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ABSTRAKT

Tématem diplomové prace je proces piipravy objemového materidlu Mg-Zn
slinovanim pfi lisovani za tepla z praskovych smési. Objemové materialy byly hodnoceny
z hlediska struktury, porozity a fyzikdln¢ mechanickych charakteristik. Vysledky téchto
hodnoceni a jejich interpretace vzhledem k piipravé materialu byly pouzity pro zpétnou
vazbu pii nasledné optimalizaci jednotlivych parametri procesu piipravy objemového
materialu. ReSeni je zaméfeno na studium a fizeni procest pii piipravé objemového
materidlu a popis téchto déju z fyzikalné-chemického hlediska s ohledem na tvorbu
struktury a vysledné vlastnosti.

ABSTRACT

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

Hot¢ik patfi k nejlehéim kovim, pficemz jeho mémd pevnost je srovnatelnd
s hlinikem a né¢kterymi ocelemi, a je tedy vhodny pro lehké konstrukce v primyslu.
Vyuziva se v automobilovém i leteckém primyslu, v elektrotechnice nebo pro sportovni
vybaveni. Nicmén¢ skutecnd pevnost hoiciku je nizka, taktéz i jeho odolnost vii¢i korozi,
¢imz je jeho aplikovatelnost znaéné omezena. Praskova metalurgie umoziuje pfipravit
takové materialy, jejichz pevnost je vyrazné vyssi, a které béznymi metodami vyrobit
nelze [1].

V praskové metalurgii dochazi ke zhutnéni kovovych praskt do pozadovanych, ¢asto
slozitych tvart, které jsou slinovany za vzniku kompaktniho materidlu. S vyuZzitim této
technologie Ize dosahnout nejen lepSich vlastnosti, ale také produkovat velké mnozstvi
vyrobkll s kone¢nymi rozméry bez nutnosti dalSich Uprav, ¢imz se vyrazné snizuje jeho
cena. Diky tomu mize praskova metalurgie konkurovat v soucCasnosti vyuzivanym
technologiim jako je obrabéni, liti nebo kovani [2, 3].

Kovy jako zatézové télni implantity se vyznacuji vhodnéj$imi vlastnostmi nez
keramika nebo polymery diky kombinaci vysoké mechanické pevnosti a lomové
houZevnatosti. V dneSni dobé patii mezi v mediciné vyuzivané kovové materidly
korozivzdorna ocel, titan a slitiny na bazi kobaltu a chromu. Nevyhodou téchto materialt
je moznost uvolnéni toxickych kovovych iontl vlivem koroze a opotiebenim, coz muize
vést ke vzniku zanétu [4-8]. Odlisnost stavajicich kovovych implantatti od tkané kosti
muze byt navic pfi¢inou osteopenie, coz ma za nasledek inhibici ristu nové kostni tkdné a
jeji remodelaci vedouci k sniZeni stability implantatu [9]. Vzhledem k vlastnostem téchto
implantatl je jejich funkce v organismu vétSinou pouze docasnd a musi byt odstranény
druhym chirurgickym zakrokem [10].

Diky nizké hmotnosti, pfirozenému vyskytu v téle, podobnym mechanickym
vlastnostem jako kost a schopnosti degradaci diky korozi v elektrolytickém prostiedi téla
jsou materidly na bazi hof¢iku potenciondlnimi kandidaty na biokompatibilni,
osteokonduktivni, degradabilni té€lni implantaty [11]. Hustota hoiciku je pouhych
1,74 gem™, je tedy 1,6x leh¢i nez hlinik a az 4,5% lehéi nez ocel. Lomové houZevnatost
hot¢iku je vEtsi nez u keramickych materialll jako je naptiklad synteticky hydroxyapatit,
zatimco elasticky modul a pevnost v tlaku se bliZi hodnotadm kostni tkané [13—16].

Hoicik je navic pro lidské télo ptirozeny. Je nezbytnou soucdsti metabolismu
a pfirozen¢ se vyskytuje v kostni tkani. Je to ¢tvrty nejcastéjsi kation v lidském téle. T¢lo
dospélého 70kg muze obsahuje pfiblizné 1 mol Mg, pficemZ témét polovina tohoto
mnozstvi je zastoupena prave v kostech [17-22].



2 CIiL PRACE

Diplomové prace je zaméfena na procesy pripravy objemového materidlu slinovanim
pii lisovani za tepla z praskové smési Mg a Zn a jeho néslednou charakterizaci. Cilem
diplomové prace je navrh a komplexni zhodnoceni technologie ptipravy objemového
materidlu a vlivu sloZeni praskové smési na vyslednou porozitu, strukturu a fyzikalné
mechanické vlastnosti binarnich materiala.

Konkrétni cile jsou zaméfeny optimalizaci piipravy jednofazovych objemovych
materiali z praskového Mg a Zn a pfipravy praskovych smési z praSki Mg a Zn.
metodou lisovani za tepla. Dalsim dil¢im cilem je charakterizace pfipravenych materialt
a hodnoceni na zéklad¢ mikrostruktury, pérozity a mechanickych vlastnosti. Cilem prace
je také hodnoceni a interpretace vysledkii pro stanoveni optimalnich parametrti procesu
pfipravy jednotlivych objemovych materiali.



3 LITERARNI PREHLED PROBLEMATIKY
3.1 Praskové materialy

3.1.1 Metody vyroby praskového hoi¢iku a zinku

Pro vyrobu praskovych kovil se vyuziva mnozstvi technik, pfikladem muzou byt
naptiklad redukce z oxidd, elektrolyticka depozice, mleti a rozméliiovani ¢i atomizace.
Volba vhodné techniky zavisi na pfipravovaném kovu, pozadované Cistoté a vlastnostech
at’ uz mechanickych nebo fyzikalnich a také na cené [23]. Praskovy hoicik a zinek se
nejCasteji vyrabi drcenim, mletim a atomizaci.

Drceni a mleti

Nejcasteji k rozmélnovani slouzi kulové mlyny. Dochazi zde ke tfeni mezi mlecimi
télesy a ndplni, coz zapficiiiuje Stépeni ndplné na jemnéjsi Castice. Alternativou k témto
mlynim jsou vibracni mlyny a atritory, jejich rozméry jsou ovSem Vv porovnani
s kulovymi mlyny mnohem mensi. Rozmélnovani lze pfipravit velmi jemné prasky
s velikosti ¢astic pod 10 um. Takto pfipravované prasky je pfed samotnym zpracovanim
potieba zihat, aby se odstranilo vnitini pnuti v &asticich. Zihani probiha v redukéni
atmosfére, tim dojde také k odstranéni vrstvy oxidii na povrchu ¢astic [23, 24].

Atomizace

Nejvétsi mnozstvi produkovanych praskovych kovi je pripraveno pravé atomizaci.
Principem je rozbijeni proudu roztaveného kovu na malé kapicky vodou nebo plynem ¢i
pomoci odstredivé sily. Kromé& chemické reaktivity, diky které je v zavislosti na
reaktivité pfislusného kovu zapotiebi volit vhodnou atmosféru, je cely proces nezavisly
na fyzikalnich a mechanickych vlastnostech jako je tomu v pfipadé zpracovavani
pevného materiadlu. Vyhodou je jednoduchost celého procesu, kdy se konecny produkt
vyrabi pfimo z roztavené¢ho kovu nebo slitiny. Atomizaci lze rozdélit do tfi kategorii:
atomizace s vyuzitim plynu, vody a odstfedivé sily [2, 23].

Pfi atomizaci plynem maji ziskané castice pravidelngjsi tvar a lepSi Cistotu nez
s vyuzitim vody. Vyuziva se zde argon ¢i dusik, diky tomu je zabranéno tvorbé nezadouci
oxidické vrstvy. Diky vyuziti vakua pii vétSin¢ procesti se rovnéz zabrafnuje interakci
castic kovu s okolni atmosférou. Nevyhodou jsou zhorSené podminky pro chlazeni.
Protoze zde neni voda, kterd mé funkci chladiciho média, musi byt nadrz dostate¢né
velka, aby nedochazelo k ulpivani kapek kovu na sténach. Velikost ¢astic je umeérna
¢tverci rychlosti proudu plynu, proto se pro vyrobu jemnych praskli vyuZzivaji rychlosti
vé&tsi nez 100 m-s™ [2, 23]. Schéma plynového atomizéru je zndzornén na obrazku 3.1.

Atomizaci plynem lze vyuzit také k ptipravé praskovych slitin hot¢iku. V roce 2011
vyuzil Hong Jun Chae a kol. této metody pro pfipravu Mg—Zn43Yo7 (at. %). Slitina byla
roztavena pii teploté 750 °C, tedy vysoko nad teplotou tani, aby se zvysila jeji tekutost.
Byla vyuzita hubice z nitridu boru s primérem 5 mm a argonova plynova tryska s tlakem
5 MPa. Timto postupem byly pfipraveny castice o velikosti 10-250 um [1].
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Obr. 3.1 Schéma vertikalniho plynového atomizéru [25].

Hlavni nevyhodou atomizace plynem nebo vodou je potieba vyuziti zdruvzdornych
trubic, pres které proudi tavenina kovu. Z téchto se mohou uvoliovat castice, které se
usazuji ve form¢ vmeéstki a zpusobuji snizeni odolnosti vi¢i Uinavovému namahani.
V piipad¢ atomizace plynem je dal$i nevyhodou moznost zabudovani atoma argonu do
kapek kovu, které mohou zvySovat poérozitu Céastic a sniZzovat tak mechanické
vlastnosti [23].

Tyto nevyhody jsou kompenzovény pii vyuziti odstiedivych sil k rozptyleni taveniny
kovu. V této technice se vyuziva ty¢ vhodného slozeni, kterd rotuje rychlosti 10 000 az
20 000 otacek za minutu, pfi¢emz konec této tyce je taven plazmovym vybojem mezi ty¢i
a wolframovou elektrodou. Roztaveny material je odstfedivou silou unasen do prostoru
nadrzZe, kde se za letu ochlazuje. Takto pfipravené praskové Castice jsou hladké, sférické
a jejich stfedni primér se pohybuje kolem 200 pm a jejich velikost je v rozmezi 50—
400 pm [2].

Kondenzacni metoda s vyuzitim inertniho plynu

Vyhodou oproti mechanickym metodam ptipravy praSkovych materialt je pfiprava
velmi Cistych ultrajemnych praska s uzkou distribuci velikosti Castic a kratky vyrobni
cyklus. Principem je tvorba ¢astic prasku prostfednictvim odpafovéani kovového zdroje a
jeho nasledna kondenzace v komote, kterd byla evakuovana a poté naplnéna inertnim
plynem o nizkém tlaku. Touto metodou je mozZné pfipravit velké mnoZstvi kovovych
praska vcetné hotc¢iku a zinku, také oxidy, nitridy, karbidy a jiné [26-28]. Schéma této
metody je uvedeno na obr. 3.2.
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Obr. 3.2 Schéma reakcni komory [29]
Liquid nitrogen cold finger — kolektor chlazeny kapalnym dusikem,scraper — Skrabka, evaporation sources
— zdroje vyparovani, funnel — ndlevka, vakuum pumps — vyvevy, low pressure compaction unit — nizkotlaka
zhutiovaci jednotka, fixed piston — fixni pist, bellows — méchy, anvil — kovadlina, slide — posuvny kryt, high
pressure compaction unit — vysokotlaka zhutiovaci jednotka, sleeve — objimka, piston — pist.

Hoft¢ikovy ingot o vysoké Cistoté je vlozen do kelimku a umistén do zafizeni, které je
nasledné evakuovano. Poté se hot¢ikovy ingot zahieje na teplotu tani. Odpafené atomy se
srazeji s atomy inertniho plynu, ztraceji svou kinetickou energii a kondenzuji ve formé
malych ¢astic, které koaguluji do vétSich celkii. Vlivem rozdilu teplot ohiatého inertniho
plynu a sbérného zatizeni ochlazovaného kapalnym dusikem dochéazi ke konvekci a
jemné castice praSku jsou unaSeny na kolektor (obr. 3.3). Deponované Castice jsou
nasledn¢ mechanicky seSkrabovany a nasledné mohou byt rovnou zhutiovany [26-28].

Deposition plate

Obr. 3.3 Nukleace, koagulace a depozice evaporovanych éastic na kolektoru [26]
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3.1.2 Charakterizace praskovych materiala

Aby procesy zpracovavani praskovych materiali a jejich kontrola prob&hly spravné, je
zapotifebi material kompletné¢ charakterizovat. Dllezitymi vlastnostmi materidlu jsou tvar
a velikost castic, mikrostruktura a specificky povrch. Tyto vlastnosti urcuji objemové
vlastnosti praskt jako je zdanliva hustota, sypkost a chemicka stabilita. Chemické
chovani castic a krom¢ povahy distribuce velikosti castic také jejich struktura je
ovlivnéna metodou pfipravy praskovych material. Tyto vlastnosti nasledné ovliviiuji
pribéh zhutiovani a slinovani atedy i slozeni, strukturu a vlastnosti slinovaného
materialu [2, 30].

Chemické slozeni a struktura

Dulezitym parametrem je chemické slozeni a Cistota prasku. Necistoty v praskovych
kovech mohou mit vyznamny vliv na zpracovani a vysledné vlastnosti materialu, proto je
nezbytné znat presné chemické slozeni a formu v jaké se dany prvek v materidlu
vyskytuje, tedy zda ve formé slouceniny, jako elementarni prvek nebo ve formé tuhého
roztoku. To, jak necistoty ovliviiuji pevnost ¢astic a reaktivitu béhem slinovani, zavisi na
jejich aktualni formé [2, 30].

Béhem zhutiiovdni a slinovani se miize uskutecnit fada chemickych reakci mezi
kovovym praskem a okolni atmosférou. Také beéhem skladovéni prasky ochotné absorbuji
plyny z okolni atmosféry, coz muize vést ke tvorbé oxidit na povrchu. Ty mohou
vyznamn¢ zasahovat do procesu zhutiiovani a slinovani a velmi Casto také zistavaji ve
struktufe materidlu. Pfi slinovani mohou zplsobovat deformace a nékdy dokonce
praskéni materiali. MnozZstvi absorbovanych plynl se zvySuje se snizujici se velikosti
¢astic a zvysujici se chemickou aktivitou povrchu [2, 30].[2]

BéZnym parametrem pro urceni stupné znecisténi kyslikem je vodikové ztrata. Tento
parametr urcuje miru zneciSténi kyslikem u kovil, jejichz oxidy jsou jednoduse
redukovatelné vodikem. Mezi tyto kovy patii napiiklad Zelezo, nikl, méd’, wolfram a
molybden, na druhou stranu stabilni oxidy hliniku nebo chromu touto metodou redukovat
nelze. Detaily metod jak stanovit tento parametr popisuji normy Federace priimyslu
kovovych praskt (MPIF, Metal Powder Industries Federation) a Americké asociace pro
testovani a materialy (ASTM, American Society for Testing and Materials) Jeho
nevyhodou je, Ze ne vzdy dojde k redukci veskerych ptitomnych oxidd. Piesto je zZihani v
redukéni atmosféie efektivnim zptisobem, jak snizit obsah kysliku. Obvyklé teploty
zihani se pohybuji v rozmezi 800 — 1000 °C [2, 30].

Kromé necistot ma velky vliv na nésledné zpracovani také velikost kovovych zrn.
Zadouci je jemnd zrnitost, kterd zlep$uje mechanické vlastnosti. Velikost zrn souvisi
s velikosti jednotlivych Castic, protoZze pii rychlém chlazeni, které se pii vyrobé
praskovych kovl vyuzivd, dochazi nejen ke tvorbé ¢astic mensich velikosti, ale také
jemnozrnnéjsi struktury [2].

Velikost a tvar castic

Tvar &astic je charakterizovan pomérem objemu vic¢i jejich povrchu. Piiklady
nejobvyklejSich tvarti jsou uvedeny v tab. 3.1 spolu s vyrobni metodou produkujici
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prislusny tvar. PraSkové cCastice ackoli pfipravované stejnou metodou za stejnych
podminek nikdy nemaji stejnou velikost a je tfeba pocitat s jistou distribuci. Velikost
¢astic tedy nema jednu piesnou hodnotu, ale pro kazdou ¢astici, vyjma Castice sférickeé,
existuje n&kolik hodnot, které zavisi na metodé, kterou byly stanoveny [2]. Castice prasku
navic ¢asto aglomeruji a rozliSeni presnych rozmért ¢astic je tak ztizeno [31].

