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ABSTRAKT

V sowasnosti zkoumané hiikové materialy fipravované praskovou metalurgii vychazeji ze
znané obsahlého technologického spektra, dikynu je mozné vytiét Sirokou Skalu material
Tato prace se zaffuje na pipravu objemovych material z ha¢ikového prasku metodami
lisovani za studena a za tepla, slinovanim a palktivovanym slinovanim. Objemové materialy
byly pripravovany v sérii lisovacich tlék100 MPa aZz 500 MPa a slinovaci teploty byly voleny
v rozsahu 300 °C az 600 °C s cilem charakterizatmat podminek pipravy a technologie na
vysledné vlastnostifjpravovanych material Fripravené materialy byly hodnoceny z hlediska
mikrostruktury, tvrdosti, mikrotvrdosti,ifibodového ohybu a fraktografie. Objemové materialy
byly ptipraveny pomoci vSech testovanych metod, ovSenindas tchto materidl se znan¢
liSily v zavislosti na pouzité technologii. Z magi lisovanych za tepla &y nejvysSi pevnost

a tvrdost ty, které bylyifpraveny i tlaku 400 a 500 MPa a tepto#00 °C. Klasické slinovani
hoi¢iku v muflové peci a argonové atmasfése ukézalo jako neefektivni évibdu oxidické
vrstvy na povrchu afitomnosti kysliku v technickém argonu. Slinovanimoei technologie SPS
lisovaci tlak pouzity na vyrobutedliski a ¢im vy3Si byl aplikovany tlak dhem samotného
procesu SPS. NejvysSi pevnosti a tvrdosti dosalbmito Fipads materialy slinovanéipteplote
600 °C gipravené z vola sypaného prasku a z nejpor&giho gredlisku (100 MPa).



ABSTRACT

Bulk magnesium materials produced nowadays via powdetallurgy are based on a vastly
extensive technological spectrum, which makes #sfide to create a wide range of materials.
This work focuses on the preparation of bulk matsrirom magnesium powder by cold pressing
and hot pressing, sintering and field assisteesimg. The bulk materials were prepared in a series
of compacting pressures from 100 MPa to 500 MPathedsintering temperatures were selected
in the range of 300 ° C to 600 ° C in order to elktgrize the influence of the manufacturing
conditions and technology on the final propertiédsbolk materials. Prepared materials were
evaluated in terms of microstructure, hardness,rahardness, three-point bend test, and
fractography. From the hot pressed materials, #rmaptes prepared at 400 and 500 MPa and
400 °C had the highest strength and hardness. [@Bsic sintering of magnesium in the furnace
with argon atmosphere proved to be ineffective thuehe oxide layer on the surface and the
presence of oxygen in technical argon. The SP®rsmgt (Spark Plasma Sintering) was the more
effective with the lower applying pressure usednike the preforms and with the higher applied
pressure during the SPS process itself. Highestigttin and hardness were achieved in this case of
materials sintered at 600 ° C prepared from fre@daw and the most porous preform (100 MPa).
The bulk materials were prepared using all methaskd, but the properties of these materials
varied considerably depending on the technologg.use
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1 UvOD
Horc¢ik a jeho slitiny jsou moderni materialy pouzivanéejrizréjSich odétvich ptimyslu diky
svym specifickym vlastnostem. V oblasti dopravnffrdmyslu jsou materialy na bazi ¥idku
pouzivany pedevSim diky kombinaci nizké émmé hmotnosti, vyborné specifické pevnosti
a jednoduché recyklovatelnosti. Z hlediska matérigito |éka&ské &ely jsou pak hitikove
materialy vhodné igdevsim diky biokompatibilit biodegradabilt a mechanickym vlastnostem
blizkym lidské kostiCisty ha¢ik, podobr jako wtsina kowi, je oviem v technické praxi tkia
nepouzitelny. Problematicky je zejména diky vysodaktivité, nizké tvrdosti a Spatné tvarnosti za
studena. Pro zlepSeni mechanickych vlastnosti séiwg gedevsim legovani kéiku dalSimi
kovy nag.: Al, Zn, Mn a Zr, pipadré zjemrénim zrna metodami intenzivni plastické deformace
jako je protl&ovani, torze za vysokého tlaku a uhlové pkatlagini. Modernim fistupem
v pripadt hor¢iku je pak pouZziti praSkové metalurgie.

PrasSkova metalurgie je technologie, kterou&mdbvyraleji tvarow presné kovové s@asti do
nejrizrgjSich odvtvi pramyslu. Jedna se o procegj kterém se z kovového prasku lisovanim
vytvaruje gimo dany tvar poZzadovaného vyrobku a naslednymingmezpracovanim dojde ke
slinovani, kterym dojde ke spojeni jednotlivych §k@vych castic v kompaktni celek. Zima
rozmeria sowasti gred a po slinovani je zpravidla minimalniipadré se s ni péita, ve étsing
pripadi tedy odpada nutnost dalSiho opracovani vyrobkavidlvyhodou praskové metalurgie je
tedy velk4 Uspora materialu, vysoka chemickad homibgeryrobku a jemna mikrostruktura. DalSi
vyhodou je moznostifpravy vyrobki s unikatni strukturou a sloZzenim, které by nebylmzné
pripravit bsZnymi slévarenskymi technologiemi.

Vyuziti praSkové technologie profipravu materidl na bazi h&iku poskytuje moznosti
piipravy unikatnich materi@dl s velmi jemnou mikrostrukturou, kontrolovanou patou
a unikatnimi vlastnostmi, ovSem vzhledem k charaktba¢iku ve forné jemného prasku
vyvstavaji pro tento postup jista omezeripRiva a zejména tepelné zpracovéohto materiél
musi probihat v inertni atmosétak, aby nedochazelo k vyrazné kontaminaci kolvoverasku
povrchovou oxidaci. Technologietipravy hdcikovych prask pouzivanych na vyrobu
horé¢ikovych material jsou redevsim mleti, produkujici praSky nepravidelnydritya atomizace
produkujici obvykle sférickéc¢astice. NejdzrgjSi metodou zhuiovani je pak jednoosé
dvousngrné lisovani, méh casté je pak izostatické lisovani. Finalizace vylisko material
s kon€nymi vlastnostmi se provadi obvykle klasickym slidaim v inertni atmosfé (negastji
Argon) pipadré polem metodami polem aktivovaného slinovani. $finnaterial je mozné dale
tvaret metodami intenzivni plastické deformace, jalaujextruze, torze za vysokého tlaku nebo

Uhlové protlgovani.



2 TECHNOLOGIE P RIPRAVY PRASKOVYCH MATERIAL U NA
BAZI HO RCIKU

2.1 PRIPRAVA A VLASTNOSTI PRASKOVEHO HO RCiKU
NejbsznejSi metodou pro ifipravu kovovych pragkz ¢istych kowvi je mleti v kulovych mlynech.
Touto metodou je moZné&ipravit i haicikovy prasek, ovsem proces je nutno pr@tadinertni
atmosfée. V sodasnosti Siroce vyuzivané metodyigsavy hdcikového prasku jsou procesy
atomizace, fedevSim diky moZznostitipravy velmi jemnych pradsk a nizké kontaminaci
piipraveného prasku oxidickymi vrstvami, protoZze Vigc atomizéni procesy probihaji za
snizeného tlaku v inertni atmoid#g1-3].

Tvar, velikost i distribuce velikosti kovovych gka se liSi dle pouzité technologie jejich
vyroby. Ri atomiza&nich procesech se vytiigpiredevSim kulovit&astice s velikosti 6 — 400 um
[3, 4] mechanickymi metodami jsou vykedy prasky nepravidelného tvaru o velikosti 10 —
1000 pum. NejbzrejSi velikosti pouzivanych keikovych prask jsou v rozsahu 40 az 150 um [5—
16]. Velky rozsah velikosti kovovych praske nezadouci z hlediska dalSiho zpracovéani. Pro
praskovou metalurgii materialna bazi h&tiku jsou v sotasnosti vyuzivany praskytipravené
piedevSim atomizaci a mletim [6, 17-19]. Pro &eati na jednotlivé frakce s Uzkym rozptylem
distribuci se pouZzivéada technologii v zavislosti na poZzadované jemnggiedné frakce. Pro
déleni praSkovych sisi s nejmensi velikostistic 50 pm je mozné pouzit sitovou metodu, pro
déleni smési s menSi zrnitosti je nutné pouzit vzduSnych reepd@, které jsou pro haik
nevhodné z hlediska reaktivity, nebo sedimé&mtametodu, ¢mito postupy je mozné odiit
prasky o velikosti 5 pm [3].

