce v laboratornich podminkach
bylo realizovano pri aplikaci legované oceli s obsahem 12,16 hm. % chromu, teplotach 1 600 a 1 650 °C, spolu se
zménou mnozstvi redukcnich cinidel a doby redukce. Vysledky uvedené v prispevku predstavuji zakladni informace
0 moznostech redukce Cr,0; ze strusky a budou vyuZity pri verifikaci vysledkii v poloprovoznich a provoznich expe-
rimentech, které budou napodobovat provozni podminky v elektrické obloukové peci (EOP).

Klicova slova: redukce strusky, chromoveé strusky,; legované oceli; laboratorni experimenty

This paper deals with the results from evaluation of the course of Cr,0; reduction from slag into the alloyed steel in
the laboratory conditions. Research of Cr,O; behaviour and increase of chromium content in the melt together with
the mechanism of reduction by the help of two reduction agents was the aim of the laboratory experiments. Experi-
mental heats focused on proposal of theoretical calculation of consumption of reduction agents presenting carbon
and silicon. Study of reduction in the laboratory conditions was realized at application of alloyed steel with the
content of 12.16 wt. % of chromium, temperatures 1 600 °C and 1 650 °C, together with the change of amount of
reduction agents and the reduction period. On the basis of the result obtained by laboratory experiments it can be
stated that ferrosilicon seems to be more efficient reduction agent Increase of temperature from 1 00 °C to 1 650 °C
positively influenced the efficiency of Cr,O;3 reduction from the slag. Besides the temperature increase, increase of
theoretical amount of reduction agent together with the prolongation of reduction period from 300 s to 600 s also
positively influenced the reduction efficiency. At the temperature of 1 650 °C and use of ferrosilicon, efficiency of
Cr;0; reduction up to 68.7 % was achieved. It can be also expected that higher viscosity of the slag, connected with
the creation of crust that decreases the reduction efficiency, can be shown with the increase of Cr,0; content in the
slag. This assumption will be proved by the following series of experiments. Results given in this paper present the
basic information about the possibilities of Cr,0; reduction from the slag and they will be used at results
verification in the pilot plant and plant experiments that will imitate the operational conditions in the electric arc
furnace (EAF).

Keywords: slag reduction; chromium slag, alloyed steel; laboratory experiment

Obsah chromu v legovanych ocelich se obecné pohybuje  oxidii chromu ze strusky pfi vyrobé legovanych oceli
v rozmezi od 8 do 30 hm. %. V prib&hu taveni ocelové  zavisi na vybéru vhodného redukéniho ¢Einidla
vsazky obsahujici chrom dochazi pfi vyrobé oceli  a aplikované redukéni technologii [1, 2].

v elektrické obloukové peci (EOP) ke ztraté chromu jeho
oxidaci a prechodem do strusky. K prvotnim ztratdm
chromu dochazi jiz v pribéhu taveni vsazky, ale k jeho
hlavni ztraté¢ z taveniny dochazi v pribéhu oxidac¢niho
udobi, ve kterém je dmychan kyslik scilem zajisténi
zakladnich zkujniovacich reakei a oduhliceni taveniny.

Aplikovana technologie a vhodné redukéni cinidlo
by mély zajistit vysoky stupen redukce oxidu chromu
ze strusky. Volba redukéniho cinidla vSak zavisi na
vybaveni a technologickych moZznostech provozované
EOP. Mezi pouzivana redukc¢ni ¢inidla patfi: kiemik,
uhlik, hlinik a karbid vapniku. V provoznich podmin-
Vysoky obsah chromu ve strusce ovliviiuje jeji vlast-  kach bylo vyvinuto a aplikovano né&kolik technologit,
nosti, coz se projevuje vytvoienim struskové krusty  avSak pro uéinnou redukci ztrat chromu v taveniné je
s vysokou viskozitou, ktera snizuje reaktivitu strusky  nutno minimalizovat ztraty jiz v udobi taveni a piede-
a zabrafiuje tvorbé pénivé strusky. UCinnd redukce  v§im v pritbéhu oxida¢niho udobi [1, 3, 4].
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Prispévek uvadi vysledky laboratornich experimentti se
zaméfenim na studium chovani chromu a jeho oxidl
spolu s mechanismem jeho redukce pomoci uhliku
a kfemiku. Experimentalni tavby byly zaméfeny na
verifikaci teoretického vypoctu spotieby vybranych
redukénich Cinidel, studium redukce v laboratornich
podminkach pfti aplikaci legované oceli s obsahem
12,16 hm. % chromu, teplotach 1 600 a 1 650 °C, spolu
se zménou mnozstvi redukénich ¢inidel a doby redukce.

Cilem experimentd bylo ovéfeni zakladnich mozZnosti
redukce Cr,O; ze strusky pii pouziti riznych
redukénich c¢inidel pro wverifikaci v poloprovoznich

a provoznich experimentech, které budou napodobovat
provozni podminky v EOP.

1. Charakteristika experimentu

Laboratorni experimenty byly realizovany pfi aplikaci
vsazky predstavujici legovanou ocel obsahujici
12,16 hm. % Cr a strusku s obsahem cca 11,5 hm. %
Cr,05. Zékladni chemické slozeni pouzité legované
oceli a strusky pro laboratorni experimenty je uvedeno
v tab. 1.

Tab. 1 Chemické sloZzeni chromem legované oceli a strusky obsahujici Cr,O; pouzité pro laboratorni experimenty
Tab. 1 Chemical composition of chromium-alloyed steel and slag containing Cr,O; used for laboratory experiments
Chemické sloZeni oceli (hm. %)
C Mn Si P S Cr Ni Mo
0,02 0,62 0,31 0,023 0,003 12,16 4,1 0,42
Chemické sloZeni strusky (hm. %)
CaO SiO, Al O; MnO MgO Cr,03 FeO V,05
8,2 28,6 5,0 3,8 35,7 11,5 4,9 0,16

Tab. 2 Zakladni chemické sloZeni antracitu a ferosilicia (reduk¢ni ¢inidlo)
Tab. 2 Basic chemical composition of anthracite and ferrosilicon (reduction agent)

Redukéni Zakladni chemické sloZeni (hm. %) Redukéni Zakladni chemické sloZeni (hm. %)
Cinidlo C S Vlhkost | Popel | Prchavost ¢inidlo Si S P Mn C
Antracit 90,08 | 0,97 5,82 6,80 3,12 FeSi 73,5 0,01 0,03 0,28 0,06

K redukei strusek obsahujicich Cr,O; byla vybrana dveé
redukéni Ccinidla: antracit a ferosilicium. Chemické
slozeni obou redukénich €inidel je uvedeno v tab. 2.

Pfed laboratornimi tavbami byl proveden teoreticky
vypocet spotieby vybranych redukénich ¢inidel. Pro
vlastni vypocet je nutné znat nasledujici parametry, které
predstavuji hodnoty ziskané z provoznich podminek:

chemicke slozeni chromem legované oceli,
aktivitu kysliku v taveniné ao),

chemickeé slozeni strusky obsahujici Cr,03,
hmotnost kovu a strusky.

o O O O

Struska kromé zakladnich oxidi obsahuje snadno redu-
kovatelné oxidy FeO, MnO a Cr,0;. K redukci snadno
redukovatelnych oxidi a predev§im Cr,0; se s vyhodou
pouziva redukéni ¢inidlo antracit a ferosilicium. Reakce
uhliku nebo kiemiku s kyslikem obsazenym v lehce
redukovatelnych oxidech ve strusce probiha dle nasle-
dujicich obecnych rovnic (1) a (2):

(CT,03) + 3C() = 2[Cr] + 3C0y, (1)

2(Cry05) + 3(Si) = 4[Cr] + 3(Si0,) 2)
Teoretické mnozstvi spotfeby redukénich c¢inidel bylo
vypocitano z daného chemického slozeni strusky uve-
deného v tab. 1. Vlastni vypocty byly realizovany za
predpokladu 100 % redukce oxidd Cr,O; a zbylych
snadno redukovatelnych oxidi FeO, MnO ze strusky.
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V pfipad¢ antracitu predstavuje teoretické mnoZstvi
redukéniho Cinidla 4,65 g na 100 g strusky. U druhého
redukéniho €inidla ferosilicia bylo stanoveno teoretické
mnozstvi 6,7 g na 100 g strusky [5, 6, 7].

Pro laboratorni experimenty byla pouzita indukéni pec
pfipojena na vysokofrekvencni generator GV 22. Pro
vlastni experimentalni laboratorni tavby byl sestaven
blok, ktery byl umistén uvniti induktoru a je zobrazen
na obr. 1.

Obr. 1
Fig. 1

Schématicky fez pracovnim blokem
Schematic section of the working block
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Pracovni blok se skladal z ochranné trubice z SiO,
a dutého grafitového bloku pro nepiimy ohfev vsazky.
Mezera mezi ochrannou trubici a grafitovym blokem
byla zasypana ochrannym zasypem z prachového Al,Os.
Ochranna trubice byla utésnéna Zzarovzdornou vatou
TERMOVIT. Do dutého grafitového bloku se vkladal
pracovni kelimek na bazi Al,O;. Pracovni prostor byl
uzavien magnezitovym vikem s otvorem pro piivod
inertniho plynu argonu. Inertni plyn se béhem tavby
privadél do bloku z tlakové 1dhve konstantnim pratokem
0,5 I'min". Kromé piivodu argonu zde byl umistén
i termoclanek typu B (PtRh6-PtRh30) pro prubézné
méfeni teplot.

V laboratornich podminkach bylo celkem realizovano
16 relevantnich taveb. Laboratorni experimenty probi-
haly nasledujicim zplsobem: nejprve byla pfidana
ocelova vsazka v mnozstvi 200 az 300 g. Po roztaveni
a vytemperovani ocelové vsazky na teplotu 1 600 nebo
1 650 °C byl odebran vzorek oceli. Odebrany vzorek
slouzil pro stanoveni pocate¢niho obsahu chromu
v oceli Cryg.

Nasledné byla pfidana podrcend redukovana struska
obsahujici Cr,0O; v mnozstvi 10 hm. % k hmotnosti
oceli. K této strusce bylo pfidano 10 hm. % CaF, pro
zajisténi tekutosti redukeni strusky. Po 60 s od ptidani
strusky bylo pfidano vybrané redukéni Cinidlo antracit
nebo ferosilicium. Ptidavky redukénich cinidel byly
realizovany ve dvou variantach:

o varianta I — odpovidala teoretickému mnozstvi
zajistujici 100 % redukei oxidi Cr,0; ze strusky,
o varianta II — odpovidala dvojnasobnému teoretic-

kému mnozstvi zajistujicimu redukci oxidi Cr,04
ze strusky.

Celkova doba puisobeni redukénich ¢inidel byla stano-
vena na 600 s. V pribéhu experimentii byly odebirany
vzorky oceli pro stanoveni obsahu chromu, a to
v poloviné experimentu po 300s a na konci experi-
mentu po 600 s. Po ukonéeni experimenti byly jed-
notlivé vzorky oceli analyzovany pro zjisténi ucinnosti
redukéniho pochodu v laboratornich podminkach.

2. Hodnoceni dosaZenych vysledki

Posouzeni priubéhu redukce Cr,O; ze strusky do lego-
vané oceli v laboratornich podminkach bylo realizovano
v nékolika ¢astech. Nejprve bylo provedeno vyhodno-
ceni pribéhu zvySeni obsahu chromu v oceli spolu
s hodnocenim stupné redukce pomoci dvou redukénich
¢inidel, pak vlivu zmény mnozstvi redukcnich Cinidel
ateplot 1 600 a 1 650 °C.

Vysledky pribéhu zmény obsahu chromu v oceli jsou
uvedeny na obr. 2a a obr. 2b, vysledky nardstu obsahu
chromu v oceli na obr. 3a a obr. 3b a dosaZzené stupné
redukce na obr. 4a a obr. 4b.
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a) redukcni cinidlo antracit - varianta I a IT

b) redukcni cinidlo ferosilicium - varianta I a 11

Obr.2 Zména obsahu chromu v pribéhu redukce pomoci antracitu
a ferosilicia
Change of the chromium content during the reduction by

anthracite and ferrosilicon

Fig. 2

a) redukcni cinidlo antracit - varianta I a IT

b) redukcni cinidlo ferosilicium - varianta I a Il
Obr.3 Naridsty obsahu chromu v oceli redukci pomoci antracitu
a ferosilicia (T = 600 s)
Increase of the chromium content in the steel by reduction
with anthracite and ferrosilicon (t = 600 s)

Fig. 3
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a) redukcni c¢inidlo antracit - varianta I a Il

b) redukcni cinidlo ferosilicium - varianta I a IT

Obr. 4 Stupeni redukce oxid Cr,0s pii pouziti antracitu a ferosilicia
Fig. 4 Reduction degree of the Cr,O5 oxides at the use of anthracite
and ferrosilicon

U varianty I byl nejniz§i nardst obsahu chromu
0,28 hm. % pti dosazeném stupni redukce 31,8 %. Tyto
parametry byly dosazeny pfi pouziti antracitu, aplikaci
teoretického mnozstvi redukéniho ¢inidla a teploté
experimentu 1 600 °C.

Naopak nejvyssi nartist obsahu chromu 0,48 hm. %
spolu s dosazenym stupném redukce 61,1 % byl zjistén
pfi pouziti antracitu a aplikaci dvojnasobného teore-
tického mnozstvi redukéniho €inidla a teploté experi-
mentu 1 650 °C.

Z varianty Il vyplyva, ze nejnizsi nardst obsahu chromu
0,35 hm. % spolu s dosazenym stupném redukce 33,0 %
byl zjistén pfi pouziti ferosilicia, aplikaci teoretického
mnozstvi redukéniho ¢inidla ateploté experimentu
1 600 °C.

Opét nejvyssi nartst obsahu chromu 0,54 hm. % spolu
s dosazenym stupném redukce 68,7 % byl zjistén pfi
pouziti ferosilicia, aplikaci dvojnasobného teoretického
mnozstvi redukéniho ¢inidla a teplot¢ experimentu
1 650 °C.

Porovnani vysledkti z obr.2 az4 se zaméfenim na
jednotliva redukeni Cinidla ukazuje, Ze jako GCinnéjsi se
jevi ferosilicium. V ptipadé ferosilicia byly dosazeny
lepsi vysledky, a to jak nartst obsahu chromu o cca
0,06 hm. %, tak vyssi stupeinl redukce o cca 7 %.

Experimenty také ukdzaly, ze zvysSeni teploty z 1 600 na
1650°C a doby redukce z300 na 600 s podporuje
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proces redukce Cr,O; ze strusky do oceli, a to pii
aplikaci obou typl redukénich ¢inidel — antracit a ferosi-
licium.

3. Zavér

V laboratornich podminkéch byly provedeny experi-
menty scilem ziskat informace o prubéhu redukce
Cr,O; ze strusky do legované oceli a zvySeni obsahu
chromu v kovu pomoci dvou redukénich ¢inidel — antra-
cit a ferosilicium. Z experimentalnich vysledku 1ze ucinit
tyto zavéry:

o Jako ucinngjsi redukéni Cinidlo se jevi ferosilicium

nez antracit.

Zvyseni teploty z 1 600 na 1 650 °C ma pozitivni
vliv na u¢innost redukce Cr,0; ze strusky.

Kromé zvyseni teploty se i zvySeni teoretického
mnozstvi redukéniho €inidla spolu s prodlouzenim
doby redukce z 300 na 600 s pozitivné projevuje na
ucinnosti redukce.

Pfi teploté 1 650 °C a pouziti ferosilicia se dosa-
huje az 68,7% ucinnosti redukce Cr,0;.

Lze také predpokladat, ze se vzrustem obsahu
Cr,0;5 ve strusce se muze projevit vyssi viskozita
strusky spojena s tvorbou krusty, ktera snizuje
redukéni Géinnost. Tento piedpoklad bude ovéfen
sérii experimentt, které budou soucasti nasleduji-

cich praci.

Ziskané laboratorni poznatky budou nasledné¢ vyuzity
béhem poloprovoznich a provoznich experimentd, které
budou napodobovat provozni podminky v EOP provo-
zované na ocelarné VHM, a.s. scilem navrzeni
a ovéfeni nové technologie redukce oxidi chromu ze
strusky pomoci redukénich ¢inidel predstavujici kiemik,
hlinik a uhlik.
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Celni sazby pro ocelarské zbozi snizeny

Stahl Aktuell 17.08.2015

K prvnimu zéii je v Rusku snizena sazba dovoznich cel pro témét 2000 skupin vyrobkd. Tim plni Rusko své
zavazky oproti WTO. SniZeni se tyka skupin zbozi ze vSech oblasti, pocinajic zivymi rybami a odévy az k oceli,
zelezatskému zbozi, strojim a nabytku. Pro dalSich 14 skupin zbozi probéhne sniZzeni dovoznich cel k 31. prosinci
2015.

Svétova vyroba oceli v ¢ervenci zhruba 133 miliont tun

Stahl Aktuell 21.08.2015

Celosvétoveé bylo v ¢ervenci vyrobeno 133 miliont tun surové oceli. Je to o 3,8 % méné neZ ve stejném mésici
predchazejiciho roku, jak uvadi Svétovy ocelaisky svaz Worldsteel. V Ciné se v &ervenci vyrobilo 65,8 milionu tun
a vyroba tak vuci lonskému Cervenci klesla o 4,6 %. Japonsko vytavilo 8,8 milionu tun (minus 4,9 %) a v Indii
7,7 milionu tun (plus 1,2 %). V EU Némecko vyrobilo v ¢ervenci 3,6 milionu tun surové oceli a zaznamenalo tak
plus 0 4,7 %. V Rusku se vyroba pohybovala kolem 6,0 milionu tun, coZ je oproti loiiskému ¢ervenci minus 2,8 %.
Ukrajina vytavila 1,9 milionu tun a zaznamenala tak pokles o 24,1 %. VytiZzenost ocelaren se v ¢ervenci pohybovala
kolem 68,4 %, coz je 0 4,2 % horsi nez loni.

Zcela evidentni ohrozeni existence

Salzgitter Zeitung 22.08.2015

EU chce reformovat obchod s CO, certifikaty. Séf koncernu Salzgitter se proto obavé ,,odchodu* oceli z Evropy.
15. ervence zvetejnila Evropska komise navrh zptisnéni smérnic k obchodu s certifikaty. Podle novych pravidel
bude od roku 2021 mimo jiné snizen pocet vydavanych certifikatt a bude zvySena jejich cena z dnesnich 7,40 €
zatunu CO, na 25 €. Cilem je snizeni emisi sklenikovych plynti, skodicich klimatu. Pro energeticky naroény
ocelaisky prumysl to bude znamenat zvySeni nakladti aZz o miliardu € ro¢né. Mluv¢i koncernu Salzgitter k tomu
prohlasil: ,,O miliardu € vic nemizeme vydé€lat“. Krom¢ snizeni poctu povolenek a zvyseni jejich ceny chce ale
Evropska komise také snizit pocet vyjimek pro energeticky naroéné obory — ocelarny, cementarny a chemii.

Vyrobci oceli vyuzivaji energeticky tsporné technologie — energeticka dieta
déla ocelarsky primysl bezpecnéjsi pro budoucnost

Stahl und Eisen 19.09.2015

Snizit naklady, efektivnéji vyuzivat zdroje energie — to plati pfedevsim pro energeticky intenzivni sektor primyslu
jako je ocelafstvi. Z tohoto diivodu ocelarsky prumysl vyrazné investuje, aby vyuzil Gsporné potencialy, ale také
proto, aby odlehcil zivotnimu prostiedi. V poptedi technickych moznosti stoji: snizovat tepelné ztraty a vyuzivat
odpadni teplo. Elektrickd pec v ocelarné spolyka casto vice elektrického proudu nez nékteré mensi mesto. Ale také
klasicka vyroba v konvencni vysoké peci je velice energeticky intenzivni. Ocelarny se podileji vice nez 6 % na
celosvétovych emisich kysli¢niku uhlic¢itého. Politika tla¢i na to, aby se vypousténi klimaticky Skodlivych plyna
redukovalo, soucasné¢ se podniky snazi snizit podil nakladd na energie v celkovych nakladech. Z tohoto divodu vzal
naptiklad Feralpi Stahl ve svém némeckém puisobisti Riesa modernizacni opatfeni kolem energetické efektivity
utokem. Jsou popsany rtizné priklady nejlepsi dostupné techniky, zvySeni kapacity vyroby a Gispory energii.
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Vliv velikosti teplosménné plochy mezi odlévanym ingotem a kokilou na
vnitini jakost materialu, ovéreny numerickou simulaci

Effect of Size of the Heat Exchange Surface between the Cast Ingot and the
Ingot Mould on the Material Inner Quality, Verified Numerical by Simulation

Ing. Vladislav Kurka, Ph.D.; Ing. Jaroslav Pindor, Ph.D.

MATERIALOVY A METALURGICKY VYZKUM s.r.0., Pohrani¢ni 693/31, 703 00 Ostrava-Vitkovice, Ceska
republika

V praci je uveden pozitivni viiv zvétseni teplosmenné plochy mezi kokilou a odlévanym ingotem na vnitini jakost
materialu s obsahem 1 % C a 1,5 % Cr. U kokilové sestavy slozené z osmi Sestitunovych ingotu bylo simulovano
odlévani v software Magma®, urceném k numerické simulaci odlévini a tuhnuti taveniny. PFi zvétSeni teplosménné
plochy bylo prioritou zachovani délky ingotu a jeho priirezu z diivodu stejného stupné protvareni v nasledném techno-
logickém kroku. Upravou se docililo predeviim snizeni porozity ve stiedni casti ingotu, a to na vikor mirného zhorsent
segregace chromu.

Klicovd slova: odlévani; vysokouhlikova ocel; numerickd simulace

The authors describe the positive effect of increasing the heat exchange surface between the cast ingot and the ingot
mould on the inner quality of material with 1 % C and 1.5 % Cr. Casting into a mould set composed of eight six-ton
ingot moulds was simulated in software Magma’, designated for numerical simulation of casting and solidification
of the melt. At increase of the heat exchange surface the priority was to preserve the length of the ingot and its
cross-section due to the same degree of deformation in the next technological stage. We achieved particularly
reduction of porosity, mainly in the central part of the ingot at the expense of slight deterioration of chromium
segregation.

Keywords: casting; high carbon steel; numerical simulation

Piedkladana prace navazuje na difve provedené nume- rickém simulaénim programu Magma® [2] byly
rické simulace [1] a pomoci zvétseni teplosménné plo-  provedeny simulace odlévani a tuhnuti Materialu
chy posunuje moznosti redukce vnitini porezity. Pfi s vysokym obsahem uhliku a chromu, dale jen simulace.
tuhnuti se u ingott rozviji procesy, které zhorSuji jejich  Chemické slozeni Materidlu je uvedeno v tab. 1.

vnitini jakost. Jedna se predevsim o segregace a poro-
vitost v ose ingotil. Mikrosegregace prvkd, kdy je obsah
legujicich prvki jiny na okraji oproti stfedu dendritic-
kého krystalu, je mozné odstranit tvafenim. AvSak
makrosegregace prvkli po vySce ingotu a poérovitost
v ose ingotu jsou nezadouci, negativné ovliviwuji vnitini
kvalitu vykovku nebo vyvalku a velmi tézce je lze tva-
fenim eliminovat.

ZlepSeni bylo realizovano pomoci upravy kokily, a to
zvétSenim teplosménné plochy mezi odlitym ingotem
a kokilou 09,24 %. Kazdy odlity ingot ma hmotnost
5 850 kg. Tvar odlit¢ého normalniho ingotu a ingotu se
zvétsenym povrchem je uveden na obr. 1. Material byl
odlévan po dobu 1 260 s do licich sestav slozenych vzdy
z 8 kokil umisténych na jedné lici desce a plnénych
spodem z jednoho liciho kiillu. Rozmisténi kokil na lici
desce bylo v obou pfipadech shodné (obr. 2 a. 3). Kazda
Zvétseni teplosménné plochy kokily lici sestava byla odlévana p¥i dvou licich teplotach od-
povidajicich skute¢nému stavu v provoznich podmin-
Tato prace porovnava vliv zvétSeni teplosménné plochy  kach, a to 1501,4°C al495,.8°C. Celkem je tedy
mezi odlévanym materidlem a kokilou na vnitini jakost v této praci provedeno porovnani ¢&tyf simulaci: lici
materidlu. Srovnavani bylo provedeno za stejnych pod-  deska snormalnim povrchem ingotu a teplotou liti
minek odlévani, pfi stejnych teplotach a stejné rychlosti 1 501,4 °C (oznadeni N1) a 1495,8 °C (oznaleni N2)
odlévani. OdmiSeni prvki a také vnitini porozita béhem  a lici deska s kokilami se zv&tSenym povrchem a teplotu
tuhnuti materidlu jsou, mimo jiné, zpisobeny pomalej- liti 1 501,4 °C (oznadeni Z1) a1 495,8 °C (oznaleni
§im chladnutim taveniny z odlévaci teploty na teplotu  Z2). Z hlediska vypoctového ¢asu jsou simulace prove-
likvidu, popt. solidu. Tato prace se zabyva odmiSenim deny pro &tvrtinu lici sestavy, nebot ingoty jsou
uhliku, chromu a redukei vnitini porozity u druhu oceli,  na licich deskach umistény symetricky.
ktera je pracovné oznacena jako Materidl. V nume-
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Obr. 1 Porovnani tvara odlitych ingoti s normalnim povrchem (levy obrazek) a se zvétsenym, vinitym povrchem (pravy obrazek)
Fig. 1 Comparison of shapes of cast ingots with normal surface (left image) and with an increased corrugated surface (right image)

Obr. 2 Kokilova sestava s kokilami s normalnim povrchem
Fig.2  Mould set with ingot moulds with normal surface

Obr. 3 Kokilova sestava s kokilami se zvétSenym povrchem
Fig. 3 Mould set with ingot moulds with increased surface
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Tab. 1 Chemické slozeni Materialu (hm. %)
Tab. 1 Material chemical composition (mass %)

Steel Composition

Al (Aluminum) 0.0 Y
C (Carbon) 1.0 Y
Co (Cobalt) 0.0 %
Cr (Chromium) 15 %
Cu (Copper) 0.0 %
Mn (Manganese) 0.35 Y
Mo (Molybdenum) 0.0 %
Mi (Mickel) 0.05 %
P (Phosphorus) 0.01 Y
S (Sulfur) 0002 %
Si (Silicon) 0.25 %
Ti (Titanium) 0.0 Y
V (Vanadium) 0.0 Y
W (Tungsten) 0.0 %

Rychlost plnéni kokily byla u obou typd stejna
a odpovidala technologické skuteénosti v provozu. T¢lo
ingotu bylo naplnéno za 840 s a hlavovy nastavec za
420 s. Pribeh rychlosti plnéni je prehledné vyobrazen
na obr. 4.
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Obr. 4 Rychlost plnéni kokilové sestavy
Fig. 4 Rate of filling of the mould set

Veétsi styéna plocha ingotu a kokily ma za nasledek
rychlej§i snizovani primérné teploty taveniny behem
odlévani. Z obr. 5 je patrné, ze pii stejné teploté liti
1 501,4 °C je pti odlévani po 200 s od zacatku liti, vétsi
teplota taveniny v normalni kokile N1 oproti upravené
Z1 o cca 3 °C. Na konci odlévani (1 260 s) je tato tep-

Vs

lota vyssi o 15 °C. Stejny trend je také pii odlévani
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taveniny o teplote¢ 1495,8 °C. Tento rozdil teplot
(15 °C) se nasledné béhem tuhnuti zmensuje a pii vy-
chladnuti do pokojové teploty ¢ini 6 °C. Tento trend je
stejny u obou variant: kokily N1 — Z1 a kokily N2 — Z2
a je zobrazen na obr. 6.

Obr. 5 Primérna teplota taveniny béhem celého odlévani pro
vSechny Ctyfi varianty v ¢asovém rozsahu 0 — 1 250 s

Jiz béhem odlévani dochazi k tuhnuti taveniny (obr. 7),
kdy kokila se zvétSenym povrchem vykazuje pii 98 %
naplnéni kokily béhem odlévani vétsi podil tuhé faze
Materialu pod teplotou solidu.

Zatim nevysvétlenym jevem ve srovnavanych simulacich
je, ze v intervalu podilu tuhé faze 95 — 100 % se vyrazné
zrychlilo tuhnuti taveniny v normalnich kokilach N oproti
kokilam se zvétSenym povrchem Z (tab. 2).

Béhem tuhnuti taveniny v kokile dochédzi ke vzniku
mikroporezity, kterou charakterizuje Niyamovo krité-
rium. Pravdépodobné vlivem vétsi rychlosti tuhnuti
taveniny zapocaté béhem odlévani u upravené kokily
oproti normalni kokile (obr. 8) doslo ke zlepSeni hod-
noty Niyamova kritéria v upravené kokile Z1 a Z2
oproti kokile s normalnim povrchem (obr. 9). Taktéz
hodnota celkové porozity byla u ingoti se zvétSenym
povrchem lepsi (obr. 10).

Fig. 5 Average temperature of the melt during whole casting for all ~ Tab.2 Podil utuhlé faze v téle ingotu od pocatku odlévani
four variants in the time interval from 0 to 1 250 s Tab. 2 Share of solidified phase in the ingot mould from the start of
casting
Podil tuhé Cas od po¢atku odlévani pro jednotlivé
faze (%) N1 N2 Z1 72
30 1388 1312 1316 1283
40 1 660 1567 1579 1543
50 2012 1903 1917 1876
60 2 468 2343 2355 2307
70 3 066 2922 2928 2 875
80 3870 3708 3698 3641
Obr. 6 Primérna teplota taveniny béhem celého odlévani pro 90 5021 4849 4825 4761
véechny étyfl varianty v ¢asovém rozsahu 750 - 12 000 s 95 5 910 5 719 5 687 5 623
Fig. 6 Average temperature of the melt during whole casting for all
four variants in the time interval from 750 to 12 000 s 100 9 460 9350 9571 9 463
N1 N2
Z1 Z2
Obr. 7 Srovnani podilu tuhé (pod teplotou solidu modte) a kapalné faze (nad teplotou likvidu cervené) pti 98% naplnéni kokily béhem odlévani
pro normalni (N1 a N2) a zvétSeny povrch kokily (Z1 a Z2)
Fig. 7 Comparison of the share of solidified (below the solidus temperature — blue) and liquid phase (above the solidus temperature — red)

at 98% filling of the ingot mould during casting, for normal (N1 and N2) and increased surface of the ingot mould (Z1 and Z2)
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Obr. 8 Porovnani rychlosti chladnuti Materialu pro normalni (N1 a N2) a zvétSeny povrch kokily (Z1 a Z2)
Fig. 8 Comparison of the material cooling rate for normal (N1 and N2) and for increased surface of the ingot mould (Z1 and Z2)

N1 N2

Z1 Z2

Obr. 9 Porovnani hodnoty Niyamova kritéria pro normalni (N1 a N2) a zvétSeny povrch kokily (Z1 a Z2)
Fig. 9 Comparison of the value of the Niyama criterion for normal (N1 and N2) and for increased surface of the ingot mould (Z1 and Z2)
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Obr. 10 Porovnani celkové porozity pro normalni (N1 a N2) a zvétSeny povrch kokily (Z1 a Z2)
Fig. 10 Comparison of overall porosity for normal (N1 and N2) and for increased surface of the ingot mould (Z1 and Z2)

Z pohledu odmiseni prvki v odlitém ingotu nebylo u vidét, ze zvétSeni povrchu kokily nepatrné zvysilo jeho
uhliku zaznamenédno zadné zlepSeni pfi zvétSeni styéné odmiseni (obr. 12).
plochy kokily (obr. 11). Naopak pii odmiseni chromu je

N1 N2

Z1 z2

Obr. 11 Porovnani odmiseni uhliku pro normalni (N1 a N2) a zvétseny povrch kokily (Z1 a Z2)
Fig. 11 Comparison of carbon unmixing for normal (N1 and N2) and for increased surface of the ingot mould (Z1 and Z2)

40



Hutnické listy €. 6/2015, ro¢. LXVIII
ISSN 0018-8069

Recenzované vyzkumné ¢lanky
Peer -reviewed research papers

N1

Z1

N2

z2

Obr. 12 Porovnani odmiSeni chromu pro normalni (N1 a N2) a zvétSeny povrch kokily (Z1 a Z2)
Fig. 12 Comparison of chromium unmixing for normal (N1 and N2) and for increased surface of the ingot mould (Z1 and Z2)

Diskuze a zavér

Pfi numerické simulaci liti osmi ingoti v software
Magma®, uréeném ke specialnim Gloham numerické
simulace odlévani a tuhnuti taveniny, byl zjistén pozi-
tivni vliv na redukci makro a mikro porozity zvétSenim
teplosménné plochy o 9,24 % mezi kokilou a odléva-
nym ingotem u materialu s obsahem 1 % C a 1,5 % Cr,
a to pii zachovani délky ingotu a jeho prufezu z diivodu
stejného stupné protvaifeni v nasledné technologické
operaci. Soucasné vsak bylo pozorovano mirné zhorSeni
segregace chromu.

Dalsi prace budou pokracovat v optimalizaci vnitiniho
tvaru kokily a upravé rychlosti liti, aby doslo k vétsi
eliminaci vnitini porozity a snizilo se odmiseni prvki.
Cilem bude také identifikace procesu, které ovliviuji
rychlejsi tuhnuti taveniny v normalni kokile oproti

kokile se zvétSenym povrchem v intervalu 95-100 %
podilu tuhé faze.

Podékovani

Tato prdace vznikla p¥i ieSeni projektu ¢. LO1203 "Regio-
nalni materialové technologické vyzkumné centrum -
program udrZitelnosti“ financovaného Ministerstvem S$kol-
stvi, mlddeze a télovychovy Ceské republiky.
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Nova technologie vyroby oceli ziskava podporu EU

Stahl und Eisen

16.09.2015

Evropskd Unie v Cervenci rozhodla, Ze podpofti zkousky technologie Hisarna celkem 7,4 miliony €. Hisarna je

vvvvvv

zkousi tuto technologii v holandském IJmuidenu od roku 2011. Pokud se nova vysokopecni technologie ukaze jako
funk¢ni a prenositelnd do primyslového méfitka, mohla by se vyrazn€ zvysit energeticka efektivita pti vyrobé oceli
a soucasné by se mohly az o 20 % snizit emise CO,. Vyhoda této technologie je v tom, Ze Cini dva energeticky
intenzivni procesni kroky prebyte¢nymi. Na rozdil od vyroby surového Zeleza v konvencnich vysokych pecich se
nemusi uhli a zelezna ruda zpracovavat na koks, sintr nebo pelety, nybrz jsou dodavany do vysoké pece jako prasek.
V roce 2016 by mél probéhnout prvni dlouhodoby Sestimésicni test. Hisarna je spolecnym projektem Tata Steel,
dilni spolecnosti Rio Tinto a evropskych vyrobcti oceli ArcelorMittal, ThyssenKrupp a VoestAlpine.
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Priprava a mikrostruktura predslitiny Ta-Al vhodné pro taveni a odlévani
intermetalickych slou¢enin na bazi y-TiAl legovanych tantalem

Preparation and Microstructure of Master Alloy Ta-Al Suitable for Melting
and Casting of Intermetallics Compounds Based on y-TiAl Alloyed by Tantal

Ing. Jan Jufica; Ing. Toma§ Cegan, Ph.D.; Ing. Daniel Petlak

VSB — Technicka univerzita Ostrava, Fakulta metalurgie a materidlového inZenyrstvi, Regiondlni materialové
technologické centrum, 17. listopadu 15/2172, 708 33 Ostrava-Poruba, Ceska republika

Nizka hustota, dostatecna pevnost pri vysokych teplotach a dobra odolnost proti korozi predurcuji slitiny na bazi
y-TiAl pro pouziti v automobilovém, leteckém a energetickém priumyslu jako vysokoteplotnich konstrukcnich
materialit odolavajicim agresivnim prostredim a vysokym teplotam. V soucasné dobé je nejvétsi pozornost vénovina
slitinam ctvrté generace, a to predevsim z diivodu pomérné snadné moznosti zjemnéni velikosti zrna masivni
transformaci na v,, fazi béhem tepelného zpracovani a také z ditvodu vhodné kombinace vyslednych mechanickych
viastnosti [1, 2]. Tento typ slitin vsak obsahuje relativné vysokda mnozstvi Ta (az 8 at.%). Vysoka teplota tani tohoto
kovu (3 017 °C), zhorsuje pripravu produktii konvencnim odlévanim, protoze je nutné pouzit vyssi teploty, a tim
obecné se prodluzuje celkova doba taveni. To miize vést ke zvySeni obsahu kysliku v produktu a ke snizeni
mechanickych vlastnosti. Pouziti Ta-Al predslitin pro pripravu vyslednych slitin Ti-Al-Ta je tedy teoreticky velmi
vhodné z ditvodu snizeni potrebné teploty behem taveni. Tento ¢lanek uvadi vhodné podminky pripravy plazmovym
tavenim (proudova hustota, rychlost posuvu, ochranna atmosféra, vsazka) pro dosazeni vhodné cistoty a homogenity
vybrané predslitiny Ta-80Al (at.%) s predpokladanou teplotou tani cca 1 600 — 1 650 °C. Pripravené predslitiny
byly studovany elektronovou mikroskopii v rezimu zpétné odrazenych elektronii (BSE), energiové disperzni
spektroskopii (EDS), rtg. difrakcni analyzou (XRD) a teplota tani byla hodnocena diferencni termickou analyzou
(DTA). Pripravené predslitiny vykazovaly pomérné homogenni sloZeni, dendritickou mikrostrukturu tvorenou fazi
TaAl; a tuhym roztokem Ta v Al a také nizké obsahy kysliku. Teplota taveni predslitin zjisténa metodou DTA byla
1 532 °C. DTA analyza tedy potvrdila nizké teploty tani pripravenych predslitin a tim i jejich vhodnost pro pripravu
y-TiAl slitin legovanych Ta.

Klicova slova: intermetalika; plazmové taveni; mikrostruktura; diferencni termickd analyza (DTA)

The advantage of y-TiAl-based alloys, that is their ow density, high temperature strength and oxidation resistance,
makes them an attractive candidate for use in automotive, aerospace and power industry such as high temperature
structural materials resistant to aggressive environments and high temperatures. Currently most attention is paid to
the alloys of the fourth generation, mainly because of the relatively simple possibilities of refining the grain size of
the massive transformation to y,, phase during the heat treatment and also due to a suitable combination of resulting
mechanical properties [1, 2]. However, this type of alloys contains relatively high amounts of Ta (up to 8 at. %).
High melting point of this metal (3017 °C) deteriorates the preparation of products by conventional casting,
because it is necessary to use higher temperatures and thus generally a longer total time of melting. This may result
in increased oxygen content in the products and in decrease of mechanical properties. The use of Ta-Al master alloy
for preparation of the resulting Ti-Al-Ta alloys is highly suitable because of reduction of temperature during
melting. This article describes the preparation of selected master alloy Ta-80Al (at. %) with predicted melting point
of approx. 1600 — 1650 °C by plasma melting. Optimal conditions for the preparation of these master alloys
(current density, feed speed, protective atmosphere, charge) are to be characterised in order to maximise purity and
homogeneity. The prepared alloys were studied by backscattered scanning electron microscopy (BSE), energy-
dispersive spectrometry (EDS), X-ray diffraction analysis (XRD), and melting temperature was evaluated by
differential thermal analysis (DTA). Prepared master alloy showed a relatively homogeneous alloy composition,
microstructure comprised of dendritic phase TaAl; and solid solution of Ta in Al, and it contained very low values
of oxygen 123 £ 21 wt. ppm. Melting temperature of this master alloy was 532 °C. The DTA analysis therefore
confirmed low melting temperature of the prepared master alloy and thus its suitability for preparation of y-TiAl
alloys alloyed by Ta.

Keywords: intermetallics,; plasma melting; microstructure, differential thermal analysis (DTA)
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Binarni diagram zobrazeny na obr.1 v podstaté
znazornuje cil tohoto experimentu, a to pfevést
tézkotavitelny Ta, do formy ptedslitiny vhodné pro
piipravu y-TiAl intermetalik ctvrté generace, které
zpravidla obsahuji 5 — 8 % tohoto kovu [1, 2]. Vhodna
ptedslitina by se méla vyznacovat teplotou tani okolo
1600 °C, vysokou Cistotou a nizkym obsahem
intersticionalnich prvki, predevsim kysliku. Vybrané
chemické slozeni pfedslitiny bylo zvoleno Ta-80Al
(at. %). Jak je vidét na binarnim diagramu, pfedslitina
tohoto slozeni se vyznacuje piijatelnou teplotou tani
a také jeji chemické slozeni lze povazovat za vhodné
pro piipravu vyslednych y-TiAl slitin z hlediska snadné
pripravy navazek.

Obr. 1 Binarni diagram Ta-Al s oznacenym chemickym slozenim
predslitiny [3]
Fig. 1 Binary diagram of Ta-Al with marked chemical composition

of the master alloy [3]

1. Experiment

Pro ptipravu piedslitiny Ta-80Al byla vyuzita moznost
pretaveni v plazmové peci vybavené médénym, vodou
chlazenym horizontalnim krystalizatorem, jejiz zjed-
nodusené schéma je znazornéno na obr. 2.

1. krystalizator

2. plazmovy horak

3. wnéjsi plast pece
4. vnéjsi plast pece

5. viko pece

6. pohybovy Sroub

7. undasec

8. motor posuvu
krystalizatoru

Obr.2 Schéma plasmové pece s horizontalnim krystalizatorem [4]
Fig.2  Scheme of plasma furnace with horizontal mould [4]

Vsazku tvoftil kusovy material z Cistych kovll v podobé
desti¢ek Al o maximalnich rozmérech 30 x 40 x 10 mm
a Ta dratu o maximalnich rozmeérech 3 x 10 mm. Taveni

probéhlo Sestindsobnym pruchodem zoény za pouzitého
vykonu plazmového sloupce v rozmezi 36 az 45 kW
vzhledem k vysoké teplot¢ tani Ta za konstantniho
posuvu krystalizatoru rychlosti 0,5 cm'min™". Inertni
atmosféra béhem taveni byla zajisténa prutokem argonu
Gistoty 4N5 (rychlost proudéni 27 I'min") komorou
pece.

Vzorky pro metalografickd pozorovani byly pfipraveny
standartnimi metalografickymi metodami zahrnujicimi
brouseni na brusnych papirech o zrnitosti od 60 do 2000
a lesténi suspenzi Al,O; s velikosti castic od 1 do
0,3 um. Pro pozorovani mikrostruktury a analyzu
chemického slozeni byl pouzit skenovaci elektronovy
mikroskop QUANTA FEG 450 vybaveny sondou
EDAX APOLLO X. Difraktogramy byly ziskany po-
moci difraktometru Bruker D8 Advance vybaveném
detektorem VANTEC 1. M¢feni byla provedena
v reflexnim rezimu. Fazové sloZeni bylo hodnoceno
pomoci PDF-2 2004 databaze z International Centre for
Diffraction Data. Obsah kysliku byl méfen termoevo-
luéni metodou na pfistroji ELTRA ONH-2000.
Pro vlastni méfeni byly vzdy pouzity minimalné 3 kusy
od kazdého vzorku. DTA analyza byla provedena
s vyuzitim experimentalniho zafizeni Setaram SetSys -
1750. Vzorky o rozmérech 3 x 3 x 3 mm, pfipravené
elektrojiskrovym fezanim a brousenim za mokra na
brusném papiru o zrnitosti 600, byly analyzovany
vkorundovych kelimcich s vnitinim nastfikem Y,O5 pfi
rychlosti ohfevu 10°C-min”. v atmosféfe argonu
s Cistotou 6N.

2. Vysledky a diskuze

Ukazka pripraveného ingotu vcetn¢ oznaceni

provedenych fezl je zobrazena na obr. 3.

Obr. 3
Fig. 3

Ingot predslitiny TaAl-1 pfipraveny plasmovym tavenim
Ingot of master alloy TaAl-1 prepared by plasma melting

Tab. 1 uvadi zjisténé chemické slozeni metodou EDS
v jednotlivych fezech pfipravenych ingotli ptedslitin.
Rezy byly provedeny vzdy v predni a zadni ¢asti ingotu.
Bylo zjisténo, Ze béhem taveni dochdzi k mirnému
ubytku hmotnosti, coz bylo nejspiSe zptsobeno
odpafenim casti Al z divodu velmi vysoké teploty
taveniny. Tento Ubytek hmotnosti Cinil pfiblizné 2 g
uslitiny TaAl-1. Proto byly nasledujici navazky
upraveny, a to navySenim mnozstvi Al o 2 g u vsazek
predslitin TaAl-2 a TaAl-3.
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Tab. 1 Obsah Al v riznych ¢astech ingotli zjiSténych metodou EDS
Tab. 1 Al content in different parts of ingot detected by EDS
Oznaceni| Nominalni | Naméfené sloZeni EDS (at. %)
predslitin | sloZeni (at. %) | pyedni st | Zadni &st
TaAl-1 Ta-80Al 76,79 +£3,00 | 78,43 +3,86
TaAl-2 Ta-80Al 78,87+298 | 79,23 +3,02
TaAl-3 Ta-80Al 79,01 £4,01 81,72+ 3,28

Z tab. 1 vyplyva, ze u predslitiny, u které nebyla vsazka
navySena o piislusné mnozstvi Al, doSlo ke sniZeni
obsahu Al. U pfedslitin, u kterych byla vsazka
navySena, bylo snizeni obsahu Al niz§i. To potvrzuje
fakt, ze ke snizeni hmotnosti po taveni doslo z davodu
odpateni ¢asti Al. Nicmén¢ u vSech pfedslitin, az na
predslitinu TaAl-3, vSak byl zjistény obsah Al niz8i nez
nomindlni slozeni.

Zjisténé hodnoty chemického slozeni rovnéz vykazuji
podstatné rozdily v jednotlivych ¢astech ingotu. To lze
vysvétlit pomalym posuvem krystalizatoru a segregaci
Al. Nerovnomérné rozlozeni prvkl v ingotech predslitin
vsak nepfedstavuje zasadni problém, nebot’ pro ptipravu
slitin TiAlTa byl vzdy vyuzit téméft cely ingot. Zjisténé
obsahy kysliku v pfipravenych ptedslitinach byly velmi
nizké, a to 123 £ 21 hm. ppm.

Na obr.4 a obr.5 jsou znazornény BSE snimky
mikrostruktury predslitiny TaAl-2. Struktura vSech
pripravenych piedslitin byla dendriticka a nevykazovala
zadnych vyraznych zmén u jednotlivych ingot a ¢asti
ingott.  Zjisténé  chemické  slozeni  dendritd
a mezidendritickych prostorti je uvedeno v tab. 2. Dle
binarniho diagramu systému Ta-Al (obr. 1) chemické
sloZzeni dendritt odpovida fazi TaAl; a chemické slozeni
mezidendritickych prostord odpovida tuhému roztoku
Ta v Al. Vyskyt téchto dvou fazi byl také potvrzen
rentgenovou difrakéni analyzou (obr. 6).

Obr.4  BSE obrazek mikrostruktury pfedslitiny TaAl-2
Fig. 4 BSE image of microstructure of master alloy TaAl-2
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Obr.5 BSE obrazek mikrostruktury piedslitiny TaAl-2
Fig. 5 BSE image of microstructure of master alloy TaAl-2

Obr. 6
Fig. 6

Difraktogram piedslitiny TaAl-2: 1-TaAls; 2-Al
Diffraction pattern of TaAl-2 master alloy 1-TaAl;, 2-Al

Tab. 2
Tab. 2

Chemické slozeni dendritti a mezidendritickych prostort
Chemical composition of dendrites and interdendritic areas

Obsah Al méfeny pomoci EDS (at.%)
Dendrity Mezidendriticky prostor

75,08 = 0,19 99,73 + 0,13

75,18 £0,27 99,56 + 0,35

75,15 0,21 99,71 + 0,28

Ingot
TaAl-1
TaAl-2
TaAl-3

Vysledky diferenéni termické analyzy ptedslitin jsou
znazornény na obr.7. Zjisténd teplota liquidu
predslitiny TaAl-2 je 1541°C. Teploty uvadeéné
v obr. 7 jsou nekorigovana data, které je nutné korigovat
na teplotu tani Cistétho Pd (5N, kalibraéni standard).
Teplota tani Pd byla stanovena za stejnych podminek.
Po korekei byla zjisténa teploty liquidu TaAl 1 532 °C.
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4. Zavér

Pomoci taveni v plazmové peci byly pfipraveny
pfedslitiny TaAl o nomindlnim sloZeni Ta-80Al (at.%).
Tyto ptedslitiny obsahovaly velmi nizké hodnoty
kysliku, a to primérné¢ 123 £21 hm. ppm. Teplota
taveni predslitin zjisténa metodou DTA byla 1 532 °C.
DTA analyza tedy potvrdila nizké teploty tani
pripravenych predslitin a tim 1ijejich vhodnost pro
ptipravu y-TiAl slitin legovanych Ta.

