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ABSTRAKT

Tématem diplomové prace je proces pripravy objemového materidlu Zn-Mg slinovanim pii
lisovani za tepla z praskovych smési. Objemové materialy byly hodnoceny z hlediska
struktury, porozity a fyzikalné¢ mechanickych charakteristik pfipraveného materialu. Vysledky
téchto hodnoceni a jejich interpretace vzhledem k ptipravé materialu byly pouzity pro
naslednou optimalizaci jednotlivych parametrii procesu pfipravy objemového materidlu.
Reseni je zaméfeno na studium a fizeni procest pii piipravé objemového materialu a popis
téchto d¢ju z fyzikalné-chemického hlediska s ohledem na tvorbu struktury a vysledné
vlastnosti.

ABSTRACT

Topic of the diploma thesis is Zn-Mg bulk material preparation by powder mixtures sintering
at hot pressing. Structure, porosity and physically mechanical properties of prepared bulk
materials were evaluated. Obtained results and their interpretation were served as feedback for
following optimization of individual processing parameters of bulk materials preparation.
Solution of diploma thesis is focused on study and control of processes during bulk material
preparation and processes description from physical-chemical point of view with respect to
structure creation and final material properties.
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1 UVOD

Zinek patii k tézkym nizko tavitelnym nezeleznym kovim, pficemz dosahuje hustoty
srovnatelné s hustotou Fe. Za laboratornich podminek Zn nedosahuje vysokych mechanickych
vlastnosti, ve velmi ¢ist¢ form¢ je houZevnaty. Jeho hlavni pfednosti je dobra korozni
odolnost zptusobena vznikem pasivacni vrstvy na povrchu. Proto se Zn velmi hojné vyuziva
jako ochranny povlak zvlasté pro slitiny zeleza. Dalsi vyznamnou aplikaci Zn je vyuziti jako
legura nezeleznych kovii, kdy tento prvek vyrazné zvySuje mechanické vlastnosti slitin (napf.
Cu nebo Al) [1].

V nedédvné dobé se Zn projevil jako velmi perspektivni material pro biomedicinské
aplikace, zvlast¢ jako biodegradabilni materidl. Hlavni vyhodou Zn pro pouziti jako
biodegradabilni implantat je jeho toxickd nezdvadnost. Korozni odolnost Zn v télnim
prostfedi se pohybuje mezi Mg a Fe implantaty. Implantaty na bazi Mg a jeho slitin degraduji
v lidském téle piiliS rychle a nejsou schopné nést zatizeni po celou dobu rekonvalescence
pacienta. Na druhou stranu Fe implantaty koroduji pfili§ pomalu a zlstavaji v téle pacienta
podstatné déle, nez je ¢as nutny ke zhojeni zranéni. Velmi Casto Fe implantaty nezdegraduji
ani do konce zivota pacienta. Pouziti ¢istého Zn jako biodegradabilniho implantatu limituji
jeho nizké mechanické vlastnosti. Z toho divodu je nutné Zn legovat. Jako perspektivni
legujici prvek, ktery zlepSuje mechanické vlastnosti objemového Zn materialu, se jevi Mg.
Hot¢ik je lehky nezelezny kov, ktery se ve svych slitindich pouziva v prumyslu pro lehké
konstrukce, dale ma velky vyznam v automobilovém a leteckém primyslu [31].

Progresivni metodou pro piipravu materialt je praSkova metalurgie (PM). Touto metodou
Ize vyrobit z praskového materialu rizné slozité tvarované produkty, které neni tiecba obrabét.
Mezi vyhody této metody patii bezodpadovost a jemnozrnnéjsi struktura, kterd ma za
nasledek lepSi mechanické vlastnosti nez je mozné ziskat konvekénimi metodami. Pii vyrobé
produktti z PM neni prasek kompletné roztaven. To vede k Gspofe energie a moznosti vyrabét
produkty z navzajem nemisitelnych smési nebo slozek s vyrazné odlisnymi teplotami
taveni [11].



2 CILE PRACE

Diplomova prace je zaméiena na procesy pripravy objemového materidlu slinovanim pfi
lisovani za tepla z praskové smési Zn a Mg a jeho naslednou charakterizaci. Cilem diplomové
prace je navrh a komplexni zhodnoceni technologie ptipravy objemového materialu a vlivu
slozeni praskové smési na vyslednou porozitu, strukturu a fyzikalné mechanické vlastnosti
binarnich materialt.

Konkrétni cile jsou zamétfeny na optimalizaci piipravy objemovych materidlti na bazi Zn-
Mg z praskového Zn a Mg metodou lisovani za tepla. Dal§im dil¢im cilem je charakterizace
piipravenych objemovych materidlii na zdkladé¢ mikrostruktury, porozity a mechanickych
vlastnosti v zavislosti na velikosti pouzitych Zn praskovych material a slozeni objemového
materidlu. Cilem diplomové prace je také hodnoceni a interpretace vysledka pro stanoveni
optimalnich parametrii procesu pfipravy jednotlivych objemovych materiali.



3 LITERARNI PREHLED PROBLEMATIKY

3.1 Charakterizace zkoumanych materiala
3.1.1 Zinek

Zinek je stiibrné leskly kov s modro-Sedym zabarvenim, ktery ma teplotu tani pii 419 °C.
Ve velmi ¢Cistém stavu (>99,9 %) je houZevnaty. Pii niz8i Cistoté, kterd byva pifevazné
zpusobena oxidaci vzdusnym kyslikem, se chova kiehce. K méknuti Zn dochézi pii teploté
100 °C. Odlitek z ¢istého Zn dosahuje pevnosti v tahu na 28 MPa. Tyto pevnosti v tahu Ize
navysit valcovanim na 126 MPa u 99,95% cistého Zn a na 246 MPa u Zn o cistoté 98,0 %.
Taznost pii pietrzeni valcovanych Zn je 65 % pro Zn (99,95 %) a 5% pro Zn (99,8%).
Tvrdost Zn je 30 HB pfi zatizeni 500 kg zavazim po dobu 30 s [1]. Novéjsi zdroje uvadéji
pevnost v tahu odlévaného Zn na 18 MPa pii taznosti 0,3 %, extrudovaného Zn na 60 MPa pfi
taznosti 3,5 % a valcovaného Zn na 50-140 MPa pii taznosti 5,8-36 %. Mikrotvrdost
véalcovaného a odlévaného Zn byla stanovena na 40 HVO0,1 (15s) [2, 3]. Cisty Zn se
nejcasteji pouziva k povlakovani. Ke konstrukénim aplikacim se nepouzivd zvlasté¢ kvili
nizké odolnosti proti creepovému chovani [1].

Hustota Zn je za laboratorni teploty rovna 7,14 glem®. P¥i zvySovani teploty se hustota Zn
linearné snizuje (obrazek 3.1) az do bodu tani, kdy dojde k ndhlému smrsténi o 4,48 %. Dale
je prubéh zavislosti klesajici. Celkova zména objemu pii zchlazeni ze 469 °C na 0 °C je
7,28 % [1].
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Obr. 3.1: Zavislost hustoty Zn na teploté [1]
density — hustota, temperature — teplota, melting point — bod tani

Krystalografickd miizka Zn je hexagonalni nejtésnéji usporadana (HCP). Osovy pomér c/a
je 1,856. Tato hodnota je vyrazné odlisnd od hodnoty teoretického osového poméru HCP
miizky (c/a = 1,633). Proto dochazi za laboratorni teploty pfedev§im ke skluzu podél bazalni
roviny. V ptipad¢ zatizeni rovnobézného nebo kolmého na bazalni rovinu je mozné docilit
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i skluzu podél pyramidalni roviny m,. Pt zvySovani teploty dochazi k aktivaci i dalSich
skluzovych rovin a také ke skluzu podél roviny dvojcaténi. Prehled skluzovych rovin Zn je
uveden v tabulce 3.1 a na obrazku 3.2 [4].

Tab. 3.1: Seznam moznosti rovin skluzu ¢istého Zn [4]

Smér Druh skluzové roviny Smér skluzu Pocet systémtl
a Bazalni (0001) < 1120 > 3
a Prismaticka {1100} <11§0> 3

a+c Pyramidélninz{lléi} <ii23> 6

Dvojéaténi{lOiZ } <10ii> 6
- + - basal (0001 .
e prjsgnatic}{n'uu} - - - pyramidal o _{HEE}
- - - pyramidal m; {1071} - -~ - twinning {1012}
[ A,
I .f: f:
! ; I
] F'! f I
: f‘ ’ :
1 Al
1 ;
L [
l-. ) 'r-' 'r
"\-ﬂ Ll I |

.0 — et + a direction 1 < 1123 >
a direction 3 < 1120 > — . m-twinning direction < 1011 >

Obr. 3.2: Piehled skluzovych rovin Zn materialu a smért skluzu [4]
basal — bazalni, prismatic — prismaticka, pyramidal — pyramidalni, twinning — dvoj¢aténi,
direction — smér

3.1.2 Horcik

Hoicik je stiibroleskly kov, ktery se vyznacuje ptrevazné svoji nizkou mérnou hmotnosti
(1,738 g/cm®) oproti ostatnim kovim periodické soustavy prvkd [5]. Teplota tani Mg je
650 °C. Hot¢ik krystalizuje v hexagonalni nejtésnéji uspofadané miizce (HCP). Pomér
miizkovych parametrii ¢/a ma hodnotu 1,624. Tento pomér miizkovych parametru je velice
blizky teoretické hodnoté pro HCP mftizku, jejiz hodnota je 1,633. Proto ma miizka Mg pouze
ti1 skluzové systémy, z toho dvé nezavislé. Nizky pocet skluzovych systémi ma za nasledek
horsi tvarnost Mg za studena. Prehled skluzovych systémii je uveden v tabulce 3.2 [6].



Tab. 3.2: Seznam moznosti rovin skluzu ¢istého Mg [6]

Pocet skluzovych systémi

Smér Druh skluzové roviny Smér skluzu

Celkovy Nezavislych
a Bazalni (00 01) (1120) 3 2
a Prismaticka {1010 } <1120> 3 2
c Prismaticka {1010} (0001) 3 2
c Prismaticka {1120 } < 0001> 3 2
a Pyramidalni {1011 | (1120) 6 4
c+a Pyramidalni { } < > 6 5

Valcovany Mg dosahuje meze kluzu v tahu 115-140 MPa a pevnosti v tahu 180-220 MPa.
Lity Mg ma mez kluzu v tahu 21 MPa a mez pevnosti v tahu 90 MPa, coZ jsou niz§i hodnoty
nez U valcovanyho Mg [5]. Modul pruznosti v tahu Mg dosahuje 45 GPa [7]. Tvrdost HB pii
pouziti 10 mm ocelové kuli¢ky a zatizeni 500 kg je pro valcovany Mg v rozmezi 45-47 HB
a littho Mg je roven 30 HB [5].

Pfi tuhnuti hot¢iku z taveniny dochazi ke smrsténi o 4,2 %, které je pii chlazeni na
laboratorni teplotu navySeno o dalSich 5 %. To ma za nasledek vznik poérovité struktury
zv1asté u odlitka [7].

3.1.3 Binarni fazovy diagram Mg-Zn

Féazovy diagram Mg-Zn (obrazek 3.3) je znacné slozity a stale dochdzi k jeho modifikacim.
Nejvétsi pozornost je upnuta na presné stechiometrické slozeni péti intermetalickych fazi —
Mgs1Zn20, MQ21Zn25, MgaZnz, MgZn, a Mg,Zn1;. Ze zminénych intermetalickych fazi taje
kongruentné pouze Lavesova faze MgZn, [8]. Krom¢ intermetalickych fazi obsahuje fazovy
diagram dva tuhé roztoky. Maximalni rozpustnost Zn v Mg(HCP) je pii teploté 340 °C
vrozmezi 2,4-2,9at. % a maximalni rozpustnost Mg v Zn(HCP) je pfi teploté 400 °C
v rozmezi 0,25-0,3 at. %. Déle lze na obrazku 3.3 pozorovat dva eutektické body pii 28,1—
30,2 at. % Zn a pii 92,2-93,1 at. % Zn [9].

Ptehled atoméarniho slozeni a druhu intermetalickych fazi je uveden v tabulce 3.3.
V tabulce jsou také uvedeny piedchozi predpokladané stechiometrie fazi, které se
Vv odbornych pracich stale vyskytuji a jsou upfesiiovany pouzitim nejnovéjSich technologii.
Zvlasté vyznamnou roli pii stanoveni fadzové slozeni Mg-Zn intermetalickych fazi hréla
rentgenova difraktomerie [8].

Céry likvidus v Mg-Zn fazovém diagramu byly stanoveny Boudoardem pomoci termalni
analyzy. Ten kromé téchto vysledkli predstavil slouceninu MgsZn, ktera byla vyvracena
Gruberem z divodu chyby vzniklé kontaminaci vzork. Gruber kromé jiného objevil jako
prvni fazi MgZn,, jejiZ teplota tani byla stanovena na 595 °C. Zadné tuhé roztoky jeité nebyly
definovany. Na pfitomnost tuhého roztoku blizko prvné objevené faze MgZns upozornil
Chadwick. Ten také upozornil, ze MgZn; tvoii Sirokou oblast tuhych roztokt. Jeho vysledky
byly vSak ovlivnény znecisténim vzorku kiemikem. Stechiometrie faze MgZns byla nahrazena
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pomoci rentgenové analyzy provadéné Samsonem na Mg,Znj;. Dalsi vyzkumy provedené
Parkem a Wymanem popsali rozpustnost Zn v Mg a uzkou oblast homogenity Lavesovy faze
MgZn, sirokou 1,1 at. %. Obsah Zn na levé krajni oblasti MgZn, pii teplot¢ 416 °C je
66 at. % a obsah Zn na pravé krajni oblasti MgZn, pfi teploté 381 °C je 67,1 at. %. Tato
oblast homogenity MgZn, miize byt divodem pro ziskani dvou hodnot hustot této faze (6,164
a 5,155 g/cm®). Hume-Rothery stanovily rozpustnost Mg v Zn. Laves identifikoval fazi
Mg2Zn; pomoci XRD a metalografické kontroly. Taky dokazal, Ze tato sloucenina je
V rovnovaze s Mg tuhym roztokem za laboratorni teploty. Mezi dalsi védce, co se zabyvali
fazovym diagramem Mg-Zn patii Clark a Rhins. Ti prokazali oblast termalni stability faze
MgZn na 93-435 °C. Navic stanovily teplotu eutektoidniho rozkladu (325 °C) faze Mg;Zn;
na a-Mg a MgZn. Po dikladné studii Higashiho a dalSich byla pomoci metody XRD upravena
stechiometrie Mg;Z3 na Mgsi1Zn,. Poté byl sestrojen fazovy diagram Clarkem a dalSimi.
Pouzitim vypocetni termodynamiky Agerwal, Liang, Wasiur-Rahman, Medraj, Ghost a dalsi
vypocitaly stechiometrie intermetalickych fazi na MgsiZnyy, Mdgi2Znis, MgaZns, MgZn,
a Mg2Zn;;. Tito veédei uvazovaly pii svych vypoctech, ze se faze MgZn; chovd jako
intermedidlni tuhy roztok. Podle téchto praci byl fazovy diagram Mg-Zn upraven na tvar
uvedeny na obrazku 3.3 [8, 9, 29].

Weight Percent Zine

0 10 20 30 40 50 60 70
700 Frlepert ! o . Kt

-3
“+Z

90 100
!

500+
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g % / 30 /’
5
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S
2 0] 21C 3
5
[~ a o
e & ~ -
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Obr. 3.3: Binarni fazovy diagram Mg-Zn [10]
temperature — teplota, atomic percent zinc — atomové procento zinku, weight percent zinc —
hmotnostni procento zinku

Vyzkum provedeny Kammererem a dal$imi se zabyval difuzni kinetikou, mechanickymi
vlastnosti a krystalografickou charakterizaci intermetalickych fazi Mg-Zn. V této praci jsou
uvedeny vSechny faze z obrazku 3.3, poptipad¢ tabulky 3.3 (pod oznacenim faze). Byl takeé
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stanoven redukovany modul a nanotvrdost téchto fazi. Pro méfeni nanoindentacniho testu byl
pouzit 100 nm diamantovy Berkovichiv hrot. Doba zatizeni byla 10 s, ktera nasledovala
3 sdrzenim zatizeni a 10 S odtizenim. Pro tloustky vrstev vétsi nez 50 pm bylo nejvyssi
zatizeni 7 mN. Pfi tloustkach v rozmezi 5-50 um bylo maximalni zatizeni 5 mN. Tloustky
vrstev pod 5 pm mély maximalni zatizeni 3,5 mN. M¢éfeni nanotvrdosti bylo opakovano
desetkrat. Prubéh kiivek nanoindenta¢nich testu je uveden na obrazku 3.4 [10].

Tab. 3.3: Prehled intermetalickych fazi Mg-Zn [8-10]

Drtive , Parametry miizky
Faze | predpokladané | at.%zn | Y™ Krystalova (nm)
) . (cm®/mol) miizka

stechiometrie a b c

Mgs:Zn5g Mg,;Zn; 28,1 - orthorombicka | 1,402 5 - -
Mg1Znss M&gggﬂ 543 | 107 | igonani | 25776 | - | 08762
Mg.Zn; Mg,Zn; 63,6 10,31 monoklinicka | 2,5960 | 0,5240 | 1,4280
MgZn, — 66-67,5 10,15 hexagonalni | 0,522 0 — 0,856 6

Mg.Zny; MgZns 84,6 9,20-9,35 cubicka 0,855 2 — —

Me¢feni nanoindentaéniho testu bylo provedeno pro faze Mg, Mgz1Zn,5, MgaZn,, MgZn,,
Mg,Zn11 a Zn. Z kiivek na obrazku 3.4 1ze pozorovat, ze vSechny ¢tyfi métené intermetalické
faze podléhani pouze 20-30% creepovému chovani zptisobené¢ho ovlivnénim pftilehlym Zn
a Mg [10].
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Obr. 3.4: Schéma prib&hti nanoindentacnich testt fazi binarniho diagramu Mg-Zn [10]
Load — zatizeni, displacement — hloubka vrypu
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Ptehled vyslednym hodnot redukovanych modult pruznosti pro jednotlivé faze je uveden
v tabulce 3.4. Ze ziskanych hodnot bylo zjisténo, ze nejvyssi redukovany modul ze

stanovenych fazi ma intermetalicka faze Mg,Zn;; [10].

Tab. 3.4: Prehled redukovanych modult a tvrdosti fazi Mg-Zn binarniho systému [10]

Mg M921Zn25 Mg4Zn7 Mang MgZanl Zn
Redukovany
modul 350+17 83+9 94+4 87+3 109+6 76+t4
(GPa)
T(‘gggit 054+004 | 47+09 | 51+05 | 51+03 | 38+04 | 080+0,05

Pti difuzi Zn do Mg a naopak mize dojit ke vzniku Kirkendallovu jevu z divodu velkého
rozdilu difuznich koeficientli jednotlivych fazi systému. Zinek ma pfi teploté 280 °C 1,23x
vétsi difuzni koeficient podél bazalni roviny nez kolmo na ni. Pfi vzrustajici teploté rozdil
difuzniho koeficientu podél a kolmo na bazélni rovinu klesa. Rychlost podél bazalni roviny je
pii teploté 330 °C pouze 1,17x rychlejsi [30].
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3.2 Postupy vyroby praskovych materiala

vvvvvv

vlastnosti, slozeni a velikosti. Pro docileni zminénych vlastnosti byly vynalezeny rizné
metody, které je mozné rozdélit na chemické a elektrochemické, fyzikalné-mechanické
a na fyzikalné-chemické. Mezi chemické a elektrochemické metody patii elektrochemicka
depozice, chemickd redukce a rozklad. Nejvyznamnéjs$i oblast vyroby praska patii mezi
fyzikalné-mechanické postupy. Ty lze rozd€lit na drceni, mleti a atomizaci pomoci tekutého
média. Pro vyrobu velmi jemnych praskt 1ze pouzit metodu s pouzitim plazmového oblouku,
ktera spada mezi fyzikalné-chemické metody. Kromé zminénych metod lze pouzit také
kondenzac¢ni metodu s vyuzitim inertniho plynu [11, 12].

Prehled metod pfipravy praskovych materialt, jak 1ze pozorovat z predchoziho odstavce, je
znacn¢ rozsahly. Presto pro pfipravu chemicky homogennich praska casto nestaci, a proto je
vysledny praSkovy materidl Casto podrobovan néslednym chemickym operacim — suSeni,
zihani za pfitomnosti inertni atmosféry. N&kterymi zminénymi metodami lze pfipravit i
praskové smési. V ptipadé, Ze je potfeba vytvofit praSkovou smés z n€kolika homogennich
praski, mizeme pouzit rizné druhy mixéra [11, 12].

3.2.1 Chemické a elektrochemické postupy

Chemické postupy piipravy praskovych materialil jsou zalozeny na redukci nebo rozkladu
slouCenin vznikajicich pfi zpracovani rud obsahujici pozadovany kov. Nejcastéj$Simi
redukénimi Cinidly jsou koks (obsahujici uhlik) a vodik. Redukce muze probihat v pevné,
kapalné iv plynné fazi. Vlastnosti materidlu pfipravovaného prasku vyrazné ovliviluji
velikost pfipravenych Castic. Proto se Casto kombinuji redukéni metody vyroby praska
S jinymi rozméliiovacimi metodami — nejéastéji s mletim [11, 12].

Rozkladné metody spocivaji v chemickém rozkladu slouc¢enin na bazi hydridi nebo
karbonylu za vzniku prasku a plynu jako vedlej$iho produktu. Pro vznik praskového materialu
z karbonylovych sloucenin je dulezité, aby dochazelo k rozkladu kovu v plynném skupenstvi
a nikoli na povrchu kapalné slouc¢eniny. Z divodu vysoké kiehkosti hydridi kovi dochazi
k jejich rozkladu az po jejich namleti. Nevyhodou téchto metod je vysoky obsah uhliku nebo
vodiku ve vyslednych praScich. K jejich odstranéni se nejcastéji pouziva zihani, které slouzi
také k odstranéni i dusiku a kysliku obsazenych v prascich [11, 12].