Uroveir zne&isténi kovového prasku aite mit vyznamny vliv na zpracovani a vysledné
vlastnosti finalniho materialu. Nistoty se do kovového praSku mohou dostatawmdji pfi
vyrohg, ale také i nasledném zpracovani. Vysoka afinitadiku ke kysliku zpsobuje okamzité
pokryti ¢istého kovu vrstvou oxid jiz pii velmi nizkych koncentracich kysliku. Parcialrakt|
kysliku, pi kterém se za laboratornich podminek vytvoa povrchu hiEiku vrstva oxidu
horetnatého, dosahuje hodnotitgizne 10% baru. Siln& vrstva oxidna povrchu kovu by mohla
branit slinovani, manipulaci s praSkovymitigem je tedy vhodné provéidv inertni atmosfiée
argonu nebo dusiku. z&iéteni ha<c¢iku nitridem hdecnatym je za laboratornich podminek
zanedbatelné, vyrazny ridt tvorby nitridu héecnatého pi atmosférickém tlaku disté dusikove

atmosfée z&ina aZz za teplot vysSich nez 550 °C [20].
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2.2 PRIPRAVA SMESI PRASKU

Metodami praSkové metalurgie je mozrigmvit Sirokou Skalu materidl které nejsou ¢éznymi
slévarenskymi metodami nevyrobitelné. Zakladem byrchto materiél je pfiprava homogenni
smesi prask bez vzniku aglomerat NegastjSi metody pipravy takovychto sisi jsou bd
homogenizace praskovych &sh v mlynech, mozdich nebo agitatorechgrhito metodami je
mozné pipravit homogenni su#si ha¢ikového prasku s kovovymi, keramickymi nebo
organickymi slodeninami bez zrny velikosti nebo tvaru vychozickéstic. DalSi moznosti je
mechanické legovani,iipkterém vlivem vysokého smykového naméhani dochkézizemilani
a naslednému spojovani misenych matieriédimz dochazi k vyrazné zme velikosti, tvafi

a mikrostruktiie jednotlivychcastic.

2.2.1 PréasSkové snesi na bazi hd-¢iku
Pro homogenizace praskovych se vyuZa@da misicich technik od nejjednodussich jako jemniis
v tteci misce nebo michéni v kadince, po sloZité pgstypadujici ndkladné laboratorni vybaveni
jako jsou planetové mlyny (bez mlecic#les), dvoijity kuzelovity mixér nebo V-mixér. Pro
docileni homogennich praskovych &inbyly v nejiizréjSich pracich usfné vyuZzity vSechny
tyto techniky. V praci [16] bylo kifjpraw n¢kolika sresi prask Mg (stredni vel.castic 100 pm)
a hydrogenuhtitanu amonného (&dni vel. ¢astic 375 um) pouZzito jednoduchého michani
zkoumanych sisi v inertnim prosedi hexanu po dobu 30 min. Podéhadnoduchym, festo
efektivnim zgisobem bylo postupovano i v dalSich pracich [21,. 22V préci [23] byla
homogenizace Mg prasku istini vel.¢astic 144,9 um) a siliky @kolik velikosti) provadna
v ttepaci misicim z&Zeni RM-05: SEIWA GIKEN. V préaci [9] byl pouzit py V-mixéru pro
homogenizaci sisi prask Mg (sttedni vel.castic 45 um) a HAP (stdni vel.castic 150 um) po
dobu 6 h. Z vysledki téchto praci je patrné, Ze neni zcela zasadni, jakdogenizani technika
byla zvolena, ale hlavni problematikou je spraveétaveni procesnich paraniepro danou
techniku a s@s prask. Samorejmosti je v pipadt vSech pouZzitych technik, vzhledem k préaci
s praSkovym higikem, prace v inertnim prdasdi. V gipad, Ze se jedna o plynné inertni
prostedi, je mozné ifipravenou s prasSk okamzig dale zpracovavat, pracuje-li se ovSem
v kapalném inertnim prasdi (hexan, izopropanol) jeulgzité toto médium i@d slinovanim
odstranit,éehoz byva docileno odfenim ve vakuu, ifipadré zalatim sndsi nad teplotu varu
daného rozpoudtla po dobu obvykle ¥adu jednotek hodin [24].

2.2.2 Mechanické legovani
Termin mechanické legovani je obecny nazev progsoprobihajici f rozmélnovani prask ve
vysoce energetickych kulovych mlynech. Jedna seroxgs, pi kterém se v kulovém mlynu
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spol&né rozemila srés prask z riznych slitin, gipadre i z riznych kowi. Pri mleti téchto sndsi
dochazi k rozrinovani prask na drobnécéstice (Obr. 2-1, 1), které se naskednechanicky
spoji, dochazi tak ke vzniku studenych §v@). Vzniklé ¢astice jsou dale roz#thovany a opt se
spojuji ve ¥tSi celky (3). S delSim mlecikasem tak dochazi ke vznikidstic s rovnorrnym
rozcklenim vSech pouzitych komponent a zmen3ovadastic (4), doba homogenizace je
negastji 12 h [6, 25-28].

Obr. 2-1 Princip mechanického legov49]

Pro gipravu praskovych s&si je nutna dkladnd homogenizaceigd gipravou samotného
vylisku. Pro docileni dokonalého promiseni jgedita volba vhodné homogenérd technologie
a délky michani. Prouené velikosti pradk a rmizné typy pisad (legovaci prvky, mazadla,
heterogenniifisady pro pipravu kompozii) se doby michani mohou zimg liSit, obecr® se doby
michani pohybuji v rozmezi 5 az 30 minut, pro $éogystémy to vSak mohou byt i desitky hodin
[3, 27-29].

DalSi moznosti iipravy legovaného prasku jeriprava slitiny o poZzadovaném chemickém
sloZeni, préSek je z této slitiny pakigpaven BZnymi metodami pro ifipravu kovovych pragk
jako je atomizacéi mleti [30].
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2.3 ZHUT NOVANI PRASKOVYCH KOV U
Stlateni praskovych kav je mozné prova#l lisovanim za studena s naslednym slinovanim,
piipadré pii pouZziti zvySené teploty je mozné docilit slinovanlisovani v jednom kroku. Cilem
zhutiovani je pipravit polotovar, ktery mé jiz tvar kotieého produktu a dost&mé mechanické

vlastnosti pro dalSi operace — maniguigpevnost.

2.3.1 Lisovani za studena
prasek zhutovan v kovové forapomoci mechanickych nebo hydraulickycti lislustota vylisk
dosahuje az 90 % hustoty kompaktniho materiatitemz doba fisobeni tlaku na formu se
pohybuje wadu desitek sekund. Tlaky pouzivari€ligovani za studena se pohybuji v rozmezi
300 az 600 MPa v zavislosti na tvaru vylisku, materformy, velikosti prasku, sloZeni prasku
a pozadované koteé hustot vylisku. Ri pouZziti jednosrrného lisovani nedochazi k idealnimu
pienosu tlaku ve fortnvlivem vysokéhoiteni¢astic o sebe arpdevsim o gny formy, stl&eni je
nejvySsi u pohyblivého pistu a narsich formy, v objemu materialu byva gdai nizsi. Bi
pouziti oboustranného lisovani dochazi k lepSimziogeni tlaku ve fori velké stlgeni je
dosazeno u pista u sén formy, ovSem v centraliasti vylisku je stlaeni stéle nizsi [31]. Tento
efekt je mozné omezit pouzitim dostaievysokého lisovaciho tlaku [13, 17, 32, 33].

PraSkové materialy nereaguji naspbeni tlaku stefnhjako kapaliny, v objemu zhimvaného
materialu nedochazi k rovn@émeému rozlozeni tlak pasobenim iteni ¢astic mezi sebou a mezi
sttnami formy. LepSi rozloZeni tlaku ve foérize docilit vhodnou volbou lisovaci techniky, type
formy, nebo vhodnou kombinaci lisovaného mater@lubrikantu, ovSem protipravu materiai
na bazi Mg se obvykle lubrikanty nepouZzivaji [12].1

Lisovaci techniku Ize charakterizovat pomoci pahyisovacich pist, pokud penos tlaku
v lisu vykonava pouze horni pist, jedna se o jedwas lisovani, i pohybu obou pistse jedna
o dvousndrné lisovani (Obr. 2-2).
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Part

Die fill stage Compaction ejection

Powder Upper
punch

Lower “Gireen”
Dic punch compact

Obr. 2-2 Schéma jednoosého lisovani za studendilids¢éage — plani formy, compaction —
zhutiovani, part ejection — vyjmuti vzorku, powder —§et§ upper punch — horni pist, lower

punch — spodni pist, die — forma, green compabttreny vzorel34]

Izostatické lisovani za studena (Cold isostaticgsiag- CIP)

Pouzitim techniky izostatického lisovani za studeado zn&né miry odstranit nerovnaime
rozloZeni tlak ve vylisku i lisovani. V této technice je prasek lisovan vexibilni formg, na
kterou je tlak rovnorrné pomoci kapaliny fendSen ze vSech stran, qasgji je vyuzivan olej
nebo voda. Hustota vylifkje diky této technice rovnaima v celém objemu a stlni je az

0 15 % vysSi, nezippouziti jednoosého lisovani za studertagbejném tlaku. Diky tomu maji
vylisky vybornou manipukéni pevnost a nizké viiiti pnuti. Touto metodou je mozné dosahnout
lisovacich tlak az 1400 MPa, ovSenmehre je vyuzivano tlak okolo 350 MPa. Pouzitim pruzné

formy je mozZné vytviget vyrobky slozitych tvar[8, 35].