Obr. 7 DTA kfivka piedslitiny TaAl-2 Podékovani

Fig. 7 DTA curve of TaAl-2 master alloy Tato prdace vznikla pii FeSeni projektu ¢ LO1203

. ""Regiondlni materidlové technologické vyzkumné centrum-
Uvedené piedslitiny TaAl-2 a TaAl-3 byly nasledné  program — udriitelnosti“  financovaného 7 Ministerstva
pouzity jako vsazka spolu scistym Ti, Al a Y pro  gkolstwvi, mlidese a télovychovy.
pripravu odlitkdl, jejichz nomindlni sloZeni zndzornuje
tab. 3. Slitiny byly pfipraveny vakuovym indukénim
tavenim v kelimku SGV5-G s naslednym odstiedivym
litim do grafitové kokily za maximalni teploty 1 700 °C  Literatura
a Casu stabilizace taveniny 30 s. Jak ZHéZOI‘I"luje tab. 3. [1]1 IMAYEV, V. Advanced Engineering Materials, 10 (2008),
ptipravené slitiny vykazuji homogenni slozeni a jen 1095-1100
malé odchylky Ta a Al od sloZeni nominalniho, coz [2] HU, D. Intermetallics, 15 (2007), 327-332
potvrzuje vhodnost pfedslitin pro pfipravu v-TiAl [3] ASM International phase diagram database [cit. 2013-08-27]

intermetalik. http://www1.asminternational.org/asmenterprise/apd/
. . . . [4] KURSA, M. Intermetalické slouceniny TiAl a slitiny na jejich
Tab. 3 Nf)mlnélni a zméfené chemické slozeni pripravenych y-TiAl bdzi., vyd. 1. Vysoka skola baiiské — Technickd univerzita
slitin (EDS) Ostrava 2005. ISBN 80-248-0893-5

Tab.3 Nominal and measured chemical composition of the prepared
v-TiAl alloys (EDS)

Nominalni slozeni (at.%) Obsah Al Obsah Ta
Ti-48Al-8Ta 48,71 +£0,99 8,28 £0,79
Ti-47Al-8Ta 47,59 + 1,09 8,59 £ 0,94

US Steel Skrta 1100 pracovnich mist a zastavuje provoz vysoké pece
v Alabamé

Stahl Aktuell 19.08.2015

Zatizen obtiznym trznim okolim bere vyrobce oceli US Steel znovu do ruky cervenou tuzku. V Alabamé chce
koncern zavfit vysokou pec a rtuzné zuSlechtovaci provozy. Postizeno je tam 1.100 z celkem 2000 zaméstnanc.
V diisledku téchto opatieni se zvysi vyuziti u oceli valcované naplocho. Odbory &ini zodpovédnymi dovozy z Ciny.
Cina se opét provinila porusenim obchodnich zakond, aby zachranila své statni podniky, zni obvinéni. ,, Ameriéti
délnici za to musi zaplatit®. US Steel od nastupu Maria Longhiho do funkce piedsedy piedstavenstva pied dvéma
lety snizil naklady tim, ze zavfel ¢etné zavody. V péti z uplynulych Sesti let psal podnik ¢ervena ¢isla. Longhi pied
kratkou dobou prohlasil, ze pfi piestavbé tradicniho podniku ,,je mozné vSechno®.

Turecko zahajuje antidumpingové vySetirovani
EDELSTAHL Aktuell Weekly News Update 27.08.2015

Turecké ministerstvo hospodaistvi oznamilo, ze zavadi antidumpingové vySetfovani ohledn¢ za studena
valcovanych vyrobkl z uslechtilé oceli z Ciny a Tchaj-wanu. Divodem pro zahajeni je tidajné stiznost tureckého
vyrobce uslechtilé oceli Posco Assan TST.
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Vliv predchozi deformace na fazovou transformaci v priibéhu ochlazovani
valcovanych ty¢i z nizkouhlikové oceli

Effect of the Previous Deformation on the Phase Transformation in the
Course of Cooling of the Rolled Bars from Mild Steel

prof. Ing. Ivo Schindler, CSc.'; Ing. Stanislav Rusz, Ph.D.'; Ing. Petr Kawulok, Ph.D.'; Ing. Rostislav
Kawulok '; Ing. Petr Opéla '; Ing. Zden&k Solowski

' V8B — Technick4 univerzita Ostrava, Fakulta metalurgie a materidlového inZenyrstvi, Regionalni materialové
technologické vyzkumné centrum, 17. listopadu 15/2172, 708 33 Ostrava-Poruba, Ceska republika
? Ttinecké Zelezarny, a. s., Technologie a vyzkum, Pramyslova 1000, 739 70 Tiinec-Staré Mésto, Ceska republika

Na laboratorni valcovné byly spojité valcovany tyce z nizkouhlikové oceli S235JR z pruméru 15,8 mm na primer
9,8 mm. Specificky definovana teplota fazové transformace A, byla urcovana ze zavislosti ¢as — povrchova teplota
registrovanych teplotnimi skenery béhem volného ochlazovani vyvalki. V zavislosti na teploté dovalcovani, ktera
c¢inila 1 200 az 800 °C, se menila hodnota A, v rozmezi od 763 do 786 °C. Pri volném ochlazovani nevalcované tyce
shodného rozméru z teploty ohrevu 1 000 °C byla zjisténa hodnota A, = 730 °C. Byl tak prokdazan akceleracni
ucinek predchozi deformace na kinetiku fazové transformace, projevujici se predevsim prostrednictvim zjemnovani
vychoziho zrna statickou rekrystalizaci. Ziskané vysledky koresponduji s rozpadovymi diagramy oceli S235JR typu
CCT (bez predchozi deformace) a DCCT (po deformaci 0,35), kdy se hodnota A, pohybovala v rozmezi 777 az
806 °C.

Klicova slova: nizkouhlikova ocel; laboratorni vdlcovani za tepla; fazova transformace ovlivnénd deformaci;
rozpadové diagramy

Rods from mild steel S235JR were rolled in the laboratory continuous mill from the diameter 15.8 mm to the
diameter 9.8 mm. Specifically defined temperature of the phase transformation A, was determined from the surface
temperature — time curves registered by the temperature scanners in the course of free cooling of the rolled
products. The A, value increased from 763 to 786 °C with descending rolling temperature (i.e. from 1200 to
800 °C). Value A, = 730 °C was obtained at free cooling of the non-deformed rod of the same diameter from the
heating temperature 1 000 °C. In this way the accelerating effect of the previous deformation on the phase
transformation kinetics was proven, manifesting itself mainly by refinement of the initial grain by the static
recrystallization. The obtained results correspond to CCT and DCCT diagrams (after strain 0.35) of the steel
S235JR, when the A, value ranged from 777 to 806 °C. The performed tests illustrate the useful cooperation of
plastometric and rolling experiments, as well as the possibilities of a simple study of a non-isothermal
decomposition of austenite kinetics (including the influence of previous hot deformation) by means of the cooling
curves measurement and analysis.

Key words: mild steel; laboratory hot rolling; phase transformation influenced by deformation;, CCT and DCCT
diagrams

Pro dosazeni vysledné struktury a mechanickych vlast- ného podilu deformacéné zpevnéné struktury [1 —5].
nosti hraje kliCovou roli ochlazovani materialu po jeho  Tuto sloZitou problematiku pomahaji feSit diagramy
valcovani za tepla, a to ve spojeni s dovalcovaci teplo-  anizotermického rozpadu austenitu (ARA, resp. CCT),
tou [1,2]. V pfipadé valcovani oceli vyznacujici se  konstruované nejéastéji pomoci dilatometrie pro kon-
fazovou transformaci (napf. austenit/ferit) v prubéhu  krétni material [4, 6]. Experimenty dfive provadéné na
ochlazovani hotového vyrobku je dulezity rozdil mezi  dilatometrickém modulu plastometru Gleeble 3800 na
teplotou dovélcovaci a teplotou transformaéni. Pokud je ~ VSB — TU Ostrava ukazaly jisté principialni problémy
dovalcovaci teplota znacné vyssi, po poslednim ubéru  pfi interpretaci vysledkt takovychto testll, zejména pii
stihne deformaci protaZzené austenitické zrno zrekrysta-  konstrukei rozpadovych diagramu s vlivem pfedchozi
lizovat a pted fazovou transformaci i zhrubnout, coz se ~ deformace (DCCT) [2, 3, 7, 8]. Nejde jen o velikost
negativn€ projevi hrubozrnnosti vysledné struktury aplikované deformace, ale i o teplotu deformace
(slozené napt. z feritu a perlitu) [1 —3]. Dovélcovani  a velikost vychoziho austenitického zrna (ménitelnou
tésne nad transformacni teplotou mize naopak zplsobit  prostiednictvim parametrti ohfevu pied vlastnim zkou-
akceleraci ptislusné fazové premény vlivem neuzdrave-  Senim) [8 — 16].
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Ackoliv se vlivem té€chto parametri na kinetiku jednot-
livych fazovych pifemén zabyvala celd fada autort
apraci [9 — 16], tak stale neni tato problematika zcela
jasné a definitivné objasnéna. Existuje vSak obecny
predpoklad, Ze s vlivem pfedchozi deformace byvaji
akcelerovany pfemény fizené difuzi (feriticka a perli-
tickd pfeména), jelikoz deformaci se zvySuje mnozstvi
miizkovych poruch, coz podporuje diftizi vSech atomt
v tuhém roztoku a vede k rychlejsi nukleaci 1 rdstu
zarodkl nové faze [5, 9, 13, 14]. Ani to vSak nemusi byt
pro vSechny typy oceli pravidlem, jelikoz v nékterych
pfipadech se lze setkat i s mirnym zpozdénim téchto
pfemén, coZ je zpusobeno dostate¢né dlouhym casem
pro uzdraveni deformované struktury vlivem rekrystali-
zace [8, 9]. V pripadé ovlivnéni bainitické transformace
predeslou deformaci neni jasné definovany charakter
tohoto vlivu a lisi se v zavislosti na velikosti deformace
a predev§im na chemickém sloZeni [5, 9 — 11]. Pokud se
jednd o transformaci martenzitickou, tak se predpo-
klada, ze vlivem deformace se teplota martenzit start
posunuje mirn¢ dold, jelikoz pfi deformaci austenitu
vzniké husta dislokacni sit’, ktera brzdi postup fazového
rozhrani a navzdory velkému poctu zarodkid byva podil
nové faze mensi nez v piipadé transformace nedefor-
movaného austenitu, a to hlavné u vétSich rychlosti
ochlazovani [2, 12, 15]. OvSem i zde je mozné se setkat
s protichidnymi jevy, které jsou vysvétlovany riznymi
zpusoby [3, 9]. Nezanedbatelny vliv na kinetiku trans-
formaci ma 1 teplota ohi'evu, resp. teplota ptipadné pie-
deslé deformace [2, 3, 8, 9, 16]. Srostouci teplotou
ohfevu dochazi koddéaleni vSech transformaci
v porovnani s niz§imi teplotami ohfevu vlivem delSich
ochlazovacich cast [3, 8]. Navic s rostouci teplotou
ohfevu dochazi i k exponencidlnimu nardstu velikosti
austenitického zrna, coZ ma zasadni dopad na kinetiku
fazovych pfemén, a predpoklada se, ze vlivem takto
zhrublého zrna dochazi ke zpomaleni kinetiky transfor-
maci vlivem mensiho poétu zarode¢nych mist [8, 9, 16].

Z praktického hlediska pristupuje jesté dal$i problém,
spojeny s aktualni rychlosti ochlazovani daného
vyvalku. Diagramy typu CCT i DCCT jsou konstruo-
vany na zaklad¢ sady dilatometrickych testd, provadeé-
nych pfi riznych, vzdy ale konstantnich rychlostech
ochlazovani [2, 3, 8]. Rychlost ochlazovani ocelového
vyvalku volné na chladicim lozi vSak konstantni ani
zdaleka neni. Nejen Ze postupné klesa se snizujici se
teplotou, ale do pribéhu kiivky chladnuti promlouvaji i
fazové transformace doprovazené diskontinualnimi
zménami entalpie (ve spojitosti s vyvojem latentniho
tepla transformace) — diky tomu miaze v jistych
okamzicich teplota materialu dokonce rist, jak bylo
popsano napi. u perlitické premény [4, 9]. Dilezita je
tedy kombinace poznatk o kinetice fazovych
transformaci dané oceli (viz rozpadové diagramy)
sudaji o readlné ochlazovaci rychlosti pii teplotach
spojenych se zahdjenim téchto pfemén. Provedené
experimentalni prace vhodné propojuji prednosti
plastometrickych  studii s aplikacnimi  moZznostmi
laboratorni polospojité valcovny ty¢i na VSB —TU
Ostrava a s analyzou ochlazovacich kiivek ziskanych na
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vyvalcich méfenim a registraci jejich povrchovych
teplot prostiednictvim teplotnich skenerd [7, 17]. Cilem
bylo kvantifikovat vliv pfedchozich teplotné-deformac-
nich podminek na kinetiku rozpadu austenitu béhem
chlazovani vyvalkt z nelegované jakostni konstrukéni
oceli $235JR (dle CSN EN 10025-2: 2005) [18].

1. Valcovaci experimenty

ZkuSebni nizkouhlikova ocel méla nasledujici chemické
slozeni v hm. %: 0,085 C — 0,68 Mn — 0,22 Si — 0,028 P
— 0,012 S — 0,004 Al Ty¢e kruhového prifezu o pri-
méru 20 mm byly po ohfevu na teplotu 1050 °C nejprve
vyvalcovany na ty¢e o pruméru 15,8 mm, a to dvéma
reverznimi prichody na predvalcovaci stolici s kalibraci
plochy oval/kruh — viz obr. 1. Ploché ovaly jsou pii
rizném nastaveni valcovaci mezery ziskdvany pomoci
hladké c¢asti valct (uprostfed, mezi dvojici a trojici
kruhovych kalibr) [17].

Obr. 1
Fig. 1

Piedvalcovaci stolice s max. primérem valci 350 mm
Roughing mill with the maximum roll diameter of 350 mm

Po castetném vychladnuti byly vyvalky nastfihany
na ty¢e o délce 0,9 m, predehiivany po dobu 30 minut
na teploté¢ 1000 °C v elektrické odporové peci a pak
(po ptipadném zchladnuti kontrolovaném pyrometrem)
pfemistény do druhé pece podobného typu, vyhiaté
na konkrétni teplotu 7a (°C). Po vyrovnavaci vydrzi na
dané teploté (800 az 1000 °C) nasledovalo valcovani
dané tyCe ¢tyfmi prichody ve spojitém potadi labora-
torni valcovny (obr. 2).

Obr.2  Ctyistolicové spojité poradi laboratorni valcovny ty&i
Fig. 2 Continuous four-stands train of the laboratory bar-rolling mill
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Mezistolicova vzdalenost byla cca 1 m, obvodova
rychlost valcti v prvni stolici byla nastavena na 1,0 m-s™,
¢emuz odpovidala obvodova rychlost valci ve ctvrté
stolici 2,0 m's™. Pracovni priméry valcti se pohybovaly
v rozmezi 192 az 197 mm. Prvni a tieti stolice spojitého
poradi jsou horizontalni a valcuji z kruhu ploché ovaly
(obr. 3), vertikalni stolice ¢islo 2 a 4 valcuji pfi daném
nastaveni z plochych ovali ty¢e kruhového prifezu
o priméru 12,3 mm, resp. 9,8 mm [17].

Obr. 3 Stolice ¢islo 1 a 2 spojitého potadi
Fig.3  Stands Nos. 1 and 2 of the continuous train

Kazdy hotovy vyvalek — ty¢ o nomindlnim praméru
9,8 mm — byl nasmérovan do useku volného chlazeni na
vale¢kovém dopravniku (obr. 4), kde byla v misté neo-
vlivnéném studenymi valeCky méfena teplotnim skene-
rem LandScan jeho povrchova teplota, a ziskana tak
ochlazovaci kiivka do teploty cca 400 °C.

Obr. 4 Mefeni povrchové teploty skenerem LandScan (LSP) béhem
volného ochlazovani vyvalku na vzduchu (uprostfed — modra
konstrukce valeckového dopravniku; zelené kalici vana vlevo,
resp. systém zrychleného ochlazovani tlakovou vodou vpravo)
Measurement of the surface temperature in the course of free
cooling of the rolled product by temperature scanners
LandScan

Fig. 4

Graf na obr. 5 ukazuje piiklad casové zavislosti celkové
valcovaci sily, registrované pro vSechny Ctyii stolice
spojitého potadi, jejiz prubéh prokazuje, ze valcovany
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polotovar je v kazdém okamziku tvaren souCasn¢ dvéma
az tfemi stolicemi. K intenzivnimu protvafeni konkrétni
casti tyCe celkem ctyfmi ubéry dojde zhruba béhem 2,2 s.

Obr. 5
Fig. 5

Sily naméfené pii spojitém valcovani tyce z teploty 800 °C
Roll forces measured at continuous rolling of bar at the
temperature 800 °C

Doplnkove byly provedeny jest¢ dva dalsi experimenty,
pfi nichz byla méfena ochlazovaci kiivka tyce valco-
vané po ohfevu na 1200 °C, resp. ty¢e praméru 9,8 mm
jen ohiaté na teplotu 1000 °C a dale jiz nevalcované.

2. Analyza ochlazovacich krivek

Registrované cCasové zavislosti teploty, ziskané pfi
ochlazovani jednotlivych ty¢i, byly vyhlazeny a derivo-
vany v softwaru Origin. Prvni derivaci tak byly vypoc-
teny rychlosti ochlazovani v kazdém okamziku,
pohybujici se v rozsahu cca 0,5 az 14 °C-s™ — viz napf.
obr. 6 a 7. U kazdé kiivky byla ur¢ena teplota A, (°C)
v misté lokalniho maxima derivace. Takto definovana
teplota nabyva za danych podminek hodnot
mezi teplotami A,; a A, a jeji prednosti je presnost
a objektivita, s jakou muze byt urena (na rozdil od
vlastnich teplot A;; a A;;, které zato maji jednoznacngé;jsi
fyzikalni vyznam).

Obr. 6 Analyza ochlazovaci kiivky (valcovani z teploty 1 200 °C)
Fig. 6  Analysis of the cooling curve (rolling at temperature 1 200 °C)



Hutnickeé listy €. 6/2015, ro¢. LXVIII
ISSN 0018-8069

Recenzované vyzkumné ¢lanky
Peer-reviewed research papers

Obr.7 Analyza ¢asti ochlazovaci kiivky (valcovani z teploty 900 °C)
Fig.7 Analysis of the part of cooling curve (rolling at temperature
900 °C)

Graf na obr. 8 ukazuje, Ze s klesajici teplotou valcovani
(zde definovanou jako Ta, coz je pfisné vzato teplota
ohfevu a pocatku valcovani) roste teplota A, To
dokazuje kombinovany U€inek mensi velikosti
vychoziho zrna a deformac¢niho zpevnéni na akceleraci
rozpadu austenitu. Z dané¢ho trendu se zasadné vymyka
hodnota A, namétena pro 7a = 1 000 °C bez predchozi
deformace. Jestlize valcovani pii Ta = 1 200 °C vedlo
k naméfené hodnoté A, = 763 °C a pii Ta = 850 °C
k hodnoté A, = 786 °C, srovnani hodnot A, ziskanych po
ochlazovani zteploty 1000 °C wukazalo mnohem
vyraznj$i rozdily: A,=779 °C po valcovani, resp.
A, =730 °C bez piedchozi deformace.

Obr. 8 Vliv teploty Ta na teplotu fazové transformace A,
Fig. 8 Influence of rolling temperature Ta on the phase
transformation temperature A,

3. Vysledna velikost zrna

Vzhledem k chemickému slozeni a potazmo nizké
prokalitelnosti zkoumané oceli je prakticky vylouceno
urCeni velikosti austenitického zrna vstupujiciho
do fazové transformace v prubéhu ochlazovani. Bylo
vsak snadné zjistit velikost vyslednych zrn feritu, a to
linearni prusec¢ikovou metodou [18] s vyuzitim metalo-
grafickych snimkd mikrostruktury jednotlivych tyci
(v ose pfi¢ného fezu) — viz obr. 9.
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100 pm

a) Ta=1 200 °C, valcovani/rolling

L

100 pm

b) Ta =800 °C, valcovani/rolling

100 pm

¢) Ta=1 000 °C, valcovani/rolling

100 pm I
d) po ohievu na 1 000 °C, bez deformace (without deformation)
Obr.9 Priklady findlni mikrostruktury pro
deformacni podminky
Fig. 9 Examples of the final microstructure at various temperature-
deformation conditions

ruzné teplotné-
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Nedeformovany vzorek (obr. 9d) vynika hrubozrnnou
a heterogenni strukturou, v niz lze nalézt velkd hnizda
zakalnych fazi. Je zfejmé, jak zasadni je vliv vychozi
velikosti austenitického zrna (po pouhém ohievu, nebo
po deformaci a rekrystalizaci) na kinetiku fazovych
transformaci fizenych difuzi. Graficky lze ziskané tidaje
prezentovat pomoci obr. 10. Z jednozna¢ného trendu
zavislosti sttedniho priméru zrna ds [um] na teploté 7a,
platné pro stav po valcovani, se vymyka bod odpovida-
jici podminkdm ochlazovani z teploty 1 000 °C bez
ucinku deformace a zjemnéni austenitického zrna static-
kou rekrystalizaci.

Obr. 10 Vliv teploty Ta na vysledny stfedni primeér zrna
Fig. 10 Influence of the rolling temperature on grain size

4. Rozpadové diagramy

Pro omezeny rozsah ochlazovacich rychlosti 0,5 az
15C-s"', dosahovanych pii volném chladnuti labora-
tornich vyvalkd, byly sestaveny rozpadové diagramy
CCT a DCCT zkoumané oceli. Potfebné udaje
o teplotach fazovych transformaci byly ziskany pomoci
dilatometrického modulu plastometru Gleeble 3800,
jehoz zakladni pfednosti je moznost zkoumat na jednom
zatizeni kombinovany vliv rychlosti ochlazovani a defi-
nované predchozi deformace [7]. Valcovité vzorky,
vyroben¢ z laboratornich vyvalkt, mély primér 6 mm a
délku 86 mm. Byly jednotn¢ austenitizovany pfi teploté
900 °C po dobu 120s a pfipadné pii této teploté
bezprosttedné¢ pfed zahdjenim ochlazovaci faze
deformovany jednoosym tlakem pfi skutecné (logarit-
mické) deformaci o hodnoté 0,35.

Poloautomaticky = CCT  software  spolupracujici
s dilatometrickym modulem plastometru poskytl tdaje
o teplotach odpovidajicich pocatku feritické, resp. perli-
tické transformace. Analyzou dilata¢nich kiivek byly
urceny teploty A, obdobné jako v ptipadé kiivek ochla-
zovacich — viz piiklad na obr. 11. Hodnoty A, se pfi
ochlazovani konstantni rychlosti pohybovaly v intervalu
777 az 806 °C a prakticky nebyly ovlivnény piedchozi
deformaci, i kdyz ta se v piipadé kiivek Ferit-start a
Perlit-start mirné projevila, jak dokumentuje obr. 12.
Zvysovani rychlosti ochlazovani vede k akceleraci feri-
tické transformace a naopak k posunu pocatku perlitické
transformace smérem k delSim casim. Pfedchozi
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deformace se pravdépodobné projevuje pies velikost
rekrystalizovaného austenitického zrna, nikoli pfes
vlastni deformacni zpevnéni, protoze austenitizaCni
teplota 900 °C je dosti vysoka.

Obr. 11 Analyza dilatacni kiivky a stanoveni teploty A, pro rychlost
ochlazovani 3 C-s™

Fig. 11 Analysis of the dilatation curves and determination of the
temperature A, for cooling rate 3 °C-s™

Obr. 12 Rozpadové diagramy zkoumané oceli
Fig. 12 CCT and DCCT diagram of the tested steel

Zavér

Spojitym valcovanim ty¢i o priméru 15,8 mm na tyce
o pruméru 9,8 mm byla za ruznych teplot (800 az
1200 °C) vnesena do nizkouhlikové oceli S235JR
zna¢na deformace, projevujici se na kinetice fazovych
transformaci vyvalku v pribéhu volného chlazeni na
vzduchu.

Pro srovnavaci ucely byly ziskané ochlazovaci kiivky
derivovany a v misté lokalniho maxima derivace byla
urCovana teplota A,, lezici mezi teplotami A3 a A,y. Tato
veli¢ina nema jednoznacny fyzikalni vyznam a v této fazi
praci byla definovana zejména sohledem na snadnost
a presnost jejiho stanovovani. Pro praktické ucely (napf.
pii urcovani vhodné dovélcovaci teploty) bude vhodné
dal$i prace vice zaméfit na urcovani teploty Ay
z ochlazovacich kiivek.
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S klesajici teplotou valcovani rostla hodnota A, prakticky
linearné cca od 763 do 786 °C, zatimco pii volném
chladnuti pouze ohiaté (tedy bezprostfedné nedeformo-
vané) tyCe stejného rozméru zteploty 1000 °C byla
naméfena hodnota A; = 730 °C. To ukazuje na akcele-
raéni UCinek deformace na kinetiku anizotermického
rozpadu austenitu pouzité oceli a koresponduje to
is velikosti vysledného zrna, pohybujici se v intervalu
G =10 — 11 (pro nejnizsi teploty valcovani) azG=8 — 9
(po ochlazovani nedeformovaného materilu).

Diagramy anizotermického rozpadu austenitu, sestavené
pro konstantni rychlosti ochlazovani 0,5 az 15 °C-s™
i s uvazovanim ptedchozi deformace o velikosti 0,35,
potvrdily ucinek tvareni na kinetiku fazovych transfor-
maci. Takto ziskané hodnoty A, se pohybovaly
vrozsahu 777 az 806 °C, a byly tedy vyssi nez
v piipadé valcovani. Lze predpokladat, ze predchozi
deformace ovliviiuje v téchto pripadech fazové trans-
formace predevS§im nepiimo, tzn. pfes velikost austeni-
tického zrna vzniklého statickou rekrystalizaci béhem
ochlazovani (zejména pfi vysSich teplotach valcovani).

Provedené zkousky dokumentuji uzite¢nou soucinnost
plastometrickych a valcovacich experimenti a ukazuji
moznosti jednoduchého studia anizotermického rozpadu
austenitu s vlivem piedchozi deformace. Ochlazovaci
rychlosti lze jednoduSe ménit prostfednictvim rozmeéra
vyvalkd. Je ovSem tieba pfipomenout, Zze popsana
metoda analyzy realnych ochlazovacich kiivek je
vhodna zejména pro materidly s vyraznymi teplotnimi
projevy pti danych pfeménach.
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Novy model pro predikci deformaénich odpori oceli C45 za tepla

New Model for Predicting the Hot Flow Stresses of the Steel C45

Ing. Petr Opéla; prof. Ing. Ivo Schindler, CSc.; Ing. Petr Kawulok, Ph.D.; Ing. Rostislav Kawulok;
Ing. Stanislav Rusz, Ph.D.

VSB - Technickd univerzita Ostrava, Fakulta metalurgie a materialového inZenyrstvi, Regionalni materialové
technologické vyzkumné centrum, 17. listopadu 15/2172, 708 33 Ostrava-Poruba, Ceska republika

Na zdaklade série jednoosych zkousek tlakem za tepla byly sestaveny experimentalni napétové krivky nelegované
oceli C45 v teplotnim intervalu 900 °C az 1 280 °C, pii rychlostech deformace 0,1 s™" az 100 s™'. Ziskané napétové
krivky byly popsany ¢tyrmi riiznymi modely. Oblasti deformaci po dosazeni napétového piku byly popsany modelem
Cingara a oblasti deformaci za pikem s vyuzitim modelu Solhjoo. Nasledné byly krivky v celéem rozsahu deformaci
popsany modely Schindler a Hensel-Spittel. Modifikaci modelu Cingara bylo umoznéno vytvorit model novy,
umoznujici univerzalni popis oblasti pred a za napétovym pikem. Schopnost predikce deformacniho odporu oceli
C45 byla ovérena graficky i statisticky. Vysledky ukazuji, ze uziti nového modelu poskytuje mnohem preciznejsi
popis danych experimentalnich zavislosti nez podle dosud uzivanych metod.

Kli¢ova slova: Ocel C45; jednoosa zkouska tlakem za tepla; model deformacniho odporu za tepla

Compression test samples of the high-grade medium-carbon steel C45 (with 0.42—-0.50wt. % C and
0.50 — 0.80 wt. % Mn) were subjected to uniaxial hot compression tests with the maximum true strain of 1.0. The
Hot Deformation Simulator HDS-20 was used for this purpose. Set of the experimental hot-compression flow stress
curves of the investigated steel was obtained at the deformation temperatures of 900, 1 000, 1100, 1200 and
1 280 °C. These temperatures were combined with the nominal strain rates of 0.1, 1.0, 10 and 100 s~'. The value of
the activation energy at hot forming was calculated to be 292 kJ-mol ' and characteristics points of the flow stress
curves were mathematically described. After that, the experimental flow stress curves were described by four
different hot flow stress models. Modeling of the flow stress curves up to the peak point was carried out with use
of the Cingara model, and modeling beyond the peak point was performed with the Solhjoo model. All the flow
stress curves were then modeled using the Schindler and Hensel-Spittel equations. Thereafter, a new hot flow stress
model was developed by a modification of the common Cingara model. The new model allows a universal
description of the flow stress up to the peak point and beyond it, respectively. Reliability of this new model was
graphically and statistically verified by its comparison with other models. The results show, that the new model
provides more precise description of the experimental curves in comparison with the methods used until now.

Key words: Steel C45; uniaxial hot compression test; hot flow stress model

Dulezitym cilem pii procesu tvafeni materiald je pro-  vyskytuje v modifikaci, umoznujici predikci deformac-
dukce vyrobkd, ¢i polotovarti bez vzniku defektti, pfi  niho odporu v oblasti deformaci od nuly po takzvanou
soucasném dosazeni pozadované mikrostruktury  kritickou deformaci nutnou pro zahdjeni dynamické
a mechanickych vlastnosti [1, 2]. Tomu napomaha zna-  rekrystalizace (DRX) [6]. SOLHJOO [7, 8] na zakladé
lost deformacniho odporu (tj. zavislosti mezi napétim ve  ptfedpokladu linearni zavislosti rychlosti deformac¢niho
tvafeném télese a jeho deformaci) za danych termome-  zpeviiovani na deformaénim odporu a deformaci navrhl
chanickych podminek (rychlost a teplota deformace), dva modely, umoznujici predikci deformac¢niho odporu
ktera umoznuje presné€jsi fizeni deformacniho procesu v oblasti deformaci od 0,05 do dosazeni napétového
[3]. V poslednich letech bylo vynakladano velké usili  piku. Pozdé&ji oba modely modifikoval a odstranil
popsat matematicky co nejpreciznéji napétové kiivky  problémy pii predikci za velmi nizkych hodnot
(graficky znazoriujici zavislost deformaéniho odporu  deformace, zavedenim hodnoty pocate¢niho napéti.
na deformaci) tvafenych materiald za rozlicnych  Navic odvodil novy model, jednoduse popisujici oblast
termomechanickych podminek, a umoznit tak pfesnou deformaci za napétovym pikem s vyuzitim sekans-
predikci deformacnich odpord [2 — 4]. hyperbolické funkce [4]. EBRAHIMI [6, 9] pro oblast

CINGARA a McQUEEN [5] navrhli pro predikei deformaci za takzvanou kritickou hodnotou deformace
deformacniho odporu za zvysenych teplot v oblastech pro zahdjeni DRX odvodil model vhodny k predikci

deformaci od nuly po dosazeni deformace do piku dnes nap€tovych kiivek vyznamné ovlivnénjch pribéhem

e e w o . dynamické rekrystalizace. Oblast deformaci za pikem je
nejéastéji pouzivany model. Model CINGARA se také rr?oiné dile plgll;};at modelem JMAK [9, 10] jeipvychéjz ;
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z Avramiho vztahu pro popis kinetiky DRX. Pro
predikci deformacniho odporu v Sirokém rozsahu
deformaci navrhli SCHINDLER a kol. [11] déleny
model, umoznujici popis napétové kiivky v oblastech
deformaci od nuly po dosazeni inflexniho bodu
(nachazejiciho se v oblasti mezi deformaci do piku
a deformaci pro dosazeni ustaleného plastického toku),
s naslednym prechodem na ustaleny stav (ten je
jednoduse popsany linedrni zavislosti na pikovém
napéti). Pro predikci deformacniho odporu v Sirokém
rozsahu deformaci je pak velmi Casto vyuzivan model
HENSEL-SPITTEL [12]. Jeho pfednosti je schopnost
popisu Sirokého rozsahu deformaci jedinou rovnici.
Postrada vsak fyzikalni zaklad, ktery by umoznil
reflektovat vliv dynamické rekrystalizace na pokles
deformacniho odporu s naslednym pfechodem na
ustaleny stav. SELLARS a McTEGART [13] vyuzili
model pro vypofet napéti na piku odvozeny
GAROFALEM [14] kpopisu deformacniho odporu
v §irokém rozsahu deformaci tak, ze jednotlivé
materidlové  konstanty vyjadiili jako polynomy
v zavislosti na deformaci. Detailngjsi ptehled dosud
navrzenych modelt pak nabizi vycet v [1].

Ocel C45 se tadi mezi oceli nelegované, nachazejici
uplatnéni pii vyrobé zapustkovych vykovkl a za tepla
valcovanych produktt (ty¢e, draty, plechy a pasy).
Vyrobky z této oceli jsou pak vyuzivany pfedevsim pro
méné¢ namahané strojni soucasti v automobilovém
pramyslu. Detailngjsi specifikace dané oceli 1ze nalézt
v [15-18].

Pfedmétem prace je odvozeni nového modelu pro
predikci deformacniho odporu oceli C45 za tepla
v Sirokém rozsahu teplot a rychlosti deformace. Novy
model by pfitom mél umoznit pfesny, jednoduchy
auniverzalni  popis  experimentdlné  ziskanych
napétovych kiivek oceli C45, jejichz prubéhy jsou
znaéné¢ ovlivnéné riznym stupném  dynamické
rekrystalizace. Znamena to tedy, Ze novy model musi
umét reflektovat mirny pokles deformaéniho odporu za
deformaci do piku, bez tvorby ustaleného plastického
toku, stejné tak jako i vyrazny pokles deformaéniho
odporu s naslednym ptfechodem na ustaleny stav. Dosud
navrzené modely cCasto tuto univerzalnost popisu
postradaji.

1. Experiment

Cylindrické zku$ebni vzorky o priméru 10 mm a vysce
15 mm byly vyrobeny fezanim s naslednym soustruze-
nim za tepla valcované tyCe z oceli C45, jejiz orientacni
chemické slozeni je 0,42 az 0,50 hm. % C a 0,50 az
0,80 hm. % Mn. Pfipravené vzorky byly podrobeny sérii
jednoosych zkousek tlakem za tepla na simulaénim
modulu Hydrawedge II [19, 20] simulatoru deformaci
za tepla HDS-20, instalovaného a provozovaného
vramci Regiondlniho materidlové technologického
vyzkumného centra RMTVC pii VSB-TU Ostrava [21].
Tento simuldtor pfitom vychazi z koncepce plastometru
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Gleeble 3800 [22]. Testované teploty deformace byly
voleny 1280°C—-1200°C—-1100°C-1000°C
a 900 °C. Vsechny tyto teploty byly kombinovany
s rychlostmi deformace 0,1 s ' —1s ' —10s'a 100s".
Byla tak ziskana sada dvaceti experimentalnich napéto-
vych kiivek za riznych termomechanickych podminek.
Detaily zpracovani namétenych dat jiz byly publiko-
vany v [23].

2. Vysledky a diskuze

2.1 Aktivacni energie p¥i tvareni za tepla

Vy¢isleni hodnoty aktiva¢ni energie pfi tvareni za tepla

O (J'mol™) probihalo fefenim sinus-hyperbolické

funkce [24]:
-0

é:A-exp(ﬁj-[sinh(ao-p)]n (1)

Kde ¢ (s'') piedstavuje rychlost deformace, 7T (K)
teplotu deformace, R (8,314 J-K '-mol™") univerzélni
plynovou konstantu, ¢, (MPa) napéti na piku a 4 (s,
n(-), a (MPa') jsou materidlové konstanty. ReSeni
vztahu (1) probihalo na zakladé caste¢nych linedrnich
regresi v interaktivnim software ENERGY 4.0 [25].
Hodnota aktivaéni energie O pro zkoumanou ocel C45
byla stanovena na 292 kJ-mol .

2.2 Charakteristické body napét’ovych kiivek

Vztah pro stanoveni hodnot napéti na piku byl ziskan
vyjadienim nezndmého parametru o, (MPa) zrovnice
(1). VySe uvedené materidlové konstanty — 4, n, a a
byly ziskany regresni analyzou rovnice (1) v programu
ENERGY 4.0, béhem ziskavani hodnoty aktivacni
energie O [26]:

op= 1 arg sinh 4,331 _Zz
0,0095 3,96-10'!

Hodnoty deformaci do piku e, (-) bylo mozno stanovit
z mocninného vztahu (3), jehoz konstanty se uréuji jeho
pfevedenim na linearni tvar a naslednou regresi [26]:

2)

e, =0,00334- 20179 3)

Ve vztazich (2) a (3) reprezentuje Z (s ') hodnoty
Zener-Hollomonova parametru [27]:

Z=e- exp(%j

Hodnoty napéti na steady-state oy, (MPa) z nasledujici
rov. (5), respektive deformace do steady-state ey (-)
z nasledujici rov. (6) byly ziskany pfi uvazovani jejich
linearni zavislosti na soufadnicich nap€tového piku [11]:

)
(6)

4)

055 = 08495,

egs =2.954-¢,
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2.3 Popis deformacniho odporu pied deformaci
do piku s vyuZitim modelu Cingara

Pro popis deformacniho odporu v oblastech nizkych
deformaci (do piku) byl zvolen model Cingara [5]:

C
L. exp(l - i} ,
¢p €p

kde e (-) a ¢ (MPa) predstavuji deformaci, respektive
deformacni odpor v oblasti deformaci do piku. Hodnoty
e, (-) zrovnice (3) a g, (MPa) z rovnice (2) jsou defor-
mace pii dosazeni piku a napéti na piku. Exponent ¢ (-)
v rovnici (7) pfedstavuje parametr fidici tvar napétové
kiivky v jeji nab&hové fazi (tj. do piku). Pro kazdou
napétovou kiivku mohla byt jeho hodnota stanovena na
zakladé prevedeni vztahu (7) do linearni podoby,
tj. In(o/0,) v zavislosti na 1 —e/e, + In(e/e,). Hodnoty
parametru ¢ byly nasledné graficky zobrazeny oproti
Zener-Hollomonovu parametru Z, a to zvlast pro
kazdou sledovanou rychlost deformace v rozmezi 0,1 az
100s™. Ve viech ptipadech byly ziskané zavislosti
prolozeny mocninnou funkci ve tvaru c=a-Z".
Parametry a (-) a b (-) pak mohly byt ziskany pfevodem
na linearni tvar, tj. ze zavislosti In(c) na In(Z). Obdrzené
parametry @ a b byly nasledné vztazeny k hodnotam
rychlosti deformace [5]. Tim byl ziskdn vysledny ma-
tematicky vztah pro predikci parametru ¢ v konkrétni
podobé:

O]

U:O'p'

c= (1,0217.é+14,8669)-z(' 0.000659.¢-0,1559 ®)
Pfesnost predikce parametru ¢ dle vztahu (8) lze pova-
zovat za pomérn¢ uspokojivou — koeficient determinace
R’ vychazi 0,8499.

2.4 Popis deformacniho odporu za deformaci do
piku s vyuZitim modelu Solhjoo

Jako novéjsi model, ktery popisuje deformacni odpory
za hodnotou deformace do piku, byl vyuzit model
Solhjoo, ktery k dosazeni vhodného tvaru napétové
kiivky obsahuje funkci hyperbolicky sekans [4]:
O'=O'SS+(O'p—O'SS)-SeCh [Hl-(e—ep)] )
kde e (-) a o (MPa) ptedstavuji deformaci, respektive
deformacni odpor v oblasti deformaci za pikem.
Hodnoty e, (-) zrovnice (3), o, (MPa) zrovnice (2)
a g, (MPa) z rovnice (5) jsou deformace do piku, napéti
na piku a napéti na steady-state. Materialovou konstantu
H,(-) bylo mozno splatnosti pro celou sadu
experimentalnich napétovych kfivek ziskat prevedenim
vztahu (9) do linedrni podoby, tj. argsech[(c — o) / (0,
— 0,)] v zavislosti na e — e,. Jeji hodnota byla v piipadé
sledované oceli C45 stanovena na 5,5438.
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2.5 Popis deformacniho odporu v Sirokém rozsahu
deformaci s vyuZitim modelu Schindler

K predikci deforma¢niho odporu v oblasti deformaci
od nuly po dosazeni inflexniho bodu mezi deformaci
do piku a steady-state byl vyuzit zakladni tvar modelu
Schindler [11]:

o1 :A~eB-exp(—B-i]-é[

ép

c-P

T] cexp(—F-T), (10)

kde e (-), e, (-) (3) a o, (MPa) piedstavuji deformaci,
deformaci pfi dosazeni piku a deformacni odpor pro
oblast deformaci od nuly po inflexni bod. Hodnoty
T(K) a é(s") reprezentuji teplotu, respektive rychlost
deformace. Materidlové konstanty 4 (MPa's), B (-),
C(-), D (K) a F (K") byly ziskany vicenisobnou
nelinearni regresni analyzou vztahu (10) ve statistickém
programu UNISTAT 5.6 [28], a to pii dosazeni hrubého
odhadu jejich hodnot z pfedchozi regresni analyzy.
Koeficient determinace R* byl pfitom dosazen 0,9885.
Ziskané konstanty uvadi tab. 1.

Tab.1 Materialové konstanty modelu Schindler (10)
Tab. 1 Materials constants of the Schindler model (10)

A(MPas) | B(-) C() D (K)
8180 0,13 0,43 358

FK™
0,0033

Pro popis ustalené vétve napétovych kiivek (steady-
state), dle Schindlera oyg, byl vyuzit modifikovany
vztah (5), kdy za hodnoty napéti na piku byla dosazena
data ziskand vypoctem ze vztahu (10), za podminky
e = e, tedy 0, 5o

Oss,Sch = 0,849- Op,Sch (11)
Kompletni model Schindler 1ze vyjadrit vztahem:
_ )Oss,Sch (l 1) e>ep NO| <Ogs Sch (12)
oy (10) viude jinde

2.6 Popis deformac¢niho odporu v Sirokém rozsahu
deformaci s vyuzZitim modelu Hensel-Spittel

Model Hensel-Spittel je jednim z nejcastéji vyuzivanych
modelt pro popis deformac¢niho odporu jedinou funkei
v Sirokém rozsahu deformaci (pfed i za pikem) [12]:

o=A-exp (ml -t) "9 M2 -€exp (ﬂ]
e

...~(1+e)”’5‘t-exp(m7-e)~ém3~ém8.t, (13)

kde e (-) a o (MPa) piedstavuji deformaci, respektive
deformacni odpor vcelém rozsahu zkoumanych
deformaci. Hodnoty ¢ (°C) a é (s ') reprezentuji teplotu,
respektive rychlost deformace. Materidlové konstanty A4
(MPa-s>-°C™), my [°C), my (), ms (), my (),
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ms (°C™"), m; (=), mg (°C™") a mo (-) maji platnost pro
vSechny kombinace studovaného rozsahu termomecha-
nickych podminek [12] a byly ziskany vicenasobnou
nelinearni regresni analyzou rovnice (13) v programu
UNISTAT 5.6 pii zvoleni vhodné sady hrubych odhadd
jejich hodnot. Bylo pfitom dosazeno hodnoty determi-
nace R* = 0,9948. Vysledné konstanty jsou uvedeny
v tab. 2.

Tab.2 Materidlové konstanty modelu Hensel-Spittel (13)
Tab. 2 Materials constants of the Hensel-Spittel model (13)

A (MPa-s’-°C™) m; °C™Y) m; (5)
1360 -0,00399 0,1198
m; (-) my () ms (°C™")
-0,1009 -0,00645 -0,0001011
my () mg (°C™") my (-)
-0,1555 0,00026 0,2344

2.7 Novy model predikce deformac¢niho odporu
za tepla

Pro sledovanou ocel C45 se podafilo zjednodusit a za-
rovenl i zpfesnit popis deformaéniho odporu v oblasti
deformaci do piku na zakladé modifikace exponentu ¢
fidiciho tvar napétové kiivky v jeji nab&hové fazi, obsa-
zeného v rovnici Cingara (7) a explicitné vyjadifeného
rovnici (8). Zaklad modelu pfitom zlistal nezménén:

n
e e
01=0p" —-exp[l——} ,
€p €p

kde e (-) a o, (MPa) piedstavuji deformaci, respektive
deformacéni odpor v oblasti deformaci do piku. Hodnoty
e, (-) 3) a g, (MPa) (2) jsou deformace pii dosaZeni piku
a napéti na piku. V rovnici (14) je n; (-) parametr fidici
tvar napétové kiivky v jeji nab&hové fazi (tj. do piku).
Jeho experimentalni hodnoty byly pro kazdou napét'ovou
kiivku ziskany prevedenim vztahu (14) do linearni
podoby, tj. In(ci/o,) v zéavislosti na 1 —ele,+ In(e/e,).
Experimentalni hodnoty parametru n; v rovnici (14) a ¢
vrovnici (7) jsou tedy totozné. Rozdil spociva pouze
v hodnotach predikovanych. Zatimco parametr c¢ je
popsan slozitym vztahem (8), parametr n; je v ptipadé
sledované oceli C45 vcelém rozsahu zkoumanych
termomechanickych podminek zavisly pouze na hodnoté
Zener-Hollomonova parametru Z podle rovnice (4). Plati,
7e n, = a-Z’. Materidlové konstanty a (-) a b (-) byly
nasledné ziskdny pfevodem na linedrni zavislost obou
téchto parametrd, tj. zavislost In(n;) na In(Z). Takto
obdrzené konstanty byly dale zpfesnény nelinedrni
regresni analyzou rovnice (14) pii jiz konkrétni podobé
parametru n; v programu UNISTAT 5.6. Vysledny vztah
pro predikei parametru #, lze zapsat v podobé:

(14

n =518 270202 (15)

Presnost predikce parametru n; dle vztahu (15) (v némz
je koeficient determinace R? = 0,8536) pak konkuruje
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pfesnosti parametru c¢ zrovnice (8) s koeficientem
determinace R? = 0,8499.

Popis oblasti deformaci za napétovym pikem se poda-
filo zpfesnit novym modelem odvozenym z ptivodniho
modelu Cingara podle rovnice (7):

n
0) =0y +(ap —GSS){iexp[l—iJ] , (16)
e

P €p

kde e (-) a g, (MPa) predstavuji deformaci, respektive
deformacni odpor v oblasti deformaci za pikem. Hodnoty
e, (-) zrovnice (3), o, (MPa) zrovnice (2) a o, (MPa)
z rovnice (5) jsou deformace do piku, napéti na piku a
napéti na steady-state. Exponent n, (-) z rovnice (16)
predstavuje parametr fidici pokles napétové kiivky za
deformaci po dosazeni piku a piechod na ustaleny stav.
Pro kazdou napétovou kiivku byla ziskana jeho experi-
mentalni hodnota na zaklad¢ linearizace vztahu (16), tj.
In[(0, — 04)/(0, — 04)] Vv zavislosti na 1 —ele, +In(e/e,).
Predikce parametru n, byla nasledné¢ umoznéna na
zaklad¢ stejného vztahu; jako v pfipad¢ parametru n,
tedy 7, = a - Z°. Materidlové konstanty a (-) a b (-) byly
op¢t ziskdny pfevodem na linearni vztah obou téchto
parametrt, tj. In(n,) na In(Z). Takto obdrzené konstanty
byly dale zpiesnény nelinedrni regresni analyzou rovnice
(16) pii jiz konkrétni podobé parametru n, v programu
UNISTAT 5.6. Vysledny vztah pro predikci parametru n,
1ze tedy zapsat v podobé:

ny =6317. 270321 (17)
Oproti experimentalnim hodnotdm n, bylo dosazeno

akceptovatelné shody, vyjadiené koeficientem determi-
nace R* = 0,6432.