Tab. 3.1:Prehled tvaru castic kovovych prdsku, metoda pripravy a jejich ndkres [2]

Popis tvaru Metoda pripravy Nakres tvaru
Jednodimenzionalni jehlicovity Chemicky rozklad
Chemicky rozklad
Nepravidelny ty¢inkovity Mechanické
rozmélinovani
Dvojdimenzionélni dendriticky Elektrolyticky
Vlockovity Meclvlavnlcl?e’
rozmélnovani
Atomizace
Ttidimenzionalni sféricky karbonylu (Fe)

precipitaci z roztoku

Atomizace chemickym

€316 NMOINA YA N

Kulovy rozkladem
. , Atomizace chemickym
Nepravidelny rozkladem
Porézni Redukce oxidll
Mechanicka
Hranaty dezintegrace karbonylu
(N1)

Existuje celd tfada metod kureni velikosti ¢astic, mezi vhodné techniky pro
charakterizaci velikosti a tvarh ¢astic je naptiklad rastrovaci elektronova mikroskopie pro
relativné hrubé Castice a transmisni elektronova mikroskopie pro charakterizaci jemnych
praski  [31]. Nejbéznéjsi metody jsou uvedeny v tab.3.2 vcetné¢ limitd jejich
aplikovatelnosti.
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Tab. 3.2: Nejbéznéjsi metody urcovani velikosti castic [2].

P¥ibliZzné pouZitelné

Kategorie Metoda rozmezi velikosti [um]

Prosévani s vyuzitim
mechanického nebo

Prosevani ultrazvukem indukovaného 44-800
michéani
Mikrosita 5-50
Mikroskopie Viditelné svétlo 0,2-100
Elektronova mikroskopie 0,001-5
Sedimentace Gravitaéni 1-250
Odsttediva 0,05-60
Turbidimetrie Turbidimetrie (meFeni 0,05-500
utlumu intenzity svétla)
Plaveni Plaveni 5-50
Elektrolyticky odpor Coulterovo pocitadlo 0,5-800
Permeabilita Fishertv sub-sievesizer 0,2-50
_ Adsorpce z plynné faze 0,01-20
Mémj povreh Adsorpce z kapalné faze 0,01-50

Stlacitelnost prasku

Stlacitelnost je mira do jaké lze zhutnit praSkovy material aplikaci vnéjSiho tlaku.
Tento parametr ma zdsadni vliv na dosazitelnou hustotu a velikost tlaku pottebnou
k jejimu dosaZeni [2]. UZite€nou veli¢inou pro vypocty doprovazejici konsolidaci praski
je stupent zhutnéni Dy. Je definovan jako pomér zdéanlivé hustoty p, a hustoty zcela
zpevnéného kovu ps [23]:

D, =100 |~ 3.1)
Ps

Zdanlivou hustotu Ize ve vztahu nahradit hustotou praSkového materialu po setfepani
tzv. tap density p. Nicméné vyuZiti vibraci béhem komprese prasku je mechanicky
obtizné a proto se vyuziva hustota zdanliva [23].

Stlacitelnost praSku je ovlivnéna nékolika faktory. Béhem lisovani prasek podléha
deformaci, kterd je imérnd pevnosti materialu. Materidly s vysokou pevnosti jsou hiie
deformovatelné a jejich stlacitelnost je mensi. Vliv ma také tvar ¢astic, vnitini porosita
nebo distribuce jejich velikosti. Stlacitelnost také obecné roste s rostouci zdanlivou
hustotou [2, 23].
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3.2 Materialy na bazi hor¢iku a zinku

3.2.1 Zakladni vlastnosti hoiéiku

Struktura hoi¢iku je hexagonalni (HCP) s mfizkovymi konstantami a = 0,32092 nm a
¢ =0,52105 nm, osovy pomér c/a je 1,623 a je tedy velmi blizko idedlnimu osovému
pomeéru pro nejtésnéjsi usporadani 1,633 [32].

Pti pokojové teplot¢ ma FCC struktura 12 skluzovych systémd, pficemz 5 z nich je
nezavislych, zatimco HCP struktura ma pouze 3 skluzové systémy, z nichz jsou nezavislé
2. Tento rozdil vysvétluje, pro¢ je za pokojové teploty jednodussi deformace Al nez Mg.
Mozné skluzové systémy Mg jsou uvedeny v Tab. 3.3. Pfi vySSich teplotich dochazi
k aktivaci kluzu v pyramidalnich rovinach druhého druhu 1{§2 ~a takzvanymi (c+a)

dislokacemi typu <11§3>. Pfi lomu dochazi za pokojové teploty ke spojovani trhlin

v zrnech a mirné se na §ifeni trhliny podili také interkrystalicky lom. Pfi teplotach vyssich
lze pozorovat tvorbu kavit a trhlin na hranici zrn [32]. Tabelované hodnoty hmotnostnich
a tepelnych vlastnosti hoi¢iku jsou uvedeny v tab. 3.5.

Tab. 3.3 Mozné skluzové systemy Mg [33]

Pocet skluzovych systémiu

B iv vekt Skl ¢ rovi Smér skl
urgersiiv vektor uzove roviny MErSKUZL " Celkem  Nezavislych

1120 > 3 )
1120
0001

)
)
0001 )
>
)

(a) Bazalni (0001)

(a Prizmatické {1010}
Prizmatické {1010}
Prizmatické {1120}
Pyramidalni {1011}
(c+a) Pyramidalni { 1122}

112

o~ T — o~~~/

A O W W W

2
2
2
4
5

() (d)

second order
% pyramidal plane
2

pyramidal plane

a

Obr. 3.4 Skluzové systemy Mg: (a) bazalni skluz, (b) prizmaticky skluz, (c) pyramidalni skluz
prvniho druhu <a>, (d) pyramidalni skluz druhého druhu <c + a> [33]
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Taznost hot¢iku je v porovnani s ostatnimi kovy nizSi, nicméné se zvySujici se
teplotou roste. Modul pruznosti v tahu je pfi teplot€¢ 20 °C 40 GPa (hodnota pro hotcik
s Cistotou 99,98 %). Mez kluzu v tahu se v zavislosti na zpracovani pohybuje v rozmezi
69 az 105 MPa, v tlaku od 34 do 55 MPa a mez pevnosti od 165 do 205 MPa [32].

3.2.2 Zakladni vlastnosti zinku

Zinek ma hexagondlni strukturu s osovym pomérem c/a 1,856 tedy zna¢né odlisny od
teoretické hodnoty nejtésnéjsiho uspoiadani. Pfi pokojové teploté dochdzi ke skluzu
podél bazalni roviny, pravdépodobny je vSak také skluz podél pyramidéalni roviny
druhého tadu [34]. Aby vSak doslo k nebazalnimu skluzu, krystal musi byt naméhan
kolmo nebo paraleln€ vii¢i bazélni roviné [35]. Za laboratorni teploty miize dochéazet také
k dvojcaténi podél pyramidélni roviny, pii dvojcaténi se jejich bazalni rovina tvoii pod
uhlem 94° k pivodni roviné a dochazi k snizeni tloustky o 6,75 % (méfeno kolmo na
ptivodni bazalni rovinu). Jakmile se objevi dvoj€aténi k dal§im skluzlim dochazi snadnégji
[35]. Pii vyssi teplot¢ (> 0,65 Ty,) se aktivuji nebazalni skluzové systémy a zlepsSuje se
zpracovatelnost Zn [34]. Mozné skluzové systémy Zn jsou uvedeny v tab. 3.4.

Tab. 3.4 Mozné skluzové systémy Zn [35]

Burgersiv vektor Skluzové roviny Smér skluzu Pocet systémii
(a) Bazalni (0001 ) (1120 ) 3
(a) Prizmatické {1100 (1120) 3
(c+a) Pyramidalni {1122 ) (1123) 6
Dvojcaténi {1012} (101T1) 6

- - - basal (0001 _
SRR prisgnatic){l'f[}[}} - - - pyramidal m, {T123}

- - - pyramidal m; {1011} - -- - twinning {1012}

= -

.~

_I
! / £
] = 7
v | y

]

1| Y 1
] f ’- I
' LEE)
] ..ﬁ ,' ]

! - ]

L I

~d7 [

\""h,‘l

o o _.,..g:_+gc.1li-rectionl<:11?3>
a direction 3 < 1120 > —..3mtwinning direction < 1011 >

Obr. 3.5 Mozné skluzové systéemy Zn [35]

Basal — bazalni, prismatic — prizmatické, pyramidal — pyramidalni, direction — smér, twinning — dvojcateéni.
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Pevnost v tahu litého zinku je 28 MPa, valcovanim Ize dosdhnout pevnosti 126 az
246 MPa, modul pruznosti je 70 GPa. Tabulkové hodnoty hmotnostnich a tepelnych

vlastnosti zinku jsou uvedeny v tab. 3.5 [35].
Tab. 3.5 Hmotnostni a tepelné viastnosti horciku a zinku [32, 35]

Vlastnost Hor¢ik Zinek
Hustota pfi pokojové teploté [grm’] 1,738 7,133
Zména objemu pii tuhnuti [%] 4,2 4,48
Zména objemu pii chladnuti na 0 °C [%] 5 7,28
Teplota tani [°C] 650 419,5

Koeficient teplotni roztaznosti [K'l] 26,1 10°¢ 0,9:10°°

3.2.3 Systém hoi¢ik — zinek

Zinek je jednim z nejCastéji pouzivanych prvku pfi vyrob€ hoicikovych slitin. Je
povazovan za nejdileZzitéjsi legujici prvek hned po Al V kombinaci s hlinikem zlepSuje
mechanické vlastnosti pfi laboratorni teploté. Nicméné z hlediska zlepSeni slévatelnosti a
zpevneéni je stejné U€inny jako Al. Zinek také snizuje korozivni efekt Zeleza a niklu, které
se mohou v hoi¢ikovych slitinach objevit. Nicmén¢ pii obsahu vétSim nez 1 hm. %
zvySuje kiehkost za vyssich teplot. Maximalni rozpustnost pii 25 °C Zn v Mg je 1,6 hm.
% (asi 0,6 at. %). Nejveétsi rozpustnost Zn v Mg je pii eutektické hodnot¢, kdy dosahuje
6,2 hm. % (2,5 at. %) [32-34, 38]. Vzhledem k HCP struktuie Mg s pomérem c/a 1,623
je difuze legujicich prvkl ovlivnéna orientaci Mg krystalu. V ptipad¢ Zn je pii teploté
280 °C difuzni koeficient Zn podél bazélni roviny 1,23x vétsi nez v normalovém sméru
vicéi bazalni roving, s rostouci teplotou vsak tento rozdil klesa a pii teploté 330 °C je
difuze podél bazalni roviny 1,17x rychlejsi. V systému Mg-Zn mize dochazet také ke
vzniku Kirkendallova jevu, ke kterému obvykle dochazi, pokud je difuzni koeficient
pfilis rozdilny [39, 40].

Fazovy diagram Mg-Zn

Fazovy diagram Mg-Zn byl sestaven na zakladé¢ termodynamického modelovani.
Vyskytuje se zde 5 intermetalickych fazi (obr. 3.6). Mg v Zn netvoii tuhy roztok,
vyskytuje se zde vSak tuhy roztok Zn v Mg. VétSina intermetalickych fazi je tvotfena
smérem k Mg, protoze difuze Zn do Mg je rychlejsi nez difuze Mg do Zn. Vzhledem
k niz§i teploté tan Zn, je pro difuzi Zn zapotiebi mensi aktivacni energie. Navic velikost
Zn atomu je v porovnani s atomem Mg mensi [39].

Pti teploté 381 °C dochazi k peritektické preméné a vzniku Mg,Zn;;. Tato sloucenina
se vyznacuje primitivni kubickou strukturou. V nékterych eutektickych slitinach je vznik
Mg,Zn;; potlaten a pii tuhnuti dochazi ke vzniku metastabilni eutektické struktury
tvofené MgZn; a Zn [32][41]. Elementarni buiika MgZn, se skldda ze 4 molekul MgZn,,
ma primitivni hexagonalni krystalickou mtizku (Obr. 3.7). Pyknometricky byla stanovena
také hustota této slouceniny, métenim byly zjistény dvé hodnoty 6,164 a 5,155 g-cm’
3[32][43). MgZn, se tadi mezi tzv. Lavesovy faze. Jednd se o intermetalické¢ faze
s obecnym vzorcem AB,. Obvykle maji kubickou nebo hexagonalni strukturu a vznikaji,
pokud se pomér polomérti atomi slozek pohybuje vrozmezi 1,09 — 1,34. Jejich
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pritomnost v materialu obvykle zpiisobuje zhorSeni mechanickych vlastnosti, protoze se
jedné o kiehkou slouceninu [44].
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Obr. 3.6 Fazovy diagram horcik — zinek [32]

Hexagonal: P ylmme, Mgdng
(T

Obr. 3.7 Model hexagonalni krystalické mrizky hP12 MgZn; [41]

Presna stechiometrie Mg,Zn; je nejasnd, krystalickou miizku méa monoklinickou
bazalné€ centrovanou (Castice jsou umistény ve stfedech horni a dolni stény). Stejné tomu
je 1 u stechiometrie MgZn, protoze se jedna o slouCeninu piesycenou Zn, také jeji
krystalickd mtiZka je stale neznama [32, 38].

Sloucenina Mgs1Znyp byla nejprve identifikovana jako Mg;Zn; a eutektikum bylo
nalevo od Mg;Zn; tedy na stran¢ blize k Mg (obr. 3.8). Podle experimentalnich dat je
ovSem pravdépodobnéjsi slouenina Mgs;Znyy a eutektikum lezici napravo od ni
(obr. 3.6) [32]. Jednotlivé faze, jejich slozeni a krystalickd mfizka jsou shrnuty v tab. 3.6.
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Obr. 3.8 Fazovy diagram horcik — zinek [42]

Tab. 3.6 Krystalograficka data jednotlivych fazi bindarniho diagramu Mg-Zn (hP— primitivni
hexagonalni, ol-orthorombicka prostorové centrovana, mC — monoklinicka bazalné centrovanad,
cP — primitivni kubicka krystalicka mrizka) [41]

Faze MnozZstvi Zn [hm. %] Pearsoniiv symbol
Mg) 0-6,2 hP2
Mg7Zn; 53,6 ol142
MgZn 74,0 o
Mg,7Zn;3 80,1 mC110
MgZn, 84-84.,6 hP12
MgZZnn 93,7 cP39
(Zn) 99,9-100 hP2

V binarnim systému Mg-Zn se objevuje mnozstvi metastabilnich fazi. V pfesyceném
(Mg) tuhém roztoku byly béhem starnuti pfi 70 °C objeveny Guinier-Prestonovy zony.
Kalenim Mg tuhého roztoku bylo dosazeno vzniku precipitati MgZn s hladkym
pfechodem miizek. Tato faze byla oznacena jako MgZn‘ a vysrdZela se ve formé
dlouhych tenkych ty¢inek orientovanych kolmo k bazdlni roviné hoicikové matrice.
Z Mg-Zn slitin byly vytvofeny také kovova skla pfi obsahu Zn v rozmezi 25 — 35 at. %,
ktera jsou vSak stabilni pouze pfi teploté 10 °C [32].
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3.3 Technologie zpracovani praskovych materiali

3.3.1 Michéani praskovych smési

Jedna se o nejjednodussi operaci pro homogenizaci praskové smeési. Efektivita celého
procesu zavisi na tad¢ faktord, jako jsou naptiklad typ, objem, vnitini povrch nebo
geometrie mixéru, objemovy podil a charakter praSki nebo doba michani a teplota béhem
procesu, piipadné zda je pouzito n&jaké plynné nebo kapalné médium. NejbeznéjSimi
typy mixérti vyuzivanych k homogenizaci praskt jsou valcova michacka, dvojity kuzel
mixér a V-mixér (obr. 3.9) [2, 30].

(1) (i) (i)
Obr. 3.9(i) valcova michacka, (ii) V-mixér, (iii) dvojity kuzel mixer [30]

Nejveétsi efektivity se dosahuje pii 50-60% zaplnéni objemu mixéru a optimalni doba
procesu se pohybuje vrozmezi 5 — 30 minut, pfesné hodnoty lze vSak ziskat pouze
experimentalné, protoZe jsou zavislé nejen na typu mixéru, ale také na samotné praskoveé
smési. Nicméné pii prekroceni optimalniho Casu Casto dochazi ke zpétné koagulaci
prasku [2, 30].