2.3.2 Lisovani za tepla
Tato metoda spojuje klasické zhavani tlakem se slinovanim. Lisovani za tepla g&ldi metoda
pro zhutiovani prask se Spatnymi slinovacimi vlastnostmi. Aplikaci taglpri lisovani je mozné
docilit ténmér 100% stldeni i u velmi tvrdych materidl Obecné schéma lisovani za tepla je

uvedeno na Obr. 2-3.

14



Upper Punch

/

Steel Ring Core
ﬂ\ \ Thermocouple

v

Lciad

g
A)a

2
]

Lower Punch

Obr. 2-3 Princip metody lisovani za tepla. UppenBli — horni pist; Steel ring — ocelovy ptas
Heater — oliev; Lower Punch — spodni pist; Core — jadro formlgermocouple — terndtanek;
compact — vylise[85];

Pri vysoké teplot také klesd odpor maternidlk plastické deformaci, diky tomu je mozné
pouzivat nizsi tlaky oproti zhibvani za laboratorni teploty. Hlavnimi sledovanyparametry
jsou teplota, tlak¢as a pracovni atmosféra, velikost, tvar a distebuelikosti lisovanyckastic
nehraji tak vyznamnou roli jako u lisovani za snaleKovovy prések ve formje zaltivan na
pozadovanou teplotu az po gdai danym tlakem, po uk®éeni slinovani je vzorek ochlazovan na
laboratorni teplotu ve vypnutémiigtroji pro minimalizaci oxidace vzorku. Pro ihiikové
materialy jsou pouzivany tlaky ejstji v rozsahu 100 az 800 MP4di peplotach piblizné 300 az
600 °C [10, 35-38].

Pro lisovani reaktivnich a Zaruvzdornych matérjalnutné pracovat v inertnim plynu nebo ve
vakuu. Vakuum ma tu vyhodu, Ze z lisovaného prasttsava pebyt&ny plyn, ktery by mohl
zpasobovat pérovitost ve vylisku,fipadré napomaha k odplymi samotného kovuipvysSich
teplotach [3].

|zostatické lisovani za tepla (Hot isostatic pregsi- HIP)
Tato metoda byla vyvinuta pro zpracovani ptaskteré se za normalnich podminek 2ot
velmi obtizri, pripadré by ke stlégeni doSlo az za vysokych tiakTechnika spéiva v aplikaci

hydrostatického tlakuipzvySené teplat Tlakové médium je zde inertni plyn, &&$gji argon,
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pomoci kterého je v lisovaci kof@vytvaen tlak 70 MPa, zvySenim teploty pak dojde ke zmyse
tlaku az na 320 MPa. Zhidvany hdcikovy material je uzaen v neprodySné nadéls teplotni
odolnosti v rozsahu 100 aZ 600 °C, musi odolasétith az 320 MPa a zaroiweesmi reagovat se
zhutiovanym materialem, Obr. 2-4.

Gas Inlet Top Closure
l

L Fl

o d Cylindrical
—1— Pressure
Vessel

IEEEERT]

Heat
Insulatar

[——— ]
[ EXIEEIEIREEEIN Y]

B

Material

Heater

Support

-
++ff?l
Bottom

O
T —— Closure

Obr. 2-4 Schématické znazenh zasizeni HIP. Gas inlet — vstup plynu, top closurechri
uzavr, cylindrical pressure vessel — valcova tlakova@olda, heat insulator — tepelna izolace,
material — material, heater — topnéldso, support — podstavec, bottom closure — spozkner

[39]
HIP procesem je mozné dosahnoutcstd a slinuti v jednom kroku, vakuovanim formy
s praSkovym materidlem se navic eliminuje moZna&ti&téni vyrobku. DalSi vyhodou této

metody je moZnost dosaZeni az 100%:etia[40—42].
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2.4 SLINOVANI
Slinovani je proces, ip kterém zhutdny praskovy materidl fiechazi v soudrzny kompaktni
material pi teplot nizSi nez je teplota tani hlavni sloZzkyi Blinovani jsou jednotliv&astice
spojovany pomoci difuze a jinych transportnich nasitmi a vysledny material nabyva
koneinych mechanickych vlastnosti. Pokud jsatl glinovani vSechny sloZzkytfgomny v tuhé
fazi, jedné se o klasické slinovani v tuhé fazilijedna z gidavnych sloZek iitomna ve fazi

kapalné, jedna se o slinovani s pomoci kapalné faze

2.4.1 Slinovani v tuhé fazi
Slinovanim v tuhé fazi se ozhge proces spojovani praskového materialu pomoftizdich
proces v tuhém stavu za teploty niZzSi nez je teplota iiegdtajici slozky systému. Vazba mezi
sousednimgasticemi vede k tvorbkrcku (Obr. 2-5), coz vede ke zvySeni pevnosti zémgho

materialu [43].

bodowy pocatetni pfechodny konedny
dotyk stav stav stav

r— pory ——

------------------------- hranice ----4-——————mmmmmm b
===

Zm

Obr. 2-5 Tvorba kiku pi slinovani,[43]

Hnaci silou slinovani je snizovani povrchové eigtgstic a pohyb atoinza zvySené teploty.
Volna povrchova energigastice je nefimo ungrna velikosti¢astice, hnaci sila slinovani je tedy
vétSi pro menStastice, s tim je spojena i vySSi rychlost slinovanhensichiastic. Povrchova
energie definovana pomoci Zaleni povrchu ¢éstice je tedy hnaci silouigsunu hmoty
a mechanismus slinovani je udavafsgbem pohybu atoimpresunu hmoty) mezidsticemi.

Mobilita atom, a tim i rychlost slinovani, je sérzavisla na teplét ZvySenim teploty se zvysi
i pocet atont, které se mohou uvolnit ze své vazby a moh@slEit na novou pozici. ZvySenim
teploty se tedy zvySuje Sance nagkok atomu z povrchéastice do oblasti dotyku dvaiastic,
kde vazba mezi¢mito ¢asticemi zfisobuje sniZzeni povrchové energie. Intenzita vaziegim
¢asticemi tedy stoupa sfem atoni, které se dostaly do oblasti stykéchto ¢astic vlivem

zvySeni teploty. Pohyb atdnke kiiku se uskuté@iuje rékolika mechanismy. Povrchovou difuzi,

17



difuzi hranicemi zrn, difuzi skrz krystalickoutriztku materialu, vyp@vanim nebo pohybem
dislokaci (plasticka deformace) [3, 44].

Mnozstvi atom, které se &hem slinovani nahromadilo na styku dveastic, vyznamé
ovliviiuje mikrostrukturu vznikajiciho kompaktniho matkridPribéh slinovani Ize sledovat
pomoci vyvoje tistu kicku. Parametr, ktery popisujést kicku, je definovan jako poén priméru

krcku X s pfimérem ¢astice D (Obr. 2-6). S delSikasem slinovani, a také s vySsi teplotou,

dochazi ke zstSovani piméru velikosti kiku a tim ke zvySovani paru kréek-¢éstice.

Obr. 2-6 Tvorba kiku mezi dgma slinovanymdéésticemi[40]

Vlastnosti kompaktniho materialu, jako jsou hustabzndry atp., podléhaji &hem slinovani
zméndm, diky tomu je tyto vlastnosti mozné vyuzit miedovani slinovacich pochidZe
sledovani zrén rozneéra slinovaného materialu se da odvoditéna v hustat a porovnanim takto
ziskané hustoty s hustotou kompaktniho materialmgené sledovat stupeslinuti slinovaného
materialu [44].

Slinovani praskového hiiku se setkavaimdou problém, které u keramickych, ale Et8iny
kovovych materidl nehraji vyznamnou roli, ifpadré se wibec neprojevuji. Prvnim, a hlavnim
problémem, je fitomnost velmi stabilni oxidické vrstvy na povrchai¢ikového prasku, ktera
velmi efektivre brani difuzi kovového Mggimz prakticky znemaiuje difuzi [45]. DalSim
problémem je velmi vysokd afinita fidku ke kysliku, coZz vede k nutnosti pro¥adlinovaci
operace ve velmiisté inertni atmosfé, pipadré za snizeného talku, v tomtdipac vyvstava
dalSi problém, kterym je sublimaceibikku pii nizkém tlaku za zvySené teploty. Jako optimalni
postup pro fipravu materidl na bazi praskového Riku se tedy efektivh vyuzivaji metody,
které oxidickou vrstvu na povrchu praSku poruSujzé@oves zabraiuji zoxidovani nového
kovového povrchu, émito metodami jsou n&pseji lisovani za studena a lisovani za tepla
provadné v inertni atmosfé [16, 35, 36, 46, 47].
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Slinovani heterogennich praskovych #si
Pri slinovani smisi dvou fiznych kowi, dojde v mist tvorby kicku mezi €mito rozdilnymi kovy
k tvorke slitiny. Procesy tvorby Kku a interakce danych dvou Kovmezi sebou se mohou
navzajem ovliviovat. Na jedné str&njiz neni rychlost tvorby kiku zavisla pouze na difuznich
rychlostech jednoho kovu, ale také na rozdilnydhzaiich rychlostech mezi jednotlivymi fazemi
slitin vytvéenych na obou stranach vznikajicih@kkr. Na druhé stran samotny pimer kréku
ovliviiuje rychlost tvorby dchto slitin. Vysledny tinek kombinace&hto proces se niize liSit
v zavislosti na chemické povaze danychikd®ychlost fistu kicku se nize diky €mto procegm
zvysit, zpomalit, ale také nemuseji mit legovaahmaly nadist kikku Zadny vliv.