Vysledny vztah pro predikci deformaéniho odporu
v §irokém rozsahu deformaci pak lze zapsat v podobé
o1 (14) e<e P

nového modelu:

7 :{0'2 (16) e> ep} ’

kde e [-] a 0 (MPa) reprezentuji deformaci a deformacni
odpor v celém rozsahu zkoumanych deformaci. Hod-
noty oy zrovnice (14) a o, zrovnice (16) predstavuji
deformacni odpory v oblasti deformaci do piku, respek-

tive za pikem, kdy e, (-) z rovnice (3) je deformace pfi
dosazeni piku.

(18)

2.8 Srovnani experimentilnich a predikovanych
napét'ovych kiivek

Na obr. 1 jsou graficky porovnany experimentalni nap¢-
tové kiivky oceli C45 s kiivkami predikovanymi na
zakladé¢ vySe diskutovanych modeltt deformacnich
odportl. Cervené kruhové body reprezentuji predikované
soufadnice napét'ového piku dle vztaht (2) a (3). Predi-
kované soufadnice ustaleného plastického toku dle
vztahu (5) a (6) jsou zobrazeny Cervenymi Ctvercovymi
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body. Svétle modré kiivky reprezentuji kombinovany
popis napétové kiivky podle modelu Cingara v rovnici
(7) — voblasti deformaci do piku a podle modelu
Solhjoo v rovnici (9) — v oblasti deformaci za pikem.
Je zde patrna nevyhoda modelu Solhjoo, ktery casto
velmi nadhodnocuje vliv DRX na pokles deforma¢niho
odporu bezprostfedné po prekroceni napétového piku.
Model Solhjoo tedy neni schopen popsat napétové
kiivky v pfipadé malého vlivu DRX na zmékceni
sledované oceli C45.

Cervené  napétové  kiivky  reprezentuji  popis

Obr. 1
Fig. 1

Model Hensel-Spittel podle rovnice (13) je reprezento-
van kfivkami zelenymi. Jako pozitivum lze brat jeho
schopnost popsat Siroky rozsah deformaci jedinou rov-
nici. Je vSak evidentni, Ze tento model postrada schop-
nost popsat spravné napétové kiivky vykazujici silny
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deformacniho odporu modelem Schindler podle rovnice
(12). Vyhodou tohoto modelu je schopnost popsat
kiivku pfi nevyznamném priabéhu DRX, kdy nedochazi
ke tvorbé ustdleného stavu. Stejné tak je Schindlerv
model schopen popsat i oblast deformaci,
odpovidajicich ustalenému stavu. Av§ak méné piesny je
popis piechodové oblasti deformaci mezi napétovym
pikem austidlenym stavem pro piipad vyrazného
pusobeni DRX na odpevnéni materialu — viz napiiklad
experimentalni varianta 1 280 °C /0,1 s ' na obr. 1.

Srovnani experimentalnich a predikovanych napétovych ktivek oceli C45
Comparison of the experimental and predicted flow stress curves of the steel C45

vliv DRX a prechod na ustdleny stav. Na rozdil od
ostatnich diskutovanych modeld explicitné neobsahuje
v rovnici (13) zadné soufadnice charakteristickych bodu
napétové kiivky — je tedy fyzikalné nepodlozeny
(poskytuje cisté fenomenologicky popis).
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Tmavé modré kiivky reprezentuji predikci dle nového
modelu vyjadfeného rovnici (18). Tento model je scho-
pen v porovnani s ostatnimi modely pfesnéji popisovat
deformacni odpory v oblasti deformaci do piku. Konku-
rovat mu vtomto piipadé muze jen model Cingara
podle rovnice (7). V oblasti deformaci za pikem pak
umoznuje dosazeni velmi precizniho a univerzalniho
popisu, kterému ostatni modely konkurovat nemohou.
Jeho univerzalnost zde spociva ve schopnosti popisu
napétovych kiivek, vykazujicich nejenom maly vliv
DRX, ale zarovei i téch kiivek, které jsou DRX ovliv-
nény vyznamné a piechazeji do ustilené¢ho toku. Zbylé
modely tuto univerzalnost postradaji, ¢i nepiesné popisuji
prechod mezi napétovym pikem a ustalenym stavem.

Presnost kazdého modelu byla dale zhodnocena vy-
poctem stfedni kvadratické odchylky RMSE (MPa) (19)
[29]:

Hodnota 7 (-) predstavuje pocéet bodi napétovych
ktivek, zahrnutych do vypocti. Hodnoty o; (MPa) pak
predstavuji experimentalné ziskané hodnoty deformac-
nich odpori oceli C45 a a(e;) (MPa) jsou hodnoty de-
formac¢nich odpori ziskané predikei.

2

(07 - ole;))

1

RMSE= |1 (19)
n

n
i=

Minimalni hodnoty RMSE graficky dokumentuje obr. 2.

Obr. 2 Hodnoty stfedni kvadratické odchylky
Fig.2  Values of the mean square deviation

Jako nejpresnéjsi se jevi novy model podle rovnice (18)
a model Solhjoo podle rovnice (9) s hodnotou 0,7 MPa
v obou pfipadech. Téméf shodné piesnosti dosahuje
i model Cingara podle rovnice (7). O néco vyssi chyby
pak vykazuji modely Schindler podle rovnice (12)
a Hensel-Spittel podle rovnice (13).

Zaveér

S vyuzitim vysledki jednoosych zkousek tlakem za
tepla byla sestavena sada experimentélnich napétovych
kiivek jakostni stfedné uhlikové oceli C45. Tato sada
zahrnuje kombinaci kiivek zaznamenanych v Sirokém
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rozsahu teplot (900 az 1 280 °C) a rychlosti deformace
(0,1 az 100 s™"). Na této sadé napétovych kiivek byly
demonstrovany moznosti popisu piirozeného deformac-
nitho odporu za tepla s vyuzitim modeld Cingara,
Solhjoo, Schindler a Hensel-Spittel. Ziskané experi-
mentalni napét'ové kiivky se od sebe tvarove odlisovaly,
vyznamnégji az v oblastech deformaci za pikem. To
umoznilo posouzeni schopnosti jednotlivych modelil
tyto zmény reflektovat bez ztraty na piesnosti.

Grafickd srovnani experimentdln¢ ziskanych napéto-
vych kiivek oceli C45 s kiivkami predikovanymi dle
jednotlivych modeli odhalily nedostatky dosud navrze-
nych modelii pro popis deformacnich odpord za defor-
maci do piku. Zkoumané modely bud’ podcenovaly, ¢i
naopak precenovaly uc¢inky dynamické rekrystalizace na
pokles deforma¢niho odporu po piekonani maximalniho
(pikového) napéti.

Na zékladé modelu Cingara byl odvozen model novy,
umoziujici jednoduSe a presné popsat deformacni
odpory v oblastech deformaci pfed a za napétovym
pikem. Grafické srovnani ukazalo jeho prednosti,
spocivajici ve schopnosti univerzadlniho popisu
vzhledem k rozliénym tvarim napétovych kiivek
voblasti za pikem, ovlivnénym v rizném rozsahu
prabéhem dynamické rekrystalizace.
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Prognoza triprocentniho ristu je jiz jen tézZko dosazitelna
Stahl Aktuell 27.08.2015

Podniky ocelafského a kovoobrabéciho pramyslu zvysily v prvnim pololeti 2015 s vysledkem + 0,6 % svoji vyrobu
mén¢, nez se ocekavalo. V Cervnu klesla vyroba, ocisténa o dva dny pracovniho volna, o 1,3 %. ,,Takto bude
prognoza rustu o 3 % za cely rok tézko dosazitelna, kdyz navic tfeti a Ctvrté Ctvrtleti v loniském roce vysly slabsi nez
prvni pololeti 2014, pise Hospodaiské sdruzeni pro opracovani oceli a kova (WSM). ,,Je tieba vyckat, zda vyvoj
v ¢ervnu uvedl slabsi tieti ¢tvrtleti, nebo zda se jedna jen o pfechodné oslabeni®.

Némecky podnik dodava ochrannou obalku z uslechtilé oceli pro Cernobyl
Stahlbau 28.08.2015

Stavebni prace na nové ochranné obalce elektrarny v Cernobylu zagaly pied tiemi lety - 26.04.2012. Nové hightech
oplasténi sestava z vnitini a vnéjsi vrstvy a je dimenzovano na zivotnost 100 let. Ocelova ochranna obalka, vazici
29 000 tun, se ma obloukovité rozkladat nad zni¢enym reaktorovym blokem a pieklenout stary betonovy sarkofag.
Se svou 257 m Sitkou, 150 m délkou a 109 m vySkou to bude nejvetsi pohybliva hala na svété. Dokonceni je
planovano na rok 2017. Pak bude nésledovat hermetické uzavieni a zprovoznéni velkych cerpadel, které budou mezi
vnitini a vnéjsi skofepinou vytvaret permanentni pretlak. Tento pfetlak ma zamezit, aby se kontaminované castice
dostavaly do konstrukce a okoli. Obalka budovy pochazi z mésta Koblenz. Vyrobce obélek budov Kalzip, sidlici
v Koblenzi dostal na 86.000 m2 velkou kovovou obalku z uslechtilé oceli pfiplatek. Projekt mél byt pivodné
dokoncen letos, posunul se na rok 2017. Naklady se pohybuji kolem 1,5 miliardy €, se stale stoupajici tendenci.
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Fyzikalni simulace teplotné Fizeného valcovani bezeSvych trubek
z mikrolegované oceli

Physical Simulation of the Temperature Controlled Rolling of Seamless Tubes
from Microallyed Steel

prof. Ing. Ivo Schindler, CSc.'; Be. Radek Juréa?; Ing. Stanislav Rusz, Ph.D.'; Ing. Rostislav Turoii’;
Ing. Petr Kawulok, Ph.D.'; Ing. Rostislav Kawulok '; Ing. Petr Opéla '

' V8B — Technick4 univerzita Ostrava, Fakulta metalurgie a materialového inZenyrstvi, Regionalni materialove
technologické vyzkumné centrum, 17. listopadu 15/2172, 708 33 Ostrava-Poruba, Ceska republika
> TRINECKE ZELEZARNY, a. s., Pramyslova 1000, 739 70 T¥inec-Staré Mésto, Ceska republika

S vyuzitim laboratorni valcovny s hladkymi valci bylo simulovano valcovani bezesvych trubek o 273 mm z vanadem
mikrolegované oceli S355J2H — dérovani a vdlcovani na poutnické stolici. Byl studovan viiv tloustky stény
(6,3 — 40 mm) a dovdlcovaci teploty na vysledné strukturni a mechanické vlastnosti. Po dilatometrickém urceni
teplot fazovych premeén béhem ochlazovani byly stanoveny snizené dovdlcovaci teploty, oproti béznym hodnotim
nizsi o cca 100 °C (4. 830 — 890 °C). Snizeni dovalcovact teploty vedlo k relativnimu zjemnéni zrna pro vSechny
tloustky steny trubky. U vysledkii zkouSek tahem se jednoznacné meprojevil viliv dovdlcovaci teploty. Pevnostni
viastnosti jen mirne klesaji s rostouci tloustkou stény simulované trubky a plastické vlastnosti nejsou timto
parametrem nijak zasadné ovlivnény. U vysledkii zkouSek rdzem za pokojové teploty se jednoznacné projevil
porzitivni dopad snizenych dovalcovacich teplot v pripadé simulovanych trubek se sténou tloustky min. 20 mm, kdyz
vrubova houzevnatost za srovnatelnych podminek relativne vzrostla témer o ctvrtinu.

Klicova slova: mikrolegovand ocel; bezesvé trubky, rizené valcovani; laboratorni simulace; mechanické viastnosti

Rolling (i.e. piercing, as well as rolling in a pilger mill) of the seamless tubes with diameter of 273 mm from the
vanadium-microalloyed steel S355J2H was simulated on the laboratory rolling mill with smooth rolls. Influence of
the wall thickness (6.3 — 40 mm) and finish rolling temperature on the final structural and mechanical properties
was investigated. Temperatures of the phase transformations in the course of cooling were determined by
dilatometric tests. Afterwards the reduced finish rolling temperatures were set (i.e. 830 — 890 °C in comparison with
conventional values of 940 — 985 °C). Lower finish rolling temperatures yielded relative grain refinement. Effect of
the finish rolling temperature did not have any marked impact on the results of tensile tests. Strength properties
(vield stress 379 — 429 MPa) decreased only slightly with the increasing wall thickness and plastic properties
(ductility from 24.8 to 32.0 %) were not influenced significantly by this parameter. Positive effect of the reduced
finish rolling temperature appeared definitely in the results of impact tests performed at room temperature — notch
strength increased relatively by approximately 25 % in the case of the wall thickness of minimum 20 mm.

Key words: HSLA steel; seamless tubes, controlled rolling; laboratory simulations; mechanical properties

Produkce za tepla valcovanych bezeSvych trubek navyrobu a zaroven k prodlouzeni vyrobniho cyklu.
z konstruk¢nich nelegovanych a mikrolegovanych oceli Touvyrobce vyvolava snahu nahradit tepelné
patii v soucasné dobé mezi stézejni vyrobni sortiment zpracovani fizenym valcovanim, jehoZz optimalizaéni
provozu  Valcovny trub v TRINECKYCH simulace jsou pfedmétem tohoto ¢&lanku. Metoda
ZELEZARNACH, a.s. [1]. Znaéné Gsili je vénovano teplotné fizeného vélcovani je vcelku b&zné zvladnuta
zajistovani spolehlivosti pevnostnich vlastnosti pfi  a vyuzivana zejména u plochych vyvalki — z posledni
vyrobé trubek z oceli X52 na trati Velky Mannesmann.  doby viz napf. [2, 3]. Zajem je zaméfen i na fizené
Zejména pii valcovani trubek s tloustkou stény nad  valcovani ¢i ochlazovani oceli pro produktovody [4, 5],
30 mm, dodavanych ve stavu po valcovani a fizeném  ale aplikace téchto metod na vyrobu bezesvych trubek
ochlazovani, se pfi pozadavku na snizovani uhlikového je ztizena zejména specifickymi podminkami jejich
ekvivalentu, ktery wvznaseji zakaznici, nedafi vzdy valcovani. Vzhledem k vysokym teplotam tvafeni se
spliiovat pozadavek normy ASTM na mez kluzu v tomto pfipad€ nabizi spiSe fizené valcovani zalozené
363 MPa. Je nutné pfistupovat k naslednému na vyvolani dynamické rekrystalizace [6].
normalizaénimu Zzihani, coz vede ke zvySeni néakladd
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1. Popis prvni etapy valcovani

Cilem fyzikdlnich simulaci bylo zjednoduSené
napodobit valcovani bezeSvych trubek o priméru

273 mm a tloustce stény 6,3 —40 mm z vanadem
mikrolegované oceli S355J2H pfi tradicnich, resp.
snizenych dovalcovacich teplotach a urcit vliv téchto
parametri. na vysledné strukturni a mechanické
vlastnosti. Zkoumana ocel méla nasledujici chemické
slozeni v hm. %: 0,16 C— 1,18 Mn - 0,19 Si— 0,013 P —
0,005 S — 0,041 V — 0,026 Al — 0,0103 N. Laboratorni
valcovani probihalo na vratné stolici polospojité
vélcovny tyéi (RMTVC VSB-TU Ostrava), konkrétng
na hladké ¢asti valct o priméru 350 mm — viz obr. 1.

Obr.1 Pohled na vstupni stranu laboratorni valcovaci stolice
(se stolem nahrazujicim armatury u hladkeé ¢asti valcir)
Fig. 1  View on the entry side of laboratory rolling mill (with table

replacing the guides at smooth part of rolls)

Tab. 1 Parametry laboratornich simulaci pro tradi¢ni dovalcovaci teploty

Vychozi hranolovité vzorky mély Sitku 40 mm
atloustku ménici se vrozmezi 12,5-22,0 mm.
Viceubérové valcovani téchto vzorkih naplocho

na jednotnou tloustku 7,0 mm mélo napodobit rtizné
celkové protvareni, ziskané pfi provoznim vélcovani
trubek s riznou tlouStkou stény. Byly zjistény tdaje
o deformaci, deformacéni rychlosti a teplot¢ ve fazi
dérovani i valcovani na poutnické stolici, dale tradi¢ni
dovalcovaci teploty a rychlosti ochlazovéni trubek
sruznou tloustkou stény za poutnickou stolici.
Na zaklad¢ téchto udaju byl vypracovan navrh zjed-
nodusené simulace celého procesu  valcovani
a ochlazovani. Deformace pii dérovani byly pfitom
zmens$eny v poméru 1:1,75 a deformace na poutni stoli-
ci vpoméru 1:2,50. Protoze volné ochlazovani labora-
tornich vyvalkdi na vzduchu by bylo ve srovnani
s provoznimi podminkami pfili§ rychlé, muselo byt na
zavér zarazeno fizené ochlazovani laboratornich
vyvalkl zvolenou nominalni rychlosti v laboratornich
odporovych pecich s hloubkou nistéje 800 mm. Vliv
prislusné tloustky stény trubky se tak pfi simulaci pro-
jevoval  vcelkovém  protvafeni  vzorku, dale
v rychlostech valcovani a odpovidajicich rychlostech
ochlazovani vyvalki. Parametry prvni etapy experi-
mentt shrnuje tab. 1. Parametry v zahlavi tabulky maji
tento vyznam: sténa znamena tloustku stény simulované
trubky, HO je vyska vychoziho vzorku, T1 je teplota
ohfevu odpovidajici teploté¢ dérovani, H1 je vyska
vyvalku po prvnim tbéru napodobujicim dérovani, Ol
jsou rychlosti otaceni valcd. Analogicky je vyznam
veliéin T, H a O pro druhy a tfeti tibér, napodobujici
zacatek a konec valcovani na poutni stolici.
V poslednim sloupci je nominalni rychlost ochlazovani
po poslednim tbéru (tedy zpomalené v peci, a to az do
teploty 500 °C) — tyto hodnoty odpovidaji rychlostem
0,7-02°C-s™.

Tab. 1 Parameters of laboratory simulation for conventional finish rolling temperatures

Sténa HO T1 H1 01 H2 T2 02, 03 H3 T3 | Rychlost ochlazovani
(mm) (°C) (mm) | (min") | (mm) | °C) | (min") | (mm) | (°C) (°C-min™)
6,3 22,0 1290 15,0 18 103 | 1100 24 7,0 940 41,7
10 22,0 1290 14,6 18 10,1 | 1100 20 7,0 950 32,5
20 16,5 1290 11,9 16 9,1 | 1100 16 7,0 970 26,2
30 14,0 1290 10,5 15 8,6 | 1100 14 7,0 975 18,6
40 12,5 1290 9,8 12 83 | 1100 13 7,0 985 14,7
2. Dilatometrie a parametry druhé etapy

valcovani

Ve druhé etapé experimentalniho valcovani byly zvo-
leny snizené teploty poslednich dvou ubérd, a to na
zékladé vysledkd zkousek provedenych na dilato-
metrickém modulu plastometru Gleeble 3800 (RMTVC
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VSB - TU Ostrava). Vzorky byly austenitizovany pfi
teplote¢ 950 °C po dobu 180 s a nasledné ochlazovany
pii dvou konstantnich rychlostech. Ptiklad dilatacni
kiivky a jeji prvni derivace (provedené po nezbytném
vyhlazeni dat softwarem Origin) je uveden na obr. 2,
ziskané vysledky pak shrnuje tab. 2.
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Obr. 2 Dilatacni kiivka a jeji matematické zpracovani (rychlost
ochlazovani 0,7 °C-s™)
Fig.2 Dilatation curve and its mathematical processing (cooling

rate 0.7 °C-s™)

Tab. 2 Dilatometricky urcené teploty fazovych pfemén
Tab. 2 Phase transformation temperatures determined by dilatometry

Rychlost ochlazovani Teplota A3 ‘ Teplota A,
°Csh (°O
0,2 793 628
0,7 767 616

Parametry valcovani i ochlazovani byly analogické jako
v piipadé prvni etapy (viz tab. 1), jen byly snizeny
teploty druhého a tfetiho Ubéru — viz tab. 3.

Tab.3 Teploty T2 a T3 pro podminky snizené dovalcovaci teploty
Tab.3 T2 and T3 temperatures for conditions of reduced finishing

temperatures

Sténa 2 | T3

(mm) O
63 920 830
10 920 830
20 950 850
30 960 870
40 980 880

Pribéh kazdého experimentu byl fizen povrchovou
teplotou provalku, méfenou té€sné pied stolici i za stolici
dvojici teplotnich skenerti Landscan. V zorném poli
skenerti byl provalek drzen v klestich, aby se zamezilo
nezadoucimu odvodu tepla do valeckového dopravniku
(viz obr. 3). Dalsi priichod byl zahajen v okamziku, kdy
se na piislusném digitalnim zobrazovaci ukazala zadana
teplota navySena z manipulacnich divodid o 10 °C.
Po tietim pruchodu byl provalek ptfenesen do pece
vyhiaté na teplotu T3 a bezprostfedné bylo zahéjeno
ochlazovéni zvolenou nominalni rychlosti.

Pro ilustraci je na obr. 4 graficky znazornén ptiklad
Casové zavislosti pocitaCové registrované povrchové
teploty vzorku a celkové valcovaci sily.
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Obr.3 Cekéni na dosazeni 7adané teploty provalku pred druhym
pruchodem

Fig.3  Waiting for achievement of the required temperature of the
rolled stock shortly before the 2™ pass

Obr. 4 Casovy pribéh teploty a valcovaci sily (simulovana tloustka
stény trubky 10 mm, snizena dovalcovaci teplota)

Fig.4 Time dependence of temperature and roll force (wall

thickness of the simulated tube — 10 mm, reduced finish
rolling temperature)

Pro doplnéni byla u vSech prichodi ¢. 3 odectena
z poCitaCovych zaznamti hodnota valcovaci sily.
Z porovnani vyplynulo, ze snizeni dovalcovaci teploty
vedlo k relativnimu nartstu valcovaci sily min. o 18 %,
max. 0 33 % a v pruméru o 24 %.

3. Metalografické analyzy

Standardnimi metalografickymi postupy dle CSN EN
ISO 643 a s vyuzitim optické mikroskopie byla zkou-
mana mikrostruktura laboratornich vyvalkl ve svislém
fezu a podélném sméru, vedeném v poloviné jejich
Sitky. Snimky na obr. 5 odpovidaji vzdy poloviné vysky
vyvalku.
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a) sténa 6,3 mm, tradi¢ni dovalcovaci teplota ¢) sténa 40 mm, tradi¢ni dovalcovaci teplota
b) wall thickness 6.3 mm, traditional finish rolling temperature ¢) wall thickness 40 mm, traditional finish rolling temperature

b) sténa 6,3 mm, snizena dovalcovaci teplota d) sténa 40 mm, snizend dovalcovaci teplota
b) wall thickness 6.3 mm, reduced finish rolling temperature d) wall thickness 40 mm, reduced finish rolling temperature

Obr. 5 Vybrané ptiklady mikrostruktury laboratornich vyvalkt
Fig. 5 Selected examples of microstructure of the laboratory rolled products

S klesajici tloustkou stény se vyraznéji projevuje
fadkovitost perlitu, a to vice po niz§i dovalcovaci
teploté nez pfi bézné dovalcovani teploté. Struktura je
ve vSech pripadech majoritné tvofena feritem a perlitem,
v n€kterych vyvalcich vSak byly objeveny i malé podily
zakalnych slozek ¢i Widmanstatt nav  ferit (tzn.
hiebenovité uspotadané desky rostouci z hranic ptivod-
nich austenitickych zrn) — viz obr. 6.

3
P

Klicovou roli samoziejmé hraje velikost vysledného
feritického zrna, resp. perlitickych bloki. Ta byla
zkoumana linearni prusecikovou metodou, jejiz
vysledky uvadi tab. 4. Velikost zrna / (um) odpovida
praimérné délce zachyceného useku, veli¢ina G je ¢islo
velikosti zrna dle pouzité normy.

Obr. Mikrostruktura vyvalku pii simulované tloust’ce stény 30 mm
(tradi¢ni dovalcovaci teplota)

Fig. 6 Microstructure of the rolled product at the simulated wall
thickness of 30 mm (conventional finish rolling temperatures)
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Tab. 4 Velikost zrna vyjadiena veli¢inami pro jednotlivé laboratorni
vyvalky
Tab. 4 Grain size represented by the quantities for individual
laboratory rolled products
Sténa Velikost zrna / (um), (G)
Dovalcovaci Dovalcovaci teplota
(mm) My o
teplota béZna sniZena
6,3 13,7 (9) 11,6 (9-10)
10 14,2 (9-8) 12,0 (9-10)
20 16,2 (8-9) 13,3 (9-8)
30 19,3 (8) 15,2 (9-8)
40 20,8 (8) 16,9 (8-9)

Nejjemnéjsiho zrna bylo dosazeno v piipadé simulace
valcovani trubky s tloustkou stény 6,3 pfi snizené
dovalcovaci teploté (G = 9-10). Nejvétsi velikost zrna
byla naopak pozorovana po simulaci valcovani trubky
s tloustkou stény 40 mm pii bézné dovalcovaci teploté
(G = 8). Prehledn¢jsi je grafické srovnani ziskanych
udajti na obr. 7.

Obr. 7 Vliv dovalcovaci teploty a tloustky stény simulované trubky
na velikost vysledného zrna
Fig. 7  Effect of the finish rolling temperature and wall thickness of

the simulated tube on the final grain size

Pro vSechny tloustky stény znamenalo sniZzeni dovalco-
vaci teploty relativni zjemnéni struktury. Klesajici
tloustka stény se projevila ve vétSim protvaireni mate-
ridlu a tim i1 v dosazeni mensi velikosti vysledného zrna.

4. ZKkousky tahem

Z laboratornich vyvalkii  byly v podélném sméru
vyrobeny zkuSebni tyée o priméru 5mm. Ty byly
podrobeny zkouskam tahem za pokojové teploty, pii
nichz byly uréovany hodnoty meze kluzu R,y
(vyjimeEné R,j>) (MPa), pevnosti R, (MPa), taznosti
As (%) a zuzeni Z (%). Vysledky jsou shrnuty v tab. 5
a graficky znazornény na obr. 8 a 9, kde jsou (stejn¢
jako v néasledujicich grafech) modrymi body vyneseny
hodnoty odpovidajici béznym dovalcovacim teplotam
a ¢erven¢ hodnoty odpovidajici dovalcovacim teplotam
snizenym.
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Tab.5 Vysledky zkousek tahem
Tab. 5 Results of the tensile tests

Dovalcovaci | Sténa Rey R, As V4

teploty | (mm) (MPa) (%)

6,3 404 562 29,2 75,0

10 408 578 29,6 70,8

bézné 20 407 588 30,0 70,8

30 401 594 26,4 70,8

40 429 580 248 68,6

6,3 379 582 28,4 70,8

10 420 573 30,0 66,4

snizené 20 396 567 31,6 70,8

30 397 574 25,6 73,0

40 383 548 32,0 70,8

Obr. 8 Pevnostni vlastnosti laboratornich vyvalka
Fig. 8 Strength properties of the laboratory rolled products

Obr. 9 Plastické vlastnosti laboratornich vyvalkt
Fig. 9  Plastic properties of the laboratory rolled products

Pevnostni vlastnosti vcelku mirné klesaji s rostouci
tloustkou stény simulované trubky, plastické vlastnosti
zlstaly v ramci rozptylu dat téméf neménné. Neda se
jednoznaéné fici, Zze by sniZzeni dovélcovacich teplot
vedlo k evidentnimu ovlivnéni meze kluzu ¢i pevnosti,
resp. taznosti ¢i zuzeni, coz je vzhledem k riznym
velikostem zrna pomérné piekvapivé. Bylo dosazeno
hodnot R.;; = 379 az 429 MPa a 45 = 24,8 az 32,0 %.
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5. Zkousky razem v ohybu

Z kazdého laboratorniho vyvalku byly v podélném
sméru odebrany tfi vzorky o pficném prifezu
10 x 5 mm s vrubem tvaru V o hloubce 2 mm. Zkouseni
probihalo za pokojové teploty. Vysledné hodnoty
vrubové houzevnatosti KCV (J-cm™) jsou uvedeny
vtab. 6 a porovnany graficky na obr. 10. Zde modré
body predstavuji hodnoty vrubové houZevnatosti pfi
b&zné dovalcovani teploté. Cervené body se vztahuji ke
snizeni dovalcovani teploté.

Tab. 6 Vysledky zkousek razem
Tab. 6 Results of the impact tests

Dovalcovaci Sténa Vrubova houZevnatost

teploty (mm) KCV (J-cm?)
6,3 215,0 210,0 220,0
10 215,0 2225 230,0

tradi¢ni 20 165,0 150,0 145,0
30 150,0 170,0 165,0
40 190,0 165,0 195,0
6,3 230,0 2325 237,5
10 237,5 210,0 205,0

snizené 20 197,5 195,0 180,0
30 192,5 195,0 195,0
40 200,0 210,0 240,0

Obr. 10 Hodnoty vrubové houzevnatosti laboratornich vyvalki
Fig. 10 Notch strength values for the laboratory rolled products

Patrné vlivem rizné intenzivni precipitace karbonitridi
vanadu je sledovana zavislost vrubové houzevnatosti
(pohybujici se v intervalu 145 — 240 J-cm™) pomé&rné
komplikovana, s vyraznym minimem v okoli tloustky
stétny 20 mm. Zatimco pro tloustky stény 6,3 mm
i 10 mm hodnoty vrubové houZevnatosti prakticky
nezavisely na dovalcovaci teploté, u trubek s vétsi
tloustkou stény se jednoznacné projevil pozitivni dopad
snizené dovalcovaci teploty a vrubovd houzevnatost
vzrostla za srovnatelnych podminek az o asi 23 %.
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Zavéry

Dilatometricky byly urceny teploty fazovych pfemén
vanadem mikrolegované oceli S355J2H pro
rychlosti ochlazovani 0,2 a 0,7 °C's”. Teploty
A,3=793 -767°C a4, =628 — 616 °C (kde nizsi
hodnoty samoziejmé odpovidaji rychlej§imu ochla-
zovani) jsou vztaZzeny k austenitizaCni teploté
950 °C.

Pomoci vicetbérového valcovani plochych vzorkl na
laboratorni vratné stolici byl zjednodusené simulovan
proces dérovani a valcovani na poutnické stolici beze-
$vych trubek z oceli S355J2H s tloustkou stény 6,3 —
10 — 20 — 30 — 40 mm. Dovalcovaci teploty byly
zvoleny z bézné uzivanych teplotnich rozsahti 940 az
985 °C a sniZzené o cca 100 °C (830 az 890 °C). Po
dovalcovani nasledovalo fizené ochlazovani vyvalka
nominalni rychlosti od 14,7 °C-s™ (pro simulovanou
tloustku stény 40 mm) do 41,7 °C-s™ (pro simulova-
nou tloustku stény 6,3 mm).

Metalografické analyzy laboratornich vyvalkd uka-
zaly vyrazngjsi fadkovitost perlitu s klesajici tloust-
kou stény simulované trubky. Nejjemnéjsiho zrna
G= 9-10 bylo dosazeno pii simulaci valcovani
trubek s tloustkou stény 6,3 — 10 mm pii snizenych
dovalcovacich teplotach. SniZeni dovalcovacich
teplot vedlo k relativnimu zjemnéni struktury pro
vSechny tloustky stény trubky. Jemnéjsi vysledné
zrmo je pravdépodobné dosahovano brzdicim
ucinkem jemnych karbonitridd vanadu na rdst zrn
feritu v pribéhu ochlazovani hotového vyvalku.

Zkousky tahem ukazaly, Ze pevnostni vlastnosti
(Roy =379 — 429 MPa) jen mirné klesaji s rostouci
tloustkou stény simulované trubky a plastické vlast-
nosti nejsou timto parametrem nijak zasadné ovliv-
nény (45=24,8 az 32,0 %). U vysledkt zkousek
tahem se tedy jednoznacné neprojevil vliv dovalco-
vaci teploty.
Zkousky razem v ohybu KCV byly provedeny za
pokojové teploty. Patrné vlivem rGzn€ intenzivni
precipitace je sledovana zavislost vrubové houzev-
natosti (pohybujici se vrozmezi 145 — 240 J-cm™)
nelinearni, s vyraznym minimem v okoli tloustky
stény 20 mm. U simulovanych trubek s vétsi tloust-
kou stény se jednoznaéné projevil pozitivni dopad
snizenych dovalcovacich teplot a vrubova houzev-
natost za srovnatelnych podminek relativné vzrostla
témer o Ctvrtinu.
Snizeni dovalcovacich teplot se v laboratornich
podminkach projevilo jistym zjemnénim vysledného
zrna, coz vSak nemélo vyrazny dopad na pevnostni
ani plastické vlastnosti urované zkouSkou tahem.
Jako jediny ptiznivy GCinek snizeni dovalcovacich
teplot se u dané oceli ukdzal vyznamny narist
vrubové houZevnatosti u simulovanych trubek
s tloustkou stény kolem 20 mm. Privodnim jevem
je pak relativni narGst sil pii dovalcovani primérné
024 %.
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Soutéz v obchodu s kovy se dale priostiuje
Stahl Akuuell 18.08.2015

Cina, nejvétsi vyrobce oceli na svété, vyrazné zvysila v tomto roce sviij export, aby vykompenzovala nadbyteéné
kapacity ve vyrobé a vaznouci konjunkturu. Nyni, poté co vlada v Pekingu devalvovala juan, se trhy musi pfipravit
na jesté agresivngjsi exporty v této cenové velmi citlivé oblasti. Exporty z Ciny jiz v tomto roce stouply o zhruba
25 %. Jak dlouho bude tento proces jesté pokracovat, bude zaviset na tom, zda juan je$té dale oslabi. Oslabeni mény
vici USD v rozsahu kolem 3 % by ale v obchodu s jinymi zemémi nemélo hrat velkou roli, fikaji analytici.

Némecky trh se Sirokymi pasy, valcovanymi za tepla — ceny na 4. ¢tvrtleti
»jesté o zdibec nize“
Stahl Akuuell 18.08.2015

Pfed koncem letni pauzy nemaji nakupéi na trhu se Sirokymi pasy, valcovanymi za tepla, strach. Importy vyvijeji
stale vyrazny psychologicky tlak na ceny. Tendence na surovinovych trzich je stale obracena smérem dold, zejména
po prekvapivé devalvaci ¢inské mény. Vyrazny vzestup némecké poptavky po oceli neni na obzoru, spiSe naopak.
Nejistota na trhu ale po nejnovéjsich, zneklidiujicich informacich z Rise stiedu spi3 zesilila. Piislusné opatrné se
hraci na trhu také chovaji. VétSina dotazanych nakupcich vychazi z toho, Ze ceny na 4. ¢tvrtleti pdjdou jesté o
,zdibec* dolu.

Némecky trh s valcovanym dratem — ceny jsou dale pod tlakem
Stahl Aktuell 19.08.2015

Némecky trh s valcovanym dratem se koncem srpna prezentoval jako dlouhd, klidna feka. VzrusSujici udalosti,
vyvolavajici vinobiti, jsou nedostatkovym zbozim. Materidlu je na trhu dostatek, na stole pfistavaji kazdy den
vyhodné nabidky, mimo jiné z Italie. VSichni ndmi dotdzani nakupc¢i vychdzeji z toho, Ze kratkodoby cenovy trend
ukazuje smérem doli. VétSina spotfebiteld valcovaného dratu ma na sklad¢€ dostatek materialu. Nikdo nepocita
s tim, Ze by se béhem prazdnin nahle objevily velké zakazky a tim se zvysila poptavka. Se zménou této situace ani
nelze poéitat. Ve étvrtém &tvrtleti by to tak mohlo jit cenové jesté lehce dolt. Poklesne-li poptavka v Cing, bude i na
uspéch zvyklym evropskym exportérim vat do tvate ostiejsi vitr.
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Stanoveni numerickych charakteristik skuteéné mezilamelarni vzdalenosti
perlite po taZzeni za studena dratu z eutektoidni oceli

Determination of Numerical Characteristics of True Interlamellar Spacing in
Pearlite after Cold Wire Drawing from Eutectoid Steel

doc. Ing. Richard Fabik, Ph.D.; Ing. Mgr. Petra Halfarova, Ph.D.; Ing. Petra Vainova, Ph.D.

VSB — Technicka univerzita Ostrava, Fakulta metalurgic a materidlového inZenyrstvi, Regionalni materidlové
technologické vyzkumné centrum, 17. listopadu 15/2172, 708 33 Ostrava-Poruba, Ceska republika

Slitiny s lamelarni strukturou, napr. eutektoidni oceli, jsou v praxi velmi pouzivané. Autorské pracovisté se ve své
laboratori tazeni dratu intenzivné zabyva draty pro kordy do pneumatik, na pruziny a také na ocelova lana.
Autorsky kolektiv to samozirejmée stavi pred problém se stanovenim skutecné mezilameldrni vzdalenosti (MV). MV,
kterd se meri na metalografickych snimcich, je pouze zdanliva MV, protoze lamely nejsou obecné orientovany kolmo
na sledovany povrch. Ke stanoveni skutecné MV se vyuziva ndstrojii matematické statistiky. Tato problematika je
v literature dostatecné dobre popsand pro nedeformovany perlit, ale v pripade za studena deformovaného perlitu
perlitu a jeji vyuziti v praxi. Na konkrétnim prikladu tazeni dratu z oceli C78DP péti tahy z pruméru 3,5 na 1,5 mm
Jjsou ukazany vyhody, které pouziti predstavené metodiky prinasi.

Klicova slova: mezilamelarni vzdalenost; perlit; tazeni dratu, eutektoidni ocel

Alloys that have lamellar structures, e.g. pearlitic steel, are widely used in practice. Nowadays, pearlitic steel wires
for tire cords, springs and ropes are studied considerably in our laboratory of wire drawing. In the metallographic
analysis of pearlite the interlamellar spacings (IS) are not true spacings, because the lamellae are usually not
oriented perpendicularly to the observation planes. The measured IS is called apparent IS. Determination of true IS
from microstructural observations is based on the assumption of a uniform distribution of the probability of angle
between the lamellae and observation planes. However, lamellae change their orientation during cold wire
drawing, therefore assumption mentioned above no longer applies. This paper deals with determination of
numerical characteristics of true IS in drawn pearlitic steel wire. The experimental material was drawn and
patented wire diameter of 3.4 mm made of C78DP steel for ropes. The wire was pickled and its surface was coated
with lubricant carrier. The wire was drawn from the diameter of 3.4 mm to 1.5 mm using straight-through single-
block KOCH KGT 25 — E wire drawing machine with a drawing block with diameter of 600 mm and a water-cooled
rotating drawing die holder. The total reduction was 80.5 %. Metallographic analysis was conducted with use of
scanning electron micrographs of the wire axis area. IS were measured. Histograms constructed using the measured
data were compared with theoretical frequencies. Thanks to the statistical analysis, we were able to determine the
average value and the standard deviation of true IS, as well as average, median and standard deviation of the
apparent IS. When we compared all three numerical characteristics, we found not only absolute differences between
the values, but also variations in their response to an increasing deformation. The present method can be applied
and it even provides remarkable information, which can be useful for comparing various pass sequences (with
different one-pass reductions and configurations, eg. — decreasing one-pass reduction vs. constant one-pass
reduction sequences).

Key words: interlamellar spacing; pearlite; wire drawing, eutectoid steel

1. Perlit pomoci tfi faktord: mezilameldrni vzdalenost (MV),
velikost perlitické kolonie a objemovy podil cementitu.
1.1 Nedeformovany perlit Nejvyznamnéjsi z téchto faktord je MV, ktera se

definuje jako kolmad vzdalenost méfena pies dvé
sousedici lamely (feritickou a cementitickou). MV
naméfend pomoci metalografické analyzy perlitu neni
tzv. skutecnd MV, protoze lamely obvykle nelezi kolmo
na rovinu pozorovani [1, 2]. Méfend MV se nazyva
zdanliva (viz obr. 1).

Slitiny s lamelarni strukturou, napt. eutektoidni oceli,
jsou v praxi velmi pouzivané. Autorsky kolektiv se
v souCasné dobé v laboratofi tazeni dratu intenzivné
zabyva draty pro kordy do pneumatik, na pruziny a také
na ocelova lana. Mikrostrukturu perlitu lze popsat
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Obr. 1. Definice thlu ® mezi normalovym vektorem lamel
a pozorovanou rovinou, skute¢né mezilamelarni vzdalenosti
Mo a zdanlivé mezilamelarni vzdalenosti A.

Fig. 1 Definition of the angle ® between the normal vector of

lamellae and observation section, true interlamellar spacing
Ao and apparent interlamellar spacing A.

Skuteénou MV lze z naméfenych hodnot stanovit
vyuzitim zakonti matematické statistiky. Vychazi se ze
dvou predpokladi: 1. perlitické kolonie ve zkoumaném
vzorku maji ndhodnou orientaci, coZ znamena ze thel
®, definovany v obr. 1, je spojita ndhodna proménna s
rovnomérnym rozdélenim pravdépodobnosti. 2. také
skute¢nd MV 4, je spojitd ndhodna proménnd, ovSsem s
normalnim (Gaussovym) rozdélenim pravdépodobnosti.
Na zéklad¢ prvniho predpokladu odvodil Pellisier [3]
vztah pro vypocet hustoty pravdépodobnosti zdanlivé
MV 2:

2
.
A2 [22-23

Hustota rozdéleni pravdépodobnosti skuteéné MV 4, je
pak dana zndmym vztahem:

P, = )

(}‘O_AO,Avg)

1
e 2-02 ,

Py = ovZn

2

kde 4y a4 je primérnd hodnota a ¢ je smérodatna
odchylka skute¢né MV.

Na zakladé téchto rovnic odvodil Ikeda [4] vztah pro
stanoveni relativni Cetnosti ' lamel se zdanlivou MV
lezici mezi A; a A,:

2
(}‘O_AO,Avg) 2

0

1| A - Vi
hizl loe 2.0 -dlg |-dA
1A 22222
F(A'lﬂ A'1) = 2 (3 )
1 N ()‘O_AO.AVg) 22 \
e - .62 . 0 . .
fO 23 fO e Zo Jﬁ dip [-dA
A2-23 /
Pomoci této rovnice Ize zkonstruovat teoreticky

histogram zdanlivé MV a nasledné, s vyuzitim srovnani
se skuteCnym histogramem ziskanym pomoci méfeni,
stanovit Ay 4, a o skutecné MV.
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1.2 Deformovany perlit

Béhem tazeni dratu se MV zmenSuje s rostoucim
stupném deformace. Vlastni proces plastické deformace
perlitu lze rozdélit do tii etap, kdy nejprve dochazi
k deformaci feritickych lamel, nasledné¢ dochazi
k ohybani a nataceni cementitickych lamel a nakonec
dochazi k deformaci a praskani cementitickych lamel.
Jednotlivé etapy lze spolehliveé identifikovat na kiivce
zavislosti pevnosti v tahu na kumulované deformaci,
kde druhd etapa vykazuje vyrazné mensi sklon kiivky
nez etapy 1 a3 [5—T7].

Mira zmenSeni mezilamelarni vzdalenosti bé&hem
deformace zavisi na pocatecni orientaci lamel, tedy na
uhlu ©® (za piedpokladu Ze rovina pozorovani je
rovnobézna se smérem tazeni) a také na uhlu ¥ (jehoz
definici urcuje obr. 2).

Obr. 2. Definice uhlu ¥ mezi lamelami a smérem tazeni dratu.
Schéma ukazuje tfi typy prostorového uspotradani
perlitickych lamel: (Cervend) obecny sklon; (zelena) paralelni
sklon k ose dratu, (modra) kolmy sklon na osu dratu.
Definition of the angle ¥ between a the lamellae and
direction of wire drawing ¥. Diagram shows three types of
spatial arrangement of pearlite lamellae: (red) inclined,
(green) parallel to the wire axis, (blue) perpendicular to the
wire axis.

Fig. 2

Zména orientace lamel a zména mezilamelarni
vzdalenosti ve tfech koloniich z obr. 2 je schématicky
znazornéna  na  obr.3.  Teoreticky  nejmensi
mezilamelarni vzdalenost po tazeni bude naméfena,
pokud ® = 0° a zarovenn ¥ = 0°. S rostoucimi uhly je
zmenSovani mezilamelarni vzdalenosti méné intenzivni
a pro ®=90° a zarovenn ¥ =90° se mezilamelarni
vzdalenost prakticky neméni, dochazi k vyraznému
ohybani lamel a naslednému lamani. Ne&ktetfi autofi
uvadeji, ze po wurCitém stupni deformace dojde
k natoceni lamel ve vSech koloniich do sméru tazZeni [8,
9]. Jednd se vSak o skutecnou deformaci presahujici
hodnotu ¢,=2,5 coz neni vpraxi obvyklé.
V provedeném experimentu, jehoz podminky odpovidaji
provozni praxi, se dosahuje skutecné deformace
e =1,04.

V predchozim odstavei byly diskutovany teoretické
zmény orientace lamel a mezilamelarni vzdalenosti.
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Vopraxi je prubéh zmén ovlivnén technologickymi
podminkami tazeni, jako je velikost dil¢i deformace, typ
ubérové tady [10] ¢i soucinitel tfeni v pravlaku.
Experiment, ktery je popsan v tomto ¢lanku, prokaze,
zda je mozno vyuZzit srovnani teoretickych cetnosti
mezilamelarni vzdalenosti s prakticky naméfenymi
Cetnostmi pii popisu vlivu technologickych parametrt
na mikrostrukturu perlitické oceli.

Obr.3 Schéma wukazujici zménu orientace lamel a zménu
mezilamelarni vzdalenosti ve tfech koloniich z obr. 2
Fig. 3 Diagram of changes in lamellae orientation and IS within the

three colonies from Fig. 2

2. Popis experimentu
2.1 ZkusSebni material

K experimentu byl pouzit taZzeny a patentovany drat
zoceli C78DP, jejiz chemické slozeni je uvedeno
v tab. 1. Mikrostruktura oceli je tvofena perlitem
(obr. 4) a malym mnozstvim (do 2 %) horniho bainitu
(obr. 5). Vyskyt bainitu je zplsoben nedodrzenim
teploty patentovani. Pro mensi priméry dratu je potfeba
volit vyssi teploty olovéné lazné€, ale to je v praxi
obtizné realizovatelné. Drat byl mofen a jeho povrch byl
pokryt nosi¢em maziva.

Tab. 1  Chemické slozeni zkoumané oceli (hm. %)
Tab. 1 Chemical composition of the examined steel (mass %)

C Mn Si P S Cu Ni Cr
0,791 0,63 | 0,20 | 0,010 | 0,014 | 0,04 | 0,02 | 0,05
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Obr. 4 Pivodni mikrostruktura oceli (SEM) — riizné orientace lamel
viici roving leptani

Fig. 4 Initial microstructure of the steel (SEM) - diverse
orientations of lamellae with respect to the etched plane

Obr.5 Puvodni mikrostruktura oceli (SEM) — oblast vyskytu
horniho bainitu

Fig. 5 Initial microstructure of the steel (SEM) — region with
occurrence of upper bainite

Obr. 6 Dratotah KOCH KGT 25 - E: rota¢ni drzak privlaku a tazny
buben v okamziku zatahovani dratu

Fig. 6 KOCH KGT 25 - E wire-drawing machine: rotating die

holder and drawing block during wire introduction
2.2 Vybaveni laboratore taZeni dratu

Fyzikalni experiment byl proveden ve spolupraci
s Regionalnim materidlové technologickym vyzkumnym
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centrem (RMTVC), konkrétné s Oddélenim tvarecich
procesu, jehoz soucasti je laboratof tazeni dratu.