NejvyznamnéjSim chemickym postupem vyroby praskovych materidll je elektrochemicka
depozice, kterou je mozné pfipravit také praskovy Zn a Mg materidl. Princip metody spociva
ve vylucovani kovového prasku na katodé z michaného roztoku elektrolytu. Pro Zn se
pouziva elektrolyt ZnSO4 a pro Mg elektrolyt MgCl, a KCI. Nevyhodou této metody je
zneCisténi prasku elektrolytem a vodikem vznikajicim na elektrodach [11, 12].
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3.2.2 Fyzikilné-mechanické postupy

Jak uz bylo v kapitole 3.2 uvedeno, nejvyznamnéjSimi zastupci téchto metod je drceni, mleti
a atomizace tekutinou. Vybér z téchto metod je zavisly na vlastnostech materidlu a na
ekonomice celého procesu. Drceni v praskové metalurgii slouzi k piipravé vychozi suroviny
pro mleci metody, které nejsou schopné zpracovat velké kusy materiald. K metoddm
atomizace muzeme piistoupit pouze, pokud je mozné kov prevést do taveniny [11, 12].

Drceni a mleti

Rozmélnovani materiali pomoci drceni, anebo mleti je zalozeno na principech néarazu, otéru,
smyku nebo tlaku mezi &astici a drticim/mlecim mechanismem. Casto se tyto principy mohou
kombinovat. Béhem rozmélnovani vychozi suroviny dochéazi nejdiive ke zpevnéni Castic az
do vycerpani plastickych vlastnosti materialu. Nasledné dochéazi ke vzniku defektl uvniti
¢astic, které naslednym zatézovanim zpusobi rozsifeni trhlin a vznik lomu [11-13].

K drceni se nejcastéji pouziva celistovy nebo kladivovy drti¢. Princip Celistového drtice
spo¢iva v rozmélnéni materialu mezi dvéma Celistmi, z nichz je jedna nepohybliva a druha
pohybliva. Kladivové drti¢e pracuji na principu narazu kladivek o vychozi material. Kladivka
jsou umisténa na rotoru [11-13].

Pro ziskani mensi velikosti praSka a uzsi distribuce jejich velikosti se pouzivaji mlyny. Ty
muzeme rozdélit na kulové, planetarni, vibraéni nebo atritorové mlyny. Nejznaméj$im
mlynem je mlyn kulovy, jehoZz schéma je uvedeno na obrazku 3.5. Jeho nevyhoda spociva
jako u vsSech zminénych typi mlynt, kromé vibrac¢nich, v zneci$téni praSku materidlem
mleciho télesa. Zajimavou technologii mleti je mleti v atritorech. V téchto zatizenich dochazi
k rozemilani Castic praSku pomoci velkého mnozstvi malych mlecich téles. Krom¢ mlecich
téles obsahuji atritory také lopatky. Kromé rozmélnovani c¢astic dochazi v atritorech také ke
studenému svafovani rozemletych ¢astic [11].

Rotating direction of mill
> e,

Materials

Grinding medium

Obr. 3.5: Schéma kulového mlynu [14]
Rotating direction of mill — smér otadeni mlynu, materials — materialy, grinding medium — mleci

téleso

Mleti rozdélujeme podle mleciho média na mleti za sucha nebo za mokra. Vyhoda
mokrého mleti spo¢ivd ve snazSim odvodu tepla a snizeni vlivu koagulace castic béhem
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rozmélnovani. Na druhou stranu je nutné odstranit kapalné médium obsazené v praskovém
materialu. Dale je také mozné mlit za pfitomnosti inertni dusikové nebo argonové atmosféry.
Toho se vyuzivd u materidlii, které jsou nachylné k oxidaci béhem zpracovéani. Mletim je
mozné pripravit i praSky 0 prumérné velikosti ¢astic 10 um [12].

Mletim za sucha Mg v planetovém mlynu se zabyvali Cakmak a dalsi. Ti zkoumali vliv

doby mleti na velikost cCastic Cist¢tho Mg, Mg kompaktniho télesa piipravené metodou
uhlového protlacovani (viz kapitola 3.3.2) a Mg s piridavkem MgH>. Piehled struktur mletych
praskl je uveden na obrazku 3.6. Velikost ¢astic Mg prasku v fadé Mg s pifidavkem MgHo,
mlety Mg po zhutnéni metodou ECAP a mlety Mg [37].

Mg- milled Mg- ECAPed and milled Mg- milled with MgH2

Obr. 3.6: Schéma mletym Mg praskt, SEM [37]
Mg-milled — mlety Mg, Mg — ECAPed and milled — Mg zhutnény uthlovym protlatovanim
s naslednym mletim, Mg- milled with MgH, — Mg mlety s pfidavkem MgH,

Atomizace

Mezi jednu z nejvyznamnéjSich metod vyrob praskl patii atomizace. Princip této metody
spociva v rozprasovani kapalného materidlu (ve stavu taveniny) na jemny prasek o velikosti
az 10 um pomoci rozprasovaciho média — kapaliny nebo plynu. Na vlastnosti vysledného
prasku ma hlavné vliv rychlost proudéni rozprasovaciho média a taveniny kovu, viskozita
taveniny kovu, jeji piehfati a rychlost chlazeni. Pro materialy, které vlivem kapaliny
nekoroduji, je mozné pouzit atomizaci kapalinou. Nejcastéji se jako kapalina pouziva voda.
U praska nachylnych ke korozi, at” uz vlivem okolni atmosféry nebo plisobenim kapalného
média, se pouziva plynova atomizace (obrazek 3.7). K rozprasovani dochazi na vystupu
z trysky, kolem které proudi inertni plyn (N,, Ar). Céstice nejéast&ji sférického tvaru padaji na
dno sbérné komory. Mezi nevyhody plynové atomizace patii pomalejsi chlazeni a usazovani
atomizovanych ¢astic na sténach sbérmé komory. Déle dochazi k absorpcim plynti do poért
prasku [11].

Pro zvyseni rychlosti chlazeni je mozné inertni plyny, pouZivané u plynové atomizace,
zkapalnit. Tento postup je vSak zna¢né¢ finan¢né naro¢ny. Pro omezeni znecisténi vyslednych
prasku lze také pouzit cetrifugacni metody atomizace, které funguji na principu rozpraSovani
taveniny kovu na rotujicim kotouci (obrazek 3.8) [11].
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— Metal powders
Molten metal Metal powders
(a) (®)

Obr. 3.7: Schéma atomizace plynem (a) — kolmé usporadani, (b) — svislé uspotradani [15]
Collection chamber — sbérna komora, nozzle — tryska, gas — plyn, siphon — &erpaci trubice, molten
metal — roztaveny kov, metal powders — kovové prasky

— Molten metal

Metal

Rotating
powders disk
Collection 4 _
chamber > | ~ ~— Drive shaft

Obr. 3.8: Schéma atomizace s pouzitim odstiedivé sily [15]
Collection chamber — sbérna komora, metal powders — kovové prasky, molten metal — roztaveny kov,

rotating disk — rotujici kotou¢, drive shaft — hnaci hiidel
3.2.3 Fyzikalné-chemické postupy

Mezi dalsi metody atomizace s vyuzitim odstfedivych sil patii rota¢ni elektrodova metoda
(REP) a rotacni eletrodova metoda s vyuzitim plazmatu (PREP). Zatizeni REP je tvofeno
dvéma elektrodami. Prvni je wolframova katoda a druh4 je anoda kovu, ktera je atomizovéana
na praSek. Mezi tyto dvé elektrody se ptidava vysoké napéti. To ma za nasledek nataveni
povrchu anody, ktera se zaroven otaéi. Vlivem odstfedivych sil dochazi k odtrZzeni kapek
kovu. Tyto kapky chladnou ve sbérné komote za vzniku Eastic prasku, ktery po ztraceni
kinetické energie vyvolané rotaci anody, spadne na dno sbémné nadoby. Hlavni nevyhodou
této metody je sublimace wolframu z katody, coz zpusobuje zneciSténi Castic vysledného
prasku. Proto byla vynalezena metoda PREP, kterd se od metody REP li§i tim, Ze
k natavovani anody dochazi vlivem héliového plazmového oblouku [11,12].
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3.2.4 Homogenizace praskovych smési

Diilezitou soucasti pfipravy praSkovych materidll je priprava smeési. Nejjednodussi je
moznost pripravit slitinu atomizaci pomoci tekutého média. Pfipravena praskova smes je uz
ve formé slouCenin. Distribuce velikosti ¢astic praskové smési mize mirné kolisat vlivem
nehomogenit obsazenych v atomizované tavening. V praxi je vSak casto potieba prasky pouze
promichat tak, aby jes$t¢ nedoslo ke vzniku sloucenin. Proto jsou vhodné metody mleti
a michdni. Mleti umoziluje krom¢ homogenizace praskové smési upravu velikosti Castic.
Hlavni nevyhodu ma vsSak v zneciStovani praskové smési a nutnosti zihani této smési
z dtivodu vzniku plastické deformace [11].

Tento problém lze fesit pouzitim michani. To je V literatufe rozdéleno na michani pro
vyrovnani nehomogenni distribuce velikosti Castic prasku jednotného chemického slozeni
(blending) a michani pro homogenizaci praski o razném chemickém slozeni (mixing).
Blending se v praxi vyuziva zvlasté pro snizeni porozity vychoziho prasku. Tento d¢&j je
zpusoben zaplnénim pérd mezi velkymi ¢asticemi pomoci mensich Castic. Protoze 1 pii
mixingu dochazi ke snizovani porozity a homogenizaci distribuce velikosti ¢astic, neni
prechod mezi blendingem a mixingem pevné dany. Pro michani praskd se vyuzivaji mixéry.
Ty mohou mit rtizné tvary (valcovy, dvojity kuZzel, tvar pismene V) a také mohou obsahovat
michadla (Sroubovy mixér, nozovy mixér). Piehled n€kterych zminénych mixért pro blending
a mixing je uveden na obrazku 3.9 [11].

(a) {b)

Obr. 3.9: Schéma mixért pro blending a mixing — valcovy mixér (a), dvojity kuzelovy
micha¢ (b) Sroubovy mixér (¢) a nozovy mixér (d) [15]
Screw — $roub, blade — ostii, niz

Parametry homogenizace praskovych smési v mixéru jsou zavislé na spousté faktorli, mezi
které patii hlavné geometrie mixéru, jeho zaplnéni praSkovou smési a samoziejme parametry
vlozenych praskli. Zaplnéni mixéru se lisi pro rizné druhy mixérii. Mze dosahovat az 60 %,
ale Gasto se pohybuje v rozmezi 2040 % [11, 15, 16]. Cas michani je proménlivy a zavisi na
konkrétnim zafizeni a smési praski. Hlavni nevyhodou téchto mixérii je usazovani smesi na
sténach zafizeni. Pro zabranéni usazovani prasku na sténdch mixéru se pouzivaji lubrikanty.
Déle se k prasktim ptidavaji flokulanty, které brani aglomeraci ¢astic. Tyto aditiva negativné
ovliviluji proces slinovani, proto se davkuji v co nejmensim mnozstvi [11, 15].
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3.2.5 Vlastnosti praskovych materiali

Pti vyrob¢ praskovych materialt je dalezitd charakterizace vyslednych vlastnosti praski.
Kromé chemického slozeni je nutné znat topografii povrchu, zdanlivou hustotu, distribuci
velikosti a tvari ¢astic, mérny povrch, tfeni a tok prasku. Dalsi dilezitou vlastnosti je
porovitost oteviena (ve styku s okolni atmosférou) a uzaviena (Uzamknuta v ¢asticich prasku).
Vsechny tyto veli¢iny maji vyznamny vliv na dal$i zpracovéani praSkovych materidlli ve
vysledny produkt [11].

Chemické slozeni

Prvni dilezitou charakteristickou vlastnosti praskovych materialt je jejich chemické slozeni.
U praskovych materidlti z Cistych kovl je diilezité, aby byl materidl chemicky homogenni.
Toho je mozné docilit pouze v urcitych mezich. Zvlasté kvili vysoké reaktivnosti praSkovych
materidld z divodu velkého meérného povrchu dochazi k tvorbé oxidi na povrchu
pripravenych praski. Tato oxidova vrstvicka negativné ovliviiuje proces slinovani, kterym je
nasledné docileno niz§ich mechanickych vlastnosti produktu. Pro stanoveni mnozstvi oxida
na povrchu praskl se vyuziva termin vodikova ztrata. Tento parametr uddva mnozstvi oxida
kovu, které je mozné zredukovat vodikem [11].

Dalsi méné reaktivni plyny se mohou na povrch ¢éstic adsorbovat a zplisobovat po slinuti
poérovitost vyrobku, ktera miize byt i zadana. Castice praskovych materiali mohou obsahovat
jesté jiné chemické nehomogenity vznikajici pti vyrobé Cistych praski. Tyto nehomogenity
jsou pro dalsi zpracovani zvlasté nezadouci a jejich mnozstvi se u velmi Cistych praska
pohybuje do 0,01 % [11].

Tvar, velikost ¢astic a jejich tok

Dalsi parametry, které ovlivituji zplsob vyroby produktu pomoci praskové metalurgie, jsou
tvar a distribuce velikosti Castic. Tyto veli€iny jsou ovlivnény vlastnostmi pfipravovanych
praskt a zpisobem jejich vyroby. Piehled teoretickych tvart castic a technik pro jejich
vyrobu je uveden v tabulce 3.5. VSechny tvary ¢astic maji pfi stejném objemu rizny mérny
povrch, proto je jejich reaktivnost béhem procesi zhutnovani a slinovani rozdilna. Tvar ¢astic
hraje roli také na mechanické spojeni béhem technologii zpracovani praSkovych materialt
ataké na aglomeraci Castic prasku [11]. Tvary castic lze charakterizovat indexem tvaru
a pomérem stran. Index tvaru je definovan jako pomér mérného povrchu castice na jeho
objemu srovnany vici idealni sférické ¢astici. Pomér stran lze stanovit jako pomér nejdelsi
a nejkratsi délky Castice [16].

Velikost ¢astic je charakterizovéna distribuci velikosti ¢astic. Ptipravit prasky s tzkou
distribuci je Casto energeticky a Casové narocné. Hraje vSak vyznamnou roli pro vyrobu
produktd homogennich vlastnosti. Mezi hlavni metodu, kterou je mozné stanovit velikost
¢astic vV rozmezi 44-880 pum, patii prosévani [11]. Princip této metody spociva v propadnuti
castic skrze sita patficné velikosti s vyuzitim gravitaéniho pole a vibraci sit. Jemnost sit se
nejcastji charakterizuje poctem otvort na délce jednoho palce. Za piedpokladu, Ze je rozmér
otvort sita ve dvou smérech stejny, mize byt vypocteno mnozstvi otvorti na jednotkové plose
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sita. Nevyhoda prosévani spociva v ¢asové naro¢nosti a mens$i presnosti zvlasté pro mensi
velikosti ¢astic, u kterych se projevuje vliv agromerace a tvarovych defektd. Ty maji za
nasledek nepropadnuti Castic ptes patii¢na sita [16].

Velikost ¢astic lze charakterizovat také jinymi metodami, mezi které patii mikroskopie
optickd a elektronovd, sedimentace a turbidimetrie. Témito metodami je mozné stanovit
velikost ¢astic minimalné o fad presn€ji nez u prosévani. S vyuzitim mikroskopii je mozné
také stanovit tvar jednotlivych ¢astic [11].

Tab. 3.5: Souhrn moznych tvart praskovych materialt [11]

Nézev tvaru Castice Teoreticky tvar ¢éstice Priklady technologii vyroby
Jednodimenzionalni jehlicovité Chemicky rozklad
Chemicky rozklad,

Nepravidelné ty¢inkovité . iy
P Y Mechanické rozméliiovani

Dvojdimenzionélni dendriticky Elektrolytické metody

Vlockovity Mechanické rozméliiovani

Atomizace,

Prost ¢ sféricky . .
rostorove stericky Precipitace z taveniny

ENGISRAWANN

Nepravidelny, zaobleny Che?rf?c?i’lzfg;’da d

Nepravidelny Che?rtiocng’lzfgilad

Porézni Chemicka redukce
Hranaty Cj Mechanické dezintegrace

S velikosti a tvarem castic praskovych materiald zce souvisi frikce a tok praskti uvnitt
formy béhem davkovani a zpracovani. Z ekonomického hlediska je vhodné zvysit tok prasku
(tfeni mezi Casticemi se snizi), coZz zpusobuje urychleni celkového procesu vyroby a docileni
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homogenniho produktu. Snizeni velikosti tfeni mezi ¢asticemi ma znacny vliv na zaneseni
stén pristroja, které jsou ve styku s praskovym materidlem béhem jeho zpracovani. Nejnizsi
tieni maji Castice sférické a se zvySenim indexem tvaru se tfeni mezi ¢asticemi zvySuje. Tok
praskil se stanovuje prutokomérem, u kterého se méti ¢as pritoku daného mnozstvi prasku
skrz uzky otvor. Tfeni mezi Casticemi lze porovnavat mezi rliznymi druhy praskovych
materiald pomoci tfeciho uhlu. Tento thel je mozné ziskat tim, Ze nasypeme prések ptes uzky
otvor na rovnou podlozku, dokud se nevytvoti hromada. Uhel mezi podlozkou a povrchem
hromady je roven tfecimu uwhlu. Princip stanoveni tfeciho uhlu je wuveden na
obrazku 3.10 [16].

MEASURING FRICTION

POWDER POURED
THROUGH
SMALL OPENING

SURFACE

Obr. 3.10: Schéma stanoveni tfeciho tthlu praska [16]
Measuring friction — méfeni tfeni, angle — tuhel, powder poured through small opening — prasek
nasypan skrz maly otvor, surface — podlozka

Zpracovanim Zn praskl ve vysledny kompaktni produkt se zabyvali Capek a dalsi. Ti pro
svoji praci pouzili Zn prasky o dvou raznych velikostech. Struktura Zn praska je uvedena na
obrazku 3.11. Praskovy Zn material z obrazku 3.1la obsahoval Castice nepravidelné
tyCinkovité s §itkou v rozmezi hodnot 600-800 um a délkou i vice jak 1 mm. Praskovy Zn
material (obrazek 3.11b) obsahoval ¢astice prevazné nepravidelné, zaoblené a jejich velikost
se pohybovala v rozmezi 40—100 pum [38].
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Stlacitelnost praskovych materiald

Pii zpracovani praskovych materidlli dochazi k jejich stlacovani vlivem vnéjsiho zatizeni.
Béhem tohoto procesu se méni mérnd hmotnost prasku, ktery je stlaenim pieveden na
vysledny produkt. Mérnd hmotnost prasku pied aplikaci vnéjSiho namahéani se nazyva
zdanliva a je dilezita zvlasté pro celkové rozméry ptistrojit zpracovavajici prasky. Prasky je
po davkovani do patficnych casti zpracovatelskych strojii mozné udusat poklepanim nebo
mechanickymi vibracemi. Témito mechanickymi upravami je mozné zvysit hustotu prasku jen
do urcité meze. Aplikovanim vnéj$iho namahani dochéazi ke vzniku kompaktniho télesa, jehoz
hustota mize dosahovat i hodnoty srovnatelné se 100% zhutnénym télesem. Pro stanoveni
celkového zhutnéni materidlu vlivem mechanickych sil se pouziva faktor zhutnéni, ktery je
dan nasledujicim vztahem [11]:

Pgreen ~ P,
Preor. ~ Pd. ’

kde D je faktor zhutnéni, pgeen je hustota vzorku po zhutnéni, p,q je zdanliva hustota
praskového materialu a pieor. je teoreticka hustota 100% zhutnéného télesa [11].

D= (3.1)

3.3 Zhutiiovani a slinovani praskovych materiala

Pfi zpracovani praskovych materidlli pomoci praskové metalurgie se vyuzivaji metody
zhutilovani a slinovéani. Zhutilovani materialu spocivd v plsobeni napéti na prasSek umistény
nejCastéji ve formé€. Zpevnéni materidlu je zpitisobeno mechanickym uzamknutim castic
prasku, schopnostmi plastické deformace Castic nebo i vznikem vazeb na rozhrani Castic,
které je zpusobeno tfenim mezi Casticemi. Metodami zhutfiovani je mozné docilit 80-90%
hustoty kompaktniho télesa [12, 13].

Pro zvySeni mechanickych vlastnosti praskti zhutovanych za studena se pouziva
slinovani. Slinovani spoc¢iva v aplikaci zvySené teploty na praskové materialy po metodach
zhutiiovani nebo se zvySeni teploty aplikuje pfimo pifi metoddch zhutiovani. Teplota
slinovani je niZ§i nez teplota tani nejhlie tavitelné slozky zhutnéného materidlu. Princip
spojovani cCastic béhem procesu slinovani spoéiva v difuzi. Tu rozdélujeme na difuzi
objemovou a povrchovou. Dale se béhem slinovani mize projevit viskdzni teeni u amorfnich
Castic nebo transport atomu sublimaci a kondenzaci [12, 13].

Proces slinovani se rozdéluje do né€kolika stadii (obrazek 3.12). Prvnim je vznik kr¢ku na
mistech kontaktu dvou castic. Dale dochazi k uzavirani port uvnité struktury, které
s postupem slinovaciho ¢asu vymizi. Nakonec dochédzi k redukci styénych ploch mezi
slinutymi ¢astice, coz vede ke vzniku vétsich ¢astic [12, 13].

Slinovani vicesloZzkovych systému mize probihat za nebo bez piitomnosti kapalné faze.
Bez ptitomnosti kapalné faze probiha slinovani pod teplotou tani vSech slozek systému. Pro
urychleni procesu slinovani je vyhodnéjsi pfitomnost kapalné faze, kdy je teplota slinovani
vyS$$i nezZ teplota tani minimalné jedné slozky systému. Nikdy vSak nesmi dojit k uplnému
roztaveni smési. Kapalna faze je vlivem kapilarnich sil vtazena do objemu télesa. Castice
nerozpusténé slozky se v kapalné fazi rozpousti, coz mize vést ke vzniku intermetalickych
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fazi na hranicich zrn. Pro slinovani za ptitomnosti kapalné faze je diilezitad smacivost tuhé faze
tekutou a také rozpustnost tuhé faze v kapalné fazi [12, 13].