3.3.2 Mechanické legovani

Jedna se o techniku, pfi niZ se vSechny probihajici déje uskuteciiuji v pevné fazi.
Vysledkem jsou praSkové materidly s kontrolovanou mikrostrukturou, kterd vznika
vlivem plastické deformace, opakovanym $t€penim a svafovanim castic praSku ve vysoce
energetickém, obvykle kulovém, mlyné [43, 46]. S vyuzitim této techniky jsou
minimalizovany defekty, které obvykle vznikaji pii liti, jako jsou naptiklad inkluze.
Nicméné podminky procesu a mira zhutnéni materidlu béhem mechanického legovani
vyrazné ovliviiuje vlastnosti vzniklé slitiny vcetné hustoty a tvrdosti, proto je zapotiebi
nejprve provést detailni vyzkum [43].

Vyhodou této metody je moznost pfipravit také faze, které by byly jinak za danych
podminek nestabilni, napfiklad pfesycené¢ tuhé roztoky, metastabilni krystalické
a kvazikrystalické faze, nanostruktury a amorfni slitiny. Tyto nestabilni struktury lze
nasledn¢ vyuzit jako prekurzory pro pfipravu materidll s poZzadovanym chemickym
sloZzenim. Mikrostrukturou takto pfipravenych prekurzord lze dale upravovat naslednym
tepelnym zpracovanim [31][31].

Mechanickému legovani obvykle pfedchdzi michani praskovych smési. Po dikladné
homogenizaci je praskova smés spolu s mlecim médiem (obvykle ocelové koule)
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presunuta do mlyna. Nasledné¢ je smés mleta do té doby nez dojde k dosazeni ustaleného
stavu, kdy vSechny maji ¢astice stejné slozeni, jako byl pomér prvka ve vychozi praskové
smési. Takto pifipraveny prasek je nasledné¢ zhutnén a tepelné upraven tak, aby bylo
dosazeno pozadované mikrostruktury a vlastnosti [31].

Parametry, které ovliviiuji vysledek mechanické legovani, jsou typ pouzitého mlynu,
mleci nadoba, typ, velikost a distribuce velikosti pouzitého mleciho média, rychlost a
doba mleti, hmotnostni pomér mezi praskem a mlecimi télesy, mira naplnéni mleci
nadoby, atmosféra, volba technologického cinidla a teplota mleti, pfi¢emz jednotlivé
parametry spolu Casto souvisi [31].

Vliv rychlosti mleti

S rostouci rychlosti rotace mlynu se zvysuje také energie vlozena do mleté praskové
smési. Nicméné maximalni rychlost mleti je omezena typem mleciho zatfizeni, naptiklad
u béznych mlynt dochéazi po ptekroceni kritické rychlosti k fixaci mlecich téles ke sténé
mleci nadoby vlivem odstiedivé sily a ty tak neplni svoji funkci. Ideédlni rychlost je tedy
tésné pod kritickou rychlosti, kdy mleci télesa padaji s maximalni vySky a dopadaji na
praskovou smés s nejvetsi energii. Dalsi nevyhodou pfilis vysoké rychlosti rotace je
nadmérny vyvin tepla, ktery mize zplsobit urychleni transformaéniho procesu a
dekompozici presyceného tuhého roztoku ¢i jinych metastabilnich fazi, které béhem
procesu vznikly [31].

Vliv doby mleti

vvvvvv

ustalen¢ho stavu. Nicméné tento parametr je Uzce spojen s typem mleciho zafizeni,
hmotnostnim pomérem mezi praskem a mlecimi télesy, intenzitou a teplotou mleti [31].
Nicméné s dobou mleti se zvySuje také stupeit kontaminace smési a moznost vzniku
nezadoucich fazi [43]. Vyvin tepla je hlavni nevyhodou této metody a ma za nasledek
omezeni aplikovatelnosti na vybusné materialy jako je Mg [47].

Emee Marina Salleh a kol. se ve své praci zabyvali vlivem parametri mechanického
legovani na vlastnosti Mg-Zn slitin. Smés Mg a Zn praSki byla mleta
ve vysokoenergetickém planetdrnim mlynu za laboratorni teploty. Primérné velikosti Mg
a Zn praskd byly 227,41 pm a 121,65 um. Ke mleti byly pouZzity nerezové koule
o priméru 20 mm a byly pfidany 3 % n-heptanu jako prevence svafovani za studena.
Sledované parametry byla doba mleti, rychlost ota¢eni, pomér praSku a mlecich téles
aobsah Zn. Doba mleti byla 2 a 10 hodin, pouZita rychlost byla 100 a 300 ot/min,
hmotnostni pomé&r praSku a mlecich téles byl 5 a 15 a obsah Zn ve smési byl 3 a 10 hm.
%.Sm¢s byla lisovana za studena tlakem 400 MPa po dobu 2 min za vzniku tabletek o
primé&ru 10 mm, které byly nasledn¢ slinovany pii teploté 350 °C v Ar atmosféte [46].

Z analyzy rentgenovou difrakei (obr. 3.10) bylo zjisténo, ze v ptipad¢ vzorki s 3 hm.
% Zn doSlo k rozpusténi Zn v Mg a vzniku a-Mg tuhého roztoku. V ptipadé vzorkl
s 10 hm. % Zn doslo kromé¢ a-Mg tuhého roztoku také ke vzniku sekundarni faze MgZn,
protoze maximalni rozpustnost Zn v Mg pfi teploté¢ 340 °C je 6,2 hm. %. Béhem tvorby
o-Mg tuhého roztoku dochazi k zabudovavani menSich atoma Zn (134 pm) do matrice
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tvofené vétSimi atomy Mg (160 pm). Nahrazovani atomt Mg atomy Zn vede ke zmenSeni
Mg miizky coz se projevuje zvySenim intenzity piki na levé strané difraktogramu, to je
umocnéno také zmenSenim velikosti krystalith a akumulace vnitiniho pnuti béhem
mechanického legovani (obr. 3.11), zvySenim poctu ndrazi za jednotku Casu lze tedy
docilit jemnozrnnéjsi struktury [46].
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Obr. 3.10 XRD spektrum cistého Mg a Mg-Zn slitin [46]

Run Milling time (h) Percentage of Zn (wt%) Internal strain (%)

1 2 3 0.03
3 2 10 0.21
5 2 10 0.13
7 2 3 0.06
2 10 10 0.15
4 10 3 0.17
5] 10 3 0.07
8 10 10 0.09

Obr. 3.11 Vnitini pnuti Mg-Zn slitin s rozdilnymi dobami mleti a obsahem Zn [46]

Run — postup, milling time — doba mleti, percentage of Zn — procenta Zn, internal strain — vnitini pnuti.

Z vysledkl také vyplyva, ze se zvySujici se dobou mleti se snizuje velikost krystaliti,
navic jak se do praskl dostava vice energie, jednotlivé krystality za¢inaji byt omezovany
témi okolnimi a vytvaii se napéti ve slitiné. Pokracujici deformace mé za nasledek
akumulaci vnitinich defektl, kterd vede ke zvyseni tvrdosti a nepatrnému snizeni hustoty.
Ptidavek Zn do ¢istého Mg ma za nasledek zvySeni tvrdosti z 27 HV az na 94 HV [46].
ZlepSeni tvrdosti také nepiimo pozitivné ovliviiuje ostatni mechanické vlastnosti jako je
elasticky modul, pevnost v tlaku, odolnost proti opotiebeni a proti inavé [48].
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3.3.3 Lisovani za studena

Zhutnénim présku lIze ziskat konecny pozadovany tvar vyrobku, nicméné lze také
vyrobit pouze piedlisovany produkt, ktery se nasledné slinuje. V tomto piipadé je
zapotiebi pocitat s objemovymi zménami, které slinovani doprovazi. Pfi zhutiiovani
dochazi ke zméné typu a snizovani porozity a zvySeni pevnosti na dostatecnou uroven pro
naslednou manipulaci [2].

Lisovani za studena je Siroce pouzivanou a dnes jiz béZnou technikou. Vyuziva se zde
lisovnice se dvéma pisty, mezi které je davkovan prasek a které jsou nasledné€ proti sobe
stlatovany lisem. Touto technikou lze dosahnout az 90% hustoty kompaktniho materialu
[2].

Pti lisovani praskti dochéazi ke tieni mezi praSkem a sténou lisovnice a tfenim mezi
jednotlivymi Casticemi prasku, ¢imz je branéno pienosu tlaku. Aby bylo dosazeno
uniformniho slisovani je zapottebi vybrat vhodnou techniku, typ nastrojii a piipadné
lubrikant pro dany material [2, 30].

Lisovnice se sklada z horniho a dolniho pistu a formy. Obvykle jsou vyrobeny z oceli
nebo slinutého karbidu. Lisovaci techniky se rozd€luji podle pohybu jednotlivych casti
lisovnice. Pfi lisovani ve formé€ s fixnimi rozméry rozliSujeme jednostranné a
oboustranné lisovani. Pfi jednostranném lisovani se pohybuje pouze horni pist, zatimco
dolni pist je 1 s formou zafixovany. Vlivem tfeni mezi prdSkem a formou dochézi
k nejednotnému rozlozeni tlaku a vylisek mé& nahofe vysS$i hustotu nez dole. Pti
oboustranném lisovani se simultdnné pohybuji oba pisty, zatimco forma je stacionarni.
Vysledkem je vylisek, ktery ma vyssi hustotu na okrajich a uprostfed mize vznikat slabsi

,.heutralni zoéna“ [2, 30].
Tv
lv, F
1v, F
6 H 1
T Tv, F
2) (3)

F
(1 ( 4)

Obr. 3.12 Schéma lisovaciho procesu, 1) plnéni lisovnice, 2) lisovani, 3) odejmuti horniho pistu,
4) vyjmuti vylisku [2]

Upper punch — horni pist, Lower punch — dolni pist, powder — prasek, die — lisovnice, feeder - davkovac
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Lisovaci proces lze rozdé€lit do ¢tyi krokti. Nejprve se lisovnice naplni adekvatnim
mnozstvim prasku, nésleduje samotné lisovani, poté odejmuti horniho pistu a nésledné
vyjmuti vylisku. Pfi vylisovavani horniho pistu muze dochéazet k praskani vylisku,
protoze dojde k poruseni rovnovahy sil v lisovnici [2].

Klasické lisovani za studena se Casto vyuziva pro piipravu predliskii, které jsou
nasledné tepelné zpracovavany. V roce 2015 se Muhammad Rashad a kol. zabyvali
vlivem pridavku 1 hm. % Cu a x hm. %Al (x=1, 3, 6 a 9 hm. %) na mechanické
vlastnosti ¢isttho Mg. Nejprve byla pfipravena suspenze Mg v etanolu do niz byla za
neustalého michani po kapkéach ptidavana suspenze Al a Cu Castic v etanolu. Suspenze
byla néasledné michana za pouziti mechanické michacky s rychlosti ota¢eni 2000 ot/min
po dobu 1 hod. Nasledné byla smés zfiltrovana a ve vakuu vysuSena pii teplot¢ 80 °C.
Takto pripraveny prasek byl nasledné lisovan pii tlaku 600 MPa do kompaktnich valeckt
o rozmérech 40 mm na vysku a 80 mm v priméru. Nasledné byly valecky vlozeny do
pece, kde byly v Ar atmosféte po dobu 3 hod. slinovany pfi teploté 630 °C. Aby se sniZila
pérozita, byly valecky zasypany uhlikovym praskem a nasledné zahtivany pfi teploté
350 °C po dobu 90 min. Takto upravené vzorky byly poté za tepla extrudovany rychlosti
1 m/min s vytlaovacim pomérem 5:1. Primér extrudovanych ty¢i byl 16 mm [49].

Ze studia mikrostruktury bylo zjist€éno rovnomérné rozlozeni Cu-Al Eastic v Mg
matrici. Pomoci rentgenové difrakce byly identifikovany vzniklé intermetalické faze jako
Mg,Cu a Mgi7Al;,. Déle byl zkoumén vliv pfitomnosti intermetalickych fazi na
mechanické vlastnosti. Bylo zkoumano tahové a tlakové chovani (Obr. 3.14, Obr. 3.16)
a fraktografie lomovych ploch (Obr. 3.15). Z provedenych zkousSek bylo zjiSténo, Ze
ptidavek Cu-Al castic zlepSuje mez pevnosti v tahu i tlaku, nicméné se zhorSuje taznost
materialu. To bylo doprovéazeno pirechodem z kvazistépného lomu na kiehky lom vlivem
pfitomnosti faze Mg7Al;p. ZlepSeni pevnosti slitin 1ze pficitat pfitomnosti tvrdych
intermetalickych fazi, na které je prendSeno napéti a tim brani prasknuti [49].
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Obr. 3.13 Tahové (a) a tlakove (b) chovani cisteho Mg a slitiny Mg-1Cu-xAl (x=1, 3, 6
a9 hm. %) [49]

Eng. stress — smluvni napéti, eng. strain — smluvni deformace.
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Obr. 3.14 Experimentalni a predpokladany modul pruznosti slitin [49]

YieldStrength — modul pruznosti, weight % ofreinforcement — hmotnostni procento vyztuze.

Obr. 3.15 Smmky lomuvzmklych tahovym namahamm a) czsty Mg, b) Mg-1Cu-1Al
¢) Mg-1Cu-3Al, d) Mg-1Cu-6Al a e) Mg-1Cu-9Al [49]
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3.3.4 Izostatické lisovani

Pti izostatickém lisovani se vyuziva flexibilni formy, ktera se naplni praSkem a poté je
izostaticky lisovana s vyuzitim vody nebo oleje. Pfi této technice se obvykle vyuziva
tlaky mens$i nez 350 MPa, nicmén¢ bylo dosazeno tlakli az do 1400 MPa. Vyhodou této
metody je moznost dosahnout uniformni a pomérné vysoké hustoty, az o 5-15 % vyssi
nez u bézného lisovani pii stejném tlaku. Mimo jiné je redukovano také vnitini napéti, 1ze
dosahnout vysokych pevnosti a dobrych zpracovatelskych vlastnosti a neni zapotiebi
vyuzivat lubrikanty. Na druhou stranu pfi izostatickém lisovani je obtiznéj$i dodrzet

vewr

formy maji krat$i dobu Zivotnosti [2].

3.3.5 Lisovani za tepla

Vyhodou této metody je moznost vyuziti tradi¢nich lisovacich zafizeni, pficemz
vysledny vyrobek ma vysokou jakost povrchu a dobrou rozmérovou piesnost, je tak
mozné ptipravit specificky vyrobek v relativn€ kratkém case [50]. Tuto metodu lze vyuzit
pro celou fadu materialdi, vyuziva se vSak zejména pro materialy, které Ize za béznych
podminek obtizné slinovat. Tato technika kombinuje lisovani a slinovani prasku, ¢imz
nabizi fadu vyhod oproti béznému lisovani a je mozné dosdhnout témeft teoretické hustoty
[2, 29]. Pti vyuziti izostatického lisovani l1ze dosahnout vysokych hustot a zaroven jemné
mikrostruktury [2]. Na obr. 3.16 je znazornéno obecné schéma lisovani za tepla.

Gas inlet
End cap

Insulation —e Pressure

" ) Temperature
— Heating coils

Workpiece < & — High-pressure > Time
cylinder
Part
Fill Vacuum End cap Remove
can bakeout Hot isostatic press can

(a) (b) () (d)

Obr. 3.16 Schematicka ilustrace lisovani za tepla, a) plnéni nadoby, b) vakuové cisteni za tepla,
¢) izostatické lisovani za tepla, d) odstranéni nadoby [3]

Gasinlet — privod plynu, end cap — koncovy uzaver, insulation — izolace, rating coils — topné spiraly,
workpiece — lisovany vyrobek, high-pressure cylinder — vysokotlaky valec, pressure — tlak, temperature —
teplota, time — cas, part — dil

Predpoklada se, ze ke zhutiovani prasku dochézi v disledku plastického zpeviiovani
kovovych c&astic. Piestoze bylo dokazéno, Ze fenomenologicky pfistup zaloZzeny na
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experimentalnich datech vykazuje velkou efektivitu, vzhledem k narocnosti téchto
experimentl se v praxi téméf nevyuziva. Proces lisovani za tepla 1ze rozdélit do tii krokd.
Cely proces zacina pii pokojové teploté, kterd je linedrn¢ zvySovana a soucasné je
aplikovan tlak pohybem pisti. Na konci tohoto kroku hustota dosahuje 50-70 % hustoty
kompletné zhutnéného materidlu. Ve druhém kroku je jiz teplota konstantni, zatimco tlak
se neustale zvySuje. V poslednim kroku je za neustalého ptisobeni tlaku teplota linearné
snizovana. Na konci tohoto kroku je dosazeno hustoty dosahujici 90-100 % hustoty
kompletné zhutnéného materialu [50].