Ostra hranice mezi likovou matrici a kompozitnim plnivem je fazové raati, na kterém se
odehravaji reakce, které vedou ke spojeni plniveasici. Ri idealnim spojeni dochazi kgnosu
nagiti z matrice na plnivo. Na rozhrani se vzajéndophkuji dva mechanismy spojovani, kterymi
jsou fyzikalni a chemicka interakce mezi matrigblaivem. Pod pojmem fyzikalni interakce se
piedevsSim uvadi smiielnost a chemickd interakce znamené chemickoerakti mezi matrici
a plnivem, ktera zabezpgje vazebnou energii. Fyzicky kontakt mezi plnivanmatrici by ml
byt maximalni, pro docileni co né&péi kontaktni plochy, na které seibhe odehravat chemické
spojeni matrice s plnivem. Tato reakce blarbyt naopak minimalni, aby bylo docileno spojeni
a zarové nedoSlo k degradaci plniva. V s@snostiasto zkoumané kompozitni materialy na bazi
horé¢iku jsou vyradbny z SiC, kovovych nebo anorganickych némsiic a HAP v kombinaci

sc¢istym Mg gipadré praskovymi slitinami [14, 38, 45, 48-51].

Slinovani za pitomnosti kapalné faze
Pfi slinovani heterogennich praskovych ésin mize dojit @i ohfevu na slinovaci teplotu
k roztaveni sloZzek, které maji nizSi teplotu téei dana slinovaci teplota (nizsi, nez teplota tani
hlavni slozky), v takovémifpact hovaiime o slinovani v kapalné fazi. V prvni fazi slidow
dochézi ke vzniku a toku taveniny. Vznikla tavenma&ne s tuhou fazi vytwét tuhé roztoky a po
spotebovani taveniny dochézi ke koalescenci legovangstic vlivem slinovani v tuhé fazi (Obr.
2-7).

Vznikl4 tavenina je kapilarnimi silami nasavana azkych S¢rbin mezi zhutdnymi zrny
materialu,¢imz dojde k vytvéeni co mozna nefsSi kontaktni plochy mezi kapalnou a pevnou
fazi. V pipack, Ze je rozpoushi kapalné faze vasticich zhuténého materiadlu omezeno, tavenina

vz

rozvrstvena mezi jednotlivymi zrny tuhé fazeigpbi oddlenicastic tuhé faze.
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Pokud na rozhrani kapalné a pevné fazéndadochazet k legovani a mnozstvi kapalné faze je
mensSi nez je maximalni mozna rozpustnost danéhaiprypevné fazi, dojde péase k Uplnému
adsorbovani kapalné faze. Celkovy objem materiaki naroste vikledku z¢tSeni objemu
jednotlivych zrn o mnoZstvi absorbované kapalné fazgitomnosti velkych pdr zbylych po

adsorbované taverin3].

s
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Obr. 2-7 Mozné zfsoby legovani v gbéhu slinovani dvoudznych kow; v prvnim giipadé jsou
kovy neomezemnisitelné, vznika jeden tuhy roztok; druliijppd zobrazuje omezenou misitelnost
kowi a vznik dvou tuhych roztékv tretim piipade dochazi ke vzniku intermetalické faze a dvou
tuhych roztol [44]

2.4.2 Slinovani jiskrovym vybojem (Spark Plasma SinteringSPS)

Slinovani jiskrovym vybojem je slinovaci technikacakteristick&d rychlym néastem teploty,
kratkymi ¢asy slinovani a rovno¥mym olfevem slinovaného materidlu a vyvolava velkou
pozornost v materidlovém inzenyrstvi, kde bylaé8sp pouzita pi piipraw nanokompozi,
funkénich material, keramiky, cerméi, intermetalickych slotenin atp. [23, 52-55]. Rozdil od
konvergnich technik spékani, které obvykle vyuZivaji kedtu externi zdroj tepla neboristavy
proud [33, 56-58], vyuzivA SPS stejn@sny proud v pulznim, nebo kontinualnim rezimu pro
piimy olrev grafitové lisovnice. Pokud jde o mechanizmusosiani SPS, &Sinou se
predpoklada, Ze dmem slinovani vznika elektrické pole mezi prasSkovgmmy a material je na
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vysokoteplotni plazma excitovamignbenim intenzivniho elektrického proudu, vznikksma pak

ma ¢istici &inek na povrchtastic, coz vede k slinovani, ovsem stéle existupwhn spornych

vykladi, protoZze vyskyt plazmovych vyhojnebyl dosud jednozitee potvrzen [59, 60].

Vysokoteplotni plazma je druh s#inonizované plynné sési, ktera se sklada z pozitivnich iént
materialu a elektran z aton@ slinované latky uvoknych vlivem vysokych teplot. AvSak
mechanismus vzniku plazmy v SPS je komplikovany.

Proces slinovani se obvykle sklada ze dvou efgpdéatesni aktivace aplikaci pulzniho (nebo
kontinualniho) nagti a (2) nasledné zékani a zhusni pomoci stejnosénného proudu (DC).
Béhem celého procesu se aplikuje jednostwy tlak, ktery nize byt konstantni po celou dobu
slinovani, nebo je v prvnim stupni mirny (<20 MRa) druhém dochazi k niétu (<100 MPa).

Teoretické podminky pro dosazeni impulzu je agligaoudu o nizkém n&g do 30 V a 600
az 1000 A. U &kterych technik se k dosaZefizeného stejnosémého pulsu pouzivaisavy
proud a usrrinovas. Vysledkem je proud &vercovymi vinami s nastavitelnymi impulzy zapnuti
a vypnuti. Doba trvani kazdého impulzu s&mnenit od 1 do 300 ms. Celkova doba pulsovani
je obvykle 30 s, ale fize trvat az 300 s. Veéhterych metodach FAST (Field Assisted Sintering
Techniques — Techniky polem aktivovaného slinovas#) pouzivd stejnosimy proud pro
aktivaci praskovychtéstic. Ve druhém stupni, kdy dochazi ke klasické&timovani, je proud
v podstat stejnosmirny na urovni, kterdq zavisi na typu prasku a liscenVodivé prasky jsou
hlavre ohrivany diky Joulov efektu. U nevodivych pragkdochazi k ofevu genosem tepla
z lisovnice a pist. V tomto gipadt se lisovnice a pisty étvaji svym vlastnim odporem [3].

Slinovanim pomoci jiskrového vyboje se préemenu prasku do zhusmého materialu
0 poZadovanych rozirech a hustétkombinuje elektrickd energie s jednasnym mechanickym
tlakem. Jednd se o metodu rychlého slinovatii,nZ je tepelnd energie nejen homogenn
rozcklena v celém objemu praskového kompaktu v makraském nefitku, ale navic dochazi
i k lok&Inimu otlievu v mikroskopickém gfitku, konkrét@ na kontaktnich mistech praskovych
¢astic (Obr. 2-8). Difuzni procesy a plasticky tsky hlavnimi faktory, kteréfgpivaji ke stlgeni
materialu Bhem kontinualniho dlevu. NejvysSi ofev materidlu nastava v oblasti ¢k
vytvorenych vybojem. Difaze je tedy aktivovanaighodem proudu. Nejvyssi teploty dosazené
v oblasti keku zaji&uji nejvysSi rychlost difize a tim zlepSuji trandpoaterialu do této oblasti.
Jedna se 0 mista, ve kterych se uskiute WtSina genosu hmoty paéébné pro slinovani. Proto
pouziti proudu zvySuje rychlost slinovani. Krértoho je plasticky tok kovovycRkastic také
zvySen kombinaci aplikovaného tlaku a vysokychaep®lasticky tok se fite projevit v celych
¢asticich, pipadré pouze v lokalizovanych oblastech vznikiha. V obou pipadech plasticky
tok vyznami prispiva k uzateni pén, a tim zvySuje celkovou miru steni. V disledku toho
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muze byt dosaZzena vysok& hustota v krat8asech neboipnizsi teplot nez bez aplikovaného
proudu. Koneénym vysledkem je zhutmy kompakt s dobrou vazbaidstic. Diky tomu dochazi
k urychleni slinovaciho procesu s minimalnimetem kovového zrna. Generovani plazmasueln
tohoto procesu byla gpodre predpokladana, ovSem jednoZna experimentalni potvrzeni
piitomnosti plazmatu stéle chybi. Jako hlavni faktichleni procesu slinovani kibye uvazovan
efekt naruSenii vypareni oxidové vrstvy na povrchu prasku, difuze nadrsfgh plochach
praskovychiastic pak neni brzeha oxidicku bariérou [3, 26, 42, 61, 62].

