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ABSTRAKT

Diplomova préace je zamétena na piipravu a charakterizaci objemového materialu z ¢istého
hot¢ikového prasku. Téma zahrnuje vsSechny etapy spojené s piipravou objemového
materialu, procesy slinovani pii lisovani za tepla, difuzni dé€je a strukturné mechanické
vlastnosti, s ohledem na vyslednou porozitu materialu. ReSeni je zaméfeno na studium a fizeni
procesii pii piipravé objemového materidlu a popis téchto d&ji z fyzikalné-chemického
hlediska tvorby struktury a vyslednych vlastnosti materialu.

KLICOVA SLOVA
Hoic¢ik, praSkova metalurgie, lisovani za studena, lisovani za tepla, porovitost, mechanické
vlastnosti.

ABSTRACT

Diploma thesis focuses on preparation and characterization of bulk material prepared from
pure magnesium powder. The topic includes all the parts of process of bulk material
preparation, sintering at hot pressing, diffusion processes and structurally-mechanical
properties with respect to final material porosity of the produced material. Thesis solving
focuses on study and control of processes during bulk material preparation and description of
the processes from physically-chemical point of view of the structure creation and final
material properties.

KEYWORDS
Magnesium, powder metallurgy, cold pressing, hot pressing, porosity, mechanical properties.
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1.  UvVOD

Hoi¢ik a jeho slitiny se v prumyslovém odvétvi vyuziva zejména pro specifické aplikace.
Se svou hexagondlni strukturou (Hexagonal Close Packing, HCP) je malo tvarny vzhledem
k nizkému poctu skluzovych rovin a je obtizné z n¢j za studena vyrabét tvafené predméty se
slozit¢jsi konstrukci. Prednosti hotfc¢ikovych materidld jsou nizkda mérnd hmotnost
(1,74 g-em ) a vzhledem K ni i dobré mechanické vlastnosti. Vysoka reaktivita hot¢iku ma
negativni vliv na jeho konecné vlastnosti a proto je potieba S nim pracovat v inertni atmosféie
[1-4, 9].

Hot¢ik ma vhodné vlastnosti jako biomateridl, protoze mize degradovat ve fyziologickém
prostitedi za vzniku netoxickych oxidi a hydroxidi, které podporuji aktivitu bunck
vytvarejicich kostni tkan. Jeho mechanickd odolnost je mnohem lepSi nez u biologicky
odbouratelnych polymertd. Modul pruznosti ¢itého Mg se nachazi v blizkosti hodnot modulu
lidské kosti. LéCené misto neni tak namahano, nez tomu je v piipadé¢ béZnych kovovych
implantat. Vzhledem k nizké korozni odolnosti hofc¢ikovy material ztraci integritu a
mechanické vlastnosti diiv, nez se stihne organismus upIné uzdravit. K Mg jsou peclivé
vybirané legujici prvky, které zajisti dostatecné¢ nizkou korozni rychlost, vyhovujici
mechanické vlastnosti po celou dobu Ié€by a minimalni nezddouci ucinky produkta
degradace. V aktualnich studiich se jako vhodna volba jevi ptidavek zinku a vapniku, jakoZzto
prvka dalezitych pro biologické funkce. Dale se uvazuje o kombinaci s hydroxyapatitem,
ktery je obsaZzeny v lidské kosti jako anorganicka slozka mezibuné¢né matrice [6, 7, 8].

V nékolika poslednich desetiletich je velmi rozvijenym odvétvim praskova metalurgie.
Touto technologii bylo piipraveno mnoho novych materidlu, které by nebylo mozné vyrobit
konven¢nim zpisobem. Jednou z mnoha vyhod technologie praSkové metalurgie je ptiprava
tvarove presnych vyrobki, s minimalni produkci odpadniho materialu. V principu se praskovy
kov tvaruje lisovanim do pozadovanych rozmért, nasledné se zahieje, aby doslo k procesu
slinovani, pfi kterém se jednotlivé kovové Castice propoji, az splynou v kompaktni celek.
Ve srovnani se slévarenskou technologii, 1ze u praSkové metalurgie 1épe korigovat pocatecni
mnozstvi a slozeni vstupnich surovin. Tak Ize jednodussi cestou docilit zlepSenych koneénych
vlastnosti. Taktéz mensi Casova narocnost a vysSsi Uspora energie fadi tuto technologii mezi
preferovanou oblast zpracovani kovovych materiala [9, 10, 11].



2. CILE PRACE

Cilem diplomové prace je ptiprava objemového materialu z hot¢ikového prasku procesem
slinovani pii lisovani za tepla a jeho naslednd charakterizace. Dil¢im cilem prace je
zpracovani literarni reSerSe zabyvajici se problematikou praskové metalurgie, zpracovani
praskovych materialti a jejich charakterizace. Cilem experimentalni ¢asti je navrh pfipravy
objemového hof¢ikového materidlu metodou lisovani za tepla, vyroba experimentalniho
materialu za riznych podminek pfipravy a jeho charakterizace z hlediska struktury a
mechanickych vlastnosti. Nedilnou ¢asti diplomové prace bude komplexni hodnoceni vlivu
parametrii procesu piipravy objemového materialu na vyslednou poérovitost, strukturu a
fyzikaln€¢ mechanické vlastnosti materidlu.



3. LITERARNI PREHLED PROBLEMATIKY

3.1. Hor¢ik

Cisty hoi¢ik je stiibroleskly nepolymorfni kov. Vzhledem k dvéma valenénim elektrontim
je vysoce reaktivni a v pfirozeném prosttedi ho neni mozné najit v Cistém stavu. Jeho
standardni elektrodovy potencial je —2,4 V (vztazeno k vodikové elektrod€), ochotné reaguje
s kyslikem za vzniku energeticky stabilnéjsiho MgO. Samotny hoicik krystalizuje v HCP
soustaveé. Idealni miizkovy osovy pomér HCP je c/a=1,633, a Mg je sc/a=1,623 této
hodnoté znacné blizko. Pfi laboratorni teploté je Spatné tvarny, protoze se deformuje podél
jediné skupiny bazalnich skluzovych rovin {0001}. Pti vysSich teplotach se aktivuji dalsi
skluzové roviny (Obr. 3.1). Doporuc¢ené rozmezi teplot pro tvarovani je 350 az 450 °C.
Teplota tani Mg za atmosférického tlaku je 650 °C. Hoicik se svoji mérnou hmotnosti 1,738
g-cm, se fadi mezi nejlehéi technicky vyuZivané kovy. V litém stavu dosahuje pevnosti 98
MPa a v tvafeném 198 MPa. Younguiv modul pruznosti v tahu nabyva hodnot kolem 45
GPa. Mechanické vlastnosti hot¢iku se zlepsuji pfidanim legujicich prvka (napt ’klad Al, Zn)
[1-4].
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Ist order pyramidal <c+a>, 12 2nd order pyramidal <c+a>, 6
Obr. 3.1 Skluzové roviny hoiciku: bazalni skluz (a), prizmaticky skiuz (b), pyramidalni skluz (c),
pyramidalni skluz prvnitho druhu (d), pyramidalni skluz druhého druhu (e) [5]



3.2. Vyroba a charakterizace kovovych prasku
3.2.1. Vyroba kovovych praskua

Zpracovani zdkladni suroviny: drceni a mleti

Hlavnimi technologickymi vlastnostmi praskt je jejich sypna hmotnost, lisovatelnost,
slinovatelnost. Tyto vlastnosti jsou ur¢eny vztahem mezi povrchem ¢astic k jejich objemu a
taktéz hustotou vyskytt vnitinich poruch. Ziskavani praskt ze vstupni suroviny je zaloZzeno na
lomové mechanice zakladni suroviny, kterd je rozméliovana. Jde o pienos mechanické
energie mlecich agregati na rozmélilovany material, jehoz krystaly jsou pod mechanickym
napétim. Pfenos energie zpusobuje Sifeni trhlin, které jsou nasledované lomem. Timto
mechanismem je zvySen mérny povrch ¢astic (zmensen pramér velikosti ¢astic), coz ma za
nasledek zvyseni kapilarnich sil v objemu materialu (oznacovéno jako ,,geometrické aktivita®
prasku). Dalsi pojem, ktery je spojen s vlastnostmi prasku, je ,strukturni aktivita®. Tim je
minéna vysokd celkova povrchova energie vzniklych castic prasku, ktera ve srovnani
S kompaktnim materialem zvysSuje reak¢ni schopnost téchto Castic. Existuji Ctyfi zdkladni
rozméliovaci procesy: tlak, naraz, sttih a otér (Obr. 3.2). V praxi se vétSinou vyuziva
kombinace téchto procesi pro vyssi efektivitu vyroby [9, 10].

tlak naraz stith otér

Obr. 3.2 Zdkladni rozmeélnovaci procesy

Drceni je proces, pfi némz se zakladni surovina rozmélnuje na mensi casti a vyslednim
produktem je hruby praSek. Jeden z nejpouZivanéjSich drti€l je celistovy drti¢ (Obr. 3.3,
vlevo), kde se materidl drti mezi pevnou a pohyblivou celisti. Rozdrceny material se dal
domild v mlynu. Existuji riizné typy mlynl jako: planetové-kulové (nejrozsifeng;si, Obr. 3.3
vpravo), vitivé, kladivkové nebo vibraéni [9].
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Mleti bylo diive povazovano za samostatnou metodu vyroby praskovych materiald.
V soucasnosti je spiSe metodou doplitkovou slouzici k rozemilani polotovart. Proces ptipravy
prasku mletim lze realizovat v bézné atmosféfe nebo v inertni atmosféfe, existuji i piipravy
v reaktivnich plynnych atmosférach. Mlit lze jak za sucha, tak za mokra, zalezi na charakteru
mletého materialu. Casto se do procesu mleti piidavaji povrchové aktivni latky, které
zmensSuji povrchovou energii ¢astic a tim zabranuji jejich aglomeraci a tvorbé klastrti, zaroven
je urychlovan proces rozmérové redukce [9, 10].

Zpisoby vyroby praskovych kovi

Zakladni zpusoby vyroby kovovych prasku lze rozdélit do tii kategorii:

1) fyzikalné mechanické (mleti, atomizace — rozpraSovani tekutého kovu, kondenzace
Z plynné faze);

2) chemické a elektrochemické (chemicka redukce, chemicky rozklad, elektrolyticka
redukce, selektivni rozpousténi);

3) fyzikaln¢ chemické (plazmovym obloukem) [10].

Pro vyrobu praskového hoiciku se vyuziva fyzikalné mechanickych metod, pfi nichZ je
moznost pouziti inertniho plynu, co je pro vysoce reaktivni praskovy hoicik nutnd podminka.
Metodou chemické redukce se praskovy Mg nevyrabi. Timto zplisobem by byla vyroba
neefektivni a nakladna.