Nelinearni chovani praskovych kova v riznych stavech naméhani v pfislusném
rozsahu teplot je popisovdno konstitutivnimi modely. Mechanické chovani praski
zahrnuje nékolik mikromechanickych procesii. V oblasti nizkych tlak Castice zacnou
klouzat a dochazi k jejich preuspofadani, v dalsi etapé zacne dochazet k elastické a
plastické deformaci na kontaktnich plochach. Nakonec, v oblasti velmi vysokych tlakd,
se v disledku mechanického zpevnéni materidlu rychle zvétSuje pritokovy odpor.
Konstitutivni model tedy musi zahrnovat celou fadu rozdilnych procesi [50].

Pro dosazeni nejlepSich vysledkii je mozné material nejprve predlisovat, aby doslo
k uzavfeni porozity a tim se zajistilo plisobeni tlaku na vnéjsi obélce vzorku. Piedlisovani
se provadi za co nejmensi teploty, aby se omezil riist zrna [51]. Protoze s riistem velikosti
zrn se zvysuje pocet defektli ve struktuie a klesa pevnost v lomu [52]. Diky tomu, Ze
odolnost vici plastické deformaci ¢astic kovi se pii zvysujici teploté rapidné zmensuje,
je mozné vyuzit mnohem menSich tlakii. DalSi vyhodou je snizeni vlivu vlastnosti
praskového materialu, jako je jeho tvar, velikost a distribuce velikosti, které pti lisovani
za studena a slinovani vyznamné ovliviiuji vysledné vlastnosti [2].

V roce 2013 vyuzili Y. F. Zhao a kol. lisovani za tepla pro pfipravu Mg-Zn-Ca slitiny
s pevnosti v ohybu dosahujici hodnoty az 857 MPa a meze kluzu 696 MPa. Z taveniny o
sloZeni 73 at. % Mg, 22 at. %Zn a 5 at. % Ca byl plynovou atomizaci pfipraven ¢aste¢né
amorfni prasek s Casticemi 0 velikosti pohybujici se v rozmezi
45-75 um. Takto ptipraveny prasek byl za tepla lisovan tlakem 800 MPa pii teploté 280,
311 a 342 °C po dobu 20 min za vzniku valcovych vzorkti priméru a vysce 10 mm [53].

Taku Iwaoka a Nitsuru Nakamura se zabyvali vlivem teploty pfi lisovani za tepla na
vlastnosti a slinovatelnost praskové smési Mg a Al. Pro experiment byl vyuzit Mg prasek
o Cistote 99,8 % a velikosti Castic mensi nez 100 um a Al prasek o cistoté 99,7 %
a velikosti ¢astic mensi nez 100 um. Do Mg prasku bylo pfidano 12 hm. % Al prasku a
sm¢és michéna po dobu 10 min. Prasky byly davkovany do formy s vnitfnim pramérem
10 mm a bylo pfidano grafitové zhutiiovaci mazadlo. Bylo vyuzito jednoosé obousmérné
lisovani tlakem 489 MPa pii teploté v rozmezi od 28 do 150 °C. Takto pfipravené tablety
byly nasledné slinovany pfti teploté¢ 400 az 460 °C po dobu 1 hod v Ar atmosféie. Pro
porovnani byl pfipraven také vzorek z ¢isttho Mg prasku a vzorky lisované za studena
[54].

Nejprve byla porovndvana porozita vzorkll piipravenych lisovanim za tepla a
lisovanim za studena pomoci svételné mikroskopie. Z vysledkit vyplyva, ze pory jsou
v obou piipadech rozmistény pravidelné a pii lisovani pii teploté 150 °C se podrozita
vyrazné sniZuje, piitomnost Al navic diky lepsi tvafitelnosti sniZzuje porozitu (obr. 3.17).
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Na povrchu c¢astic se pii vysSsi teploté objevuje plastickd deformace vlivem aktivace
skluzu v pyramidalnich rovinach druhého druhu [54].
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Obr. 3.17Distribuveporii v podélném rezu vylisku (a) a (c) odpovida cistéemu Mg a (b) a (d) smési
s Al [54]

Porosity — porozita, compaction temperature — teplota lisovani.

Dale byl studovan vztah mezi vylisovavacim napéti ma vratnou deformaci (spring-
back). Vylisovavaci sila byla vypocitdna z podilu maximalniho zatiZeni a boc¢ni plochy
vylisku. Smrsténi vztaZeno k formé€ a definovano jako:

Spring-back %:: ¢ - D] D <100 (3.2)

kde d je primé&r vylisku a D je vnitini primér formy. Ze ziskanych hodnot byla vynesena
zavislost vylisovavaci napéti na smrsténi (obr. 3.18). Z vysledkil vyplyva, ze ptidavek Al
snizuje smrsténi, nicméné prubeéh obou zavislosti je stejny. Lisovani za tepla navic vede
ke sniZzeni expanze vyliskll v radialnim sméru. Také treci sila mezi sténou formy a
vzorkem se diky niZ§i pruznosti snizuje, v disledku toho je vylisovavaci napéti malé a
stlacitelnost a zhutnitelnost praskové smeési se zlepsuje [54].

U vzorki pfipravenych z praskové smési Mg a Al doSlo pfi slinovani k tvorbé Mg-Al
eutektika. U vzorkl pfipravenych lisovani za tepla doSlo k uplnému slinuti ¢éstic na
rozdil od vzorkt lisovanych za studena, kde v n¢kterych mistech ke slinuti ¢astic nedoslo.
Vlivem vytvoieni kompaktni struktury byla pevnost v tlaku vzorkl pfipravenych za tepla

0 20 az 30 MPa vyssi nez u vzorku lisovanych za studena [54].
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Obr. 3.18 Vztah mezi vylisovavacim napétim (ejection stress) a spring-back vzorkii lisovanych pri
489 MPa [54]

3.3.6 Extruze

Jedn4d se o metodu, pifi které se piipravend kalota vétSinou kulového prifezu za
vysokého tlaku protlacuje otvorem pritlacnice pozadovaného tvaru. Extruzi lze rozdélit
na dva druhy, pfimou a nepfimou. Pfi pfimé extruzi tla¢i prutlacnik kalotu nepohyblivym
kontejnerem pies prutlacnici s otvorem pozadovaného tvaru, mezi kalotou a kontejnerem
dochazi k relativnimu pohyb. Pfi nepiimé extruzi je prutlacnice umisténa pied
pratlaénikem a tlacena proti kaloté dopfednym pohybem kontejneru, kalota se tedy
vzhledem ke kontejneru nepohybuje (obr. 3.19) [55].

Container liner Container

Tool stem " . > Backing disc

Container

Extrusion Dummy block

Extrusion

Obr. 3.19 Schematické znazornén extruze a) primd, b) neprima [56]
Extrusion — protlacek, diebacker — chranic prutlacnice, die — pritlacnice, billet — kalota, container liner —
viozka kontejneru, container — kontejner, pressing stem — prutlacnik, tool stem — duty prutlacnik, backing
disc—podpurny disk

Pti extruzi praskovych kovli dochézi k individualni plastické deformaci jednotlivych
¢astic. Oxidové a jiné filmy na povrchu castic se porusi a dochazi k reakci mezi
kovovymi povrchy. Prasek je béhem extruze zhutiovan a nové vzniklé povrchy jsou
spojovany tlakovym a frikénim svafovanim. Extruzi vznika kompletné zhutnény material
bez port [55].
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Praskové materialy se zpracovavaji nékolika zplisoby, mezi které patii napft. tiepani
sypkého prasku do vertikdlniho, vyhtivaného kontejneru s ndslednou ptimou extruzi. Pti
vyuziti tohoto postupu je zapotiebi delsiho kontejneru, protoze voln¢€ nasypany prasek ma
malou objemovou hustotu, kterd dosahuje maximalné 50 % teoretické hustoty. Pred
samotnou extruzi je prasek navic mirn¢€ zhutnén [55].

Dalsi moznym postupem je piiprava piedliski pomoci izostatického lisovani za
studena. Obvykle se pouzivaji lisovaci tlaky v rozmezi 200 az 500 MPa. Lisovanim se
ziskaji pfedlisky manipulacni pevnosti, jejichz hustota se pohybuje od 70 do 85 %
hustoty teoretické. Pokud manipulacni pevnost piedliskli neni dostate¢na, miizou byt pied
samotnou extruzi slinovany. Tepelnd vodivost predliskil je obvykle pomérné mala a mtze
tak dochézet k lokalnimu taveni a pfipadné i praskani, proto se vyuzivd pomalého
zahtivani v peci. Pfi extruzi predliskd se ¢asto pouziva disk ze stejného materidlu, jako je
prasek, ktery se umisti pted piedlisek. Tim se zabrani trhani materidlu na povrchu pii
nedostate¢ném pocateénim tlaku. Aby byl zajistén jednotny tok materialu, vyuziva se pfi
této metod¢ spise extruze nepiima [55].

Velmi casto se vyuziva také zapouzdieni kovového prasku do kovové trubky. Tento je
nasledné evakuovan a zapecetén, tim se zabrani pfistupu vzduchu a tedy oxidaci a také
kontaktu s lubrikanty vyuzivanymi pii extruzi. Vyhodou této metody je nejen ochrana
materidlu pfed kontaminaci jinymi latkami, ale také se tak zabrani rozpadani ptedliskd,
zlepsi se tfeni a tok skrze prutlac¢nici. Nevyhodou této metody je, ze material kovového
rukdvu zastdvd na povrchu extrudovaného produktu a obvykle se velmi obtizné
odstranuje obrabénim nebo motenim [55].

Béhem extruze se v kalot¢ vyviji tlakové napéti, diky kterému mulze dochazet
k velkym deformacim, aniZ by nastalo praskdni. Pomér mezi plochou prifezu kaloty
a plochou vytlacené casti se nazyva vytlatovaci pomér. Obvykle nabyva hodnot od 10
do 100, v ptfipadé¢ mosazného dratu mize pomér dosdhnout az hodnoty 1000. Nicmén¢
aby bylo dosaZeno takové deformace, musi byt aplikovan tlak az 1000 MPa, proto
extruze obvykle probihd za vysokych teplot. V pfipad¢ extruze praskovych materidlt
musi byt vytlaCovaci pomér alespoit 20, aby doSlo ke vzniku pevnych vazeb mezi
casticemi praSku. Extruzi lze ziskat pevnéjSi vazby neZ v pfipadé slinovani, hustota
extrudovaného materialu v§ak nedosahuje hustoty odlitki [55].

Za normalni teploty je jedind povolena skluzova rovina Mg ta bazalni. Pfi zvySeni
teploty nad 200 °C probihd deformace i1 podél ostatnich skluzovych rovin a také vznik
deformacnich dvojcat, diky tomu je hoi¢ik za tepla dobfe zpracovatelny. Hoicikové
slitiny maji Gzky teplotni rozsah mezi kiehkym lomem a plastickou deformaci (obr. 3.20).
Pti teploté 208 °C dochazi pod thlem 45° k praskani vlivem smykového napéti. Proto je
vhodnéjsi zpracovatelska teplota nad 220 °C, kdy dochéazi k vyraznému zlepSeni
deformacnich vlastnosti ve slitiné. Se zlepSenim plastické zpracovatelnosti je spojen
vznik dvojcat [55].
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200 °C 205 °C 208 °C 212°C 220°C

Obr. 3.20 Deformacni chovani hovcikové slitiny MgAl6Zn pri tlakové zkousce v rozsahu teplot od
200 do 220 °C [55]

Hoic¢ikové slitiny se diky nizkému modulu pruznosti (45-47 GPa) pfi namahani v tlaku
chovaji velmi elasticky, proto jsou velmi nachylné ke krouceni. Tento problém vSak lze
eliminovat vhodnym legovanim. Pfidavkem Zn do 3 hm. %se zvySuje pevnost v lomu a
unavova pevnost materidlu. Nicméné pti obsahu Zn nad 3 hm. % se vyrazné sniZuje
délkové prodlouzeni pii pretrzeni. Diky pfitomnosti Zn 1ze Mg precipitacné vytvrzovat a
jejich pevnost v lomu se zvysuje o 30 az 40 % [55]. Jako precipitaéné zpevnéné se Mg-
Zn slitiny fadi mezi stitedn¢ pevné, korozné odolné materidly s dobrou plasticitou [57].
Nicmén¢ Siroky teplotni interval krystalizace vede ke Spatnym odlévacim vlastnostem a
obtiznému zjemnovani struktury [58].

Béhem extruze je hruba struktura odlitku transformovana na jemnozrnnou a
mechanické vlastnosti se vyrazné zlepSuji a to v zavislosti na vytlacovacim poméru (obr.
3.21). Vytla¢ovaci pomér by nemél byt mensi nez 7. Jemnozrnnou strukturu s dobrymi
mechanickymi vlastnostmi lze dosdhnout pfi vytlaCovacim poméru 25. Nejcastéji
vyuzivanou metodou vytlacovani hoicikovych slitin je pfima extruze [55].
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Obr. 3.21 Pevnost v tahu (R,,) a prodlouzeni pri pretrzeni (A) jako funkce vytlacovaciho poméru.
Pro experiment byly zvoleny kruhové tyce o priméru 175 mm a kontejner mél priumer 180 mm
[55]

Elongation — protazeni, tensilestrength — tahové napeti, edge — okraj, center — stred
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Tao Zhou a kol. se ve své praci zabyvali studiem mechanickych vlastnosti praskovych
slitin Mg-6Zn a Mg-6Zn-5Ca (hm. %) zpracovanych lisovanim za horka a néaslednou
extruzi. Tyto slitiny byly pfipraveny z prasktt Mg, Zn a Ca o Cistoté 99,9 %, které byly
roztaveny v Ar atmosféfe a nasledné rozpraseny na ¢astice o velikosti pfiblizn¢ 120 um.
Poté byl prasek lisovan pii teplot¢ 300 °C v Ar atmosféfe a poté extrudovan
s vytlatovacim pomérem 39:1 pfi teploté 330 °C v ptipadé Mg-6Zn slitiny a pii 380 °C
v pfipadé¢  Mg-6Zn-5Ca  slitiny.  Mikrostruktura  pfipravenych  vzorkii  byla
charakterizovdna pomoci rentgenové difrakce (XRD) a transmisni elektronoveé
mikroskopie (TEM). Déle byla stanovena pevnost v tlaku v zavislosti na teplot¢ az do
teploty 200 °C [58].

XRD analyza ukazala, ze v ptipadé Mg-6Zn doslo k vytvoteni a-Mg tuhého roztoku a
mensiho mnozstvi MgsiZnyy a Mg,Zns. V ptipadé slitiny Mg-6Zn-5Ca doslo k vytvoteni
CaMg¢Zn3, Mg,Ca a MgZn,, pricemz mnozstvi Mgs;Zn;y a Mg,Znj3 se zmensilo. Na Obr.
3.22 lze pozorovat, ze v piipadé slitiny Mg-6Zn se velikost zrn pohybuje v rozmezi 1 az
2 um a na hranicich i uvnitf zrn je velké mnozstvi precipitatti. Uvnitf zrn jsou precipitaty
témet sférické a jejich velikost se pohybuje vrozmezi 20 az 200 nm. Nicméné na
hranicich zrn jsou precipitaty tvarové rozdilné a jejich velikost se pohybuje mezi 370 az
600 nm. V piipadé slitiny Mg-6Zn-5Ca je struktura podstatné jemnozrnnéjsi, velikost zrn
se pohybuje v rozmezi 0,5 az 1 um a mnozstvi dobfe dispergovanych ¢astic je podstatné
vEtsi, zejména na hranicich zrn [58].