&
Partial a L
Heating ' :f O . nn
—j' . -(_’ Pulse Current

Obr. 2-8 Mechanismus slinovanii BPS; tmavé oblasti ozegji mista intenzivniho zatvani pi
SPS; Partial heating €aste’né zalfivani, pulse current — pulsni vyb§1]

Slinovany material ve forénpraSku nebo iedlisku je umisin do grafitovée lisovnice, ktera je
nasledsd umisténa do komory SPSftistroje. Proces probiha ve vakuu, na vzduchu, nrine
argonové nebo reduki atmosfée. Vyhodou této metody je homogenni ifaéni celého obsahu
formy na vysokou teplotu za velmi kratkou dobu,higst olfevu materidlu dosahuje az 1000 °C
za minutu. Teplotni rozsah pro slinovani matéridd bazi héciku je obvykle 200 °C az 600 °C,
pii tlaku v rozsahu 30 aZz 100 MPa a dgiisobeni proudu obvykle 10 minut. ¥k materialu je
zaji¥ovan odporo¥ (Joulovsky okev) [3, 19, 63-65].

Z&kladni schéma typickéhaistroje SPS je zndzamo na Obr. 2-9. Systém sestava z SPS
slinovaciho ztizeni s vertikalnim jednoosym lisem, ovladanim atféxy, podtlaku a generatoru
pulzi proudu. Slinovany material je uloZen v lisovniceznrazniky, které zaroxeslouzi jako

elektrody.
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Obr. 2-9 Obecné schéma slinovani jiskrovym vybojgst]

Generovani plasmatu
Generovani plazmaturipSPS metod nebyla plg potvrzena, ovSem jedna se o jeden z moznych

mechanism vedoucich k efektivnimu slinuti materialu [61]. nilz plazmatu je pedpokladan

v mezerach mezi praskovynsasticemi, kde diky vysokému proudu dojde k jiskmauévyboji.
Timto vybojem dojde k lokdalnimu vypeni, ionizaci a nasledné kondenzaci excitovaného
materialu na hranicich slinovanye¢hstic. Opakovanim tohotosje pak dochazi k tvogbkréku
mezicasticemi. U kowu je tento jev spojovan s odprysknutim nebo wgpém oxidické vrstvy na

povrchuéastic [19, 62].

Elektroplasticky efekt
U kowa byl také pozorovan efekt snizeni meze kluzu yysokych proudovych hustotach.

Elektroplastickd deformace a jeji aplikace ke zgpivarovatelnosti kovovych matefige tedy
jednim z dalSich moznych aspelglinovani pomoci SPS. Experimentalni vysledky ukaze
aplikace pulzniho elektrického proudghlbem plastické deformace zvySuje houzevnatost (&fno

materialu [66, 67].

Joulovsky ol¥ev
Joulovsky okev je forma odporového éévu kdy kovem prochazejici proud generuje vlivem

odporu materialu teplo. Odpor meziédva ¢asticemi zavisi na jejich geometrii. Odpor je i
uameérny velikosti kontaktni plochy dvodastic a piirezu ¢astic. Pokud je velikost kontaktvou
¢astic mensi nez jejich forez, na hranictastic vznika vice tepla. Joulovskyrek je zodpowdny

za velmi rychlé ofev na slinovaci teploty, protoZe ke vzniku teplatdzi v samotném materialu
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a v grafitové lisovnici a neni nutny f#v Zadné vyzdivky pece. Tento jev by mohl byt jedni

z mechanisrin rastu kku v raném stadiu slinovani [59, 62, 68—70].

Pulzni efekt
Aplikace elektrického proudu je fip SPS mozna v kontinualnim nebo pulznim rezimu.

Jednoznény vyznam aplikace elektrické energie v pulzectdd¢w desitky ms) nebo

v kontinualnim rezimu nebyl dosud plpopsan [59, 60, 64].
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2.5 METODY INTENZIVNIi PLASTICKE DEFOMACE HO RCIiKOVYCH
MATERIAL U

2.5.1 Protla¢ovani za zvySené teploty
Touto technologii je stéeni matridlu dosazeno pratenim vstupniho materidlurgs matrici
o praméru pozadovaného vylisku. Praltavani se obvykle provadi za zvySené teploty, kiy p
stlateni dochazi zaroweke slinovani. Vstupni materialtbe byt ve formd prasku, zhuténého
objemového materialu nebo slinutého materidtupmtlacovani se uplaiuji vysoké hydrostatické
sily; pohyb praskuiges matrici je zajgvan pomoci izostatického lisu nebo Sneku.

Dle pohybu protl&govaného materialuti¢i matrici Ize tuto technologiidit na piimé a nefimé
protlatovani (Obr. 2-10). Uifimého protlégovani je pohyb fes matrici zajiSovan raznikem, ktery
pusobi tlakem na cely vzorek. Némé protl&ovani je provagho pomoci pohybu matricei&i
fixnimu vzorku. V prvnim pipact jsou tedy pro posun vzorku pebné vySSi tlaky, protoze
dochazi k vyraznémuidéni vzorku o siny formy. V druhém fpad tento problém odpada,
protoZe matrice {sobi tlakem pouze nzlo vzorku [43].

Z&“\‘\\\“ﬁk\\\‘%‘%\&\\\

polotovar

a) b)

Obr. 2-10: Schéma a)mého protl@ovani, b) neimého protl@ovani

Dulezitymi parametry f této technologii jsou extruzni p@m ktery je dan podilem pmeru
vzorku (formy) a piméru matrice, rychlost a teplota extruze. Hlavnimapaetrem ovliviujicim
vyslednou mikrostrukturu protlavaného materialu je extruzni pé&m kdy se zvySujici se
hodnotou extruzniho pairu dochazi k vyrazf)Simu zjemni zrna. Pro materialy na baziigku
se nejastji vyuziva extruznich po#mi v rozsahu 10:1 az 40:1, rychlost prétieani se pohybuje
v rozmezi 0,15 mmsaz 0,5 mm-$ a teploty jsou voleny v rozsahu 250 aZ 400 °C 2,38,
71-76].

2.5.2  Uhlové protla¢ovani (Equal Channel Angular Pressing — ECAP)
Uhlové protl@ovani je v podstatspecialnim fipadem protkovani. Zaizeni je slozeno ze dvou
kanadli o stejném vninim piirezu, které jsou spojeny podc¢itym Ghlem ® (Obr. 2-11).
Protlatovany dil je v kanalu posouvan tlakem pistwm k ohybu, kde doch&zi ke smykové
deformaci. Proces e byt rkolikrdt opakovan, mezi jednotlivymi fchody je mozné vzorek

otaiet kolem své osy o 90° nebo 180°. Zmai dle otéeni mezi naslednymi fchody jednoho
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vzorku ECAPem je zndza¥no na Obr. 2-11. Vliv rozdilnych postiugti ot&eni vzorku mezi
jednotlivymi prichody na vyslednou mikrostrukturu a vlastnosti lat@mvaného materialu se liSi
v zavislosti na krystalické ffZce kovu a obsahu a charakteru intermetalickycti. fdimto
postupem dochazi k vyraznému zjemin mikrostruktury protl&ovaného materidlu a tim ke

zlepSeni mechanickych vlastnosti [74, 77-83].

Obr. 2-11 Schéma oténi vzorku @i vicendsobném ECAPovani; route — cesta/postuptaceni
[78]
Jemna mikrostruktura ti@nych materidl se nejastji sleduje pomoci EBSD (Electron Back

Scaterred Diffraction — difrakce #&mé odrazenych elektrdin nebo sételné a elektronové
mikroskopie. Metodou EBSD je mozné rozliSit velikas orientaci krystalové ffte v zrnech
o velikosti i desitek nm.

2.5.3 Torze za vysokého tlaku (High Pressure Torsion - HP)

Pri torzi za vysokého tlaku je vzorek ungistmezi pisty s naslednou aplikaci tlakiadu jednotek
GPa za satasného ot&ni jednoho z pigtkolem své osy (Obr. 2-12). Sledované parametry p
této metod jsou rychlost otéeni pistu, aplikovany tlak a pet ot&ek. Pracovni tlak pro
hor¢ikové materialy je obvykle do 10 GPa. Rychlosttetd 1 otéka za minutu. P&t otaieni je
volen od¢tvrt otatky do 20 otgeni [84—89].