Experimentélni tazeni bylo provedeno na pfimotazném
jednotahovém dratotahu KOCH typu KGT 25-E
s primérem bubnd 600 mm (obr. 6). Je to standardni
zafizeni pouzivané v dratovnach bud’ samostatné, nebo
jako posledni blok vicetahového dratotahu. Buben, stejné
jako rotacni drzédk privlaku, je chlazen vodou. Polohu
drzaku privlaku lze ménit ve dvou oséach, a tak fidit
urovenl vnitinich pnuti v hotovém dratu. Pred drzakem
privlaku je umistén zasobnik s mazivem. K mazani se
mize pouzit jak mydlovy prasek, tak mydlova emulze.
Dratotah ma vlastni okruh pro cirkulaci, ¢isténi a chlazeni
emulze. Je vybaven fidicim systtmem Siemens, ktery
umoziuje méfeni tazného momentu a tim i tazné sily.
V piipadé potfeby je mozno pfipojit termovizi a dva
pyrometry pro méfeni teploty dratu za privlakem, a to na
spodni ¢asti bubnu a pfed rovnanim. Dratotah je dale
vybaven pneumatickou bezpeCnosti brzdou, kterd jej
zastavi v pripad¢ pretrzeni dratu, nebo v piipadé kontaktu
obsluhy s ochrannym lankem.

Pro zatazeni dratu je potfeba drat zahrotovat, prostrcit
privlakem a pomoci zatahovacich klesti vytvofit na
spodni ¢asti bubnu 4 az 6 zavitd dratu. Potom je drat
previnut pies kladku a po pruchodu laserovym méfi¢em
rozméri a sedmi nebo devitikladkovou dvouosou
rovnackou (obr. 7.) jej opét pomoci zatahovacich klesti
navinut na horni ¢ast bubnu, ktera je vybavena sbérnym

Obr. 7 Nahofe: pievijeci kladka, dole: laserové
méfeni rozmértl a rovnacka

Top: transfer pulley, bottom: laser
measurement of dimensions and wire
straightener

Fig. 7

2.3 Tazeni dratu

Drat s pocate¢nim prifezem 3,4 mm byl taZen péti
ubéry na prafez 1,5 mm. Celkovd pomérna deformace
¢inila 80,5% (tomu odpovida skute¢na délkova
deformace e, = 1,64). Tazna rychlost byla pfiblizné
1 m's™. TaZeni se provadélo pres WC privlaky s thlem

Obr. 8 Snimani sbérného
kose s tazného bubnu

Fig. 8 Lifting the coil
holder from the
drawing block

69

koSem (obr. 8.). Tim jsou zatahovaci prace ukonceny
amize se prejit k vlastnimu tazeni. Kapacita sbérného
kose je az 100 kg dratu. Drat je po ukonceni daného
ubéru presunut pomoci portalového jetabu i se sbérnym
kosem na odvijelo nebo do skladu hotového materialu.

Odvijedlo se samostatnym pohonem firmy VASPO
Vamberk je schopno zpracovat svitky o vnitfnim
priméru az 1,2 m a hmotnosti az 200 kg. Je vybaveno
bezpecnostni pneumatickou brzdou branici pfetrzeni
dratu na odvijedle (obr. 9).

Mezi dratotah a odvijedlo lze volitelné umistit lamac
okuji s kladkami ve dvou osach a spirdlovitymi kartaci
pro docisténi povrchu dratu po lamani okuji. Také tam
lze umistit univerzalni rdm s podavacem dratu. Na ram
mohou byt namontovany kladkové rovnacky pro rtizné
praméry dratu (slouzi k rovnani hotového dratu pied
mechanickymi zkou$kami), nebo prubézna odporova
pec pro simulaci zihani dratu.

Dale je laboratoif vybavena zkuSebnim zafizenim pro
hodnoceni nizkocyklové tinavy tazené¢ho dratu. Zkousky
krutem jsou provadény dle CSNISO 7800 Kovové
materidly — Draty — Zkouska jednoduchym krutem na
zafizeni typu ZKZE 02/5 Zkousky ohybem jsou
provadény dle CSNISO 7801 Kovové materialy —
Zkouska dratu stfidavym ohybanim na zafizeni typu
ZOZP 02/5. Ve spolupraci s dal$imi pracovisti RMTVC
lze provadét zkousky tahem a metalografické analyzy
pomoci optického, SE a TE mikroskopu.

Obr. 9 Odvijedlo
Fig.9 Payoff stand

deformacni Casti 8°. Bylo pouzito praskové mazivo na
bazi sodného mydla spfimési nosi¢e maziva
s komer¢nim oznac¢enim Condat 3T.

Pouzita tibérova tada je uvedena v tab. 2. Po kazdém

tahu byl odebran drat o dostatecné délce na provedeni
metalografické analyzy a mechanickych zkousek.
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Tab.2 Ubérova fada
Tab. 2 Drawing pass sequence

Cislo abéru 0| 1 2 3 4 5
Priamér dratu, (mm) | 3,4 | 29 (245 2,1 | 1,75| 1,5
Deformace, (%) 27,2 | 28,6 | 26,5 | 30,6 | 26,5
3. Diskuze vysledki

Metalograficka analyza byla provedena na fotografiich
ze SEM, které byly pofizeny v osové oblasti dratu.

d;=2,9mm

d;=2,1 mm

ds;=1,5mm

Celkem bylo u kazdého vzorku potizeno 10 fotografii se
zvétsenim 10 000 x. Fotografie navazuji bezprosttedné
na sebe, aby se zabranilo opakovanému méfeni stejnych
kolonii perlitu.

Mikrostrukturu oceli ziskanou po jednotlivych tbérech
znazoriuje obr. 10. Z fotografii je zfejmé, Zze je velky
rozdil mezi intenzitou zmensovani mezilamelarni
vzdalenosti mezi jednotlivymi koloniemi perlitu
v jednotlivych ubérech a Zze knejvétSimu zmenSeni
mezilamelarni vzdalenosti dochazi v poslednich dvou
tazich.

d;=2,45mm

ds=1,75mm

ds=1,5mm

Obr. 10 Fotografie mikrostruktury dratu po kazdém z 5 taht na pramér d;, d>, ds, dy, ds. Na detailu struktury po poslednim tahu 1ze pozorovat

ukazkové ohybani lamel kolmych na smér tazeni.

Fig. 10 Micrographs of wire after individual passes: d;, d>, d;, d, and ds. Detail of the microstructure after the last pass illustrates an exemplary
bending of the lamellae which are perpendicular to the drawing direction.
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do=3,4 mm

d;=2,45mm

ds=1,75mm

d;=2,9 mm

d;=2,1 mm

ds=1,5mm

Obr. 11 Srovnani histogrami vytvofenych z naméfenych hodnot s priibéhem teoretickych relativnich cetnosti vypocitanych z rovnice (3) pro

pocateéni pramér dratu dy a praméry dratu po kazdém z péti taht na pramér d,, d>, ds, dy, ds. Zelené oznacené sloupce maji vyssi etnost,

nez odpovida teoretickym cetnostem.
Fig. 11

Comparison between histograms constructed from measured data and theoretical relative frequencies calculated using equation (3) for

the initial wire diameter dy and wire diameters upon each of the five passes: d;, d>, ds, ds and ds. In the green columns, the frequencies

are higher than theoretical.

Na obr. 11 vidime srovnani histogramti vytvofenych
z naméfenych hodnot MV (pocet zméfenych kolonii se
pohyboval od 85 do 215 pro kazdy vzorek)
s teoretickymi  relativnimi  Cetnostmi  vypocitanymi
zrovnice (3). Vidime velmi dobrou shodu mezi
vypoctem a naméfenymi daty v piivodnim vzorku oceli,
tedy ve stavu po patentovani, kdy plati pfedpoklad
o ndhodné orientaci jednotlivych perlitickych kolonii
(Cervena Cara protindA modré sloupce piiblizné
v poloving jejich horni strany).

S rostoucim stupném deformace pfibyvaji vysledky
meéteni, které vybocuji z teoretickych piedpoklada
(zelené oblasti na obr. 11). MV se zmenSuje, ale mira
zmenseni zavisi na ptvodni orientaci (tedy na uhlech ®
a Y¥). Existuje tedy ur¢it¢é mnozstvi kolonii, jejichz

71

orientace a MV se pfili§ neméni a to zpusobuje rozdily
mezi vypoctem podle rovnice (3) a naméfenymi
relativnimi Cetnostmi. Pravé tyto odchylky v budoucnu
mohou pomoci Vpopisu vlivu technologickych
podminek tazeni na mikrostrukturu dratu.

S vyuzitim vySe popsané analyzy byly stanoveny
hodnoty priméru a smérodatné odchylky skutecné MV.
Tyto hodnoty jsou uvedeny v tab. 3, ktera pro srovnani
parametrt ve vSech tazich uvadi také hodnoty priméru,
medidnu a smérodatné odchylky zdanlivé MV.
Porovnani vSech tii numerickych charakteristik polohy
ukazuje, ze kromé absolutniho rozdilu v dosazenych
hodnotach je také vyznamny rozdil v jejich vyvoji
s rostouci deformaci.



Recenzované vyzkumné clanky
Peer-reviewed research papers

Hutnické listy ¢. 6/2015, ro¢. LXVIII
ISSN 0018-8069

Tab.3 Numerické charakteristiky MV
Tab. 3 Numerical characteristics of IS

Cislo tibéru 0|1 |2 |3 |4 |5
Primér dratu  |(mm) [3.4 {2,9 2,45 (2,1 |1,75|1,5
Primér skuteéné

MV (nm) |86 |80 |77 |76 | 70 |62
Smérodatna
odchylka skuteéné |(nm) |12 |15 [ 15 |16 | 16 |14
MV
Priumér zdanlivé
MV (nm) 115|112 (123 (115|118 [121
Med‘a;\‘lz\‘,‘a"hve (nm) [104 (105|114 [104] 99 |91

Primér zdanlivé MV v podstaté nevykazuje Zzadny
vyvoj (mezilamelarni vzdalenost kolisa okolo hodnoty
117 nm). Median zdanlivé MV uz dokéazal zachytit
pokles mezilamelarni vzdalenosti v poslednich dvou
ubérech. Ale pouze pouziti priméru skutecné MV
korektné popisuje vyvoj MV ve vSech ubérech. To je
obzvlast dobfe patrné, pokud srovname tyto hodnoty
s hodnotami pevnosti v tahu po jednotlivych tubérech
(obr. 12). Zde vidime, Ze opravdu existuje silna korelace
mezi mezilamelarni vzdalenosti a pevnosti v tahu a na
obou kiivkach muzeme rozlisit tfi oblasti s rtuznymi
smérnicemi. V kazdé z téchto oblasti probiha plasticka
deformace perlitu s rozdilnym mechanismem.

Obr. 12 Vyvoj mezilamelarni vzdalenosti a pevnosti v tahu.
Fig. 12 Development of interlamellar spacing and tensile strength

Obr. 13 ukazuje miru korelace primérné hodnoty
skute¢né a zdanlivé MV a pevnosti v tahu. Prubéh
zdanlivé MV ma nejen velmi nizky koeficient korelace,
ale také vykazuje opacny trend, nez odpovida
teoretickym predpokladdm.

Zaveér

Clanek na konkrétnim piikladu taZeni dratu z
eutektoidni oceli ukazuje moznosti vyhodnoceni
numerickych charakteristik mezilamelarni vzdalenosti
perlitu. Pfedvedeny zpisob vyhodnoceni vychazi z praci
Ikedy [4], kdy se porovnavaji teoreticky vypocitané
Cetnosti s histogramem sestavenym z namétenych dat.
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Obr. 13 Zavislost pevnosti vtahu na MV vyjadfené riznymi
numerickymi charakteristikami

Fig. 13 Dependence of tensile strength on IS expressed by different
numerical characteristics

Teoreticky vypocet vychazi z predpokladu, Ze orientace
lamel je ndhodnd a skute¢nd mezilamelarni vzdalenost
je nahodna proménna s normalnim rozdélenim
pravdépodobnosti. Tento predpoklad béhem tazeni
prestava platit, ale pfesto se predstavena metodika da
vyuzit a navic pfinasi dal§i zajimavé informace, které
bude mozno vyuzit napf. pfi srovnani rdznych typu
ubérovych fad (rizné hodnoty dilé¢i deformace a rtizné
typy ubérovych fad — degresivni vs. rovhomerna).
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Hodnoceni creepového poSkozeni oceli dlouhodobé provozovanych za zvySené
teploty

Creep Damage Evaluation of Steels after Long-term Operation at Elevated
Temperatures

Dr. Ing. Zdenék Kuboii; Ing. Lenka Pekarova; Ing. Gabriela RoZnovska; Ing. Jana Kosiiovska

MATERIALOVY A METALURGICKY VYZKUM s.r.o, Pohrani¢ni 693/31, 703 00 Ostrava-Vitkovice, Ceska
republika

Aktudlni provozni doby bloki klasickych elektraren dosahuji uz i v Ceské republice 250 000 hodin, a znacné tak
prekracuji svoji projektovou Zivotnost. To se tyka zejména parovodniho potrubi a komor, které jsou ve vétsine
pripadii stale puivodni. Jejich stav je vSak po technické strance dosud uspokojivy a i s ohledem na soucasnou situaci
v evropské energetices se stale vice vyuziva vsech moznosti, jak jejich aktualni Zivotnost prodlouzit daleko za pii-
vodni Zivotnost projektovou. Je to mozné i z toho divodu, ze v dobdch vystavby téchto blokii se pri projektovani
a konstrukci pouzivaly vyssi koeficienty bezpecnosti, a tyto komponenty tak dosud nevykazuji kriticky stupen
strukturni a materialové degradace. Ovsem dlouha doba jejich provozovani se presto odrazila v rozvoji creepového
kavitacniho poskozeni, které je nutno popsat a priradit mu realisticky vztah ke zbytkové Zivotnosti. Proto je zde
popsan pristup ke kvantifikaci creepového poskozeni vychdzejici z piivodni Neubauerovy klasifikace a dale tuto
kvantifikaci rozpracovavajici tak, aby bylo mozné provadet hodnoceni creepového poskozeni zalozené na urceni
poctu kavit a/nebo creepovych trhlin. Na nékolika prikladech ohybii z oceli 15 128 po dlouhodobém provozu
na 200 MW bloku uhelné elektrarny je pak ukazana prakticka aplikace tohoto pristupu.

Klicova slova: Kavitacni poSkozeni; Neubauerova klasifikace; VGB-TW 507, NORDTEST NT TR 302; nizkolego-
vana Cr-Mo-V ocel; ohyb parovodu

The actual operating time of fossil-fuelled power plants 250,000 hours has already achieved also in the Czech
Republic. This service time significantly exceeds original design lifetime. The principal high temperature
components, like pipelines and headers, are to be used longer far beyond their original design lifetime because their
technical state is yet quite satisfactory and also due to the unstable situation in the European energy sector.
However, the long-time creep exposure has inevitably led to the development of creep cavitation damage, which
must be quantified and appropriate residual lifetime estimation must be assigned to them.

The most frequently used methods of metallographic cavitation damage analysis and quantification are based on
Neubauer's classification, and they were published in the VGB-TW 507, NORDTEST NT TR 170 and NORDTEST
NT TR 302 as a guideline for the routine evaluation of cavitation damage based on the measurement of the number
of cavities and/or creep micro-cracks. The original Neubauer’s classification was extended in VGB-TW 507 into five
extended classes, ranging from no damage state (class 0), creep exposed but without cavitation (class 1), isolated
cavities (class 2a), extensive cavities without preferred orientation (class 2b), extensive oriented cavities (class 3a),
strings of cavities along grain boundaries (class 3b) to micro-cracks (class 4, and finally macroscopic creep crack
(class 5). Mutual correspondence between the evaluation of creep damage by NORDTEST and VGB was carried out
in the NORDTEST NT TR 302 and resulted in setting the criteria for evaluation of cavitation damage especially in
the classes 2 and 3.

Various levels of cavitation damage in a low-alloy 14 MoV 6-3 equivalent steel are referred here and some exam-
ples of how to evaluate the cavity damage are presented here as well.

Keywords: Cavitation damage; Neubauer's classification; VGB-TW 507, NORDTEST NT TR 302; low-alloy
Cr-Mo-V steel; steam pipe elbow

Aktualni provozni doby blokli klasickych elektraren stav po technické strance dosud uspokojivy
dosahuji uz i v Ceské republice 250 000 hodin, ¢imz aisohledem na soufasnou situaci v evropské
vyznamné prekracuji svoji projektovou zZivotnost. To se  energetice nejsou vytvofeny podminky pro jejich
tykd zejména parovodniho potrubi a komor, které jsou vyménu a stile vice se vyuziva vSech moznosti, jak
ve vétsiné pripadd stale puvodni. Jelikoz je vSak jejich  jejich aktudlni Zivotnost prodlouzit daleko za ptvodni
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zivotnost projektovou. Je to mozné i z toho divodu, ze
v dobach vystavby téchto blokl se pouzivaly vyssi
koeficienty bezpecnosti, a tyto komponenty tak dosud
nevykazuji kriticky stupenn strukturni a materidlové
degradace. OvSem dlouhd doba jejich creepové
expozice se presto odrazila vrozvoji creepového
kavita¢niho poskozeni, které je nutno kvantifikovat a
prifadit mu realisticky vztah ke zbytkové zivotnosti.

2. Zpisoby kvantifikace creepového kavi-
tacniho poskozeni

Pro stanoveni bezpecné zivotnosti nebo casové periody
pro opakované hodnoceni vlastnosti vysokoteplotnich
komponent se po celém svété pouzivdA mnoho metod
zaloZzenych na nameéfeném poskozeni teCenim nebo
kavita¢nim poskozeni. Pro interpretaci pozorovaného
poskozeni je pak nutno mit k dispozici metody hodno-
ceni rozsahu poSkozeni na unikatni a jasné definované
a schvalené stupnici poskozeni.

Tab 1 Klasifikace creepového poskozeni dle NORDTEST NT TR 170
Tab. 1 Classification of creep damage according to NORDTEST NT TR 170
Trida Typ poskozeni Definice poSkozeni
0/1 Bez kavit/izolované <100 kavit/mm®
2 Izolované/rozptylené" Kavity bez uspoiadani do piednostnich sméri
2.1 - malé mnozstvi N = 100-300 kavit/mm?
2.2 - stfedni mnozstvi 300 <N < 1000 kavit/mm’
2.3 - hojné N > 1000 kavit/mm?
3 Usmérnéné kavity? Z¥etelné usporadani kavit takové, Ze
Typ A Typ B
DY LY L, NO
3.1 - malé mnozstvi >100/mm >50um <100um 100-500/mm?
3.2 - sttedni mnozstvi >100/mm >50pm 100-300pm 500-3000/mm’
33 - hojné >100/mm >50pm >300pm >3000/mm?
4 Mikrotrhliny” Trhliny o délce od 20 do 1000pm
N Linax
4.1 - malé mnozstvi <20 trhlin/mm? a <100pum
4.2 - stfedni mnozstvi <20 trhlin/mm? nebo 100-300pm
43 - velké/hojné <20 trhlin/mm? nebo >300um
5 Makrotrhliny” Trhliny detekovatelné NDT, obecné L,,,,>1mm *

1) Omezeni maximalniho poctu kavit N je zde uvedeno pro ujasnéni, pii praktickém hodnoceni replik je obvykle rychlejsi

pouzit vzhled skutecnych referen¢nich snimku.
2) Piihodnoceni je tieba brat v uvahu, ze:

— zpravidla je rychlejsi hodnotit tfidy poskozeni srovnanim s referenénimi mikrofotografiemi;
—typ A poskozeni se vztahuje na ptipady, s relativné malym poskozenim mimo hlavni tahy, ve kterych se vyskytuji

kavity;

— poskozeni typu B se vztahuje na pfipady s Siroce distribuovanymi ttvary kavit;
— pii nizkych Grovnich usmérnéné kavitace (tfida 3,1 dolni mez) mohou byt neoddélitelné typy A a B
3) D =hustota linie kavit podél (na hranicich zrn) hodnoceného tadku.
4) L, = délka kontinudlni fady kavit, které splituji pozadavky na fddkovou hustotu.
5) L, = celkova souhrnna délka kontinualni fady kavit, které splituji pozadavky na fddkovou hustotu na mikrosnimku nebo

obraze o plose 100 cm® pii zvétieni 500x.
6) N = plo3na hustota kavit (kavity/mm?® povrchu vzorku)

7) Kromé& vymezeni rozsahu trhlin v zavislosti na pfislusnych tfidach se doporucuje, aby byl indikovan také celkovy
vzhled poskozeni mimo trhliny (napf. 4.2/1 nebo 4.3/3.3B).

8) N, =maximalni hustota plogna trhlin (mikrotrhliny/mm?)

9) Lmax = maximalni délka trhliny, dv¢ trhliny se pocitaji jako jedna, je-li jejich vzdalenost mensi nez délka kratsi
trhliny; celkova délka = délka spojenych trhlin a zbytku prifezu (ligamentu) promitnuta do hlavniho sméru trhliny.

V soucasné dob€ jsou dostupné evropské predpisy
v pokynech NORDTEST NT TR 170 [1] a VGB-TW 507
[2], které poskytuji snimky referencnich mikrostruktur
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pro cely rozsah creepového poskozeni u nejbéznéjsich
vysokoteplotnich oceli. V roce 1995 byl ucinén pokus
o srovnani predpist NORDTEST NT TR 170 a VGB-
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TW 507, jakoz i o sjednoceni evropskych metod hodno-
ceni poskozeni te¢enim. Jednotna definice poskozeni,
ktera je uvedena v predpisu NORDTEST NT TR 302, je
zalozena na kvantifikovanych stupnicich poskozeni
NORDTEST NTTR170 s urCitymi revizemi
a zjednodusenimi.

V NORDTEST NT TR 170 byly sestaveny referen¢ni
mikrosnimky kavitacniho typu creepového poskozeni
béznych nizkolegovanych oceli 14 MoV 6-3 (0.5Cr-
0.5Mo0-0.25V), 13 CrMo 4-4 (1Cr-0.5Mo) a 10 CrMo 9-
10 (2.25Cr-1Mo). Mikrofotografie byly vybrany
z velkého poctu replik, vSe prevzaté z aktualnich kom-
ponent elektraren poté, co byly v provozu po dobu vice
nez 80 000 provoznich hodin v rezimu teceni, a vétSinou
z riznych oblasti svarl. Optické (a vétSinou i rastrovaci
elektronové) mikrofotografie ukazuji velikost poskozeni
v kazdé tfidé poskozeni v ramci zorného pole pfi zvét-
Seni, které se bézné pouzivaji pfi inspekci replik (200,
500 a 1000x). Kvantifikované definice poskozeni dané
ptedpisem NORDTEST NT TR 170 jsou uvedeny
v tab. 1.

Aby bylo mozné se zabyvat zménami (gradientem)
poskozeni a mistné proménnym poskozenim, a to zej-
ména v ramci svard, byly ke klasifikaci poskozeni podle
NORDTEST ptidany dv¢ dalsi funkce. Zvlaste pro tiidu
3 (poskozeni s malym rozsahem kavitace mimo hlavni
fadky nebo pasy uspotfadanych (orientovanych) kavit) je
uréen typ 3A a pro vice rozptylené poskozeni pak typ
3B. Zejména pro poskozeni tiidy 4 a 5 se pak doporu-
Cuje, aby byl popsan i typ poSkozeni mimo oblast ma-
ximalniho poskozeni nebo trhliny: napt. 4.1/3.3B, kde
prvni ¢ast (4.1, neboli malé mnozstvi mikrotrhlin) se
tykd charakteristického maximalniho poskozeni, po
kterém nasleduje popis pro sousedici poskozeni (3.3B,
hojné, orientované, ale rozptylené kavity). Tento pfistup
zpfesiuje a rozsifuje rozsah hodnoceni, ale zachovava
kompatibilitu s pivodnim pfistupem popsanym jak
Neubauerem, tak i v NORDTEST NT NDT 010 [4] pro
maximalni poSkozeni a jeho urceni.

Definice v NORDTEST NT TR 170 jsou vSak pomérné
slozité; také ony sleduji klasické definice kavita¢niho
poskozeni, které nejsou jednoznaéné definovany, a to
zejména pro tfidu 3 poskozeni (orientovana kavitace). Je
to proto, Ze napiiklad ekvibiaxialni napéti nebo vhodna
kombinace nevyvazeného biaxialniho napéti a pevnosti
materidlu nebude vykazovat jasné orientovanou kavi-
taci, ale poskozeni bude odstupiiované a bude zahrnovat
jak neorientované poskozeni, tak az i rozsahlé trhliny.
To v zasadé naruSuje puvodni myslenku tfid poSkozeni,
které by popisovaly rostouci degradaci struktury a zkra-
ceni zivotnosti. Ukézalo se, ze interpretace pro tfidu 3
poskozeni je zvlast nejasnd u svarl, kde je dalsi oblast
se zjevn¢ orientovanou kavitaci v relativné uzkych zo-
nach ovlivnéného materidlu. Ackoli NORDTEST NT
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TR 170 poskytuje ptiklady mikrofotografii ze svatova-
nych komponent, jejich pokryti neni kompletni a defi-
nice uvedené v tab. 2 neodrazeji plné obtize pfi posuzo-
vani kavitace ve svarech.

Némecka smérnice VGB-TW-507 neuvadi vyslovné
v detailu, jak je definovana kazda tfida poskozeni.
Poskozeni se vztahuje pouze na Neubauerovo rozdéleni
do jednotlivych tfid, jak je uvedeno v tab. 2.

Tab.2 Popis Neubauerovych tfid poskozeni ve VGB-TW 507
Tab. 2 Description of Neubauer's damage classes in VGB-TW 507

Tifda . | Popis poskozeni
poskozeni
0 Novy material, bez creepové expozice
1 Creepoveé exponovany material, bez kavit
2a Izolované kavity
2b Cetné kavity bez prednostni orientace
3a Cetné kavity s pfednostni orientaci
3b Retizky kavit nebo oddélené hranice zrn
4 Mikrotrhliny
Makrotrhliny

VGB-TW 507 ukazuje také kompletni sadu mikro-
snimkll nedegradovanych 1 teCenim poskozenych
struktur pro Sir§i $kalu materiali nez NORDTEST
NT TR 170 (obr. 1). Proto je také pouzivan nebo ales-
pon odkazovan velkou skupinou profesionalti zabyvaji-
cich se problematikou zbytkové Zivotnosti, a to nejen
v Némecku, odkud tento pfedpis pochazi, ale také
v sousednich zemich véetné CR, kde mi vyznamné
misto pii nastavovani véetSiny internich (firemnich)
predpisi o poskozeni teCenim. Kvuli moznému kon-
fliktu mezi rozdilnymi praktickymi definicemi posko-
zeni, jsou obé vySe zminéné metody dale srovnany.
Hlavni tfidy poskozeni (0 az 5) jsou v zasadé stejné pro
ob¢ klasifikace, protoZe ob¢ stupnice jsou zalozeny na
klasické Neubauerové stupnici poskozeni, v rozmezi od
stavu bez poSkozeni (0) a bez kavitace (1) pfes
neusmérnénou kavitaci (2), orientovanou tvorbu kavit
(3) a mikrotrhlin (4) az po makroskopické creepové
trhliny (5). Celkové srovnani mezi tfidami a podtfidami
poskozeni uvedenymi v NORDTEST a VGB je ukazano
v tab. 3.

Vzajemna korespondence mezi stupnicemi poskozeni
podle NORDTEST a VGB pak byla provedena ve
smérnici NORDTEST NT TR 302 [5] a jejim vysled-
kem je tabulka s novym souborem kritérii hustoty kavit
pro hodnoceni poskozeni v tfid€ 2 a 3. Tato kritéria jsou
navrzZena tak, aby byla kompatibilni s existujicimi stup-
nicemi poskozeni NORDTEST i VGB. Tento pfistup je
uveden v tab. 4.
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2b

3b

2a

3a

Obr. 1  Klasifika¢ni snimky creepového kavitaéniho poskozeni oceli
14 Mov 6-3 podle VGB-TW 507 [2]

1 -
2a —
2b —
3a —
3b —
4 —
5 _

creepové exponovany, bez kavit,
izolované kavity,

cetné kavity bez prednostni orientace,
Cetné orientované kavity

fetizky kavit po hranicich zrn,
mikrotrhliny

makrotrhliny

Fig. 1  Classification of micrographs of creep cavitation damage of
14 Mov 6-3 steel acc. to VGB-TW 507 [2]
1 — creep exposed, without cavities
2a — isolated cavities
2b - extensive cavities without preferred orientation
3a — extensive oriented cavities
3b — strings of cavities along grain boundaries
4 — micro-cracks
5 — macro-cracks
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Tab.3 Korespondence tiid poskozeni te¢enim podle VGB-TW 507 a NORDTEST NT TR 170
Tab. 3 Correspondence of the creep damage of VGB-TW 507 and NORDTEST NT TR 170

Stupnice posSkozeni | Zidné | Bez kavit | Izolované kavity | Orientované kavity Mikrotrhliny Makrotrhliny
NT TR 170 0 1 21 | 22 [22] 31B [32B[33B| 41 [ 42 |43 5
VGB TW-507 0 1 2a 2b 3a. | 3b 4 5

Tab4  Sjednocené definovani creepového poskozeni podle NORDTEST NT TR 302

Tab4  Unified definition of creep damage according to NORDTEST NT TR 302
Trida Typ poskozeni Definice poSkozeni Pozn.

0 Bez poskozeni (novy) N< 100 kavit/mm? o velikosti >0.5pm D
Bez kavit (po expozici na teploté) N< 100 kavit/mm?’ o velikosti >0.5pm b
2 Izolované kavity Kavity netvori ietizky ani oddélené HZ
2a - malé mnozstvi 100 <N <400 kavit/mm” b
2b - znacné N > 400 kavit/mm?
. i . Retizky kavit/separace HZ (max. 3 zrna nebo 100 pm)
3 Orientované kavity
TypK Typ C 1),2),3)
3a - malé mnozstvi 50<Lnax<200 pm 400<N<1600 kavit/mm>
3b - znaéné Lema>200 pm N>1600 kavit/mm?
4 Mikrotrhliny Trhliny o délce (3x zrno nebo 100 pm) < Lmax <2 mm
4a - malé mnozZstvi Max (3x zrno nebo 100 um) < L., <400 pm 4,5
4b - znacné 400 pm < L5 < 2mm
5 Makrotrhliny Trhliny detekovatelné NDT, obecné L,,,, > 2mm 9.3

1) kavit na skute¢ném povrchu vzorku (kavity. mm?).

2) typ K poskozeni se vztahuje na piipady s malym poskozenim mimo hlavni linii poSkozeni;
typ C poskozeni se vztahuje na pfipady s rozptylenymi formacemi kavit; pfi nizkych urovnich orientované kavitace
(tfida 3a, spodni limit) mohu byt typy K and C nerozliitelné;
fetizek kavit = formace s n¢kolika kavitami na hranici zrn (HZ) rozsitujicimi se do ptilehlych zrn.

3) Lemax = celkova souhrnnd maximalni délka souvislych fadku kavit, kazdy nejméné 50 um na délku za splnéni poza-
davku hustoty nejmén& 100 kavit/mm HZ v pfisluiném zorném poli, obraz o plose 100 cm? pii zvétseni 500x.

4) Doporucuje se, aby bylo uvedeno i poskozeni mimo trhliny: napt. 4B/1, 4b/3bC nebo 5/4a/3aK.

5) L. = maximalni délka trhliny, dvé trhliny se pocitaji jako jedna, je-1i jejich vzdalenost mensi nez délka kratsi trh-
liny, celkova délka = délka spojenych trhlin a zbytku prifezu (ligamentu) promitnuta do hlavniho sméru trhliny.

Piiklady kvantifikace creepového kavitac-
niho poskozeni

Ptiklady pouziti vySe uvedeného pfistupu na realném
vyrobku, konkrétné ohybu VT parovodu vyrobeného
z trubky ¢ 324 x 48 mm oceli 15 128.9 a provozova-
ného pii teploté 540 °C a tlaku 17.3 MPa po dobu
240 066 hodin, jsou ukazany na obr. 2 az 4, v nichz je

Obr. 2 Creepové poskozeni hodnocené stupném 1 (vlevo) a 2a (vpravo)
Fig. 2 Creep damage classified by class 1 (left) and 2a (right)
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patrny vyskyt nahodilych nebo fetizkovité uspotada-
nych kavit, mikrotrhlin a makrotrhlin v zakladni feri-
tické matrici, resp. po hraniciho zrn. Tyto vysledky
potvrdily dosavadni poznatky o velmi nerovnomérné
distribuci kavitaéniho poskozeni oceli na bazi Cr-Mo-V,
protoze i v ramci jednoho analyzovaného mista na paro-
vodnim ohybu byl zjistén smérem od vnéjsiho

k vnitinimu povrchu trubky rozsah kavitacniho posko-
zeni od stupné 3a az po 5.
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Obr. 3 Creepové poskozeni hodnocené stupném 2b (vlevo) a 2b/3aK (vpravo)

Fig. 3 Creep damage classified by class 2b (left) and 2b/3aK (right)

Obr. 4 Creepové poskozeni hodnocené stupném 4.1 (vlevo) a 5 (vpravo)

Fig. 4 Creep damage classified by class 4.1 (left) and 5 (right)
Zavér

V piispévku byl uveden piistup k hodnoceni kavitac-
niho poskozeni, ktery rozviji a dale zpfeshuje ptivodni
Neubauerovu klasifikaci, a umoznuje tak kvantitativnim
zptsobem stanovit jednotlivé stupné poskozeni na za-
kladé urCeni pocétu kavit a zpisobu jejich umisténi a
rozlozeni ve struktufe. V souvislosti s prodluzovanim
zivotnosti klicovych komponent energetickych blokt
pracujicich v creepové oblasti daleko za jejich projekto-
vou zivotnost 1ze ofekavat, ze pravé tento piistup bude
v blizké budoucnosti stale ¢astéji vyuzivan pii uréovani
stupné poskozeni a zbytkové Zivotnosti.
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Frekvenc¢ni zavislost magnetickych ztrat orientovanych transformatorovych
plechii ArcelorMittal

Frequency Dependence of Lamination Core Magnetic Loss in High Quality
Steels Produced by ArcelorMittal Company

Ing. Petr Siroky, CSc. '; Frantisek Rosypal ; prof. Ing. Jaromir Pitora, CSc. '

' V8B — Technicka univerzita Ostrava, Centrum nanotechnologii, Regionalni materidlové technologické vyzkumné
centrum, 17. listopadu 15/2172, 708 33 Ostrava-Poruba, Ceska republika
2 ArcelorMittal a.s., Ktizikova 1377, 738 01 Frydek-Mistek, Ceska republika

Diilezitym ukazatelem kvality materialu a jeho vhodnosti pro konstrukci elektrickych strojii s jadry skladanymi z plechii
— transformatorii, motorii, apod. jsou magnetické ztraty. Ty vznikaji jednak procesem premagnetizace jadra (ztraty
hysterezni), jednak viivem virivych proudii. K témto zakladnim mechanismiim se casto pridavaji ztraty, pro nez se vzilo
oznaceni pridavné nebo anomalni. O vhodnosti tohoto ndzvu se vedou ve fyzikalni literature letité spory, v poslednich
letech se ale zda prevazovat ndazor, Ze za jejich vznikem je pohyb magnetickych domén a jejich stén (magnetickych
objektit) a jde tedy o mechanismus odlisny od predchozich dvou. V clanku je strucne vylicena historie pohledu
na magneticke ztraty, metody jejich méreni a vysledky nasich viastnich mereni vysoce kvalitnich transformatorovych
plechit z nabidky spolecnosti ArcelorMittal. Prinosem nasich méreni je pouziti Sirokého rozsahu frekvenci budiciho
pole — od kvazistatického méreni do 700 Hz. O velky rozsah frekvenci se rovnez opira nase modifikovana metoda neli-
nedrniho polynomického fitu, umoznujict rozklad zmérenych ztrat do vysSe zminénych ti casti.

Klicovd slova: Epsteiniiv pristroj; Epsteiniiv ram; ztraty magnetické; ztraty mérné; hystereze; virivé proudy

As the core loss plays an important role in the improvement of the quality of electrical steels in this paper we
describe experimental arrangements for the measurement of magnetic loss in wide frequency interval. We discuss
modern measuring apparatuses using classical Epstein frame geometry, equipped with digital flux meters and
loaded amplifiers enabling measurement in a large frequency interval from zero frequency to 700 Hz. In a practical
part we present results of measurement of high quality GO steels produced by ArcelorMittal. Further we discuss
separation of obtained data into hysteresis loss P, eddy current loss P, and anomalous (excess) loss P, components
with generally known dependence on the frequency f. Dividing overall loss and also components by frequency we
obtain equation suitable for nonlinear fitting and further analysis.

Key words: Epstein frame; core loss; hysteresis; eddy curent loss; exces loss; polynomial fitting; frequency

response

Ze zékladl elektrotechniky je znamo, Zze ucinnost staticky zméfené smycéce (pifi prakticky nulové

elektrickych strojii — tj. motoru a transformatort — zavisi
na tzv. ztratdch v médi a ztratach v zeleze. Ztraty v médi
jsou zpusobeny teplem, které se vyviji prichodem
elektrického proudu vodi¢i, ztraty v zeleze vznikaji
v disledku zmén magnetického stavu feromagnetickych
soucasti stroje. Aniz bychom v této chvili zachazeli do
detailti, pfipomenme, ze zmény magnetického stavu
aobecn¢ vlastnosti feromagnetika jsou vyjadieny
hysterezni smyckou (obr. 1), coz je grafické znazornéni
zavislosti  magnetické indukce B; (magnetické
polarizace J;) na intenzit¢ budiciho pole H; (a implicitné
téz frekvenci f). Pii zvySovani frekvence se smycka
roztahuje (ptidavaji se ztraty vifivymi proudy).

Magnetické ztraty — proc a jak je mérit

Magnetické ztraty sestavaji ze ztrat hystereznich a ztrat
vifivymi proudy. Cisté hysterezni ztraty odpovidaji
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frekvenci), ztraty vifivymi proudy jsou dany pfirastkem
plochy dynamické hysterezni smycky oproti plose
smycky statické. Ztraty vifivymi proudy rostou ameérné
s druhou mocninou kmitoctu f'a jsou znacné zavislé na
tvaru kfivky pribéhu B; = f(f). Obé slozky ztrat jsou
tedy rizné zavislé na frekvenci, a proto podle [1, 2] plati

Py=P,+P,=af+cf. (1)

V rov. (1) P; znamena celkové ztraty v zeleze, Py, ztraty
hysterezni, P, ztraty vifivymi proudy, ¢ a c jsou
koeficienty zavislosti ztrat na frekvenci, resp. kvadratu
frekvence. Tohoto vztahu lze vyuzit k rozdéleni ztrat,
tj. k nezavislému stanoveni jedné a druhé slozky rovnice

(D).

Vyraz (1) se ¢asto uvadi ve tvaru

Z=7"+7'=nB“f+&Bf
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nebo jeho obménéch (Steinmetziv vzorec). Zde Z, 7",
Z" jsou pouze formalni obménou vySe definovanych
ztrat Py, P, a P, B je magnetickd indukce a 5, £ a a jsou
koeficienty zavislosti na frekvenci f; resp. /.

Charles Proteus Steinmetz (9.4.1865 — 26.10.1923) byl
v Némecku narozeny americky matematik
a elektroinzenyr. Byl vid¢im duchem pokroku
ve vyuzivani stfidavého elektrického proudu, c¢imz
vyrazn¢ ovlivnil elektrifikaci Spojenych statd. Stal za
mnoha objevy souvisejicimi s pochopenim vyznamu
hystereze magnetickych materialti, které umoznily
boutlivy vyvoj lepSich elektromagnetickych zafizeni,
zvlasté  elektromotor  pro  potfebu  primyslu
a transformatorQ pro rozvodné sité [3].

I kdyz existuje fada dalSich principt vhodnych k méfeni
transformatorovych a motorovych plechli, dodnes se
nejCastéji pouziva rozsahla fada klond Epsteinova
pftistroje [1, 4]. Vzorek urceny k méfeni na Epsteinove
pristroji se sklada z relativn¢ uzkych paski plechu, které
jsou stfidavé na sebe naskladany tak, aby vznikl ¢tverec
(Epsteiniv ram), jehoz vSechny Ctyfi strany jsou
obklopeny stejnymi pary civek, znichz vzdy jedna
slouzi k buzeni magnetického pole a druhd k detekci
zmén indukce. Takovéto usporadani zjevné napodobuje
vteorii 1 praxi magnetickych meéfeni nejoblibenéjsi
variantu — méfeni na uzavieném vzorku.

Klasicky, tzv. velky Epsteiniv ram, ktery pracoval se
vzorky o hmotnosti fadu 10 kg a rozméru 1*1 m se dnes
jiz prakticky nepouziva; prototypem dneSnich zafizeni
je tzv. maly Epsteiniv ram [1]. Vzorky pro maly
Epsteintiv  pfistroj se skladaji zjednotlivych paskt
plechu sloZenych opét do cCtverce, se stranou cca
300 mm a vyslednou celkovou hmotnosti kolem 1 kg.
Tyto detaily zde uvadime hlavné proto, abychom
naznalili, pro¢ jest¢ dnes je otazka rozde€leni ztrat
aktualni, ackoli se fesi jiz nékdy od zacatku 20. stoleti.
Zatimco prvni pokusy o analyzu ztrat se provadély na
zafizenich pracujicich s dostupnou frekvenci site,
pozdéji se zacalo pouzivat kombinaci dvou nebo
nekolika frekvenci (50 Hz, 60 Hz) dnes$ni zafizeni
umoznuji proméfeni celé tady frekvenci (od
stejnosmérného buzeni az po hranici danou povrchovym
jevem). Velkym pfinosem moderni elektroniky byla
moznost nahrady sitovych zdroji ladénymi zesilovaci,
dale pak nahrada klasickych fluxmetrti digitalnimi a
moznost kontroly priibéhu jednotlivych  velicin
(zpravidla se vyzaduje sinusovy prib¢h magnetizace B).

Zkoumani magnetickych ztrat hraje dulezitou roli jak
pii zlepSovani kvality elektrooceli ve stadiu vyroby, tak
pro optimalizaci jejich pracovnich podminek. Rozsiteni
intervalu frekvenci budiciho pole ukazalo, Ze rovnice
(1) realité¢ piiliS neodpovidd a je zddouci uvazovat

vvvvvv

v tomto sméru dosazeno v poslednich letech rozvojem
statistické teorie ztrat [5], kterd nabizi dé€leni ztrat na
hysterezni (h), vifivymi proudy (v) a ztraty pfidavné
(excess, anomalousl) (a). Pridavné ztraty jsou
vysvétlovany nahodnou distribuci magnetickych objektt
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s odlisSnym prahem buzeni [6], ztraty hysterezni
a vifivymi proudy si ponechavaji svlij ptivodni obsah.
Podle této teorie mohou byt magnetické ztraty popsany
rovnici

P= P,+P,+P,=kyf B"+ksf B

kg f15 B, 2

kde P znaci celkové ztraty, Py, , P, , a P, jsou jednotlivé
slozky ztrat ve smyslu vykladu, &, k&, k, koeficienty,
f frekvence a B magneticka indukce. Ztraty se méii ve
wattech, v praxi &astéji ve W-kg', resp. W-m>.
Zavislost anomalnich ztrat na f° vychazi z modelu
R. H. Prye a C. P. Beana [7] (jehoz vyklad se vymyka
obsahu této prace, souvisi vSak s pohybem doménovych
stén v materialu).

Obr. 1 Typicka hysterezni smycka kvalitniho transformatorového
plechu pii f = 50 Hz. Na vodorovné ose budici pole H
(kA*m™), na svislé ose magneticka indukce B (T).

Typical hysteresis loop of GO transformer sheet. Frequency
of measurement 50 Hz, x- axis magnetic field H (kA*m™"),
y-axis magnetic induction B (T).

Fig. 1

Experiment

Udaje publikované v této praci byly ziskany nezavislym
méfenim na tfech méficich stanicich, které se liSily
pfedevSsim pouzitym frekvencnim rozsahem a také
maximalni intenzitou magnetického pole pouzitelnou
pro méfeni.

Ve v8ech pfipadech se pracovalo se vzorky o rozmérech
odpovidajicich tzv. malému Epsteinovu pfistroji [4].
Pouzivalo se vzorki sloZzenych ze 16 paskt o rozmérech
30x310 mm a tloustce pfiblizné 0,35 mm,
uspofadanych  do  ¢tverce vramu  opatfeném
magnetizacni a méfici civkou. VSechny pasky byly
stithdny ve sméru valcovani (Gossova struktura).
K tomu je tfeba uvést, ze vSechna zde predkladana data
maji zakonité statisticky charakter, jak kvili lokalni
zavislosti materidlovych parametri na misté tabule,
z n¢hoz byl patficny pasek oddélen, tak kvili drobnym
odchylkam 1daji zjednotlivych méficich zafizeni.
Ktomu je tfeba pfipoCist neurCitost stiedni délky
siloary [4] (zde byla pouzita konven¢ni hodnota
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820 mm, doporucovand pro moderni materidly
vyrobcem méfici aparatury. Rozdil mezi geometrickou
stfedni délkou zavitu (s ohledem na ptekryv v rozich)
4x300=1200mm a magnetickou délkou stfedni
siloCary je zpisoben tim, Ze z geometrickych divoda
museji byt civky krat$i nez je strana ctverce. Je vSak
tteba uvést, ze v naSem piipadé neslo o stanoveni
absolutni hodnoty ztrat, ale o postiZeni jejich frekvencni
zavislosti.

Vlastnosti, jimiz se odli$uji jednotliva pracoviste:

— meéfici stanice MAG ve vyvojové laboratofi
ArcelorMittal.: frekvenéni rozsah 2 — 700 Hz, H,.y
30 000 A-m’'

— méfici systtm REMACOMP C-200 (VSB-TU
Ostrava): frekvencni rozsah 2 — 200 Hz, H.
15000 A-m’'

— méfici systtm REMAGRAPH C-500 (VSB-TU
Ostrava): kvazistatické méteni.

Sledovany material a vysledky méieni

Monokrystaly zeleza vykazuji minimalni koercitivitu
a maximalni permeabilitu, jsou-li magnetovany podél
jedné z os [001]. Tato skuteénost ma zasadni dopad na
vlastnosti nejen monokrystalti Fe, ale i na odvozené

materidly. V disledku toho je dnes vétSina
transformatorovych jader postavena z Fe-Si slitin
s orientovanymi zrny, jejichz krystality maji snadnou
osu [001] blizkou sméru valcovani a (110) roviny téméf
paralelni s povrchem. To je tzv. (110) [001] neboli
Gossova textura. Textura GO (grain oriented) slitin
spolu s velkymi zrny a nizkou hladinou necistot vede ke
koercitivnim polim 4-10 A-m” a maximu relativni
permeability az kolem 5-10*.

K charakterizaci prostfednictvim magnetickych ztrat
byla pfipravena celd fada vzorkl z oceli produkovanych
firmou ArcelorMittal, jejichz zakladni vlastnosti
zméfené ve stejnosmérném rezimu jsou shrnuty v tab. 1.
Prestoze jsou tyto vzorky v detailech navzajem odlisné,
v méfenych vlastnostech se tyto rozdily nijak zv1ast
neprojevily. Nejvétsi pozornost byla proto vénovana
vzorkim pochazejicim ze dvou svitkli s pracovnim
oznacenim 240/P a 283/P. Svitek 240 byl cely v ,,P*
jakosti, tj. high permeability, HiP, interni oznaceni
jakosti AM130-35S, polarizace J 800 nad 1,88 T, ztraty
pl,7 pod 1,25 W-kg', druhy svazek byl v jakosti
AM130-30S, takze rozdil mezi vzorky 240 a 283
je minimalni. Se zménou EN 10107 v zari 2014 doslo
ke zmén¢ internich jakosti AM — u plecht s tloustkou
0,35mm je to AMI25-35S: J 800>1,85T,
pl,7<125W-kg', pl,5 se negarantuje. V soucasné
dobé je v této jakosti vice nez 50 % produkce.