N [

Z mechanickych zkousek vyplyva, ze pii pokojové teplote¢ mez kluzu a pevnost v tlaku
Mg-6Zn 236 MPa a 297 MPa, s ptidavkem 5 % Ca vzrostla mez kluzu na 353 MPa a
pevnost v tlaku na 408 MPa (Obr. 3.23). Vliv velikosti zrn 1ze posoudit vyuzitim Hall-
Petchova vztahu, ktery ma tvar:

o=0,+ kd""? 3.3)

kde ¢ je mez kluzu, gy je je napéti potiebné pro piekonani Peierls-Nabarrova tfeciho
napéti miizky, odporu rozpusténych cizich atomt, odporu precipitati piitomnych
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v matrici a defektd mifizky, k je konstanta, kterd je méfitkem stiithového napéti
potiebného pro uvolnéni nahromadénych dislokaci a d je rozmér zrna [58, 59]. Pro Mg se
hodnota k pohybuje v rozmezi od 200-300 MPa-um'?, coz je 4x vice nez u Al, proto
u Mg slitin s HCP strukturou mutze jeji zjemnéni znacné zvysit pevnost pii pokojové
teploté. Navic precipitaty uvnitf zrn brani pohybu dislokaci a pfispivaji ke zpevnéni
struktury. Zjemnéni struktury pifidanim 5 % Ca tedy vyrazné zlepSilo mechanické
vlastnosti materialu. S rostouci teplotou se pevnost obou slitin zacala zhorSovat, nicméné
pevnost slitiny Mg-6Zn-5Ca pii teplot¢ 200 °C stidle dosahovala vysoké hodnoty
202 MPa [58].
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Obr. 3.23 Mechanické viastnosti Mg-Zn-Ca slitin v zavislosti na rostouct teploté a) mez kluzu, b)
pevnost pri namahani v tlaku [58]

Pro pfipravu jemnozrnnych materidlu se vyuzivaji techniky jako je naptiklad metoda
bez kontrak¢éniho protlacovani (ECAP), torze za vysokého tlaku (HPT) nebo kumulativni
valcovani (ARB). Nevyhodou téchto metod je problémové vyuziti v primyslu, protozZe se
nejednd primarné o kontinualni metody a jejich uvedeni do kontinudlniho provozu je
obtizné [60]. Proto je jednodussi variantou vyuZiti dvoustupiiové metody, kde se nejprve
syntetizuje jemnozrnny prasek a nasledné je konsolidovan [61].
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4 EXPERIMENTALNI CAST

4.1 Metodika a experimentalni zarizeni

Pomoci rastrovaciho elektronového mikroskopu ZEISS EVO LS 10 (SEM) byla
provedena chemicka analyza praSkového Mg a Zn metodou energiové disperzni analyzy
(EDS) a kontrola velikosti ¢astic.

Déleni experimentalniho materidlu bylo provadéno na univerzalnim rozbruSovacim
pfistroji Secotom 50. Vzorky byly zality do epoxidové pryskyfice, vybrouSeny a
vyleStény na automatické brusce Tegramin-25. Pro brouseni byl vyuzit SiC brusny papir
o zrnitosti 320, kompozitni brusné kotouce o zrnitosti 600 a 1200 a kompozitni kotouc
pro jemné brouSeni s velikosti zrna 9 um. K lesténi byla vyuzita 3 pm, 1 um a 0,25 um
diamantova pasta. Béhem pfipravy metalografickych vzorkl byl jako smacedlo a také pro
oplach vzorku pouzit iso-propanol, protoze kvili vysoké reaktivit¢ hoté¢iku dochazi pii
kontaktu s vodou nebo etanolem k oxidaci. Metalografické hodnoceni mikrostruktury
bylo provedeno na svételném mikroskopu Zeiss Axio Observer ZIM pii zvétSeni
objektivu 25x az 500% a na SEM pfi zvétSeni 500x az 5000x. Vzhledem k tomu, Ze
porozita ani vzhled ¢astic prasku se v celém priiezu vzorku nelisili, byly pofizeny pouze
snimky stfed vzorkl. K chemické analyze dvouslozkovych materialt byl vyuzit SEM ve
spojeni s EDS.

Mikrotvrdost dle Vickerse byla méfena na ptistroji LM 248at spolecnosti LECO pfi
zatizeni 25 g dle normy CSN EN ISO 6507-1 [62]. Mé&feni bylo vyhodnoceno pomoci
programu AMH43-Series od firmy LECO.

Pro 3-bodovy ohyb byl ptfipraven vzorek ze sttedové oblasti, ktery byl vybrousen do
tvaru kvadru o rozmérech 4x4x18 mm. Zkouska byla provedena na univerzalnim trhacim
stroji Zwick Z020 dle normy CSN EN 7438 [63]. Vzdalenost podpér byla 16 mm, jejich
polomér a polomér trnu byl 2,5 mm. Na lomovych plochéch bylo pomoci elektronové
mikroskopie provedeno faktografické hodnoceni. Dokumentace byla provadéna ve
shodné orientaci se smérem S§ifeni lomu.

Porozita byla vyhodnocena vztazenim objemové hustoty vzorku k teoretické hustoté
materialu.

Standardni strukturni a fazova analyza byla provedena pomoci rentgenové praskové
difrakce na pfistroji SmartLab od firmy Rigaku s Bragg-Brentanovym uspofadanim
na odraz s geometrii @/6 . Bylo pouzito rentgenky s charakteristickym CuK4; »zafenim
s ffiltrem v primarnim svazku a linearn€ pozi¢n€ citlivym detektorem D-Tex.
Pro fokusaci rentgenového svazku byly pouZity Sollerovy clony (5°), maska (10 mm),
divergencni clona (2/3°) a rozptylové clony (11 a 12 mm).

PraSkova difrakce byla méfena v rozsahu uhld 25-120° s velikosti kroku 0,02°
arychlosti 0.1° za sekundu. Se zménou uhlu dochdzi k difrakci materidlu
na krystalografickych difrakénich rovinach, které se projevuji nariistem intenzity zafeni
dopadajiciho na detektor. Z celého rozsahu uhld je ziskan difraktogram, udavajici obraz
struktury materidlu. K vyhodnoceni experimentu (kvalitativni fazové analyzy) byl pouzit
program HighScore Plus od firmy PANAnalytical a databaze JCPDS PDF—+4 od firmy
NIST.
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4.2 Zakladni material

Pro experiment byl pouzit hoi¢ik a zinek ve formé kovovych prasku. Prasky byly
dodany spolecnosti Goodfellow Cambridge Limited s garantovanou cistotou 99,8 %.
Velikost ¢astic hot¢ikového prasku byla dodavatelem garantovana do maximalni velikosti
50 um a deklarovand stfedni velikost Castic Zn byla 7,5 pum. Hustota zinku dle

bezpeénostniho listu byla 7,14 g-em™, hustota hof¢iku 1,738 g-em™.

4.2.1 Charakterizace experimentalniho materialu Mg

Hodnocenim zakladniho materidlu bylo zjisténo, ze nejvétsi Castice Mg dosahuji
velikosti max. do 40pum (Obr. 4.1). Tvar ¢astic byl z ¢asti kulovy a z €asti byl praSek
tvofen nepravidelnymi ty¢inkovitymi casticemi. Chemické slozeni prasku je uvedeno
v Tab. 4.1. EDS analyza ukdzala, Ze prasek obsahuje pfiblizn€ 6 hm. % O.

Tab. 4.1 Chemické slozeni Mg prasku ziskané metodou EDS

Prvek Mg [0)
hm % 94+2 6+2
at % 91+3 9+3

4.2.2 Charakterizace experimentalniho materidlu Zn

Pomoci SEM bylo zjisténo, ze nejvetsi castice Zn dosahuji velikosti az 40 um zatimco
nejmensi dosahovaly velikosti kolem 1 um, ¢astice tedy vykazuji znacnou polydisperzitu.
Castice Zn jsou sférické a vykazuji vysokou afinitu k sobé navzajem, mensi Gastice se
pfipojuji k véts§im a vytvari vétsi shluky (Obr. 4.2). Chemické slozeni prasku je uvedeno
v Tab. 4.2. Z chemické analyzy vyplyva, ze praSek obsahuje kolem 8 hm. % O.
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Obr. .2 éstice Zn prasku, SEM (a), detail dstice (b)

Tab. 4.2 Chemické slozeni Zn prasku ziskané metodou EDS

Prvek Zn (0)
hm % 91,8+0,5 8,2+0,5
at % 731 27+1
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4.3 Priprava experimentialniho materialu z ¢istého Mg

Veskera manipulace s praSkovym Mg byla provadéna v inertni dusikové atmosfére
rukavicového boxu. Piehled pfipravenych vzorkii a lisovaci podminky jsou uvedeny
v tab. 4.3.

Tab. 4.3 Podminky lisovani experimentdlniho materialu z Cisteho Mg

Teplota lisovani [°C]

Lisovaci tlak [MPa] 300 400
100 v v
200 4 4
300 v v
400 v v
500 v v

Prasky byly oboustranné lisovany v duté valcové ocelové lisovnici s vnitfnim
primérem 20 mm. Povrch lisovnice i pisti byl nauhli¢en, aby bylo zabranéno pfilnuti
zakladniho materialu na povrch lisovaciho piipravku. Lisovani za tepla probihalo v peci
pfimo na univerzalnim trhacim stroji Zwick Z250 Allround-Line po dobu 1 hodiny.
Ptipravené vzorky byly ve formé valcovych tablet o priméru 20 mm a vysce cca 5 mm.

4.4 Struktura a vlastnosti experimentalniho materialu z ¢istého Mg

Metalografické hodnoceni a porozita

Dokumentace z metalografického hodnoceni experimentalniho materidlu ptipraveného
z Cistého Mg pfi teploté lisovani 300°C a 400°C a tlacich 100 az 500 MPa je uvedena
v ptiloze 1 na obr. P1.1 az P10. Ze srovnani mikrostruktury vzorka lisovanych pfi teploté
300 °C a 400°C a tlacich 100 a 500 MPa (obr. 4.3, obr. 4.4) nejsou patrné rozdily ve
struktute vzorki a ¢astice Mg vykazuji prakticky stejnou plastickou deformaci.

Obr 4 3 Mlkrostruktura Mg llsovaneho DFi teplote 300 °C tlakem I 00 MPa (a ) a 500 MPa ( b )
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Obr. 4.4 Mikrostruktura Mg lisovaného pri teloté 400 °C tlakem 100 MPa (a) a 500 MPa (b)

Zrozmérid a hmotnosti jednotlivych vzorkti byla ziskdna objemova hustota
a porovnanim s hustotou teoretickou byla nasledné vypocitana porozita. V tab. 4.4 jsou
uvedeny stanovené hodnoty. Nejvyssi porozita byla vypocitana u vzorku lisovaného pfi
teploté 300 °C tlakem 100 MPa, pii dalSim zvySovani tlaku a teploty hodnota porozity
klesla pod mez stanovitelnosti, tj. niz§i nez 0,5 %.

Tab. 4.4 Hodnoty porozity vzorkii z Cistého Mg

Lisovaci teplota [°C] 300 400
Lisovaci tlak [MPa] Porozita [%] Porozita [%]
100 1,5 <0,5
200 <0,5 <0,5
300 <0,5 <0,5
400 <0,5 <0,5
500 <0,5 <0,5

Mechanicka charakterizace

Vysledky méfeni mikrotvrdosti experimentalniho materiala z ¢istého Mg jsou uvedeny
v tab. 4.5. Z vysledkl vyplyva, ze pfi teplote lisovani 300 °C 1 400°C se hodnoty tvrdosti
postupné zvysuji az do lisovaciho tlaku 300 MPa. Dalsim zvySenim lisovaciho tlaku
nedochézi k nardstu hodnot mikrotvrdosti.

Tab. 4.5 Primérné hodnoty mikrotvrdosti HV 0,025 vzorkit Mg

Lisovaci tlak [MPa]

Teplota lisovani [°C] 100 200 300 400 500
300 54,2+0,6 63=+1 67+1 67+1 67+1
400 58+1 63+1 68+1 68,6+0,9 68+1

Na obr. 46 a 4.7 jsou zobrazeny prubéhy ohybovych kiivek jednotlivych
experimentalnich materiali ze zkousky 3-bodovym ohybem. Na ziskanych zavislostech
napéti na prihybu je patrny linearni pribéh napéti v ohybu. Hodnoty meze pevnosti a
maximalni hodnoty prihybu vzorku pfi namahani v ohybu jsou uvedeny v tab. 4.6.

Pti teploté€ lisovani 300 °C 1 400 °C je patrny nardst pevnosti v ohybu se zvySujicim se
lisovacim tlakem. K nejvétSimu narGstu hodnot pevnosti doslo pifi zvyseni lisovaciho
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tlaku ze 100 MPa na 200 MPa, maximalni hodnoty bylo dosazeno pii lisovacim tlaku
400 MPa. U vzorku lisovaného pfi teploté 300 °C se dalsim zvySenim lisovaciho tlaku
hodnota pevnosti neméni. Pfi teploté lisovani 400 °C a tlaku 500 MPa byly stanoveny
nizs§i hodnoty pevnosti v ohybu, nez pfi lisovacim tlaku 400 MPa.

Tab. 4.6 Vysledky 3-bodového ohybu experimentalniho materialu na bazi cistého Mg

Lisovaci teplota [°C] 300 400
Lisovaci tlak [MPa] y [mm] R0 [MPa] y [mm] R0 [MPa]
100 0,07 47 0,05 65
200 0,13 140 0,17 202
300 0,17 175 0,18 226
400 0,19 202 0,23 254
500 0,17 201 0,23 233
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Obr. 4.5 Ohybova kiivka vzorkit Mg lisovanych pri teploté 300 °C tlaky 100 az 500 MPa
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Obr. 4.6 Ohybova kiivka vzorkit Mg lisovanych pri teploté 400 °C tlaky 100 az 500 MPa
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Fraktografické hodnoceni

Pro posouzeni charakteru lomové plochy pii zkouSce 3-bodovym ohybem bylo
nasledng, pro jednotlivé podminky lisovani experimentilnich materidli, provedeno
faktografické hodnoceni.

Teplota lisovani 300 °C

Na obr. 4.7 je dokumentovana lomova plocha vzorku lisovaného pfi teploté 300 °C a
tlaku 500 MPa. Na snimku Ize pozorovat plastickou deformaci ¢astic Mg. Lomova plocha
vykazuje pfevazné interkrystalicky charakter poruseni a zcela ojedinéle lze pozorovat
transkrystalicky $t€pné poruseni n¢kterych castic Mg (obr. 4.7b).

ek

f o s N B TS el S L e NG
Obr. 4.7 Vzhled lomové plochy materialu vzorku Mg lisovaného pri teploté 300 °C a tlaku
500 MPa, SEM, SE (a), detail (b)

Teplota lisovani 400 °C

Na obr. 4.8 lze pozorovat lomovou plochu vzorku lisovaného pfi teploté 400 °C
tlakem 100 MPa. Z charakteru lomové plochy je patrné, ze pti zkousce ohybem dochazi
opét pievazné k interkrystalickému poruSeni experimentalniho materidlu (obr. 4.8b).
Ojedinéle byl na lomové plose pozorovan transkrystalicky S$tépné poruseni nékterych
castic Mg.

7 P

Obr. 4.8 Vzhled oé plochy materidlu vzorku Mg lisovaného pﬁ.‘ teplté 400 °C a laku
100 MPa, SEM, SE (a), detail (b)
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Pti fraktografickém hodnoceni vzorku lisovaného pfi teploté 400 °C a tlaku 500 MPa
byl ve smiSeném charakteru poruseni pozorovan vyssi podil transkrystalického lomu a

niZ8i podil interkrystalick€ho (obr. 4.9), nez u vzorku lisovaného pfi tlaku 100 MPa.
a)i’l.\—t'> A ET & { el _13 s el

Ob. 4.9 Vhled lomové Ichy aterilu vzorku Mg lisovaného pri teploté 400 °C a tlaku
500 MPa, SEM, SE (a), detail (b)
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4.5 Priprava experimentilniho materialu z ¢istého Zn

Stejn¢ jako v ptipadé¢ Mg, probihala veSkera manipulace s praskovym Zn v inertni
dusikové atmosféfe rukavicového boxu. Piehled pfipravenych vzorkli a lisovaci
podminky jsou uvedeny v tab. 4.7.

Tab. 4.7 Podminky lisovani experimentalniho materialu z Cistého Zn

Teplota lisovani [°C]

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

4.6 Struktura a vlastnosti experimentalniho materialu z ¢istého Zn

Metalografické hodnoceni a porozita

Teplota lisovani 300 °C

Mikrostruktura vzorkd ptipravenych pti teploté 300 °C tlakem 400 a 500 MPa je
dokumentovéana na obr. 4.10. U vzorku lisovaného tlakem 400 MPa byly identifikovany
trhliny, které vznikaly ve stfedni Casti vzorku a Sifily se podél hranic zrn (obr. 4.10a). Pti
zvySeni tlaku lisovani na 500 MPa nebyly trhliny ve vzorku pozorovany a u ¢astic Zn
nedoslo k plastické deformaci (obr. 4.10b). Kompletni dokumentace mikrostruktur je
uvedena v pfiloze 2 na obr. P2.1 a P2.2.