Atomizace

Atomizace neboli rozprasovani taveniny je jedna z nejlevnéjSich a nejproduktivnéjsich
metod vyroby kovovych praskt. Principem metody je pusobeni tlaku plynu (kapaliny),
ptipadné odstfedivé sily, na taveninu kovu. Vzniklé kapky kovu jsou poté rychle ochlazovany
a tuhnou. Podle pouzitych podminek atomizace (teplota, viskozita a povrchové napéti
taveniny, podminky ochlazovani) lze vlastnosti praski do jisté miry korigovat. Vys§im
prehtatim a piisobenim vétsi mechanické energie na taveninu je dosazeno jemnéjsiho podilu
kovovych ¢astic. Homogenni distribuce ¢astic a jemnozrnnost prasku se docili rychlym
chlazenim atomizovaného kovu [9, 10].

Nejb€znéji vyuzivanou atomizaci je s pouzitim vody. Tavenina kovu je umistnéna
do kelimku, na jehoz dné je otvor ustici do Zzaruvzdorné trysky. Roztaveny kov tece
gravitané, bez aplikace vnéjsiho tlaku. Kolem proudici taveniny jsou zasazené tlakové trysky
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svodou. Tlak zde dosahuje 5 az 20 MPa a rychlost proudéni vody je 15 az 40 m-s ™.
Vysokotlaky proud vody rozbiji taveninu na drobné kapky, které se pii letu prudce ochladi.
Na dno atomizéru dopadaji kovové prachové Castice nepravidelnych tvarti. Kolem 95 %
neptesahuje rozmér 150 um. V mnoha piipadech jsou pokryté vrstvou oxidi, které jsou
nasledné¢ odstranény v dal§im kroku redukci. Pro minimalizaci vzniku oxidovych filmdg,
proces probihd Vv inertni atmosféfe. Nejbéznéji pouzivanym inertnim plynem je argon
[11, 14, 19].

Atomizace plynem (Obr. 3.7) je metoda specificka zejména pro reaktivni kovy jako hotéik
(Obr. 3.8), hlinik a titan. Pti vyrobé hot¢ikového prachu jsou vhodnymi plyny helium a argon.
M¢éné vhodnym plynem je dusik, ktery pti zvysené teploté (cca 550°C) reaguje S hot¢ikem za
vzniku nitridu MgsN». Nevyhodou u atomizace plynem je nizsi Gi¢innost chlazeni, ve srovnani
s chlazenim vodou. Aby se zabranilo ztuhnuti kapek na sténach nadoby, je potieba instalace
vét$i chladici komory. Tvar castic byva pravidelny a jejich velikost je imérna ctverci
rychlosti proudu plynu. Z toho diivodu jsou bézné pouzivané rychlosti proudu plynu od 50 do
150 m-s™. Typicky pouzZivané tlaky se pohybuji v rozmezi od 1,4 do 4,2 MPa [11, 14, 19, 20].

Velky diraz je kladen na odolnost Zaruvzdorné trysky, ptes kterou proudi tavenina kovu.
Pti procesu se z ni mohou do taveniny uvoliovat castice, které se ve form¢ vmeéstkii negativné
podili na dlouhodobych vlastnostech praskového materidlu. U atomizace plynem muze
zhorSeni vlastnosti prasSku zpusobit zabudovavani atomli plynu do struktury materiadlu. Zvysi
se porovitost a zhorsi se mechanické vlastnosti. Pro omezeni obsahu plynu v materialu se
vyuziva atomizace s pusobenim odstiedivych sil. V tomto piipadé zde neni kelimek
s roztavenym kovem, ale kovova ty¢ z materialu, kterého prasek chceme ziskat. Jeji konec je
lokalné taven plazmovym vybojem z wolframové elektrody. Ty¢ rotuje ve vysokych ota¢kach
od 10 000 do 20 000 ot./min. Kapky vzniklé odsttedivou silou o velikost 50 az 400 um jsou
unaseny do prostoru, kde se postupné zchladi [11, 14].

Jako perspektivni metoda atomizace se jevi SWAP (Spinning Water Atomization Process).
Jedna se o spojeni atomizace vodou a atomizace plynem s pouzitim odstfedivé sily.
Pasobenim této trojkombinace se dosahuje vysoké G&inné rychlosti chlazeni az 10° K-s™.
Vysledkem je praskovy material s velmi jemnou mikrostrukturou. Pomoci této atomizace byla
piipravena hoicikova slitina Mg-Al-Mn-Ca v praci [16]. Prasek slitiny byl lisovan za studena
tlakem 400 MPa a extrudovan pfi teploté 300-350 °C s rychlosti 0,5 mm-s ™. Velikost zrn o
tuhého roztoku Mg dosahovala 0,8 — 1,0 um. Pro srovnani byly pouzité vzorky té samé slitiny
piipravené gravitatnim litim, extrudované slitiny bez ptredeslé atomizace a extrudované slitiny
AZ31B. U slitiny piipravené metodou SWAP bylo prosyceni legujicimi prvky mnohem vyssi
nez u srovnavacich vzorkil. Zvysila se 1 jeji korozni odolnost, v jednom piipade az 10 ndsobné
[15, 16].
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Gas Source
and Pump

Fine Powder

Collection
Chamber T

Obr. 3.7 Atomizace plynem, gas source and pump — zdroj plynu a cerpadlo, fine powder — jemny
prach, melt — tavenina, collection chamber — sbérnd komora, noozle — tryska (a) detail trysky (b)
[17, 18]

Obr. 3.8 Snimek SEM horcikového prasku pripraveného atomizaci plynem [19]

Kondenzacéni metoda v inertnim plynu

Tato technika je zaloZena na vypatrovani kovu z odporové vytapéného kelimku uvnitf
komory, kterd je evakuovana na tlak asi 10" bar. Posléze je komora naplnéna inertnim
plynem. Odpatené atomy kovu se srazeji s atomy plynu, ztraceji svou kinetickou energii a
kondenzuji ve formé malych castic. Ke kondenzaci dochdzi na zatizeni kolektoru v dasledku
konvekce zplsobené rozdilem teplot ohfatého inertniho plynu a chladiciho sbérného zatizeni
plnéného N2 Pro udrzeni istoty povrchu ¢astic a minimalizaci mnozstvi uvéznénych plynd je
prasek seskrabovan pod ultra-vysokym vakuem. Velikost ¢astic zavisi na rychlosti odpafovani
a na tlaku a sloZeni pouZitého plynu. Rozméry CEastic nabyvaji hodnot typicky néckolik
nanometrd a distribuce velikosti je uzka. Schéma metody je na Obr. 3.9. Yu Wen a Dehong
Xia vyuzili této techniky pro vyrobu ultrajemného hoi¢ikového prachu z ingotu o vysoké
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cistoté (99,98 %). Jako inertni plyn byl pouzit argon a vzniklé ¢astice dosahovali velikosti 30

az 90 nm [21, 22, 23].

— Liquid nitrogen
cold finger
— l
P \ MAIN UHV
) CHAMBER

'\,' \ Evaporation * | /
\\ » sources ~ [/ -
=""gas Inlet
G r
»
r\Funr\el
Vacuum —
pumps J
Fixed \_, S+ Bellows LOW PRESSURE
piston L Arvil COMPACTION
1 UNIT
Slide —
|'l
‘| || /Sleeve
\l L HIGH PRESSURE

Obr. 3.9 Schéma kondenzacni metody v inertnim plynu: Liquid nitrogen cold finger — kolektor
chlazeny kapalnym dusikem, scraper — Skrabka, evaporation sources — zdroje vyparovani, funnel —
nalevka, main UHV (ultra-high-vacuum) chamber — hlavni komora ultra-vysokého vakua, vakuum
pumps — vyvevy, low pressure compaction unit — nizkotlakad zhutiiovaci jednotka, fixed piston — fixni

pist, bellows — mechy, anvil —kovadlina, slide — posuvny kryt, high pressure compaction unit —

vysokotlakad zhutnovaci jednotka, sleeve — objimka, piston — pist [22]
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3.2.2. Charakterizace praskovych kovii

Tvar Castic

Tvarem Castic se rozumi rozmérovost a reliéf jejich povrchu. Ke kazdé metod¢ pripravy
prasku existuje charakteristicky soubor typti vzniklych ¢astic. Pfi atomizaci jsou produktem
vétSinou sférické, nepravidelné nebo kulovité Castice. Mechanickymi metodami vznikaji
predevsim nepravidelné nebo destickovité Castice (viz Tab. 3.1) [11].

Tab. 3.1 Systém charakterizace tvaru ¢astic [11]

Tvar a metoda pripravy ¢astic lustrace

Jednorozmérné, jehlicové
Chemicky rozklad

Dvourozmérné, dendritické
Elektrolyticky

Trojrozmérné, sférické
Atomizace

Nepravidelné
Atomizace a chemicky rozklad

Hranaté
Mechanické stépeni

Nepravidelné, tyCovité
Chemicky rozklad a mechanické
rozmélnéni

Vlockovité
Mechanické rozmélnéni

Okrouhlé
Atomizace a chemicky rozklad

MRS CIEIOMWAN

Porovité
Redukce oxidu

Vyroba praSkového Mg soustruZzenim zingotu je vyuZivand pro piipravu prasku
obsahujiciho drsné a hrubé ¢astice (Obr. 3.6 a)). Takto pripraveny prasek je dal zpracovan pro
vyrobu Grinardova ¢inidla [19].

Hoft¢ikovy ingot je zpracovan v drti¢i a nasledn€é v mlyné. Timto zplisobem se produkuji
Castice velmi nepravidelnych tvarfi, ale 1 Castice sférické (Obr. 3.6 by). Vyuziti takto
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pripravenych Castic se uplatituje ve vyrob¢ zapalnych praski, svétlic, nebo pii produkei uranu
[19].

Castice destiGkovitého tvaru se pripravuji vy$e uvedenym zptsobem s naslednym
rozmélnénim (Obr. 3.6 ¢)) [19].

o b ’ S 3 J ¢ ' e S
Obr. 3.6 Snimky SEM horcikovych prdski pripravenych: soustruzenim (a), mletim (b),
rozmélnénim (¢) [19]

Velikost a distribuce velikosti ¢astic

Stejné dulezitym parametrem jako tvar je velikost ¢astic. Pro uréeni velikosti se vyuziva
ruznych metod, jako je napiiklad sitovani (pro Castice vétsi nez 40 um), sedimentace nebo
vzdusna separace (pro Castice v rozmezi 5 az 60 um) [10].

Pii zhutnéni prasku je nutné zjistit optimalni hmotnost vsazky a lisovatelnost daného
materidlu. Distribuce Castic by neméla byt Sirokd, protoze Castice se deformuji rozdiln¢ a
V materialu vznika pnuti. Z toho ditvodu je vstupni materidl obvykle rozdélen na jednotlivé
frakce o ur¢itych distribucich velikosti ¢astic [10].