Tab.1 Magnetické vlastnosti vybranych vzorki transformatorovych plechl zméfené ve stejnosmémém rezimu (f' = 0)
Tab. 1 Magnetic properties of representative samples of transformer lamination cores; stationary measurement (f = 0)

vzorek 1259 1243 1267 1645 1648 1675 7143 7146 240/P 283/P
B(T) 1,58 1,48 1,59 1,63 1,41 1,66 1,48 1,28 1,63 1,59
Hp(A*m) 7,43 9,8 8,21 7,21 6,95 7,21 5,96 5.8 6,46 6,33
Jmax(T) 1,92 1,92 1,93 1,94 1,92 2,07 1,92 1,92 1,94 1,9
W(I*m™) 131 151 143 133 143 146 135 136 117 115
W(I*kg™) 0,017 0,019 0,019 0,017 0,019 0,019 0,018 0,018 0,015 0,015
d(mm) 0,265 0,258 0,257 0,291 0,292 0,28 0,341 0,339 0,34 0,348
Vysledky méfeni celkovych ztrat jako funkce frekvence 120
budiciho proudu f a polarizace J (pfipomenme, Zze
J = B — pyH, pro magneticky mékky material a nevelké 100
intenzity pole J = B) ukazuje obr. 2.
Hodnoty polarizace odpovidajici jednotlivym kiivkam "
jsou v obr. 2 uvedeny v ramecku. Prezentovany graf byl )
upraven kombinaci dat méfenych na vzorku 240/P g "
a 283/P. &

40
Pro dalsi postup je vyhodné transformovat rovnici (2)
do tvaru 20
Plf =Pyf+PJ+PJf = - . - -

=ki* B"+ k*f*B2 + k* f** B =
:a+b*f0’5+c*f,

(€))

ktery na levé strané ponechava celkovou mérnou
hustotu (tj vztazenou na jeden ob&h) magnetickych ztrat
P/f (3), resp. (J(f = 0) kg") nebo (J(f=0) m™), na pravé
pak ztraty frekvencné nezavislé (hysterézni), linearné
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T
400 800 800

f(Hz)
Obr.2 Celkové ztraty meétené jako funkce frekvence f(Hz) a
magnetické  polarizace  J(mT). Hodnoty polarizace
odpovidajici jednotlivym kiivkam jsou uvedeny v ramecku.
Overall core loss as a function of frequency f{Hz) and
magnetic polarization J(mT). Magnetic polarization values
belonging to individual curves see inset.

Fig. 2
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zavislé na f (vifivymi proudy) a =ztraty anomalni
s pfedpokladem zavislosti na odmocning z f.

Rovnice (2), resp. (3), nabizeji moznost konfrontace
fenomenologického popisu rozdéleni ztrat s nume-
rickym modelem [8].

Ztraty hysterezni (odpovidaji plose kvazistatické hyste-
rezni smy¢ky vyjadiené v jednotkach J a H) lze stanovit
kvazistatickym méfenim hysterezni smycky.

Pro ztraty vifivymi proudy lze v literatufe nalézt nékolik
ruznych vyrazi. Ty se odliSuji mirou aproximace realné
situace, kterou vSak nelze analyticky popsat [1, 2, 4].

Anomalni ztraty se pak zpravidla urcuji z rovnice
Pa:P_(Pv+Ph)~

Fitovani rovnice (3) umoziuje stanovit jednotlivé ztraty
pfimo prostfednictvim koeficienti a, b a ¢, pficemz
shoda vypoctenych hystereznich ztrat s vysledkem stej-
nosmérného méfeni je az piekvapiva a vypocet ztrat
vifivymi proudy z aproximativnich odvozeni odpada
zcela.

Kwvili ptehlednosti je na obr. 3 vykreslen fit pouze pro
nékolik hodnot J. Koeficienty a, b a ¢, prezentuje obr. 4
atab. 2.

Tab. 2 Koeficienty a, b a ¢ z rovnice (3) jako funkce magnetické
polarizace J(mT) vypoctené nelinearnim fitovanim.

Tab.2  Coefficients a, b a ¢ from equation (3) calculated by
nonlinear fitting procedure in dependence of magnetic
polarization J(mT)

J (mT) a b c
200 2,61899E-4 6,06969E-6 | 3,81104E-6
300 3,77204E-4 5,37867E-5 | 5,29928E-6
400 5,05929E-4 1,1379E-4 7,31729E-6
500 6,54231E-4 1,8529E-4 9,84296E-6
600 7,93969E-4 2,71093E-4 | 1,28913E-5
700 9,30619E-4 3,71113E-4 | 1,66456E-5
800 0,00104 4,95824E-4 | 2,05787E-5
900 0,00115 6,32425E-4 | 2,53043E-5
1000 0,00131 7,73289E-4 | 3,11458E-5
1100 0,00151 9,20586E-4 | 3,83489E-5
1200 0,00177 0,00107 4,72237E-5
1300 0,00211 0,0012 5,88882E-5
1400 0,00268 0,00129 7,53727E-5
1500 0,00356 0,00132 9,77183E-5
1600 0,00489 0,00129 1,12875E-4
1700 0,00733 0,00111 1,67135E-4
1800 0,012 8,79938E-4 | 2,16494E-4
1900 0,01792 0,00111 2,47568E-4
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Obr.3 Meémé ztraty méfené a fit jejich zavislosti na frekvenci.
Jednotlivé kiivky odpovidaji postupné (od spoda) magnetické
polarizaci 0,7; 0,8; 0,9; 1,0; 1,2; 1,3; [, 4a 1,5 T.

Core loss as measured and recalculated for one cycle (divided
by /). Individual curves respond to magnetic polarization 0,7,
0.8;09;1,0,12;13;1,4and 1,5T.

Fig. 3

Obr. 4 Koeficienty a, b a ¢ zrovnice (3) jako funkce magnetické
polarizace J(mT) vypoctené nelinearnim fitovanim.
Coefficients a, b a ¢ from equation (3) calculated by nonli-
near fitting procedure in dependence of magnetic polarization
J(mT)

Fig.4

Koeficienty a, b, ¢ je mozné dale analyzovat. Tak napf.
ze vztahu a=k,*B" vyplyvd hodnota casto
diskutovaného Steinmetzova exponentu n=6,86 se
standardni chybou 0,34, k,=0,00214 se standardni
chybou 0,00046.

Zavér

Vysledky méfeni magnetickych ztrat v ocelich
ArcelorMittal pro transformatorové plechy jsou srov-
natelné s udaji v soudobé literatufe a jsou dokladem
skuteCnosti, Ze tato prace byla opravnéné vénovana
studiu velmi kvalitniho materidlu. Méfeni magnetickych
ztrat provadéna pii jinych nez sitovych frekvencich
dosud nejsou zdaleka béznou zalezitosti a zde se
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prakticky podafilo rozkryt odezvu materidlu od nulové
frekvence az do hodnot blizicich se 1 kHz. Shoda expe-
rimentalnich dat s vysledky fitu pfitom potvrzuje, ze
pouzity fenomenologicky popis odpovida realité a cho-
vani materialu, pfinejmenSim v pouZzitém experimental-
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Industry

ArcelorMittal Ostrava ziskala ocenéni Ministerstva priumyslu a obchodu
za ekologizaci

Ostrava, 12. listopadu 2015 — ArcelorMittal Ostrava ziskala cenu Ministerstva prumyslu a obchodu za
ekologickou investici do odpraseni spékacich past na severni ¢asti aglomerace. Jako jediny podnik tak byla
za svou ekologizaci Vyznamenana primo ministrem priamyslu a obchodu Janem Mladkem v tfinactém
ro¢niku celostatni soutéze Cesky energeticky a ekologicky projekt (CEEP). Tu tradi¢né vypisuje Ministerstvo
primyslu a obchodu, Ministerstvo Zivotniho prostfedi a Ministerstvo pro mistni rozvoj. Odborna porota
ocenila miliardovou investici do nejlepsi dostupné odprasovaci techniky na svété, tkaninového filtru, a také
celkovy pfinos pro Zivotni prostredi.

Specialni ocenéni za ekologii zrukou ministra primyslu a obchodu Jana Mladka pievzali generalni feditel
ArcelorMittal Ostrava Tapas Rajderkar a feditel pro personalistiku a vnéjsi vztahy Jan Rafaj. Pro tkaninovy filtr na
spékacich pasech v severni ¢asti aglomerace to ale neni prvni ocenéni. Nejmodernéjsi technologie na odprasovani
v hodnoté jedné miliardy korun jiz diive ziskala naptiklad cenu za ekologicky piinos Cesky PATRON, kterou
udéluje Hospodatska komora CR, nebo také druhé misto za ekologicky primyslovy projekt v letoni soutézi CEEP.

,, Minimalizace vlivu nasi vyroby na Zzivotni prostiedi je pro nds prioritou. Tkaninovy filtr v severni casti
aglomerace, jako nejlepsi odprasovaci technologie na svéteé, prispél k zasadnimu snizeni emisi a odstartoval celou
etapu dalsich ekologickych projektii. Jen v letosnim roce jich stavime 14 a po jejich spusténi se zaradime mezi
nejcistejsi huté na svete, “ rika Tapas Rajderkar, generdlni reditel ArcelorMittal Ostrava.

Cilem soutéze Cesky energeticky a ekologicky projekt 2014 je prezentovat stavby, projekty a inovace, které
vyznamnym zptsobem sniZuji energetickou naro¢nost CR, zvy3uji energetickou u¢innost energetickych ZdI‘OJu
a piispivaji ke zlepseni Zivotniho prostiedi v CR. Letosni roénik patiil projektim realizovanym na uzemi CR
od 1.1.2010 do 31. 12.2014.

ArcelorMittal Ostrava a.s. patii do nejvétsi svétové oceldrské a tézarské skupiny ArcelorMittal. Rocné vyrdabi
2 miliony tun oceli, kterd se uplatiuje zejména ve stavebnictvi a strojirenstvi. Je jedinym vyrobcem silnicnich
svodidel a elektrotechnické oceli v Cesku. Kromé tuzemského trhu proddvai své vyrobky do vice nez 40 zemi svéta.
ArcelorMittal Ostrava a jeji dceriné spolecnosti maji 7 500 zaméstnancii. Primérnd mzda v roce 2014 cinila
35 124 K¢. Spolecnost vyrabi zelezo a ocel v souladu s veskerou ekologickou legislativou. S predstihem snizila viiv
vyroby na zivotni prostiedi nad ramec pozadavkii EU a letos dokonci 13 dotovanych investic do nadstandardni
ekologizace v hodnoté 3,1 miliardy korun. Jedinym akcionarem je ArcelorMittal Holdings A.G.
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Modifikace fyzikalné chemickych viastnosti povrchu dentadlnich, ortopedickych a traumatologickych implantatii je
dlouhodobym predmétem vyzkumu s potrebnym aplikacnim vyznamem. Titan a titanové slitiny zejména predevsim
slitina Ti6AI4V patri i pres své nevyhovujici tribologické viastnosti v klinické praxi k nejcastéji vyuzivanym biomate-
rialum. Aplikace elektrochemické anodizace v galvanostatickém modu umoznuje pripravit v alkalickém elektrolytu
oxidickou vrstvu o tloustce 0,5 az 5 um. K dosazeni oxidické vrstvy s pozadovanym chemickym slozenim, mechanic-
kymi vlastnostmi a biokompatibilitou béhem procesu anodické oxidace je vedle slozeni elektrolytu
a elektrochemickych procesnich podminek diileZita také povrchova preduprava. Pripravené povrchy byly hodnoceny
pomoci skenovaciho elektronoveho mikroskopu s pripojenym mikroanalytickym systéemem, profilometrem, kohezné
adheznim testem (Mercedes test), nanoindentacnim testem a rovnéz v kulturach lidskych kostnich bunék linie Saos-2
a lidskych mesenchymalnich kmenovych bunek kostni drené. Bylo zjisténo, Ze nové vyvijené povrchové modifikace
slitiny Ti6AI4V podporily adhezi a riist uvedenych bunécnych typii zhruba v obdobném rozsahu jako standardni
kultivacni materialy, tj. polystyrénové misky ¢i mikroskopicka kryci skla. Osteogenni diferenciace bunék, mérena
produkct kolagenu I a osteokalcinu, byla vSak vyssi na anodizovanych vzorcich slitiny Ti6AI4V.

Kli¢ova slova: mechanicka preduprava, anodicka oxidace; elektrochemicky proces; elektrolyt; povrchovda modifi-
kace; Ti6Al4V slitina; oxidickad vrstva

Modification of the physico-chemical surface properties of the dental, orthopaedic and trauma implants is a long-
term subject of research with the necessary application importance. Titanium and titanium alloys, especially
Ti6Al4V alloy, belong despite their unsatisfactory tribological properties in clinical practice to the most frequently
used biomaterials. Application of electrochemical anodizing in galvanostatic mode makes it possible to prepare
oxide layer of thickness from 0.5 to 5 um in alkaline electrolyte. Surface preliminary treatment is also important, in
addition to the electrolyte composition and electrochemical process conditions, for achievement of the oxide layer
with the desired chemical composition, mechanical properties and biocompatibility during the anodic oxidation
process. Prepared surfaces were evaluated by using a scanning electron microscope with attached microanalytical
system, profilemeter, cohesive-adhesive test (Mercedes test), nano-indentation test and also in cultures of human
bone cells line Saos-2 and human mesenchymic stem-cells of bone marrow. It was found that the newly developed
surface modifications of Ti6AI4V alloy support the adhesion, growth and osteogenic differentiation (measured by
production of collagen I and osteocalcin) of the mentioned cellular types minimally in a similar extent as the stan-
dard culture materials, i.e. polystyrene dishes or microscope cover glasses.

Key words: mechanical pre-treatment, anodic oxidation, electrochemical process, electrolyte; surface modifica-
tion; Ti6AI4V alloy, oxide layer

Titan a titanové slitiny v soucasné dobé patii vhodné povrchové upravy je mozné dosahnout funkéni-
k nejrozsifenéj$im titanovym slitindAm ve zdravotnic- ho povrchu, ktery umoznuje specifickou biologickou
kych aplikacich. Slitina Ti-6Al-4V, a to i pfes pfitom- interakci mezi implantaitem a okolim. Pro tyto ucely,
nost potencionalné cytotoxickych legujicich prvka hli- v zavislosti na konecné aplikaci implantatl, je v praxi
niku a vanadu, jejichz ionty mohou byt uvolnény pii  vyuzivdna fada mechanickych (jemné obrabéni, brou-
pfipadnych tribokoroznich situacich [1], 2]. Zvolenim  Seni, omildni, tryskani), chemickych (mofeni, CVD,
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anodické oxidace, sol-gel) a fyzikdlnich metod (PVD,
termické nastiiky, iontova implantace) [3].

Vhodnou kombinaci uvedenych technik je mozné do-
sahnout pozadovaného  modifikovaného  povrhu
implantatu pro traumatologické, ortopedické a dentalni
aplikace. Nejrozsifenéjsi metodou modifikace povrchu
titanu a titanovych slitin je elektrochemicka anodizace
s potfebnou kombinaci mechanickych a chemickych
metod, umoziujici potfebnou piedupravu povrchu.
Cilem mechanické modifikace je ziskani specifického
topografického povrchu a drsnosti, odstranéni povr-
chové kontaminace a zlepSeni adheze povrchu [4].
K chemickym postupiim piedipravy umoziujici odstra-
néni kontaminantli a tenké pfirozené oxidické vrstvy
(< 10 nm) se vyuziva postupti odmasténi a moteni [5].

Piiprava funkéni oxidické vrstvy s vyuzitim techniky
elektrochemické anodizace muze probihat v kyselém
nebo alkalickém elektrolytu pfi galvanostatickém nebo
potenciostatickém moédu [6]. K dosazeni pozadovanych
tribologickych, chemickych, strukturnich, bioaktivnich
a biokompatibilnich vlastnosti povrchu implantatu pro-
cesem elektrochemické anodizace je nutné optimalizo-
vat parametry Casu, napéti, proudové hustoty, slozeni
elektrolytu a teploty [8]. Hlavni reakce vedouci
k oxidaci titanu a jeho slitin (anody) jsou nasledu-
jici [3]:

Katodicka redukce:

4H* + 4e” > 2H,
Anodicka oxidace:
2H,0 - 0, + 4H* + 4e~
Ti + 02 d TiOZ

Obecné lze fici, ze elektrochemicka anodizace je efek-
tivni, dobfe popsany proces s nizkymi provoznimi na-
klady a s minimalni produkci odpadt. Ovsem dulezitym
kritériem pro dosazeni pozadovanych vlastnosti anodi-
zované oxidické vrstvy a provozovani této technologie
je nastaveni optimalnich procesnich podminek pro ko-
necné pouziti zdravotnického prostredku.

Metody a materidly

Pro ucely aplikace elektrochemické anodizace a ziskani
modifikovaného povrchu byly pouzity vzorky titanové
slitiny Ti6Al4V ve tvaru diski o priméru 15 mm
atloustce 2,6 mm. Vliv aplikace -elektrochemické
anodizace na drsnost mechanicky pfedupravenych po-
vrchil byla hodnocena na tfech vzorcich titanové slitiny
(A, B, C). Fyzikalni, chemické a bunécné testy byly
provedeny pouze na vzorku A, ktery byl elektroche-
micky modifikovan ve dvou typech elektrolytu o roz-
dilné alkalité. Vzorky po anodizaci jsou oznaceny Vzl
(vyssi alkalita elektrolytu), Vz2 (nizsi alkalita elektro-

Lytu).
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Pieduprava povrchu

Povrchy vzorku A byly omlety na pozadovanou drsnost
Ra =0,15 pym. Pred aplikaci technologie omilani byly
tryskany gumovkou o zrnitosti 120. Omilani bylo pro-
vedeno v zafizeni Turbofin po dobu 2 hod. za pouziti
omilacich télisek P14 x 10 ZS a compoundu KFF 100 -
1% roztok. Nasledné byly povrchy dolestény po dobu
1 hod. s vyuzitim télisek RP 6 x 10 ZS a compoundu
KFF 100 - 1% roztok v zatizeni Turbofin.

Vzorek B byl omilan v odstfedivém vibra¢nim zafizeni
HV 20 od firmy OTEC s vykonem motoru 1,3 kW, na
pozadovanou drsnost povrchu Ra = 0,30 pm. Omilani
probihalo po dobu 1,5 hod. s vyuzitim plastovych brus-
nych télisek KF 10. Nasledné byl vzorek 1 hod. lestén
pomoci porcelanovych télisek ZSP 3/5. Drsnost povrchu
vzorku C (Ra = 0,65 pm) byla dosazena pomoci jem-
ného soustruzeni.

Proces anodizace

Po mechanické upravé povrchu byly vzorky A, B, C
odmastény pomoci n-hexanu a moieny ve smési kyselin
HNOs/HF. Modifikace povrchu elektrolytickym proce-
sem byla provedena v siln¢ alkalickych elektrolytech
(Vz1,Vz2) pii proudové hustoté 40 mA-cm? po dobu
25 min.

Méieni drsnosti povrchu

Me¢feni drsnosti bylo provedeno u vSech tfi hodnoce-
nych vzorki (A, B, C) a anodizovanych vzorkd pomoci
ptistroje Taylor Hobson Form Talysurf 50. Drsnosti
povrchi byly hodnoceny pomoci parametrii primérné
aritmetické uchylky profilu Ra a nejvétsi vysky profilu
Rz. Vliv elektrochemické anodizace na drsnost modifi-
kovaného povrchu byl ve srovnani s mechanicky upra-
venymi vzorky hodnocen pouze u vzorku Vzl (vyssi
alkalita elektrolytu).

SEM/EDX

Pro stanoveni detailniho rozboru topografie povrchu
a jeho chemického sloZeni byl vyuzit rastrovaci elektro-
novy mikroskop (REM) Quanta 450 FEG (FEI Com-
pany, USA) s autoemisnim zdrojem, ktery umozhuje
generovat a snimat dostupné informace z povrcht vodi-
vych a nevodivych materiali. Plnd integrace REM
s mikroanalytickym  systétmem TRIDENT-APEX 4
umoziuje cely systém provozovat v jednom uzivatel-
ském rozhrani. Integrovany systém se sklada z energi-
ove¢ disperzniho analyzatoru (EDX), vlnové disperzni
analyzatoru (WDX) a techniky difrakce zpétné odraze-
nych elektroni (EBSD) a umoziiuje na povrchu studo-
vaného vzorku stanovit lokalni chemickou analyzu.
Tloustky povlakti byly hodnoceny z metalografického
fezu pomoci softwaru SCANDIUM.
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Adheze - Mercedes test

Adheze vrstev je hodnocena vnikaci metodou. Vtisky
byly vytvofeny Rockwellovym indentorem pii zatizeni
1 500 N. Vzniklé defekty a trhliny byly vyhodnoceny
pomoci optického mikroskopu Olympus GX 51 pii
zvétSeni 50x — 200x v zavislosti na charakteru adheze.
Defekty ve zkusSebnich vzorcich se po zatizeni HRC
mohou projevit vyskytem trhlin (hodnoceni K1 —K6)
nebo odloupnutim povlaku (hodnoceni Al — A6)
po obvodu zkouSenych vtiskd. Vyhodnoceni vnikaci
zkousky adheze bylo stanoveno dle obrazové stupnice z
normy EN 1071, kdy vtisky po zkousce HRC se pfitadi
do jednotlivych kategorii a stupeni poruseni je hodnocen
adheznim ¢islem HF. Za vyhovujici vzorek se povazuje
vysledek s adheznim ¢éislem do HF A4, HF K4.

Nanoindentacni test

Stanoveni tvrdosti v nanoindenta¢nim rezimu bylo pro-
vedeno v souladu s ISO 14577, s pouzitim tvrdoméru
Fisherscope HM2000. Zkouska byla fizena v rezimu
kontrolovaném finalni hloubkou vtisku, kterd odpovi-
dala cca '/3 tloustky zkousené¢ho povlaku, tj. cca
0,8 um. V pfipadé zde hodnocenych vzorkl bylo cel-
kové pouzité zkuSebni zatizeni cca 10 mN. Rychlost
zat&zovani byla cca 0,5mN-s”, s vydrzi na zatizeni
10 sekund a naslednym odtizenim identickou rychlosti
0,5mN-s”. Pro kazdy hodnoceny vzorek bylo prove-
deno celkové 10 indentaci s maticovym rozpoloZenim,
pri¢emz uvedené vysledky a zatézovy diagram predsta-
vuji reprezentativni hodnoty.

Adheze a riist bunék

Hodnoceni adheze, proliferace a diferenciace bunék
probihalo na dvou typech vzorkd (Vzl, Vz2), které byly
povrchové modifikovany pomoci elektrochemického
procesu ve dvou odlisnych typech elektrolytu.

Kovové vzorky byly umyty v 96% etanolu a v deioni-
zované vod¢, sterilizovany v autoklavu a vlozeny do
standardnich 24jamkovych polystyrenovych kultivac-
nich desti¢ek (TPP, Trasadingen, Switzerland; pramér
jamky 15 mm). Cast vzorkd byla osazena kulturou lid-
skych kostnich bunék linie Saos-2 (ATCC-HTB-85,
Chemos), Cast lidskymi mezenchymalnimi kmenovymi
buikami kostni dfené (hMSC, 2. pasaz, ScienCell
Research Laboratories, kat. ¢. 7500) o pocatecni hustoté
20 000 bun¢k na jamku (pfiblizné 11 300 bunc¢k na
1 em®). Buiiky Saos-2 byly kultivovany v médiu McCoy
5A (Sigma Aldrich Co., St Louis, MO, USA), dopln¢-
ném 15% fetalniho bovinniho séra, a hMSC v Mesen-
chymal Stem Cell Medium (MSCM, ScienCell
Research Laboratories, kat. ¢. 7501). Jako referencni
materidly pro porovnani sledovaného chovani bunék
byly pouzity standardni kultivacni polystyrenové jamky
(PS) a mikroskopicka kryci sklicka (sklo).
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Adheze a proliferace bunék byla hodnocena po jedno-
denni a Sestidenni kultivaci v termostatu (37 °C, atmo-
sféra: 95 % vzduch, 5 % CO,). Buiky byly fixovany
etanolem, vizualizovany fluorescenc¢nimi barvivy Texas
Red C,-maleimid (20 ng-ml; barvi proteiny bunétné
membrany a cytoplasmy) a Hoechst # 33258 (5 pg-ml;
barvi jadra bunc¢k) a hodnoceny ve fluorescenénim
mikroskopu Olympus IX 51 (vybaveném digitalni
kamerou DP 70, Olympus Corp., Tokio, Japonsko). Pro
kazdy vzorek byly zhotoveny digitalni fotografie
10 ndhodn€ vybranych zornych poli rovhomérné rozlo-
zenych po vzorku, na nichz byla hodnocena populacni
hustota, morfologie a plocha rozprostieni bunék.

Osteogenni diferenciace bunék byla sledovana pomoci
koncentrace kolagenu typu I a osteokalcinu, tj. casného
a pozdniho markeru osteogeneze v buiikach. Burniky na
vzorcich po 6 dnech kultivace ve standardnich kultivac-
nich médiich uvedenych vyse byly dale kultivovany
po dobu 9 dnti bud’ ve stejnych médiich, anebo v téchto
médiich s pfidavkem osteogennich faktorti, konkrétné
kyseliny askorbové (50 pg-ml™), B-glycerolfosfatu
(10 mM), L-glutaminu (2 mM), dihydroxyvitaminu D,
(10°M) a dexamethasonu (10°M). Po devitidenni
kultivaci byly bunky fixovany etanolem a imunoflu-
orescencné barveny primarnimi protilatkami proti kola-
genu I (rabbit anti type I, Cosmo Bio Co., Ltd.) a proti
osteokalcinu (rabbit anti-human osteocalcin (1-49) puri-
fied antiserum IgG, Bachem Group, Peninsula Labora-
tories Inc., CA, USA.; kat. ¢ T-4743.0400). Jako
sekundarni protilatka byl pouzit F(ab’) fragment goat
anti-rabbit IgG (H+L) konjugovany s Alexa Fluor 488®
(Molecular Probes, Cat. No. A11070). Jadra bunék byla
dobarvena barvivem Hoechst # 33258 (5 pg-ml") pro
hodnoceni poc¢tu bun¢k. Vzorky byly opét nasnimany
fluorescenénim mikroskopem Olympus (10 ndhodnych
poli na vzorek, ve dvou zobrazovacich filtrech). Inten-
zita fluorescence kolagenu I a osteokalcinu byla vyhod-
nocena programem Fluorescent Image Analysis Soft-
ware (ALICE, verze 1.0) a normalizovana na pocet
jader na snimek zorného pole, pfi¢emz byly odecteny
intenzity fluorescence naméfené na kontrolnich vzor-
cich (PS, sklo) bez ptidani primarnich protilatek.

Statistickd analyza kvantitativnich dat byla provedena
pomoci testu ANOVA, Student-Newman-Keulsovy
metody. Hodnota p < 0,05 byla povazovana za statis-
ticky vyznamnou. Data jsou prezentovana jako aritme-
ticky prumeér + S.E.M. (Standard Error of Mean, stiedni
chyba priméru).

Vysledky a diskuze

Pripravené povrchy vzorku slitiny Ti6Al4V s oznaceni
A, B, C byly hodnoceny z pohledu vyvoje drsnosti
(Ra, Rz) po elektrochemické anodizaci. U vzorkd Vzl
aVz2, jejichz povrchy byly pfedupraveny postupy
vzorku A a nasledné anodicky oxidovany ve dvou riz-
nych typech elektrolytu, byly provedeny chemicke,
adhezni, nanoindentacni a bunécné testy.
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Vliiv drsnosti elektrochemické anodizace

Povrchy vzorki po mechanické predupravé jsou uve-
deny na obr. 1. K odstranéni stop po soustruznickém
nozi u vzorku C (Ra=0,65+0,02 um,
Rz=3,42+0,15 um) bylo dosaZzeno s vyse uvedenymi
procesnimi parametry a pouzitymi médii pouze u vzorku
A (Ra =0,15+0,01 pm, Rz =1,19 £+ 0,10 um). Drsnost
povrchu vzorku B byla stanovena pomoci parametrt
Ra=0,3+£0,01 pma Rz=1,88+0,05 pm.

o A

A) b

B)
0
Obr. 1 Charakter povrchu dosazeny mechanickou ptedipravou,
vzorky (A, B, C)
Fig. 1 Nature of surface achieved by the mechanical pretreatment,

samples (A, B, C)
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Ze stanovenych zavislosti parametrti drsnosti povrchu
Ra a Rz na postupech mechanické predipravy
a elektrochemické anodizace (obr. 2) je patrné, ze bé-
hem procesu anodické oxidace dochazi k nartstu drs-
nosti povrchu. K nejvyznamnéj$imu naristu parametrii
drsnosti povrchu po aplikaci elektrochemického procesu
doslo u vzorkd A a B. Vysledna oxidicka porézni vrstva
dosahuje takovych parametrti drsnosti, Ze vzhledem ke
kone¢né zdravotnické aplikaci implantitu mutze vy-
znamné ovlivnit tribologické vlastnosti povrchu materi-
alu. Z toho diivodu je nezbytné upravit drsnost anodi-
zovaného povrchu podle pozadované kone¢né aplikace.

09
08 1 B Before anodic oxidation
07 1 W After anodic oxidation

0.6

=

gos
S04

03 -
0.2
0.1

0.0 -

Sample A Sample B Sample C

B Before anodic oxidation

B After anodic exidation

Sample A Sample B Sample C
Obr. 2 Vliv elektrochemické anodizace na drsnost povrchu titano-
vych slitin
Fig. 2 Influence of electrochemical anodizing on the surface rou-

ghness of titanium alloys

Charakter povrchu a tloust’ka anodické vrstvy titanové
slitiny Ti6Al4V

Topografie povrchit vzorkd Vzl a Vz2 piipravenych
elektrochemickym procesem jsou uvedeny na obr. 3 a 4.
Ze snimkl pofizenych s vyuzitim SEM je patrné, zZe
béhem procesu anodické oxidace (pfi uvedenych pod-
minkach) dochazi ke vzniku oxidické porézni vrstvy.
Vysledna  tloustka oxidické vrstvy  stanovena
z metalografického fezu vzorku Vzla Vz2 byla
2,42+0,13uma 2,16 + 0,10 um.
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WD mag HV det e 50 um

PM 12.6 mm 1000 x 20.00 kV BSED Z Cont label

Obr. 3 Povrch a tloustka anodické vrstvy vzorku Vzl
Fig. 3 Surface and thickness of anodic layer - sample Vz1

WD  mag HV det e 50 um

M 12.5 mm 1000 x 20.00 kV BSED Z Co

Obr. 4 Povrch a tloustka anodické vrstvy vzorku Vz2
Fig. 4  Surface and thickness of anodic layer - sample Vz2

Provedend  kvalitativni analyza pomoci SEM
s pfipojenym EDX (obr. 5, 6) ukazuje na piitomnost
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oxidl prvkid elektrochemicky anodizovaného substratu.
Kvantitativni analyza povrchu Vzl1 ukazuje na pfitom-
nost vysSSiho =zastoupeni oxidi v povrchové vrstvé
(0 33,4 hm. %, Al 3,1 hm. %, Ti 62,6 hm. %,
V0,7hm. %) ve srovnani  spovrchem  Vz2
(0 27,1 hm. %, Al5,0 hm. %, Ti 65,9 hm. %,
V 1,9 hm. %).

Obr. 5 Kvalitativni analyza anodizovaného povrchu vzorku Vzl1
Fig. 5 Qualitative analysis of anodized surface -sample Vz1

Obr. 6 Kvalitativni analyza anodizovaného povrchu vzorku Vz2
Fig. 6 Qualitative analysis of anodized surface -sample Vz2

Zkous$ky adheze a nanoindentace

Z hodnoceni poruseni okoli vtisku vytvoieného
Rockwellovym indentorem (obr. 7) lze zjistit, Ze obé
pripravené anodické tenké vrstvy vyhovuji adheznim
vlastnostem pozadovanym u zdravotnickych aplikaci.
V souladu s obrazovou stupnici, ktera je uvedena
vnormé¢ EN 1071, odpovida anodicky povlak Vzl
adheznimu ¢islu Al a Vz2 adheznimu ¢islu A2.

Obr. 7 Charakter hodnocenych vtiskl vzorku Vz1 a Vz2
Fig. 7 Character of evaluated indentations - samples Vz1 and Vz2



Hutnické listy ¢. 6/2015, ro¢. LXVIII
ISSN 0018-8069

Recenzované vyzkumné ¢lanky
Peer-reviewed research papers

Z indentacnich kiivek na obr. 8, které byly ziskany
metodou DSI (Dept Sensing Indentation) vyplyva, ze
elektrochemicky pfipravené oxidické vrstvy dosahuji
tvrdosti 193 HV (Vz 1) a 154 HV (Vz2). Stanovené
hodnoty pruznosti u téchto vrstev vzorku Vz1, resp. Vz2
byly 75 GPa, resp. 57 GPa. Ve srovnani tvrdosti (300 —
400 HV) a pruznosti (110 — 140 GPa) substratu slitiny
Ti6Al4V je povlak z pohledu dané aplikace zdravotnic-
kého prostredku plné vyhovujici.

vzl

Vz2

Obr. 8 Kiivky zatéz-posunuti (load-displacement) anodickych
povlaki
Fig. 8 The load-displacement curves of anodic coatings

Adheze, rist a osteogenni diferenciace bunék

Pocet iniciadlné adherovanych bunék Saos-2 a hMSC za
1 den po nasazeni se statisticky vyznamné neliSil na
vSech testovanych vzorcich, tj. na anodizovanych vzor-
cich Vz1 a Vz2, v kontrolnich polystyrénovych jamkach
a na mikroskopickych krycich sklech. Avsak po 6 dnech
kultivace bylo nejvyssich poéth bun€k Saos-2 dosazeno
na vzorcich Vzl (Ti6Al4V) a na polystyrenu. Tyto
poéty byly statisticky vyznamné vyS$$i neZ na vzorcich
Vz2 a na skle. Naproti tomu pocty bunék hMSC byly
po 6 dnech kultivace na vzorcich Ti6Al4V nizsi nez
na kontrolnich kultiva¢nich materidlech polystyrenu
a skle (obr. 9).

89

Obr. 9 Pocty lidskych kostnich bunék linie Saos-2 (SAOS) a lid-
skych mesenchymalnich bunék kostni diené (MSC) v 1. a 6.
dnu kultivace na anodizovanych vzorcich Ti6Al4V (Vzl,
Vz2), polystyrenovych kultiva¢nich jamkach (PS) a na mi-
kroskopickych krycich sklech (sklo). Primér + S.E.M. z 10
mikrofotografii pro kazdou experimentalni skupinu. Statis-
tickd vyznamnost: * ve srovnani se Vz2 a sklem, * ve srov-
nani s PS a sklem.

The number of human bone cells of the line Saos-2 (SAOS)
and human mesenchymic cells of bone marrow (MSC) on the
first and sixth day of the culture on anodized Ti6Al4V
samples (Vzl, Vz2), polystyrene culture wells (PS) and
microscope cover glasses (glass). The average + S.E.M. of 10
micrographs for each experimental group. Statistical signifi-
cance: * in comparison with the sample Vz2 and glass, * in
comparison with PS and glass.

Fig. 9

Plocha rozprostieni bun€k, méfena 1. den po nasazeni,
méla vSak tendenci byt vétsi u bun¢k na anodizovanych
vzorcich Ti6Al4V nez na referen¢nich vzorcich polysty-
renu a skla. Tento rozdil dosahl statistické vyznamnosti
u bun¢k hMSC na vzorcich Vz2, kde byla plocha roz-
prostieni buné¢k statisticky vyznamné nejvétsi ve srov-
nani s ostatnimi experimentalnimi skupinami (obr. 10).
Buniky hMSC byly na vSech vzorcich 1épe rozprostieny
nez bunky Saos-2. Plocha rozprostfeni bunék hMSC
dosahovala zhruba dvakrat vys$ich hodnot nez plocha
bunék Saos-2. Buitky hMSC byly polygonalni a komu-
nikovaly dlouhymi vybezky, zatimco buniky Saos-2 byly
spiSe zakulacené (obr. 11).
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Obr. 10 Plochy rozprostteni lidskych kostnich buné¢k linie Saos-2 a lidskych mesenchymalnich bun¢k kostni dfené¢ (MSC) za 1 den po nasazeni
na anodizované vzorky Ti6Al4V (Vzl, Vz2), do polystyrenovych kultiva¢nich jamek (PS) a na mikroskopicka kryci skla (sklo). Primér
+ S.E.M. z 49 - 91 bunék pro kazdou experimentalni skupinu. Statisticka vyznamnost: * ve srovnani se v§emi ostatnimi vzorky.

Fig. 10 The surface spreading of human bone cells of the line Saos-2 (SAOS) and human mesenchymic cells of bone marrow (MSC) after one
day after setting on anodized Ti6Al4V samples (Vzl, Vz2), in polystyrene culture wells (PS) and on microscope cover glasses (glass).
The average + S.E.M. of 49 - 91 cells for each experimental group. Statistical significance: * in comparison with all the other samples.

Obr. 11 Morfologie lidskych kostnich bunék linie Saos-2 (A - D) a lidskych mesenchymalnich buné€k kostni dfené (E - H) za 1 den po nasazeni
na anodizované vzorky Ti-6Al-4V Vzl (A, E), Vz2 (B, F) do polystyrenovych kultiva¢nich jamek (C, G) a na mikroskopicka kryci skla
(D, H). Bunky barveny Texas Red C,-maleimid (Cervena fluorescence) a Hoechst # 33258 (modra fluorescence). Mikroskop Olympus
IX 51, digitalni kamera DP 70, usecka = 100 pm.

Fig. 11 The morphology of human bone cells of the line Saos-2 (A - D) and human mesenchymic cells of bone marrow (E - H) after one day
after setting on anodized Ti6Al4V samples Vzl (A, E), Vz2 (B, F) in polystyrene culture wells (C, G) and on microscope cover glasses
(D, H). The cells were dyed by Texas Red C2 maleimid (red fluorescence) and Hoechst # 33258 (blue fluorescence). Microscope Olym-
pus IX 51, digital camera DP 70, line segment = 100 pum.

Anodizované vzorky Ti6Al4V vSak vyznamné podpo-  vosti primokultivovanych ¢i nizko pasazovanych bunék,
fily osteogenni diferenciaci bunck. Intenzita flu- mezi néz patii i hMSC, k vlastnostem kultivacni pod-
orescence kolagenu I a osteokalcinu byla na téchto  lozky, nez je tomu u bunék linii [8]. Pokud jde o rozdily
vzorcich obvykle vyssi nez na standardnich kultivacnich  mezi vzorky Ti6Al4V, vysledky nebyly jednoznacné.
materialech, konkrétné v polystyrenovych kultivacnich U bunék Saos-2 podpotily vzorky ¢&. 1 spiSe ¢asnou
jamkach a na mikroskopickych krycich sklech, a to jak  osteogenni diferenciaci, tj. produkci kolagenu I,
ve standardnim kultivanim médiu, tak i v médiu pod- avzorky ¢. 2 pozd&§i osteogenni diferenciaci,
porujicim osteogenni diferenciaci. Tyto rozdily byly tj. produkci osteokalcinu. U mezenchymalnich kmeno-
napadnéj$i u mesenchymalnich kmenovych bunék nez  vych bun€k kostni diené vSak tomu bylo spiSe naopak
u bunék linie Saos-2. Tento jev lze vysvétlit vyssi citli  (obr. 12).
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Obr. 12 Intenzita fluorescence kolagenu I a osteokalcinu v lidskych kostnich buiikach linie Saos-2 (SAOS) a lidskych mesenchymalnich bunék
kostni diené (MSC) za 9 dnti kultivace na anodizovanych vzorcich Ti6Al4V (Vzl, Vz2), v polystyrenovych kultivaénich jamkach (PS) a
na mikroskopickych krycich sklech (sklo) ve standardnim kultiva¢nim médiu (NORM) ¢i v médiu podporujicim osteogenni diferenciaci
(DIF). Pramér + S.E.M. z 10 mikrofotografii pro kazdou experimentalni skupinu. Statistickd vyznamnost: * ve srovnani se v§emi ostat-
nimi vzorky, * ve srovnani s PS a sklem, § ve srovnani se sklem.

Fig. 12 The fluorescence intensity of collagen I and osteocalcin in human bone cells of the line Saos-2 (SAOS) and human mesenchymic cells of
bone marrow (MSC) after 9 days of the cultivation on anodized Ti6Al4V samples (Vz1, Vz2), in polystyrene culture wells (PS) and on
microscope cover glasses (glass) in a standard culture medium (NORM) or in the medium assisting the osteogenic differentiation (DIF).
The average + S.E.M. of 10 micrographs for each experimental group. Statistical significance: * in comparison with all the other
samples, * in comparison with PS and glass, § in comparison with PS and glass.

Zavér

Dosazené vysledky hodnoceni drsnosti povrchu titanové
slitiny ukazuji na narGst parametrd drsnosti (Ra, Rz) po
aplikaci procesu elektrochemické anodizace. Tato sku-
teCnost mize bez dalsi aplikace metod povrchovych
uprav vyrazné ovlivnit tribologické vlastnosti anodizo-
vanych povrchii. Z pohledu stanoveného chemického
slozeni, adheze povlaku a tvrdosti nevykazuji hodno-
cené vzorky Vzl a Vz2 vyznamnéjSich rozdilti. Presto
vysledky ukazuji na lepsi vlastnosti anodické vrstvy u
vzorku s vy§si alkalitou elektrolytu (Vzl1). Toto hodno-
ceni je ovSem nutné posuzovat z pohledu konecné apli-
kace zdravotnického prosttedku. Z vysledkd adheze a
rustu bunék vyplyva, Ze lidské kostni buriky linie Saos-2
meély tendenci adherovat na anodizované vzorky slitiny
Ti6Al4V veétsi plochou, coz bylo patrné zejména u bu-
nek Saos-2 na vzorcich Vz2. Dalsi rust bunék byl pod-
pofen na anodizovanych vzorcich v rozsahu zhruba
srovnatelném se standardnimi kultivacnimi materialy, a
sice polystyrénovymi jamkami a mikroskopickymi
krycimi skly. Anodizované vzorky Ti-6Al-4V vSak
podpotily osteogenni diferenciaci bun€k, méfenou in-
tenzitou fluorescence kolagenu I a osteokalcinu, v mife
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vys$i nez oba zminované standardni kultivacni mate-
rialy.
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V ocelarském prumyslu to himi
Westfalenpost 18.08.2015

V ocelaiském prumyslu to himi, i kdyZ pro nezasvécené témér nesly$né. Jde znovu o ohromné piebytecné vyrobni
kapacity v zahraniéi, pfedeviim v Cing, které tladi na ceny. Vedle oceli od némeckych vyrobcti se na trh tlaéi stale
vice importované oceli z Dalného vychodu. ,,Problém némeckych vyrobct neni v poptavce a odbytu, vyrobni Cisla
v Némecku jdou stale nahoru, ale ceny ziistavaji dole. V Cing jsou piebyteéné kapacity v objemu 300 miliont tun
ro¢né. To je dvojnasobek toho, co se spotifebovava v Evropé," fika Hans Jiirgen Kerkhoff, prezident Hospodatského
sdruzeni Ocel (WV Stahl). V uplynulém roce Cina vyvezla 90 miliont tun. Z kruh@i v odvétvi se proslychd, Ze
v soucasnosti se prodava tuna za tepla valcované oceli v USA za 450 USD, pted rokem to ale bylo o 200 USD vic.
V Evropé se za tuto ocel plati jen 400 €. ,,Cina s nadi pomoci postavila velmi moderni kapacity, stara zafizeni ale
nezaviela,” vysvétluje Thomas Isajiw, mluvci koncernu SMS, stavitele zatizeni.

HKM investuje 15 milioni do plynojemu
Westdeutsch Allgemenine Duisburg 20.08.2015

Vysoky zasobnik bude slouzit jako regulator v plynové siti hutniho zdvodu. Pfedchidce pochazi z roku 1959 a musi
byt celkové renovovan. Zacatek stavby se planuje na rok 2016, doba vystavby se planuje na dva roky. Hiittenwerke
Krupp-Mannesmann planuji postavit na jihu Duisburgu 68,5 m vysoky plynojem. Investovano ma byt 15 milionti €
a novy plynojem ma obsahovat az 70 000 krychlovych metri plynu (dosavadni pojme jen 50 000). Za hodinu se
vobou vysokych pecich HKM vytvofi 750 000 m’® vysokopecniho plynu, na neddvno roziifené koksovné
160 000 m® kokséarenského plynu. Z toho je polovina vyuZivana pro spodni topeni v koksovng, pro ohfev vétru pro
vysoké pece, v aglomera¢nim zafizeni a v ocelarn¢.

Nové odpraseni hasici véZe na koksovné ArcelorMittal Ostrava
Moravskoslezsky denik 15.10.2015

Modernizace a ekologizace hasici véze dvou koksarenskych baterii huté ArcelorMittal Ostrava (AMO) v hodnoté
34,5 mil. K¢ snizi mnozstvi tuhych zne€ist'ujicich latek vypousténych béhem haseni koksu hluboko pod limity EU.
Ukonceni garan¢ni zkousky potvrdily vysokou Gc¢innost investicni akce: roéné se zachyti 10 t prachu, coz je proti
puvodnimu stavu o % vice. Vystavba trvala 33 dni a prob¢hla za plného provozu koksovny. EU stanovila pro
koksovny mezni hranici vypousténého prachu na 25 g/t vyrobeného koksu. Za snizeni mnozstvi pevnych emisi pod
18 g/t poskytla na uvedeny projekt 50% dotaci, protoZze naméfena hodnota emisi je s velkou rezervou pod touto
hranici.

Aby byly zajistény potiebné tahové podminky, byla hasici véz zvySena o 4 m a byla opatfena novou vodni nadrzi
z nerezového materidlu. Rovnéz zcela nové je oplasténi hasici véze vyrobené z modiinového dieva a sestavené do
kazetového uspoiadani. To zajisti snadny pfistup do vSech casti véze pro cisténi, udrzbu a pifipadné opravy.
Dodavatelem nového zafizeni byla specializovana spole¢nost Hutni projekt Frydek-Mistek.

Napfi¢ fadou provozti AMO se stavi zafizeni k omezovani emisi celkem za 3 mld. K¢, ktera dohromady zachyti
prach v mnozstvi ptes 510 t/r. Po dokonceni téchto staveb se AMO zatfadi mezi nej¢istsi huté na svéte.

(bl
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Pozorovani magnetickych domén s vyuZitim magnetooptické Kerrovy
mikroskopie

Observation of Magnetic Domains Using the Magneto-optical Kerr
Microscopy

Ing. Kamila Hrabovska, Ph.D. '; doc. Ing. Ondiej Zivotsky, Ph.D.* RNDr. Ing. Ale§ Hendrych, Ph.D.'

'VSB - Technicka univerzita Ostrava, Hornicko-geologicka fakulta, Institut fyziky, 17. listopadu 15/2172, 708 33
Ostrava-Poruba, Ceska republika

2 VSB — Technicka univerzita Ostrava, Fakulta metalurgie a materialového inZenyrstvi, Regionalni materidlové
technologické vyzkumné centrum, 17. listopadu 15/2172, 708 33 Ostrava-Poruba, Ceska republika

Prispévek je venovan magnetooptickemu Kerrovu mikroskopu, ktery umozinuje zobrazit stavy magnetizace
a magnetickych domén na povrsich nebo v tenkych vrstvdch fero(feri)magnetickych materiali. Po detailnim popisu
optické a magnetické casti aparatury, obsahujicim informace o pouzivanych objektivech, magnetech ¢i softwaru, je
ukdzan postup pozorovani magnetickych domén u magneticky mékkého amorfniho CoFeCrSiB pdsku pripraveného
metodou rovinného liti. Experimentdlni cast prispevku zahrnuje vysledky ziskané na slitinach FeAl, NdFeB
permanentnich magnetech a dvouvrstvych pdscich FeNbSiB/FeSiB. Tyto slitiny jsou v soucasné dobé Siroce
vyuzivany v riznych aplikacich. V pripadé Feg,Al;s a Feg:Alss slitin bylo ukdzano, Ze i mald zména v obsahu Fe
muzZe vyrazné zménit magnetické chovani zkoumaného materialu. U NdFeB magnetii je pozorovina doménova
struktura s kolmou magnetickou anizotropii, ktera vznikla behem pripravy magnetu diky piisobeni silného magnetic-
kého pole kolmo k povrchu. Moznost kontroly magnetické anizotropie pri piisobicim tahovéem napéti a také moznost
pozorovani domén na pricném rezu jsou prezentovany u dvouvrstvych amorfnich FeNbSiB/FeSiB paskii.