. < e
525 T

St

Obr. 4.10 Mikréstruktura vzorku Zn lisbvaného pri 300 °C tlakem 400 MPa (a) a 500 MPa (b)
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Teplota lisovani 400 °C

Na obr. 4.11 1ze pozorovat porovnani struktur pfi lisovacich tlacich 100 a 500 MPa. Ze
snimkil je patrné, Ze zvySenim teploty lisovani na 400 °C jiz dochéazi k plastické
deformaci vétSich Castic, kterd se s rostoucim tlakem zvétSuje. Mikrostruktura vsech
vzorki lisovanych pfti teploté 400°C je dokumentovana v ptiloze 2 na obr. P2.3-P2.7.
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Vypocitané hodnoty porozity pii lisovaci teploté 300 a 400°C jsou souhrnn¢ uvedeny
v tab. 4.8. Z vysledkl je patrné, Ze s rostoucim tlakem poérozita vzorka klesa. Nejvyssi
hodnoty poérozity maji vzorky piipravené pii 300 °C. U vzorkl lisovanych pfi teploté
400 °C se hodnota pordzity, vlivem rostouciho lisovaciho tlaku ze 100 aZ na 500 MPa,
snizuje z hodnoty cca 4 % pod stanovitelnou hodnotu, tj. méné nez 0,5 % u vzorku
lisovaného tlakem 400 a 500 MPa.

Z vysledku déle vyplyva, Ze pouzitim nejnizs§iho lisovaciho tlaku pii teploté lisovani
400°C je hodnota porozity niz$i, nez pii aplikaci nejvyssiho lisovaciho tlaku pfi teploté
300°C.

Tab. 4.8 Hodnoty porozity vzorkii z cistého Zn

Teplota lisovani [°C] 300 400
Lisovaci tlak [MPa] Porozita [%] Porozita [%]
100 — 3,9
200 — 3,1
300 — 2,7
400 5,7 <0,5
500 5,4 <0,5

Mechanické charakteristiky

V tabulce 4.9 jsou uvedeny souhrnné vysledky meétfeni mikrotvrdosti pro lisovaci
teplotu 300 a 400°C. Namétfené hodnoty mikrotvrdosti se, vyjma vzorku lisovaného pfi
teploté 400 °C tlakem 200 MPa, pohybuji kolem hodnoty 50 HV 0,025 a to az do tlaku
400 MPa, pfi pouziti lisovaciho tlaku 500MPa byly hodnoty mikrotvrdosti nizsi pro obé
lisovaci teploty.
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Tab. 4.9 Primerné hodnoty mikrotvrdosti HV 0,025 jednotlivych vzorkii Zn

Lisovaci tlak [MPa]

Teplota lisovani [°C] 100 200 300 400 500
300 — — — 5342 45,7+0,8
400 51+1 45,3+0,9 5042 5242 45,0+0,7

Pribéh ohybové kiivky ze zkousky 3-bodovym ohybem vzorku lisovaného pii teploté
lisovani 300°C a tlaku 500 MPa je dokumentovdn na obr. 4.12. Na obr. 4.13 jsou
zobrazeny prub&hy ohybovych kiivek pro vzorky lisované pii teploté¢ 400 °C. Prabch
ohybové kiivky vzorku lisovaného pii teplote¢ 300°C a tlaku 500 MPa a vzorku
lisovaného pfi teploté 400°C a tlaku 100 MPa je linearni. Pti lisovani vzorkl pfi teploté
400°C a vyssim tlaku nez 100 MPa se pribéh kiivky odklani od linedrniho pribéhu a
dochazi ke zvyseni namétené hodnoty prihybu vzorku.

Hodnoty meze pevnosti a maximalni hodnoty prithybu vzorkl pfi namahéani v ohybu
jsou uvedeny v tab. 4.10. Z vysledkt vyplyva, ze u vzorkd pfipravenych pii teploté
400 °C je jasné€ patrny stoupajici trend meze pevnosti v ohybu s rostoucim tlakem do
hodnoty 400MPa, kdy byly dosazeny nejvyssi hodnoty meze pevnosti a dalSim zvySenim
lisovaciho tlaku se hodnota pevnost v ohybu nezvysila, ale byla namétfena nejvyssi
hodnota prihybu. U vzorku lisovaného pfi teploté¢ 300 °C a tlakem 500 MPa byla mez
pevnosti niz8i, nez v ptipadé¢ vzorku lisovaného pfi teplote¢ 400 °C tlakem pouze
100 MPa.

Tab. 4.10 Vysledky ohybové zkousky experimentalniho materidalu na bazi Zn

Teplota lisovani [°C] 300 400
Lisovaci tlak [MPa] y [mm] R0 [MPa] y [mm] R [MPa]
100 - - 0,11 150
200 - - 0,32 277
300 - - 0,56 302
400 - - 0,67 322
500 0,10 137 0,92 308
300 -~
250 A
% 200 A
2
£ 150 -
> e 500 MPa
o
2 100 -
2
50 -
O T T T T T T 1
0,00 0,20 0,40 0,60 0,80 1,00 1,20 1,40
Prihyb [mm]

Obr. 4.12 Ohybova kivka vzorku Zn lisovaného pri teploté 300 °C tiakem 500 MPa
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Obr. 4.13 Ohybova kfivka vzorkii Zn lisovanych pii teploté 400 °C tlakem 100 az 500 MPa

Fraktografické hodnoceni

Teplota lisovani 300 °C

Na obr. 4.14 je dokumentovana lomova plocha vzorku lisovaného pii teploté 300 °C a
tlaku 500 MPa. Ze struktury je patrné, ze charakter lomu je pievazné interkrystalicky
s ojedinélym vyskytem transkrystalicky $tépného poruSeni nékterych €astic Zn, pricemz
tento charakter byl pozorovan nezavisle na distribuci velikosti ¢astic. Na lomové plose
nebyla pozorovana plasticka deformace ¢astic Zn.

P

g 8, 4 Y D “ i e S
Obr. 4.14 Vzhled lomové plochy materialu vzorku Zn lisovaného pri teploté 300 °C a tlaku
500 MPa, SEM, SE (a), detail (b)

Teplota lisovani 400 °C

Na obr. 4. 15 lze pozorovat lomovou plochu vzorku lisovaného pfi teploté 400 °C
tlakem 100 MPa. V ptfevazné c¢asti lomové plochy doslo ke smiSenému lomu.
K transkrystalicky $tépnému lomu dochazi opét u Castic bez ohledu na jejich velikost. U
vétsich Castic l1ze pozorovat plastickou deformaci Castic, ktera byla dokumentovana pti
metalografickém hodnoceni. V oblasti lomové plochy, kde ptisobila tlakova slozka napéti
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pii ohybové zkousce, byl pii faktografickém hodnoceni pozorovan tvarny charakter
porusSeni vzorku.

Obr 4. ]5 Vzhled lomove plochy materzalu vzorku Zn llsovaneho prl teplote 400 °C a tlaku
100 MPa, SEM, SE (a), detail (b)

Na obr. 4.16 je dokumentovana lomova plocha vzorku lisovaného pfi teploté 400 °C a
tlaku 500 MPa. Stejné jako u vzorku lisovaného pfi teploté 400 °C tlakem 100 MPa, byl
na lomové ploSe pozorovan tvarny lom v oblasti, kde plsobila tlakova slozka napéti pii
ohybové zkouSce. Lomova plocha je tvofena smiSenym lomem s vyS$Sim podilem
transkrystalického poruseni ¢astic Zn, nez v piipad¢ vzorku lisovaného tlakem pouze 100
MPa. Na lomové plose lze dale pozorovat vétsi plastickou deformaci ¢astic Zn.

Obr. 4 ]6 Vzhled lomové plochy materzalu vzorku Zn lisovaného prl teploté 400 °C a tlaku
500 MPa, SEM, SE (a), detail (b)
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4.7 Priprava experimentalnich jednovrstevnych materiali

Vrstevnaté materidly byly pfipravovany pomoci specidlniho zafizeni s posuvnym
trnem, ktery umoziiuje davkovani jednotlivych vrstev s pfesnosti na jednotky
mikrometru. Schéma a foto tohoto zatizeni je na Obr. 4.17.

—=

Obr. 4.17 Schéma plniciho zaFizeni pro pripravu vrstevnatych praskovych materialii (a), foto (b)

V plnicim zafizeni umisténém v rukavicovém boxu pod inertni atmosférou byly
pfipraveny 4 vzorky z Mg prasku s jedinou vrstvou Zn s nasypnou tloustkou 0,25 mm,
0,5 mm, 1 mm a 2 mm. Jednotlivé naplnéné lisovnice byly umistény do teplotni komory
univerzalniho trhaciho stroje a lisovany vzdy tlakem 500 MPa pfi teploté 300 °C po dobu
1 hod.

4.8 Struktura a vlastnosti experimentalni jednovrstevného materialu

Metalografické hodnoceni

Z makrostruktury nalisovanych materialti s jednou vrstvou Zn, s plivodni nasypnou
tloustkou vrstvy 0,25 mm, 0,5 mm, 1 mm a 2 mm je patrné, Ze vrstva Zn prasku je u
vSech vzorkli rovnomérna s konstantni tlouStkou (obr. 4.18). V ptfipadé¢ vzorku
s nasypnou tloustkou vrstvy Zn 0,25 mm klesla tloustka po lisovani na cca 0,15 mm, u
vzorku s 0,5 mm Zn na cca 0,3 mm, u vzorku s 1 mm Zn na cca 0,49 a u vzorku
s nasypnou tlouStkou 2 mm Zn na cca 1 mm.
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Obr. 4.18 Makrostruktura jednovrstevnych materiali, SEM, BSD, nasypna tloustka vrstvy
0,25 mm (a). 0,5 mm (b), I mm (c) a2 mm (d)

Vysledky studia mikrostruktury pomoci SEM jsou na obr. 4.19 az 4.22. Snimky
dokumentované pomoci svételného mikroskopu jsou uvedeny v ptiloze 3 na obr. P3.1 az
P3.6. V mikrostruktuie vSech vzorkil lze, na rozhrani vrstvy Mg a Zn, pozorovat
mezivrstvu nové intermetalické faze o tloust'ce v rozmezi 10 az 16 um.

Zn MgZno

-
N e

Zn
10 um

ot e R _ ib; R AP AN Gy _
/ £ ST i Fo PR . MgZny
: RGP AR RN e,
Zn x N Py _‘n‘—r‘:";{. - 3N 2
g 3 Zn
40 pm : 10 um

Obr. 4.20 Mikrostruktura materidlu s jednou vrstvou Zn o tloustce 0 5 mm, SEM, BSD (a), detail (b)
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40 pm A 10 um

Obr. 4.21 Mikrostruktura materialu s jednou vrstvou Zn o tloustce 1 mm, SEM, BSD (a), detail
(b)

m&rr,’r» 7.5

Zn " » Wbl B
40 pm + o , i - 10um
——— p J e “ —
Obr. 4.22 Mikrostruktura materialu s jednou vrstvou Zn o tloustce 2 mm, SEM, BSD (a), detail (b)

Analyza chemického sloZeni

U pfipravenych jednovrstvych materiali byla provedena bodové analyza chemického
slozeni vzniklé mezifaze pomoci EDS. Vysledky této analyzy jsou uvedeny v tab. 4.11.
Z vysledkit EDS analyzy vyplyva, Ze vznikld faze obsahuje cca 19 hm. % Mg. V
porovnani s fdzovym diagramem Mg-Zn (obr. 3.6) lze ptedpokladat vyskyt faze MgZn;
nebo MgZn,, u které je pravdépodobnéjsi vznik vzhledem k vyssi stabilit€ v binarnim
systému Mg-Zn.

Tab. 4.11 Vysledky bodové analyzy vzniklé mezifaze metodou EDS

Nasypna tloust’ka Zn Mg Mg Zn Zn
vrstvy [mm] [hm. %] [at. %] [hm. %] (at. %)
0,25 19,1+0,1 38,8+0,2 80,9+0,1 61,2+0,2
0,5 18,2+0,1 37,5+0,2 81,8+0,1 62,5+0,2
1 19+1 3942 81=+1 62+2
2 19,5+0,2 39,5+0,3 80,5+0,2 60,5+0,3

Ptitomnost fdze MgZn, ve vzorku byla nésledné potvrzena metodou XRD. Podle
vyhodnocené¢ho RTG spektra se v materidlu dale vyskytuje Mg, Zn a dale malé mnoZstvi
Zn0. Analyzovany obsah zinku pifi RTG analyze je ovlivnén jeho pfitomnosti pod
analyzovanou vrstvou intermetalické faze, protoze hloubka analytické oblasti daného
vzorku je pfiblizné 35 az 55 pm.
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Obr. 4.23 RTG spektrum lomové plochy experimentalniho materialu na rozhrani Mg a faze

MgZn,

Mechanické charakteristiky

Pribéhy ohybovych kiivek ze zkousky 3-bodovym ohybem jednovrstevnych materialt
jsou dokumentovany na obr. 4.24. Na obrazku lze pozorovat, ze zavislosti napéti v ohybu
na prihybu maji u v§ech vzorki prakticky stejny linearni priibéh. Hodnoty meze pevnosti
a maximalniho pruhybu jsou uvedeny v tab. 4.12. Z vysledkl je patrné, ze tloustka
vrozmezi 0,15 az 1 mm Zn vrstvy nemd na chovani materidlu pfi naméhani v ohybu
zadny vliv, a prubéh i mez pevnosti se vyznamné nelisi.

Tab. 4.12 Vysledky 3-bodového ohybu experimentalniho materialu s jednou vrstvou Zn

Vzorek y [mm] R0 [MPa]
0,25 mm Zn 0,20 212
0,5 mm Zn 0,18 215

1 mm Zn 0,19 218

2 mm Zn 0,18 203
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Obr. 4.24 Ohybova krivka jednovrstevnych materialii

Fraktografické hodnoceni

Na obr.4.23 je dokumentovan celkovy vzhled lomovych ploch jednovrstevnych
materiald. Na snimcich je patrna rovnomérna tloustka Zn vrstvy, kromé vzorku
s nasypnou tloustkou 0,5 mm, u kterého doSlo k poruseni zkuSebniho télesa v oblasti
lokélni nerovnomérnosti. Na lomové ploSe lze pozorovat Sifeni lomu pres jednotlivé
vrstvy Mg, Zn a na jejich rozhrani.
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Obr. 4.25 Celkovy pohl na lomovou lochu ]enovsevnyc terlu,
tloustka vrstvy 0,25 mm (a). 0,5 mm (b), 1 mm (c) a 2 mm (d)

IS

SE, asyd

Na snimcich z fraktografického hodnoceni (obr. 4.26 az 4.29) Ize pozorovat lomové
plochy jednotlivych vzorkl na rozhrani f4zi Mg a Zn. Charakter lomu vrstev Mg je stejny
jako v pfipadé¢ experimentalniho materidlu z Ccisttho Mg lisovaného za stejnych
podminek. Charakter lomu je pfevazné interkrystalicky, k transkrystalickému S$tépeni
astic Mg dochazi ojedinéle. Castice Mg jsou plasticky deformované. Lomova plocha
vrstvy Zn je rovne€Z totozna s lomem experimentalniho materialu z ¢istého Zn lisovaného
za stejnych podminek. Objevuje se zde interkrystalicky lom a ojedinéle také
transkrystalicky. Lom mezivrstvy MgZn, ma transkrystalicky $tépny charakter a lze zde
také pozorovat trhliny kolmo na lomovou plochu.

L S ) ~=4

a)-~helge s PERBET e il D) N

= ) : Rt b ol - : Ry : o ‘ % » s & B Vet
Obr. 4.26 Vzhled lomové plochy materidlu s vrstvou Zn o tloustce 0,25 mm, SEM, SE (a), detail (b)
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Obr. 4.27 Vzhled lomové plochy materialu svrstvou Zn o tluifce O,m, SEM, S (a), detail(b)
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Obr. 4.28 Vzhled lomové plochy materialu s vrstvou Zn o tloustce 1 mm, SEM, SE (a), detail (b)
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4.9 Priprava experimentalnich vicevrstvych materiali

Vicevrstevné materidly Mg-Zn liSici mnozstvim jednotlivych vrstev a nasypnymi
tloustkami Mg. byly pfipraveny lisovany stejnym postupem jako jednovrstevné
materialy, tzn. pfi teploté¢ 300 °C lisovacim tlakem 500 MPa. Nasypné tloustky
jednotlivych vrstev pro konkrétni vzorky vicevrstevnych materiald jsou uvedeny
tab. 4.13. Okrajové vrstvy byly vzdy tvofeny Mg o tloust’ce 2 mm, protoze Zn vykazoval
vetsi adhezi k povrchu lisovnice. Navic tak byla vytvofena rezerva materidlu pti brousSeni
vzorkd na ttibodovy ohyb.