Stlacitelnost praskovych materialii

Stlacitelnost je mira zhutnéni praskového materidlu za plisobeni vnéjsiho tlaku. Parametry,
které stlacitelnost zahrnuje, jsou: tvar, velikost a distribuce ¢astic, mérny povrch, vnitini
porovitost a zejména mérnd hmotnost praSku. Mérnou hmotnost 1ze definovat dvéma zplisoby
a to jako zdéanlivou hustotu anebo jako setfesnou hmotnost vztahujici se k materialu po jeho
setfepani na vibrac¢ni desce. Zdanliva hustota hof¢ikového prasku se béZzné pohybuje od 0,3 do

P =Pz de f je faktor zhutnéni, p je

Pr — P,
mérna hmotnost, p; je zdanliva hustota a p; je teoreticka hustota [9, 11, 14, 19].

0,8 g-cm’3. Faktor zhutnéni je dan vztahem: f, =

SloZeni a Cistota praski

V praskovych kovovych materidlech se casto nachazi cizorodé castice, at' uz
anorganického nebo organického piivodu. Mizou se do materidlu dostat béhem zpracovani
nebo pii manipulaci s nim. Vnitini nebo povrchové inkluze mohou negativné ovliviiovat
vysledné vlastnosti praskového materialu. Pojem ¢istota neznamena jen chemické slozeni, ale
krom& obsahu cizorodych ¢astic a povrchové adsorbovanych latek zahrnuje i morfologii a
velikost ¢astic [10].

NejcastéjSim znecisténim kovovych praskovych materidlu je kyslik, ktery vytvaii na
povrchu ¢astic oxidovou vrstvu jiz pfi velmi nizkych koncentracich. Parcidlni tlak kysliku za
laboratorni teploty, pfi které se tvoii MgO, je podle Ellinghamova diagramu doplnéného
Richardsnovymi stupnicemi pfiblizng 10°%° Pa. Vrstva oxidu na &asticich Mg je nezadouci a
mize snizit efektivitu slinovani. Jak uz bylo zminéno v ivodu, pfi praci s praSkovym Mg je
vhodné pouzit inertni atmosféru [24].
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3.3. Praskova metalurgie

Praskova metalurgie je metoda zabyvajici se vyrobou praskovych kovii, polokovi, nekovii
ptipadné jejich sloucenin nebo slitin S ndslednim zpracovanim téchto materialt v konkrétni
vyrobky bez roztaveni hlavnich slozek daného materialu. Potencial praskové metalurgie je ve
snizeni energetickych ndkladt. Nachdzi se zde moznost vyroby novych materidld se
specifickymi vlastnostmi, které by klasickym odlévanim nebylo mozné dosahnout. Srovnani
praskové metalurgie s ostatnimi technologiemi vyroby je na Obr. 3.3. Pfi této technologii
tvofi mnozstvi odpadniho materidlu méné nez 4 %, ostatni hodnoty jsou k ni vztazené.
DalSimi vyhodami praskové metalurgie jsou rozmérové stale a chemicky homogenni vyrobky,
malé mnozstvi odpadniho materialu a reprodukovatelnost vysledku [9].
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za tepla zateplaa metiaurgie
za studena

Obr. 3.3 Srovndni spotieby energie a mnozstvi odpadniho materidlu pro riizné technologie vyroby [9]
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3.3.1. Zhutiiovani praskovych materiali

Pro vyrobu produktti z praskovych materidlii s uritou funkcnosti je potieba praskovy
material zhutnit, aby bylo dosazeno manipulacni pevnosti a kone¢nych rozméri vyrobku.
Obecnym cilem je snaha o dosazeni homogenity zhutnéni v celém objemu materidlu
S minimalni pérovitosti po slinovani.

Lisovani za studena

Lisovani je nejbéznéjsi zplsob zhutnovani praskovych materidld. Existuje nékolik
provedeni lisovacich zafizeni, bud’ to s hydraulickou, nebo s mechanickou raznici. Podle
sméru pusobiciho tlaku Ize lisovani rozdélit na jednostranné, oboustranné (Obr. 3.9) nebo
izostatické. Pfi lisovani prasku v matrici, na ktery pasobi lisovaci tlak, profil tlaku klesa od
okraje lisovaciho nastroje k spodnimu okraji vylisku. U oboustranného lisovani pisobi
lisovaci tlak shora i zdola a rozlozeni tlaku ve vylisku je homogennéjsi. Ve stfedni ¢asti
vylisku je zhutnéni materidlu niz$i. Taktéz ale zavisi i na tfeni mezi samotnymi Casticemi a na
tfeni mezi Casticemi a sténami formy. Na Obr. 3.9 je zobrazené idealni rozloZeni tlaku
v piipadé¢ zanedbani tfeni. V n¢kterych piipadech se do formy pro jeho snizeni pridavaji
lubrikanty nebo pojiva. V dusledku anizotropie ptsobiciho tlaku dochazi i k nerovnomérnému
rozdéleni hustoty ve vylisku [9, 10].

Po napInéni matrice praSkovym kovem se Castice dotykaji jen bodoveé. Vyplnéni prostoru
pory byva vic nez 50%. Zavisi na distribuci velikosti ¢astic. Pii Siroké distribuci ¢astic je
dosaZeno mensi pocatecni porovitosti, protoze mensi castice vyplni prostor mezi vét§imi. Pfi
lisovani praskového hoiciku za studena se hodnoty lisovaciho tlaku bézné pohybuji od 40 do
500 MPa [9, 10, 32, 37].

)

Obr. 3.9 Zpiisoby lisovani v matricich: jednosmérné lisovani (a); obousmérné lisovani (b) [9]

Tzostaticke lisovani za studena

Pro zvySeni homogenity a rovnomérnosti hustoty vylisku byla rozvinuta metoda
izostatického lisovani (v angl. literatufe oznaovana jako Cold Isostatic Pressing — CIP).
Dilezitou soucésti metody je pouzdro, ve kterém lisovani probiha. Za atmosférického tlaku
musi pouzdro naplnéné téZkym praskovym materidlem udrzet sviyj tvar kviili poZzadovanému
tvaru vylisku. Pfi zvySeném tlaku se musi pouzdro chovat jako kapalina, kterd pomoci
okolniho lisovaciho média prenasi tlak na lisovany material izostaticky (Obr. 3.10). Bézny
lisovaci tlak vyvinuty pii této metod¢ se pohybuje kolem 400 MPa. Prodleva vydrze na
hodnoté maximdlniho tlaku je v taddu nékolika sekund. Pii zpétném vyrovnavani tlaku
S okolnim, musi byt proces pomaly, aby nedoslo k tvorbé trhlin v materidlu. Ve srovnani
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S béznym lisovanim za studena a S pouzitim stejného tlaku se metodou CIP mize hustota
vylisku zvysit az o 15 %. Taktéz je dosazeno vysoké manipulaéni pevnosti vylisku a vnitini
pnuti vV materidlu je nizsi, nez v pfipadé konvencniho lisovani. Vyhodou této metody je
moznost lisovani bez pouziti pojiv nebo lubrikantti. Lze lisovat i tvarové naro¢néjsi vyrobky.
Cena forem je nizka [10, 11].
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Obr. 3.10 Schéma izostatického lisovani za studena:1-horni uzaver, 2-vysokotlaka komora, 3-prostor
tlakové kapaliny, 4-tlakova kapalina, 5-plastické pouzdro, 6-perforovanad forma, 7-spodni uzavér, 8-
privod tlakové kapaliny, 9-odvod tlakové kapaliny [10]

Lisovani za tepla

Tato metoda je kombinaci lisovani prasku tlakem se slinovanim. Lisovani za tepla je
vhodné pro zhutnéni materidli se Spatnymi slinovacimi vlastnostmi. Pfi simultannim
pusobeni tlaku a teploty je dosazeni teoretické hustoty pro Sirokou oblast tézce
zpracovatelnych materidlit jednoduss$i, nez za pouziti bézného lisovani za studena
S naslednym slinovanim. Pfi zvySujici teploté se odpor kovovych ¢astic vic€i plastické
deformaci rapidné snizuje, tudiz postacuje pii tomto typu lisovani pouzit nizsi tlak. U lisovani
za studena jsou dulezitymi parametry tvar, velikost a distribuce ¢astic zhutfiovaného prasku.
Pii lisovani za tepla neni ani tak kladen dtraz na charakter prasku, jako spise na teplotu, tlak,
dobu procesu a pouzitou okolni atmosféru. Technologie zahrnuje nasledovni kroky:

1. Prasek nebo piedlisek je umistnén do formy.

Forma je odporové nebo indukéné vytapénd na predurcéenou teplotu.
Na prasek umistnény v dutiné zapustky je plisobeno zvolenym tlakem.
Teplota béhem lisovani nepfetrzité vzrista az do dosazeni maxima.
Béhem procesu jsou pozadovanou dobu udrzovany zhutiiovaci tlak a slinovaci
teplota.
6. Forma je za stalého tlaku postupné chlazena pod teplotu, pii které by jesté mohlo

dojit k reakci materialu s okolni atmosférou.

AR SN

18



Reaktivni zaruvzdorné materialy jsou lisovany v inertnim plynu. Lze vyuzit i moznosti
vakua, které odsava pirebytecny plyn. Ten se miize zabudovat do materidlu a zvysi se tim
konec¢nd poérovitost. Vakuum taktéz napomaha odplynéni samotného kovu pii vysSich
teplotach [11].

Izostatické lisovani za tepla

Metoda izostatického lisovani za tepla (v angl. literatufe oznaCovana jako Hot Isostatic
Pressing — HIP). Bézné zpracovavanym materialem jsou slinuté karbidy s vysokou teplotou
tani. Proces je provozovan pti teplotach kolem 1000 az 1750 °C a tlacich 100 az 320 MPa.
Konstrukéni provedeni je obdobné jako u CIP, navic je uvniti tlakové nadoby pod ocelovym
plastém nainstalovano ohiivaci zafizeni a tepeln€ izolacni valec. BéZnym médiem pro pienos
tlaku byva argon. Prasek je misto plastického pouzdra umistnén do ocelového nebo titanového
plechového pouzdra, které se po ukonCeni cyklu odstrani obrabénim nebo louZenim
Vv kyselin¢. Technologicky postup této metody je uveden na Obr. 3.11 [9, 11].