Klicova slova: magnetoopticka Kerrova mikroskopie; magnetické domény, magneticka anizotropie; slitiny FeAl;
NdFeB permanentni magnety, dvouvrstvé pasky FeNbSiB/FeSiB

The paper is devoted to the magneto-optical Kerr microscope that is often used for visualization of the magne-
tization states and magnetic domains on the surfaces or in the thin films of ferro(ferri)magnetic materials. This
method is characterized by the high sensitivity and fast response of the measurements and the measured data are
often easy to be interpreted. After the detailed description of the optical and magnetic part of measuring setup
containing information about the used lenses, magnets or software, the process of domain observation is shown
using the case of magnetically soft amorphous CoFeCrSiB ribbon prepared by the planar flow casting procedure.
Experimental part of the paper includes the results obtained for the FeAl alloys, NdFeB permanent magnets, and
bi-layered FeNbDSiB/FeSiB ribbons. Mentioned alloys were recently used in many applications. In the case of
FegAl g and Feg,Alz; alloys it was shown that even small change in the iron composition significantly influences
magnetic behaviour of the investigated material. FegAl;s alloy is fully ferromagnetic, while Fegs;Al;; shows para-
magnetic behaviour in the bulk form with the thin ferromagnetic film on the surface detected by the surface-sensitive
methods (magneto-optical methods, magnetic force microscopy). Finger-print-like domain patterns observed on the
surface of the NdFeB magnet indicate the presence of the perpendicular magnetic anisotropy. Its origin is connected
with the preparation process, when the strong magnetic field with the amplitude of 1600 kA/m was applied perpen-
dicularly to the magnet surface. Possibility to control the magnetic anisotropy in dependence on the applied tensile
stress and also possibility to find domain structure at the cross-section is presented in the case of bi-layered
amorphous FeNbSiB/FeSiB ribbons. Domain patterns of sample in the as-quenched state were influenced by the
stresses coming from preparation process. Big magnetic Domains with the Bloch wall along the ribbon axis are
depicted after application of tensile stress in the ribbon axis.

Keywords: magneto-optical Kerr microscopy; magnetic domains, magnetic anisotropy, FeAl alloys; NdFeB
permanent magnets, iron-based bi-layered ribbons

Magnetické vlastnosti materialu se odvijeji od jeho témito jevy: orbitalni pohyb elektronti po draze kolem
magnetického stavu, ktery ma atomovy plivod a je pfe-  jadra atomu, spin elektrond.
devsim urcen elektrony atomt. Kazdy atom je charakte-

v T o ) Vysledny magneticky moment atomu nebo molekuly je
rizovan magnetickym momentem, ktery je vyvolan

dan vektorovym souctem orbitalnich a spinovych mag-
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netickych momentt vSech elektronti. Mimo to také
vnéjsi magnetické pole ovliviiuje pohyb elektronti ko-
lem jadra.

1. Charakteristika magnetickych vlastnosti

Magnetické vlastnosti latek jsou charakterizovany vek-
torem magnetizace M a magnetickou susceptibilitou.
Vektor magnetizace je definovan jako celkovy magne-
ticky moment 71 objemové jednotky latky:

v Z?=1 ﬁi

M = 2= (1)
kde V je objem sledované latky.

Magneticka susceptibilita je urcena:

M=yH, ()

kde H je vektor intenzity vnéjsitho magnetického pole.
Magneticka susceptibilita je materialovou konstantou,
ktera zavisi nejen na vlastnostech daného materialu, ale
také na ptilozeném vnéjsim magnetickém poli a u fero-
magnetickych latek na jejich magnetické historii.

Na zaklad¢ hodnoty magnetické susceptibility y délime
magnetické materialy do tii skupin:

diamagnetické (-1 < y <0),
[ ]

paramagnetické (0 < y < 1),

feromagnetické (y > 1).

Obr. 1 Hysterezni smycka a pohyb doménové stény u magnetické
vrstvy FeCoTaN o tloustce 304 nm piipravené magnetrono-
vym naprasovanim na Si substrat [3].

Fig. 1 Hysteresis loop and movement of the domain wall on the

FeCoTaN magnetic film with the thickness of 304 nm prepa-
red by the magnetron sputtering on the Si substrate.

Tento Clanek se zabyva feromagnetickymi materialy,
mezi které patii pfedevsim slouceniny Zeleza, kobaltu a
niklu. Slitiny téchto materialti (napt. Heuslerovy slitiny,
Permalloy — FeNi nebo superslitiny niklu) jsou velmi
Casto vyuzivany v technické praxi a informacnich tech-
nologiich (pamétova média, zaznamové jednotky) [1,2].
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Jejich typickou vlastnosti je, Ze vykazuji nenulovou
magnetizaci i pfi absenci vnéjsiho magnetického pole.
To znamend, ze vykazuji spontanni uspofadani mag-
netickych momentt v krystalové mfizi a Castice jejich
struktury nesou nenulovy magneticky moment. Zavis-
lost magnetizace M feromagnetického materidlu na
intenzité prilozeného vnéjsiho magnetického pole H je
charakterizovana hysterezni (magnetizacni) kiivkou
(obr. 1). Vyznamnymi body na této kiivce jsou: mag-
netizace v nasyceni M, zbytkova (remanentni) mag-
netizace M, a koercitivni pole H,. Nasyceny stav mate-
ridlu je takovy stav, kdy vSechny magnetické momenty
jsou nato¢eny do sméru vnéj§iho magnetického pole.
Koercitivni pole odpovida magnetickému poli, které je
nutné prilozit, aby zbytkova magnetizace klesla do nuly.

Podle velikosti koercitivniho pole rozezndvame mag-
neticky tvrda feromagnetika (vykazuji vysokou hodnotu
zbytkového magnetismu, tedy vysoké H,.) a mékka
feromagnetika (po odstranéni vné&jsiho magnetického
pole snadno ztraceji magnetické vlastnosti, malé H,).
Ob¢ zminéné skupiny materialti nalezly Siroké vyuziti
v technické praxi. Me¢kka feromagnetika jsou vyuzivana
napfiiklad pro obvody se sttidavym proudem nebo jadra
civek v transformatorech elektrického napéti. Tvrda
feromagnetika jsou vhodna napf. jako zdznamova média
a k vyrobé permanentnich magnett, nebot’ k jejich od-
magnetovani je nutné silné opaéné orientované vngjsi
magnetické pole.

Feromagnetické latky jsou slozeny z mikroskopicky
zmagnetovanych oblasti oznacovanych jako magnetické
domény. Uvniti kazdé domény jsou magnetické mo-
menty jednotlivych atomid souhlasné uspofadany.
Po zmagnetovani vzorku vnéj§im magnetickym polem
a jeho nasledném poklesu na nulovou hodnotu dochazi
k nahodilé orientaci magnetickych domén. Jak bylo jiz
vySe vysvétleno, vysledna magnetizace je nenulova
a klesa na nulu az pfi pfilozeni magnetického pole od-
povidajiciho velikosti H,. Pti ptisobeni silngjsiho mag-
netického pole dochazi nejprve k nartstu objemu domén
a pohybu doménovych stén a poté k jejich rotaci do
sméru pole. Pfi souhlasném uspotadani v§ech magnetic-
kych momentti doménova struktura vymizi — latka je
tvofena jednou doménou a je magneticky nasycena.
Jako ptiklad je na obr. 1 ukazan kompletni proces rever-
zace magnetizace spolu s pohybem doménové stény
v pfipadé FeCoTaN wvrstvy [3]. Proces magnetovani
souvisi také s efektem magnetické anizotropie, nebot
magnetovani latky mize byt v ur€itém sméru snazsi nez
v jinych smérech. V situaci na obr. 1 je reverzace rychla
(hranaty tvar hysterezni smycky), protoze vnéjsi mag-
netické pole je pfiloZzeno podél tzv. snadné osy mag-
netizace. Ta byla vytvofena tak, ze béhem pfipravy
vzorku — magnetronového naprasovani vrstvy na Si
substrat — bylo pravé v tomto sméru aplikovano vnéjsi
magnetické pole.

Zména sméru magnetizace pii prechodu z jedné domény
do druhé nenastava skokové, ale je spojité rozdélena na
veétsi pocet atomovych rovin. Mezi sousednimi spon-
tanné zmagnetovanymi oblastmi tim vznikd doménova
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sténa, v niz se vektor magnetizace staci z jednoho snad-
ného sméru magnetizace, ktery zaujimal v jedné do-
méng, a prechazi do dalsiho snadného sméru, v némz
lezi magnetizace druhé domény [4]. Rovina doménové
stény velmi Casto koresponduje se smérem snadné osy
magnetizace zkoumaného vzorku (obr. 1). Doménové
stény lze rozlisit dle hlu mezi dvéma sousednimi do-
ménami [5]:

Obr.2 Schéma rotace vektoru magnetizace v Blochové a Néelové
doménové sténé [6].
Fig. 2 Rotation of the magnetization vector in the Bloch and Néel

domain wall.

Uhel 180° — doménova sténa predstavuje hranici mezi
dvéma doménami s opacnou magnetizaci. Tyto stény
mohou byt dale rozdéleny na Blochovy a Néelovy
(obr. 2).

Uhel 90° — doménové sténa oddéluje domény se vza-
jemné kolmou orientaci magnetizace.

U domén, které spolu sviraji uhel 180°, zaujima Blo-
chova sténa né€kolik desitek az stovek atomovych vzda-
lenosti v krystalové mfizce. Vzhledem k tomu, Ze tato
sténa oddéluje dvé oblasti s rizné orientovanou magne-
tizaci (rotace magnetizace probiha v roviné rovnobézné
s touto doménovou sténou), je nositelkou energie po-
tiebné k této zméné orientace. Dalsi typ stény, ktery se
vyskytuje ve feromagnetickych tenkych vrstvach, je
Néelova sténa. Tuto sténu tvoii vektor magnetizace
rotujici v roviné rovnobézné s magnetickou vrstvou
(obr. 2). Obecné plati, ze v tenkych vrstvach se obvykle
vyskytuji Néelovy stény, nebot' rotace magnetizace
mimo rovinu vrstvy by zplsobila zna¢ny nardst
magnetostatické dipolarni energie. Naopak objemové
vzorky obsahuji pfevazné Blochovy stény.

Kazd4d doména je spontanné zmagnetovand, pfiCemz
velikost magnetizace zavisi také na teploté fero-
magnetické latky. Pro jakoukoliv feromagnetickou latku
existuje urcita Curieova teplota, pfi jejimz piekroceni
latka ztraci feromagnetické vlastnosti a stava se latkou
paramagnetickou. Pii této teploté se porusuje uspofa-
dani atomt v krystalické mfiZce a spontanni uspotradani
magnetickych momentt v disledku tepelného pohybu
atomt a molekul. Curieova teplota hlavnich feromagne-

95

tickych prvki je: Fe— 768°C, Co—-1130°C a

Ni- 358 °C.

V souCasné dobé existuje né€kolik experimentalnich
metod slouzicich k vizualizaci doménové struktury
magnetickych materiali (napf. Bitterova technika, mag-
netooptické metody nebo MFM — mikroskopie magne-
tickych sil) [7 — 9]. Tato studie se zabyva popisem mag-
netooptické Kerrovy mikroskopie (MOKM), tj. metody,
kterd umoziuje zviditelnit magnetické domény o veli-
kosti od stovek nanometrti az po mikrometry na povrchu
magnetického materialu.

2. Popis experimentalni metody

Magnetooptickd Kerrova mikroskopie je nedestruktivni
metoda slouzici k zobrazeni magnetickych domén
a stavll magnetizace na povrchu fero a ferimagnetickych
materidld (jednd se zejména o magnetické vrstvy
a multivrstvy, amorfni a nanokrystalické pasky, mikro
a nanodraty, objemové materidly). Zakladnim prvkem
sestavy je speciadlné upraveny svételny mikroskop Zeiss
Axio Imager DIm doplnény optickymi polariza¢nimi
komponenty a parem elektromagnetd. Domény jsou
pozorovany pii pokojové teploté ve statickych magne-
tickych polich. Vylepsené experimentalni sestavy jsou
schopny také kvantitativné analyzovat vektor magneti-
zace na povrchu zkoumaného materialu [6] a studovat
dynamické procesy reverzace magnetizace (time-
resolved magneto-optical microscopy) a to vSe i pii
nizkych teplotach dosahujicich az 5 K [8]. Ve vSech
modifikacich je tato metoda zaloZena na vyhodnocovani
zmén polarizace svétla odrazeného od zkoumaného
magnetického materialu.

Mikroskop Zeiss vyuziva Kohleruv osvétlovaci systém,
pomoci n¢hoz je ziskdno rovnomérné osvétleni zorného
pole. Vysoce stabilnim zdrojem svétla mikroskopu
je xenonova lampa XBO 75 W. Bilé svétlo zdroje je
pomoci kolektorové Cocky zaostfeno do roviny aper-
turni clony, nasledné je linearn€ polarizovano (s nebo p
polarizace) a po odrazu od polopropustného zrcadla
fokusovano ¢ockou objektivu na vzorek. Zakladni typy
pouzivanych polarizacnich objektivii spolu s velikosti
zorného pole a idedlnim rozliSenim jsou shrnuty
v tab. 1. K vypoctu rozliSeni byla pouzita vinova délka
svétla 500 nm. V piipadé, ze zkoumanym vzorkem je
kov, pronika svétlo fadové do hloubky desitek nano-
metrd.

Po odrazu od vzorku je svétlo opét zachyceno objek-
tivem, ze kterého vychazi z kazdého azimutalniho uhlu
v paralelnich svazcich a nasledné prochazi ptes analy-
zator, piipadné analyzator skompenzatorem. Jde
o metodu témer zktizenych polarizatort, kde analyzator
v zavislosti na natoCeni roviny polarizace po odrazu
od vzorku propousti jen ¢ast intenzity. Vysledny obraz
muze byt pozorovan bud’ v okularu, nebo je pfenesen na
¢ip CCD kamery Hamamatsu s rozliSenim 1,37 milionti
pixelt (1344 x 1024).
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Béhem experimentu jsou sledovany zmény polarizace
odrazeného svétla v zavislosti na pfilozeném magnetic-
kém poli. Pro magnetovani vzorku v roving je vyuzivan
vodou chlazeny par elektromagnetti (otony o 360°),
ktery je vybaven nastavitelnymi poélovymi nadstavci.
Pro vzorky s kolmou anizotropii byl vyvinut a navrzen
magnet generujici magnetické pole kolmé k povrchu
vzorku [10]. Hodnoty generovanych magnetickych poli
jsou ukazany v tab. 2. Plynulé ovladani magnetického
pole je provedeno pomoci programovatelného bipolar-
niho napéjeciho zdroje firmy Kepco a fizeno softwarem
KerrLab na bazi Labview [11].

Tab. 1 Objektivy EC Epiplan-Neofluar Pol a jejich parametry
Tab. 1 Lenses EC Epiplan-Neofluar Pol and their parameters
- Qb]ektlv . .. | Velikost zorného | Idealni rozliSeni
zvétseni x/numericka
pole (mm) (nm)
apertura
2,5%/0,06 3,600 x 2,720 6100
10x/0,25 0,900 x 0,680 1464
20x/0,50 0,450 x 0,340 732
50x/0,80 0,180 x 0,136 457
100x/0,90 0,090 x 0,068 406

Tab.2 Typy magnetl a generované intenzity magnetického pole
Tab.2 Magnet types and generated intensities of magnetic field

Magnetické pole generované rovnobézné s povrchem vzorku

Vzduchova civka

_ ]
Velikost mezery 38 mm Hyer =32 kA'm

Pélové nadstavce na mensi pole

= o
Vzdalenost mezi poly 25 mm Hyax =280 KA'm

4A

Polové nadstavee na véEtsi pole

= m!
Vzdalenost mezi poly 12,5 mm Hinax = 480 kA m

Magnetické pole generované kolmo na povrch vzorku

Huax =288 kA'm™" | =4 A

Valcové symetricky magnet

Velmi dilezitou roli hraje v této sestavé aperturni clona,
jejimz oteviranim a zaviranim je mozné kontrolovat
intenzitu svétla dopadajiciho na vzorek a také jeho uhel
dopadu, pficemz maximalni uhel je omezen numerickou
aperturou objektivu. Rovina aperturni clony je spojena
se zpétnou ohniskovou rovinou objektivu, nékdy ozna-
covanou jako difrakéni rovina, ktera je pak zobrazovana
pomoci tzv. konoskopického obrazu. Tento obraz uka-
zuje tmavou oblast ,,Maltézského* (extink¢éniho) ktize,
ve kterém jsou polarizator a analyzator optimalné zkii-
zeny, ¢imz se ohranicuji svétlé oblasti ve ctyfech kvad-
rantech [12]. Pokud je aperturni clonou vybran stred
ktize, svétlo dopada kolmo na vzorek a je ziskana citli-
vost k tzv. polarni komponenté¢ magnetizace, ktera je
kolma na rovinu vzorku. Nastavenim svétla do okrajo-
vych cCasti kiize (Sikmy dopad) jsou detekovany kompo-
nenty magnetizace v rovin¢ vzorku, ke kterym se navic
pfimichadva jiz zminéna polarni slozka magnetizace.
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Obr.3 A) Snimek povrchu pasku v nasyceni. B) Snimek povrchu
pasku v remanenci. C) Kontrast ziskany odeétenim snimka A
aB[13]

A) Ribbon surface in saturation. B) Ribbon surface in rema-
nence. C) Contrast obtained by subtracting of images A and B

Fig. 3

Postup pozorovani magnetickych domén je naznacen
na obr. 3 pro ptipad magneticky mékkého amorfniho
CoFeCrSiB pasku piipraveného metodou rovinného liti.
Pések byl zihan 10 minut pfi teploté 390 °C a zaroven
namahan tahovym napétim o velikosti 100 MPa
(SA —stress annealed). Paskem protéka elektricky proud
1, ktery generuje vnitini magnetické pole H; kolmé na
osu pasku. Nejprve je pofizen snimek povrchu vzorku
A, kdy je pasek vnitfnim magnetickym polem H; zcela
nasycen. Tento snimek je uloZen do paméti pocitace.
Nasledné je snizovana velikost magnetického pole,
pricemz snimek povrchu pfi aktualnim poli je odecitan
od snimku A ziskaného v prvnim kroku. V readlném case
se tak pozoruje magneticky kontrast odpovidajici hle-
danym magnetickym doménam. Snimek B na obr. 3 byl
pofizen v remanenci, tedy pfi nulovém vnitinim magne-
tickém poli. Pasové magnetické domény na obr. 3¢
vznikly odeCtenim snimkii A a B a potvrzuji vznik
pfi¢né magnetické anizotropie v disledku tahového
namahani pasku béhem zihani.

Cely experiment méfeni magnetickych domén je fizen
pocitacem a softwarem KerrLab. Tento software umoz-
nuje vytvaret jak zaznam jednotlivych snimkti doméno-
vych struktur, tak i tvorbu videosekvenci procest rever-
zace magnetizace. Pro pozorovani magnetickych domén
pomoci Kerrova mikroskopu je limitujicim faktorem
kvalita povrchu (drsnost do cca 0,5 um) pozorovaného
vzorku.

3. Vysledky a diskuze
3.1 Slitiny FeszAlls a Fe67Al33

Aluminidy zeleza (intermetalické slouceniny) pred-
stavuji perspektivni konstrukéni materialy, které jsou
pfedmétem intenzivniho vyzkumu z hlediska jejich
strukturnich a funkénich aplikaci. Tyto materidly vyka-
zuji odolnost proti korozi a oxidaci, maji vyhovujici
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mechanické vlastnosti, niz§i mérnou hmotnost a nizké
pofizovaci naklady na vyrobni suroviny (Fe, Al). Nevy-
hodou téchto materiald je nizka taznost pii pokojové
teploté a pokles pevnosti pii teploté nad 600 °C. Vyvoj
téchto materiald se fidi jejich uplatnénim v leteckém
i automobilového primyslu. V poslednich letech je také
vyvijeno enormni Usili ve vyzkumu magnetickych vlast-
nosti téchto materialti, kdy malou zménou obsahu Fe
(méné nez 1 at. %) lze vyvolat velké zmény v magne-
tickém chovani této slitiny [14].

Obr. 4 Magnetické domény vzorku FegAljg pfi magnetickém poli
7 mT se zviditelnénim zrn a jejich hranic
Magnetic domain patterns of the Feg,Aljs sample at magnetic

field 7 mT with visualization of grains and grain boundaries

Fig. 4

Slitiny FegyAljg a Feg;Aly; byly vyrobeny z vysoce Cis-
tého Fe (99,99 %) a Al (99,99 %) obloukovym tavenim
v ochranné atmosféie argonu. Nafezanim ingotd byly
ziskany experimentalni vzorky ve tvaru diskli o priméru
20 mm a tloustce 500 pm. Jejich povrch byl lestén
aleptan v 30% roztoku Nitalu pro zviditelnéni zrn
ajejich hranic. Vzorky slitiny Feg,Aljg byly déale uza-
vieny ve vakuované kfemenné ampuli, zihany pfi
teploté 1 000 °C po dobu 1 hodiny a nakonec vlozeny
do vody pfi pokojové teploté [14].

Obr. 5 Magnetické domény vzorku Feg;Als; pii magnetickych polich
(a) 7mT a (b) 4,7 mT

Magnetic domains of the sample Fes;Als; at magnetic fields
(a) 7mT and (b) 4.7 mT

Fig. 5
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Obr.4 a 5 ukazuji magnetické domény pozorované
pomoci magnetooptické Kerrovy mikroskopie na povr-
Sich FegyAljg a Feg,Als; slitin. Podle fazového diagramu
Fe-Al [15] by slitina Feg,Al;s méla vykazovat feromag-
netické chovani pfi pokojové teploté, zatimco slitina
Feg;Aly; by méla byt pii této teploté paramagneticka.

Feromagnetismus slitiny FegyAljg byl zcela potvrzen
naméfenymi Mossbauerovymi spektry a magneto-optic-
kymi hystereznimi smyckami [14]. Ukazka doménové
struktury na obr. 4 poukazuje na fakt, ze zrno nelze
povazovat za jednu magnetickou doménu, nybrz ze
existuje velmi jemna a komplikovana doménova struk-
tura uvnitf zrna. Jeji pivod je zfejmé spojen
s nahodilym namahanim vzorku béhem jeho piipravy,
kdy v pribéhu zihani pfi teplot¢ 1000 °C nedoslo
k uplné relaxaci napét'ového pole.

Predpokladané paramagnetické chovani slitiny Feg,Als;
se potvrdilo pouze pii objemovych magnetickych méfe-
nich. Povrchové citlivé metody (magnetoopticka
Kerrova mikroskopie a mikroskopie magnetickych sil)
odhalily na povrchu této slitiny tenkou feromagnetickou
vrstvu, jejiz ptivod ziejmé souvisi s mechanickym opra-
covanim vzorku ovliviiujicim povrchové vlastnosti, jako
povrchova morfologie, oxidace, defekty apod. [9]. Proto
bylo mozné pozorovat doménovou strukturu i u tohoto
vzorku (obr. 5). V tomto piipadé jemna struktura domén
uvnitf zrn neni pozorovana. Rizné barvy zrn, které se
na obr. 5 jevi jako rizné odstiny $edi, naznacuji odlisné
orientace magnetickych domén. Orientace magnetizace
v sousednich zrnech je dana jednak anizotropii krystalu
a jednak vzajemnou magnetickou interakci dvou sou-
sednich zrn. Teprve pfi magnetickém poli 4,7 mT
vznika nasledna doménova struktura s rychlou reverzaci
magnetizace uvnitf zrna.

3.2 Slitiny na bazi NdFeB

NdFeB slitiny jsou ¢asto vyuzivany k vyrobé silnych
permanentnich magneti. Tento material vykazuje vy-
soké hodnoty koercitivniho pole, zbytkové magnetizace
a maximalniho energetického soucinu (BH)max, cozZ se
projevuje dobrou odolnosti proti pasobeni vnéjsiho
demagnetiza¢niho pole. V soucasné dobé jsou tyto
magnety vyuzivany v pocitatové technice, v zdznamo-
vych médiich a elektrotechnickych aplikacich.

Ly <

Obr. 6 Magnetické
Vv remanenci
Magnetic domains of Nd,Fe;sB magnet observed in the

remnant state

domény Nd,FesB  magnetu  pozorované

Fig. 6
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Bloky neodymovych magneti jsou obvykle vyrabény
procesem praskové metalurgie a sintrovanim. Silné
magnetické pole, které je pouzivano b&hem procesu
vyroby magnetického materialu, urCuje orientaci mag-
netickych domén. Na obr. 6 jsou ukazany magnetické
domény, které byly pozorovany na povrchu Nd,Fe4,B
magnetu. Pii jeho pfipravé byly do pivodni slitiny pfi-
dany kovy vzacnych zemin (Dy nebo Tb), které pozi-
tivné ovliviiuji teplotni stabilitu magnetu a zvysuji jeho
koercitivni a anizotropni pole. Zéakladni parametry
magnetu jsou: H.=1470 kA~m'1, B.=11T
a (BH)max =231 kKI'm™  [16]. Diky putsobeni silného
magnetického pole 1 600 kA m™ kolmo k povrchu mag-
netu jsou na obr. 6 vidét typické doménové vzory ozna-
Cované jako finger-print (otisk prstu), které potvrzuji
pfitomnost snadné osy magnetizace kolmé k roviné
povrchu. Primérna Sitka magnetickych domén
0,5-0,9 um je typicka pro tyto slitiny. Doménova
struktura byla pozorovana pfi vypnuti vnéjsiho magne-
tického pole (v remanenci). Existence této doménové
struktury naznacuje vhodnou texturu zkoumaného per-
manentniho magnetu. Vizualizace povrchovych domé-
novych struktur tedy pfispiva k optimalizaci vyrobnich
podminek a vyslednych magnetickych parametri
NdFeB slitin.

3.3 Dvouvrstvé amorfni pasky FeNbSiB/FeSiB

Amorfni a nanokrystalické materialy na bazi Fe a Co
(mekké magnetické materidly, senzorika, magneto-
kaloricky jev). Obvykle maji tvar paskti nebo dratt
a jsou pfipravovany metodou rovinného liti (planar flow
casting — PFC), kdy tavenina pfislusného slozeni je
prudce ochlazena na rotujicim médéném valci. Pred
nékolika lety se tato technologie zacala inovativné vyu-
zivat také k pfipravé dvouvrstvych materiali. Spojenim
dvou materiali s riznymi magnetostrikcemi lze ziskat
slitinu s dvojnasobnou tloustkou (cca 36 um) v porov-
nani s jednovrstvymi slitinami. Spojuji se tak vlastnosti
obou prekurzoru [17]. Tyto materidly se vyuzivaji ke
konstrukci magnetickych senzort, u nichz Ize vhodnou
volbou prekurzort ladit jejich citlivost.

Na obr. 7 jsou ukazany magnetické domény pozorované
na dvouvrstvém amorfnim pasku se slozenim
Fe74.5Nb3Si13,5B9/Fe77,58i7‘5B15. Obr. 7a ukazuje domény
z hladsi a lesklejsi FeSiB strany pasku, ktera byla bé-
hem pfipravy v kontaktu se vzduchem. Typické velké
pasové a jemné finger-print domény naznacuji existenci
nahodnych lokélnich napéti se sméry v roviné a kolmo
na rovinu povrchu vzorku. Domény z matné strany
valce (FeNbSiB) zde nejsou prezentovany z divodu
vy$$i drsnosti této strany, k emuz piispiva zejména
kvalita povrchu médéného valce a vznik vzduchovych
kapes mezi valcem a roztavenym materialem. MoZnost
snadné kontroly anizotropie a doménové struktury je
naznacena na obr. 7b, kdy je dvouvrstvy pasek ohnut
do tvaru toroidu o priméru 20 mm s lesklou (FeSiB)
stranou orientovanou vné. To vyvolava tahové napéti ve
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vnéjsi FeSiB vrstvé a zaroven tlakové napéti ve spodni
FeNbSiB vrstvé. Magnetooptickymi méfenimi vSak
vidime odezvu pouze vnéjsi FeSiB strany, kde jsou
pfilozena tahova napéti spolu s kladnou magnetostrikci
zodpovédna za indukovani snadné osy magnetizace
v ose pasku, kterou kopiruje také Blochova doménova
sténa. Obr. 7¢ pak ukazuje moznost fokusovat dopada-
jici svétlo na pticny fez dvouvrstvého pasku a pozorovat
chovani doménovych struktur uvnitf obou vrstev. Bylo
zjisténo, ze pohyb domén uvniti vrstev je Uzce svazan
s hodnotami  magnetostrikci  jednotlivych  vrstev
a tloustkou rozhrani [18].

Obr. 7 Magnetické domény FeNbSiB/FeSiB pasku pozorované a) na
lesklé FeSiB strané, b) na lesklé FeSiB strané po ohnuti
pasku do tvaru toroidu lesklou stranou ven, ¢) na pficném
fezu pasku.

Magnetic domains of the FeNbSiB/FeSiB ribbon observed
a) on the air FeSiB surface, b) on the air FeSiB surface after
the coiling with the air side out, ¢) on the ribbon cross-
section.

Fig. 7

Zavér

Clanek pojednava o magneto-optické Kerrové mikro-
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riznych typi materialt. Uzkd vazba mezi piipravou  [8] McCORD, J. Progress in magnetic domain observation by

materiald, magnetickou anizotropii a pozorovanou advapced magneto-optlcal microscopy. Journal of Physics D:
, . ., Applied Physics, 48, 333001, 2015

dqrpenovou strukturou je ukazana u FegyAljg a FegrAls; [9] HENDRYCH, A ZIVOTSKY. O., IRASKOVA, Y., MATKO,

slitin, NdFeB permanentnich magnetd a dvouvrstvych L, The surface and bulk magnetic properties of Fe-Al alloys.

amorfnich FeNbSiB/FeSiB paskd. Ziskané vysledky Acta Physica Polonica 4, 126, 58,2014 5

vyrazn& piispivaji k prohloubeni znalosti o magnetic-  [10] LUKAS, D., POSTAVA, K., ZIVOTSKY, O., PISTORA, J,

. forox .y ISVENSNS . Optimization of electromagnet for high-field polar magneto-
kém chovani tEchto slitin a k hledan 1€ ich nOVyCh optical microscopy. Journal of Magnetism and Magnetic Mate-

aplikac¢nich moznosti. rials. 322, 1471, 2010

[11] Evico Magnetics [online]. [cit. 18.12.2015]. Dostupné z:
http://www.evico-magnetics.de/Combined.html#Measurement
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Optika, 55, 84,2010
[13] HENDRYCH, A., Magnetické vlastnosti nanokompozitnich
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Evropské vyrobce chrani cla na nékteré druhy oceli. O¢i pro pla¢ zustanou jinym. Ptiklad ukazuje, co se muze
prihodit, kdyz se zacne do trznich podminek vmeéSovat stat. Kdyz se jedna o transformatory, mysli nekteti lidé
napfed na svoje modely vlacki. Evropskym vyrobctim trafostanic ale posledni dobou hrozi ztrata vyznamu. Jesté
vice: n€které z asi 500 podnikt s celkem 25.000 zamé&stnanci se boji o svoji dalsi existenci a to od té doby, co EU
zavedla antidumpingova cla na materil, ktery vyrobci transformatorti nutné potiebuji. Jde o pas z elektrooceli
s orientovanym zrny, specialni druh oceli. Pfipad je ucebnicovym piikladem pro to, jak trestna cla, ktera by vlastné
méla odstrafiovat chybny vyvoj na trhu, vytvaieji nové nerovnovahy. Zhruba pied rokem si stézoval Eurofer, ze
pasy z elektrooceli s orientovanymi zrny z Ciny, Ruska, Jizni Koreje, Japonska a USA jsou v Evropé pfili§ levné.
Japonské firmy zde podle Euroferu prodavaly tento pas dokonce az o 40% levnéji, nez jsou vyrobni néklady. EU
uvalila na tento material antidumpingova cla a pas se okamzité stal vyrazné draz$i. Vyrobci oceli jako
ThyssenKrupp a ArcelorMittal se tak staly zdanlivé znovu konkurenceschopnymi. Mezitim se ale nabidka tak
zmensila, Ze u nékterych druhd se objevil nedostatek materialu na trhu a zameéstnanci transformatorové branze se
musi zacit obavat o sva pracovni mista.
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Possibilities of Determination of Heavy Metals in Soils

Moznosti stanoveni téZkych kovia v pudach

Ing. Jitka Malcharczikova, Ph.D.; prof. Ing. Miroslav Kursa, CSec.

VSB — Technical University of Ostrava, Faculty of Metallurgy and Materials Engineering, Department of
Non-ferrous Metals, Refining Processes and Materials Recycling, RMSTC, 17. listopadu 15/2172, 708 33 Ostrava-
Poruba, Czech Republic

V beznych pudach je prevazujicim zdrojem pritomnosti tézkych kovii prirozené zvetravani hornin véetné rud kovii.
Vetsina tézkych kovii v atmosfére pochazi z antropogennich cinnosti a vyskytuji se ve formé aerosolu ¢i popilku.
Tezké kovy pochdzeji prevazné z metalurgického priumyslu, energetiky, spalovant fosilnich paliv, dopravy a dalsich
prumyslovych procesiu. Tézké kovy jsou toxické pro clovéka a nebezpecné pro ruzné slozky Zivotniho prostredi.
Z hlediska negativniho vilivu na Zivotni prostredi je nejvice nebezpecné kadmium, rtut, olovo, arzen, chrom a dalsi
prvky. Cilem prace bylo oveérit, do jaké miry mohou antropogenni zdroje znecistovani ovlivnit vyskyt vybranych
prvkii oproti béznym hodnotam v nezasazeném prostiedi. Dalsim cilem pak bylo zjistit, zda je mozno pouZzit typ
analyzatoru, se kterym pracoval autorsky kolektiv, pro provedeni orientacnich méreni obsahu vybranych kovii/prvkii
v ptidach. Vzorky pud a sedimentii byly odebrany v blizkosti Ostravy, Orlové a Frydku-Mistku. Jednalo se o lokality,
u kterych byl predpoklad, Ze piidy mohou obsahovat vyssi obsahy sledovanych kovii viivem urcitého typu
antropogennich cinnosti. Mereni bylo provedeno metodou rentgenové fluorescencni spektrometrie (ED-XRF)
mobilnim spektrometrem Delta Professional. Vysledky analyz jsou pouze srovnavaci. Ze ziskanych hodnot je ziejmé,
Ze koncentrace vybranych kovit v okoli dopravni komunikace a kovozpracujiciho podniku vykazuji zvysené hodnoty
v tesné blizkosti zdroje, pricemz tyto hodnoty se vzristajici vzdalenosti odbérného mista pro vzorkovani od
predpokladaného zdroje postupné klesaji. Lze tedy usuzovat, ze doprava vyznamné ovliviiuje kontaminaci pudy
tezkymi kovy, a to zejména v jeji bezprostredni blizkosti. PFimé porovnani zmerenych koncentraci tézkych kovi
s celkovym obsahem rizikovych prvki v pidach dle vyhlasky ¢. 13/1994 Sb. ukazuje, Ze tyto hodnoty neprekracuji
statem povolené limity, pouze hodnoty namérené v bezprostredni blizkosti kovozpracujiciho podniku se blizi hranici
urcené touto vyhlaskou.

Klicovd slova: tezké kovy; ED-XRF'; spektrometrie; obsah kovii; piidy

In ordinary soils the predominant source of heavy metals in the soil is the natural weathering of rocks, including
metal ores. Most of the heavy metals in the atmosphere originate from anthropogenic activities and they are in the
form of an aerosol or ash. Their source comes predominantly from metallurgical industry, power engineering, fossil
fuel combustion, transportation and other industrial processes. Heavy metals are toxic to humans and harmful to
various components of the environment. From the viewpoint of negative influence on the environment the most
dangerous metals are cadmium, mercury, lead, arsenic and chromium and other elements. The objective of this
work was to ascertain the extent, to which anthropogenic sources of pollution may affect the occurrence of selected
elements in comparison with normal values. Another goal was to find out, whether it was possible to use this type of
analyser for indicative measurements of selected metals/elements in soils. Samples of soil and sediments were taken
in the vicinity of Ostrava, Orlova and Frydek-Mistek. It is possible to assume that soil in these localities may
contain higher contents of the monitored metals due to certain type of anthropogenic activities. The measurement
was performed by X-ray fluorescence spectrometry (ED-XRF) with use of mobile spectrometer Delta Professional.
Results of analyses are of indicative character only. It is evident from the obtained values, that the values of selected
metals in the case of roads and metal processing company exhibit elevated concentrations of heavy metals in close
proximity to the source, and that the values gradually declined. It can therefore be assumed that the transport
supports soil contamination with heavy metals, especially in the immediate vicinity. In the case of a direct
comparison with the "total contents of hazardous elements in soils" in the decree No. 13/1994 Coll., the determined
values of heavy metals do not exceed the limits allowed by the state, only the values measured in the vicinity of the
metal processing enterprise are approaching the limit specified in this decree.

Keywords: heavy metals, ED-XRF; spectrometry, content of metals, soils

In the Czech Republic the content of heavy metals in the  defined as chemical trace elements with certain negative
soil is limited by decree of the Ministry of the properties. In this context, this concerns the metals,
Environment No. 13/1994 Coll. [1]. Heavy metals are ~ which according to their density are really very "heavy"
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(mercury, copper, lead, thallium), but also metals, which
have a lower density and belong thus to light metals
(beryllium, aluminium, barium). They comprise then
also metalloids (arsenic, boron, selenium, tellurium),
and non-metals (chlorine, sulphur). In ordinary soils the
predominant source of heavy metals in the soil is the
natural weathering of rocks, including metal ores. Most
of the heavy metals in the atmosphere originate from
anthropogenic activities and they are in the form of an
aerosol or ash. Their source comes predominantly from
metallurgical industry, power engineering, fossil fuel
combustion, transportation and other industrial
processes, which use their compounds (production of
cement and glass) or products containing heavy metals
(exhaust fumes of motor vehicles), incinerate waste and
perform other activities [2]. Heavy metals are toxic to
humans and harmful to various components of the
environment. The actual toxicity of a heavy metal will
be affected by soil texture, organic matter, and pH. The
health effects of exposure to heavy metals depend on
the amount and duration of exposure [3]. From the
viewpoint of negative influence on the environment the
most dangerous metals are cadmium, mercury, lead,
arsenic and chromium. Manganese, nickel, vanadium
and radon are considered as risky elements. Thallium
can also be considered as element of high toxicity. Its
concentrations in Europe are, in comparison with
elements of similar dangerousness, very low. According
to the existing laws on air protection against pollutants
we classify also cobalt and copper among these
chemical elements. For certain technologies it is
necessary to monitor also other chemical elements, such
as selenium, antimony, vanadium, tin, bismuth,
beryllium and others. More recently high concentrations
of heavy metals/metalloids, such as As, Cd, Cu, Pb, and
Zn in soils have often been reported in number of
countries [4].

1. Experimental part

It is possible to analyse in taken samples a whole series
of elements— Pb, Ni, Cu, Fe, Zn, Cr, Cd, Hg, As, Pb and
others. For purposes of measurements suitable sites
were selected for sampling in the vicinity of Ostrava,
Orlova and Frydek-Mistek. It is possible to assume that
soil in these localities may contain higher contents of
the monitored metals due to certain type of
anthropogenic activities.

Samples were collected near busy road (sample A),
pond (B), a small stream (C), and metal-working
company (D). The samples were taken from the surface
to the depth of max. 10-20 mm. The samples near the
roads were taken directly next to the roadside, and then
at the distances of 1, 2, 3, 4, 5, 7, 10, 15 and 20 m
(Tab. 1, samples 1 to 10). The samples taken near the
metal processing company were taken at the distances
of 0, 50, 100, 300, 600, 800 and 1000 m). The
measurement was performed by X-ray fluorescence
spectrometry (ED-XRF) with use of mobile
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spectrometer Delta Professional. This device can be
used for exact non-destructive analysis of chemical
composition of metallic materials, for determination of
metals in solid, granular and liquid samples. The
instrument can also be used for analysis of soil and thus
for determination of the contents of selected elements in
soils. Fig. 1 presents an example of the output from the
measurement.

Fig. 1
Obr. 1

Output of the measurement of the heavy metals in the sample
Vystup z méteni obsahu tézkych kovi ve vzorku

2. Evaluation of the results

Samples of soil and sediments were taken into clean
containers and they were marked. After drying, the
samples were subjected to measurements by mobile
spectrometer Delta Professional (Fig. 2). The measured
contents of selected metals are shown in Tab. 1 in units
of ppm for lower contents, or in wt. % for higher
contents of elements.

Fig. 2 Analysis of samples
Obr.2  Analyza vzorku

Results of analyses are of indicative character only. It is
evident from the values in Table 1 (A, D), that the
values of selected metals in the case of road and metal-
working company exhibit elevated concentrations of
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heavy metals in close proximity to the source, and that
the values gradually declined. It can therefore be
assumed that the transport supports soil contamination
with heavy metals, especially in the immediate vicinity
(Fig. 3, Al-3). The values AS8-10 showed another
increase in concentrations of elements in the soil. The
reason was a change in the nature of soil, as this was
agricultural soil. It is probable that elevated levels of
heavy metals are caused by the use of fertilisers (Fig. 3).
No elevated values of heavy metals were found in the
samples taken from sediments extracted from the pond
and from the small stream (B, C). In the pond
a concentration of cadmium of 20 ppm was detected.

It is not possible to compare the obtained results of
heavy metal concentrations directly with the decree of
the Ministry of the Environment No. 13/1994 Coll. [1],
since this decree specifies only two valid methods for
determination of concentrations of heavy metals in soils.
Analytical methods are used with dissolution in acids.
In the case of a direct comparison with the "total
contents of hazardous elements in soils" in the decree
No. 13/1994 Coll., the determined values of heavy
metals do not exceed the limits allowed by the state,
only the values measured in the vicinity of the metal
processing enterprise are approaching the limit specified
in this decree.

Fig. 3
Obr. 3

3. Results of measuring

Various procedures and methods for determination and
evaluation of the contents of hazardous elements in soils
exist in the Czech Republic and abroad [3, 5, 6].

Every soil has certain content of heavy metals, which
corresponds to their natural content. As a result of
anthropogenic activities heavy metals penetrate into the
soil environment and increase their concentrations
above the normal values. This is mainly due to

Tab. 1 Content of elements in the samples
Tab. 1 Obsah prvki ve vzorcich
Content of elements
Sample (ppm) wt. %)
Pb | Zn Cr | Cu | As Ni Fe
1 48 | 388 | 185 | 67 9 42 3.33
2 82 | 253 | 143 | 61 9 24 2.45
3 66 | 150 | 112 | 31 6 17 2.03
4 54 | 135 | 92 34 9 19 1.94
5 52 | 128 | 77 33 9 17 1.96
A 6 39 90 72 23 6 17 1.47
7 28 65 66 18 6 13 1.37
8 34 71 67 32 8 21 1.50
9 40 99 95 36 | 12 19 1.87
10 32 87 95 30 | 10 18 1.71
B | 11 9 33 51 4 0.78
12 13 | 121 | 87 19 3 15 1.28
¢ 13 13 | 114 | 81 27 4 11 1.01
14 | 298 | 689 | 354 | 105 | 18 117 4.62
15 43 | 171 | 96 33 10 26 1.84
16 79 | 321 | 127 | 60 7 37 2.34
D | 17 48 | 142 | 68 39 | 17 20 2.64
18 131 | 258 | 112 | 78 8 31 2.74
19 28 86 65 23 9 15 1.72
20 34 | 104 | 102 | 36 | 10 30 2.60

Dependence of content of the elements on the measuring point distance — Sample A
Zavislost koncentrace prvki na vzdalenosti mista méfeni od zdroje — vzorek A

industrial activities, transport and power engineering.
Pollutants are considered to be the most serious source
of contamination of soils by heavy metals as they affect
the entire biosphere, and have a long-term negative
impact on the quality of agricultural soils [6]. The
objective of this work was to ascertain the extent, to
which anthropogenic sources of pollution may affect the
occurrence of selected elements in comparison with
normal values. Another goal was to find out, whether it
was possible to use this type of analyser for indicative
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measurements of selected metals/elements in soils.
Appropriate procedure of taking samples is essential for
obtaining valuable results.

This instrument can be used also for screening
assessment of heavy metals in soils in the defined area.
The results obtained can use for creation of maps of
contamination by individual heavy metals in a given
particular area. Comparison of this map with the map
the given area makes it then possible to determine
specific expected sources, contributing to pollution.

Conclusions

The objective of this work was to ascertain the extent, to
which anthropogenic sources of pollution may affect the
occurrence of selected elements in comparison with
normal values. Another goal was to find out, whether it
was possible to use this type of analyser for indicative
measurements of selected metals/ elements in soils.
Samples of soil and sediments were taken in the vicinity
of Ostrava, Orlova and Frydek-Mistek. It is possible to
assume that soil in these localities may contain higher
contents of the monitored metals due to certain type of
anthropogenic  activities. The measurement was
performed by X-ray fluorescence spectrometry
(ED-XRF) with use of mobile spectrometer Delta
Professional. Results of analyses are of indicative
character only. In the case of a direct comparison with
the "total contents of hazardous elements in soils" in the
decree No. 13/1994 Coll., the determined values of
heavy metals do not exceed the limits allowed by the
state, only the values measured in the vicinity of the

metal processing enterprise are approaching the limit
specified in this decree.
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Ocelarsky koncern Schmolz+Bickenbach pod tlakem

Borsen-Zeitung

26.08.2015

Koncern specialnich oceli Schmolz+Bickenbach (S+B) potvrdil svoji ziskovou prognézu pro rok 2015, vidi ale
v soucasné ocelaiské konjunktufe ,,podstatné nejistoty pro dalsi vyvoj vysledkt. Oc¢ekavani jsou proto ,,skromna‘.
Mimo prognoéz poptavky, které se v uplynulych mésicich, zejména v Asii, signifikantné zhorsily, trapi S+B také
nejistoty v oblasti olejarského a plynaiského primyslu, jakoz i vyzvy podminéné vyvojem mény. Zejména silné
zhodnoceni Svycarského franku v lednu oproti euru velmi zatizi leto$ni vysledek. Ménové ztraty se v prvnim
pololeti vy$plhaly na 7,6 milionu €. V roce 2015 pocita S+B i nadale s vysledkem pfed zdanénim, Groky a odpisy
(Ebitda) mezi 190 a 230 miliony €, pfi¢emz je ocCekavan vysledek spiSe v dolni polovingé tohoto rozmezi. Pti
stabilnim obratu 1,49 miliard € tr¢i ovS§em S+B dale hluboko v Eervenych ¢islech.

Na importy nerezi z Ciny a Tchaj-wanu uvaleno definitivni clo

Stahl Aktuell 31.08.2015

S G¢innosti od 28. srpna je v EU na dovozy za studena vélcovanych plochych vyrobki z nerezové oceli z Ciny
a z Tchaj-wanu uvaleno definitivni antidumpingové clo. Timto opatienim je na dovozy z Ciny uvaleno clo az ve
vysi 25,3 %. Na dovozy z Tchaj-wanu je uvaleno trestné clo ve vysi 6,8 %. Evropsky ocelafsky svaz Eurofer toto
opatfeni pfivital jako ,,dilezity krok* kvtli dlouhodobym uc¢inkiim, které dumping zptsobuje na evropském trhu.
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Zpravy z HZ, a.s.