Tab. 4.13 Nasypné tloustky a slozeni jednotlivych vrstev pripravenych vzorkii

2mm vrstva Mg Imm vrstva Mg
Vrstva Prvek Tloust’ka [mm]
1. Mg 2 2
2. Zn 1 1
3. Mg 2 1
4. Zn 1 1
5. Mg 2 1
6. Zn 1 1
7. Mg 2 1
8. Zn 1
9. Mg 2

4.10 Struktura a vlastnosti experimentalnich vicevrstvych materialu

Metalografické hodnoceni

Celkovy vzhled struktury vrstvenych materialt je uveden na obr. 4.30. Na obrazku Ize
pozorovat, ze jednotlivé vrstvy Mg a Zn po lisovani jsou rovnomérné s piiblizné
konstantni tloustkou vrstvy v celém priifezu vzorki.

Obr. 4.30 Makrostruktura vicevrstvych materialii, SEM, BSD, vzorek 2 mm Mg (a), vzorek 1 mm
Mg (b)

Snimky metalografickych vybrusi jsou uvedeny na obr. 4.31 a 4.32. Stejné jako
u jednovrstevnych materidll je na snimcich patrny vznik intermetalické faze na rozhrani
Mg a Zn o tloust’ce pohybujici se v rozmezi 10—16 um, jako v piipad¢ jednovrstevnatych
materiald.
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Obr. 4.31 Mikrostruktura vicevrstvého materialu s tloustkou Mg vrstvy 2 mm, SEM, SE (a), detail
(b)
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Obr. 4.32 Mikrostruktura vicevrstvého materidlu s tloustkou Mg vrstvy 1 mm, SEM, SE (a), detail
(b)

t

Analyza chemického sloZeni

U pftipravenych vicevrstevnych materiali byla opét provedena bodova analyza
chemického slozeni metodou EDS, jejiz vysledky jsou uvedeny v tab. 4.14Tab. 4.11.
Daéle byla u obou vzorkl provedena liniova analyza chemického slozeni metodou EDS
v oblasti fazového rozhrani Mg a Zn. Analyza byla provedena na vzorku s2mm
nasypnou tloustkou Mg. Zavislosti obsahu Mg a Zn na vzdalenosti od f4zového rozhrani
je zobrazena na obr. 4.33. Z grafické zavislosti obsahu Mg a Zn na vzdélenosti od
fazového rozhrani jsou patrné rozdilné pribéhy koncentraci Mg a Zn na rozhrani
s intermetalickou fazi MgZn,.

Tab. 4.14 Vysledky bodové analyzy metodou EDS vicevrstevnych materialii

Vzorek Mg (hm. %) Mg (at. %) Zn (hm. %) Zn (at. %)
2 mm Mg 18,5+0,5 37,9+0,8 81,5+0,5 62,1+0,8
I mm Mg 18,6+0,6 38+1 81,4+0,6 62,0+1
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Obr. 4.33 Liniova analyza fazovych rozhrani u vzorku s 2mm vrstvami Mg, EDS

Mechanické charakteristiky

Nameéfené hodnoty mikrotvrdosti jednotlivych vrstev jsou uvedeny v tab. 4.15.
Z vysledkt je patrné, Zze mikrotvrdost jednotlivych vrstev Mg a Zn je u obou vzorki
pfiblizné€ stejna jako u Cistych materiald (viz tab. 4.5 a 4.9). Vyrazn€ vy$si hodnoty
mikrotvrdosti byly naméfeny u intermetalické faze MgZn,.

Prib¢h ohybovych kiivek ze zkousky 3-bodovym ohybem byl vynesen do grafu
zavislosti napéti na pruhybu vzorku (obr. 4.34). Na grafu lze pozorovat, ze zavislost
napéti na prihybu obou vzorkl mé stejny prib&h. Hodnoty meze pevnosti a maximalniho
prihybu pfi naméhani v ohybu jsou uvedeny v tab. 16. Mez pevnosti vzorku s vrstvami
Mg o nasypné tlouSt’ce 2 mm je o vice nez 20 % vyssi.

Tab. 4.15 Namérené hodnoty mikrotvrdosti HV 0,025 vrstevnatych materialii

Vrstva 2 mm Mg 1 mm Mg
Mg 58+1 59,3+0,8
Zn 47+1 49,5+0,8

MgZn, 323+£12 320+13

Tab. 4.16 Vysledky ohybové zkousky vrstevnatych materialii

2 mm Mg 1 mm Mg
y [mm] R [MPa] y [mm] Rimo [MPa]

500 MPa, 300 °C 0,18 266 0,14 215
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Obr. 4.34 Ohybova krivka vicevrstvych materialii

Fraktografické hodnoceni

Charakter lomu pfi ohybu vicevrstevnych materiali je podobny, jako byl pozorovan
v pfipad¢ jednovrstevnatych vzorkl. Z makrostruktury je patrny vyrazny rozdil v prubéhu
Sifeni pies jednotlivé vrstvy a jejich rozhrani (obr. 4.35).

Obr. 4.35 Pribéh sivent trhlin u vicevrstvych materialu, SEM, BSD, vzorek 2 mm Mg (a), vzorek
1 mm Mg (b)

Na obr. 436 a 4.37 lze pozorovat snimky charakter lomové plochy jednotlivych
vzorki. Charakter lomu obou vzorki je stejny jako v piipad¢ jednovrstevnych materialti.
Lomova plocha vrstev Mg i Zn ma prevazné interkrystalicky charakter a ojedinéle se
vyskytuje transkrystalické Stépeni castic Mg i Zn. Plasticka deformace castic Mg je
v porovndni s ¢asticemi Zn vyrazné vétsi. Lom mezivrstvy MgZn, ma transkrystalicky
Stépny charakter, 1ze zde také pozorovat trhliny kolmo na lomovou plochu
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Obr. 4.36 Vzhled lomové plochy vicev
detail (b)

Obr. .3 7 Vzhled lomové plochy vicev
detail (b)

e e, e L WY
ustkou Mg vrstvy 1
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4.11 Priprava experimentalnich materiali z praskovych smési

Materidly z praSkové smési byly pfipravovany pomoci michaciho zafizeni specialné
navrhnuté pro tento experiment s moznosti regulace rychlosti a sméru otad€eni a nastaveni
doby michani (obr. 4.38).

Obr. 4.38 Foto michaciho zarizeni

Byly pfipraveny vzorky na bazi Mg s 10 hm. % Zn, pfi lisovacim tlaku 500 MPa
a teplotach 300 a 400 °C. Michani probihalo ve ctyfech krocich, ve kterych byl do
michané¢ smési postupné¢ piriddvan Zn praSek. Nejprve byla v inertni atmosfére
rukavicového boxu michaci naddoba naplnéna Mg praskem, do kterého byla ptidana 4 Zn
prasku. Smés byla michéna po dobu 15 min, rychlosti 100 ot/min. Stejnym zptsobem byl
postupné pfidan zbyvajici Zn prasek a v jednotlivych krocich se ménil smér otaceni. Po
celou dobu michani smési byla v nddob¢ udrzovana inertni atmosféra.

Ptipravené smési byly navazeny do lisovnice a poté umistény do teplotni komory
univerzalniho trhaciho stroje a lisovany tlakem 500 MPa pii pozadované teploté po dobu
1 hod.

4.12 Struktura a vlastnosti experimentalnich materiali z praskovych smési

Metalografické hodnoceni a chemicka analyza

Teplota lisovani 300 °C

Ze studia mikrostruktury je patrné, Zze za danych podminek ptipravy praSkové smési
doslo k homogennimu rozlozeni Zn v ¢asticich Mg (obr. 4.39). Pfi teploté 300 °C doslo
ke vzniku intermetalické faze v oblastech, kde byly pivodni ¢éastice Zn. U vétSich Zn
¢astic nedoSlo k uplné transformaci a intermetalicka faze vytvofila pouze obalku kolem
Zn Castice (obr. 4.40).
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Obr. 4.39 Mikrostruktura materialu z praskové smé

Obr. 4.40 Mikrostruktura materidalu z prdaskové smési lisovaného pri teploté 300 °C, SEM, BSD
(a), detail (b)

Chemické slozeni vzorku pfipraveného z praskové smési bylo analyzovano metodou
EDS. Ziskané hodnoty sloZeni jsou uvedeny v tab. 4.17. Z vysledkl vyplyva, Ze matrice
je tvofena Mg s cca 3 hm. % Zn. Ve vétsich casticich Zn, kde nedos$lo k transformaci
v celém objemu na intermetalickou fazi MgZn, obsahuji ¢astice Zn cca 3 hm. % Mg.

Tab. 4.17 Vysledky bodové analyzy metodou EDS vicevrstevnych materiali
Castice Vrstva Mg (hm. %) Mg (at. %) Zn (hm. %) Zn (at. %)

Mg 96,8+0,7 98,8+0,3 3,2+0,7 1,2+0,3
| MgZn, 20,0+0,3 40,2+0,5 80,0+0,3 59,8+0,5

Zn 2,7+0,1 7,1£0,3 97,3+0,1 93,0+0,3
2 MgZn, 21+2 4243 79+2 5843

1 — castice se stiedem tvorenym Zn, 2 — cdstice tvorend pouze MgZn,

Chemické slozeni materidlu z praskové smési lisovaného pii teploté 300 °C bylo
ovéfeno metodou XRD. Piitomnost fize MgZn, byla potvrzena na RTG spektru,
zobrazeného na obr. 4.41. Dle vysledkl analyzy se v materidlu dale vyskytuje Mg a malé
mnoZstvi Zn a MgO.
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Obr. 4.41 RTG spektrum praskové smési lisované pri teplote 300 °C

Teplota lisovani 400 °C

U vzorku pfipraveného lisovanim pfi teploté 400 °C doslo k uplnému rozpusténi ¢astic
Zn v Mg a pfi pozorovani mikrostruktury svételnym mikroskopem nebyly ¢astice Zn ve
struktufe patrné (obr. 4.42). Na snimku pofizeném pomoci SEM lze pozorovat

: } 7
Obr. 4.43 Mikrostruktura materialu z praskove smési pripraven
(a), detail (b)

PR |
o

N

é pri teploté 400 °C, SEM, BSD
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Chemické slozeni faze vzniklé na hranicich ¢astic Mg bylo stanoveno pomoci prvkové
analyzy metodou EDS. Vysledky analyzy jsou uvedeny v tab. 4.18. Z namétenych hodnot
vyplyva, ze faze vylouCena na hranicich castic Mg obsahuje cca 17 hm. % Zn, tato
hodnota je vyrazn¢ ovlivnéna analyzou malého objemu faze a vysledek je zkreslen
analyzou okolni matrice tvofené Mg Casticemi. Metodou EDS tedy nelze fazi piesné
identifikovat. Z vysledkit RTG analyzy bylo zjisténo, ze se jednd o fazi Mgs;Zny.
Vyhodnocenim spekter bylo zjisténo, Ze vzorek obsahuje Mg, MgO a velmi malé
mnozstvi MgZnj.

Tab. 4.18 Vysledky bodové analyzy metodou EDS vicevrstevnych materialii

Mg (hm. %) Mg (at. %) Zn (hm. %) Zn (at. %)
Mg 92,1+0,4 96,9+0,2 7,9+0,4 3,1£0,2
Hranice zrn 83,1£0,2 93,0+0,1 16,9+0,2 7,0+,1
‘ e O MgZn2
§ 1 §§ _ ? '\I\//:851Zn19,84 g
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Obr. 4.44 RTG spektrum praskové smési lisované pri teploté 400 °C

Mechanické charakteristiky

V tab. 4.19 jsou uvedeny hodnoty mikrotvrdosti dle Vickerse pti zatizeni 25 g, meze
pevnosti a maximalniho prihybu vzorku pfi naméhani v ohybu. U obou vzorkl doslo ke
zvySeni tvrdosti na hodnotu cca 90 HV 0,025. Na obr. 4.45 je znazornén prubch
ohybovych kiivek ze zkousky 3-bodovym ohybem. Charakter pribéhu je u obou smési
linearni. Hodnoty meze pevnosti a maximdalniho prithybu se vyrazné nelisi. U obou
vzorkll je mez pevnosti v ohybu cca 200 MPa a maximalni prihyb cca 0,15 mm.

Tab. 4.19 Hodnoty mikrotvrdosti HV 0,025 a vysledky 3-bodového ohybu

Teplota lisovani HV 0,025 y [mm] R0 [MPa]
300 °C 9442 0,15 205
400 °C 87+3 0,14 196
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Obr. 4.45 Ohybova krivka smeést lisovanych tlakem 500 MPa pri teploté 300 °C a 400 °C

Fraktografické hodnoceni

Teplota lisovani 300 °C

Na celkovém vzhledu lomové plochy vzorku ptipraveného z praskové smési lisované
pri teploté 300 °C a tlaku 500 MPa Ize pozorovat celkovy charakter lomu a homogenni
rozloZeni castic intermetalické faze MgZn, (obr. 4.46). Lom matrice na bazi Mg ma
stejny charakter jako vzorky z ¢istého Mg lisované za stejnych podminek, tzn. lomova
plocha vykazuje pfevazné interkrystalicky charakter poruSeni s ojedinélym vyskytem
transkrystalického $tépeni ¢astic Mg. Castice intermetalické faze MgZn, a ¢astice Zn
s obalkou tvofenou MgZn, se porusuji transkrystalickym $t€épnym lomem. Dochazi také
k interkrystalickému lomu na rozhrani MgZn; a Zn. Na rozhrani faze MgZn, a Castic Mg
nebyla pozorovana piitomnost prasklin.

Obr. 4.46 elkovy pled na lomovou plochu materialu z praskové smési lisované pri teploté 300
°C, SEM, SE (a), BSD (b)

62



P s
.20 fime .20 um
Sl —

Obr. 4.47 Vzhled lomové plchy teridlu z prdskové smési lisovany pri teploté 300 5, SEM, SE
(a), BSD (b)

Teplota lisovani 400 °C

Cela lomova plocha vzorku ptipraveného z praSkové smési lisované pii teploté 400 °C
a tlaku 500 MPa je dokumentované na obr. 4.48, pti zobrazeni pomoci BSD je patrné
rovnomérné vylouceni faze Mgs;Znyo na hranicich ptivodnich ¢astic Mg v celém prifezu
vzorku. Lomova plocha je pfevazné tvofena interkrystalickym lomem, ktery probiha
podél vyloucené faze na hranicich ¢astic Mg (obr. 4.49)

Obr. 4.48 Celkovy pohled na lomovou plochu materidlu z praskové smési lisované pri teploté 400
°C, SEM, SE (a), BSD (b)

Y £ 1 . % s DRYT BT AR N £ T e -
Obr. 4.49 Vzhled lomové plochy materialu z praskové smési lisované pri teplote 400 °C, SEM, SE
(a), BSD (b)

63



5 DISKUZE VYSLEDKU

Experimentalni material z ¢istého Mg

Lisovani cist¢tho Mg probihalo pfi teplot¢ 300 a 400 °C lisovacimi tlaky 100 az
500 MPa. Pii lisovani Mg doslo jiz pii teplot¢ 300 °C a tlaku 100 MPa k vyrazné
deformaci ¢astic a pfi zvySovani tlaku az na hodnotu tlaku 500 MPa nebyla ve struktuie

vzorkll patrna dalsi vyraznéjsi zména.