Paint Grain
% bonding Necks i Pores % boundary

DHOD

(1) @) (3) 4

Obr. 3.12: Schéma slinovani praskového materialu [15]
Point bonding — bodovy spoj, necks — kréky, pores — pory, grain boundary — hranice zrn

3.3.1 Metody lisovani

Lisovani patii mezi nejvyznamnéjsi metody zhutinovani praskovych materiala. Princip této
metody spociva v piasobeni tlakového napéti na prasek umistény ve form¢. Lisovani muze
probihat za studena nebo s kombinaci zvySené teploty. Dale z divodu nerovnomérného
rozlozeni tlaku uvnitf vylisku je mozné pro velkoobjemové vyrobky pouzit lisovani
izostatické za studena (CIP) nebo za tepla (HIP) [11-13].

Lisovani za studena
Lisovani za studena se pouziva k vyrob¢é kompaktnich téles, které mohou byt dale zpracovany
na kone¢ny vyrobek pomoci extruze, nasledného slinovani nebo dal$ich metod. Pro kovy
dobte tvafitelné za studena mizeme touhle metodou docilit 1 vznik konecného produktu.
Princip lisovani za studena spociva v naplnéni lisovaci formy praskem, ktery je nasledné
stlacen pomoci jednoho razniku (lisovani jednostranné) nebo pomoci dvou raznikti (lisovani
dvojstranné). Princip lisovani dvojstranného je uveden na obrazku 3.13. Lisovany polotovar
nebo kone¢ny produkt je nasledné z lisovaci formy vyjmut. Pro nizké lisovaci tlaky je sila na
raznik vyvozena mechanicky, pro vyssi tlaky se pouZzivaji hydraulicka zafizeni [11-13].

Pti lisovani obecné nedochazi k rovhomérnému rozlozeni tlaku v celém objemu vylisku.
U lisovani za studena se tento jev projevuje zvlasté kvili tfeni ¢astic praSku o sebe a o stény
lisovaci formy a razniku. Tlak se vzdalenosti od stén formy (radialni smér) a plochy razniku
(ax1dlni smér) tedy klesa. Tahle zména tlaku uvnitf vylisku je pro radidlni a axidlni smér
rozdilna. Na rozdéleni tlaku béhem lisovani ma také vliv plyn obsazeny v porech lisovaného
materidlu, elastické a plastické vlastnosti ¢astic praSkového materidlu. Elastické vlastnosti
prasku hraji zvlast¢ v radidlnim sméru vyznamnou roli béhem vyjmuti vylisku z lisovaci
formy [11-13].
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Upper

(3 (4)

Obr. 3.12: Schéma dvojstranného lisovani za studena [15]
Upper punch — horni raznik, powder — prasek, feeder — davkova¢, die — lisovaci forma (matrice), lower

punch — dolni raznik, F — pusobici sila, v — posuv

Pro vyrobu homogennich vyliski je pfi lisovani za studena dulezity pomér sypné vysky H
vici kone¢né vysce vylisku h. Sypna vyska oznacuje vysSku prasku umisténého ve formé pred
aplikaci lisovaciho tlaku. Z diivodu rozdilného rozlozeni tlaku uvnitf lisovnice byva pomér
H:h mensi nez 3. Pro vysoké vylisky je lepsi pouzit lisovani dvojstranné, které umozinuje
vyrobu vyliskid o dvakrat vétsi vySce nez lisovani jednostranné [11-13].

Po lisovani za studena nésleduje nej€astéji proces slinovani. Ten je proveden pro reaktivni
vylisky v inertni atmosféfe, za zvySené teploty a bez aplikace vnéjSiho tlaku. Vlivem
slinovani dochdzi ke vzniku kovového spojeni mezi ¢asticemi, coz vede ke snizeni porovitosti
a zvySeni mechanickych vlastnosti. Problém aplikovani slinovani po lisovani za studena
spociva ve zméné rozmérd, s kterymi se musi pocitat. V nékterych ptipadech je mozné
procesy lisovani a slinovani nékolikrat opakovat [11-13].

Lisovani za tepla

Kombinaci technologie lisovani za studena a slinovani je lisovani za tepla. PouZiva se pro
materialy, které je obtizné zpracovat lisovanim za studena. Schéma technologie lisovani za
tepla je stejné jako u lisovani za studena. Jedinym piidavnym ¢lenem je ohiivaci element pro
ohtev lisovaci formy. Princip lisovani za tepla spoc¢iva v ohfevu prasku umisténého v lisovaci
form¢. Po dosazeni homogenni teploty je na prasek vyvozeno mechanické namahani pomoci
razniku. K ochlazeni vylisku dochazi nasledné za stalého piisobeni tlaku. Po ochlazeni na
laboratorni teplotu je z lisovaci formy vyjmut vysledny produkt. Lisovani za tepla muze
probihat za pfitomnosti inertni atmosféry nebo i vakua. Pouziti vakua je vhodné zvlasté pro
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[ 1

vylisku [11-13].

Lisovani za tepla ma oproti lisovani za studena s naslednym slinovanim vyhodu ve vyssi
plastické deformaci cCastic, ktera ma za nasledek lepsi kontakt mezi Casticemi a snadnéjsi
rozruseni zoxidované vrstvy na povrchu ¢astic. Nevyhoda lisovani za tepla spociva ve vysSim

opotiebovani lisovaci formy a raznikt [11-13].

Izostatické lisovani za studena a za tepla
Kvuli nerovhomémému rozlozeni tlaku v objemu vylisku bylo vynalezeno izostatické
lisovani, které tento problém fesi. Princip metody spoc¢iva v uzamknuti prasku do elastického
pouzdra. Poté je z pouzdra s praskem vyvévou vysata atmosféra. Nasledné je na pouzdro
vyvozen lisovaci tlak pomoci tekutiny. Tento tlak mize dosahovat az 1 400 MPa, obvykle se
vSak pouziva lisovaci tlak kolem 300 MPa. Pisobenim lisovaciho tlaku dochazi k elastické
deformaci pouzdra, coz vede ke stlaceni prasku. Tlakovéa kapalina se pouziva pouze pro CIP.
U HIP je vyvozen lisovaci tlak pomoci stlaceného plynu nej€astéji Ar. Jako kapalinu je moZné
pouzit vodu nebo olej. Teploty u izostatického lisovani za tepla se pohybuji az do 2 000 °C
a lisovaci tlaky casto neptevysuji 200 MPa. Proto je tato metoda vhodnda pro vysokotavitelné
kovy nebo keramické materialy [11, 17].

Izostatickym lisovanim je mozné docilit 0 5-15 % leps$i zhutnéni nez u klasického lisovani.
Také je mozné lisovat podstatné tvarové slozitéjsi a vétsi vylisky. Rozméry vyliska vSak
nedosahuji piesnosti jako u klasického lisovani. Také kvalita povrchu je u izostatického

lisovani horsi [11, 17].
Upper Punch
I_I/ Top Closure
Tep Closure
High-Pressure essel
; P+ ¢ . Powder Material

i %”f Rubber Mold —— Pressing Rubber Mold

— Powder Pressure Madium
High-Pressure
Wessel Forming Rubber Mald

™ Pressure
- Medium I_I\ Bottom Closure
Bottom Closure

Lower Punch
Obr. 3.13: Schéma izostatického lisovani za studena s pouzitim mokrého pouzdra (vlevo)
a suchého pouzdra (vpravo) [17]
Top closure — horni uzavér, rubber mold — pryzové pouzdro, powder — prasek, high-pressure vessel —

vysokotlaka nadoba, pressure medium — tlakové médium, bottom closure — spodni uzavér, upper
punch — horni raznik, powder material — praskovy material, pressing rubber mold — stlacovani pryzové
pouzdra, forming rubber mold — stlatované pryZové pouzdro, lower punch — dolni raznik

Pti CIP Ize pouzit metodu mokrého nebo suchého pouzdra (wet a dry bag). Princip pouziti
mokrého pouzdra spociva v tom, Ze je praSek uzavien do pryZzového pouzdra mimo lisovaci
zatizeni. Poté je prasek vlozen do formy i s pouzdrem a po procesu lisovani je vylisek s
pouzdrem zase vyjmut. Tento postup je znaén¢ zdlouhavy, proto se vyvinuly metody
S pouzitim suchého pouzdra. To je uz zabudovéano do lisovaciho zatizeni. Tésnéni pouzdra je
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docileno pfitlacenim praSku pomoci razniku, které také slouzi pro vyhozeni vylisku z formy.
Schéma izostatického lisovani za studena pomoci metod mokrého a suchého pouzdra je
uveden na obrazku 3.13 [11, 17].

U HIP neni mozné pouzivat pryzova pouzdra, proto se pouzivaji pouzdra kovova. Ty jsou
za laboratorni teploty tuhd a pfi zvySeni teploty dochazi ke zvySeni jejich elastickych
vlastnosti. Dilezité je, aby forma pti HIP nereagovala s lisovanym praskem. Dal$im rozdilem
HIP oproti CIP je nutnost ohfevu Ar média pomoci ohiivaciho ¢lenu. Argonovy plyn pii
1000 °C a tlaku 98 MPa pravdépodobné zpusobuje intenzivni konvekci diky nizké hustoté,
koeficientu viskozity a vysokému koeficientu tepelné roztaznosti. Proto je pienos tepla
pomoci Ar plynu vyssi nez u elektronickych peci [11, 17].

3.3.2 Metody intenzivni plastické deformace

Pod pojmem "top down" se v praskové metalurgii oznacuji procesy, pii kterych je jemnozrnné
struktury docileno namahanim kompaktniho hrubozrnného télesa. Vznik jemnozrnné
struktury je zptsoben piekrofenim plastickych vlastnosti ¢astic, dochazi tedy k jejich lomu.
Pouziti téchto metod je vyhodné zvlasté kvili vysoké reaktivnosti praskti béhem zpracovani.
Vysledné produkty maji tedy pro metody intenzivni plastické deformace (“top down") vyssi
Cistotu. Mezi tyto metody se fadi torze za vysokého tlaku (HPT) a thlové protlacovani
(ECAP) [18].

Torze za vysokého tlaku

Metoda torze za vysokého tlaku spociva ve vyvozeni tlakového a krutového namahani
(v radech GPa) na vzorek, ktery je umistény mezi dvéma kovadlinami. Zaroven je mozné
metodu pouzivat i pti zvySené teploté, kdy lze deformovat i té¢Zzce deformovatelné materialy.
Ptesto, Ze zvyseni teploty pfi metodé¢ HPT je mozné, probiha proces nejcastéji za laboratorni
teploty. Diivodem je ovlivnéni velikosti zrn vlivem slinovacich procest. Tlakova sila je
u metody HPT vyvozena ptitlaenim kovadlin k sobé. Rotaci kovadliny pfi aplikaci tlakového
namahani je zplsobeno krutové namahani vzorku. Systém metod HPT mulZe byt otevieny
nebo uzavieny. Pii otevieném systému HPT dochazi béhem zatiZeni k volnému toku vzorku
V podélném sméru. Proto je vhodné pouzivat Systém uzavieny. Ten je vSak z technologického
hlediska tézké docilit. Proto se pouZzivaji systémy castetn¢ uzaviené. Schéma otevieného
a ¢aste¢né uzavieného systému HPT je uveden na obrazku 3.14. Vyrobky piipravené metodou
HPT neni vhodné pouzivat pii zvySenych teplotach. Pti vysSSich teplotach totiz dochazi
k rekrystalizaci zrn a ztraté¢ mechanickych vlastnosti materialu [18].

(%) (¢)

Obr. 3.14: Schéma metod HPT s otevienym systémem (a) a ¢astecné uzavienym systémem
(bac)[19]
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Vznik jemnozrnné struktury muze byt zplsoben vznikem dislokaci uvnitf zrn vlivem
vysokého namahani. V pozdéjsich stadiich namahani pravdépodobné dochazi k preusporadani
dislokaci za vzniku hranic zrn. Mechanismus vzniku jemnozrnné struktury mtize byt ovlivnén
transformacni pfeménou, disloka¢nim zpevnénim nebo vznikem mikrodvojcaténi [19].

Na vznik jemnozrnné struktury ma vliv rychlost otaCeni, celkovy pocet otoc¢eni kovadliny,
velikost plastické zony a saturacni napéti. Pro popis téchto faktord byl odvozen vztah pro von
Misesovu deformaci ey [20]:

_2-m-r

t-/3
kde r je vzdalenost od stfedu vzorku v podélném sméru (mm), t je tloustka plastické zony
(mm) a n je pocet otoceni vzorku.

£ n, (3.1)

b o | — l
. new
support deformation support gap
cylinders zone "
cylinders i }_<
_ deformed
excess volume
material

v
new
support
cylinders

deformed
volume

Obr. 3.15: Schéma metody IHPT, kde a) umisténi vzorku do kovadlin, b) aplikace
vysokotlaké torze, ¢) premisténi vzorku v kovadlinach, d) aplikace vysokotlaké torze v jiném
misté vzorku, ) a f) postup homogenni deformace skrz vzorek [20]

Support cylinders — distan¢ni valce, sample — vzorek, upper and lower anvil — horni a spodni
kovadlina, openings — otvory, excess material — ptebytecny material, deformation zone — deformacni
oblast, gap — mezera, deformation volume — zdeformovany objem
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Z rovnice 3.1 lze pozorovat, ze von Misesova deformace je také zavisla na podélné
vzdalenosti od stfedu vzorku. To mé za nasledek vznik nehomogenni struktury materidlu.
Nejlepsich mechanickych vlastnosti dosahuje jemnéjs$i struktura na okrajich vzorka
a uprostfed, kde nedochazi k napétové saturaci, dochazi ke vzniku hrubozrnnéjsi struktury.
Dalsi veli¢inou, kterd je uvedena v rovnici 3.1 je tloustka plastické zony. Ta predstavuje
nejvetsi nevyhodu této metody, protoZe je mozné zpracovavat pouze kratké vzorky [20].

Pro vyuziti metody HPT pro velkoobjemové vyrobky se vyvijeji nové metody, mezi které
patii 1 prirtistkova torze za vysokého tlaku (IHCP). Princip této metody spociva v n€kolika
krokovém opakovani metody HPT. Vzorek je umistén do otvort v kovadlinach. Piesna
poloha vzorku v kovadlinach je docilena pomoci distan¢nich krouzkii. Po ukonceni jednoho
cyklu IHPT je vzorek v kovadlinach posunut pomoci distan¢nich krouzkl tak, aby byla
V nésledujicim cyklu namdhana jind ¢ast vzorku. Tento postup se opakuje do té¢ doby, nez
dojde k homogenizaci struktury celého vzorku. Béhem IHPT dochazi k ohfevu vzorku, coz
ma za nasledek rekrystalizaci struktury. Proto je vhodné kovadliny pro IHPT chladit. Princip
metody IHPT je uveden na obrazku 3.15 [20].

Uhlové protlaovani

Pro zpracovani velkoobjemovych vyrobkll je mozné pouzit také ECAP. Princip této metody
spociva v protlacovani kompaktniho télesa skrz dutinu ve formé pomoci pistu. Tato dutina je
v urcité ¢asti nahle ohnuta o urcity thel (obrazek 3.16). Diky tomu dochazi v materialu ke
vzniku smykového napéti, které vede k protazeni zrn a jejich nasledny lom. Problém této
metody spociva v tom, ze tento d&j probiha pouze v jedné roviné. Pro ziskani homogenni
jemnozrnné struktury je tedy nutné proces ECAP né&kolikrat opakovat. Vhodné je také otaceni
vzorku pted jednotlivymi opakovanimi. Velikost zrn se u této metody pohybuje v tfadu
100 nm, coz je mensi nez u HPT, kterou je mozné docilit velikosti zrn v fadech
10 nm [18, 21].

Obr. 3.16: Schéma metody ECAP [21]
Sample — vzorek, die — forma

28



3.3.3 Slinovani v plazmatu

Mezi jednu z vyznamnych metod pfipravy vyrobki s jemnozrnnou strukturou patii slinovani
v plazmatu (SPS). Princip této metody spociva ve slinovani prasku, umisténého nejéastéji do
grafitové formy, pomoci pulzniho elektrického proudu za soucasného pusobeni tlakového
napéti. Slinovani v plazmatu mlze probihat za pfitomnosti vzdus$né, inertni (nejcastéji Ar)
atmosféry nebo i za pritomnosti vakua. Material prasku je nejcastéji elektricky vodivy, miize
byt vsak i elektricky nevodivy. Schéma této metody je uvedeno na obrazku 3.17 [11].

Hlavni pfednosti metody SPS spociva v rychlém ohfevu povrchu castic (viadu az
1 000 K/min), coz vede k vyraznému zkraceni celkové doby slinovani [23, 24]. Zkraceni doby
slinovani ma negativni vliv na rist zrn, coz vede ke vzniku jemnozrnnéjsi struktury. Ohiev
Castic praSku je nerovnomérny. Ohiiva se predevsim povrch ¢astic (vlivem Jouleho tepla),
nejcastéji v kontaktnich bodech s okolnimi cCasticemi. Pii tomto procesu pievlada objemova
difuze nad povrchovou, dochazi k evaporaci zoxidované vrstvy a necistot z povrchu ¢astic.
Muze se projevit i plasticky tok. Proti vzniku hrubozrnné struktury ma v prvni fazi SPS
(ptisobeni el. proudu bez mechanického zatizeni) vliv pdrovitost praSkového materialu. Pory
se prilepuji k hranicim zrn a chovaji se jako bariéra, ktera snizuje celkovou povrchovou
energii systému [24]. V bodech dotyku ¢astic mize podle nékterych praci dojit az ke vzniku
jiskrového vyboje (plazmatu) [22, 24]. V jinych vyzkumech vSak vyskyt plazmatu nebyl
pozorovan. Mezi vyzkumy, ve kterych vyskyt plazmatu nebyl zjistén, patfi prace Hulberta
a spol. [23]. V této praci se zabyvali vyskytem plazmatu pii procesu SPS Zn a Mg praskovych
materiali S riznym obsahem necistot. Slinovani Zn praskovych materiali pomoci SPS
probihalo v inertni Ar atmosféie nebo vakuu pii teplotach 225 a 275 °C. Lisovaci tlak byl
pouzit 13,3 a 16,2 MPa. U Mg praskového materialu byla pouzita slinovaci teplota 450 °C
atlak 6,1 MPa za pfitomnosti vakua. Vyskyt plazmatu podle této prace muze souviset
s kohezni energii praSkového materialu, ktery se chova jako katoda [23]. Obecné tedy neni
vyskyt plazmatu b&hem procesu SPS dostate¢né dukladné popsan [22-24]. U nevodivych
materidli dochézi k ohfevu raznikii a formy pomoci Jouleho tepla. Teplo je nasledné
konvekci ptevedeno na praskovy material [24]. Kvuli ohfevu formy je teplota povrchu
nevodivych vzork mensi, nez je teplota vnitiniho povrchu formy. Opaény jev lze pozorovat
u vodivych vzorka [25].

Na homogenitu slinovani ma vliv tzv. skin effect zplsobeny prochazejicim
vysokofrekven¢nim stfidavym proudem. Princip tohoto d&je spocivda v nerovnomérném
rozlozeni elektrické hustoty v pfi¢cném sméru z divodu elektromagnetické indukce. Teplota
povrchu vzorku je diky tomuto jevu vysSi nez v jeho objemu. Vliv Skin effectu je
charakterizovan pomoci skin depth, coz je hloubka, pfi které elektricka hustota poklesne na
37 % maximalni hodnoty [25].
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Obr. 3.17: Schéma metody SPS [22]
Upper punch electrode — elektroda horniho razniku, SPS press — mechanicky tlak metody SPS, water

cooling chamber — vodou chlazena komora, powder — prasek, upper punch — horni raznik, die — forma,
lower punch — dolni raznik, SPS sintering DC pulse generator — pulzni generator stejnosmérného
proudu pro slinovani pomoci metody SPS, SPS controller — fidici jednotka SPS, lower punch electrode
— elektroda dolniho razniku

Kromé¢ rychlosti ohfevu ma na vysledné vlastnosti vyrobkii vliv plasticka deformace zrn,
kterda je vyvozena vnéjSim tlakovym namahanim. Plastickd deformace zrn neni v celém
objemu castic praSku homogenni zvlast¢ z diitvodu lokalnimu ohfevu povrchu ¢astic. Povrch
castic se tedy deformuje snadnéji nez jeho objem, jehoz vlastnosti zvySenou teplotou
ovlivnény prakticky nejsou. Déle mize mit vliv na celkovou strukturu vysledného vzorku
creepové chovani materidlu. Lisovaci tlaky pro SPS se pohybuji do 100 MPa kvili
mechanickym vlastnostem grafitové formy a razniku [24, 26].

Piipravou a charakterizaci porézniho Zn materialu (scaffoldu) se zabyvali Capek a dalsi. Ti
pouzili Zn prasky o dvou riznych velikostech c¢astic. Popis téchto praska byl uveden
Vv kapitole 3.2.5 a snimky téchto praski jsou na obrazku 3.11. Do grafitové formy o vnitfnim
priméru 20 mm bylo nadavkovano 10 g Zn prasku. Na razniky formy byl pouzit tlak 5 MPa
a slinovaci teplota byla zvolena na 300 °C pfii rychlosti ohfevu 100 °C/min. Slinovani
metodou SPS probihalo po dobu 10 min v Ar atmosféte. Porozita takto pfipravenych vzorkl
byla stanovena vypoctem zrozméri. Na takto pfipravenych Zn vzorcich byly provedeny
mechanické zkousky tvrdosti (5 kg zatizeni), mikrotvrdosti (0,3 kg zatiZzeni) a tlakova
zkouska pfii rychlosti zatizeni 1072 1/s. Vzorky pouZité pro tlakovou zkouSku mély tvar
krychle o délce strany 5 mm [38].