Hutni vyroba v CR a SR

Meziro¢ni porovnani mési¢nich a postupnych hutnich vyrob roku 2014 a 2013

Vyroba *) Vyroba | Index || Vyroba | Index | Vyroba | Index
srpen zari | leden-zaii srpen Zari leden-zaii
2015 2015 2015 2014 | 2015/14 | 2014 | 2015/14 || 2014 | 2015/14
tis.t tis.t % tis.t % tis.t %

KOKS

CELKEM 282,40 | 264,16| 258495| 291.82| 96,77| 273.48| 96,59[2557,02| 101,09

ztoho (HZ) CR 13941 | 130,56| 1346,04| 159.04| 87.66[ 149,02| 87,62]1382,18| 9738
(HZ) SR 142,99 | 133,60 | 123892] 132,78 | 107,68( 124.46| 107,34 1174,84| 10545

AGLOMERAT

CELKEM 780,64 | 72573 | 705445[ 80628 97.94| 737,94| 9835]722440| 97.65

ztoho CR 480,37 | 409,73 | 420628| 51938| 9249| 424,04 96,63|4354,50| 96,60
SR 309,27 | 316,00 2848,17[ 286,90 107,80[ 313,90| 100,67]2869,90| 99,24

SUROVE ZELEZO

CELKEM 593,97 | 604,06 5987,02( 643,02| 9237 580,21| 104,11]5910,00| 101,30

ztoho CR 345,67 | 27920 307845| 35794 96,57| 29551| 9448[3121,75| 98,61
SR 24830 | 324,86| 290856| 28508| 87,10( 284,71| 114,10](278824| 10432

SUROVA OCEL

CELKEM 754,48 | 75886 | 758393[ 79576 94,81| 747,80 | 101,48 7441,65| 101,91

ztoho CR 44729 36322| 404545| 44950 99,51| 39029| 93,06/ 4014,78 | 100,76
SR 307,19 | 395,65| 353848| 34626| 8872 357,51| 110,67|3426,87| 103,26

KONTISLITKY

CELKEM 719,67 | 718,75| 7220,19[ 764,08| 94,19| 709,70 | 101,28 7095,08| 101,76

ztoho CR 41338 324,00| 368981| 41875| 98,72| 353,12 91,75/3 676,58 | 100,36
SR 306,29 | 394,75| 353038| 34533| 88,70 356,58| 110,71|341850| 103,27

BLOKOVNY

CELKEM 5443 | 46,55 438,67( 49,77| 10937| 47,62| 97.74| 440,67| 99,55

ztoho CR 5443 | 46,55 438,67( 49,77| 10937| 47,62| 97.74| 440,67| 99,55
SR 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00

VALCOVANY MATERIAL

CELKEM 732,48 | 752,71 693078 | 702,87 10421 738,06 101,98]6741,67| 102,81

ztoho CR 391,60 | 398,94| 375831 401.64| 97.50( 368,75| 108,19(3685,93| 101,96
SR 340,88 | 353,77| 317247| 30124 113,16( 36931| 9579[3055,75| 103,82

TRUBKY

CELKEM 4733| 5749 559.27|  56,04| 8445| 6458| 89,03| 58429| 9572

ztoho CR 28,73 | 41,53 391,85  3548| 80,99| 4450| 9333[ 402,03 9747
SR 18,60 | 15,96 16742 2057 9042 20,08 79,50| 18226| 91,86

TAZENA, LOUPANA, BROUSENA OCEL

CELKEM =(HZ)CR | 1563] 13,61] 15337 12,04] 12976] 17,13]  79.44] 147,88] 103,71

STUDENA PASKA KLASICKA

CELKEM=HZ)CR | o082] 1.28] 1131 2,11] 3886] 2,74 4652] 2360 47,93

POZNAMKA:

Zpracoval:

Hutnictvi zeleza, a.s. - Ing. Vala

*) Za posledni mésic jsou tidaje predbézné.
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Z. hospodarské Cinnosti
podnikil, instituci
a resitelskych pracovist

Predikce vyvoje ocelai'ského primyslu CR v letech 2015 — 2020, s vyhledem
do roku 2030

(Dokoncenti)

vyse trzeb ve srovnani se zacatkem sledovaného obdobi
v r. 2008. Uroven ptidané hodnoty bude na konci tohoto
obdobi dosazena. Totéz plati o zisku pied zdanénim.

------

Ekonomické ukazatele

Ekonomika oceldiského pramyslu v CR se vyviji
v souladu se soubézné€ i protichidné ptsobicimi vlivy,
mezi nimiz vyznamnou roli hraji vySe uvedené vyrobni
a obchodni ukazaele, cenovy vyvoj, trzni ukazatele
(spotfeba oceli), vyuziti vyrobnich kapacit a recyklace

kdy dojde ktrvalému rostoucimu trendu, coz bude
podminéno trvalym sniZovanim poctu pracovnikil
voboru ze zhruba 22 tis. zaméstnanci na 16 tis.
zamestnancl. Ekonomické vysledky, kromé jinych

kovu. Ocekava se, ze pies rist od r. 2014 ani do konce socialn&-poilitickych ~ faktord, pak dovoli trvaly

sledovaného obdobi (vr. 2017) nedojde k obnoveni 4 kontrolovany narist vydélka v oboru (tab. 6).

Tab 6 Vyvoj vybranych ekonomickych ukazateli v obdobi let 2008 — 2014 a predikce do r. 2017
Vysledky ocelaiskych podniku v letech 2008-2013 a vyhled do r.2017 (mil.K&)
Ukazatel/rok 2003 2009 2010 201 212 2013 | 2M4E | 2015F | 2016P | 2M7P
Trzby celkem (mil_ KE) 131168) 20307 93 7h6| 106701 92704| 26 108| 100 000| 105 000] 107 000| 110000
Pfidana hodnota (mil KE) 27432 87hb| 8664| 13322) 11093] 11415 15000| 22000| 26000 28 000
Zisk pfed zdanénim 12020] -3630] 1080 2887 3FF| 2135 3000 TO0O| 11000 12000
Poéet pracownikd (osoby) 22157 19441] 12183 17389 16223| 145851 15000 15500| 15500 15000
Primé&my wydélek (K&é/mésic) 27 287| 25626) 26699 28617 29180) 29731 32000| 33000| 34000 35000
Produktivita trZeb (mil.K.&/pracovnik)*10 5820 4131] 5H196| 6133] 5714| 5H788| 6667 6G774| 6903 7333

before Interest and Taxes — zisku o¢isténého od troko-
vych nakladi a dani), resp. EBIT vztaZzeny k obratu.
Jejich vyvoj v letech 2006 — 2017 ukazuje tab. 7.

Ze vSech tzv. ukazatell Zivotaschopnosti je zde
pfedstaven vyvoj dvou vybranych ukazateld, a to
hrubych marzi (vynost zprodeje) a EBIT (Earnings

nosti v oceldiském primystu CR v letech 2006 — 2014 a predikce do r. 2017

Tab. 7 Ukazatele zivotascho
Ukazatel/rok 2006 | 2007 | 2008 | 2009 | 2010 | 2011 | 2012 | 2013 | 2014 | 2015 | 2016 | 2017 | Standard
hruba marze 12,7 18,3 10,8 -3 -2,2 2,1 0,5 5,7 7,0 8,5 10,0 12,0 >10,0
EBIT/obrat 7,8 14 4,5 -7,9 40 | 36 | 47 | 24 1,0 4,0 55| 75 >1,5

Z tab. 7 je ztejmé, ze az na konci sledovaného obdobi a vomezovani rozpoctové sféry, v€. omezovani

hut¢  dosdhnou  Urovné  vybranych  ukazateld
zivotaschopnosti v pocateénim stavu. V pomérnych

mzdovych nakladl, se pocinaje r. 2012 daii postupné
zvySovat produktivitu prace a tento vyvoj je predikovan

hodnotach (%) se tyto ekonomické parametry dostaly do
kladnych hodnot v letech 2011 (hruba marze), resp.
2014 (EBIT).

Vyznamnym parametrem pro hodnoceni situace v oboru
vyroby oceli je produktivita prace. Za cenu
restriktivnich opatfeni fizenych statni politikou v inflaci

do budoucna (obr. 6). Uvedeny trend je vSak vysledkem
soucasn¢ pusobici nezaméstnanosti a vySe zminéné
spotfeby oceli. Hutni podniky vSak vyslovuji nazor, ze
tento trend neni ani tak vysledkem statni politiky
v téchto letech, jako spiSe vysledkem opatfeni, jejichz
realizace byla v hutich zahajena jiz v predeslé dobé.
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Vyvojprod.prace a primérnych vydélka
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Obr. 6 Vyvoj produktivity prace v ocelafském primyslu v letech 2008
—2014 a predikce do r. 2017

Ekologie

Od r. 1993 bylo z vlastnich zdroji hutnich podnikt
v CR investovano 103 mld. K& do snizeni dopadii vy-
roby na zivotni prostfedi. Byly to investice do moderni-
zace vyrobni zdkladny (64 mld. K¢&) a do projektt na
ochranu zivotniho prostfedi v okoli vyrobnich podnikt
nebo jinak souvisejicich s ochranou zivotniho prostfedi
(39 mld. K¢&). Uspésnou realizaci téchto projekti se
podafilo v ramci ocelafského oboru snizit emise tuhych
zneCist'ujicich latek o 92 %, emise SO, 0 68,7 %, emise
NO, 0 64 % a produkci odpadii o 57 %.

Samostatné vyc¢lenéni péfe o zivotni a pracovni
prostiedi jako kategorie vladni (nikoliv hospodaiské)
politiky ze strany Komise EU hodnoti zahrani¢ni pri-
mysl z pohledu obsahu i formy jako katastroficky scénar
vedouci ke kolapsu primyslu. Nejinak ma ekologicka
politika Komise EU vliv i na ocelafsky pramysl v CR.
Souhrnny piehled a analyza limitd rozvoje hutnictvi CR
uvadi ¢lanek ,,Bariéry dal$iho rozvoje v odvétvi hut-
nictvi zeleza“ autora Ing. Vladimira Tomana, uvetej-
nény v Hutnickych listech, ro¢. LXVII, €. 6, s. 86 — 90.
Zde se tedy pripomina jen heslovité nékolik rizikovych
bodu, které si zasluhuji spravedlivé rozpracovani vuci
pramyslu v¢. ocelarstvi a realizaci:

- obchodovani se sklenikovymi plyny,
- klimaticko-energeticky bali¢ek do r. 2030,
- implementace smérnice 2010/75/EU o primyslovych
emisich,
- feSeni kvality ovzdusi v Moravskoslezském kraji
(dotace),
- novela zakona o odpadech,
- EIA (posuzovani vlivli na zivotni prostiedi).

Prace probihajici ve vySe uvedenych oblastech jsou velmi
intenzivni.  Zastupci odvétvi pifimo  spolupracuji
s ministerstvem Zzivotniho prostfedi, ministerstvem pru-
myslu a dopravy, dotCenymi svazy a asociacemi jinych
odvétvi a také se Svazem primyslu a dopravy tak, aby

konkrétni problémy byly v daném casovém useku vyte-
Seny bez negativniho dopadu na odvétvi hutnictvi zeleza.

Rovnocenné podminky pro ocelarstvi

Ocelaisky primysl v celé Evropské unii bojuje o udr-
zeni zivotaschopnosti. Dosazené parametry hutniho
pramyslu od r. 1970 do soucasnosti svéd¢i o tom, Ze se
produkce v oceléistvi jiz neobnovi ve srovndni s pied-
krizovou urovni, tj. na Groven pred r. 2007. Dale je
z nich patrné, Ze je v odvétvi stale 15 % nadbytecnych
kapacit a Ze strukturdlni smér restrukturalizace
v Evropské unii i CR vedouci k vyssi finalizaci a sofis-
tikovanym vyrobam musi pokracovat. Ocelafstvi je také
zatézovano vlivy ekologické legislativy a rdstem na-
kladt z vyvoje cen energii. Konkurence dovozt hutnich
materialt (Rusko, Ukrajina, Turecko, Cina, Jizni Korea)
je faktorem, ktery prokazuje, Ze jina pravidla v oblasti
ekologie a energetiky davaji spolu s obtiznosti pristupu
k surovindm Sanci ziskat silnou pozici na trhu prave
diive saturovanym evropskym ocelafskym podnikim.

Steel Action Plan (SAP), pfijaty v ¢ervnu 2013 jako
dokument pro udrzeni konkuren¢ni schopnosti ocelar-
ského primyslu v Evropské unii, ma nastartovat fadu
impulzit ke zlepSeni situace. Hlavni kapitoly tohoto
ak¢niho planu jsou:

- vysoké ceny energii,

- dostupnost surovin,

- cesta recyklace a zhodnoceni Srotu,

- atraktivnost pramyslu pro kvalifikované pracovniky,

- investice pro inovace a technologie Setrné

k zivotnimu prostredi.

Ekologie — v celém svém rozsahu norem, legislativy,
limitd a rozhodovani — je bezesporu nejvaznéjsim ohro-
zenim ocelafstvi. Pravé v této oblasti je smysl rovno-
cennych podminek podstatny. Je proto nezbytné:

- nepfipustit do legislativy zvySovani dani a poplatk,
zavadéni novych poplatki pro oblast ekologie
a energetiky,

- nepfipustit pfijeti legislativy, kterd nepostihuje
vSechny zdroje znecistovani (ovzdusi, odpady,
vody) a je diskriminujici k primyslovym odvétvim.

Ocelafsky pramysl je zatizen obchodovanim emisemi.
Jakékoliv mimofadné dané se mohou stat existenéni
podminkou pro tézky primysl (a jeho pfesun mimo
Evropskou unii) a pak jsou relevantni pravidla pomoci
statu nezbytna.

Druhou oblasti jsou tzv. ekologické poplatky. Predsta-
vuji pfezity a neefektivni nastroj. Jde o to, ze finan¢ni
zdroje z téchto poplatkd nemusi skoncit vyuzitim pro
financovani akci pro zlepSovani ovzdusi do nejlepsich
technologii.

Struktura pracovnich mist nyni je a do budoucna bude
odlisnd ve srovnani sr. 2007 (nové profese, piesun
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tradi¢nich povolani i mimo Evropskou unii, v primyslu  Souhrnné lze konstatovat, ze odvétvi ocelafstvi znd své
nebude potieba dosavadni pocet pracovnich mist). nyné&jsi vychozi podminky, zna cile, kterych by mélo
dosahnout, a zna i doprovodné podminky, které je do
onéch cilt dovede. Vyzaduje vsak efektivni a objektivni
- spolupraci vzdélavacich instituci a primyslu (pod- podporu statni politiky a politiky Komise EU.

nik),

- podpofe a motivaci k zdjmu o technické a femesIné

ReSeni spociva v:

obory,
- optimalizaci sité a struktury $kol, v€etn€ regiondlniho  red. [podle zdroje: Raab, J.: Predikce vyvoje ocelar-
usporadani, ského primyslu CR pro roky 2015 — 2020. Praha:
- provazanosti vzd&lavani na trh prace. Hutnictvi zeleza, a.s. a Odvétvovy svaz hutnictvi

zeleza, duben 2015]

Predstavenstvo BHP Billiton se zasazuje o obchodni dohodu misto politiky
ochrannych cel

Stahl Aktuell 18.09.2015

Posledni vyroky $éfa predstavenstva nejvétsiho tézaiského koncernu na svété BHP Billiton Andrewa Mackenzie
jsou nekonvenéni. Hlava nejvétsiho tézarského koncernu na svété se vyslovila proti zavadéni novych bariér, jako
jsou importni cla na ocel, pro ochranu doméciho primyslu. Pfi snahdch nepotopit se pod neutuchajicim pfilivem
levnych surovin z Ciny tak zastava ostfe odlisné stanovisko od mnoha odvétvovych svazii a podnikil. Mackenzie
varuje pred tim, Ze omezovani obchodu prekazi svétové vymeéné zbozi a zpomaluje hospodaisky rozvoj. Jen
omezen¢ se tim vytvareji nova pracovni mista a dusi se tim inovace. ,,Protekcionismus je jako pisek v pfevodovce
a snizuje efektivitu®, fika Mackenzie.

Ocelarsky primysl mezi politikou a hlavnim proudem
Stahl und Eisen 19.09.2015

Zamysleni prezidenta svétového ocelaiského svazu Wolfganga Edera nad perspektivami ocelafského primyslu.
Pfevraty a zména paradigmat, které probihaji v souc¢asné dobé prakticky ve vSech oblastech naseho zivota, jsou jak
ve svych rozmérech, tak rychlosti a také dusledcich jedine¢né. Pfitom nejde jen o zmény z hlediska technologii nebo
trht nebo zplisobdl jak se méni komunikace — tyto vyzvy jsou odjakziva soucasti modernizujicitho se svéta
a predstavuji pro téastniky trhu spise Sance nez rizika.

Zménu trendu na trhu se Srotem lze o¢ekavat v roce 2017
Borsen-Zeitung 19.09.2015

Rada t&zaiskych podnikil potfebuje ceny Zelezné rudy kolem 70 dolarti za tunu, aby mohla pracovat rentabilng.
V prubéhu roku 2015 ceny zelezné rudy a rovnéz ceny pro nejdalezitéjsi druhy Zelezného $rotu dale klesaly. Jde
o dlouhodobgjsi trend nebo se vyvoj cen zase v dohledné dobé obrati smé€rem nahoru? Podivame-li se dale
do minulosti, jsou dnesni ceny Zelezné rudy stale jesté vyrazné nad urovni zacatku nového tisicileti. V prvnich
letech po roce 2000 se notace ceny Zelezné rudy pohybovaly kolem 20 dolart za tunu. Silny vzestup cen zapocal az
v roce 2004 a dosdhl svého vrcholu v roce 2008. I ceny Zelezného Srotu lezi vyrazné nad Grovni, kterd byla b&ézna
v devadesatych letech. Za cenu, kterou je nutno platit za tunu nejlevnéjsiho Srotu, bychom dostali v letech
1996/1997 tunu valcovaného dratu. Nové vytvoiené kapacity pro tézbu Zelezné rudy piesahuji dnes vyznamné
potiebu pro vyrobu surové oceli. Uvolnéni u t€Zara nelze oc¢ekavat pred koncem roku 2016, takze s pon€kud vyssimi
cenami bude mozné pocitat az od roku 2017. Propad cen Zelezné rudy s sebou stahl i ceny zelezného Srotu. Sice je
zde cenovy pokles mnohem mirnéjsi nez u Zelezné rudy, v kazdém piipadé ale citelné¢ postihuje celé odvétvi
recyklace Srotu.

107



Informacni ¢lanky Hutnickeé listy ¢. 6/2015, ro¢. LXVIII
Informative articles ISSN 0018-8069

TRANSFORMACE CWA 15627 SMALL PUNCH TEST METHOD FOR
METALLIC MATERIALS NA NORMU EU

TRANSFORMATION OF THE CWA 15627 SMALL PUNCH TEST
METHOD FOR METALLIC MATERIALS TO THE EU STANDARD

prof. Ing. Karel Matocha, CSc.

MATERIALOVY A METALURGICKY VYZKUM s.r.o., Pohrani¢ni 693/31, 703 00 Ostrava-Vitkovice, Ceska
republika

Rozvoj a praktické vyuzivani metody penetracnich testii pro hodnoceni aktudlnich mechanickych viastnosti kovovych
materialit v Evropé vyustilo v roce 2007 ve vydani dokumentu CWA 15627 Small Punch Test Method for Metallic
Materials. Vysledky ziskané pri hodnoceni aktudlnich mechanickych viastnosti kovovych materialii z vysledkii pene-
tracnich testit dle CWA 15627 byly prezentovany na trech mezindarodnich konferencich SSTT ,, Determination of
Mechanical Properties by Small Punch and other Miniature Testing Techniques“, které se konaly v Ostrave (2010,
2012) a na zamku Seggau v Rakousku (2014). V predlozeném prispévku jsou uvedeny divody a kroky, které vedly
k zahdjeni transformace CWA 15627 Small Punch Test Method for Metallic Materials na EN normu.

Klicova slova: penetracni testy; aktudlni mechanické vlastnosti; kruhovy test; tranzitni teplota TSP stanovend
z vysledkii penetracnich testii; empiricke korelace

Development and practical use of penetration test technique for evaluation of actual mechanical properties of
metallic materials also in Europe resulted in 2007 in edition of the document CWA 15627 Small Punch Test Method
for Metallic Materials. The results obtained at evaluation of the actual mechanical properties of metallic materials
from the results of penetration tests according to the CWA 15627 were presented at three International conferences
SSTT "Determination of Mechanical Properties by Small Punch and other Miniature Testing Techniques" held in
Ostrava (2010, 2012) and at the castle Seggau in Austria (2014). In the present paper the reasons and the steps that
led to the initiation of transformation of the CWA 15627 Small Punch Test Method for Metallic Materials to the EN
standard are summarized.

Key words: penetration test;, actual mechanical properties; round robin test; transition temperature determined
from the results of penetration tests, empirical correlations

Kvalifikované posuzovani integrity a zbytkové Zzivot- Test Method for Metallic Materials [8]. Je to tech-
nosti dlouhodob¢ provozovanych zatizeni energetického nickd dohoda vramci CEN (Evropsky vybor pro
a/nebo petrochemického primyslu, ¢i snaha o racionalni normalizaci) a vlastnéna CEN jako publikace, ktera
prodluzovani jejich projektované zivotnosti na jedné odrazi konsenzus konkrétnich expertl a organizaci
stran¢ ptinaseji vysoké finanéni spory, na druhé strané odpovédnych za jeji obsah. CWA (CEN Workshop
vSak vyzaduji znalost aktualni urovné celé fady mecha- Agreement) proto reprezentuje niz§i uGroven kon-
nickych charakteristik pouzitych materiald [1 — 5]. senzu, neZ jakou predstavuje evropska norma. Tento
Tento pozadavek vedl k [6]: dokument je rozdélen do dvou samostatnych ¢asti.

Cast A (Part A: A Code of Practice for Small Punch
Creep Testing) popisuje postup doporuéeny pro pro-
vadéni Casové zavislych penetracnich testl za zvy-
Senych teplot. Cast B (Part B: A Code of Practice for
Small Punch Testing for Tensile and Fracture Beha-
viour) popisuje postup pro provadéni Casoveé neza-
vislych penetracnich testd pii okolni, zvySené
anizké teploté. Tato Cast je vénovana postuptim

1. vyvoji technologickych postupti a zafizeni, ktera
umoziuji odbér malého mnozstvi zkusebniho mate-
ridlu z vnéjsiho a/nebo vnitiniho povrchu kritickych
mist zafizeni na principu mechanického odbrusovani
(viz obr. 1), pfip. na principu elektrojiskrového fe-
zani pii zachovani jejich integrity a tedy nutnosti na-
slednych oprav [7];

2. vyvoji a zavedeni zkuSebni metody vyuZzivajici ke pro stanoveni meze kluzu, meze pevnosti, tranzitni
stanoveni aktudlnich pevnostnich, kiehkolomovych teploty stanovené zkouSkou rdzem v ohybu Charpy
a creepovych charakteristik materialti vysledky pe- V (tranzitni teplota FATT odpovidajici 50% podilu
netracnich test. Tento vyvoj spolu se zavedenim houzevnatého lomu na lomové ploSe a/nebo tranzitni
zkusebni metody v Evropé vyustil vroce 2007 teplota odpovidajici ndrazové praci KV =41J)

ve vydani dokumentu CWA 15627 Small Punch
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alomové houzevnatosti z vysledkll penetracnich
testtl.

Obr. 1 Zpusob odbéru vzorku materialu na principu zalozeny na
mechanickém odbrusovani.
Method of materials sampling based on the principle of

mechanical grinding

Fig. 1

Metoda hodnoceni pevnostnich, kiehkolomovych
a creepovych charakteristik materialti z vysledkd pene-
tracnich testl je zahrnuta v programech fizeni zivotnosti

Tab. 1
Tab.1

a navazujicich programech fizeného starnuti parovoda
a &asti tlakového systému kotlii spole¢nosti CEZ, a.s.
Vysledky ziskané pii hodnoceni aktualnich mechanic-
kych vlastnosti kovovych materialtt z vysledk pene-
tracnich testd dle CWA 15627 byly prezentovany na
tfech mezinarodnich konferencich SSTT ,.Determina-
tion of Mechanical Properties by Small Punch and other
Miniature Testing Techniques®, které se konaly
v Ostravé (2010, 2012) a na zdmku Seggau v Rakousku
(2014). V uvodni pfednasce plenarni sekce posledni
konference [9] a v praci [10] jsou shrnuty zkuSenosti
s pouzivanim CWA 15627 pro stanoveni aktualnich
pevnostnich, kiehkolomovych a creepovych charakte-
ristik kovovych materiald. V jejich zavéru bylo doporu-
ceno zahdjit revizi tohoto dokumentu a jeho transfor-
maci na EN normu, a to pfedev§im z divodu stoupaji-
ciho zajmu vlastnikl a provozovatelti zafizeni energe-
tického a petrochemického primyslu o vyuziti této
metody pro hodnoceni aktudlnich mechanickych vlast-
nosti predev§im u materidlti pracujicich v zafizenich
dlouhodobé provozovanych za zvySenych teplot.
Vtab. 1 je uveden pocet prispévkli na konferencich
SSTT zaméfenych na hodnoceni aktudlnich pevnostnich
a kiehkolomovych charakteristik z vysledkti penetrac-
nich testu.

Pocet piispévkl na konferencich SSTT zaméfenych na casové nezavislé penetraéni testy
Number of papers at the conferences SSTT focused on time independent penetration tests (SP tests)

Konference SSTT zamérené
na penetracni testy

Pocet prispévkii zamérenych na ¢asové
nezavislé penetracni testy

Pocet prispévki zaméienych
na pramyslové aplikace

Ostrava 2010 15z38 2
Ostrava 2012 13 ze 46 7
Seggau 2014 23 ze 42 11

2. Transformace CWA 15627 na EN normu

Transformace CWA 15627 na EN normu byla zahajena
na ,,Ad hoc meeting“ Small Punch EN standard
v Amsterodamu 16. — 18. 3. 2015. Evropskd norma
,»,Small Punch Test Method for Metallic Materials“ bude
vypracovana technickou komisi ECISS (European
Committee  for iron and Steel Standardi-
zation)/TC101(Test methods for steel). Tohoto jednani
se zucastnilo 29 ucastnikli ze 12 zemi Evropy. Zkuse-
nosti s pouzitim CWA 15627 PART A pro stanoveni
creepovych charakteristik materiali z vysledkd casove
zavislych penetra¢nich testi byly pfedneseny prof.
Rogerem Hurstem [11]. ZkuSenosti s pouzitim CWA
15627 Part B pro hodnoceni pevnostnich a lomovych
charakteristik z vysledkl ¢asové nezavislych penetrac-
nich testd byly prezentovany prof. Ing. Karlem Mato-
chou, CSc. [12]. Byly definovany dva zékladni tkoly
pro piipravu transformace CWA 15627 na EN normu:

1. pfiprava kruhovych testt (Round robin tests)
na materialu trubky z oceli P92

2. navrh pracovnich skupin pro transformaci PART
A iPART B CWA 15627 na EN normu.

3. Transformace CWA 15627 PART B na
EN normu

3.1 Priprava kruhového testu

Kruhovy test je organizovan spole¢nosti MATERIA-
LOVY A METALURGICKY VYZKUM s.r.o. Jako
zkusSebni material byla zvolena neprovozovana trubka o
219,1 x 22,2 mm z oceli P92. Cilem kruhového testu je:

1. Porovnani empirickych korelaci pro stanoveni meze
kluzu a meze pevnosti pii laboratorni teploté
z vysledkd penetracnich testi. Pro tento ucel byly
polotovary odebrané z trubky tepelné zpracovany
pro dosaZeni celkem 5 trovni pevnostnich vlastnosti.
V priibéhu penetracnich testli bude sniméana zavis-
lost sila — prihyb disku.

2. Stanoveni tranzitni teploty Tsp z vysledkd penetrac-
nich testd v rozmezi teplot -193 az +20 °C.
Kruhového testu se ucastni nasledujici organizace:
—  MATERIALOVY A METALURGICKY
VYZKUM s.1.0.
— VUIE, a.s., Slovensko
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JRS Petten, Holandsko

Swansea University, Velka Britanie
Inesco Ingenieros, Spanélsko
CIEMAT, Spanélsko

HZDR, Némecko

Bay Zoltan Nonprofit, Mad’arsko

Kazdy z Gcastnikii kruhového testu obdrzel ze spolec-

nosti MATERIALOVY A  METALURGICKY
VYZKUM s.r.o.:
1. Vysledky zkouSek tahem (3 zkousky pro kazdy

stav) pii pokojové teploté. Valcova zkusebni télesa
o pruméru mérné Casti 8§ mm byla orientovana
v tangencialnim sméru (viz obr. 2).

5 zkuSebnich téles tvaru disku (orientace R-L dle
obr. 2) o priméru 8 mm a tloust’ce 0,5 + 0,005 mm
pro kazdy stav ke stanoveni empirickych korelac-
nich zavislosti.

25 zkusebnich téles tvaru disku (orientace R-L dle
obr. 2) o priméru 8 mm a tloust’ce 0,5 = 0,005 mm
z materialu trubky v dodaném stavu pro stanoveni
tranzitni teploty 7sp.

4.

1.

Schematické znazornéni orientace zkuSebnich téles pro
zkousky tahem a penetracni zkousky.

Schematic drawing of orientation of the test specimens for
tensile and SP tests.

Pracovni skupiny pro pripravu revize
CWA 15627 PART B a jeji transformaci
na EN normu

Pracovni skupina pro penetracni zkousky; garant:
prof. Ing. Karel Matocha, CSc.:

MATERIALOVY A METALURGICKY
VYZKUM s.r.0.

VUIE, a.s., Slovensko

JRS Petten, Holandsko

Swansea University, Velké Britanie

Inesco Ingenieros, Spanélsko
CIEMAT, Spanélsko
HZDR, Némecko

Bay Zoltan Nonprofit, Mad’arsko

Pracovni skupina pro modelovani penetracnich
zkousek; garant: Roberto Calderon:

JRS Petten, Holandsko
Swansea University, Velka Britanie

Inesco Ingenieros, Spanélsko
DEKRA Solutions B.V., Holandsko
HZDR, Némecko

Bay Zoltan Nonprofit, Mad’arsko
TU BA Freiberg, Némecko

Pracovni skupina pro zpracovani dat;

Timothy Austin:
JRS Petten, Holandsko
TU BA Freiberg, Némecko

MATERIALOVY A METALURGICKY
VYZKUM s.1.0.

garant:

Podékovani

Tato prace vznikla pri Fesent projektu ¢. LO 1203 ,, Regionalni
materidlové technologické vyzkumné centrum — program
udrzitelnosti“ financovaného Ministerstvem Skolstvi, mlideze
a télovychovy Ceské republiky.
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Podpora hospodarstvi informuje — nova teplarna snizi naklady na energie
u firmy Hille&Miiller na polovinu

Landeshauptstadt Diisseldorf 5.9.2015

Se zahajenim provozu nové teplarny (BHKW) v Diisseldorfu mtize druhy nejvétsi vyrobce oceli Tata Steel
v budoucnu snizit emise CO, az o polovinu a usetfit naklady na energie ve vysi kolem milionu €. Teplarna je prvni
vlastni koncernovou teplarnou tohoto druhu a nachazi se na provoznim tzemi Hille&Miiller GmbH, ktera patii
ke koncernu. Hille&Miiller mé 275 zaméstnanci a pocita se k prednim evropskym vyrobcim povrchové zuslechténé
oceli. ,,V budoucnu jsme schopni sami vyrabét zhruba polovinu nasi spotfeby elektfiny — zhruba 13 miliond kWh za
rok," fika Friedmar Schittko, jednatel firmy.

Cinské exporty oceli stale ztistavaji na vysoké urovni

Stahl Aktuell 16.09.2015

Cinské netto vyvozy oceli ziistavaji dale na zvysené trovni. Podle idajii §vycarské banky UBS doséhly letos na
annualizované trovni jiz 102 miliond tun. V reakci na pfiliv importd z Ciny jsou celosvétové pfijiména
antidumpingova opatieni. Protoze ale n¢jaky Cas trva, nez tato cla za¢nou pusobit, trva pfiliv ¢inské oceli dal. Ceny
¢inské oceli lezi na celosvétoveé nejnizsi trovni. Tim jsou globalni ceny oceli dale pod vyraznym tlakem. Banka
UBS vychazi ztoho, Ze se C¢inské vyvozy oceli budou i nadale pohybovat na velmi vysoké urovni.
Na odbératelskych trzich se ale zadina ukazovat novy vyvoj. Exporty oceli do Evropy a USA vzhledem
k protekcionistickym statnim zasahtim zacinaji klesat. Zato stoupaji vyvozy do asijskych zemi, Blizkého vychodu
a Afriky.

VoestAlpine s milionovou zakazkou v Abu Dhabi

derstandard.at 14.09.2015

VoestAlpine si mize zaznamenat novy uspéch na dnes ostfe konkurenénim energetickém sektoru v oblasti
plynovodid. Pro projekt zemniho plynu v Abu Dhabi bude VoestAlpine Grobblech GmbH dodavat 95.000 tun
nejvyse kvalitnich plechii pro roury. Tento obchod se postara o velmi dobré vytizeni lineckého podniku az do jara
2016. Vysokopevné plechy, odolné proti kyselému plynu budou dodavany dlouholetému partnerovi, indickému
vyrobei trub Jindal SAW. Material bude partnerskym podnikem na misté zpracovavan na roury s ca metrovym
prumérem (42 coul). Grobblech GmbH zaméstnava 700 spolupracovnikii a v minulém roce mél obrat ve vysi
676 miliont €. V soucasné dobé dodava také pro brazilsky projekt ,,Rota 3* v jednom z nejvétsich ropnych poli na
svéte pobliz Rio de Janeira 117.000 tun rourovych plechil.
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K otazce selhavani numerické simulace tazeni dratu

Issue of the Failures of Numerical Simulation of Wire Drawing

Ing. Tomas Perna

MATERIALOVY A METALURGICKY VYZKUM s.r.0., Pohrani¢ni 693/31, 703 00 Ostrava-Vitkovice,
Ceska republika

Pri numerickych simulacich procesu tvareni kovii dochazi k jeviim, jez jsou zavislé na volbé hustoty sité konecnych
prvkui. Tuto hustotu Ize castecné optimalizovat na zaklade matematického modelu daného procesu. U matematického
modelu procesu tazeni drdatu za studena se objevuje probléem tzv. centrdalniho vidkna tazeni a jeho nulovych
vibracnich modii. Tyto mody sice odstranuji zavislost vysledkit numerické simulace na volbé hustoty sité, ale zato
mohou vyradit celou jednu oblast numerické simulace. Tak je tomu také pri tazeni dratu za studena v rade
1 konicko-cylindrickych privlakii pri cca trojnasobné redukci primeéru tazeného dratu. Matematicky model tohoto
procesu nejprve ukaze nuly vibracnich modu vidkna v oblasti prechodu mezi kénickou a cylindrickou casti pritviaku
a poté této kritické oblasti priradi hodnoty fazi procesu. Chaotické rozdéleni téchto hodnot ukazuje, ze tato kriticka
cast nema Zadnou geometrii, kterda by se dala interpretovat na spolecné kruznici prechodu mezi kuzelem a valcem
pruvlaku. Neexistence takové geometricko-dynamické kruznice pak znemozni aplikaci von Misesovy napétove
analyzy v numerické simulaci procesu pomoci konecné-prvkového systéemu FORGE. Dochazi tak k jevu, ktery je bez
matematického modelu nezditvodnitelny a technologicky iracionalni.

Klicova slova: tazeni dratu, geometrie priviaku, napétove-deformacni chovani, matematicky model, numericka
simulace.

At the numerical simulations of metal forming processes some phenomena occur, which depend on a choice of the
FE-mesh density. This density can be partially optimized on the basis of a mathematical model of the given process.
In the mathematical model of the cold wire drawing process, a problem of the so called "central fibre of drawing"
and its zero-modes exists. These modes namely remove the dependence of the results of numerical simulation on a
choice of the FE-mesh density, however, they can completely let vanish one whole region of the simulation. This is
also the case at the cold wire drawing in a series of 11 conic-cylindrical dies at approximately threefold decrease of
the drawn wire diameter. A mathematical model of this process shows at first the zeros of fibre-vibrational states in
the transition region between conical and cylindrical parts of dies and then it assigns values of the phases of
process to this critical region. A chaotic distribution of these values indicates that this critical part possesses no
geometry, which could be interpreted on a common circle of a transition between a cone and cylinder of the die.
A non-existence of such a geometrical-dynamical circle then completely deletes the field of the von Mises stress
analysis in the numerical simulation of the process by means of the FEM-system FORGE. In this way a numerical
phenomenon occurs, which is without a mathematical model quite unjustifiable and technologically irrational.

Key words: wire drawing, geometry of drawing die; stress-strain behaviour;, mathematical model; numerical
simulation

pravlakem a tazenym dratem. Problém centralniho
vlakna tazeni v konicko-cylindrickém praviaku je
pfitom dan rovnici

Matematicky model taZeni dratu za
studena

Matematicky model taZzeni dratu byl proveden v rdmci
komplexniho hierarchického matematického modelu
TP-Complex, jehoz prostfedkll vyuziva pracoviste

0;L0;(dI'/df) = 0 v oblasti CNC*c R”, (1

autora — laboratoi matematického modelovani a nume-
rickych simulaci.

Resenim tohoto specialniho modelu je trojice parametri
(N, a, v), kde N znaci pocet pruvlakd, o pracovni thel
pravlaku a v Poissonovu konstantu tazeného dratu, jejiz
hodnota zohlednuje kontaktni podminky mezi

kde T je funkce gama, C zna¢i konickou a C*
cylidrickou oblast pravlaku, R" je n-dimenzionalni
korelacni prostor, L je tzv. Lagrangian procesu a indexy
i, j = 1,2,..,n. V Lagrangianu jsou obsazeny nulové
mody vlakna. Tyto mody jsou spojeny s a- stavy {y)
pravlakli vzhledem k jejich poctu N, takze dle
variacniho poctu plyne
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8'(y)y=0pro/=0,1,2,3,4 v oblasti CUSC Q)

a alternativné

My~ (y) = 0 pro (y)>(y)r = 0 na oC. (3)

Vrov. (3) je {(y)r tranzitivni nulovy stav na hranici 0C
(Dirichletova okrajova podminka) pro akci tzv. spora-
dické Mathieovy grupy M;; na CuOC. Pro pocet N=11
je tato grupa ostie Ctyftranzitivni, takze funkce (y)r je
¢tytkomponentni. Chaoticky rozdélené hodnoty fazi
funkce (w)r na 0C vymazéavaji zde kazdou geometrii

a vymazava prubeh kazdé napétove-deformacni analyzy
korelujici matematicky funkci gama.

Numericka simulace softwaru

FORGE

pomoci

Numericka simulace tazeni dratu byla provedena
v programu FORGE verze NxT 1.02 francouzské firmy
Transvalor pouzivajici metodu koneénych prvku.
Brutalni dopad existence hranice OC fixujici nulové
tranzitivni stavy (y)r pravlaktl na napétoveé-deformacni
analyzu tazeného dratu, resp. na numerickou simulaci

interpretovatelnou na  kruZnici, takZe nap€tove€-  tazeni obecné ukazuje obr. 1 a 2.
deformacni chovani tazeného dratu je singularni
Privlak 6 Privlak 7 Privlak 8
Privlak 9 Pruvlak 10 Privlak 11
Obr. 1 Rozlozeni efektivni deformace v priichodech 6 az 11

Fig. 1 Distribution of reduction in the passes 6 to 11
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Privlak 6 Privlak 7 Privlak 8
Privlak 9 Privlak 10 Privlak 11
Obr. 2 Rozlozeni efektivniho napéti v pruchodech 6 az 11
Fig. 2 Distribution of effective stress in the passes 6 to 11
Zatimco  tedy rozdéleni  efektivni  deformace navrhovani geometrického tvaru pruvlaku. Jedna se

v pravlacich vykazuje jistou strukturu pole, efektivni
napéti je zcela bez struktury, a tedy bez pfirozenych
¢isel ve vztahu k funkci gama. Interpretace tohoto stavu
jako ‘"steady state" neni vibec mozna, jelikoz
dI'/dt # konst.

Zavér

Vysledky numerickych simulaci procesu tazeni dratu za
studena byly ziskdny nezavisle, tj. az po vytvoreni
matematického modelu, takze model, v némz se
selhavani procesu na ptechodu 6C mezi konickou
a cylindrickou ¢asti pravlaku projevuje, nebyl sestaven
ad hoc, s pfedbéznou znalosti selhani (vymazani)
rozlozeni efektivniho napéti v pruvlaku. Autor tohoto
Clanku si v minulosti kladl otazku, pro¢ néktefi
technicko-vyvojovi pracovnici firmy Bekaert povazuji
metodu konecnych prvka za nepfili§ vhodny nastroj pii

pfece o ne pfili§ slozity deformacni d€j. Nyni, pomoci
matematického modelu, odpovéd’ nasel a vyse se o ni
kratce pod¢lil se ctenatfem.

Podékovani

Tato prdace vznikla pii FeSeni projektu ¢ L0OI1203
"Regiondlni materidlové technologické vyzkumné centrum -
program  udrfitelnosti"”  financovaného  Ministerstvem
§kolstvi, mlideie a télovychovy Ceské republiky.
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Ocenéni putovalo do spoleénosti MATERIALOVY A METALURGICKY

VYZKUM s.r.o.

Do letosniho ro¢niku soutéze Inovaéni firma Moravsko-
slezského kraje 2015 se pfihlasilo celkem 20 projekta,
19 z kategorie maly a stfedni podnik. Zvlastni ocenéni
putovalo do spole¢nosti MATERIALOVY A META-
LURGICKY VYZKUM s.r.o., kterd je vedle VSB —
Technické univerzity Ostrava jedinym pracovistém
v Moravskoslezském kraji, provadéjicim experimentalni
a komplexni materidlovy vyzkum v oblasti metalurgie
a materialového inZenyrstvi.

Cenu ziskala spole¢nost MMV za kontinualni rozvoj
vyzkumnych aktivit v oblasti technologii vyvoje novych
materiall a jejich zpracovani, ktery umoziuje optimali-
zaci dérovani polotovarti pro vyrobu bezeSvych trub
na dérovaci stolici Mannesmannova typu aplikaci
nového opérného valce.

Slavnostni vyhlaseni soutéze se uskutecnilo 11. listopadu
v podvecernich hodinach v prostorach Nova Karolina
Park a ocenéni vit¢zim predavali naméstek hejtmana
Moravskoslezského kraje Martin Sikora a feditelka pora-
dajici Agentury pro regionalni rozvoj, a.s. Petra Chova-
niokova.

Letosniho inovacniho Oskara v kategorii maly
a stiedni podnik ziskala spole¢nost LumiTRIX s.r.o.
s ojedinélym video-mappingovym projektorem pro
venkovni pouziti, ktery je diky svému technickému,
softwarovému i designovému feSeni unikidtem na
svété.

Firma LumiTRIX s.r.o. vznikla v roce 2012 pivodné
v garazi rodinného domku. Nyni tym mladych
odbornikil sbird jedno ocenéni za druhym, a to nejen
vramci Moravskoslezského kraje, ale i celé Ceské
republiky. Rok 2015 je pro mladou kopfivnickou firmu
velice uspés$ny, o cemz sveéd¢i i nedano ziskané ocenéni
vramci soutéZ Vodafone Napad roku nebo 1. misto
v soutézi Best Business Kopfivnice, v kategorii Firma
1 — 100 zaméstnanci.

V soutézi Inovacni firma Moravskoslezského kraje
ziskala spole¢nost LumiTRIX s.r.0. to nejvyssi ocenéni.
Druhé misto v kategorii maly a stfedni podnik ziskala
spolec¢nost Borcad cz s. 1. 0., a to za unikatni konstrukci
sedadla ,,GENIO®, které nabizi daleko vys$i komfort
ipro cestujici v regionalni prepravé. Na tieti pficce se
v kategorii maly a stfedni podnik umistila spolecnost
ELVAC as., a to za inovativni kartu, ktera zastava
spoustu nezbytnych funkci v energetice véetn€ fizeni
aochrany. Diky této inovativni karté¢ se daji zméfit
proudy napéti a vyhodnocovat veskeré poruchy na vy-
sokonapét'ovych vedenich. I letos se do losovani mohla
zapojit vefejnost a zvolit si tak ,,svou inovacni firmu.

Vitézem v této kategorii se stala spole¢nost Borcad cz
S.I.0.

Cenu za kontinudlni rozvoj vyzkumnych aktivit v oblasti
technologii vyvoje novych materialii a jejich zpracovani pre-
bral z rukou Ing. Andrey Simonikové z Centra podpory inovaci
prof. Ing. Karel Matocha, CSc. jednatel spolecnosti MATE-
RIALOVY A METALURGICKY VYZKUM s.r.o.

Diky této soutézi pozndvame stale nové firmy,
aipfesto, ze se do tfettho ro¢niku soutéze pftihlasilo
sJen® 20 projektd, kvalita projektd rozhodné neklesa.
Porad zjistujeme, ze v naSem kraji je fada inovacnich
firem s origindlnimi a svétovymi produkty,” dodala
k soutézi feditelka ARR Petra Chovaniokova.

»ITeti roénik soutéze pfinesl dal§i zménu, a tou byla
moznost nominace firem. Obchodni partnefi, pratelé ¢i
znami mohli sami nominovat firmu, kterou dobfe znaji
a povazuji ji za inovativni. Jiz ted mohu potvrdit, Ze
i ctvrty ro¢nik soutéze bude nécim ojedinély*, dodal
naméstek hejtmana Moravskoslezského kraje Martin
Sikora.

Prof. Ing. Karel Matocha, CSc. informuje o kontinudlnim
rozvoji vyzkumnych aktivit v oblasti technologii vyvoje novych
materialii a jejich zpracovani.

Foto: Jiri Zerzon
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Hodnoceni vysokych §kol

Vmeésici fijnu 2015 probeéhla v riznych ceskych
periodikach (zasadni informace vSak podéavaly Lidové
noviny) informace o hodnoceni vysokych skol univer-
zitniho typu v mezinarodnim méfitku. Autofi ¢lanku i
komentatofi, ktefi na prvotni informace reagovali svymi
vlastnimi rozbory a tvahami, neSetfili zaslouzenou
chvalou, byt nékde v podtextu onéch ¢lankd ponékud
vyznivalo jisté pfekvapeni nad pomérné uspéSnym
umisténim ceskych vysokych skol.

O co §lo? Predni britsky €asopis v oboru vzdélavani
Times Higher Education (THE), jenz je spolu s tzv.
Sanghajskym zebfickem nebo QS Rankings jeden ze
svétové nejuznavanéjSich zdrojti pro hodnoceni vyso-
kych skol, zvefejnil dne 1.10.2015 posloupnost uspés-
nosti vysokych skol ve svété. Jako kriterium uspésnosti
si THE zvolil systém (kvalitu) vyuky, mezinarodni
povahu instituce, spolupraci s praxi, Groven vyzkumu a
citovanost publikaci.

Po hodnoceni podle uvedenych kriterii se v prvni dva-
citce vysokych Skol umistili tradiéni matadofi:

1. California Institute of Technology (USA)
2. University of Oxford (Velka Britanie)

3. Stanford University (USA)

4. University of Cambridge (Velka Britanie)

5. Massachusetts Institute of Technology (USA)
6. Harvard University(USA)

7. Princeton University (USA)

8. Imperial College London (Velka Britanie)

9. ETH Curych (Svycarsko)

10. University of Chicago (USA)

11. Johns Hopkins Universita (USA)

12. Yale University (USA)

13. Universita of California, Berkley (USA)

14. University College London (Velka Britanie)
15. Columbia University (USA)

16. University of California, Los Angeles (USA)
17. University of Pennsyslvania (USA)

18. Cornell University (USA)

19. University of Toronto (Kanada)

20. Duke University (USA)

Ceské vysoké $koly se umistily ve 4. az 8. stovce, kde
jiz nebylo provadéno individudlni potadi vysokych skol,
protoze jednotlivda potradi zebficek uvadi jen do

200. mista. Jen jesté 4. stovka byla rozdé€lena na potadi
301 az 350 a 351 az 400. Potadi Ceskych vysokych skol
v hodnoceni THE vychazi takto:

301. - 350. Vysoka skola banska — Technicka
univerzita Ostrava

401. - 500. Univerzita Karlova
Vysokeé uceni technické v Brné

501. — 600. Ceské vysoké uceni technické v Praze
Masarykova univerzita v Brné
Univerzita Palackého v Olomouci

601. — 800. Vysoka Skola chemicko-technologicka
v Praze
Univerzita Pardubice
Zapadoceska univerzita v Plzni

V piipad¢ ceskych univerzit hodnoceni THE ptesvéd-
¢ivé ukdzalo na prednosti vysokych Skol s plné nebo
castecné technickym zamétenim, které se v poctu 9 skol
dostaly mezi prvnich 800 hodnocenych instituci.
Vysoké Skole banské — Technické univerzité¢ Ostrava
navic pomohlo vybudovani a zprovoznéni stiediska
superpoéitate IT4 Innovations. Svou pozitivni ulohu
sehralo vyzkumné-vyvojové ainovacni propojeni na
prumysl, coz ostatné beze zbytku plati i o ostatnich
technickych vysokych Skoldch hodnocenych v prvnich
800 mistech zebticku.