44

(a) (b) (c) (d) (e) ()
Obr. 3.11 Proces izostatického lisovani za tepla: vyroba pouzdra (a), p/néni praskem (b),

evakuace (C), tésneni pouzdra (d), piisobeni vysoké teploty a tlaku (€), zhutnény material (f) [25]
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3.3.2. Slinovani

Slinovani, nékdy oznafovano jako spékani nebo sintrovani, je proces, pfi némz piechazi
zhutnény praskovy materidl v kompaktni celek bez dosazeni teploty tani hlavni slozky.
Slinovani je obvykle provadéno pfi teploté, ktera se nachazi kolem % hodnoty teploty tani
slinovaného materialu. Slinovanim se zvétSuje sty¢na plocha mezi jednotlivymi casticemi,
snizuje se porovitost a v piipadé viceslozkového systému se pomoci difuze a jinych
transportnich déji vytvareji nové slitiny ¢i slouceniny. Vylisek tak nabyva konecnych
mechanickych vlastnosti. Je-li v materialu slozka, u které je pievySena teplota tani béhem
procesu, jedna se o slinovani za vzniku kapalné faze. Pfi nepfevySeni teploty tani ani jedné ze
slozek materialu, probiha slinovani v tuhé fazi [9, 10].

Slinovani v tuhé fazi
Podle ménici se ho meziprostoru mezi slinovanymi ¢asticemi, lze tento proces rozdé€lit do

dvou stadii. V prvnim kroku se v mistech dotyku ¢astic zacina tvorba krcku (Obr. 3.12), ktera
postupné prechazi do druhého stadia uzavirani a zmensovani celkového objemu po6rd. Hnaci
silou celého déje je snizeni volné povrchové energie systému. Transportni mechanizmy, které
mohou probihat, jsou:

— objemova difuze,

— difuze hranic zrn,

— povrchova difuze,

— viskozni nebo plasticky tok (v disledku povrchového napéti nebo vnitiniho pnuti),

— vypafovani/kondenzace atomu na povrchu.

Slinovani v piitomnosti kapalné faze

Slinovani za vzniku kapalné faze probiha v ptitomnosti dvou a vice rozdilnych slozek,
pficemz je piekrocena teplota tani minimalné jedné ze slozek. Vznikla tavenina je tazena
kapilarnimi silami do tzkych mezer mezi pevnymi ¢asticemi a tim je zvySena sty¢na plocha
mezi kapalnou a pevnou fazi. Proces je rychlejsi a je realizovan ptes celou kapalnou fazi a ne
povrchovou difuzi jako v pfipad€ dvou pevnych latek. Je to dano vySsi aktivacni energii na
rozhrani kov-kapalina neZ na rozhrani pevnych latek. DileZitym parametrem je rozpustnost
pevné slozky v okolni kapalné fazi, protoze jeji pfiznivy vliv trva jen do doby, nez se stane
nasycenou zdkladnim kovem. Parametr souvisejici s rozpustnosti je smacivost. Je dulezité,
aby smacivost pevné faze kapalinou byla co nejvétsi [10, 26].

Slinovani plazmovym vybojem (Spark Plasma Sintering, SPS)

Jedna z nov¢jSich metod slinovani je pomoci plasmového (jiskrového) vyboje. Praskovy
material je umistnén v grafitové forme, do které je privadén pulzni stejnosmérny proud v fadu
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nékolika tisic ampért. Elektricky proud tece pfimo do slinovaného materidlu, coz umozni
vznik plazmy s vysokou lokalni teplotou V prostoru mezi Casticemi nebo v misté jejich
kontaktu. Hlavni vyhoda SPS je vysokd ucinnost ohievu Vpomérné¢ kratkém casovém
intervalu, coz urychli proces slinovani na n¢kolika minutovy proces. Rychlost ohievu se mtize
pohybovat v fadu stovek K-min™. Touto metodou lze ziskat kvalitni slinuty material p¥i nizsi
slinovaci teploté za kratsi dobu nez konvenénim zptisobem [27, 28].

Této metody bylo vyuzito Vv praci Zadara a kol. pti vyrobé slinutého hlinikového materialu,
kterého vlastnosti a morfologie lomu byly velmi podobné vlastnostem c¢isté zihaného
tvareného hliniku [29].

Na praci [29] navazal Muhammad a kol., ktery se zabyval mikrostrukturou a mechanickymi
vlastnostmi hot¢ikovych kompoziti ptipravenych SPS metodou. Pro vyrobu prvniho
kompozitu bylo pouzito ¢istého hoi¢ikového prasku o zrnitosti 180 um, druhy kompozit byl
zhotoven z prasku hoic¢ikové slitiny AZ31 o zrnitosti 10 az 200 um. Jako vyztuz jednotlivych
kompozitd byl pouzit prasek karbidu kiemiku o zrnitosti 0,5 az 25 um. Vysledkem bylo
ureni idedlni slinovaci teploty kompozitu na 585 °C s ¢istym hoicikem a 552 °C se slitinou
AZ31. Rozlozeni SiC bylo rovnomérné podél hranice mezi ¢asticemi matrice. Tvrdost a
pevnost Vv tahu se zvySovala s rostoucim obsahej SiC do 10 hm. %. Pii vy$Sim obsahu SiC
dochazelo k aglomeraci téchto ¢astic a pevnost materialu se snizila. Maximalnich hodnot
pevnosti v tahu, kterych bylo dosazeno, byly 140 MPa pro kompozit Mg-SiC a 170 MPa pro
AZ31-SiC [30].
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3.4. Charakterizace objemového materialu z praskového Mg

3.4.1. Tvar a velikost zrn

Podle metody ptipravy praskového materidlu a jeho nasledném zpracovani a zhutnéni
V objemovy celek se méni i kone¢nd struktura, tvar a velikost zrn. Zalezi i na pritomnosti a
typech poru, které jsou v materidlu obsazeny v rizném mnoZzstvi.

V préci Iwaoka a Nakamura byla smichand dvojice praski Mg a Al (12 hm. %) s pfiblizné
stejnou velikosti ¢astic (150 um). Prasky byly lisované za studena tlakem 489 MPa. Dalsi
vzorky byli lisované za horka pfii stejném tlaku a teploté 150 °C, nasledné byli slinované pii
teplotach 400 °C a 450 °C. Velikost zrn kompaktniho materialu odpovidala velikosti ¢astic
puvodniho prasku. Tvar zrn byl pozménén v dusledku plastické deformace pii lisovani a
diftznich procesi béhem slinovani [32].

Pozorovani mikrostruktury zhutnéné praskové hoicikové slitiny AZ91 provedl Jabbari
Taleghani a Torralba. Byl pouzit prasek slitiny AZ31, ktery byl vyroben mechanickym
odbrusovanim litého ingotu. Velikost ¢astic dosahovala primérnych hodnot 100 um. Poté byl
prasek lisovan za studena tlakem 600 MPa. Zhutnény material dosdhl 93% hustoty
kompaktniho materialu. Byla pozorovana pevnost v tlaku v zavislosti na pouzité teploté a
rychlosti zatizeni. Vysledna mikrostruktura se ménila v zavislosti na pouzitych podminkach
(Obr 3.13). Vysledkem méfeni bylo zpracovani procesni mapy, ve které byly zobrazeny
oblasti nestability, lomu a bezpe¢nych domén pro deformaci za horka. Jako optimalni se jevili
podminky pfi teplotach v rozmezi 275 az 325 °C s rychlosti zatizeni 0,001 az 0,01 s™* [33].

Obr. 3.13 Mlkrostruktura Mg slztmy AZ31 po zkousce pevnostz v tlaku S rychlostz zatizeni 0,001 s™ pri
200 °C a) leptané vzorky pri 200 °C b) pri 300 °C ¢) pri 400 °C d) [33]
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3.4.2. Porovitost

V priibéhu slinovani soubézné s ristem zrn pory prochazeji velkym zménami a celkova
porovitost se snizi. Vyvoj struktury poértt souvisi nejen s kinetikou zhutnéni materialu ale
taktéz ma rozhodujici vliv na vyvoj mikrostruktury a mechanické vlastnosti [34].

Podle distribuce a geometrie péru je proces slinovani rozdélen do tii fazi. V prvni fazi se
predpoklada, ze zhutiiovani materialu probiha jednoduchym smrstovanim pori (sniZuje se
jejich pricny prufez). Po dosazeni urcité velikosti se pory stanou nestabilnimi a dal se
nezvetSuji. Tvorba izolovanych pord je zacatkem posledni faze slinovani. Tato faze tvori
nejvetsi Cast slinovaciho procesu. Nastava izolace poru na hranicich zrn a jejich nasledné
zaniknuti [35].

Casteéné zhutnény praskovy material je tvoten komplexni siti vzajemné propojenych pori,
které jsou ohraniCeny na povrchu Castic. Jedna se o otevienou porovitost a hustota se v tomto
ptipadé pohybuje od 70 az do 95 % plné slinutého materialu. Vyssi porovitost je Zadouci u
otevienych pora se zhorSuji mechanické a korozni vlastnosti. Vysledné vlastnosti materialti
slinutych nad 95 % hustoty lit¢ého materialu nejsou porovitosti vyrazné ovlivnény. Vyskytuje
se u nich uzaviena porovitost, kde pory jsou sférickych tvarti a jsou izolované ve vnitini
struktufe [11, 31].

V préci od Yanze a kol. je pozorovana porovitost a S ni souvisejici mechanické vlastnosti
slinutého porézniho Mg prasku ptfipraveného smichdnim s praéSkem PMMA, jakoZto vypli
prostoru. Cilem bylo dosdhnout porézniho materidlu s odpovidajicimi mechanickymi
vlastnostmi blizkymi lidské kosti a budouci aplikaci tohoto materialu jako dobie
odbouratelného tkanového nosi¢e. Vzorky byly pfipraveny smichdnim Mg prasku s 5 az
30 hm. % praSku PMMA. Taktéz byl pfipraven referenéni vzorek z Cistého Mg prasku. Smés
praska byla lisovana za studena jednoosym tlakem 300 MPa. Nasledné slinovani probihalo
ve dvou krocich. Prvné pii 400 °C (2h ve vakuu), pak pii 550 °C (2h v ¢istém argonu).
Chlazeni vzorki probihalo pfi laboratorni teploté v ¢istém argonu. Po rozkladu PMMA (od
260 °C) na tékavé produkty byla mérna hmotnost materialu po slinovani snizena z 1,72 na
1,05 g-cm . S rostoucim obsahem PMMA se porovitost zvysila o 40% a pevnost v tlaku se
snizila ze 170 MPa na 25 MPa [31].

Piipravou porézniho hoi¢ikového materialu se ve své praci zabyvali Capek a Vojtéch. Pro
experiment bylo vyuzito Cistého hoicikového prasku se sférickymi ¢asticemi o primeérech
75 az 150 um a prasku hedrogenuhli¢itan amonného a zrnitosti 250 az 500 um. Prasky byly
michany v riznych pomérech (0-20 obj. % hydrogenuhli¢itan amonného). Smés byla lisovana
za studena tlakem 265 MPa. Poté¢ byl NH4HCO; rozloZen pfi teploté 130 °C po dobu 4 h
Vv peci. Vzorek byl slinovan pfi teploté 550 °C po dobu 6 h v argonové atmosféie. Vysledny
material z Cistého hoi¢iku mél pérovitost 12 obj. %, a vzorek s maximalnim mnozstvim
NHsHCO;3; dosahl porovitosti az 38 obj. %. Ve srovnani s litym hot¢ikem porézni vzorky
vykazovaly niz8§i pevnost vohybu a korozni odolnost. Ve srovnani s konveéné
implantovatelnymi materialy jako je porézni hydroxyapatit vzorek s porovitosti 28 obj. %
vykazoval vyS$$i pevnost v ohybu. Pfinosem vyS$si pevnosti byla 1 sféricita ¢astic pouZzitého
Mg prasku [36].