Porovitost vzork pfipravenych z hrubozrnného Zn prasku byla 20,2+1,4% a
z jemnozrnného Zn byla 21,2+1,9 %. Ptehled rozloZeni velikosti pord pro oba objemové
materidly je uveden na obrazku 3.18. Z obrazku 3.18 lze pozorovat, Ze jemnozrnny Zn
scaffold obsahoval velké mnoZstvi malych port a hrubozrnny Zn scaffold obsahoval malé
mnozstvi velkych port. Tento fakt 1ze pozorovat také na struktufe pfipravenych Zn scaffoldd,
ktera je uvedena na obrazku 3.19 [38].
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Obr. 3.18: Piehled zastoupeni port v hrubozrnném a jemnozrnném Zn scaffoldu [38]
Frequency — zastoupeni poru, Pore area — povrch péria, FP zinc — jemnozrnny Zn scaffold, CP zinc —
hrubozrnny Zn scaffold

Mnozstvi a velikost port vyrazné ovlivnily mechanické vlastnosti Zn scaffoldu, protoze
U jemnozrnné¢ho Zn scaffoldu doSlo béhem zatéZovani ke skluzu Eastic do objemu pori.
U hrubozrnného Zn scaffoldu tento d¢j tak vyrazn€ neprobihal, protoZe velikost ¢astic byla
prevazné vétsi nez velikost pord. Hrubozrnny Zn scaffold tedy dosahoval pevnosti v tlaku
43,1 MPa a tvrdosti 18,7 HV 5 a 28,5HV 0,3. Oproti tomu dosahoval jemnozrnny Zn
scaffold pevnosti v tlaku 31,2 MPa a tvrdosti 14,4 HV 5 a 17,3 HV 0,3 [38].

B ) b)

3 2

Obr. 3. 19 Mlkrostruktura Zn hrubozrnného (sc-:affoldu (a) a jemnozrnného scaffoldu (b),
LM [38]
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3.3.4 Extruze

Extruze neboli protlacovani je metoda, pii které je prasek nebo zhutnény polotovar
protlacovany skrz prutlacnici s dutinou o definovanych rozmérech. Tohle metodou je tedy
mozné vyrobit predev§im dlouhé profily. Cely proces probihd nejcastéji za zvySené teploty
kvuli nizké deformovatelnosti vychoziho materialu za studena. Vychozi material je mozné
také opatfit rukdvem, ktery chrani vychozi material proti vlivim vnéjs$i atmosféry. Tento
rukdv musi mit podobné deformacni vlastnosti jako extrudovany materidl a nesmi s timto
materidlem chemicky reagovat. Dllezitym parametrem extruze je extruzni pomér, ktery udava
pomér prufezu vzorku pied protlaovanim vuéi prifezu profilu po protlaceni [11, 27].

Extruzi rozd€lujeme na pfimou a nepiimou (obrazek 3.20). Pfi pfimé extruzi je material
protlacovan pomoci pratlaéniku skrz nepohyblivou prutla¢nici. P¥i nepiimé extruzi je
prutlacnik pevné pfipevnén k formé, kterd se pohybuje vuci pratlacnici. U nepiimé extruze je
mozné také pohybovat pritlacnici vici nepohyblivé formé [27, 28].

Direct
extrusion SRR

Die

B — Ram

Extruded product

Container

ey

Obr. 3.20: Schéma extruze za studena nebo za tepla [28]
Direct extrusion — pfima extruze, die — pratlaénice, extruded product — protlac¢eny produkt, billet —

vychozi material, ram — prutla¢nik, container — forma, indirect extrusion — nepfima extruze

N

Pti extruzi dochéazi vlivem tlakového namahéni a tfecich sil mezi ¢asticemi k plastické
deformaci zrn, poptipadé castic prasku. Plasticka deformace vede k rozruSeni vnéjSich
povrchovych vrstev a proces slinovani probiha na rozhrani jednotlivych kovovych ¢astic [27].

Zinek je mozné zpracovavat pomoci extruze nad teplotou 150 °C, kdy dochazi k aktivaci
dalSich skluzovych rovin mimo bazalni a také ke vzniku dvojcaténi. Deformacni zpevnéni
samotného Zn je vSak nizké z diivodu nizké teploty taveni a rekrystalizacnimu chovani Zn za
studena. Hot¢ik je mozné plasticky deformovat nad teplotou 200 °C. Kvili svému nizkému
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modulu pruznosti v tahu se pii extruzi chova vyrazné elasticky, coz vede k torzi vzorku a jeho
praskani. Pti teploté 208 °C se Mg porusuje smykovym napétim. Nad teplotou 220 °C dochazi
k vyrazné plastické deformaci bez vzniku prasklin [27].

Prace Capka a dal$ich se zabyvala také vlastnostmi a mikrostrukturou Zn objemového
materidlu pfipravené¢ho extruzi za horka pifi teploté 300 °C, pfi extruznim poméru 10:1
arychlosti extruze 0,3 mm/s. Extruze byla provedena z odlittho Zn materialu. Vysledny
vzorek m¢l primér 6 mm a délku ptiblizné 70 mm [38].

Mikrostruktura extrudovaného Zn objemového materialu ve sméru extruze je uvedena
na obrazku 3.21. Na obrazku lze pozorovat, ze struktura je hrubozrnna a obsahuje zrna se
srovnatelnymi rozméry v navzajem kolmych smérech. To mohlo byt zptisobeno dynamickou
rekrystalizaci Zn [38].

& »
500 pm

. ™ PR 4 .
o 5 ¢

Obr. 3.21: Mikrostruktura Zn extrudovaného za tepla

1

pti teploté 300 °C, LM [38]

Extrudovany Zn objemovy material byl podroben zkousSce tvrdosti a tlakové zkouSce podle
parametri popsanych v kapitole 3.3.3. JelikoZ se jednalo o neporézni strukturu, tak
extrudovanych Zn material vykazoval lepsi mechanické vlastnosti nez Zn scaffoldy. Pevnost
v tlaku extrudovaného Zn dosahovala 146,4 MPa a jeho tvrdost byla 34,9 HV 5 [38].
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3.4 Biomedicinské aplikace objemovych materiali na bazi Zn-Mg

Zinek ma velky potencidl vyuziti pro biomedicinské aplikace. Vyskytuje se jako stopovy
prvek v lidském téle a je soucasti vice nez 300 enzymu a jesté vice proteind. Jeho samotné
vyuziti vSak omezuji jeho nizké mechanické vlastnosti. Proto se spousta praci zabyva
legovanim Zn za ucelem zvySeni jeho mechanickych vlastnosti. Piehled nékterych legur Zn je
uveden v tabulce 3.6 [31].

Tab. 3.6: Prehled mozny legujicich prvki Zn a jejich vliv na vlastnosti Zn slitin [31]

Obsah kovu Maximalni denni
Prvek v krvi davka Vliv na vlastnosti Zn slitin
(mg/l) (mg)
Zn 0,8-1,14 15 _
Mg 17.7-258 700 Zvysuje mechafncky vlastnosti
a korozni rychlost
Fe 5 00017 600 10-20 Zvysuje kor‘oznrl ry(ih}ost (vznik
galvanického ¢lanku)
Ca 36,8-39.8 800 ZvySuje mecha{ncky vlastnosti
a korozni rychlost
cu 451-8,32 1-3 Zvysuje mecha{ncky vlastnosti
a korozni rychlost
Mn <0.000 8 4 Zleps_uje proces liti a ?Ivt“VOSt na
galvanickou mikro buné¢nou korozi
S 0,17 mg 0.2-06 ZvysSuje mechanicky vlastnosti

a korozni rychlost

ZvySuje mechanicky vlastnosti

Al 0,002 1-0,004 8 - a korozni rychlost

Jeden z vyznamnych legujicich prvkd Zn smési je Mg. U tohohle kovu byl potencial pro
biomedicinské aplikace objeven dfive nez u Zn. Hlavni nevyhodou Mg oproti Zn je vysoka
rychlost degradace, kterda vede k vysokému vyvinu vodiku. Mnozstvi vodiku neni schopen
lidsky organismus odstranit, coZ vede k zavaznym zdravotnim problémim zvlasté v ortopedii.
Pro zamezeni téchto problémii se Mg materidly povlakuji. Kromé tohoto problému ma
samotny Mg material nizké mechanické vlastnosti. Proto je nutné ho legovat pro ptipadné
biomedicinské aplikace. Dal§im kovem, ktery ma potencialni vyuZiti v biomediciné je Fe.
U toho je zase rychlost degradace pfili§ pomald a Casto nedochazi k odstranéni implantatu
organismem. Na rychlost degradace ma vliv elektrochemicky potencial kovu ve vodném
prostfedi. Zinek se svym elektrochemickym potencidlem -0,76 V je mezi hodnotami
elektrochemického potencialu Mg (—2,37 V) a Fe (-0,44 V) [31, 32].

Jak je uvedeno v tabulce 3.6, kazdy legujici prvek Zn smési ma urcité omezené zastoupeni
v téle. Pti zvySeni nebo snizeni mnoZstvi té€chto prvki v téle dochazi k méné ¢i vice vyraznym
zdravotnim problémtum. Zvlast¢ dalezity vliv na zdravi pacienta ma predevSim Zn. U toho
mensi nebo vyS§i mnozstvi vede k zdvaznym nervovym, dychacim, imunitnim a dalS$im
problémum. Zvlasteé dulezité pro ortopedické aplikace Zn je urychleni hojeni kosti pfi mirném
pfebytku Zn a vyrazné zpomaleni rychlosti hojeni kosti pii vysSich koncentracich Zn. U Mg
se prebytek, nebo nedostatek projevuje nevolnosti. Obecnym cilem vyroby materidlli pro
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biomedicinské aplikace je tedy vyvinout material, ktery je po splnéni své funkce télem
¢lovéka odstranén bez vedlejsich nasledki pro pacienta [31,32].

3.4.1 Princip degradace Zn a Mg v lidském organismu

Degradace Zn v lidském organismu probiha pies redoxni reakce na povrchu materialu. Prvni
reakce Zn s t¢lni tekutinou je anodicka (rovnice 3.2) a vede ke vzniku zine¢natych kationtt
a volnych elektronii. Vzniklé elektrony jsou spotfebovany katodickou reakci (rovnice 3.3),
diky které vznikaji hydroxylové anionty. Pfi této katodické reakci dochazi také k ubytku
rozpu$téného kysliku v télni tekuting. Dal§imi reakcemi (rovnice 3.4 a 3.5) dochazi ke vzniku
oxidu a hydroxidu zine¢natého. Béhem téchto reakci nedochazi ke vzniku plynného vodiku
jako meziproduktu, coz je jednou z hlavnich vyhod Zn objemovych materiala [31].

Anodicka reakce: 2ZNn— 2Zn** +4e” (3.2)
Katodicka reakce: O, +2H,0+4e” - 40H" (3.3)
Tvorba Zn(OH),: 2Zn*" +40H" — 2Zn(OH), (3.4)
Tvorba ZnO: Zn(OH), — ZnO+H,0 (3.5)
Tvorba Cl soli: 6Zn(OH), + Zn*" +2CI~ — 6Zn(OH), - ZnCl, (3.6)

ZnO+4H,0+Zn*" +2CI~ — 4Zn(OH), - ZnCl, (3.7)

Krom¢ hydroxidovych aniontd obsahuje télni tekutina také vapenaté kationty
a fosfore¢nanové a chloridové anionty. Diulezité jsou pfedev§im velmi reaktivni chloridové
anionty, které reaguji s povrchovou vrstvou zoxidovanych produktii za vzniku rozpustnych
chloridovych soli (rovnice 3.6 a 3.7). Pii procesu degradace Zn objemového materialu mize
dojit k oddéleni c¢astic z povrchu objemového materidlu. Tento d€j urychluje celkovou
degradaci Zn. Piehled vlivii pasobicich na Zn material jsou uvedeny na obrazku 3.22.
V pozd¢jSich fazich degradace Zn (v tadech né€kolika mésicil) ptevladaji jako korozni
produkty oxid a uhli¢itan zine¢naty. Tyto dvé slouceniny jsou od sebe izolovany a muizou
ovlivnit hojeni tkani [31].

Particle separated from the bulk

Zn %% 2ot Zn? ! Zn?
\ OH- (Ca% OH- OH- OH-
S\ WVARVAR
7/ — Corrosion
products layer
Zn(OH),/ ZnO

Obr. 3.22: Schéma biodegradace Zn materialu [31]
Zn bulk — objemovy Zn material, particle separated from the bulk — castice oddélena z objemu,

corrosion products layer — vrstva koroznich produktd
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Princip degradace Mg je podobny degradaci Zn. Rychlost degradace Mg je vSak rychlejsi.
Ptehled nékterych degradacnich reakci Mg je uveden v rovnicich 3.8—12. Hlavnim rozdilem
degradace Mg oproti degradaci Zn je vznik velkého mnozstvi plynného vodiku. Ten muze
zpusobit vznik dutin okolo Mg objemového materialu. Také u Mg dochézi k rozrusovani
povrchové zoxidované vrstvy pusobenim chloridovych iontd [32].

Anodicka reakce: Mg— Mg* +2e” (3.8)
Katodicka reakce: 2H,0+2¢" - H, +20H" (3.9)
Katodicka reakce: O, +2H,0+4e” - 40H" (3.10)
Tvorba Mg(OH),: 2M@** +40H™ — 2Mg(OH), (3.11)
Tvorba MgO: Mg(OH), - MgO+H,0 (3.12)

Na priibéh degradace bioimplantatii ma vliv kromé slozeni télnich tekutin také zména pH
roztoku vlivem degradacnich procest, organické molekuly adsorbované na povrch
objemového materialu, pusobici zatizeni na implantdit a mnozstvi rozpusténého kysliku
Vv télnich tekutinach [32].

3.4.2 Biokompatibilita Zn a Zn-X

Zinkovy materidl po implantaci uvoliiuje Zn** ionty do mezibunééného prostoru a nésledné
také do krevniho fecisté. Toto vysoké lokalni uvoliovéani Zn*" jontd muze vyrazné ovlivnit
hojici proces a biokompatibilitu implantati na bazi Zn a jeho smési. DileZitou roli pfitom
hraje imunitni systém pacienta, ktery mize Zn implantat obalit hustou vldknitou tkéni brénici
degradaci bioimplantatu. Pro zamezeni tohoto d&je je dillezité znat rychlost uvoliiovani Zn**
iontll z bioimplantatu. Tato rychlost koroze je nejen ovlivnéna sloZzenim Zn materidlu, ale také
velikosti povrchu a porovitosti objemového materialu. Z toho divodu se Zn materidly a Zn
smési podrobuji zkouskam in vitro (ve zkumavce) a in vivo (v Zivém organismu) [31].

In vitro zkousky

Torne a dalsi se zabyvali po€atecni degradaci Zn, ktery byl vystaven simulovanému fosfatem
pufrovanému fyziologickému roztoku, Ringerovu fyziologickému roztoku, roztoku lidské
plazmy a krve. Bylo zjisténo, Ze v télnich roztocich dochazi ke zpomaleni koroze vlivem
vzniku pasivacni vrstvy organickych molekul. Opaéného efektu bylo docileno pouzitim
simulovanych télnich roztoku, ve kterych kviili nerovnomérné korozi doslo ke zvySeni
celkové rychlosti koroze se vzristajicim ¢asem expozice [31].

Dalsi prace se zabyvaly bunéénou odezvou mezenchymalnich kmenovych bun¢k kostni
dieng (hMSC) na uvolnéné Zn®" ionty. Tyto buiiky hMSC jsou velmi dileZité pro obnovu
poskozenych tkani a tvorbé kosti. Bylo dokazano, ze Zn a jeho ion Zn** mohou vést ke
zvySené adhezi a rGstu bun€k hMSC na povrchu implantatu, coZ mé kladny vliv na hojici
proces [31].

36



Vliv Zn?* jontd na vlastnosti krevnich bundk je pti nizsich koncentracich kladny, ale pii
vysokych koncentracich je vliv neptiznivy. P p¥ili§ vysokych koncentracich Zn®" ionti mize
dojit az k nekrdze nebo apoptdze (bunééné smrti) [31].

In vivo zkousky

Bowen a dalsi studovali in vivo chovani Zn drath, které byly umistény do abdominalnich aort
krys po dobu Sesti mésicii. Bylo dokazano, ze rychlost koroze Zn po Sesti mésicich (1 mg/den)
je podstatné¢ niz$i nez je povolend denni davka Zn. Zinek také vykazoval dobré
biokompatibilni vlastnosti s piilehlymi tkanémi a mohl by pii aplikacich stentti potlacovat
restendzu (zazeni otvoru cév). DalSim vyzkumem zabyvajicim se in vivo degradaci Zn stentu
tentokrat v kralici aorté¢ se zabyvali Yang a dals§i. Zinkovy stent si po dobu Sesti mésict
zachoval svoji mechanickou integritu a po dvanacti mésicich zdegradoval pfiblizné
0 50 obj. % [31].

Objemové materialy na bazi Zn-X

Ani pfi pfidani legur ke smési na bazi Zn nedochazi k ptiliSnému uvoliiovani Zn* jontd. Na
biokompatibilitu Zn smési vSak maji vliv legury, které jsou uvedené i s dovolenou denni
davkou v tabulce 3.6. Nejhorsi vliv na lidsky organismus ma Al, ktery je Casto legujicim
prvkem Zn slitin. | pfes znacnou toxicitu smési Zn-Al je mozné tyto smési pouzivat jako
stenty. Obsah Al v materialu Zn-Al je vsak ¢asto omezen. V praci [3] byl studovan material
na bazi Zn-Al pro stentové aplikace az do obsahu Al 5 hm. %. PifestoZe nebyly na bunkach
krys pozorovany nekrotické ptiznaky, doSlo uz ke vzniku zénétlivych a chronickych oblasti.
Dalsi dilezitou pfiméesi Zn je Mg. Hoi¢ik md mechanické vlastnosti podobné Zn a patii do
skupiny kovi potencialné vhodnych jako biodegradabilni implantat. Kvili velkému mnoZstvi
vodiku vzniklého béhem jeho degradace v lidském organismu je vSak limitovan jeho obsah v
Zn-Mg smési. Dalsim vyznamnym prvkem, ktery se k Zn piidava jako piimés je Cu.
Prozatimni vyzkum Tanga a dalSich potvrdil moznost vyuziti smési Zn-4 hm. % Cu pro
biodegradabilni implantaty [51]. Navic v této praci byla zminéna moznost zrychleni procesu
endotelializace u smési Zn-Cu. Méd’ ma dale urcité antibakterialni vlastnosti, coz mizZe sniZzit
riziko infekce béhem operace. Mezi dal$i vyznamné legury Zn smési patii také Ca, Sr, Mn a
dalsi [31].

3.4.3 Mechanické vlastnosti a mikrostruktura bioimplantata na bazi Zn-Mg

Dilezitou roli pro vyuZiti biokompoziti hraji jejich mechanické vlastnosti. Ty by mély mit
takovou hodnotu, aby nedoslo k poruseni biokompozitii jesté béhem procesu hojeni. Zaroven
nesmi dochazet k vzajemnému opotiebeni biokompozitu a tkani (pfedevsim kosti), které jsou
v dob¢ hojeni ve vzdjemném kontaktu. Pro rizné druhy tkani jsou tedy vhodné jiné druhy
biokompoziti [31].

Tkané kosti rozliSujeme na kortikalni (hutné) a trabekularni (porézni). Kortikalni kosti
dosahuji mez pevnosti v tahu v rozmezi hodnot 35-283 MPa pfi taznosti 5-23 %.
Trabekularni kostni tkdn¢ dosahuji mez pevnosti v tahu v rozmezi hodnot 1,5-38 MPa. Déle
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je mozné pouziti biokompozity i1 pro mekké tkan¢ lidského téla, jako je tieba stent. Pro tyto
aplikace je vhodné znat mechanické vlastnosti takovych trubkovitych utvart, jako je cévni
sténa. Mez pevnosti v tahu cévni stény se pohybuje v rozmezi hodnot 0,5-1,72 MPa [31].

Objemovy material Zn-0,02 % Mg

Liging Wang a dalsi se zabyvali mikrostrukturou a mechanickymi vlastnostmi protahovanych
drati za studena z extrudovaného odlitku Zn-0,02 hm. % Mg. Pro piipravu odlitku Zn-Mg byl
V odporové peci roztaven Cisty Zn material (Cistota 99,95 %) se slitinou Zn-50 hm. % Mg za
pritomnosti vzdusné atmosféry. Roztavena smés byla odlita do neptedehiaté ocelové formy.
Ingoty o priméru 40 mm byly nasledné homogeniza¢né zihany pii teploté 330 °C po dobu
4 h. Ptipravené ingoty byly obrobeny do tvaru tablet o priméru 30 mm a tloust’ce 50 mm.
Nasledné byla provedena neptima extruze pfi teploté 200 °C (extruzni pomér 36:1) za vzniku
ty¢i o priméru 5 mm. Takhle ptipraveny polotovar mél v objemu slozeni 0,021 hm. % Mg
ana krajich obsahoval 0,025 hm. % Mg. N¢&kolikanasobné tazeni dratd za studena
(z extrudovanych ty¢i) bylo provedeno rychlosti 40 mm/s pii celkové kumulativni redukci
prafezu 12, 24, 45, 64, 87 a 97 %. Kumulativni redukce priifezu pro jednotlivé protahovaci
cykly dosahovala 4-9 %. Pramér tazenych drati byl pii redukcei prafezu 97 % roven 0,8 mm.
Mikrotvrdost byla charakterizovana metodou podle Vickerse pti zatizeni 0,25 N po dobu 15 s.
Na tahovou zkousku byly pouzity vzorky o praméru 0,8-5 mm a délce 100 mm. Rychlost
zatézovani pii tahovém testu byla 6 mm/min. Mikrostruktura byla charakterizovana pomoci
SEM [33].