Na obr. 5.1 jsou porovnany zavislosti mikrotvrdosti experimentalniho materidlu
z Cistétho Mg na lisovacim tlaku vzorka lisovanych pii 300 °C a 400 °C. Lze pozorovat,
ze mikrotvrdost je zavisla na lisovacim tlaku az do hodnoty 300 MPa, kdy je dosazeno
maximalni tvrdosti materidlu. Vliv lisovaci teploty, pfi které lisovani probiha, na
vyslednou mikrotvrdost nebyl prokazan.
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Obr. 5.1 Porovnani mikrotvrdosti vzorkii lisovanych p¥i teploté 300 a 400 °C
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Na obr. 5.2 je porovnavana zavislost meze pevnosti v ohybu s maximalnim prithybem
vzorkl lisovanych pii teploté 300 °C a tlakem 100 az 500 MPa. Ze zavislosti je patrné Ze
s rostoucim lisovacim tlakem se zvySuje mez pevnosti i maximalni prihyb vzorku az do
lisovaciho tlaku 400 MPa. Dal§im zvySenim lisovaciho tlaku na 500 MPa se jiz hodnota
meze pevnosti v ohybu neméni, zatimco hodnoty prithybu se snizuji.
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Obr. 5.2 Porovnani meze pevnosti v ohybu s maximalnim prithybem, teplota lisovani 300 °C
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Na obr. 5.3 je porovnavana mez pevnosti v ohybu s maximalnim priahybem vzorki
lisovanych pii teplot¢ 400 °C a tlakem 100 az 500 MPa. Stejné jako v ptipadé vzorka
lisovanych pii teploté¢ 300 °C se hodnota meze pevnosti v ohybu a maximalniho prihybu
s rostoucim lisovacim tlakem zvySuje az do maximdlni hodnoty pii lisovacim tlaku
400 MPa. Pii maximalni hodnoté lisovaciho tlaku, tj. 500 MPa, se mez pevnosti sniZuje,
zatimco maximalni prihyb vzorku zlstava konstantni.
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Z taktografického hodnoceni lomovych ploch po 3-bodovém ohybu je patrné, Ze
zvySenim lisovaciho tlaku dochazi k vétsi plastické deformaci cCastic prasku a jeho
zpevnéni. To se projevuje také zvySenim podilu transkrystalického lomu. Pii zvySeni
teploty z 300 na 400 °C dochazi u castic k vyrazn€jSimu difuznimu spojeni, sniZeni
porovitosti a tim zvySeni hodnot pevnosti v ohybu.

Experimentalni material z ¢istého Zn

Plastickd deformace castic Zn praSku pii lisovani za tepla je relativné nizka. Jako
mozny divod se nabizi velkd polydisperita Zn prasku, tvar Castic a relativné mala
velikost, protoze malé sférické Castice se obecné¢ deformuji hife. Vzhledem k velké
distribuci velikosti ¢astic Zn lze pfedpokladat, Ze rlizné velké ¢astice Zn pii aplikaci tlaku
dokonale vyplni prostor, ¢imZz bylo dosazeno nizké hodnoty vysledné porozity.
Z vysledki dale vyplyva, ze porozita vzorkdl Zn je pii stejnych podminkéch lisovani
vEtsi, neZ je tomu v piipadé Mg. To je zpusobeno nizsi plastickou deformaci Zn prasku.

Z vysledki fraktografie vyplyva, Ze v pfipadé¢ Zn lisovaného pii teplot¢ 300 °C
a 500 MPa a vzorku lisovaného pfi teploté 400 °C a tlaku 100 MPa nedoslo k plastické
deformaci castic Zn a dostatecnému slinuti vétSich zrn, a proto dochéazi prevazné
k interkrystalickému lomu. ZvySenim lisovaciho tlaku pii teplot¢ 400 °C dochazi
k ¢astecné plastické deformaci ¢astic Zn, snizeni porozity a tim v dasledku zvySeni meze
pevnosti v ohybu.
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Experimentalni vrstevnaté materialy

Ze studia mikrostruktury jednovrstevnych materidlli je patrné, ze po lisovani se
v ptipadé vzorkl s nasypnou tlouStkou Zn 0,25 a 0,5 mm tato zmensSila pfiblizn€ o 40 %.
V ptipad¢ vzorkll s nasypnou tlouStkou Zn 1 a 2 mm asi o 50 %. Z metalografického
hodnoceni struktury je dale patrné, zZe na rozhrani Mg a Zn dochézi ke vzniku nové faze o
tlousté v rozmezi 10-20 pm a tvrdosti cca 320 HV 0,025. Z chemické analyzy slozeni
metodou EDS a RTG analyzy bylo zjisténo, ze se jedna o intermetalickou fazi MgZn,

(obr. 5.3), jedna se tedy o tzv. Lavesovu fazi, kterd je velmi tvrda, ale kiehka.
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Obr. 5.3 Diagram Mg-Zn s vyznacenou teplotou 300 °C a fazi MgZn,

Vzhledem k hodnotam meze pevnosti ¢istého Mg lisovaného pfi teploté 300 °C tlakem
500 MPa doslo u jednovrstevnych materialti ke zvySeni meze pevnosti o 10 az 20 MPa.
Diivodem zvySeni pevnosti je pravdépodobné pfitomnost vrstvy Zn, ktery ma
v porovnani s Mg pfipravenym za stejnych lisovacich podminek vyrazné vyssi pevnost v
ohybu. Z vysledkti 3-bodového ohybu piipravenych jednovrstevnych materialti vyplyva,
ze tloustka vrstvy Zn nema na vyslednou mez pevnosti vliv. Lze pfedpokladat, Ze
vylouceni kiehké Lavesovy faze na fadzovém rozhrani Mg-Zn negativné ovliviiuje
vlastnosti vicevrstvych materiali. Negativni vliv pfitomnosti MgZn, byl prokdzan u
téchto vicevrstvych materiali. U vzorku s 2mm vrstvami Mg, ktery ma celkem tf1 vrstvy
Zn a tedy Sest fazovych rozhrani byla mez pevnosti v ohybu o témét 20 % vyssi nez
v ptipad¢ vzorku s Imm vrstvami Mg, ktery mél vrstev Ctyfi vrstvy Zn a tedy osm
fazovych rozhrani, kde vznika taze MgZn,.

Experimentalni materialy z praskovych smési

Praskové smési byly pfipravovany pii teploté 300 a 400 °C lisovacim tlakem
500 MPa. Stejné jako u vrstevnatych materialii lisovanych pfi teploté¢ 300 °C a tlaku
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500 MPa doslo také v piipadé praskové smési lisované pii teploté 300 °C ke vzniku
Lavesovy faze v oblastech vyskytu piivodnich castic Zn. V zavislosti na velikosti Zn
¢astic doslo k vytvoteni bud’ ¢ist¢ MgZn, nebo vrstvy MgZn,, kterd obklopovala ¢astici
Zn. Také v tomto piipadé byla tloustka vrstvy MgZn, v rozmezi od 10 do 20 um.

Pti teploté 400 °C vlivem difuze doslo k vytvoteni kapalné faze o eutektickém slozeni
a po ochlazeni doslo k vylouceni faze Mgs;Znyy (viz. obr. 5.4). V souladu s literarnimi
udaji [39] dochdzi k difuzi Zn do Mg.
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Obr. 5.4 Diagram Mg-Zn s vyznacenymi oblastmi vzniku fazi pri teploté lisovani 300 a 400 °C

V piipad¢ praskovych smési doslo k vyraznému zvySeni tvrdosti u obou vzorku.
V piipadé vzorku lisovaného pfi teploté 300 °C se zvysila tvrdost v porovnani s Cistym
Mg 027 HV 0,025 a v piipadé smési lisované pii teploté 400 °C o 20 HV 0,025. To je
patrné zpiisobeno vznikem tuhého roztoku Zn v Mg.

Z vysledkti 3-bodového ohybu vyplyva, Ze ve srovnani s Cistym Mg lisovanym za
stejnych podminek nedoslo k vyrazné zméné hodnot pevnosti v ohybu. Castice MgZn,
tedy u vzorku ptipraveného pii teploté lisovani 300 °C nemaji z hlediska mechanickych
charakteristik zadny pozitivni vliv. U vzorku lisovaného pii teploté 400 °C zfejmé faze
Mgs1Zny, vyloucend na hranici ¢astic Mg, usnadiiuje interkrystalicky lom, ¢emuz by také
odpovidaly vysledky fraktografie.
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Experimentalni material z ¢istého Mg

Pti lisovani praSkového Mg dochazi k zhutnéni struktury jiz pfi lisovacim tlaku
200 MPa a dal$im zvySovanim tlaku ani teploty se jiz vyrazn¢ nezvySuje. Minimalni
porozity je dosazeno jiz pii lisovacim tlaku 200 MPa a teploté 300 °C a tato hodnota
je mensi nez 0,5 %.

Mikrotvrdost Mg se zvySuje s rostouci hodnotou lisovaciho tlaku, teplota lisovani
nema na tuto hodnotu vliv. Maximdlni hodnota mikrotvrdosti cca 68 HV 0,025 byla
dosazena pii teploteé 400 °C a tlaku 500 MPa. Pevnost v ohybu se zvysuje s lisovacim
tlakem a teplotou lisovani. Nejvétsi hodnoty meze pevnosti v ohybu 254 MPa a
prihybu vzorku 0,23 mm bylo dosazeno pii teploté 400 °C a tlaku 400 MPa.
S rostoucim lisovacim tlakem a teplotou se zvySuje podil transkrystalického lomu,
deformace zrn a mira slinuti ¢astic.

Experimentalni material z ¢istého Zn

Pti teploté lisovani 300 °C a tlaku 400 MPa dochazi ve struktufe ke vzniku trhlin.
U vzorku lisovaného tlakem 500 MPa se jiz defekty ve struktufe neobjevuji. Pfi
teploté lisovani 400 °C dochazi ke zhutnéni struktury bez defektd a slinovani
mensSich ¢astic. Se zvysujicim se tlakem dochézi k mirné deformaci vétSich ¢astic Zn
a snizovani porozity az pod hodnotu 0,5 %.

Nejvétsi hodnota mikrotvrdosti cca 53 HV 0,025 byla naméfena u vzorku lisovaného
pfi teploté¢ 300 °C a tlaku 400 MPa. Se zvySujicim se lisovacim tlakem roste mez
pevnosti v ohybu a maximalni pruhyb vzorkd. Nejvétsi hodnoty meze pevnosti
v ohybu cca 320 MPa byly stanoveny u vzorku lisovaného pfi teploté 400 °C tlakem
400 MPa. U vzorkl lisovanych pfi teploté 400 °C pii lisovacim tlaku vyS$Sim nez
100 MPa k tvarnému lomu v ¢asti deformované v tlaku, coZ se projevuje také na
pribéhu ohybové kiivky. S rostoucim lisovacim tlakem se zvySuje podil
transkrystalického lomu, sniZzuje se pdrozita a zvétSuje deformace castic. Celkova
plastickd deformace c¢astic Zn je vyrazné niz§i nez u cCastic Mg lisovaného za
stejnych podminek.

Experimentalni vrstevné materialy Mg-Zn

Mikrostruktura Zn a Mg u vrstevnych kompoziti odpovida mikrostruktute ¢istych
materiald. Na fazovém rozhrdni dochazi ke vzniku intermetalické faze MgZn,
o tlouSt’ce v rozmezi od 10 do 20 um.

Mikrotvrdost vzniklé intermetalické vrstvy se pohybuje kolem 320 HV 0,025.
Nejvetsi hodnoty meze pevnosti v ohybu 218 MPa bylo u jednovrstevnych materiali
dosazeno u vzorku stloustkou Zn vrstva 1 mm. Hodnoty meze pevnosti byly
u ostatnich jednovrstevnych materidli velmi podobné a tlouStka Zn vrstvy tedy nema
na pevnost vliv. U vicevrstvych materidl bylo dosaZeno nejvys$si hodnoty meze
pevnosti 266 MPa u vzorku s 2mm vrstvami Mg. Lomova plocha vrstevnatych
materidlti byla podobnd jako u Cistych kovl lisovanych za stejnych podminek, faze
MgZn, se lame Stépnym transkrystalickym lomem.
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Experimentalni materialy z praskovych smési

Rozlozeni Zn v praskovych smésich bylo v obou ptipadech homogenni. U praskové
smeési lisované pfi teploté¢ 300 °C dosSlo ke vzniku Lavesovy faze MgZn, faze
v oblastech vyskytu plivodnich ¢astic Zn, v pfipadé vétSich castic Zn doslo
k vytvotfeni obalky MgZn, na fdzovém rozhrani Zn a Mg. Mikrotvrdost pfipraven¢ho
materidlu byla cca 94 HV 0,025, mez pevnosti v ohybu dosahla hodnoty 205 MPa
apruhyb byl 0,15 mm. Lomova plocha je tvofena casteéné interkrystalickym
a castecné transkrystalickym lomem nékterych castic Mg a faze MgZn; 1 Castice Zn
se lamou transkrystalickym §tépnym lomem.

U vzorku lisovaného pii 400 °C byl pribéh vzniku mikrostruktury naprosto odlisny,
doslo ke vzniku kapalné faze a nésledné difuzi prvkd na rozhrani pevné a kapalné
faze. Pii chlazeni vzorku doslo k vylouceni intermetalické faze MgsZny z kapaliné
faze eutektického slozeni na hranicich ¢éastic Mg. Hodnota mikrotvrdosti
pfipraveného materidlu byla cca 87 HV 0,025, meze pevnosti v ohybu 196 MPa
a pruhyb byl 0,14 mm. Lomova plocha vzorku lisovaného pii teplote 400 °C je
tvofena zejména interkrystalickym Stépnym podél faze Mgs Znyy vyloucené na
hranicich ¢astic Mg.
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8 SEZNAM POUZITYCH ZKRATEK A SYMBOLU

UHV
MPIF
ASTM
Dy

Pa

Ps

Pt
HCP
FCC
SEM
EDS
SE
BSD

SIEVE

XRD
TEM

ultra high vakuum

Metal Powder Industries Federation
American Society for Testing and Materials
stupent zhutnéni

zdanlivéa hustota [g-cm™]

hustota zcela zpevnéného kovu [g-cm™]
hustota materialu po setiepani [g-cm™]
hexagonal close packing

face centered cubic

skenovaci elektronovy mikroskop
energiove disperzni analyza

sekundarni elektrony

zpétné odrazené elektrony

mez pevnosti v ohybu [MPa]

prihyb vzorku [mm]

pramér vylisku [mm]

vnitini pramér formy [mm]

rentgenova praskova difrakce
transmisni elektronova mikroskopie
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Ptiloha 2 Mikrostruktura experimentalniho materialu na bazi Mg
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Priloha 1

Mikrostruktura experimentalniho materialu na bazi Mg



Obr. P1.1 Vzorek Mg livany pri teploté 300 °C a tlaku 100 MPa (a), detail (b)

*

Obr. P1.3 Vzorek Mg lisovany pri teplote 300 °C a tlaku 300 MPa (a) detail (b)

g

Obr. P1.4 Vzorek Mg lisovany pri teploté 300 °C a tlaku 400 MPa(a ), detail (b)




tlaku 500 MPa 300 °C (a), detail (b)

isovany p¥i teploté a

Obr. P1.5 Vzorek Mgl



Obr. P1.6 Vzorek Mg lisovany pri teploté 400 °C a tlaku 100 MPa (a), detail (b)
a) b)

Obr. P1.7 Vzorek Mg lisovany pri teploté 400 °C a tlaku 200 MPa detail (b)

b)

Obr. P1.8 Vzorek Mg lisovany pri teplote 400 °C a tlaku 300 MPa (a), detail (b)

Obr. P1.9 Vzorek Mg lisovany pri teploté 400 °C a tlaku 400 MPa (a), detail (b)




Obr. P1.10 Vzorek Mg lisovany pri teploté 400 °C a tlaku 500 MPa (a), detail (b)



Priloha 2

Mikrostruktura experimentalniho materialu na bazi Zn



Obr. P2.2 Vzorek Zn lisovany pri teploté 300 °C a tlau 500 Mi’a (a), detail strl;tktry b



. A ‘ - Q : S, by "'
Obr. P2.3 Vzorek Zn lisovany pri teploté 400 °C a tlaku 100 MPa (a), detail strukt b)
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Obr. P 2.6 Vzorek Zn lisovany pri teplote 400 °C a tlaku 400 MPa (a), detail struktury (b)



Obr. P 2.7 Vzorek Zn lisovany pri teploté 400 °C a tlaku 500 MPa (a), detail struktury (b)



Priloha 3

Mikrostruktura vrstvenych experimentalnich materiala
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Obr. P3.2Jednovrstevny material, tloustka Zn 0,5 mm (a), detail fazového rozhrani (b)
a) b)

m _ zového rozhrani (b)
% B g

>

zhrani (b)




AT

Obr. P3.5 Vicevrstvy materidl s tlouStkou Mg vrstvy 2 mm (a), detail fazového rozhrani (b)

i

Obr. P3.6 Vicevrstvy material s tloustkou Mg vrstvy 1 mm (a), detail fazového rozhrani(b)
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