23



3.4.3. Mechanické charakteristiky

Mechanické vlastnosti praskovych materiali poskytuji miniméalné ekvivalentni hodnoty
pevnosti ve srovnani s Sirokym rozsahem ostatnich bézné zpracovanych materidli. Vyhodou
je, ze lze dosdhnout obdobnych mechanickych vlastnosti vyvijenim odlisného chemického
slozeni, pouzitim Castic rtizné povahy, dosazenim urcité hustoty, nebo pouzitim jiné
technologie zpracovani. ZkuSebni metody a pfistrojové vybaveni V ptipad¢ charakterizace
mechanickych vlastnosti 1ze vyuzivat jako v ptipad¢é hodnoceni tvafenych materiald.

Tvrdost

Vyznamny vliv na tvrdost materidlu ma hustota. Pfitomné pory ve struktufe materialu
snizuji hodnoty tvrdosti. Problém nastava pi1 zjiStovani skutecné tvrdosti pro viceslozkovy
systém. V misté vpichu se miize nachazet meék¢i nebo tvrdsi slozka neZ je kostra samotného
materidlu a tim zjisténd hustota nemusi odpovidat funkénim parametrim materidlu (napf.
otér). Nejlepsim vyjadienim skuteéné tvrdosti takového materialu je mikrotvrdost pro
konkrétni slozku [11].

Ve studii od Kazhana a kol. byl projednavan vliv zhutiovaciho tlaku a jeho doby ptisobeni
na vlastnosti slinuté hoicikové praSkoveé slitiny AZ91D. Prasky byly lisovany za horka pfi
tlacich 25 a 40 MPa a pfi teploté 150 °C. Poté byly vzorky slinovany po dobu 30 az 150 min
pii teploté 380 °C. Pfi zvySeném lisovacim tlaku bylo dosaZzeno vysSich hodnot relativni
hustoty, pevnosti v tahu a tvrdosti hoi¢ikového materidlu. Doba slinovani neméla vliv na
relativni hustotu a pevnost v tahu. Hodnoty tvrdosti se zvySovaly s délkou doby slinovani
[37].

Pevnost v ohybu

Z jednotlivych literarnich zdroju je zejmé, ze pro standardni charakterizaci mechanickych
vlastnosti materiali piipravenych metodami praSkové metalurgie se bézné vyuziva zkouska
tlakem, ale pro pfesnéjSi posouzeni odezvy materidlu vii¢i mechanickému zatézovani je
vhodnéjsi zkouska 3-bodovym ohybem.

Vliv doby slinovani na pevnost v ohybu kompozitniho materialu SiC/Al-35Si byla
studovana Zengleiem a kol. Material byl pfipraven smichanim prasku SiC (20 um) a prasku
hlinikov¢ slitiny s 35% obsahem kiemiku (10 pum) ve vysokorychlostnim planetdrnim mlynu
po dobu 3 hodin s rychlosti otaceni 250 ot./min. Smés byla vlozena do vakuové difuzni pece
po dobu 1 az 5 hodin, pfi teploté 590 °C a lisovaciho tlaku 65 MPa. Vyztuzujici ¢astice SiC
byly rovnomérné rozmistnéné v matrici hlinikové slitiny. Riiznorodé kiemikové faze, které
precipitovaly z ptesyceného roztoku kiemiku v Al a-fazi dosahovali velikosti 0,1 az 30 um
(Obr. 3.14 a@)). V predeslych studiich se pfi zkouSce ohybem uvadélo, ze trhliny by méli projit
skrz kifemikové fdze a povrch SiC castic by mél nabyvat smrSténi v disledku okolnich
mezifazovych reakénich produkti. Ze snimku pofizeného na SEM (Obr. 3.14 b)) se ukazalo,
ze nebyly vedeny zadné trhlinky ptes kiemikové fdze ani pres mezifdzova propojeni mezi
SiC/matrici a Si/matrici. Vazby byly pomérn€ silné a distribuce velikosti Si ¢astic
precipitovanych z hypereutektické slitiny Al-35Si se jevila po 4 h slinovani jako optimalni.
Dikazem bylo dosazeni maximalni pevnosti kompozitu po uplynuté dobé slinovani 4 h
(Obr 3.15) [38].
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Obr. 3.15 Vliv doby slinovani na pevnost v ohybu kompozitu SiC/AI-35Si [38]

Lomové vlastnosti

Charakter lomu ve slinutém materialu je dan stupném jeho zhutnéni. Vliv ma i porovitost
materialu, ktera je zodpovédna ze vCasny nastup lomu. Velké pory jsou misty koncentrace
napéti, které urychluji Sifeni trhlin. Chovani slinutého materialu vici Sifeni lomu tzce souvisi
s formou zhutnéni a distribuci a tvarem pfitomnych porid. Interkrystalické a transkrystalické
trhliny vznikaji v ptipadé nedokonalého slinuti zrn v misté tvorby kréku (napf. pfi segregaci
necistot k rozhrani). Jestlize jsou na povrchu lomu vytaZzené ¢astice, mize to byt znakem
interkrystalového Siteni trhliny [11].
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4. EXPERIMENTALNI CAST

4.1. Zakladni material

Pro experiment bylo vyuzito hoiéikového prasku od firmy Goodfellow. Analyza
chemického slozeni materidlu byla provedena na rastrovacim elektronovém mikroskopu
ZEISS EVO LS 10 (SEM) metodou energiové disperzni spektroskopie (Energy Dispersive
Spectroscopy, EDS). Podle Tab. 3.1 lIze tvar castic Mg charakterizovat jako okrouhlé a
sférického tvaru, podobnost Ize nalézt i s vlockovitymi c¢asticemi, ¢ast zdkladniho materidlu
ma nepravidelny tvar. Chemické slozeni praskového hoiciku je uvedené v Tab. 4.1. Namétené
hodnoty z EDS ukazali pfitomnost pfiblizné 6 hm. % kysliku. Tento fakt lze ptisoudit mirné
zoxidovanému povrchu ¢astic.

KL 4 = ,‘3—3" \ ¥ : 74
Obr. 4.1 Castice hoicikového présku, SEM (2), detail cdstice (0)

Tab. 4.1: Namétené prvkové slozeni pomoci EDS hoicikového prasku

Prvek Hmotnostni % Atomova %
Mg 94,1 +1,3 91,4 + 1,8
(@) 59+1,3 8,618
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4.2. Metodika a pouzité experimentalni zarizeni

Lisovani Mg prasku bylo provadéno obousmérné¢ ve valcové lisovnici S vnitfnim
prumérem 20 mm, s navazkou pfiblizné 2,7 g Mg prasku. Plnéni lisovnic bylo provadéno
v Glove-boxu v ochranné atmosféte dusiku. Lisovnice byly pouhli¢ené, aby se zabranilo
lepeni materialu na stény formy. Poté byly lisovnice umistnény do univerzalniho trhaciho
stroje Zwick Z250 Allround-Line. Pro stanoveni optimalnich podminek vyroby Mg tablet
z prasku byly navrzené lisovaci tlaky 100 MPa, 200 MPa, 300 MPa, 400 MPa a 500 MPa.
Byla navrzena laboratorni teplota lisovani a dale teplota lisovani 300, 400 a 500 °C. Doba
lisovani jednotlivych vzorka trvala 1 hodinu. Nalisované tablety s primérem 20 mm a vyskou
ptiblizné 5 mm byly déle separovany na univerzalnim rozbruSovacim pfistroji Secotom 50
na mensi ¢asti.

Pro metalografické vyhodnoceni byla vybrana stfedova oblast vzorku, ktera byla zalita
epoxidovou pryskyfici pifi laboratorni teploté. Takto piipraveny vzorek byl brouSen na
automatické brusce Tegramin-25 brusnymi kotouc¢i o zrnitostech 320, 600, 1200 a 9 um a
lestén diamantovymi pastami o zrnitosti 3, 1 a 0,25 pum. Jako smacedlo byl pii1 brouseni pouzit
iSo-propanol, stejné tak i pro oplach vzorkd. Byl vybran z divodu vysoké reaktivity Mg.
Hot¢ik se pii kontaktu s béznymi smacedly, jakymi jsou voda nebo ethanol, oxiduje.
Vylesténé vzorky byly pozorovany na svételném mikroskopu Axio Observer Z1m a na SEM.
Snimky byly pofizovany ze stfedni oblasti vzorku, vzhledem k neménné porovitosti a vzhledu
¢astic v celém prifezu vzorku.

Bylo provedeno méfeni mikrotvrdosti dle Vickerse podle normy CSN EN ISO 6507-1 [39]
na mikrotvrdoméru LM 248at spolecnosti LECO pfi zatizeni 25 g. Méteni bylo vyhodnoceno
pomoci programu AMH43-Series.

Na dalsi stfedové c¢asti vzorku, ktera byla zbrouSena do tvaru kvadru o rozmérech
4x4x18 mm, byla provedena ohybova zkouska podle normy CSN EN ISO 7438 [40] na
zatizeni Zwick Z020 s rychlosti zatézovani 1 mm/min. Vzdalenost podpér byla 16 mm.
Polomér trnu a podpér byl 2,5 mm. Fraktografické vyhodnoceni vzorki bylo provedeno
pomoci SEM.

Poérovitost vzorki byla vyhodnocena vypoctem, vztazenym k teoretické hustoté cCistého
litého hoiciku.
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4.3. Vysledky experimentu

Metodou lisovanim za studena bylo ptipraveno 5 vzorki pfi lisovacich tlacich 100, 200,
300, 400 a 500 MPa. Metodou lisovanim za tepla pti teploté 300 °C, 400 a 500°C bylo vzdy
ptipraveno 5 vzorka pii lisovacich tlacich 100, 200, 300, 400 a 500 MPa. V ptipadé vzorkt
lisovanych za tepla pfi teploté 500 °C a lisovacim tlaku 400 a 500 MPa doslo k deformaci
materialu v lisovnici a charakterizace experimentalniho materialu byla provedena v omezené
forme. Piehled ptipravenych vzorkl z hoicikového prasku spolu s podminkami lisovani je
uveden v Tab. 4.1.