Pramérna velikost zrn extrudovaného odlitku Zn-Mg byla 25 um. Tazenim za studena bylo
docileno jemnozrnné struktury o primérné velikosti ¢astic 1 um. Mikrotvrdost extrudované
Zn-Mg slitiny byla 55 HV 0,025. N¢kolikanasobnym tazenim za studena bylo docileno
mikrotvrdosti az 90 HV 0,025 (pro 97% redukci prafezu). Extrudovany Zn-Mg material
dosahoval mez kluzu v tahu 136+2 MPa, mez pevnosti v tahu 167+4 MPa a taznost 27+3 %.
Mechanické vlastnosti tazenych drati pii celkové deformaci 97 % byly podstatné vyssi
(Re =388+2 MPa a Rm = 45542 MPa). Jejich houZevnatost, respektive taznost, se vSak
snizila na hodnotu 5,4+0,3 %. ZvySeni mechanickych vlastnosti bylo zpisobeno deformacnim
zpevnénim, dynamickou rekrystalizaci a zpevnénim hranice zrn [33].

Objemovy material Zn-0,05 % Mg

Chi Xiao a dalsi se zabyvali vlastnostmi nepiimo extrudovaného odlitku Zn-0,05 hm. % Mg.
Odlitek Zn-Mg byl ptipraven roztavenim 99,95% Ccistého Zn a slitiny Zn-50 hm. % Mg
V odporoveé peci za pritomnosti vzdusné atmosféry. Teplota taveni pfitom byla udrzovana pod
hodnotou 500 °C. Tavenina byla odlita do ocelové formy a nasledné byl odlitek zihan pfi
teploté 340 °C po dobu 4 h. Nepiima extruze odlitku byla provedena pii teploté¢ 200 °C
za pouziti extruzniho pomeéru 16:1. Chemické slozeni takto pfipraveného objemového
materialu bylo stanoveno pomoci metody indukéné vazaného plazmatu s atomovou emisni
spektrometrii (ICP-AES). Touto metodou bylo zjisténo, Ze je distribuce Mg ve slitiné
nehomogenni a vysledny extrudovany material obsahuje ptiblizné 0,055 hm. % Mg [34].
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Pevnost v tahu byla stanovena na zkuSebnim télisku tvaru dog bonu. Primér dog bonu byl
5mm a délka mezi ryskami byla 25 mm. Rychlost zatézovani byla zvolena 1,5 mm/min.
Tahova zkouska byla provedena za laboratorni teploty na tfech vzorcich [34].

Mikrostruktura ¢istého Zn a extrudovaného materialu na bazi Zn-Mg je uvedena na
obrazku 3.23. Na obrazku lze pozorovat, ze extrudovany Zn-0,02 % Mg material ma
jemnozrnnéjsi strukturu nez Cisty Zn objemovy materidl. Velikost ¢astic Zn je pfiblizné
100 um a pramérna velikost ¢astic extrudovaného materidlu Zn-0,02 % Mg je pfiblizné
20 pum. Na hranicich zrn extrudovaného Zn-0,02 % Mg materidlu se nachazi intermetalicka
faze, kterd byla pomoci metody SEM—EDX stanovena na Mg,Zn;;. Castice intermetalické
faze jsou rozlozeny podél hranic zrn v extrudovaném sméru. Jejich velikost se pohybuje v
fadech setin nanometru az do hodnoty 2 pm (SEM-BSE detaily na obrazcich 3.23 ¢ a d) [34].

Mez kluzu v tahu extrudovaného Zn-0,02 % Mg byla stanovena na hodnotu 160 MPa, mez
pevnosti v tahu ma hodnotu 225 MPa a taznost této slitiny je 26 % [34].

Obr. 3.23: Mikrostruktura ¢istétho Zn v pficném sméru (a) a vodorovném sméru (b)
a extrudované slitiny Zn-0,05 % Mg v piicném (c) a vodorovném sméru (d), LM, SEM-BSE
[34]

Objemové materialy Zn-0,8-3 % Mg
Dalsi prace, které se zabyvaly vztahem mikrostruktury na mechanické a degradacni vlastnosti

odlévanych a extrudovanych materiali Zn, Mg a objemovych materialti na bazi Zn-Mg, jsou
prace Kubaska, Vojtécha a dalSich [35, 36]. Vojtéch se zabyval mechanickymi vlastnostmi
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a strukturou odlitkt, u kterych byl obsah Mg 1; 1,5 a 3 hm. % [35]. Kubasek navazal na tuto
praci a podafilo se mu extruzi pfipravit objemové materialy Zn-Mg s obsahem Mg 0,8 a
1,6 hm. %. Pfi vyssim zastoupeni Mg doslo k poruseni extrudovanych odlitkt [36].

Pro ptipravu ingot byly roztaveny v elektrické odporové peci Cisty Zn a Cisty Mg. Pro
praci [35] byla Cistota Zn 99,95 % a cCistota Mg 99,90 %. Pro naslednou extruzi v praci [36]
byly pouzity materialy o Cistoté 99,99 %. Béhem taveni byla pouzita vzdu$na atmosféra.
Po dostatecné homogenizaci byla tavenina gravitatné odlita do litinové formy. Timto
zpusobem byly pfipraveny ingoty o praméru 20 mm a délce 130 mm [35] a ingoty o priméru
20 mm a délce 150 mm [36]. Obsah Mg v jednotlivych odlitych vzorcich byl stanoven na
0,93; 1,55; 3,39 hm. % pro praci [35] a u odlitki nasledné pouzitych k extruzi za horka byl
obsah Mg 0,84 a 1,59 hm. %. Naslednou extruzi za horka pfi teplot¢ 300 °C byly pfipraveny
ty¢e o priméru 6 mm. Extruzni pomér byl 10:1 a rychlost extruze byla zvolena na 2 mm/min
[36]. Mikrostruktura byla zkouméana pomoci LM a SEM. Fazové slozeni bylo stanoveno
metodou EDS a rentgenovou difrakci (30 mA, 40 kV, Cu K,) [36]. Tvrdost vzorku byla
stanovena metodou podle Vickerse pii zatizeni 5 kg. Tahova zkouska byla provedena na
odlitych a extrudovanych vzorcich. Rozméry extrudovanych materiald byly 6 mm v priméru
a 70 mm na délku [36]. Pro tlakovou zkousku byly pouzity kratsi extrudované vzorky o délce
12 mm a priméru 6 mm. Tlakova zkouSka odlitych vzorkti nebyla provedena. Rychlost
zatézovani byla u obou zkousek 1 mm/min [35, 36].

Mikrostruktura odlévanych vzorkd je uvedena na obrazku 3.24. Cisty Zn obsahuje hruba
zrna o velikosti v rozmezi 100-1 000 pm. Se vzrastajicim mnozstvim Mg v odlitku dochazi
ke vzniku jemnozrnnéj$i dendritické struktury. Podél hranic zrn slitin Zn-1 a 1,5 % Mg se
nachazi eutektickd smés Zn tuhého roztoku a intermetalické faze Mgy,Zn;;. Tato eutekticka
smes se tedy chova podle diagramu Mg-Zn hypereutekticky. Rozdil mezi mikrostrukturou
obsahujici 1 a 1,5 % Mg je ve tvaru Castic a v objemovém zastoupeni Mg ve struktufe.
Nejveétsi rozmér Castic téchto dvou struktur je 30 um. Vzorek odlitku Zn-3 % Mg ma velmi
jemnozrnnou eutektickou strukturu (Zn + Mg,Zn;1). Eutekticka smés u tohoto vzorku tvofi

oblasti, které jsou proti sobé pootoc¢ené a dosahuji rozméri az 500 pm [35].
a b & SN T Y CEER
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g

Obr. 3.24: Mikrostruktura odlitki Zn (a), Zn-1 % Mg (b), Zn-1,5% Mg (c) a Zn-3 % Mg
(d), LM [35]
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Obr. 3.25: Mikrostruktura extrudovanych materialti Zn (a), Zn-0,8 % Mg (b) a
(c), LM [36]

X

n-1,6 % Mg

Mikrostruktura extrudovanych materiald Zn a Zn-0,8 a 1,6 % Mg je uvedena obrazku 3.25.
U distého Zn doslo ke vzniku jemnozrnné struktury o primérné velikosti ¢astic 20 um. Kviili
absenci plastické deformace u Zn objemového materidlu mohlo dojit béhem extruze
k dynamické rekrystalizaci. Extrudovany material Zn-0,8 % Mg obsahuje kromé zrn Zn také
tenké oddélené tady intermetalické faze Mg,Zni;, které jsou rovnobézné orientované se
smérem extruze. Rady intermetalické fize jsou oddéleny zrny Zn, které maji maximalni
velikost 12 um. Extrudovany material Zn-1,6 % Mg se lisi od Zn-0,8 % Mg ve vzniku $irSich
oblasti MgyZny1, které jsou vzajemné propojené [36].

Tvrdost odlévanych ingoti byla kolem 60 HV 5 pro Zn-1 % Mg, kolem 90 HV 5 pro Zn-
1,5 % Mg a kolem 200 HV 5 pro Zn-3 % Mg [35]. Extrudované materialy dosahovaly tvrdosti
kolem 80 HV 5 pro Zn-0,8 Mg a 97 HV 5 pro Zn-1,6 Mg [36].

Nejvyssi pevnost v tahu odlitka byla kolem 200 MPa pro Zn-1 % Mg, podobnou pevnost
dosahoval odlitek Zn-1,5 % Mg. Pii zvySeni mnozstvi Mg v objemovém materialu na 3 %
doslo ke snizeni pevnosti v tahu na hodnotu 30 MPa. To je pravdépodobné zptisobeno veétsim
mnozstvim kiehké intermetalické faze. Taznost odlitkd byla nejvyssi pro vzorek Zn-1 % Mg,
u kterého méla hodnotu ptes 1,5 % [35].

Pevnost v tlaku extrudovaného materialu Zn-0,8 % Mg dosahovala hodnoty kolem
200 MPa, extrudovany material Zn-1,6 % Mg mél mechanické vlastnosti v tlaku jeSté vyssi
(mez pevnosti kolem 250 MPa). Tahovou zkouskou byla stanovena mez kluzu extrudovaného
materidlu Zn-0,8 % Mg na pfiblizné¢ 200 MPa, mez pevnosti v tahu na ptiblizn¢ 300 MPa pfi
taznosti kolem 13 %. Extrudovany material Zn-1,6 % Mg dosahoval meze kluzu v tahu kolem
240 MPa, meze pevnosti v tahu kolem 360 MPa ataznosti kolem 4 %. Vysoka taznost
extrudovaného materialu Zn-0,8 % Mg je pravdépodobné zptisobena homogennim rozlozenim
intermetalické faze MgyZn;;. Tento fakt byl potvrzen studovanim lomovych ploch
extrudovanych materiald Zn a Zn-0,8 a 1,6 % Mg po tahové zkousce, kdy extrudovany
material S obsahem Mg 0,8 % obsahoval zna¢né mnozstvi dulkd. Kolem téchto dulkd byly
pozorovany plasticky deformované zony. Lom slitiny Zn-1,6 % Mg byl interkrystalicky
(obrazek 3.26) [36].
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Obr. 3.26: Fraktografické hodnoceni extrudovnych materiala Zn (a), n-0,8 % Mg (b) a Zn-
1,6 % Mg (c), SEM [36]

Objemové materialy Zn-1-5 % Mg

Vlastnosti odlévaného Zn, faze MgZn; a slitiny Zn-Mg s riiznym obsahem Mg se zabyval Yao
a dalsi. Pro pfipravu odlitka byl nejdiive roztaven 99,90% cisty Zn pii teploté 560 °C. Poté
bylo k roztavenému Zn pifidano patficné mnoZstvi Mg ve formé MgZn, za pfitomnosti Ar
atmosféry. Tavenina byla nasledné¢ homogenizovana mechanickym michdni. Dostate¢né
homogenizovana tavenina byla odlita do formy, ve které byla chlazena za pfitomnosti Ar
atmosféry. Pripravené slitiny byly rozd€leny na tvar 20x20-2 mm. Chemické slozeni
ptipravenych odlitkit bylo stanoveno metodou EDS (tabulka 3.7). Mikrostruktura byla
charakterizovana ESEM, ktery byl vybaven EDS. Pro fidzovou analyzu byl pouzit XRD
(U=40kV, 1=40mA) s Cu Ka zaficem. Mikrotvrdost byla stanovena metodou podle
Vickerse s diamantovym hrotem. ZatiZeni bylo zvoleno 100 g po dobu vydrze 15 s. Méfeni
mikrotvrdosti kazdého ze vzorki bylo provedeno minimalné ¢tyfikrat [39].

Tab. 3.7: Slozeni odlitki Zn, Zn-Mg a MgZn, z prace [39]

Znadeni Nominalni Zmérené chemické slozeni
o CU e (hm. %) HV0,1
odlitka chemické sloZzeni
Zn | Mg
Zn Zn 100 | 0 43,4 + 3,92

ZnMg(1) | Zn-1hm.%Mg | 9940 | 0,60 | 88,11+ 2,08
ZnMg(2) | Zn2bm.% Mg | 9768 | 2,32 | 143,00+ 13,07
ZnMg(3) | zZn-3hm.% Mg | 9688 | 3,12 | 165,00 + 7,67
ZnMg(5) | zZn-5hm.%Mg | 9544 | 4,56 | 249,50 + 9,54

MgZn, | MgZn, | 8456 | 1544 |  34575+14,15

Pichled snimk pfipravenych odlitkil je uveden na obrazku 3.29. Cisty Zn obsahoval zrna
o0 velikosti 230 um. Pii pouziti 1 hm. % Mg doslo ke vzniku eutektika, které se skladalo ze
smési Zn a faze MgpZn;i, podél hranic zrn. Mikrostruktura eutektické smési je uvedena
na obrazku 3.27. Vznik lamelarni eutektické smési (tmavsi oblast) nastal také u vzorki
s 2 hm. % Mg. U této struktury doslo ke vzniku jemnozrnné struktury (velikost ¢astic 20 um)
kvili zablokovani ristu zrn eutektickou fazi. Pomoci svételného mikroskopu nebylo mozné
stanovit rozliSeni fazi u odlitka s 3 hm. % Mg. Pomoci ESEM bylo zjisténo, Ze tato struktura
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obsahuje rovnomérné rozdélené kulaté oblasti o pruméru ptiblizn€¢ 250 nm. Spojenim stiedi
kulatych oblasti byly ziskany Sestitthelniky. Pti prolozeni téchto utvarti do 3D doslo ke vzniku
kubickych jednotek o délce strany pfiblizné 0,5 um (obrazek 3.29d). Slozeni odlitku
s 3 hm. % Mg je eutektické (Zn a M@,Zn;;1). Kromé eutektika bylo u tohoto odlitku zjisténo
malé mnozstvi faze MgZn; (obrazek 3.28). Pti pouziti 5 hm. % Mg doslo ke vzniku struktury,
kterd obsahovala pravidelné Sestithelniky (v 3D vélce s Sestithelnikovou podstavou), n¢které
s kruznici uvnitf (obrazek 3.29¢). Kruhové Gtvary uvniti Sestitthelnikt obsahovaly 7,51 hm. %
Mg, Sestithelniky 9,58 hm. % Mg a okolni faze 3,29 hm. % Mg. Hexagonalni Utvar se
nejpravdépodobnéji sklada ze smési Zn, MgZn,. Okolni struktura je pravdépodobné sloZena
z eutektika Zn, Mg,Zni;. Kruhové oblasti uvnité Sestithelnikti pravdépodobné vznikly
odliSnym mechanismem chlazeni, kdy faze Mg,Z11 vykrystalizovala na povrchu faze MgZns.
Tato vrstva omezila difuzi Mg a Zn. Proto kruhové oblasti obsahovaly v objemu MgZn;
obklopené fazi MgyZnj;. Pripravend odlitek z MgZn, vykazoval rovnomérny thel mezi
hranicemi tfi zrn. Tento Ghel byl 120° a miZe souviset s Gtvary vzniklé u struktury Zn-
3 hm. % Mg. Mikrotvrdost odlitych materiala je uvedena v tabulce 3.7 [39].

10pm
MgZn(5)
Obr. 3.27: Mikrostruktura odlitki Zn-1 % Mg (vlevo), Zn-3 % Mg (uprostied) a Zn-5 % Mg

(vpravo), ESEM [39]
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Obr. 3.28: Difraktogramy odlitkt na bazi Zn-Mg [39]
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Obr. 3.29: Mikrostruktura odlitka Zn (a), Zn-1 % Mg (b), Zn-2 % Mg (c), Zn-3 % Mg (d),
Zn-5 % Mg (e) a MgZn; (), LM [39]

Objemové materialy Zn-0,8-8,3 % Mg

Prace Kubaska a dalSich se zabyvala strukturou a mechanickymi vlastnostmi odlitki Zn-0,8—
8,3hm. % Mg a ¢isttho Zn. Slozeni studovanych odlitki (pomoci XRF) je uvedeno
v tabulce 3.8. Jako vychozi material slouzil ¢isty Zn 0 99,95% ¢istoté a Mg o Cistoté 99,90 %.
Taveni smési probihalo v odporové peci pod teplotou 500 °C za ptitomnosti vzduchu. Po
homogenizaci smési byla tavenina odlita do litinové formy. Primér ingotu byl 20 mm a jeho
délka byla 130 mm [40].
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Tab. 3.8: Slozeni odlitkti Zn-Mg z prace [40]

N;’fg;gillm Zn-0,8Mg Zn-16Mg Zn25Mg Zn-35Mg Zn-54Mg Zn-8,3 Mg
Stanovené

slozeni Mg | 0,79 £ 0,05 1,57 +0,04 2,51 +0,03 3,47+0,03 536+0,12 832+0,04
(hm. %)

Vzorky byly podrobeny zkousce tvrdosti podle Vickerse pii zatizeni 5 kg. Dale byly
studovany vlastnosti odlitki v tahu, tlaku a ohybu. Pro tahovou zkousku byly pouzity
zkuSebni téliska ve tvaru valce o priméru 10 mm a délce 120 mm. Tlakova zkouSka byla
provedena na téliskach tvaru kvadru o rozméru 10x10-15 mm. Dale byla pouzita valcova
zkuSebni téliska o priméru 4 mm a délce 40 mm pro zkousku ttibodym ohybem. Rychlost
zatizeni u vS§ech mechanickych zkousek bylo 1 mm/min [40].

Vsechny odlitky obsahovaly tuhy roztok o-Zn a intermetalickou fazi Mg,Zn;;. Odlitky
s obsahem Mg v rozmezi hodnot 0,8-2,5 hm. % obsahovaly Zn zrna o pfiblizné praimérné
velikosti 30 um a eutektickou smés a-Zn, MgpZni; na hranicich ¢astic. Odlitek s 3,5%
obsahem Mg obsahoval eutektickou smés a-Zn, Mg,Zn;1, ktera tvotila utvary o rozmérech
50-200 um. Odlitky s 5,4 a 8,3 % Mg obsahovaly zrna s ostrymi hranami (faze Mg,Zn;;),
kolem kterych se vyskytovala eutekticka smés o-Zn, M@yZn;;. Primérnd mezicasticova
vzdalenost byla u vSech vzorku pfiblizné 2 um. Intermetalicka faze Mg,Zn;; obsahovala
15,1 mol. % Mg [40].
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Obr. 3.30: Zavislosti mechanickych vlastnosti odlitki Zn-Mg na koncentraci Mg, prubéh
tvrdosti (a), priabéh pevnosti v tlaku (b), v ohybu (c) a v tahu (d) [40]
Mg concentration — obsah Mg, CYS a UCS — mez kluzu a pevnosti v tlaku, BYS, UBS — mez kluzu
a pevnosti v ohybu, TYS a UTS — mez kluzu a pevnosti v tahu, E — taznost
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Ptehled zavislosti mechanickych vlastnosti odlitki Zn-Mg v zavislosti na obsahu Mg
v odlitku je uveden na obrazku 3.30. Tvrdost HV 5 odlitkii vrusta se zvySujicim se obsahem
Mg a intermetalické faze Mg,Zn;; od hodnoty 37 HV5 do 226 HV5. Béhem tlakové zkousky
nedoslo k poruseni materiald s obsahem 0-3,5 % Mg zfejmé kvuli velkému mnozstvi
houzevnatého tuhého roztoku a-Zn. U odlitku s 3,5% obsahem Mg navic pii tlakové zkousce
hrala roli velmi jemnozrnna struktura s tloustkou zrn kolem 1 pm. Zkouskou v tlaku bylo tedy
u materialt s obsahem Mg 0-3,5 % stanoveno pouze mez kluzu v tlaku. Nejvy$si mez kluzu
v tlaku (625 MPa) dosahoval odlitek Zn-3,5 % Mg. Pti tlakové zkouSce vzorka s obsahem Mg
5,4 a 8,3 % doslo ke $tépnému lomu pii mezi pevnosti v tlaku 200 MPa [40].

Nejvyssi pevnosti v ohybu dosahoval odlitek s 0,8% obsahem Mg (320 MPa). Dalsim
zvySenim koncentrace Mg v odlitku doslo ke snizeni pevnosti v ohybu az na hodnotu 110-
120 MPa. Nejvyssi mez kluzu v ohybu (253 MPa) dosahoval material s obsahem Mg 1,6 %.
Tahovou zkouSku bylo mozné provést pouze u vzorki s obsahem Mg 0-2,5 %. Nejvyssi
pevnosti v tahu (168 MPa) pii taznosti 2 % dosahoval material s obsahem Mg 0,8 % [40].

Objemové materialy Zn-0,15-3 % Mg

Extruzi za horka pfi teplotach 250 a 300 °C materidlti na bazi Zn-Mg se zabyvali Mostaed
a dalsi. Celkem pfipravili ¢tyfi materialy Zn-Mg s obsahem Mg 0,15; 0,5; 1 a 3 hm. %. Pred
samotnou extruzi byly roztaveny Cisté materidly Zn a Mg (Cistota 99,995 a 99,95 %)
V patficném poméru pii teplote 500 °C. Nasledné byla taveniny odlita za vzniku vélce
0 priméru 15 mm a délce 80 mm. Pripravené odlitky byly zihany pfi teploté 350 °C po dobu
48 h a nasledné byly zchlazeny ve vodg. Takto pfipravené odlitky byly extrudovany pfti
teploté¢ 250 °C. Extruzni pomé&r byl 6:1. Extruzi pfi 250 °C byly pfipraveny materialy tvaru
tyCe. Pro vznik trubkovitého tvaru byly extrudované tyce extrudovény jesté jednou. Tentokrat
byla pouZita teplota 300 °C a extruzni pomér 16:1. Vn&j$i primér takto pfipravenych trubek
byl 4 mm a vnitini praimér byl 1,5 mm [41].