Vzhledem k zpsobu umistni vzorku avelmi intenzivnimu smykovému naméhéani
zpracovavaného materialu neni obvykle nutné prpoagadt za zvysSené teploty. Tato metoda je
vhodna i pro jinak obtizntvéitelné materialy za laboratorni teploty jako jeidik a titan.
Tvéarenim tchto kowi za laboratorni teploty dochazi k vyrazriégnostni orientaci jednotlivych
kovovych zrn ve s@ru tvaeni. Textura po tw@ni kowi s HCP nhizkou je zfisobena aktivaci
pouze dvou skluzovych rovin za nizkych teplot. fippd® horc¢iku se dalSi skluzové roviny

aktivuji az od teploty cca 220 °C [1].
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Pressure
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Specimen

Lower Plunger

-l

Torsion
Obr. 2-12 Schéma torze za vysokého tlaku HPT,Presstiak, Upper plunger — horni pist,

Specimen — vzorek, Lower plunger — dolni pist,idors torze[88]

Touto metodou jsoufjpravovany hicikové materialy s velmi jemnou mikrostrukturou, kde
zrna mohou mit rozémy na urovni stovek nanométrPro dosazeni takto jemné mikrostruktury
v celém péifezu vzorku je ovSem nutné provést dostade mnozstvi ok, pro hacikové
materialy je to obvykle 5 a vice @tni. Divodem je nerovnodmné rozloZeni nafti ve vzorku.
Toto nehomogenni rozloZeni rgpzpasobuje rozdily v mikrostrukie, kde v ose ot&ni dochazi
k miniméalnim zrnénam, kdezto na okraji vzorku je deformace zrn maki[9, 90]. Na Obr. 2-13
je zobrazena struktura fidkove slitiny AZ31 po jedné (a) a po 15 (b) &kach HPT pi tlaku
2,5 GPa. Po jedné at®e HPT jsou v mikrostrukte gritomny pomdrné velkd zrna, kdezto po

15 otaenich je struktura homogenni s velikosti zrn v rezini50 — 200 nm.
il L

¥

b 3 i - ‘
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Obr. 2-13 Mikrostruktura slitiny AZ31 pozorovananpaci EBSD, a) jedno ateni; b) 15 otgeni
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3  VLASTNOSTI HO RCIKOVYCH MATERIAL U PRIPRAVENYCH
PRASKOVOU METALURGII

Hlavnim faktorem, ktery u hoiku a kowi obecr zlepSuje mechanické vlastnosti bez pouZziti
legujicich prvk nebo plniv u kompozitnich materiélje zjeniovani kovoveho zrna [70, 81, 91—
94]. Vhodnou metodou praripravu hdcikovych material s jemnou mikrostrukturou je praskova
metalurgie s konvemimi lisovacimi postupy, polem asistované slinoydmipadré kombinace
PM s tv&ecimi metodami jako HPT a ECAP. Kombinactdiku s plnivy na bazi kay, keramiky
nebo polymernich latek Ize dale mechanické vlastrmspSovat. Pouzivanymi plnivy jsou
negaseji kovy (hlinik, zinek, vapnik a mangan), ale ta@organickd plniva (karbidy kéwi
polokowvi, nanostruktury uhliku, hydroxyapatit — HAP, flupadit — FA), které také mohou
vyrazreé ovlivnit vlastnosti vysledného materialu. Opratiggaw kompozitnich materiéalbéZnymi
slévarenskymi metodami ma praskova metalurgie naylwdu v jednoduché vaibpormrera
plniva a v dobré kontrole dispersity (rozloZzenf)Jdgvanych materiél [10, 21, 33, 38, 74, 95—
100].

3.1 OBJEMOVE HO RCIKOVE MATERIALY
Velikost a tvar zrn, fitomnost paoi, jejich tvar, typ a mnozstvi, vSechny tyto chaesistiky
objemového materialu jsou zavislé na vlastnostesloweho prasku a jeho nasledném zpracovani.

V praci [101] byl pro pipravu objemového materialu pouZzitibiovy prasSek o velikostiastic
priblizné 150 pm wistém stavu i ve sési s hlinikovym praSkem o stejné velikosti. Lisoiwr&n
smeési s 12 % hliniku za studena tlakem 489 MPa, &tigh lisovanim stejnym tlakem za teploty
150 °C s naslednym slinovanim za teplot 400 °C @ 45 odpovidala velikost zrn objemového
materialu velikosticastic vychozich kovovych praskdoslo pouze ke z&n¢ tvaru zrn vlivem
plastické deformacetplisovani a difuznich pochadpii slinovani.

Jako biodegradabilni skafoldy a implantaty se siganich letech z#naji uplatiovat hacikové
peny, hlavré diky své biokompatibilt a mechanickym vlastnostem podobnym kostni tkani.
Metodou préSkové metalurgie je mozné docilit pdyosio giblizné 10 % pouze mirnym
stlatenim hdc¢ikového prasku, ovSem pro dosazeni porosity vs&iuiné u této metody pouZzit
takzvané ,spaceholderfastice, coz jsou anorganické organické latky, které sefipslinovani,
nebo je&t pred slinovanim f nizsi teplo¢, komplet® rozloZi a zanechaji po sblporositu
odpovidajici objemu pouzityatastic.

Pri pouziti metod vyroby jako je protiavani, HPT nebo ECAP, nema jiz velikost vychoziho
kovového prasku na tvar a velikost zrn objemovéraieniélu takovy vliv. Hlavnim faktorem

ovliviwujicim charakter mikrostruktury je zde teplota arezni pondr u protla&ovani, péet
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otoceni @i HPT a pdet prichodi a zpisob otéeni vzorku mezi grchody v fFipac metody
ECAP. V¢lanku [102] bylo dosazeno zjegm zrna slitiny AZ31 ze 75 um na 2,5 um po jednom
protlaeni za teploty 300 °C, dalSiho zje#nin struktury az na 0,7 um bylo dosazeno osmi
praichody ECAP pi teplot 200 °C. Velmi jemna zrna maji ovSem tendenci sev§dené teploty
spojovat ve ¥tSi celky, coz vede k hrubnuti mikrostruktury (OBfl). Tento jev byl pozorovan
iv praci [14], kde dochazelo ke spojovani zrn doSich celk pri protlacovani objemového
materialu pipraveného z prasku slitiny AZ92. Prasek byl sl&owdo tablet tlakem 340 MPa,
slinuti materialu bylo provedeno pratavanim pi teplo 250 a 325 °C. # protlatovani za
teploty 325 °C dochazelo na hranicich zrn ke snibdsahu faze (Mgi7Al12), zrnim tuhého
roztoku hliniku v hiciku (o faze) tedy nebranily ve spojovani se ¥ celky. Za teploty 250 °C
bylo ovSem na hranicichiipomno ¥tSi mnozstviy faze, k hrubnuti zrna tedy nedochéazelo.

Cetnost velikosti zrn po protlavani i riznych teplotach je na Obr. 3-2.
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Obr. 3-1 Vliv teploty na hrubnuti zrna po praftevdni a ECAP. Grain size — velikost zrn,
annealing temperature — Zihaci teplota, extrudpobtlacované[102]
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Obr. 3-2Cetnost velikosti zrn v zavislosti na pratiaaci teplag, frequency — frekvence; particle
diameter — velikostastic; [14]

Objemovy material z prasku fikové slitiny legované 6 % Al, 0,3 % Mn a 2 % Cd pked
protlatovanim zhutéin metodou SPS a lisovanim za studena. PraSek wicdkove slitiny
piipraven metodou atomizace SWAP (spinning water sation process), pmeérnd velikost
¢astic byla piblizné 0,5 um. Lita slitina, slinuty objemovy materialmoci SPS a zhutny prasek
lisovanim za studena byl prattavan za zvySené teploty pro zjegnih zrna. Vysledné mechanické
vlastnosti jednotlivych materialpti teplotdch 300 °C, 350 °C a 400 °C jsou zobrazeayObr.
3-3. NejlepSich mechanickych vlastnosti dosahob@movy material po prott@vani za teploty
300 °C. Hodnoty meze kluzu a meze pevnosti jsobougiipadech fblizné o 50 % vyssi, nez
hodnoty pro litou slitinu. Snizovani hodnot mecltkgich vlastnosti se zvySujici se teplotou
protlatovani je spojeno s hrubnutim zrna, coz vede keeshibbsahu hranic zrn v objemu

materialu.
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Obr. 3-3 Meze kluzu a meze pevnosti v tlaku dytiané a lité hafikové slitiny pi riznych
teplotach. Ultimate strenght — mez pevnosti, ystlednght — mez kluzu, extrusiun temperature —

vytlacovaci teplota, cast billet — lita slitina

V praci [30] byl pozorovan stejny vliv teploty glatovani na mechanické vlastnosti. Prasek
z ha<ikové slitiny Mg-Zn-Y o velikosti 100 um byl zhutn jednoosym lisovanim za studena
tlakem 340 MPa do tvaru tablety. Tablety byly patdlany i teplotach 260 °C, 300 °C, 350 °C
a 400 °C. NejjemjSi mikrostruktury spolu s nejvysSimi hodnotami méduzu a meze pevnosti
bylo dosazenoip protlatovani za teploty 260 °C. Tvathlemné mikrostruktury za nizSich teplot
napomahaly intermetalické faze na hranicich zrrobhgljako vélanku [102].