Tab 4.1: Piehled ptipravenych experimentdlnich materiala Mg

Podminky lisovani Lisovaci teplota [°C]

Lisovaci tlak [MPa] 23 300 400 500
100 v v v v
200 v v v v
300 v v v v
400 v v v v
500 v v v v

4.3.1. Metalografické hodnoceni

Experimentalni material Mg pfipraveny lisovanim za studena

Lisovanim za studena byly pfipraveny vzorky pii lisovacim tlaku 100, 200, 300, 400 a
500 MPa. Na Obr. 4.2 je mikrostruktura experimentalniho materialu pfipraveného lisovanim
za studena pfi tlaku 100 MPa. Pouze ojedinéle u nékterych castic byla pozorovana jejich
plasticka deformace. Tvar a velikost castic byly shodné s pivodnim zakladnim materidlem
pouzitého hoic¢ikového prasku. Porovitost pripraveného experimentalniho materialu
dosahovala cca 23 %.

Na Obr. 4.3 je mikrostruktura experimentalniho materidlu ptipraveného lisovanim za
studena pii tlaku 200 MPa. Bylo pozorovdno, Ze u nékterych ¢astic materialu doslo
Kk plastické deformaci. Tvar a velikost ¢astic vykazovaly charakter puvodnich Ccastic
zékladniho hot¢ikového prasku. Porovitost piipraveného experimentalniho materidlu se
vlivem tlaku snizila na cca 11 %.

Mikrostruktura experimentalniho materialu ptipraveného lisovanim za studena pii tlaku
300 MPa je zobrazena na Obr. 4.4. Bylo pozorovano, ze u vétSiny ¢astic doslo k plastické
deformaci. Porovitost materialu se v disledku zvyseného lisovaciho tlaku snizila na 5,4 %.

Experimentalni material pfipraveny lisovanim za studena pii tlaku 400 MPa a jeho
mikrostruktura je zobrazena na Obr. 4.5. Z mikrostruktury je patrné, Ze u vétSiny ¢astic doslo
k plastické deformaci a porovitost materialu se v disledku zvyseného lisovaciho tlaku snizila
na hodnotu 3,5 %.

Na Obr. 4.6 je mikrostruktura experimentdlniho materidlu pfipraveného lisovanim za
studena pii tlaku 500 MPa. Lze hodnotit vyskyt plastické deformace u vSech C¢astic
experimentalniho materialu. V disledku zvySeného lisovaciho tlaku se porovitost vzorku
snizila na 2,6 %.

Z vysledkti u experimentalnich materialt pfipravenych lisovanim za studena lisovacimi
tlaky 100 a 200 MPa vyplyva, Ze vlivem lisovaciho tlaku doslo k vyraznému poklesu
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porovitosti. U experimentdlnich materiald ptipravenych lisovanim za studena lisovacimi tlaky
300, 400 a 500 MPa byla mikrostruktura materialu prakticky shodna a odpovidala dosazené
porovitosti. Piehled vyslednych porovitosti vzorkt lisovanych za studena je uveden v Tab 4.2.

br. 4.2 Mikrostruktura experiﬁentdlm’hlo materialu Mg lisovaného za studena pri tlaku

= = ST t’ ;. :
Obr. 4.3 Mikrostruktura experimentdlniho materialu Mg lisovaného za studena pri tlaku 200 MPa,
LM (a), detail, SEM (b)

75

Obr. 4.4 Mikrostruktura experimentdlniho materialu Mg lisovaného za studena pri tlaku 300 MPa,
LM (a), detail, SEM (b)
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Obr. 4.6 Mikrostruktura experimentalniho materidlu Mg lisovaného za studena pri tlaku 500 MPa,
LM (a), detail, SEM (b)

Tab. 4.3 Porovitost experimentalniho materialu Mg lisovaného za studena

Lisovaci tlak | Pérovitost
[MPa] [%6]
100 23,3
200 11,2
300 54
400 3,5
500 2,6
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Experimentalni material Mg pripraveny lisovanim za tepla

Teplota lisovani 300°C

Lisovanim za tepla ptfi 300 °C byly ptipraveny vzorky pii lisovacim tlaku 100, 200, 300,
400 a 500 MPa. Na Obr. 4.7 je zobrazena mikrostruktura experimentalniho materialu
pripraveného lisovanim za tepla pti tlaku 100 MPa a teploté 300 °C. Lze hodnotit, Ze u
vétSiny Castic doslo k plastické deformaci a k jejich slinuti. Vlivem vyssi teploty se porovitost
materialu snizila na 1,5 %.

Mikrostruktury jednotlivych vzorkt pripravenych pfi teploté 300 °C lisovacimi tlaky 200
az 500 MPa jsou uvedené na Obr. 4.8 az 4.11. V zavislosti na zvySujicim se tlaku nebyla na
jednotlivych snimcich pozorovana vyrazna zména ve struktufe vzorku. Ve vSech piipadech

experimentalnich materiald byly hoic¢ikové Castice slinuté a plasticky deformované.

Jednotlivé hodnoty porovitosti se snizily pod mez stanovitelnosti pouzité metody, tj. méné
nez 0,5 %.

-

EOMRNING TR T b g, . " ~ -
Obr. 4.7 Mikrostruktura experimentdlniho materialu Mg lisovaného za tepla pri teploté 300 °C
pri tlaku 100 MPa, LM (a), detail, SEM (b)

P B »\;a«fi!’ FaES Y i G SN
Obr. 4.8 Mikrostruktura experimentdlniho materialu Mg lisovaného za tepla pri teploté 300 °C
pri tlaku 200 MPa, LM (a), detail, SEM (b)
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Obr. 4.9 Mlkrostrukt;tra experzmentalmho materlalu Mg lisovaného za tepla pri teploté 300 °C
pri tlaku 300 MPa, LM (a), detail, SEM (b)

Obr. 4. 1b Mikrostruktura experzmentalnzho materzalu Mg lisovaného za tepla pri teploté 300 °C
pri tlaku 400 MPa, LM (a), detail, SEM (b)

Obr. 4.11 Mzkrostruktura expertmentalmho materidlu Mg lzsovaneho za tepla pri teplote 300 °C
pri tlaku 500 MPa, LM (a), detail, SEM (b)
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Teplota lisovani 400°C

Lisovanim za tepla pii 400 °C byly pfipraveny vzorky pfi lisovacim tlaku 100, 200, 300,
400 a 500 MPa. Jednotlivé mikrostruktury piipravenych vzorkli pii teploté 400 °C a
lisovacich tlakt 100 az 500 MPa jsou uvedené na Obr. 4.12 az 4.16. Vlivem zvySujiciho se
tlaku, pfi dané teploté lisovani 400 °C, se struktura experimentalniho materialu prakticky
neliSila. Lze pozorovat, ze v materidlu dochdzelo ke slinuti jednotlivych castic a jejich
plastické deformaci. Pfi této lisovaci teploté byla porovitost v§ech experimentalnich materialt
niz$i nez 0,5 %.

: Fhog 7. v
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Obr. 4.12 Mikrostruktura experimentalniho materialu Mg lisovaného za te

pri tlaku 100 MPa, LM (a), detail, SEM (b)

»

pla pri teploté 400 °C

Obr. 4.13 Mikrostruktura experimentdlniho materialu Mg lisovaného za tepla pri teploté 400 °C

pri tlaku 200 MPa, LM (a), detail, SEM (b)
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Obr. 4.14 Mikrostruktura experimentalniho materidlu Mg lisovaného za tepla pri teploté 400 °C
pri tlaku 300 MPa, LM (a), detail, SEM (b)
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Obr. 4.15 Miostruktura experimentalniho materialu Mg lisovaného za tepla pri teploté 400 °C
pri tlaku 400 MPa, LM (a), detail, SEM (b)

o

Obr. 4.16 Mikrostruktura experimentalniho materidlu Mg lisovaného za tepla pri teplote 400 °C
pri tlaku 500 MPa, LM (a), detail, SEM (b)
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Teplota lisovani 500°C

Lisovanim za tepla pti 500 °C byly piipraveny vzorky pii lisovacim tlaku 100, 200, 300 a
500 MPa. Na Obr. 4.17 az 4.20 jsou zobrazené mikrostruktury vzorkl pfipravenych pti
teploté 500 °C lisovacim tlakem 100 az 500 MPa. U vzorku lisovanych tlaky 100 az 300 MPa
byla mikrostruktura prakticky shodna. Ve vSech ptipadech tak lze pozorovat piitomnost
plasticky deformovanych a slinutych ¢astic hoi¢iku. Zména mikrostruktury byla zaznamenana
u vzorku lisovaného tlakem 500 MPa (Obr. 4.20). Lze hodnotit, Ze za maximalnich podminek
lisovani (500 °C a 500 MPa) se struktura experimentalniho materialu zménila v disledku
velké plastické deformace castic. Vzhledem Kk ptedeslym vysledkim porovitosti
experimentalnich materiali bylo ziejmé, Ze se i v tomto piipad€ poérovitost snizila pod 0,5 %.

Ptehled vysledkli pérovitosti vSech vzorkl pfipravenych lisovanim za tepla je uveden
v Tab. 4.3.

Obr 4 17 Mlkrostruktura experzmentalnzho materzalu Mg lzsovaneho za tepla pri teplote 500 °C
pri tlaku 100 MPa, LM (a), detail, SEM (b)

Obr. 4 18 Mzkrostruktura experzmentalmho matermlu Mg lisovaného za tepla pri teploté 500 °C
pri tlaku 200 MPa, LM (a), detail, SEM (b)
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Obr. 4.19 Mikrostruktura e)-cperim.entdfm'ho materidlu Mg lisovaného za tepla pri teploté 500 °C
pri tlaku 300 MPa, LM (a), detail, SEM (b)

pri tlaku 500 MPa, LM (a), detail, SEM (b)

Tab. 4.3 Prehled vyslednich porovitosti experimentalniho materidlu Mg lisovaného za tepla

Podminky lisovani Lisovaci teplota [°C]

Lisovaci tlak [MPa] 300 400 500
100 15% <0,5% <0,5%
200 <0,5% <0,5% <0,5%
300 <0,5% <0,5% <0,5%
400 <0,5% <0,5% —
500 <0,5% <0,5% <0,5%
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4.3.2. Mechanické charakteristiky

Mikrotvrdost

Vzorky byly méfeny ve stfedni c¢asti tablety od kraje smérem ke sttedu. Nebyl pozorovan
zadny trend zéavislosti mikrotvrdosti od povrchu do stfedu vzorku. Zkouska byla provadéna
pti zatizeni 25 g a s vydrzi 10 vtefin. Pomoci Grubbsova statistického modelu byly vylouc¢ené
extrémni hodnoty méfeni. Pfehled naméfenych mikrotvrdosti je uveden v Tab. 4.4. U vzorku
lisovanych pfi teplotach 25 °C a 300 °C se mikrotvrdost s rostoucim tlakem zvysovala. U
vzorkt lisovanych pii 400 °C a 500°C nebyl pozorovan vyrazny narust mikrotvrdosti
srostoucim tlakem. Nevys$si mikrotvrdosti bylo dosazeno u vzorku lisovaného tlakem
400 MPa pii teploté 400 °C.