Extrudované materialy pfi teploté 250 °C byly podrobeny tahové zkousce, tlakové zkousce
a zkouSce mikrotvrdosti podle Vickerse. Kvuli malym rozmérim extrudovanych vzorki pfi
teploté 300 °C, byla u téchto smési méfena pouze mikrotvrdost. Pro tahovou zkousku byly
pouzity zkuSebni tcliska tvaru dog bonu S primérem 4 mm a méfenou délkou 16 mm.
Rozméry zkuSebnich télisek pro tlakovou zkouSku byly 4 mm v priméru a 8 mm na délku.
Mechanické zkousky (tah, tlak) byly provedeny za laboratorni teploty pfi rychlosti zatézovani
1073 1/s. Pouzité zatizeni u zkousky mikrotvrdosti bylo 5 N [41].

Piehled naméfenych vlastnosti extrudovanych materiali Zn-Mg pii teploté 250 °C jsou
uvedeny vtabulce 3.9. VSechny materidly Zn-Mg obsahovaly tuhy roztok o-Zn
a intermetalické faze Mg,Znj;. Velikost Castic se snizovala se zvySujicim obsahem Mg
v extrudovaném materialu. Nejmensi velikost zrn tedy obsahoval material Zn-3 % Mg,
u kterého struktura vykazovala eutektické slozeni. Hodnoty mechanickych vlastnosti také
vzrustaly se zvySujicim se obsahem Mg. TaZnost vSak byla lepsi u mensiho zastoupeni Mg.
Mikrotvrdost extrudovanych materialt pti teplotach 250 a 300 °C jsou pfiblizné stejné [41].
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Tab. 3.9: Vlastnosti extrudovanych materiali Zn-Mg pii teploté extruze 250 °C [41]

nggémg Velikost zrn R. R A Rim HvY
(hm. %) (um) (MPa) (MPa) (%) (MPa)
0 151 £20 51+4 111+5 60+ 6 75 34,0+1,7
0,15 6,6 £0,8 114+ 8 250+9 22+4 ~220 52+5
0,5 41+04 159+9 297 +7 13,0£0,9 ~260 65+4
1 44+0,5 180 + 7 340+ 16 6,0+ 1,1 ~310 75+ 4
3 — 291+9 399+ 14 1,0+0,1 495 1176

Re — mez Kluzu v tahu, R, — mez pevnosti v tahu, A — taznost, Ry, — mez pevnosti v tlaku, HV —
tvrdost podle Vickerse

Lomové plochy po tahové zkouSce extrudovanych materiald na bazi Zn-Mg (teplota
extruze 250 °C) vykazovaly pro obsah Mg 0,15 a 0,5 % caste¢né tvarny a ¢asteéné stépny
lom. Material s obsahem 1 % Mg vykazovala stépny lom a u smési Zn-3 % Mg byl pozorovan
transkrystalicky lom. Plochy vzniklé transkrystalickym lomem obsahovaly na svém povrchu
¢astice eutektického slozeni [41].

Objemové materialy Zn-1-3 % Mg

Mezi dal$i vyzkumy, které se zabyvaly mechanickymi vlastnostmi materialii na bazi Zn-Mg,
patii prace [42—45]. Vyzkum [42] se zabyval vlastnostmi objemového materialu Zn-1 hm. %
Mg, ktery byl pfipraven odlévanim cistych Zn a Mg materialli za pfitomnosti Ar a SFg
atmosféry. Odlité ingoty byly nasledné extrudovany pfi teploté 200 °C, rychlosti 20 mm/s pti
extruznim poméru 16. Mechanické vlastnosti takto pfipravenych extrudovanych materialii
byly charakterizovany tahovou zkouskou pii rychlosti deformace 0,5 mm/min [42].

Odlitkem Zn-1,2 hm. % Mg se zabyvali Shen a dalsi [43]. Odlévani tohoto materialu
z Cistych Zn a Mg materialli bylo provedeno za ptitomnosti CO, atmosféry do predehiaté
ocelové formy (teplota formy 430 °C). Nasledné byly ingoty Zihdny pii teploté¢ 250 °C
po dobu 2 h. Predehtaté ingoty byly podrobeny extruzi pii teploté 250 °C a pii extruznim
poméru 36. Pfipraveny materidl byl podroben tahové zkouSce pii rychlosti zatéZovani
1 mm/min a zkousce tvrdosti podle Vickerse pfi zatizeni 100 g a dob¢ zatizeni 15 s [43].

Odlitkem Zn-1,5 hm. % Mg se zabyvali Liu a dalsi [44]. Pro ziskani smési Zn-1,5 % Mg
byly roztaveny Zn a Mg Cisté materialy v patii¢cném poméru pii teploté 470-520 °C. Taveni
bylo provedeno za pouZiti CO; atmosféry. Homogenizovana tavenina byla odlita do ocelové
formy o teploté 430 °C. Vzorky o rozmérech 25%25-2 mm byly podrobeny tahové zkousSce
pfi rychlosti deformace 1 mm/min. Dale byla na vzorcich extrudovaného materialu Zn-1,5 %
Mg provedena zkouska tvrdosti podle Vickerse. PouZité zatiZzeni pfi této zkouSce bylo 100 g
a doba zatéze byla 15 s [44].

Vlivem tepelné homogenizace odlitku Zn-3 % Mg na mechanické vlastnosti se zabyvali
Dambatta a dalsi [45]. Ti vychozi Zn-3 hm. % Mg material roztavili za piitomnosti Ar
atmosféry. Dale byla smés odlita do litinové formy za vzniku ty¢i o priméru 15 mm a délce
120 mm. Homogenizace smési probihala na odlitcich o priméru 15 mm a tloustce 3 mm
V peci pti teploté 360 °C po dobu 15 h. Po tepelné upravé byly odlitky zchlazeny ve vodé za
vzniku jemnozrnné struktury o-Zn a Mg,Zn;i. Mechanické vlastnosti odlitkt  byly
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charakterizovany tahovou zkouskou a tvrdosti podle Vickerse pii zatizeni 5 kg po dobu 15 s.
Tahova zkouSka byla provedena na téliscich s métici délkou 25 mm a pfi rychlosti zatézovani
1 mm/min [45].

Tab. 3.10: Mechanické vlastnosti studovanych smési Zn-Mg v pracich [42-45]

Slozeni materialu Re (MPa) Rm (MPa) A (%) Tvrdost
Zn-1 hm. % Mg 180 250 12 —
Zn-1,2 hm. % Mg 220 360 21 96 HV0,1
Zn-1,5 hm. % Mg 125 150 1,3 150 HVO,1
Zn-3 hm. % Mg — 90 8,8 175 HV5

Re — mez kluzu v tahu, R, — mez pevnosti v tahu, A — taznost

Pfehled mechanickych vlastnosti popisovanych materialtt Zn-Mg je uveden v tabulce 3.10.
Vyzkumy [43-45] stanovily, ze struktura materiali na bazi Zn-Mg se skladala z a-Zn
a MgzZny;. V praci [42] bylo stanoveno pouze slozeni precipitované faze, ktera obsahovala
5,01 hm. % Mg. Nejlepsi pevnost v tahu a taznost vykazoval z vybranych praci odlitek Zn-
1,2 % Mg. V praci zabyvajici se tepelnou upravou Zn-3 % Mg bylo dokazano, Ze tepelna
uprava (homogenizace) ma podstatny vliv na taznost vysledného objemového materidlu na
ukor snizeni mechanickych vlastnosti [42—45].

3.4.4 Mechanické vlastnosti a mikrostruktura bioimplantati na bazi Zn-Mg-X

Dalsi vyzkumy zabyvajici se materidly na bazi Zn-Mg se snazi zlepSit mechanické
a biodegradabilni chovani potencidlnich ortopedickych implantiti nebo stentl pomoci
riznych legur. Mezi tyto legury patii mimo jiné také Al, Ca, Sr a Mn, které se v kombinaci se
Zn nebo Mg osvédcili pro biomedicinské aplikace [46].

Prace [47] se zabyvala mechanickymi vlastnostmi odlitki Zn-0,5hm. % Al-0,1; 0,3
a0,5hm. % Mg. Odlitky obsahovaly a-Zn a intermetalické faze na bazi Mgy(Zn, Al);.
Pevnost vtahu vzorkd se zvySovala se vzriistajicim zastoupenim Mg v potadi 87, 93
a 102 MPa. Také taznost se zvySujicim se zvySujicim obsahem Mg v odlitku (1,6; 1,7
a2,1%). Tvrdost odlitku s obsahem 0,1 % Mg byla 79HV 5, s obsahem Mg 0,3 % byla
97 HV 5 a s obsahem 0,5 % Mg byla 94 HV 5 [47].

Dalsi vyzkum [48] se zabyval materialem Zn-1 hm. % Mg-1 hm. % Ca, ktery byl pfipraven
odlévanim, valcovanim za tepla a extrudovanim za tepla. Mechanické vlastnosti tohoto
materidlu byly charakterizovany tahovou zkouskou a zkouSkou tvrdosti podle Vickerse pii
zatizeni 100 g po dobu 15 s. Struktura materialti se skladala s a-Zn s intermetalickymi fazi
MgZn, a CaZn;3. Pevnost v tahu odlitka byla 130 MPa pfi taznosti 1 %. Valcovanim za tepla
a extruzi za tepla byla pevnost v tahu dané¢ho materidlli zvySena na 200 MPa, respektive
260 MPa. Taznost valcovaného materialu byla 8 % a extrudovaného materialu byla 5,5 %.
Tvrdost odlitku byla 90 HV 0,1 a valcovaného materialu 110 HV 0,1 [48]. Vyzkum [44] se
zabyval ovlivnénim vlastnosti Zn-1,5hm. % Mg piidavkem 0,1 hm. % Ca. Struktura
obsahovala o-Zn a intermetalické faze Mgy,Zn;; a CaZnis. Mechanické vlastnosti byly
charakterizovany tahovou zkouskou a tvrdosti podle Vickerse pii zatizeni 100 g po dobu 15 s.
Pevnost v tahu tohoto odlitku byla 240 MPa pfi taznosti 1,7 %, coz je podstatné vyssi nez
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u Zn-1 hm. % Mg-1 hm. % Ca zkoumané v praci [48]. Mikrotvrdost materialu Zn-1,5 % Mg-
0,1 % Ca byla 150 HVO0,1 [44].

Dal$im legujicim prvkem ternarnich smési Zn-Mg-X je Sr, kterym se zabyvaly prace
[48, 49]. Vyzkum [48] se zabyval materialem Zn-1 hm. % Mg-1 hm. % Sr piipravenym
odlévanim, valcovanim za tepla a extruzi za tepla. Prace [44, 49] se zabyvaly ovlivnénim
vlastnosti odtliki Zn-1 a 1,5 hm. % Mg ptidanim 0,1 a 0,5 hm. % Sr. Vyzkum [49] se také
zabyval valcovanim za tepla materiala Zn-1 hm. % Mg-0,1 hm. % Sr. Struktura Zn-1 % Mg-
1 % Sr obsahovala a-Zn a faze MgZn;, a SrZny3. Stejné slozeni struktury bylo potvrzeno pro
Zn-1 % Mg-0,1 a 0,5 % Sr. V praci [44] vSak misto faze MgZn, stanovili fazi Mg,Zn;y, jejiz
vyskyt je pravdépodobnéjsi pro toto slozeni smési. Odlitek Zn-1 % Mg-0,1 % Sr vykazoval
pevnost v tahu 132 MPa a tvrdost 94 HV 0,1. Piidanim 0,5 % Sr k materialu na bazi Zn-1 %
Mg-X bylo docileno zvySeni pevnosti v tahu na 145 MPa a mikrotvrdosti na 110 HV 0,1.
Taznost téchto odlitekti vSak byla mala (kolem 1 %). Valcovany material Zn-1 % Mg-0,1 %
Sr vykazoval vyrazné vyssi pevnost v tahu (300 MPa) a taznost (22 %). Mikrotvrdost tohoto
materialu vSak byla srovnatelna s odlitkem Zn-1 % Mg-0,5 % Sr [49]. Odlitek Zn-1,5 % Mg-
0,1% Sr vykazoval vyssi pevnost v tahu nez odlitek obsahujici 1 hm. % Mg. Hodnota
pevnosti v tahu tohoto odlitku byla 210 MPa a jeji tvrdost byla 150 HV 0,1 [44]. V praci [48]
bylo uvedeno, ze odlitek Zn-1 % Mg-1 % Sr dosahuje pevnosti v tahu 140 MPa a jeji
mikrotvrdost je 85 HV 0,1. Valcovany material Zn-1 % Mg-1 % Sr dosahoval pevnosti v tahu
200 MPa pfi taznosti 10 %. Mikrotvrdost valcovaného materidlu byla 90 HVO0,1. Extruzi
materialu Zn-1 % Mg-1 % Sr doslo ke zvySeni pevnosti v tahu na 250 MPa, taznost vsak byla
oproti valcovanému materialu nizsi (8 %) [48].

Dalsi legurou, ktera se ptidava k materialim na bazi Zn-Mg je Mn. Touto ternarni smési se
zabyvala prace [50], ve které byly ptipraveny odlitky o slozeni Zn-1 a 1,5 hm. % Mg-
0,1 hm. % Mn. Odlitek Zn-1 hm. % Mg-0,1 hm. % Mn byl dale valcovan za tepla pfi teploté
250 °C. Materialy byly podrobeny tahové zkouSce a zkouSce tvrdosti podle Vickerse pfi
zatizeni 100 g po dobu 15s. Struktura téchto materialti se skladala z a-Zn a faze MgZn,.
Mangan se vyskytoval v eutektické smési. Pfesna charakterizace Mn v materialu Zn-Mg-Mn
vSak byla ztizena jeho malym zastoupenim ve smési. Oba odlitky Zn-Mg-Mn dosahovaly
piiblizné stejnych pevnosti v tahu. Pfi obsahu Mg 1 % byla pevnost v tahu 130 MPa, pii
zvySeni obsahu Mg na 1,5 % dosahoval material pevnosti v tahu 120 MPa. Vyrazny rozdil
mezi odlévanymi materialy byl v mikrotvrdosti, kdy pii obsahu 1 % Mg dosahoval material
tvrdosti 100 HV 0,1 a pfi obsahu 1,5 % Mg dosahoval tvrdosti 150 HV 0,1. Valcovanim za
tepla materialu Zn-1 % Mg-0,1 % Mn doslo ke zvySeni pevnosti v tahu na hodnotu 300 MPa
a tvrdost tohoto materialu byla pfiblizné 110 HV 0,1 [50].
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4 EXPERIMENTALNI CAST
4.1 Metodika a experimentalni zaiizeni

Charakterizace zéakladnich Zn a Mg praskovych materiald byla provedena pomoci
rastrovaciho elektronového mikroskopu (SEM) ZEISS EVO LS10 vybaveného detektorem
energiové disperzni analyzy (EDS). Pti snimani morfologie praskovych materiali pomoci
SEM bylo pouzito zvétseni 500—4 000x.

Smési praskovych materidli na bazi Zn-Mg byly pied davkovanim do lisovacich forem
homogenizovany michanim za ptitomnosti dusikové atmosféry o Cistote 4.0. Davkovani smeési
Zn-Mg praskovych materiali do nauhliCenych lisovacich forem bylo provedeno za
piitomnosti dusikové atmosféry o Cistoté 4.0 v gloveboxu Nitrogen Dry Box 850-NB/110.
Byly pouzity duté valcové lisovaci formy s vnitinim primérem 20 mm. K pfipravé
experimentalniho materidlu bylo pouzito dvojcinné lisovani za tepla pfi lisovacim tlaku
500 MPa a lisovacich teplotach 300 nebo 400 °C. Behem lisovani za tepla nebyla pouzita
ochranna atmosféra.

Vzorky tvaru tablet o priméru 20 mm byly déleny na univerzalnim rozbruSovacim ptistroji
Secotom 50. U kazdého ze vzorkli byl po dé¢leni jeden tramecek zalit z divodu lepsi
manipulovatelnosti do epoxidové pryskytice. Dalsi ziskany trdmecek o pfibliznych rozmérech
5x5-18 mm byl pouZit ke stanoveni pevnosti v ohybu podle normy CSN EN 7438 [52]. Pfed
zkouskou tfibodovym ohybem na univerzalnim trhacim stroji Zwick Z020 byly vzorky
vybrouseny na rozmeér 4x4-18 mm.

Brouseni a lesténi metalografickych vybrusi bylo provedeno na automatické brusce
Tegramin-25. Na brouseni byly pouzity kotouce o zrnitosti 320, 600 a 1200. Pro jemné
brouseni byl pouzit kompozitni kotou€ s velikosti zrna 9 um. Lesténi bylo provedeno pomoci
diamantovych past s velikosti ¢astic 3, 1 a 0,25 um. Jako smacedlo u brouseni a lesténi byl
pouzit isopropylalkohol z divodu mens$i oxidace vzorkli nez pii pouziti ethanolu. Pro
nasledné leptani povrchu nékterych vzorku byla pouzita smés 2 nebo 5 obj. % kyseliny
dusi¢né v ethanolu (NITAL). Povrch vzorku byl ponotfen do leptaci smési po dobu 2 s,

Pro metalografické hodnoceni pfipravenych vybrusi byl pouzit svételny mikroskop ZEISS
AXIO OBSERVER ZIM. Zvétseni svételného mikroskopu bylo zvoleno na 100 a 500x.
Méteni mikrotvrdosti podle Vickerse bylo provedeno na metalografickych vybrusech podle
normy CSN EN ISO 7438 [53]. Zatizeni pii zkousce mikrotvrdosti bylo zvoleno na 25 g.

Na lomovych plochach po zkousce tfibodovym ohybem byla hodnocena fraktografie
vzorku pomoci SEM ZEISS EVO LS10 pti zvétseni 1 000-5 000x.

Ke stanoveni strukturniho a fazového sloZeni byla pouZita rentgenova prasSkova difrakce.
Ta byla provedena na pfistroji SmartLab od firmy Rigaku. Uspofadani RTG praskové
difrakce bylo Bragg-Brentonové (na odraz). Byla pouzita geometric 6/6 a rentgenka
S charakteristickym zafenim Cu Kaj 7 S filtrem umisténém v primarnim svazku. Pfistroj RTG
difrakce byl vybaven také linearn¢ pozicné citlivym detektorem D-Tex. Fokusace
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rentgenového svazku byla provedena pomoci Sollerovy clony s thlem 5°, 10 mm masky, 2/3°
divergen¢ni clony a rozptylovych clon (11 a 12 mm).

Rozsah pii méteni RTG praskové difrakce byl zvolen na 10—115°. Pouzity krok byl 0,02°
a rychlost otoceni byla 0,1°/s. Z praskové difrakce byl stanoven difraktogram, ze kterého byla
vyhodnocena Kvalitativni fazova analyza pomoci programu HighScore Plus (firma
PANAnalytical a databaze JCPDS PDF-4 (firma NIST).
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4.2 Zakladni material

Jako zakladni material pro experimentalni méteni byly pouzity praSkové Zn a Mg materialy,
které byly zakoupeny od spolecnosti Goodfellow Cambridge Limited s garanci Cistoty
99,8 %. Praskové Zn materidly mély vyrobcem garantovanou primérnou velikost ¢astic
7,5 um a 150 um. Déle budou tyto Zn praskové materidly oznacovany jako Zn7,5 a Zn150.
Pro experimentalni méteni byl pouzit také Mg praskovy material s garantovanou nejveétsi
velikosti ¢astic 50 pm.

4.2.1 Charakterizace Zn praskovych materiala

Velikost a topografie Castic zakladnich Zn praskovych materiald byla hodnocena pomoci
SEM. Na obrazku 4.1 lze pozorovat ¢astice praskové materialu Zn7,5. Tvar ¢astic prasku byl
sféricky. Na obrazku lze pozorovat, ze velikost Zn7,5 prasku se pohybovala v rozmezi
pfiblizné 1-40 um. Castice Zn prasku se shlukovaly do vétsich celki.

L

Obr. 4.2: Struktura &stic Zn150 praskového materialu (a) a detail ¢astic (b), SEM

Topografie a morfologie Zn150 praSkového materidlu je uvedena na obrazku 4.2. Tvar
¢astic Zn prasku byl prevazné nepravidelny, tyCinkovity. Primérnd velikost Castic prasku
V pficném sméru se pohybovala okolo hodnoty 100 um. V podélném sméru piesahovaly
nékteré tyCinkovité ¢astice 1 rozmér 500 um. Nékteré castice Zn150 prasku maji vliockovity
charakter.
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Pomoci metody EDS byla stanoveno chemické slozeni zakladnich Zn materialt.
Z tabulky 4.1 1ze pozorovat, ze oba prasky obsahovaly kromé zinku také kyslik. K oxidaci
pfevazné povrchu castic mohlo dojit béhem manipulace nebo pii vyrobé (fizend oxidace)
praskového materialu.

Tab. 4.1: Prehled naméfeného slozeni Zn praskia pomoci metody EDS

Typ zakladniho Zn O
materialu hm. % at. % hm. % at. %
n7,5 91,8+0,5 73+1 8,2+0,5 27+1
Zn150 97,5+0,4 91+1 2,5+0,4 9+1

4.2.2 Charakterizace Mg praskového materialu

Pomoci SEM byla hodnocena struktura zakladniho Mg praskového materialu. Schéma
velikosti Mg c¢astic a topografie jejich povrchu je uvedena na obrazku 4.3. Tvar ¢astic byl
castecn¢ sféricky, misty také tyCinkovity. Topografie povrchu ¢astic byla znacné
nepravidelnd. Velikost ¢astic se pohybovala v rozmezi 5-50 pm.