V praci [62] Cheng a kolektiv zabyvali vlivem MJedisti praskovychéastic hdgciku na
stlatitelnost a tvrdost materiabripravenych metodou SPSi&tini velikost pouzitych praglkbyla
23,5 um, 110,8 um a 394,5 um. Slinovani probihadpalitové lisovnici s vninim prtimérem
20 mm. PraSek byl v lisovnicitedlisovan tlakem 5 MPa, po tomto gaesnim stla&eni byl
lisovaci tlak zvySen na 40 MPa spolu $etem na 480 °C rychlosti 50 °C-minSlinovani
probihalo po dobu 5 minut. Stleni bylo sledovano pomoci 2ny polohy pist pii lisovani
a mikrostruktura byla sledovana pomocétsiné a elektronové mikroskopie. Vysledna porozita
piipravenych materiélbyla velmi blizka litému hi@iku, ve vSech fipadech dosahovala hodnoty
vySSi nez 97 %. NejvySSi tvrdost 42 + 2 HVO0,dl material gipraveny z nejmenSich praskovych
Castic, @tSi vychozi velikosti prask vykazovaly nizSi hodnoty tvrdosti (35 + 1 HVO, ¥esini
velikost a 32 + 2 HVO0,1 pro nejtdi praSkov&astice). Jako hlavni faktory vedouci k vyteni
kompaktniho materialu byly stanoveny reorganizé&kstic vlivem lisovaciho tlaku v gateznim
stadiu lisovani a plasticka deformaéastic spojena s Joulovskym iekem Bhem samotného
slinovani. Nej¢tSi deformovatelnost vykazoval materidlippavovany z nejtSich praskovych
castic.
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V dalSi praci [63] byl sledovan vliv valcovani pkA na vysledné vlastnosti objemovych
hoi¢ikovych materidl pripravenych metodou SPS s naslednou extruzi. Vydmizikoveé ¢astice
o velikosti 180 um byly valcovanim zhgtry na tenky platek, ktery byl rozldaman a znovu
valcovan. Pro fipravu experimentalnich mateiidbyl pouzit vychozi prasek,étkrat valcovany
praSek a desetkrat valcovany praSek. Slinovaniojiskn vybojem probihalo ip lisovacim tlaku
30 MPa a teplat 560 °C po dobu 10 minut. Extruze byla u taktprmavenych materiél
provadna [ teplot 400 °C s extruznim posrem 37:1 rychlosti 3 mm*sVysledné mechanické
vlastnosti jsou shrnuty na Obr. 3-4. NejvySSich nmidmeze kluzu a pevnosti vtahu dosahl
material pipraveny z desetkrat valcovaného prasku. VysSi tiydmeze kluzu a pevnosti pro
materialy pipravené z valcovaného prasku jsaipovany jemsjSi mikrostruktite a tedy doie

koresponduji s hall-petch efektem.
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Obr. 3-4: Mechanické vlastnosti objemovych matérgipravenych v pracj63], PR — pre rolled

— predvalcovany, true stress- skiné napgti, true strain — skutiné prodlouzeni

Pripravou objemového materialu z praskudikové slitiny AZ91 pomoci SPS se zabyvali v praci

[65]. Atomizované sférickéastice slitiny AZ91 o velikosti 22 pm byly slinowapomoci SPSif

teplo€ 360 °C po dobu 5 min, 30 min az 60 min, de$y byly pouZity pouze v kombinaci

s ungélym starnutim. Prodlouzeni doby slinovani z5 man 60 min vedlo ke snizovani tvrdosti

z86 HV5 na 81 HV5, tento trend jefipisovan kombinaci hrubnuti zrna a rozpeust

intermetalické faze MgAli,. Snizeni tvrdosti materidlu bylo ovSsem kompenzovaaySenim

hodnot meze pevnosti a taznosti, hodnoty meze kin#azovaly stejny trend jako hodnoty

tvrdosti. VSechny mechanické charakteristiky slgogch materidl pomoci SPS vykazovaly
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vyS8Si hodnoty tvrdosti, meze kluzu a pevnosti andaf, s jedinou vyjimkou sniZzeni taznosti
v pripad® materialu slinovaného 5 minut.

Recyklaci h&tikovych tisek po obraini ingoti se zabyvali v praci [19]. Z litych ingit
Cistého haciku a slitiny AZ31 byly obr&nim pipraveny tisky s délkou 2 — 4 mm aikou
piiblizné¢ 0,1 mm. TFisky byly za studena lisovany do tvaru igiiného pro moznost slinovani
pomoci SPS. Tlak v slinovaci koieobyl snizen naifplizn¢ 1 Pa, poté byl fedlisek zatizen
tlakem 3 MPa a byl zah4jeni@v pulsnim stejnostnnym elektrickym proudem na teplotu 505 °C
pii sowasném zvySovani lisovaciho tlaku na 33 MP@a.dBsaZzenidchto podminek byly teplota
atlak udrZzovany po dobu 5 min, po tonttase byly teplota a tlak pozvolna sniZzovany az na
laboratorni teplotu. Takto fjpravené materidly zisek litych ingot mély znane jemrgjSi
mikrostrukturu coz je zZisobeno vyraznou plastickou deformaci mikrostruktiigek z obrééni.
Béhem slinovani doSlo &&st&nému zhrubnuti mikrostruktury vlivem rekrystalizaza zvySené
teploty, ovSem vznikl4 struktura byla stale &majemnozrngjsSi nez vychozi material. LepSi
mechanické vlastnostiéehto materidl je pak mozné vysilovat préa¢ pritomnosti jemgjsSi
mikrostruktury a s tim spojeného Hall-Petch efdki, 94].
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3.2 POREZNIi MATERIALY NA BAZI HO RCIKU
Podobi jako u tvaru a velikosti zrn objemového materi@haji zasadni vliv na vyslednou
porovitost vstupni parametry. Velikost a tvar zmajé zasadni roli igdevSim u klasickych
postufi lisovani za studena s naslednym slinovaniiipaar® u lisovani za zvysSené teploty.
U téchto metod je zapidbi zn&n¢ vySSich teplot (fiblizneé 400 °C ve srovnani s 200 °Gip
protlatovani) pro odstrami tSiny pofi. P pouziti metod protkovani, ECAP a SPSigbiraji
hlavni roli ve vysledné pérovitosti procesni partnyieu metody SPS jsou hlavnimi parametry
lisovaci tlak a doba slinovani [101].

Dle obsahu a typu pbrsou rozliSovany dva zakladni typy pérovitostie@ena porovitost se
vyskytuje u objemovych materigl které maji hustotu v rozmezi 70 az 95 %¢pstinutého
materialu. Jednotlivé pory jsou v tomtéipad propojeny a mohou vytvét st kanalki skrze cely
material. Tyto struktury jsou zadouciipvyrobé pénovych materidl, u kterych je vysoka
porovitost Zadouci a hlavnim parametreéchto materidl je velmi nizkd hustota, ovSem
u objemového materialu #pobuje tento typ pérovitosti zé@e snizeni mechanickych a koroznich
vlastnosti. Druhym typem je uz@nd porovitost, kde jsou jednotlivé pory, obvykférského
tvaru, izolovany ve strukia materialu. Tento typ pérovitosti se vyskytujehjeonovych material
slinutych nad 95 % hustoty kompaktniho materiahaavysledné vlastnosti jiz nemaji takovy vliv
[3, 35].

V préci [16] seCapek a Vojich zabyvali pipravou porézniho hoikového materialu metodou
praskové metalurgie za pouziti spaceholdastic z hydrogenulditanu amonného. Mnozstvi
pouzitého hydrogenuliitanu amonného bylo 5 %, 10 %, 15 % a 20 %é¢sShu¢ikového prasku
o velikosti 75 — 150 pm a hydrogenufithtnu amonného o velikosti 250 — 500 pum byla
homogenizovana michanim po dobu 30 minut v hexdffipravené srési byly zhutny
lisovanim za studena tlakem 265 MP#pFRvené zhuténé kompozity byly vioZzeny do pece, kde
byl po dobu 4 hodinipteplo& 130 °C odpgen hexan a doSlo také k rozkladu hydrogewiihtiu
amonného. Slinovani taktd@ipravenych poréznich materigbrobihalo pi teplot 550 °C po dobu
6 h v argonové atmogf Mechanické vlastnosti jednotlivycirmpse zhorSovaly se zvySujici se
porositou (Obr. 3-5 a Obr. 3-6). OvSem stéle byto thodnoty meze pevnosti srovnatelné
s mechanickymi vlastnostmi kosti. Korozni chovaschto mn bylo sledovano v roztoku
simulujicim €Ini tekutiny. V tomto prosedi bylo sledovano rozpowsi kovu v zavislosti na
porozit. Jak bylo dekavano, s rostouci porozitou roste i korozni nyshlU poréznich material
se korozni médium dostavalo do struktudny koroze tedy probihala na podstatgtsi ploSe

nez u plg slinutého materialu.
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v ohybu, Real porozity — skdit& porovitost[16]
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V dal3i préaci [24] se Vajch aCapek ¥novali vlivu podminek slinovani na mikrostrukturu
a mechanické vlastnosti poréznich idikovych material. Podminky pipravy a castice
hydrogenuhliitanu amonného &astice hiciku byly pouzity stejné jako vipdeslé studii, ovsem
byla pripravena pouze jednaémpa s objemovym zlomkem 10 % spaceholdéstic. Byly
ptipraveny vzorky slinované 3, 6, 12 a 24 hodin vafée technického argonu a argonu, ktery
byl zbaven pipadnych reaktivnich latek pomoci volného praskovétkciku rozmiséného kolem
slinovaného vzorku. Z natfifenych mechanickych vlastnosti bylo zji%h, ze pi slinovani do 6 h
nemagcistota argonu vliv na mechanické vlastnosti, ov&mstoucintasem slinovani dochazelo
ke sniZzovani porovitosti @iSttného argonu, coz vedlo ke zvySovani mechanickyelstnbsti,
ovSem pi delSim slinovani v atmogfé technického argonu dochézelo k&ma oxidaci na
povrchu i ve struktte piny. Vznik oxidi naruSoval difuzni spojeni jednotlivyciastic hdiciku,
coz vedlo k horSi soudrznosti, a proto po del&fase slinovani dochazelo ke snizovani

mechanickych vlastnosti (Obr. 3-7).