Tab 4.4 Mikrotvrdost HV0,025 lisovanych Mg vzorku

Podminky lisovani 25°C 300 °C 400 °C 500 °C
100 MPa 22 + 1 54+1 58+ 1 58+1
200 MPa 37+3 63+ 1 63+ 1 60 + 1
300 MPa 39+£2 67 +1 68+ 1 53+1
400 MPa 47+ 1 67+1 69+ 1 —
500 MPa 50+1 67+ 1 68+ 1 62+ 1
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Pevnost v ohybu

Experimentalni material Mg pfipraveny lisovanim za studena

Zaznamy z méteni prubéhu 3-bodové zkousky v ohybu experimentdlniho materidlu
ptipraveného lisovanim za studena pfi tlaku 100, 200, 300, 400 a 500 MPa jsou uvedeny na
Obr. 4.21. Vysledky z jednotlivych zkouSek jsou uvedeny v Tab. 4.5. Ze zaznamu a vysledku
zkousek je zfejmé, ze vlivem zvySujiciho se tlaku ze 100 MPa na 500 MPa dochézi ke zvyseni
pevnosti v ohybu z 4 na 53 MPa. Z jednotlivych vysledku je patrné, Ze k nejvétSimu nardstu
pevnosti dochazi pii zvySovani lisovaciho tlaku z 100 MPa az na 400 MPa. Pii lisovani
vzorku tlakem 500 MPa nedochazi k jiz vyraznému zvySeni pevnosti v ohybu.
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Obr. 4.21 Zdaznam méreni 3-bodového ohybu vzorkiit Mg lisovanych tlaky 100 az 500 MPa pri teploté

23 °C
Tab. 4.5 Vysledky zkousky v ohybu experimentalniho materialu Mg lisovaného za studena
Lisovaci tlak Pevnost v ohybu Prihyb
[MPa] [MPa] [mm]
100 4,1 0,05
200 28,5 0,05
300 28,6 0,09
400 47,4 0,06
500 53,4 0,10
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Experimentalni material Mg pripraveny lisovanim za tepla

Teplota lisovani 300°C

Zaznamy z méfeni prubéhu 3-bodové zkousky v ohybu experimentidlniho materialu
ptipraveného lisovanim za tepla pfi lisovaci teploté 300 °C a pti tlaku 100, 200, 300, 400 a
500 MPa jsou uvedeny na Obr. 4.22. Prib¢h kiivek zaznamu méfeni ma linearni charakter.
Vysledky z jednotlivych zkousek jsou uvedeny v Tab. 4.6. Ze zaznamu a vysledku zkousek je
ziejmé, ze vlivem zvysujiciho se tlaku ze 100 MPa na 500 MPa dochazi ke zvySeni pevnosti
vohybu z47 na 202 MPa. Z jednotlivych vysledkii je patrné, Zze K nejvétSimu nardstu
pevnosti dochazi pii zvySeni lisovaciho tlaku z 100 MPa na 200 MPa a dale k mirnému
nariistu pevnosti pii zvySovani lisovaciho tlaku na 400 MPa. Pii lisovani vzorkl pii tlaku
500 MPa nabyvala pevnost v ohybu téméf stejnych hodnot, jako pii lisovacim tlaku 400 MPa.
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Obr. 4.22 Zdaznam méreni 3-bodového ohybu vzorkiit Mg lisovanych tlaky 100 az 500 MPa pri teploté
300 °C

Tab. 4.6 Vysledky zkousky v ohybu experimentalniho materialu Mg lisovaného za horka
lisovaci teplotou 300 °C

Lisovaci tlak Pevnost v ohybu Prihyb
[MPa] [MPa] [mm]
100 46,5 0,07
200 140,0 0,13
300 174,5 0,17
400 201,5 0,19
500 201,7 0,17
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Teplota lisovani 400°C

Na Obr. 4.23 jsou uvedeny zaznamy z méfeni pribéhu 3-bodové zkousky v ohybu
experimentalniho materialu pfipraveného lisovanim za tepla pii lisovaci teploté 400 °C a pii
tlaku 100, 200, 300, 400 a 500 MPa. Charakter prubéhu kiivek je opét u vsech lisovacich
tlakt linearni. Vysledky z jednotlivych zkousek jsou uvedeny v Tab. 4.7. Vysokého nartistu
pevnosti lze pozorovat mezi vzorkem lisovanym pii 100 MPa s pevnosti 65 MPa a vzorkem
lisovanym pii 200 MPa s pevnosti 202 MPa. Postupny nartist pevnosti se zvySujicim se
tlakem je patrny mezi vzorky pfipravenymi lisovacimi tlaky 200 az 400 MPa. Nejvyssi meze
pevnosti 254MPa bylo dosazeno u experimentalniho materialu lisovaného tlakem 400 MPa U
vzorku lisovaného tlakem 500 MPa doslo ke snizeni hodnoty pevnosti v ohybu na 233MPa.
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Obr. 4.23 Zdaznam méreni 3-bodového ohybu vzorkiit Mg lisovanych tlaky 100 az 500 MPa pri teploté
400 °C

Tab. 4.7 Vysledky zkousky v ohybu experimentalniho materialu Mg lisovaného za horka
lisovaci teplotou 400 °C

Lisovaci tlak Pevnost v ohybu Prihyb
[MPa] [MPa] [mm]
100 64,8 0,05
200 202,0 0,17
300 225,9 0,18
400 253,7 0,24
500 233,0 0,23
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Teplota lisovani 500°C

Zaznamy z méteni prubéhu 3-bodové zkousky v ohybu experimentdlniho materidlu
ptipraveného lisovanim za tepla pfi lisovaci teploté 500 °C a pfi tlaku 100, 200 a 300 MPa
jsou uvedeny na Obr. 4.24. Vysledky z jednotlivych zkousek jsou uvedeny v Tab. 4.8. Ze
zaznamu a vysledku zkousek je ziejmé, ze vlivem zvySujiciho se tlaku ze 100 MPa na
300 MPa dochazi ke zvyseni pevnosti v ohybu z 24 na 76 MPa.
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Obr. 4.24 Zdaznam méreni 3-bodového ohybu vzorkiit Mg lisovanych tlaky 100 az 300 MPa pri teploté

500 °C

Tab. 4.8 Vysledky zkousky v ohybu experimentalniho materialu Mg lisovaného za horka

lisovaci teplotou 500 °C

Lisovaci tlak Pevnost v ohybu Prihyb
[MPa] [MPa] [mm]
100 24,0 0,04
200 46,2 0,04
300 75,5 0,11
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4.3.3. Fraktografické hodnoceni

Pro posouzeni charakteru prubéhu zkousky 3-bodového ohybu bylo nésledné provedeno
fraktografické hodnoceni pomoci SEM.

Experimentalni material Mg pripraveny lisovanim za studena

Na Obr. 4.25 je lomova plocha experimentalniho materialu pfipraveného lisovanim za
studena pii tlaku 100 MPa. Castice jsou aste¢né plasticky deformovany. V nékterych mistech
jsou do sebe mechanicky uzamceny. V piipadé vzorku lisovaného pii 100 MPa bylo dosazeno
jen manipulaéni pevnosti. Vyskytovala se zde vysoka porovitost, ktera ulehcila poruseni
materialu. Céstice se v misté poruSeni experimentalniho materidlu b&hem mechanické
zkousky pouze od sebe oddélily bez patrné ptitomnosti lomu.

Na Obr. 4.26 je lomova plocha experimentalniho materialu ptipraveného lisovanim za
studena pfi tlaku 500 MPa. Lze hodnotit, Ze vétSina castic byla do sebe mechanicky uzamcena

A

a byla plasticky deformovana. Poérovitost se vyrazn¢ snizila. V plose lomu doslo k $ifeni
trhliny podél hranic ¢astic, tedy interkrystalicky.

X e — . s N>
Obr. 4.25 Lomovda plocha experimentalniho materidalu lisovaného za studena pri 100 MPa (a)
detail (b)

Obr. 4.26 Lomova plocha experimentdlniho materidalu lisovaného za studena pri 500 MPa (a)

detail (b)
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Experimentalni material Mg piipraveny lisovanim za tepla
Teplota lisovani 300°C

Na Obr. 4.27 je lomova plocha experimentdlniho materialu ptipraveného lisovanim za
tepla pii tlaku 100 MPa a pii teploté 300 °C. Castice jsou plasticky deformovany. Vlivem
zvySené teploty doslo pii procesu slinovani k ¢astenému difuznimu spojeni jednotlivych
Castic. Vétsina castic byla do sebe jen mechanicky uzamcena. Porovitost v tomto ptipadé byla
niz$i nez u vzorku lisovanych za studena, ale jeji prispévek v Siteni lomu nebyl zanedbatelny.
Charakter lomu lze hodnotit jako interkrystalicky.

Na Obr. 4.28 je lomova plocha experimentalniho materialu ptipraveného lisovanim za
tepla pti tlaku 500 MPa a pfi teploté 300 °C. na lomové plose byl pozorovan minimalni podil
pori. Vzhledem ke kombinaci vysokého tlaku a zvySené teploty dochazelo k velké plastické
deformaci jednotlivych ¢astic a vzhledem k slinuti byly ¢astice difizné spojené. Lomova
plocha je velkym podilem tvofena interkrystalickym lomem a pouze ojedinéle 1ze pozorovat
transkrystalické poruseni ¢astic hoi¢iku (Obr. 4.28 by).

o »’ : . A ~ X = \¢ 5 . - - y <A
Obr 4.27 Lomova plocha experlmentalnlho materidlu llsovaneho za tepla pri i 300 °C a 100 MPa (a)
detail (b)

Obr 4.28 Lomova plocha experzmentalmho materidalu llsovaneho za tepla prl 300 °C a 500 MPa (a)
detail (b)
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Teplota lisovani 400°C

Lomova plocha experimentdlniho materidlu ptipraveného lisovanim za tepla pfi tlaku
100 MPa a pfi teplotd 400 °C je zobrazena na Obr. 4.29 je. Castice jsou plasticky
deformovany. Vlivem zvySené teploty doslo pii procesu slinovani k difuznimu spojeni
jednotlivych castic. Lom se Sifil pfevazné po hranicich castic, misty dochazelo i
k transkrystalickému $tépeni ¢astic (Obr. 4.29 a)).