Ptes uspéch, kdy se v hodnocenych vysokych skolach
objevuje 9 ¢eskych univerzit, nelze pominout to, ze fada
evropskych vysokych skol se dostala na pfednéjsi mista
pred cCeské vysoké skoly. Pritom se nékteré z nich
nemohou svou historii a tradici rovnat nejstar$im ces-
kym vysokym $kolam. Ale hodnoceni THE se provadi
podle vysledkt, nikoliv podle minulosti. V reakcich
rektort vysokych Skol a uvahach autori o vysledcich
hodnoceni, jak je publikovaly Lidové noviny, je potési-
telné, ze vysoké skoly si uvédomuji sviyj tspéch i své
rezervy.

A jesté jeden postfeh znovinovych c¢lankia: vesmés
hovofi o piekvapeni v pfiznivém hodnoceni ceskych
vysokych Skol. Neda se vSak fici, ze by to pro akade-
mickou sféru bylo prekvapeni — leda pro politiky a lidi
mimo dosah praxe. Autor tohoto ¢lanku se domniva, ze
vysoké Skoly védi, jak aktualizovat svou vyukovou
napln véetné zaméteni feSenych vyzkumnych projekt
tak, aby ve spojeni s podnéty z primyslové praxe oboji
sledovalo praktické trendy a vytvafelo podminky pro
vyukovy i vyzkumny piedstih pred implementaci tech-
nickych novinek ve stéZejnich oborech. Vysoké skoly
tedy vedi, co potiebuje praxe a jak zaméfit své aktivity.
Lze si jen povzdechnout a vyjadrit nadgji, Ze si tohoto
tispéchu viimne také Rada vlady CR pro vyzkum, vyvoj
a inovace, ktera urcuje kriteria pro zafazeni odbornych
Casopisit mezi bodovand periodika. Dosud jsou totiz
publikace v technickych, informatickych a jinych
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dotéenych cCasopisech ze seznamu neimpaktovanych
recenzovanych periodik hodnoceny nulovym poétem
bodi, coz ma negativni vliv na zakladani a financovani
dalsich vyvojovych a vyzkumnych programi
v fesitelskych pracovistich. Tento stav trva i poté, co
odborné periodika, mezi nimi i Hutnické listy, zadaly
predsedu Rady vlady CR pro vyzkum, vyvoj a inovace
a mistopfedsedu vlady CR MVDr. Pavla Bélobradka,
Ph.D., MPA o revizi bodového hodnoceni vysledka
feSeni ve vyzkumnych projektech, tj. o revizi tohoto
seznamu periodik s cilem zatadit do bodového hodno-

zaméfenim. (Zprava o tom uvedena v Hutnickych
listech, ro¢. 67, 2014, ¢. 3, s. 133-134.) I ptes vyjadieni
predsedy Pavla Bélobradka, ktery si uvédomuje popsa-
nou situaci (rozhovor publikovany v Moravskoslezském
deniku, 7.7.2014, s. 11-12) se v bodovém hodnoceni
publikaci v technickych, informatickych a dalSich
dotcenych odbornych casopisech, ¢ili i postaveni
amoznosti vyuzivani téchto casopisi pro bodované
publikace vysledkt feSeni ve vyzkumnych projektech,
dosud nezméhnila.

ceni publikace v odbornych casopisech s technickym red.
Ocelarsky byznys v Australii a na Novém Zélandu vystaven zkouSce
Stahl Aktuell 25.08.2015

Vyrazné klesajici ceny oceli nuti australského vyrobce oceli BlueScope Steel Ltd k tomu, vystavit svlij ocelaisky
byznys v Australii a na Novém Zélandu zkousce. Pfitom neni vylouceno, Ze se v obou téchto zemich ocelarny
natrvalo uzaviou. BlueScope Steel Ltd je nejvétsi vyrobee oceli v Australii. Investorim bude nejpozdéji v listopadu
sdéleno, k jakému vysledku se dospélo. Vyznamné piebytecné kapacity na svétovém trhu vedly k tomu, Ze cena
¢inské oceli, valcované za tepla, na spotovém trhu klesla za posledni rok o témét 40 %. Priliv ¢inskych vyvozl
vyznamné ztézuje zivot producentim oceli v Australii, na Novém Zélandu a v Japonsku. BlueScope Steel chce roéni
naklady v Australii snizit do roku 2017 o vice nez 200 milionti australskych dolarG. U pfijimanych opateni bude
zkoumano vsechno, od obstaravani zelezné rudy az po vlastnictvi pozemkd.

Tézarské koncerny zoufale hledaji nové obratové zdroje

Stahl Aktuell 28.08.2015

Vv v

Ve svétle klesajicich cen surovin sazeji téZafské koncerny ve své snaze najit nové obratové zdroje nove i na aktivity,
které doposud platily jako ukazka malych marzi. Tak naptiklad Rio Tinto poprvé zpracovava médénou rudu jinych
tézart. Nejvetsi svétovy producent zelezné rudy Vale nejnoveji micha mineraly podle ptani zakaznika. A producent
uhli v USA Murray Energy zalozil v ¢ervnu vlastni obchodni divizi. Da se fici, Ze dnes kazdy bojuje o preziti. Je to
také znameni toho, Ze ceny surovin ziejmé zustanou jeste dlouho velmi nizko. Nejhtie jsou na tom ty podniky, které
v dobach vysokych cen surovin koupily nové doly na dluh. Cena Zelezné rudy v tomto roce klesla o 22 %, nikl klesl
0 31 % a uhli (podle druhu) minimalné o 10 %. Po celé roky prenechavaly tézafské koncerny dalsi zpracovani
a obchod s rudami mezinarodnim obchodniktim, jako je Glencore a Trafigura Beheer. To se pravé méni. Tato
strategie ale pfinasi mnoha rizika a ziskovy potencial je zde pomérné maly. Minuly rok na podzim oteviel koncern
Vale za 1,4 miliardy dolarti misici zafizeni v Malajsii, aby mohl 1épe obslouzit své asijské zakazniky. Ti plati za
michanou rudu pfiplatek 3 dolary za tunu k referencni cené.

Nova studie RWI — ,Némecky ocelaisky prumysl zajiSt'uje konkurencni
schopnost ekonomiky*

Stahl Aktuell 18.09.2015

Ocelaisky priimysl je vyznamny faktor celkového Gispéchu némeckého hospodaistvi. Zadny jiny sektor primyslu
neni tak uzce spojen s kliCovymi odvétvimi jako automobilni nebo strojirensky pramysl, jak tvrdi nova studie
Rynsko-Vestfalského institutu pro vyzkum hospodatstvi (RWI). Vedouci exportni sektory, jako je automobilni
prumysl, strojirenstvi a elektrotechnicky primysl pouzivaji v podstatné mife ocel jako vychozi polotovar. Némecké
vyvozy sestavaji z 16,5 % piimo nebo nepiimo z oceli a z ni vyrobenych kovovych vyrobki. Jedno pracovni misto
v ocelarském pramyslu zajist'uje z hlediska celého némeckého hospodaftstvi dalsich 6,5 zaméstnanci. O jedno euro
zvysena hodnota vyrobku ocelarského primyslu zvysSuje hodnotu vyroby z hlediska celého hospodaistvi o 3,1 €.
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Z.e spolkového zivota

a odbornych akci

Ocelari v pérovné

Mezi dulezité a rovnéz i vyhledavané aktivity clent
Ceské hutnické spoleénosti (CHS), ve viech jejich
odbornych skupinach, patfi tématické zajezdy. Dne
17.9.2015 ¢lenové odborné skupiny Vyroba oceli CHS
navstivili  vyrobni provozy Hanackych Zelezaren
apéroven, a.s. v Prostdjové (HZP). Pro ocelafe je
zajimavé a taky velmi dilezité védét, k jakému vyrobku
se pouziva tfineckd ocel a jak se tato ocel dale
zpracovava. Na uvod nas uvital generalni feditel
a predseda predstavenstva Petr Van¢k, ktery predstavil
nejdileitéjsi udaje zavodu z historie i sou¢asnosti. HZP
jsou vyrobcem tlaénych Sroubovych (vinutych)
ocelovych pruzin, které se vyrab&ji tvarenim za tepla.
Pruziny jsou zu$lechtény a dale zpracovany tak, aby
bylo dosazeno optimalniho poméru  pevnosti
a houZevnatosti  materidlu, zaruCujiciho  vysokou
provozni tvarovou stalost a Zivotnost. Pfi vyrobé je
pouzito nejmodernéjSich  technologii  zpracovani
povrchu k zajisténi vysoké tunavové zivotnosti.
Technologie tvafeni za tepla umoziuje vyrabét
adodavat pruziny v Sirokém rozmezi rozméri,
mechanickych vlastnosti, piesnosti a konstrukéniho
provedeni.

Kromé vinutych pruzin HZP vyrab&ji tzv. parabolické
pruziny vyrabéné zpaskové oceli a skladanim

jednotlivych listt do svazku. Charakteristickym znakem
téchto pruzin je variabilni tloustka jednotlivych listi po
délce. Jejich prednostni vlastnosti je dosazeni konstantni
tuhosti po délce pruziny, tj. od stfedu smérem k obéma
okrajim. Dale HZP vyrdb&ji mezi jinymi produkty
torzni tyCe pro automobily nebo vinuté paskové pruziny
pro Zelezni¢ni vagony.

Béhem navstévy provozu jsme mohli na vlastni oci
vidét cely vyrobni proces, vyrobu trapézovych listovych
pruzin, Sroubovych pruzin a parabolickych pruzin,
tepelné zpracovani, zkouseni a povrchovou tpravu.
Vyrobky HZP jsou uréeny hlavné pro automobilovy
a zelezniéni prumysl. Po navstévé provozu jsme se
v doprovodu rodinnych pfislusniki pfesunuli na
relaxacéni pobyt v mad’arskych laznich.

Chei touto cestou podekovat panu fediteli Petru
Varkovi, pani Jarmile Svobodnikové z personalniho
oddéleni a privodcim provozem za vielé privitani,
vénovany Cas, odborny vyklad i za obcerstveni, které
bylo vzorné ptipraveno.

Ing. Jiri Cupek
predseda OS Vyroba oceli CHS
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Aluminium a neZelezné kovy 2015

V dioch 20.-23.10.2015 sa konala 9. medzinarodna
konferencia ,,Aluminium a nezelezné kovy 2015
v hotelu Skalsky dvur, Bystfice nad Pernstejnem.

Hlavnym organizatorom konferencie bola Fakulta vyrob-
nich technologii a managementu UJEP v Usti nad Labem.
Spoluorganizatori boli: Constellium Extrusions Dé&Cin,
s..0., Olympus Czech Group, s.r.o0. ¢len koncernu, Ustav
kovovych materiali a korozniho inZenyrstvi VSCHT,
Praha, Fakulta strojni, TU v Liberci.

Konferencia sa konala v prekrasnom prostredi
a ucastnikom konferencie prialo ipocasie, o mnohi
vyuzili na kratke prechaddzky do blizkeho okolia.

Hotel Skalsky dviir — miesto usporiadania konferencie

Konferenciu otvoril prihovorom k 114 ucastnikom
dekan fakulty Vyrobnich technologii a managementu
UJEP v Usti nad Labe doc. Ing. Stefan Michna, PhD.

Prvy den bolo prezentovanych 22 prednasok. Medzi
prednasatel'mi boli i zastupcovia firiem so zaujimavymi
prispevkami. Pan Mack zastupca firmy Carl Zeiss, s.r.o.
mal prednasku na tému ,,Novinky od Carl Zeiss pro pri-
myslovou mikroskopii“ a pan Jitikovsky, zastupca firmy
Olympus Czech Group s.r.o., prednasal o ,,Nové moz-
nosti v 3D mikroskopii®. Po obede bol naplanovany vylet
na Statni zamek Kunstat a do Jeskyné Blanickych rytii,
¢o takmer vSetci pritomni s radostou absolvovali a zave-
rom konstatovali, ze Blanicky rytifi sa eSte neprebudili.

Statni zamek Kunstat — miesto spolocenskej Ciasti konferencie
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Jeskyné Blanickych rytiri — dialsi miesto
spolocenskej ciasti konferencie

Druhy den bolo prezentovanych 34 prednasok. Zauji-
mavy prispevok zo sekcie firemnych prednasok bola
prednaska pana Sevéika ,Nové trendy ve spektrometrii®
BAS Roudnice s.r.o. Pripravnou komisiou konferencie
boli hodnoteni prednasatelia, ktori st v doktorandskom
studiu. Komisia urcila nasledovné poradie na prvych
troch miestach.

1. Ing. Ivo Marek, VSCHT, Praha.
2. Ing. Martin Svec, VSCHT, Praha.
3. Ing. Méria Papezova, TU Zilina.

Zaver konferencie bol ukonceny spolo¢enskym vecerom
s rautom spojenym s odovzdavanim cien za:

- najlepsiu prezentdciu prednasky posluchaémi
v doktorandskom $tadiu,

najlepsiu fotografiu struktar kovovych materialov.

Ceny odovzdal dekan fakulty Vyrobnich technologii
a managementu UJEP v Usti nad Labe doc. Ing. Stefan
Michna, PhD. Sucasne podakoval vsetkym ucastnikom
za ich aktivny pristup ku konferencii. Pod’akoval
vSetkym organizatorom konferencie, pricom zvlast
vyzdvihol pracu a ocenil: doc. Ing. Natasu Naprstkovu,
PhD. a Ing. Jaroslavu Svobodovu, PhD.

Pocas trvania celej konferencie bola vel'mi dobra spolo-
Censkd atmosféra na diskusie anadviazanie novych
kontaktov, k Comu prispel i zavere¢ny raut s kultirnou
vlozkou v podobe klasickej komornej hudby a bohaté
obcerstvenie formou §védskych stolov.

prof- Ing. Ivan Lukac, PhD.
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Konec vyroby oceli v ocelarné Vitkovice Steel, a.s., Ostrava

Ing. Frantisek Hromek, Ostrava

Dne 28. zafi tohoto roku jsem se zucastnil posledni
tavby na konvertoru OXYVIT spolecnosti Vitkovice
Steel. Bylo to na den ptfesné¢ po 36 letech od zahajeni
provozu prvniho konvertoru a po 40 letech od zah4jeni
vyzkumného ukolu této technologie v roce 1975. Byl
jsem jedinym pamétnikem téchto udalosti. S ocelarnou
jsem spojil prevaznou ¢ast svého technického zivota.
V letech 1962 — 1968 jsem byl jejim vedoucim, potom
21 let oborovym inZenyrem pro stroje a zafizeni ocela-
ren, od roku 1990 generalnim feditelem statniho
podniku VITKOVICE a od roku 1992 do roku 1993
predsedou piedstavenstva akciové spole¢nosti VITKO-
VICE. Citim proto povinnost pfipomenout hlavné mladé
generaci inzenyru a technikd nékteré udalosti, které se
osudové zapsaly do stoleté historie této ocelarny.

Vystavba Nové ocelarny

Rozhodnutim Vitkovického horniho a hutniho tézit'stva
(VHHT), ktery byl ve vlastnictvi Rothschildd
a Gutmannt, byla pienesena vyroba oceli a jeji valco-
vani z dnes$ni Dolni oblasti podniku do nového zavodu
v katastru obce Hulvaky. Prvni odpich oceli na martin-
ské peci probéehl v roce 1913. Nezvykle rychle probihala
vystavba ocelarny a valcoven. Velmi §iroky sortiment
valcoven vyzadoval odpovidajici kvalitu vyrabéné oceli.
Majitelé Zelezaren se rozhodli zavést kombinaci vyroby
oceli na stacionarnich martinskych pecich s vysokym
podilem ocelového Srotu a zpracovanim tekutého fos-
fornatého surového zeleza na dvou sklopnych pecich
140 t typu Welmann a ¢tyfech pecich 250 t typu Talbot,
které pracovaly se 100tunovym zbytkem po odpichu
oceli. Ocel se odlévala do dvou 70tunovych panvi. Tato
technologie vyroby umoziovala vyznamné odfosforeni
zelez vyrabénych z levnych $védskych fosfornatych rud
na vysokych pecich Zofinské huti. Vedlej$im vyrobnim
produktem byla kalciumfosfatova struska mleta na
Thomasovu moucku, velmi pozadovanou jako hnojivo
v zem&delstvi a lesnictvi. Oceldarna v té dobé patiila
k nejveétsim a nejmodernéjsim ve stfedni Evropé.

Rozristajici se mésto Ostrava bylo provozem Zelezaren
zatézovano nadmérnymi emisemi plynd a prachu.
Predstavenstvo meésta se proto dohodlo vroce 1936
s vedenim spolecnosti na pfeneseni hutni vyroby
a koksoven do oblasti Kuncic — tzv. projekt Siidbau.
Vystavba nékterych provozi (strojirna, valcovna trubek)
byla zahdjena tésn¢ pfed dramatickymi udalostmi let

1938 a 1939, kdy doslo k vyhldSeni samostatnosti
Slovenska, odtrzeni Sudet a vzniku Protektoratu Cechy
a Morava. Majitelé VHHT prevedli akcie na britskou
pojistovnu v Londyné, ¢imz zabranili propadnuti zidov-
ského majetku Velkonémecké fiSi. Némecka sprava
majetku byla provazena jeho drancovanim az do roku
1945 a vyroba byla orientovana vyhradné na vojensky
program.

Povalec¢né obdobi

Povale¢cné obdobi vyzadovalo obnovu zniené
infrastruktury, a proto nebylo mozné uvazovat o ruSeni
hutni vyroby v Ostravé-Vitkovicich. Navic po zméné
politického rezimu vroce 1948 se rozvoj hutnictvi
v celé Ceskoslovenské republice podiidil heslu ,,dohnat
a predehnat “, kdy parametr vyrobené tuny oceli
na hlavu se stal hlavnim kriteriem mozného vitézstvi
socialismu nad kapitalismem. Byli jsme svédky Silenych
rozhodnuti UV KSC. Bylo rozhodnuto o vystavbé
Hutniho kombinatu Kosice. Jeho vystavba byla situo-
vana na nejurodnéjs$i padé vychodoslovenské niziny.
Narozestavéni objektd jednotlivych provozi byly
vynaloZeny zna¢né investi¢ni prostfedky, které v ramci
prerozdélovani byly odebrany ostatnim hutnim
podnikdim — a poté cely projekt zkrachoval. Pokrac¢ovala
dostavba NHKG, n.p. Pfi vystavbé obou hutnich
podniki doslo k fadé projekénich pochybeni, coz si pak
v realizaci dalSich etap vyzadalo nadmérné naklady.
Vramci  centralniho  prerozdélovani  financnich
prosttedkd na investice to znamenalo fatalni krach
ekonomické samostatnosti narodnich podnikd, a to
nejen Vv hutnim pramyslu, ale v celém narodnim
hospodarstvi. Vznikem RVHP byla centralizace
dokoncena a o dal$im rozvoji odvétvi se rozhodovalo
bez zasadniho vlivu vykonnych pracovnikt jednotlivych
podnikd.

Vroce 1962 byla zastavena vystavba kyslikové kon-
vertorové ocelarny ve VZKG, n.p. Tvrzeni, Ze obyvatelé
prilehlych sidlist’ maji strach ze zvysené prasnosti bylo
licomémé a 1zivé, nebot nCinnost venturiho
plynocistiren zajistuje obsah prachu ve spalinach pod
50 pg'Nm™, coz je stonasobné méné nez pii provozu
nistéjovych peci. Srotovaci protokol na vice nez
350 mil. K¢ jsem podepsal pii nastupu do Nové
ocelarny jako jeji vedouci. Do VSZ Kosice, jejiz
vystavba probihala na nové zabrané zemédélské pude,
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byla pfevezena zafizeni kyslikdrny a plynocistirny
uréené pivodné pro vystavbu v Nové ocelarné.

Dalsim ptikladem nehospodarnosti je vystavba elek-
troocelarny Poldi-Diin, ktera byla vynucena rozhod-
nutim VarSavské smlouvy o vyrobé loziskovych oceli
pro zbrojni prumysl. Byly vybudovany dvé prototypové
EOP podle projektu Sovétského Svazu, vertikalni
blokové kontiliti v licenci fy Demag, vyrobené ve
VZKG a vakuovaci zatizeni DH. V roce 1980 vyrobeno
323 tis. t elektrooceli. Po r. 1990 byla ocelarna zruSena
a hruba valcovaci trat’ pronajata TZ.

Vystavba tandemovych peci

Vr. 1964 bylo rozhodnuto nahradit staré plechotraté
novou valcovnou tlustych plechil kvarto 3,5 s kapacitou
500 kt/r. Podminkou bylo zvysSeni vyroby v ocelarn¢ na
cca 1,5 mil.t/r bez narokii na investi¢ni prostfedky. Od
pocatku tohoto feSeni bylo jasné, ze bez intenzifikace
ocelaiského pochodu kyslikem neni tkol splnitelny.
Byly prostudovany varianty kyslikovych pochodl a
vybrana technologie vyroby oceli ve dvounisté&jovych —
tandemovych pecich, ktera byla s Gispéchem provozo-
vana v ocelarné¢ ISCOR Pretorie (Jihoafricka republika).
Pro ovéfeni technologickych principl jsme pii rekon-
strukci pece Welmann 140 t provedli jeji pfestavbu na
dvounistéjovou, tandemovou pec (TM pec). Zkusebni
tavba bez plynocistirny dopadla katastrofalné a pted
dalsimi zkuSebnimi tavbami musela byt vybudovana
mokra venturiho Cisticka plynd. Jakost vyrobenych
ingott ze zkusSebnich taveb byla vyhovujici, a proto
bylo rozhodnuto o zakoupeni dokumentace prostied-
nictvim Svycarské spolecnosti MAERZ OFFENBAU
Ziirich, nebot’ pifimy kontakt s firmou ISCOR nebyl
mozny kvili zadkazu hospodarskych stykid dle rezoluce
OSN. Ke zkuSebnim tavbam jsem pozval kolegy
z ocelarny NHKG, kteti se poté rozhodli pfistoupit
k pfestavbé svych sklopnych peci 400 t na tandemové
pece 2 x 200 t.

Prvni TM pec 2 x 70 t byla vybudovana na misté zru-
Sené talbotovy pece ¢. 6 vroce 1966. Uvadéni do pro-
vozu bylo provazeno fadou potizi konstrukéniho cha-
rakteru. To se podarilo vyresit. Nedostatkem byl vSak
zna¢ny unik hnédocervenych dymu pii sazeni Srotu do
jedné z nistéji pii soucasném dmychani kysliku do 1azné
surového Zeleza v druhé nistéji. Zavedeni velkoobjemo-
vého sazeciho koryta nebylo vzhledem k dispozi¢nimu
feSeni pfisunu Srotu mozné. Znecistovani nejblizsiho
okoli ocelarny cervenym dymem vyvolalo negativni
odezvu u obyvatel pfilehlého sidlist¢. Pozadal jsem
dopisem technického naméstka podniku, aby proto byla
zvazena nutnost roz§ifeni vyroby budovanim dalSich
dvou TM peci. Probihajici vystavba valcovny kvarto 3,5
a striktni pozadavek na zajisténi vlastni oceli byl pro
vedeni podniku prioritni. Srpnové udalosti r. 1968 a mé
odmitnuti vstupu vojsk Varsavské smlouvy do Cesko-
slovenské republiky vedlo k mému odvolani z funkce
vedouciho ocelarny. V rychlém sledu byly pak vybudo-
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vany dalsi dvé TM pece a vyrobni kapacita ocelarny
vzrostla na 1,6 mil.t/r. To pokryvalo pozadavky valco-
ven véetné nové valcovny kvarto 3,5.

Tato vyrobni skladba pokracovala az do roku 1981, a to
bez ohledu na opakujici se protesty obyvatel na znecis-
tovani zivotniho prostfedi. Mlceni zodpovédnych
organti hygieny, méstského a krajského ufadu bylo
charakteristické pro toto normalizac¢ni obdobi.

Vyvoj technologie vyroby oceli OXYVIT

Vedeni podniku si bylo védomo, Ze takovy stav pre-
krac¢ovani hygienickych norem pfi vyrobé TM oceli
neni trvale udrzitelny. Vystavba ocelarny s kyslikovymi
konvertory z investicnich prostfedkii byla nerealna.
Podnikovy feditel Ing. Rudolf Peska pti vzniku VHI
VITKOVICE dal piislib, Ze o takovou investici nepo-
zada.

Spole¢n¢ s prof. Ing. Theodorem Myslivcem, DrSc.,
vedoucim metalurgického vyzkumu VUM Vitkovice
jsme vedeni podniku doporucili ovéfit moznost vyroby
oceli v kyslikovém konvertoru s dmychanim kysliku
specialnimi tryskami s obalovym plynem na uhlovodi-
kové bazi (zemni plyn, propan, butan ap.), kdy vnitinim
trubkou trysky se do lazn€¢ dmychal Ccisty kyslik
s prachovym vapnem a vnéj$im mezikruzim, vytvore-
ném vné&jsi trubkou trysky, proudil do lazné pod tlakem
obalovy plyn. Na sty¢né plose kysliku s obalovym ply-
nem za ustim trysky dochazelo k jeho disociaci na radi-
kaly CH; a pfitom se okolni vyzdivka dostatetn&

ochlazovala. Tento proces vyroby byl jiz realizovan
v ocelarné Maxmilianshiitte GmbH, Sulzbach-Ro-
senberg pod nazvem OBM a v USA v Pensylvanii pod
nazvem Q-BOP. Ve vyzkumném ustavu byl proveden
pokus na malém konvertoru o hmotnosti tavby 800 kg,
upraveném ze staré slévarenské panve. Od roku 1974
pak v n€kolika etapach pokracoval podnikovy, oborovy
a nakonec statni vyzkumny ukol, jehoz dobré vysledky
vedly k rozhodnuti vybudovat provozni pokusny kon-
vertor OXYVIT 70 t v misi¢ové hale ocelarny, a proka-
zat tak opravnénost prestavby této ocelarny na vyluéné
konvertorovy proces. Podrobny popis pribéhu tohoto
naroéného vyzkumu piesahuje mozZnosti tohoto pii-
spévku a byl popsan v mém piispévku ke stému vyroci
Nové ocelarny [1]. Redeni tak rozsahlého vyzkumného
ukolu s realizacnim vystupem provozuschopného kon-
vertoru bylo dikazem vyte¢nych schopnosti fady inze-
nyrsko-technickych pracovnikit a provoznich zamést-
nancl, coz se prokazalo i pfi realizaci vystavby dalsiho
konvertoru, zafizeni pro plynulé odlévani bram nebo
integrovaného pracovisté panevni metalurgie ISSM.
Vysledkem usili celého tymu bylo vybudovani moderni
ocelarny na evropské urovni. Spickova kvalita vyrabéné
oceli a ekologicky pfijatelna uroven podkracujici limity
emisi pod CSN, platné v dobé feseni tikolu, byla hodno-
cena v oponentnich posudcich zastupcit NHKG a VSZ
KoSice na zavéretném oponentnim fizeni statniho
vyzkumného tkolu. Cekani s vystavbou druhého kon-
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vertoru OXYVIT téméf deset let sveéd¢i o neschopnosti
statnich organt a nedostatecném tlaku i ze strany vedeni
podniku a vedeni mésta pfi prosazeni zmény vyrobni
technologie nahradou za dosavadni vyrobni proces
s nedostatecnou ochranou zivotniho prostiedi.

Vyvoj po roce 1990

Polistopadové politické zmény se promitaly postupné do
celé spolecnosti. Novi prominenti na ministerstvech,
krajskych i méstskych ufadech najednou nachazeli
to i hutnictvi. Jiz v poloviné roku 1990 celilo vedeni
podniku navrhu federalniho ministra Ing. Stracara na
zruSeni hutni vyroby, coz by znamenalo de facto
bankrot podniku, nebot’ 65 % finan¢nich zdroju realizo-
val prodej hutni produkce. Rozhodnuti o zméné statnich
podnikd na akciové spolecnosti formou kuponové
privatizace bylo ukvapené, provedené pod natlakem
ministra financi Ing. Klause a za podpory OF. Nemohla
byt provedena fadna inventura majetku a jeho odborné
ocenéni a nebylo mozné vy¢lenit nepotiebné zasoby,
objekty a predevSim ztraty ze zahrani¢nich zakazek
(naptiklad zrusena dodavka Sirokopasové valcovny pro
Novolipeck v hodnoté kolem 1 mld. K¢, ktera byla jiz
ve znacné rozpracované fazi) do zbytkového statniho
podniku (lze dolozit v dokumentech zté doby). Tyto
nedostatky od samého pocatku vytvarely nefeSitelné
problémy ve financovani investicni akce — dostavba
konvertorové ocelarny. Rozkolisany bankovni sektor,
predevsim Investicni banka, nebyl ochoten poskytnout
uvéry za priijatelnych podminek. Po rozpadu statu se
podminky jesté zhorSovaly. Misto fadného financovani
se vzil pojem vzajemnych zapoctl zavazka a pohleda-
vek. To uz byl kocourkov, ktery nemél s chodem akcio-
vych spole¢nosti co délat. Dalsim dobrodruzstvim byla
manazerska privatizace. Nad pfevedenim kompetenci za
chod akciové spole¢nosti na osoby, které nemohou
poskytnout zadné financni zaruky, respektive byt

zodpovédné za sva Spatna rozhodnuti, jiz zistava rozum
stat a dodnes se za to nikdo ani neomluvil, ba dokonce
lze sledovat zjevnou absenci hledat viniky. Nastala
situace také vedla béhem nékolika let ke stavu srovna-
telnému s bankrotem. Vlada poté rozhodla o prodeji
Nové huti a hutni ¢asti VITKOVIC zahraniénim spole¢-
nostem. Ocelarna jiz nemohla nebyt postizena témito
udalostmi huife. Zavislost na cizich dodavkach tekutého
surového Zzeleza byla pocatkem konce, ktery nastal
v zaii roku 2015.

Zavér

Zastaveni vyroby ocelarny je zfejmé nevratnym krokem
spole¢nosti VITKOVICE STEEL. P#i nadbyteénych
vyrobnich kapacitich v Evropé v odhadované vysi
150 — 200 mil.t/r a pokracujicim ¢inskym S$ilenstvim
v touze dosahnout ro¢ni produkce oceli 1 mld. t/r, je
nepravdépodobné nalezeni pfijatelného feSeni. Dle
mého nazoru ¢ekd podobny osud v nékolika pfistich
letech i dalsi ocelarny. Pokud protla¢i EU emisni povo-
lenky na CO, v uvazované vysi na kterou upozoriuje
[2], mlZe to znamenat exodus ocelarenstvi mimo
Evropu. Zahrani¢ni majitelé Ceskych ocelaren budou
urcité mezi prvnimi. Prognozuje se, ze ocelarny obstoji
pouze u velkych fek a poblize velkych motskych
pristavi.. To zfejmé plati i pro ocelarny na naSem Gzemi.
Berme proto konec vyroby ve vitkovické Nové ocelarné
po 102 letech jako pfirozeny diasledek chybnych
rozhodnuti v uplynulych letech a jako podnét k trans-
formaci celého ¢eského hutnictvi.
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Starost o ocelarsky pramysl: Severni Poryni-Vestfilsko planuje vrcholovou

schuzku

Westdeutsche Allgemenie

17.09.2015

Kvili starostem o budoucnost ocelaiského primyslu na Ryné a v Portii svolala zemska vlada Severniho Poryni-
Vestfalska vrcholnou schiizku. Diivodem jsou evropské plany na obchod s certifikaty na kysli¢nik uhli¢ity. Zemsky
ministr hospodafstvi Garrelt Duin prohlasil, ze navrhy EK na budouci uspotadani obchodu s emisnimi pravy vzal na
védomi s obavami. Vrcholnd ocelaiskd schlizka by se méla konat uz pfisti tyden v Diisseldorfu. Hans Jiirgen
Kerkhoff, president Hospodatského sdruzeni Ocel (WV Stahl) bije kvili témto planim na poplach: ,,Planované
zpiisnéni evropského emisniho obchodu je pro ocelarsky priamysl existencni problém®. Portii bude pfi uskutecnéni
plant EK obzvlast’ siln€ postizeno. Duisburg je nejvétsi evropsky ocelarsky region. Celkové znamena ocelaisky
pramysl v SRN 87 000 pracovnich mist, 47 600 z toho v Severnim Poryni-Vestfalsku. Podle studie institutu RWI
v Essenu zavisi v Némecku piimo nebo nepfimo na oceli dokonce 3,5 milionu pracovnich mist.
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Spolecenska kronika

Za profesorem Miroslavem Kalo¢em

Dne 30. fijna 2015 zastihla pracovniky
Vysoké skoly banské — Technické univer-
zity v Ostraveé a také koksarenskou verej-
nost zprava o umrti prof. Ing. Miroslava
Kaloc¢e, CSc., ktery zemfel kratce pied
svymi 79. narozeninami. Z kolektivu vy-
znamnych védecko-pedagogickych a kok-
sarenskych odbornikti tak odesla osobnost,
ktera zosobniovala tuto profesi svymi
Sirokymi znalostmi hutnickych obort, ale
pfedevsim specidlni orientaci na kok-
sarensko-chemické procesy, vlastnosti uhli
a koksu, zpracovani Cernouhelné dehtu,
vyvoj uhlikatych materidli, sorbenty
a zpracovani odpadut.

Profesor Kalo¢ se narodil 1. 11. 1936 v prumyslové
Ostrave. Zde také vyrtstal a prozil cely sviyj zivot. Pri-
myslovy raz mésta s jeho neustale se rozvijejicim t&éz-
kym prumyslem, hlavné t€zebnimi, hutnimi, strojiren-
skymi a chemickymi zavody, spolu s nartistem obyvatel-
stva, zménou jeho socialni struktury se vzrlstajicim
podilem a vlivem délnictva, mu vtiskl osobni celozivotni
postoj k socialné spravedlivému feSeni problémti spolec-
nosti aktivnim ptisobenim v politickém déni.

Po absolvovani stiedoskolského vzdélani profesor Kaloc¢
studoval v letech 1954 — 1959 Vysokou skolu banskou
v Ostrave, kde plsobil jako asistent a pozd€ji odborny
asistent oboru hutnictvi tézkych kovii az do roku 1973.
V roce 1966 za disertacni praci ,,Problémy karbonizace
smoly* ziskal titul CSc. V roce 1971 obhajil habilitaci za
praci ,,Koroze zdiva koksarenskych smolnych baterii.
Jmenovan a ustanoven docentem byl vroce 1973
avroce 1988 profesorem pro obor koksarenstvi.
Vletech 1982 az 1989 vedl Katedru zelezafstvi
a koksarenstvi. Posléze do roku 2004 ptfednasel na Kate-
dfe metalurgie a Ustavu chemie a technologie paliv
VSB-TU Ostrava. Vyznamnou mérou se také podilel
jako Skolitel postgradudlniho studia na uspésné vyuce
mnoha Ceskych i zahrani¢nich doktorandi.

Profesor Kalo¢ dlouhodobé spolupracoval s ceskymi
koksarenskymi  zavody, projekénimi organizacemi
a vyzkumnymi institucemi pfi feSeni jejich technologic-
kych problémt a v poslednich letech také pfi feseni dule-
zitych grantovych projekti. Aktivné plisobil v renomo-
vanych tuzemskych i zahrani¢nich odbornych spolec-
nostech: viceprezident Ceské koksarenské spoleénosti,
¢len Ceské spolenosti pro uhlikaté materidly, Ceské
spole¢nosti pro nové materialy, ¢len Némecké koksaren-

ské spoleénosti VDKF, ¢len re-
dakeni rady casopisu Paliva.

Vyzkumna a pedagogickd cCinnost
Miroslava Kaloc¢e byla velmi roz-
séhld, coz mu umoziovaly kom-
plexni znalosti hlavnich uhelno-
koksarenskych procest, ale i bliz-
kych a souvisejicich obort. Profeso-
rovy ptrednasky byly charakterizo-
vany jeho osobnimi vlastnostmi:
jasnym hlasem, osobitou a bohatou
slovni zasobou, bonmoty a pohle-
dem na Zzivot zornym uhlem pfe-
svédcen¢ho Ostravaka. Mezi stu-
denty byl proto velmi obliben a jeho
vyzva k nim ,,poslouchejte mne bedlivé* je pamatna.

Pfednasel a spolupracoval rovnéz v Némecku na uni-
verzit¢ ve Freibergu, v Cachach, také v polském Kra-
kové a v Kosicich na Slovensku. Své zkusenosti preda-
val odborné komunité svou aktivni u€asti na evropskych
i svétovych koksarenskych kongresech. Netnavna pra-
covitost profesora Kalofe je neocenitelna. Jeho rady,
posudky a doporuceni odbornym pracovistim zabyvaji-
cim se hutnickymi a karboniza¢nimi procesy a chemii
paliv dosud slouzi provozni praxi a v téchto podnicich
jsou plné vyuzivany. Jeho publikacni Cinnost je rovnéz
rozsahla: vydal 2 odborné knihy, 22 vyso-koskolskych
skript, 157 védecko-vyzkumnych zprav. Prednesl
189 pfednasek na odbornych konferencich, z toho
78 v zahranici.

Odchodem profesora Kaloge pozbyla VSB — Technicka
univerzita Ostrava védeckého i pedagogického repre-
zentanta generace, ktera v Ostravé vybudovala Skolu
vysoké védecké a odborné trovné. Ceské a evropské
koksarenstvi tak ztratilo vynikajiciho odbornika, ktery
se dlouhodobé podilel na vychové a odborném ristu
vedoucich pracovnikti vSech ceskych koksarenskych
zavodl, z nichz vétsina byla jeho studenty. Odesel tak
clovek velkého formatu, ktery se nebal oteviené fikat své
nazory. Odesel velky a pracovity koksaf Sirokého
rozhledu.

ZDAR BUH!
CEST JEHO PAMATCE!

Ing. Vladislav Machek
Ing. Jindfich Kfistof
Ceska koksarenska spoleénost

123



Informacni ¢lanky Hutnickeé listy €. 6/2015, ro¢. LXVIII
Informative articles ISSN 0018-8069

Historicky serial

Vyroba niklu a kobaltu na Slovensku

(Zaniknuté hutnicke technolégie na Slovensku — 8. ¢ast’)

Historia vyroby niklu a kobaltu na Slovensku nie je dlhd, pretoze obidva kovy patria k najmladsim priemyselne
vyuzivanym tazkym nezelenym kovom. Nikel objavil a izoloval A. F. Cronstedt v roku 1751 a kobalt G. F. Brandt
v roku 1735. Ich ndzvy st odvodené od mien zlych banskych Skriatkov, ktori podl'a Sandinavskych a nemeckych
legiend kazili tavenie medenych rad, ¢o samozrejme bolo spdsobené pritomnostou niklovych a kobaltovych
mineradlov v medenych rudach. Nikel v podobe zliatin vSak poznali uz v starom Rime a modré kobaltové farbivo
pouzivali uz Egyptania a Perzania. Obidva kovy
patria k nezamenite'nym strategickym
materidlom s aplikaciou pri vyrobe Specialnych
ziarupevnych a korozivzdornych oceli, resp.
superzliatin, v pripade kobaltu aj magnetickych
zliatin. Cast’ kobaltu sa stale spotrebava pri
vyrobe modrého farbiva — Smolky. Nikel sa
vyskytuje v sulfidickych mineraloch (portlantid
a zelezoniklovy pyrotin), ako aj v silikatovych
minerdloch (lateritické hor¢ikové a niklové
silikaty s obsahom kobaltu). Preto obidva kovy

technologickych variant vyroby od
pyrometalurgickych  (koncentracné tavenie,
konvertorovanie, rafinacia) az po
hydrometalurgické (kyselinové a amoniakalne
postupy lihovania spojené s elektrolyzou). Na
Slovensku pozname dve historicky vyrazne oddelené obdobia vyroby niklu a kobaltu, resp. spracovania ich rud.
Prvé obdobie zahina roky 1780 — 1897 a tyka sa rudnej oblasti v Dobsinej a jej okoli. Zachovali sa viaceré pisomné
dokumenty, medzi ktoré patri odborny posudok Ignaza von Borna z roku 1785, vtedy dvorného banského radcu vo
Viedni, v ktorom hodnoti skiisky kobaltovych rud z Jarabej, vykonanych vo fabrike na modra farbu v Gloknitz
v Dolnom Rakusku. Druhou listinou je oznamenie Banskej
spravy v Banskej Bystrici Hlavnému komorskogrofskemu
tradu v Banskej Stiavnici zroku 1786 o dobyvani
a sustred'ovani kobaltove] rudy z MojziSovej pri Hronci
v Hronskych Zeleziarniach.

Obr. 1 Preberanie produkcie Ni-Co kamienka Angli¢anmi na Zembergu
v Dobsinej v 60. rokoch 19. storocia

Tazba aspracovanie sa zaGali na zaklade nélezov
kobaltovych rud v zelezorudnych a medenorudnych loziskach
na Gugle a Steinbergu pri Dobsinej, ktoré vroku 1780
vykonal Johann Gottlieb Schon, povodnom Sas a ako jeden
z prvych hladacov kobaltovych rid. Spracovanie prebichalo
v DobSinej a verarnych hutdch v Stratenej a Smolnicke;j
Huti. Od roku 1827 sa produkcia v podobe prazenych Ni-Co
koncentratov  popripade pretaveného niklo-kobaltového
sulfidického kamienka exportovala do Anglicka (obr. 1 a 2).
. Obr. 2 Zastupcovia firmy Evans and Askin z Anglicka Rozdruzené rudy zo stipadiek sa prazili na rostoch
pri povrchovej tazbe v banskom poli Maria v Dobsinej v r. 1888 . . « , . , .
aprazenec sa tavil v Sachtovych peciach s prisadami.

Kamienok sa opakovane prazil az do obsahu 52 % Ni+Co. V roku 1830 bola rocnd produkcia 1 720 viedenskych
centov (86 t) kamienka, o predstavovalo 75 % z celej rakuskej a uhorskej produkcie. Predajné cena bola od 15 do

.....

kedy sa v Nemecku zacali razit' niklové mince. Dobsina najmé vd’aka kobaltu vtedy patrila k najbohatSim mestam
Uhorska s vel'mi modernou a rozsiahlou infrastruktiurou, ktoru tvorili dlazdené ulice, regulacia potoka, telefonické
spojenie s Roznavou, banka a sporitel'fia, viaceré skoly a materska $kola, nova radnica, novy kostol atd’. Obyvatelia
neplatili mestsku danl a polovicu poistného proti poziaru platilo mesto.
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V tom Case sa uplatiiovali v technologii aj najmodernejSie prvky, ako bola hydrometalurgicka vyroba kobaltu
Ithovanim a extrakciou z prazeného kamienka. Postupné vycerpanie lozisk, celkovy utlm banictva a hutnictva
v Uhorsku po raktsko-uhorskom vyrovnani (1867), ale najmi expanzia niklu a kobaltu z Kanady, Ruska a Novej
Kaledoénie boli pri¢inou ukoncenia
niklovo-kobaltového podnikania
v Dobsinej v roku 1897.

Druha etapa vyroby niklu a kobaltu na
Slovensku sa viaze k rokom 1960 —
1992. V rozdelenom svete po roku
1945 v ¢ase vrcholiacej studenej vojny
v 50. rokoch 20. storocia patril nikel
a kobalt medzi komodity podlichajiice
hospodarskemu embargu.
V komunistickom bloku sa nikel
a kobalt vyrabali iba v Sovietskom
Obr. 3 Celkovy pohl'ad na areal Niklovej huti v Seredi v r. 1964 — projekény nakres zvize amalou kapacitou v Aue Vv
NDR. Objem tejto produkcie, aj ked’
vysoky a svetovo vyznamny, postacoval iba pre vlastni krajinu. Preto Moskva rozhodla o d’alSej vyrobe niklu
akobaltu pre potreby ostatnych krajin RVHP, pricom bolo vybrané Ceskoslovensko vzhladom na vysoku
technologicku vyspelost’ v tejto oblasti, zrovnatelnl se vyspelymi zdpadnymi $tatmi. V roku 1959 sa rozhodlo
o vystavbe Niklovej huti v Seredi (NH), a to najmi z hl'adiska logistickej dostupnosti po Zelezni¢nych a vodnych
trasach, ako aj z hl'adiska miestnej, primerane kvalifikovanej pracovnej sily. Albansko bolo vtedy spolupracujucou
sucastou RVHP, tak ze po mnohych analyzach bol uréeny surovinovy zdroj pre NH Sered’ z Albanska. Tymto
zdrojom boli lateritizované hydrosilikatové rudy na baze Zeleza a niklu s minoritnym obsahom kobaltu. Vystavba
niklovej huty prebiehala v rokoch 1959 — 1964, kedy bol dosiahnuty uzavrety cyklus hutnickej vyroby. Pre
produkciu bol po mnohych analyzach vybrany a spracovany hydrometalurgicky proces amoniakalneho Ithovania.
I8lo o proces, ktory bol realizovany v Kanade, USA a najmi v huti Nicaro na Kube, ktora vSak vtedy bola vo sfére
zaujmov USA. Preto vo VUK Panenské Biezany bola vyvinuta celkom pévodna amoniakélna technolégia vyroby
niklu pre aplikdciu v NH Sered, vybudovanej na ,zelenej luke“ v Seredi (obr. 3). Technologicky proces
charakterizovalo amoniakalne lthovanie predredukovanej rudy spojené s rafinaciou vyluhu a extrakciou
kobaltovych zltcenin. Rafinovany vyluh bol podrobeny zrazacej elektrolyze, vysledkom ktorej bol finalny produkt
elektrolyticky nikel (obr. 4). Vyroba bola komplikovana a vysoko technicky a technologicky naro¢na, co stuviselo
s pouzitim komplexnych silikatovych lateritizovanych garnieritickych rad s nizkym obsahom Ni a vel'mi nizkych
obsahom Co. Albanska ruda spracovavana v Seredi obsahovala 1,05 % Ni, 0,06 % Co, 49 % Fe a 2,6 % Cr. Tieto
vychodiskové podmienky predpokladali, ze vyroba niklu a kobaltu v NH Sered” bude ekonomicky nerentabilina
abude z hl'adiska vojenskych strategickych zaujmov sovietskeho bloku
trvale dotovand. Vyskumné prace zamerané na moderné postupy upravy
a obohacovania Ni-Co rud segreganym praZzenim vykondvané po
nabehnuti huty na plnt kapacitu neboli z dévodov odlisnych strategickych
zaujmov Sovietského zvdzu atym aj ekonomického prepadu projektu
zrealizované [2].

Pred uzavretim v roku 1992 huta vyrabala 2 500 t niklu a 60 t kobaltu
roéne jednou =z najvyspelejSich hydrometalurgickych technologii.
V dalSich rokoch boli zariadenia NH Sered’ zlikvidované a zvySkova
infrastruktura slazi novym podnikatel'skym subjektom, medzi ktorymi je
aj spoloCnost pre recyklaéné spracovanie olovenych akumulatorov.
Problematickou pamiatkou na vyrobu niklu a kobaltu v Seredi je halda
luzenca po amoniakalnom lihovani s vysokym obsahom Zeleza a chromu
o hmotnosti cca 6 milt, pre ktora sa dodnes nenaSlo primerané
metalurgické spracovanie.
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VSB — Technical University of Ostrava

DEVELOPMENT AND OPTIMIZATION OF PROCESSES OF POWDER TECHNOLOGIES
FOR PRODUCTION OF SELECTED TYPES OF MATERIALS AND PRODUCTS

The ,Department of powder technologies”, which consists of the “Laboratory
of magnetic and ceramic materials” and the “Laboratory of friction
composites”, deals with the development and optimization of processes of
powder technologies for the manufacture of selected types of materials, with
a special focus on magnetic and friction materials. It comprises two key
areas of the research and development activities with narrow link to the
application sphere:

= Development and optimization of technologies for preparation of
permanent magnets based on rare earth metals

= Development of friction composites for car braking systems with limitation
of negative impacts on the environment and health of humans.

Instrumentation of department of powder technologies:
A Vacuum induction furnace with the
strip casting and conventional casting

A Uniaxial hydraulic ~ press  with
magnetization unit

A Hydrogen decrepitation furnace
A Jet mill

A Jaw crusher and disc mill

A Cold and hot isostatic presses
A Debinding and sintering furnace
A Electro-spark cutting machine
A Surface coating

Sintering

A Magnetizer furnace

A Brake dynamometer

Jaw
crusher
and disc

mill
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