Pomoci metody EDS bylo stanoveno mnozstvi kysliku v praskovém Mg materialu
na hodnotu pfiblizn¢ 6 hm. %. Piehled naméfenych hodnot pro zakladni Mg praskovy
material je uveden v tabulce 4.2. Obsah kysliku v praskovém materialu byl pravdépodobné

vrwe

materialu.

Tab. 4.2: Prehled naméfeného slozeni Mg prasku pomoci metody EDS

Typ zékladniho Mg (0]
materialu hm. % at. % hm. % at. %
Mg 9442 91+3 6+2 9+3
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4.3 Experimentalni material
4.3.1 Piiprava objemovych materiali na bazi Zn-Mg lisovanych za tepla

Pro ptipravu objemovych materiali na bazi Zn-Mg pomoci lisovani za tepla byly pouzity
zakladni praSkové materidly Zn7,5, Zn150 a Mg. Piehled pouzitych lisovacich teplot a slozeni
ptipravenych materiala je uveden v tabulce 4.3. Lisovaci teploty (300 a 400 °C a lisovaci tlak
(500 MPa) byly navrzeny podle nejlepSich mechanickych vlastnosti Zn7,5, Zn150 a Mg
praskovych materialti lisovanych za tepla, které byly studovany v pracich [54-57]. Pro
srovnani s objemovymi materidly Zn150-x % Mg byl lisovan pfi teploté¢ 300 °C také Cisty
Zn150-0 % Mg objemovy material. Z divodu Spatnych zpracovatelskych vlastnosti Zn7,5 pfi
lisovaci teploté 300 °C [54, 56] nebyla tato teplota lisovani pouzita ani u smési na bazi Zn7,5-
X % Mg.

Tab. 4.3: Seznam podminek a sloZeni ptipravenych objemovych materialti na bazi Zn-Mg

o Obsah Mg (hm. %)
Teplota slinovani Zn150 Zn7 5
0
300 °C 5 -
10
0,5 0,5
400 °C 1 1
— 2

Pted davkovanim do lisovacich forem byly smési praski 1 h homogenizovany michanim
za pritomnosti dusikové atmosféry. Rychlost otaceni pfi michani byla 100 ot/min. Nasledné
byla smés za pfitomnosti inertni dusikové atmosféry nadavkovéana do lisovnic. Lisovani za
tepla zakladniho materialu probihalo v peci po dobu 1 h od ustaleni teploty lisovani. Pfi
lisovani za tepla byla pouzita vzdusna atmosféra.
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4.4 Vysledky experimentu
4.4.1 Charakterizace objemovych materiali Zn150-Mg lisovanych p¥i teploté 300 °C

Piehled mikrostruktur ze LM objemovych materiald Zn150-0, 5 a 10 % Mg lisovanych pfi
teploté 300 °C je uveden na obrazcich 4.4—4.6. Naleptana struktura Zn150-0 % Mg (5%
NITAL) obsahuje plasticky zdeformované ¢astice, které se pohybuji v rozmezi velikosti 20—
300 pm. Objemovy materidl Zn150-0 % Mg je vysoce zhutnény a obsahuje malé mnozstvi
p6ért. Na snimcich struktur s 5 a 10 % Mg je mozné pozorovat plasticky zdeformované
castice, které jsou obklopeny dvéma pravdépodobné intermetalickymi fazemi. RozloZeni
intermetalickych faze ve struktufe obou experimentdlnich materiald bylo homogenni.
Struktury experimentalnich materiald s 5 a 10 % Mg jsou vysoce porézni. Pordzita je nejvyssi
u objemového materialu Zn150-10 % Mg.

‘ 50 pm
I

Obr. 4.4: Mikrostruktura objemového materidlu Zn150-0 % Mg lisovaného pii teploté 300 °C

200 pm 50 pm

Obr. 4.5: Mikrostruktura objemového materialu Zn150-5 % Mg lisovaného pfi teploté 300 °C
(a), detail castic (b), LM
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Obr. 4.6: Mikrostruktura objemového materialu Zn150-10 % Mg lisovaného pfi teploté
300 °C (a), detail castic (b), LM

Fazova analyza

Pomoci XRD byla stanovena strukturni a fazova analyza objemového materialu Zn150-
10 % Mg, jejiz difraktogram je uveden na obrazku 4.7. Ve struktufe experimentalniho
materialu s 10% obsahem Mg byl stanoven Zn, Mg a intermetalické faze MgZn, a Mg,Zn;;.
Ptesné zastoupeni téchto fazi je uvedeno v tabulce 4.4. Tuhy roztok a-Zn a intermetalické
faze MgZn, a MgaZn;; byly pfitazeny ke struktuie uvedené na obrazku 4.6b. Hoi¢ik nebylo
mozné pomoci LM pozorovat vzhledem k jeho nizkému zastoupeni ve struktufe objemového
materialu Zn-10 % Mag.

Struktura objemového materidlu Zn150-5 % Mg uvedend na obrazku 4.5 je vyrazné
podobna struktufe objemového materialu Zn150-10 % Mg. Proto struktura Zn150-5 % Mg
pravdépodobné obsahuje stejné fazové slozeni jako Zn150-10 % Mg.
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Obr. 4.7: Difraktogram struktury objemového materialu Zn150-10 % Mg lisovaného pfi
teploté 300 °C

Tab. 4.4: Vysledky XRD analyzy objemového materialu Zn150-10 % Mg

Nominalni obsah Obsah slozky (hm. %)
Mg (hm. %) MgZn, Zn Mg,Znyy Mg
10 45,7 41,5 9,5 3,3

56



Na snimcich struktur obsahujicich 5 a 10 % Mg (obrazek 4.5 a 4.6) lze pozorovat, ze
plasticky zdeformované Zn &astice dosahuji velikosti v rozsahu 50-150 pm. Castice Zn jsou
po svych hranicich obklopeny intermetalickou fazi Mg,Zn;;, ktera obsahuje ptfevaznou
veétsSinu port struktury a dosahuje tloustky v rozmezi 10—40 um. Pory v této intermetalické
fazi vznikly pravdépodobné¢ na piivodnich mistech Mg. Uvnitf intermetalické faze Mg,Zn;;
lze pozorovat intermetalickou fazi MgZn, nepravidelného tvaru. Lavesova faze tvori
U objemového materidlu Znl50-5 % Mg utvary dlouhé 1 200 pum. U experimentalniho
materidlu s 10 % Mg jsou tyto utvary vzdjemné propojeny a dosahuji i rozméra delSich jak
600 um. Ve fazi MgZn; 1ze pozorovat mensi mnoZzstvi porti nez u faze MgZns;.

Mechanické vlastnosti

Hodnoty mikrotvrdosti objemovych materiald Znl150-0; 5 a 10 % Mg jsou uvedeny
v tabulce 4.5. U experimentalnich materiald s 5 a 10 % Mg byla stanovena mikrotvrdost
lokalné v ¢asticich Zn a intermetalickych fazich MgZn,; a MgyZn;;. Tvrdost Castic Zn se
s rostoucim obsahem Zn zvySovala az na hodnotu pfiblizné¢ 70 HV 0,025. Oblasti MgZn,
vykazovaly pfiblizné stejnou tvrdost kolem 400 HV 0,025. U intermetalické faze MgoZni;
vSak doSlo se vzrlstajicim mnozstvim Mg v experimentdlnim materiald k poklesu
mikrotvrdosti az na hodnotu pfiblizné 120 HV 0,025.

Tab. 4.5: Vysledky mikrotvrdosti objemovych materiald Zn150-0; 5 a 10 % Mg

Obsah Mg HV 0,025
(hm. %) Zn MgZn, Mg,Zny;
0 44+2 - -
5 68+6 391+29 229+47
10 12+7 388+26 118+22

Ze zkousky ohybem objemovych materiali Zn150-0; 5 a 10 % Mg byly zaznamenany data
napéti na prihybu, jejiz zavislost je uvedena na obrazku 4.8. Zavislost ohybové kiivky
Zn150-0 % Mg je nelinearni a vykazuje elasticko-plastické chovani. U experimentalnich
materiali s 5 a 10 % Mg je mozné na ohybovych kiivkdch pozorovat pouze linearni
elastickou oblast.

400 -
350 -
g 300 A

— Zn150-0 % Mg
= = =27n150-5% Mg
— - =2Zn150-10 % Mg

0 0,2 0,4 0,6 0,8 1 1,2 1.4 1,6 1.8 2
pruhyb (mm)

Obr. 4.8: Ohybové kiivky objemovych materialt Zn150-0, 5 a 10 % Mg lisovanych pii
teplote 300 °C
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Ptehled stanovenych pevnosti v ohybu a prihybli na mezi pevnosti v ohybu objemovych
materiali Zn150-0; 5 a 10 % Mg je uveden v tabulce 4.6. Objemové materialy se zvySujicim
se obsahem Mg vykazovaly snizeni pevnosti v ohybu na hodnotu cca 120 MPa. Hodnota
prihybu vyrazné poklesla se zvySenim obsahu Mg na 5 %. Poté byla hodnota prihybu
priblizné konstantni a dosahovala hodnoty pod 0,1 mm.

Tab. 4.6: Vysledky ohybové zkousky objemovych materiali Zn150-0; 5 a 10 % Mg

Obsah Mg (hm. %) Rmo (MPa) Yimax (MmM)
0 191 0,30
5 140 0,06
10 119 0,07

Fraktografické hodnoceni

Snimky lomovych ploch po zkouSce tfibodym ohybem objemovych materialt Zn150-0;
5a10% Mg ziskanych pomoci SEM jsou uvedeny na obrazcich 4.9-4.11. Objemovy
material Zn150-0 % Mg vykazoval prevazné interkrystalicky tvarny lom. Na nékterych
casticich Zn lIze vSak pozorovat také transkrystalické $tépny nebo tvarny lom. Na hranicich
castic lze pozorovat zna¢né mnozstvi dutin. Typ lomu objemovych materiald Zn150-5a 10 %
Mg byl §tépny a smiseny. Castice Zn vykazuji transkrystalicky lom. V nékterych oblastech
pravdépodobné obsahujici Zn lze pozorovat pravidelné destiCkovité vystupky, které jsou
pravidelné uspofadané a vykazuji interlamindrni transkrystalicky lom. Intermetalickd faze
MgoZn11 vyskytujici se kolem ¢&astic Zn vykazuje interkrystalicky lom. Typ lomu
intermetalické faze MgZn;, byl interkrystalicky. Na obrazku 4.11 lze pozorovat, ze struktura
experimentalniho materialu s 10 % Mg vykazuje pory mezi ¢asticemi Zn.

Obr. 4.9: Lomova plocha objemového materialu Zn150-0 % Mg lisovaného pii teploté
300 °C (a) ajeji detail (b), SEM-SE
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Obr. 4.10: Lomova plocha objemového materialu Zn150-5 % Mg lisovaného pii teploté
300 °C s vyuzitim SEM-BSE (a) a SEM-SE (b)

Obr. 4.11: Lomova plocha objemového materialu Zn150-10 % Mg lisovaného pii teploté
300 °C s vyuzitim SEM-BSE (a) a SEM-SE (b)
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4.4.2 Charakterizace objemovych materiali Zn150-Mg lisovanych p¥i teploté 400 °C

Lisovanim za tepla pfti teploté¢ 400 °C a tlaku 500 MPa byl pfipraven objemovy material
Zn150-0,5 % Mg, jehoz struktura je uvedena na obrazku 4.12. Objemovy material Znl150-
1 % Mg nebylo mozné z divodu vysokého podilu taveniny pfipravit metodou lisovani za
tepla. Na naleptané struktuie (2% NITAL) objemového materidlu Zn150-0,5 % Mg lze
pozorovat znacné mnozstvi deformovanych Zn ¢éstic, které maji nepravidelny tvar. Velikost
Castic se pohybuje v piiblizném rozmezi velikosti 10—200 pm. Na rozhrani ¢éstic se vyskytuji
Casto tmavé oblasti, které pravdépodobné vznikly naleptanim hranic ¢astic a neodpovidaji
tedy poram struktury. Struktura vykazuje nizkou porovitost a vysoky stupeii zhutnéni.

Obr. 4.12: Mikrostrukura objemového materidlu Zn150-0,5 % Mg lisovaného pii teploté
400 °C (a), detail ¢astic (b), LM

Mechanické vlastnosti

Mechanické vlastnosti objemového materidlu Zn150-0,5 % Mg byly charakterizovany
zkouskou tfibodych ohybem a mikrotvrdosti podle Vickerse. Tvar ohybové kiivky
objemového materidlu Zn150-0,5 % Mg je zndzornén na obrazku 4.13. Z nelinearniho tvaru
ohybové kiivky lze konstatovat, ze experimentalni material vykazuje elasticko-plastické
vlastnosti. Pevnost v ohybu, prihyb a mikrotvrdost jsou uvedeny v tabulce 4.7.

400 -
350 -
& 300 ~
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Obr. 4.13: Ohybova ktivka objemového materialu Zn150-0,5 % Mg lisovaného pii teploté
400 °C
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Tab. 4.7: Vysledky mechanickych vlastnosti objemového materialu Zn150-0,5 % Mg

Obsah M
(hm. %)g Rmo (MP2) Ymax (MM) HV 0,025
0,5 327 1,19 6414
Fraktografie

Fraktografické hodnoceni objemového materialu Zn150-0,5 % Mg bylo provedeno na lomové
plose po zkousce tfibodym ohybem (obrazek 4.14). Na snimku lomové plochy Ize pozorovat
smiSeny charakter lomu. Transkrystalicky s§tépny lom se projevuje prevazné u vétSich a-Zn
¢astic (priblizné¢ 100 um), u shluktt menSich o-Zn castic 1ze pozorovat i interkrystalicky
tvarny lom.

i

Obr. 4.14: Lomova plocha objemového materialu Zn150-0,5 % Mg lisovaného pii teploté

400 °C (a) a jeji detail (b), SEM-SE
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4.4.3 Charakterizace objemovych materiali Zn7,5-Mg lisovanych p¥i teploté 400 °C

Metalografické hodnoceni

Mikrostruktury (LM) objemovych materiala Zn7,5-Mg s 0,5 a 1 hm. % Mg jsou uvedeny
na obrazcich 4.15 a4.16. Objemovy materidl s 2 hm. % Mg nebylo mozné z divodu
vysokého podilu taveniny pfipravit metodou lisovani za tepla.

U obou mikrostruktur uvedenych na obrazcich 4.15 a 4.16 lze pozorovat, ze doslo ke
vzniku homogennich struktur s plasticky zdeformovanymi ¢asticemi. Velikosti ¢astic byly v
rozmezi 1-50 um a mezi n€kterymi z nich byl pozorovéan vznik difuzniho spoje. Kvantitativni
analyzou bylo stanoveno, ze struktury objemovych materiali Zn7,5-0,5 a 1 % Mg obsahuji
podobné mnozstvi pori a jsou vysoce zhutnéné. Struktury na obrazcich 4.15 a 4.16 obsahuji
dva typy porl - nepravidelné a sférické.

200 pm
I

Obr. 4.15: Mikrostruktura objemového materialu Zn7,5-0,5 % Mg (a) a detail ¢astic (b), LM

Obr. 4.16: Mikrostruktura objemového materialu Zn7,5-1 % Mg (a) a detail ¢astic (b), LM
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Fazova analyza

Pro stanoveni strukturni a fdzové analyzy objemového materidlu Zn7,5-1 % Mg byla pouzita
metoda XRD. Difraktogram tohoto objemového materialu je uveden na obrazku 4.17. Bylo
stanoveno, ze struktura Zn7,5-1 % Mg obsahuje 98 hm. % Zn a 2 hm. % ZnO. Hoi¢ik nebyl
pomoci XRD stanoven. Lze tedy predpokladat, ze byl rozpustén v tuhém roztoku a-Zn.
Struktury na snimcich 4.15 a 4.16 jsou si navzijem znacn¢ podobné, proto pravdépodobné
obsahuji stejné chemické slozeni.
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Obr. 4.17: Difraktogram objemového materialu Zn7,5-1 % Mg lisovaného pfi teploté 400 °C
Mechanické vlastnosti

Ohybové kiivky objemovych materialtt Zn7,5-0,5 a 1 % Mg jsou uvedeny na obrazku 4.18.
Celkovy pribeh kiivek obou experimentalnich materialii je nelinearni a sklada se z linearni
elastické oblasti a nelinearni elasticko-plastické oblasti.
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Obr. 4.18: Ohybové kiivky objemovych materiald Zn7,5-0,5 a 1 % Mg lisovanych pfi
teplote 400 °C

63



Mechanické vlastnosti experimentalnich materiald Zn7,5-0,5 a 1 % Mg jsou uvedeny
Vv tabulce 4.8. ZvySenim mnozstvi Mg ve struktufe z 0,5 na 1 % Mg bylo docileno pfiblizné
stejné pevnosti v ohybu (cca 350 MPa). Také mikrotvrdost obou experimentalnich materialt
byla pfiblizn€¢ totoznd. Vyrazny rozdil byl vSak pozorovan u prihybu na mezi pevnosti
Vv ohybu, kdy objemovy material s 1 % Mg dosahoval podstatné niz$i hodnoty (cca o 0,5 mm).

Tab. 4.8: Vysledky mechanickych vlastnosti objemového materialu Zn7,5-0,5a 1 % Mg

Obsah M
(hm. %)g Rmo (MPa) Ymax (MM) HV 0,025
05 347 117 5313
1 353 0,74 5548

Fraktografické hodnoceni

Na lomovych plochéach ziskanych na vzorcich z Zn7,5-0,5 a 1 % Mg po zkousce tiibodym
ohybem (obrazky 4.19 a 4.20) byl pozorovan pievazné tvarny interkrystalicky lom.
Na lomovych plochach byl pozorovan také tvarny transkrystalicky lom pfedevsim, ktery se
pfevazné vyskytoval na vétsich ¢asticich.

Obr. 4.19: Lomova plocha obJemoveho materialu Zn7,5-0,5 % Mg llsovaneho pr1 teploté
400 °C (a) a jeji detail (b), SEM-SE

Or. 4.20: Lomové plocha objemového materidlu Zn7,5-1 % Mg 11sovaneho pii teploté
400 °C (a) a jeji detail (b), SEM-SE
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5 DISKUZE VYSLEDKU

Praskovy zakladni material

K pripravé objemového materialu byl pouzit jako zakladni materidl Zn praskovy material
0 prumérné velikosti ¢astic 7,5 a 150 um a Mg praskovy material S garantovanou nejvetsi
velikosti Castic 50 pm. Prasky Zn se liSily také tvarem, kdy Zn7,5 prasek mél ptrevazné
sféricky tvar a Znl50 prasek pfevazné tycCinkovity tvar. Tento rozdil v tvaru castic je
pravdépodobné zptlisoben rozdilnymi metodami vyroby téchto praskovych materidli. Prasek
Mg mél pievazné sféricky charakter. Pravdépodobné béhem vyroby nebo béhem manipulace
se zakladnim materidlem doSlo k zoxidovani povrchové vrstvy praski vlivem vzdusného
kysliku. Obsah kysliku v zékladnich materialech byl stanoven pomoci metody EDS.
Hmotnostné¢ meél nejvyssi obsah kysliku Zn7,5, ktery vykazoval zna¢nou polydisperzitu
velikosti c¢astic. Nejmensi obsah kysliku mé¢l Zn150, pravdépodobné kvili nejmensimu
mérnému povrchu ze vSech pouzitych praskovych materiala.

Charakterizace pripravenych experimentalnich materiald

Pomoci metody lisovani za tepla pii lisovacim tlaku 500 MPa byly pfipraveny objemové
materialy Zn150-0; 5 a 10 hm. % Mg pfi lisovaci teploté¢ 300 °C, Zn150-0,5 hm. % Mg
a2Zn7,5-0,5 a 1 hm. % Mg pfi lisovaci teploté 400 °C. Objemovy material Zn150-1 hm. % Mg
a Zn7,5-2 hm. % Mg nebylo mozné metodou lisovani za tepla pfi lisovaci teploté¢ 400 °C
a tlaku 500 MPa ptipravit kvuli vysokému podilu taveniny béhem piipravy vzorku.

Experimentalni materialy lisované za tepla pri teploté 300 °C a tlaku 500 MPa

Struktura pfipravenych experimentalnich materialt s 0, 5 a 10 hm. % vykazovala plastickou
deformaci ¢astic. Objemovy material Zn150-0 % Mg vykazoval vysoky stupen zhutnéni,
nizkou poérovitost a velikost ¢astic delsi 1 nez 200 um. Oproti objemovému materidlu Zn150-
0 % Mg vykazovaly smé&si s 5 a 10% obsahem Mg vyrazné vySsi porovitost, pficemz nejvyssi
porovitost byla pozorovana u Znl50-10% Mg. Pomoci fazové analyzy (XRD) bylo
stanoveno, Ze struktura Zn150-10 % Mg obsahuje Zn, Mg, kongruentné tajici intermetalickou
fazi MgZn; a inkongruentné¢ tajici fazi Mg,Zn1;. Z divodu podobnosti struktur experimentalni
material s 5 a 10 % Mg je pravdépodobné, Ze i objemovy material Zn150-5 % Mg obsahuje
stejné fazové slozeni. Struktury Zn150-5 a 10 % Mg obsahovaly zdeformované ¢astice Zn, na
jejichz hranicich se vytvorily vysoce porézni faze MgpZn;;. Tloustka faze Mg,Zn;; byla
u experimentalnich materidld s 5 a 10% obsahem Mg byly piiblizné stejnd. Pory ve fazi
Mg,Zn;1 vznikly pravdépodobné na ptivodnich mistech ¢astic Mg. Nejvyssi porovitost tedy
vykazoval experimentalni materidl s 10 % Mg prave kvili nejvy$Simu obsahu faze MgoZnyy.
Uvniti faze MgyZny; byla vylou€ena faze MgZnj, kterd byla obsaZena v nejvét§im mnozstvi
u experimentalniho materidlu s 10 % Mg. Faze MgZn, tvofila u experimentalniho materialu
s 10 % Mg tutvary podstatn¢ delsi nez U experimentalniho materidlu s 5 % Mg. Ve struktuie
objemového materidlu s 10 % Mg byl obsazen cisty Mg, ktery nebyl na LM a SEM
identifikovan.