Na Obr. 4.30 je lomova plocha experimentalniho materialu pfipraveného lisovanim za tepla
pti tlaku 500 MPa a pfti teploté 400 °C. Na lomové ploSe se snizil podil interkrystalického
lomu a byl pozorovan podil transkrystalického $tépeni Mg ¢astic (Obr. 4.30 by).

detail (b)
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Teplota lisovani 500°C

Struktura lomové plochy experimentalniho materidlu pifipraveného lisovanim za tepla pfti
tlaku 100 MPa a pii teploté 500 °C je na Obr. 4.31. Lze hodnotit narist po¢tu mist, kde
dochazelo k transkrystalickému $té€peni. Ojedinéle Ize jesté pozorovat interkrystalicky lom.

Na Obr. 4.32 je lomova plocha experimentalniho materialu ptipraveného lisovanim za
tepla pti tlaku 300 MPa a pfi teploté 500 °C. Je znatelny minimalni obsah poru. Proto jejich
podil na $ifeni lomu byl zanedbatelny. Byly zaznamenany vétsi lomové plochy, pres které se
sifil transkrystalicky lom napti¢ vysoce plasticky deformovanymi ¢asticemi Mg.

Obr 4. 31 Lomova plocha expertmentalmho materlalu llsovaneho za tepla pri 500 °C a 100 MPa (a)
detail (b)

Obr. 4.32 Lomovad plocha expertmentalmho materzalu lzsovaneho za tepla pri 500 °C a 300 MPa (a)
detail (b)
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5.  DISKUZE VYSLEDKU

Pomoci SEM byla ovéfena velikost Castic, ktera odpovidala deklarovanym hodnotam
dodavatele, tzn. do maximalni hodnoty 50 um (Obr. 4.1). Cistota hoi¢ikového prasku
stanovena metodou EDS byla nizs$i, nez bylo uvedeno dodavatelem. Protoze se jedna o
povrchovou metodu, mohl byt rozdil ve slozeni zpsobeny zkreslenim vysledkt vzhledem k
ptitomnosti oxidické vrstvy na povrchu ¢astic.

U vzorku lisovanych za studena dochazi k plastické deformaci ¢astic v zavislosti na
aplikovaném tlaku, pficemz se zvysujicim tlakem se zvySuje jejich deformace. Zatimco u
vzorkl lisovanych za studena doslo pouze k mechanickému spojeni jednotlivych ¢astic,
Vv ptipadé série vzork lisovanych za tepla dochazi také k jejich slinuti vlivem difuze a vlivem
zvy$ené teploty lisovani. Teplota lisovani méla vyznamny vliv i na sniZzeni porovitosti
MPa a lisovaci teploté¢ 300 °C byla nizsi, nez v piipadé vzorku pfipravené¢ho lisovanim za
studena maximalnim lisovacim tlakem 500 MPa. U vzorkl lisovanych za tepla lisovacimi
tlaky 200, 300, 400 a 500 MPa a teploté 300 °C dochazelo ke slinuti jednotlivych ¢astic a tim
se snizila porovitost pod 0,5 %. Stejného trendu bylo pozorovano u vzorkl lisovanych za
tepla pfi teploté 400 a 500 °C veSkerymi lisovacimi tlaky.

Na Obr. 5.1 je zobrazena zavislost mikrotvrdosti na lisovacim tlaku pfi teplotach lisovani
23 °C, 300 °C, 400 °C a 500 °C. Nejnizsich hodnot mikrotvrdosti bylo z divodu nizké
plastické deformace Castic materialu dosazeno u experimentalnich materiali lisovanych za
studena. Ve srovnani s experimentalnim materidlem lisovanym za tepla, mikrotvrdost tepelné
upravenych vzorku vyrazn¢ vzrostla. Vzhledem k aplikovanému lisovacimu tlaku byl nartst
mikrotvrdosti u vzorka piipravenych lisovanim za tepla pozorovan do 300 MPa. U vzorki
piipravenych lisovanim za tepla lisovacimi tlaky 300, 400 a 500 MPa mikrotvrdost nabyvala
obdobnych hodnot. To mohlo byt zplisobeno dosazenim maximalni plastické deformace ¢astic
materidlu a z toho diivodu se jiz pfi vySsim tlaku nez 300 MPa mikrotvrdost experimentalniho
materialu témef nezvysovala.

Na Obr. 5.2 je zobrazena zavislost pevnosti v ohybu na lisovacim tlaku pii teplotach
lisovani 23 °C, 300 °C, 400 °C a 500 °C. Nejniz$ich hodnot pevnosti v ohybu bylo dosazeno
u vzorku lisovanych za studena. Odpovida to i fraktografickému hodnoceni, kde bylo
pozorovano, ze mechanicky spojené castice byly odd¢leny pouze v mistech jejich hranic. Na
charakteru lomové plochy a naméfenych hodnot meze pevnosti v ohybu se podilel vysoky
obsah pora v experimentalnim materialu. U vzorkl lisovanych za tepla pti teploté 300 °C a
400°C byl stanoven stejny charakter naristu pevnosti se zvySujicim se tlakem az do hodnoty
400 MPa. U vzorkt lisovanych za tepla pii teplotach 300 a 400 °C v rdmci série pii lisovacim
tlaku 400 MPa bylo tedy dosazeno maximalnich hodnot pevnosti a pfi tlaku 500 MPa doslo
k poklesu hodnot pevnosti vohybu. Vyplyva to z fraktografického hodnoceni vzorkt
lisovanych tlakem 500MPa, kde na lomové ploSe experimentalnich materiald lisovanych pii
teplotach 300 a 400 °C ptevazuje transkrystalicky lom. Vyrazné je snizeni pevnosti vzorkd
lisovanych za tepla pfi teploté 500 °C oproti vzorklim lisovanych za tepla pti 300 a 400 °C.
U fraktografického hodnoceni byl pozorovan transkrystalicky $tépny lom napfi¢ celou
lomovou plochu. Z tohoto piedpokladu vychazi zjisténé snizeni pevnosti za pouziti lisovaci
teploty 500 °C. Hodnoty pevnosti v ohybu pro jednotlivé experimentalni materialy koreluji
S namétenymi hodnotami mikrotvrdosti.
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Obr. 5.1 Zavislost mikrotvrdosti na lisovacim tlaku pri teplotdch lisovani 23 °C, 300 °C, 400 °C a
500 °C
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Obr. 5.2 Zavislost pevnosti v ohybu na lisovacim tlaku pri teplotdch lisovani 23 °C, 300 °C, 400 °C a
500 °C
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6. ZAVERY

Byl ptipraven objemovy material z hot¢ikového prasku lisovanim za studena a lisovanim
za tepla pfi riznych podminkach lisovani. Byla pozorovana mikrostruktura a porovitost a od
ni se odvijejici mechanické vlastnosti. Pro posouzeni mechanickych vlastnosti byla navrzena
zkouska tiibodovym ohybem, protoze z hlediska zatézovani se projevuje tahova i tlakova
slozka napéti.

Pti lisovani za studena bylo manipulacni pevnosti experimentalniho materialu dosazeno jiz
pti lisovacim tlaku 100 MPa, kdy doslo pouze k mechanickému spojeni ¢astic hot¢iku bez
pozorovatelné¢ plastické deformace. Porovitost materidlu se pohybovala kolem 23 %,
mikrotvrdost byla 22 HV 0,025, mez pevnosti dosahovala pouze hodnoty 4 MPa, pii které
bylo dosazeno hodnoty pruhybu 0,05 mm. ZvySenim lisovaciho tlaku az na 500 MPa
dochazelo k plastické deformaci jednotlivych castic hotéiku, tim ke zvySeni mikrotvrdosti
materialu az na hodnotu 50 HV 0,025, sniZzeni pérovitosti na 2,6 % a dosazeni vysledné
pevnosti v ohybu 53 MPa a prihybem 0,10 mm.

Lisovanim za tepla pti teploté 300 °C doslo, v porovnani s lisovanim za studena, ke zméné
mikrostruktury experimentalniho materialu. Vzhledem ke snizeni podrovitosti na hodnotu
1,5 % pii tlaku 100 MPa se zvysila mikrotvrdost na 54 HV 0,025 a mez pevnosti na 47 MPa.
Vlivem zvySujiciho se tlaku se u vzorka lisovanych 200 az 500 MPa snizila porovitost pod
hodnotu 0,5 %. NejlepSich mechanickych vlastnosti bylo dosazeno pii lisovacim tlaku
500 MPa, kde mez pevnosti v ohybu byla 201 MPa pii prihybu 0,17 mm a mikrotvrdost
nabyvala hodnoty az 67 jednotek HV 0,025.

Pfi zvySeni teploty lisovani z 300 na 400 °C nedochazelo k vyrazné zméné struktury ani
tlakem 100 MPa se ve srovnani s experimentalnim materidlem lisovanym stejnym tlakem ze
séric vzorkili piipravenych pifi 300 °C zlepSily. Mikrotvrdost se zvySila na hodnotu
58 HV 0,025 a pevnost v ohybu na 65 MPa. Pfi lisovacim tlaku 400 MPa bylo dosazeno
nejlepSich mechanickych vlastnosti, kde mikrotvrdost byla 69 HV 0,025 a mez pevnosti
254 MPa pii prihybu vzorku 0,24 mm. Porovitost v celé sérii vzorkl lisovanych pfi teploté
400 °C byla nizsi nez 0,5 %.

K vyraznému snizeni hodnot meze pevnosti dosSlo u série vzorka lisovanych pii teploté
500 °C, coz odpovidalo pievazujicimu podilu transkrystalického lomu analyzovaného pii
fraktografickém hodnoceni. Hodnota mikrotvrdosti byla v ptipadé vzorku lisovaného tlakem
100 MPa shodné se vzorkem lisovanym stejnym tlakem pii teploté lisovani 400 °C. Nejvyssi
hodnoty mikrotvrdosti 62 HV 0,025 bylo dosazeno u vzorku lisovaného tlakem 500 MPa.
Nejvyssi mez pevnosti byla pouze 76 MPa a priuhyb 0,11 mm u vzorku lisovaného tlakem
300 MPa. Porovitost u vSech vzorkl byla pod 0,5 %.

Byly nalezeny optimdlni podminky pro zpracovani materidlu z praskového hotciku.
Z provedenych experimentt vyplyva, Ze z hlediska pevnosti v ohybu jsou nejvhodnéjsi
podminky lisovani pti lisovacim tlaku 400 MPa a lisovaci teploté 400°C, kde bylo dosazeno
pevnosti v ohybu az 254 MPa pii prihybu vzorku 0,24 mm.
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7.  PREHLED POUZITYCH ZKRATEK A SYMBOLU

CIP
EDS
HCP
HIP
LM
SEM
SPS
SWAP

Cold Isostatic Pressing, izostatické lisovani za studena
energeticky disperzni rentgenovy spektrometr
Hexagonal Close Packing

Hot Isostatic Pressing, izostatické lisovani za tepla
Light microscope, svételny mikroskop

rastrovaci elektronovy mikroskop

Spark plasma sintering, slinovani plazmovym vybojem
Spinning water atomization process
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