Fazové slozeni 1 s vyznadenymi stanovenymi fazemi Mg, Zn, MgZn, a Mg.Zni;
experimentalnich materialit Zn150-5 a 10 % bylo zndzornéno na rovnovazném diagramu Mg-
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Zn, ktery je uveden na obrazku 4.21. Pomoci pakového pravidla bylo u rovnovazné binarni
smési Zn-10 % Mg stanoveno slozeni na 40 hm. % MgZn, a 60 hm. % Mg,Zn1;. Toto slozeni
je znacn¢ odlisné oproti fazovému slozeni Zn150-10 % Mg lisované za tepla. Zvlasté
vyznamny je vyrazny pokles obsahu faze Mg,Zn;; a vysoky obsah Zn. Rovnovazny material
Zn-5 % Mg by mél podle pakového pravidla obsahovat 78 hm. % Mg,Zn;; a 22 hm. % Zn. Ve
struktufe experimentdlniho materidlu s 5 % Mg vSak byla obsaZena krom¢ téchto fazi také
intermetalickd faize MgZn,. Také objemovy material s 5% obsahem Mg by pravdépodobné
mohl obsahovat ve své struktufe Mg jako je tomu u Zn150-10 % Mg. Hoi¢ik vSak nebyl ve
strukturach objemovych materiald Zn150-5 a 10 % Mg (SEM, LM) identifikovan, proto by
bylo vhodné v dalsich vyzkumech potvrdit obsah Mg v Zn150-5 % Mg napt. pomoci metody
XRD. Snizeni mnozstvi Mg u objemového materidlu Zn150-10 % Mg V experimentalnim
materialu by pravdépodobné bylo mozné docilit zvySenim doby lisovani.
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Obr. 4.21: Binarni diagram Mg-Zn s vyznacenim vzniku fazi pro objemové materialy Zn150-
5a 10 hm. % Mg lisované pfi teploté 300 °C [10]

V praci [40] bylo stanoveno chemické slozeni u odlitkii Zn-8,3 % Mg na o-Zn a Mg,Zn;;.
Vyzkum [58] zabyvajici se ptipravou pén na bazi Zn-Mg s pomoci CaCOj3 jako nadouvadla
stanovil chemické slozeni u pény Zn-10% Mg na Zn, MgZn,, Mg,Zn;; a zbytky po
nadouvadle. Metodou piipravy této pény bylo lisovani za studena pii lisovacim tlaku
350 MPa a nasledné lisovani za tepla pii lisovaci teploté 290-330 °C a tlaku 350 MPa [58].
Nasledovalo zahtati vzorka na teplotu 600-640 °C po dobu 80-180 s [58]. Vyzkum [39] se
zabyval odlitky Zn-5 % Mg, ve kterych byly stanoveny faze a-Zn, MgZn, a Mg,Zn1;. V praci
[40] byl piipraven také odlitek Zn-5,4 % Mg, ktery mél stejné fazové sloZeni jako u diive
zminéné Zn-8,3 % Mg.
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U objemovych materidld Znl50-5 a 10% Mg byly identifikovany Zn Castice
a intermetalické faze MgZn; a Mg,Zn;;. Proto byla lokdlni mikrotvrdost téchto objemovych
materialt rozdilna. Objemovy material Zn150-0 % Mg lisovany pii 300 °C, se kterym budou
objemové materidly srovnany, obsahoval pouze Zn ¢astice. Mikrotvrdost Zn Castic vzrustala
se zvySujicim se obsahem Mg az na hodnotu cca 70 HV 0,025. To je pravdépodobné
zpusobeno riiznym slozenim Zn ¢astic, zpusobené rozpusténim Mg v téchto ¢asticich. Tvrdost
Lavesovy faze MgZn; byla u experimentalnich materidld s 5 a 10 % Mg pfiblizné stejna
a dosahovala hodnoty cca 400 HV 0,025. V praci [54] byla stanovena mikrotvrdost MgZn, na
320 HV 0,025, coz je hodnota nizs8i nez byla stanovena v této diplomové praci. Vyzkum [39]
stanovil mikrotvrdost MgZn, na cca 350 HV 0,1. Dale objemové materialy s 5 a 10 % Mg
obsahovaly vysoce porézni fazi MgyZni;. Hodnota tvrdosti faze MgpZni; klesla pfi
vzrustajicim obsahu Mg z hodnoty cca 230 HV 0,025 na hodnotu cca 120 HV 0,025. Snizeni
tvrdosti je pravdépodobné zplsobeno vyssi porovitosti objemového materidlu s 10 % Mg nez
u materialu s 5 % Mg. Pravdépodobné ma na mikrotvrdost u Zn150-10 % Mg vyrazngjsi vliv
propad hrotu v misté pora faze Mg,Zn;;. Porovitost uvniti faze Mg,Zn;; mohla také iniciovat
vznik trhliny na povrchu objemového materialu, coZ mohlo mi vliv na Sitku vpichu. Vyzkum
[40] stanovil tvrdost Mg,Zn;; na odlitku Zn-8,3 % Mg na 226 HV 0,5. Extrudovany material
Zn-3 hm. % Mg (250 °C) studovany v praci [41] dosahoval tvrdosti 117 HV a obsahoval
eutektickou smés Zn a Mg,Zn;;. Odlitek Zn-3 % Mg (eutektickda smés) dosahoval tvrdosti
175 HV 5 [45].

Pevnost v ohybu Zn150-0; 5 a 10 % Mg klesala se vzrastajicim mnozstvim Mg ve smési
z hodnoty cca 190 MPa na hodnotu cca 120 MPa. Pruhyb na mezi pevnosti v ohybu
byl u experimentalniho materialu Zn150-0 % Mg podstatné vys$i nez u experimentalnich
material s 5 a 10 % Mg. Duvod sniZeni pevnosti a houzevnatosti je vysoce porézni faze
Mg,Zn1; a velmi kiehka faze MgZnj;. Objemové materialy Zn7,5-0,5 a 1 % Mg vykazovaly
pfiblizné stejné hodnoty pevnosti v ohybu (cca 350 MPa). V praci [40] byla stanovena mez
pevnosti v ohybu odlitkti Zn-5,4 a 8,3 % Mg. Odlitek s 5,4 % Mg dosahoval pevnosti v ohybu
piiblizné 120 MPa. Pevnost v ohybu odlitku Zn-8,3 % Mg nebylo mozné stanovit kvili
vysoké kiehkosti smési [40]. Pokles pevnosti v ohybu téchto odlitki [40] je vyraznéjsi nez
u vzorkl ptipravenych v této diplomové praci, coz je pravdépodobné zpisobeno rozdilnym
chemickym sloZenim a jemnozrnngj§i strukturou studovanych experimentalnich materiald
lisovanych za tepla.

Fraktografie objemovych material Zn150-0; 5 a 10 % Mg byla hodnocena na lomovych
plochach po zkousce tfibodym ohybem. Objemovy material Zn150-0 % Mg vykazoval
pfevazné interkrystalicky tvarny lom. Na jeho plochach je mozné také pozorovat
transkrystalicky tvarny lom. Objemové materidly Znl150-5 a 10 % vykazovaly pfevazné
transkrystalicky S$t€pny lom, ktery byl zvlast€¢ pozorovan na Casticich Zn. U fazi MgyZng;
a MgZn, byl lom interkrystalicky $tépny. Zmeéna typu lomu meéla za nasledek zkiehnuti
objemovych materiali Zn150-5 a 10 % Mg.

Experimentalni materialy lisované za tepla pii teploté 400 °C a tlaku 500 MPa

Struktury objemovych materiald Zn150-0,5% Mg a Zn7,5-0,5 a 1 % Mg si byly vyrazné
podobné, vysoce zhutnéné, obsahovaly plasticky zdeformované ¢astice a nizky pocet pori.
Kvantitativnim hodnocenim snimkl bylo stanoveno, Ze struktury obsahuje pfiblizné stejny

67



pocet port. Tyto poéry byly nepravidelné nebo sférické. Nepravidelné pédry dosahuji
v nékterych smérech i 50 pm a pravdépodobné vznikly na plvodnich mistech Mg castic.
Stérické poéry vznikly béhem lisovani, kdy doslo k uzamceni plynu ve struktufe objemového
materidlu. ZmenSeni porovitosti by pravdépodobné mohlo byt dosazeno zvySenim lisovaciho
tlaku. Velikost ¢astic objemovych materidlli byla rozdilnd. Objemové materidly Zn7,5-0,5
al% Mg vykazovaly velikosti €astic v piiblizném rozmezi 1-50 pm, zatimco struktura
objemového materialu Zn150-0,5 % Mg obsahovala ¢astice v pfiblizném rozmezi velikosti
10-200 um. Objemové materialy Zn7,5-0,5 a 1 % Mg a Zn150-0,5 % vykazovaly také vznik
difuzniho spojeni mezi Casticemi.

Pomoci XRD analyzy provedené u objemového materialu Zn7,5-1 % Mg bylo stanoveno,
ze tento objemovy materidl obsahuje tuhy roztok Zn a ZnO. Hoic¢ik nebyl pomoci XRD
stanoven, proto je pravdépodobné rozpustén v Zn. Na obrazku 4.22 bylo znazornéno
rovnovazné fazové slozeni semisolid binarnich material Zn-0,5 a 1 % Mg. Za dané teploty
obsahuje rovnovazna binarni smés taveninu a tuhy roztok a-Zn. Béhem chlazeni objemového
materidli Zn7,5-1 % Mg doslo pravdépodobné k zatuhnuti taveniny piesycené¢ Mg podél

hranic ¢astic a-Zn.
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Obr. 4.22: Binarni diagram Mg-Zn s vyznacenim vzniku fazi pro objemové materialy Zn150-
0,5 hm. % Mg a Zn7,5-0,5 a 1 hm. % Mg lisované pfi teploté 300 °C [10]

V pracich [35, 39, 40] byla u odlitki Zn-0,8 a 1 % Mg stanovena také intermetalicka faze
Mg,Zn;;, ktera byla rovnomérné rozlozena podél hranic zrn. Prace Kubaska [36], ktery
pfipravil objemovy material Zn-0,8 % Mg extruzi pii teploté¢ 300 °C, stanovila chemické
sloZeni této struktury na a-Zn a faze Mg,Zn;1. Stejnych zaveéra bylo dosazeno pii extruzi Zn-
1% Mg pti teploté 250 °C uvedené v pracich [41, 42]. Z toho divodu je mozné, Ze by
studovany objemovy material Zn7,5-1 % Mg mohl pii del§i dob¢ lisovani nebo pomalejSimu
ochlazovani obsahovat kromé tuhého roztoku a-Zn také intermetalickou fazi Mg,Zn;1. Podle
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prace [41] zabyvajici se extruzi objemového materialu Zn-0,5 % Mg pii teploté 300 °C bylo
chemické slozeni struktury stejné jako u smeési Zn-1 % Mg. To je pravdépodobné i u této
diplomové prace, kdy objemové materidly Zn150-0,5 % Mg a Zn7,5-0,5 a 1 % Mg lisované
pfi teploté 400 °C maji pravdépodobné stejné chemicke slozeni (a-Zn a ZnO).

Objemovy materidl Zn150-0,5 % Mg dosahoval vyssi tvrdosti (cca 65 HV 0,025) nez
objemové materidly Zn7,5-0,5 a 1 % Mg (55 HV 0,025). To je pravdépodobné zplsobeno
vétsim deformacnim zpevnénim ¢astic. V pracich [54, 57] byla stanovena tvrdost Zn150
aZn7,5 lisovanych za tepla pii teploté 400 °C piiblizné na 45 HV 0,025. Tyto hodnoty
mikrotvrdosti Cistych Zn objemovych materiali jsou nizs$i nez u studovanych objemovych
materialii na bazi Zn-Mg. To je pravdépodobné zplsobeno vznikem tuhého roztoku a-Zn
U objemovych materialti s 0,5 a 1 % Mg. Vyzkum [40] stanovil tvrdost odlitkti Zn-0,8 a 1,6 %
Mg na piiblizné 90 HV5. Dalsi prace [41] stanovila tvrdost extrudovaného materialu Zn-
0,5 % Mg pfi teploté 250 °C na 65 HV a Zn-1 % Mg na 75 HV.

Objemovy material Zn150-0,5 % Mg dosahoval oproti Zn7,5-0,5 % Mg mensi hodnotu
pevnosti v ohybu cca 0 20 MPa, prithyb na mezi pevnosti v ohybu v8ak vykazoval piiblizné
stejny. Rozdil v pevnostech v ohybu je pravdépodobné zplsoben jemnozrnnéjsi strukturou
objemového materidlu Zn7,5-0,5 % Mg. Prihyb na mezi pevnosti v ohybu byl u objemového
materialu Zn7,5-0,5 % Mg vyrazné vyssi nez u objemového materialu Zn7,5-1 % Mg. To je
pravdépodobné zpiisobeno odlisSnym slozenim a rozlozenim tuhého roztoku a-Zn ve struktufe
Zn7,5-0,5 % Mg.

Vyrazny nartst pevnosti v ohybu a prihybu oproti Zn150 % Mg lisovaného pii teploté
400 °C [57] byl pozorovan u objemového materialu Zn150-0,5 % Mg. Pevnost v ohybu
a pruhyb objemového materiald Zn7,5-0,5 % Mg byl cca o 50 MPa, respektive o 0,2 mm
vyss§i nez u ¢istého Zn7,5 lisovaného pii teploté 400 °C, studovaného v praci [54]. V praci
[40] byla stanovena mez pevnosti v ohybu odlitki Zn-0,8 a 1,6 % Mg. Nejvyssi pevnosti
v ohybu (320 MPa) dosahoval Zn-0,8 % Mg. Pfi zvySovani mnozstvi Mg doslo ke snizeni
pevnosti v ohybu na pfiblizné 270 MPa pro Zn-1,6 % Mg [40].

V praci [41] byla stanovena pevnost v tahu extrudovanych smési Zn-Mg pii teploté
250 °C. Vzorek Zn-0,5 % Mg dosahoval pevnosti v tahu 297 MPa a vzorek Zn-1% Mg
dosahoval pevnosti tahu 340 MPa. Odlity vzorek Zn-1 % Mg z prace [35] dosahoval pevnosti
v tahu pouze 200 MPa. Extrudovana smés Zn-0,8 % Mg (teplota extruze 300 °C) z vyzkumu
[36] dosahovala pevnosti v tlaku 200 MPa.

Na lomové plose po zkouSce tfibodym ohybem objemového materidlu Zn150-0,5 % Mg
lze pozorovat pfevazné transkrystalicky tvarny lom. Kromé tvarného lomu 1ze pozorovat také
Stépny lom nékterych Castic. Tento typ lomu je stejny jako u Cistého Zn150 studovaného
Vv praci [57]. Oproti Zn150-0,5 % Mg je u objemovych materiali Zn7,5-0,5 a 1 % Mg lom
prevazné interkrystalicky tvarny. Na nejvétSich casticich lze pozorovat také podil
transkrystalického tvarného lomu, ktery byl charakterizovan i u Zn150-0,5 % Mg. Stejny typ
lomu jako u objemovych materiala Zn7,5-0,5 a 1 % Mg byl pozorovan u ¢istého Zn7,5, ktery
byl studovan v praci [54].
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6 ZAVER

Pomoci metody lisovani za tepla pii lisovacim tlaku 500 MPa a teploté 300 °C byly
pfipraveny objemové materialy Zn150-0; 5 a 10 % Mg. Pii lisovaci teploté 400 °C byly
piipraveny objemové materidly Zn150-0,5% Mg a Zn7,5-05a 1 % Mg. Experimentalni
materidly Zn7,5-2 % Mg a Zn150-1 % Mg lisované pfi teploté 400 °C nebylo mozné piipravit
z ditvodu vysokého zastoupeni taveniny béhem procesu lisovani za tepla.

Experimentalni materialy lisované za tepla pii teploté 300 °C a tlaku 500 MPa
Experimentalni materialy Zn150-5 a 10 % Mg lisované za tepla pii teploté 300 °C vykazovaly
oproti experimentadlnimu materidlu Zn150-0 % Mg lisovanému za tepla pii teploté 300 °C
vyrazn¢ vyssi porovitost zvIasté kvuli porézni intermetalické struktuie Mg,Zni;. Porovitost
m¢él ze vSech experimentalnich materidlti nejvyssi Zn150-10 % Mg. Také struktury s 5 a 10%
obsahem Mg vykazovaly plastickou deformaci castic. Fazové slozeni objemovych materialii
Zn150-5 a 10 % se skladalo ze Zn, Mg a intermetalickych fazi MgZn, a Mg2Zn;;.

Mikrotvrdost objemovych materiali Zn150-5 a 10 % Mg byla zéavisla na lokalnim slozeni
struktury. V oblastech MgZn, dosahovala mikrotvrdost hodnoty cca 400 HV 0,025. Se
zvySujicim se obsahem Mg v objemovém materidlu lisovaném pii teplot¢ 300 °C doslo k
lokalnimu nartstu tvrdosti v oblastech Zn ¢&astic aZ na hodnotu 70 HV 0,025 a k lokalnimu
poklesu v oblastech Mg,Zn;; az na hodnotu cca 120 HV 0,025.

Se zvySujicim se mnozstvi Mg v experimentalnich materidlech Zn150-0; 5 a 10 % Mg
lisovanych pii teplot¢ 300 °C doSlo ke snizeni prihybu z 0,30 mm az na hodnotu pod
0,10 mm. Pevnost v ohybu taky s rostoucim mnozstvim Mg klesala az na hodnotu cca
120 MPa pro experimentalni material s 10 % Mg. Fraktografickym hodnocenim na plochach
po zkousce tfibodym ohybem bylo zjisténo, ze vzorky Zn150-0 % a Zn150-5 a 10 % Mg maji
odli$ny typ lomu.

Experimentalni materialy lisované za tepla p¥i teploté 400 °C a tlaku 500 MPa
Experimentalni materidly Zn150-0,5 % Mg a Zn7,5-0,5 a 1 % Mg lisované za tepla pfi teploté
400 °C vykazovaly podobnou malo porézni mikrostrukturu s plasticky zdeformovanymi
Casticemi Zn. Fazové slozeni, které bylo stanoveno metodou XRD u Zn7,5-1 % Mg, je
pravdépodobné u zminénych tii objemovych materialii stejné a je sloZzeno z tuhého roztoku a-
Zn a Zn0O. Na strukturach objemovych materialtt Zn7,5-0,5 a 1 % Mg bylo mozné pozorovat
vznik difuzniho spoje mezi ¢asticemi Zn. Hlavnim rozdil mezi strukturou Zn7,5-0,5 % Mg
a Zn150-0,5 % Mg byl v rozmezi velikosti a plastické deformaci Zn ¢astic.

Objemové materidly Zn7,5-0,5 a 1% Mg, které byly lisovany pii teplot€¢ 400 °C,
dosahovaly vy$si mikrotvrdosti (cca 55 HV 0,025) nez Cisté Zn7,5 materidly studované
Vv jinych pracich. Nejvyssi mikrotvrdosti (cca 65 HV 0,025) ze studovanych objemovych
materidlti lisovanych pii teplot€¢ 400 °C dosahuje pravdépodobné kvili nejvétsi plastické
deformaci ¢astic objemovy material Zn150-0,5 % Mg.

Nejvyssi pevnosti v ohybu (cca 350 MPa) dosahovaly objemové materialy Zn7,5-
0,5a1 % Mg. Objemovy material Zn7,5-0,5 % Mg navic vykazoval vysokou houzevnatost.
Objemovy Zn150-0,5 % Mg dosahoval stejného prihybu na mezi pevnosti jako Zn7,5-
0,5 % Mg, jeho pevnost v ohybu byla nizsi (cca 320 MPa) pravdépodobné kvili jeho
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hrubozrnnéjsi struktufe. Pfesto objemovy materidl Zn150-0,5 % Mg vykazoval nejvyssi
nartst mechanickych vlastnosti oproti ¢istému Zn150, ktery byl studovan v jinych pracich.
Typ lomu byl u objemovych materiald MgZn7,5-0,5 a 1 % Mg a Zn150-0,5 % Mg odlisny
pravdépodobné kvili vétSimu plastickému zpevnéni u objemového materidlu Znl50-
0,5 % Mg.

Vysledky této prace je mozné vyuzit k optimalizaci vyroby binarnich nebo ternarnich
smesi na bazi Zn-Mg pomoci praskové metalurgie, konkrétné metodou lisovani za tepla. Pro
dal$i vyzkum by bylo vhodné se zaméfit na chovani objemovych materiali na bazi Zn-Mg pfi
vy$8im obsahu Mg nez 10 hm. %.
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7 SEZNAM ZKRATEK A SYMBOLU

BSE

CIP
ECAP
EDS/EDX
ESEM
HCP

HIP
hMSC
HPT
ICP-AES
IHPT

in vitro
in vivo
LM
PREP
REP
SEM
XRD

€, &vm
Pgreen
Pteor.
Pzd.

zpétné odrazené elektrony

izostatické lisovani za studena

uhlové protlacovani

energiove disperzni analyza

enviromentalni rastrovaci elektronova mikroskopie
hexagonalni nejtésnéji usporadand miizka
izostatické lisovani za tepla

mezenchymalni kmenové buinky kostni dien¢

torze za vysokého tlaku

kombinace metod indukéné vazaného plazmatu s atomovou emisni spektrometrii
prirGstkova torze za vysokého tlaku

méfeni ve zkumavce

Vv zivém organismu

svételna mikroskopie

rotacni elektrodova atomizace s vyuzitim plazma
rotacni elektrodova atomizace

rastrovaci elektronovy mikroskop

rentgenova difrakéni analyza

taznost

faktor zhutnéni

sila

vyska vylisku

sypna vyska

pocet otoceni vzorku

vzdalenost od stfedu vzorku v podélném sméru
mez kluzu v tahu

mez pevnosti v tahu

mez pevnosti v tlaku

tloustka plastické zony

posuv

molarni objem

von Misesova deformace

hustota vzorku po zhutnéni

teoretickd hustota 100% zhutnéného télesa
zdéanliva hustota praSkového materidlu
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