B B BNHNon-sintered
#—&—# Technical argon
& & @ Gottered argon

20 —

Ultimate flexural strength [MPa]

Time of sintering [h]

Obr. 3-7 Vliv doby slinovani éstoty argonu na mez pevnosti v ohybu; Ultimateuital strenght
— mez pevnosti v ohybu; Time of sintering — doib@&hni; Non-sintered — neslinovany, Technical
argon — technicky argon, Gettered argon/edsteny argon[24]
V ¢lanku [46] se Seyedraoufi a Mirdamadi zabyvali naatbkymi vliastnostmi porézniho

materialu z h&tiku a zinku v zavislosti na porogZiptipravenych materiél Zinek byl k hdgc¢iku
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piidan v mnoZstvi 4 % a 6 %, &nhto sngsim byla gidana m@ovina jako spaceholder s velikosti

¢4stic v rozsahu 200 — 400 um. Spacehaoidstice byly pidany v mnozstvi 15 %, 25 % a 35 %.

Homogenni sisi prask byly zhutny jednoosym lisovanim za studena tlakem 100 MPa.

Tepelné zpracovani probihalo ve dvou stupnich,vaipr kroku byla odstrama mdovina
zalratim na teplotu 250 °C po dobu 2 h, slinovani mhsleprobihalo pi teplotach 500 °C,
550 °C, 565 °C a 580 °C po dobu 2 hodin. Nejlep$tethanickych vlastnosti bylo dosazeno
u porézniho materialu s 6 % zinku slinovanéhiotgplot 550 °C (Obr. 3-8). VysSi obsah zinku

v hor¢iku vedl k tvorlg intermetalickych fazi, které vedly ke zjgavani zrna, a tim dochazelo ke

zpevreni slitiny. Analyzou mikrostruktury bylo zji§ho, Ze i teplotach slinovani 565 °C
a 580 °C dochéazelo k hrubnuti zrna, coz vedlo kesvani mechanickych viastnosti.
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Obr. 3-8 Mez pevnosti v tlaku poréznihgdiku s a) 4 % Zn, b) 6 % Zn; Compressive strength —

pevnost v tlaku; Porosity — poroziié6]
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3.3 KOMPOZITNi MATERIALY NA BAZI HO RCIKU
Vlivem nana@éstic na mechanické vlastnostitéi@ovych kompozih se zabyvali v praci [14]
Zhong a kolektiv. Vyzkum byl za#hen na pipravu hdgcikoveho kompozitu s obsahem 0,25 %,
0,5 %, 0,75 % a 1 % na&astic hliniku. Jednotlivé stsi kovovych prask byly pripraveny 5 h
michanim pi 50 otakach za minutu v homogenia@m zd&izeni. Ripravené srési prask a gisty
hoicikovy préSek byly zhutmy jednoosym lisovanim za studena tlakem 500 Mao&ni bylo
provadno pi teplo 500 °C po dobu 2 h v argonové atmasféRipravené kompozity byly
protlatovany za teploty 350 °C s extruznim pyem 25:1, ped protl&ovanim byly kompozity
hodinu edeltivany na teplotu 400 °C.flavek nangastic hliniku do struktury hHoikového
kompozitu n&l pozitivni vliv na snizovani porozity a na mechekd@ viastnosti. Podobnjako
v predchozim pipact nedochazelo vlivemifiomnosti¢astic, v tomto fipad nan@astice hliniku,
na hranicich zrn Hoiku ke spojovani zrn za zvySené teploty daSich celk. Tim bylo @i
protlatovani za tepla dosazeno jedj# mikrostruktury, Zehoz vyplyva i zlepSeni mechanickych
vlastnosti. S rostoucim obsahem ns®bic ve struktte klesala porovitost ipravenych
kompoziti, s obsahem 0,75 % a 1 % naastic ve struktie bylo dosazeno 100 % teoretické
hodnoty stldeni. NejvysSich hodnot meze kluzu a pevnosti alpuzéni pi poruSeni materialu
bylo dosaZzenoi0,5% obsahu hlinikovych nataéstic, pouze tvrdost rostla lineédra gfidavkem
hliniku, coZ niZe byt vys¥tleno mirre vy3Si tvrdosti samotného hliniku oprotiréiové matrici,
piipadre tvorbou intermetalické faze MgAl;, na hranicich zrn Mg a Al iP vySSim obsahu
nandastic ve struktie dochazelo afh k aglomeracidchto ¢astic na hranicich zrn.

V praci [10] Campo a kolektiv fpravili praskovou metalurgii kompozitni materialy
s hac¢ikovou matrici a hydroxyapatitovym (HAP) plnivem, uterych byla sledovana
mikrostruktura, mechanické vlastnosti a koroznstriasti v zavislosti na obsahu hydroxyapatitu.
Kompozity byly gipraveny zistych prask horéiku a HAP o velikosti 50 um respektive 150 pum.
Homogenizace praSkovych &si byla zaji&na Sestihodinovym michanim v Turbula wax
homogenizatoru, po kterém byla &nzhutdna pomoci izostatického lisovani za studena,
slinovani bylo provedeno pomoci prétievani s extruznim faktorem 1%ipeplot 400 °C. Timto
postupem byly fipraveny valéky o priméru 10 mm. Fipravené kompozity #ly sloZzeni 5 %,
10 % a 15 % HAP a pro porovnani byl stejnou metogigaraven i vzorek zZistého hdciku.
Hodnota meze pevnosti klesala se zvySujicim sehelnsaHAP v kompozitu, ovdem nejnizsi
hodnoty dosahoval objemovy materiaéigtého haciku (Obr. 3-9) a nejvyssi hodnostu meze
pevnosti ma tedy kompozit s 5 % HAP a to 452 MPa.
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Obr. 3-9 Graf zavislosti deformace v tlaku na podeni jednotlivych kompazia ho¢cikového
objemového materialu, True Stress — realnéctigffrue Strain — realné protazefiio]
Vlastnostmi objemovych materidlna bazi h&iku a kompozii s hac¢ikovou matrici

piipravenych pomoci SPS se zabyvali v praci [98]éM praci byly metodou praskové metalurgie
piipraveny objemovy material z fisku a slitiny AZ31 a kompozitni materialy s matrzcha-¢iku
a slitiny AZ31 s SiC plnivem. Vychozi velikost ftétkového prasku byla 180 prsastice slitiny
AZ31 byly v rozsahu 10 pum az 200 um a $#&3tice byly v rozsahu 0,5 pm az 25 pm. MnoZstvi
plniva bylo v obou fpadech voleno 5 %, 10 % a 15 % SiC. Prvnim kroketdéto praci bylo
slinovani¢istého hacikového prasku a prasku ze slitiny AZ31 v rozsatpiat od 455 °C do
585 °C s cilem nalézt teplotu slinovanii které bude mit vysledny material idealni mechiadic
vlastnosti (nizka porozita, vysokd mez pevnostiaSRy byly zhutédny na manipulkéni pevnost
tlakem 10 MPa. Slinovani bylo proww pomoci SPSiptlaku 60 MPa, s rychlosti eévu
25 °C-mint a vydrzi na tepl@&t5 min. Z vysledi mgteni pevnosti v tahu (Obr. 3-10) jeeimé, Ze
se zvySujici se teplotou slinovani dochazi ke zvgdd meze pevnostitjpravenych materiél
VysSi teplota slinovan také vedla k hrubnuti zriravovanych materid) coz na prvni pohled
nesouhlasi s Hall-Petch vztahem. Hrubnuti kovovehoa je vtomto fipact doprovazeno
vytrdcenim hranic praskovych zrn, coZ r@kwuje intenzivnimu difuznimu spojeni jednotlivych
praskovych¢éstic, mirné hrubnuti zrna tak mé ve vysledku mehgina pevnost fipravenych
materiali oproti kompletnimu difuznimu spojeni jednotlivyghaskovychéastic v homogenni

material.
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Obr. 3-10: Zavislost pevnosti v taliisteho haciku a slitiny AZ31 na slinovaci tepéofTensile
strength — pevnost v tahu; Sintering temperatustinrevaci teplota

Praskové sisi pro gipravu kompozit byly homogenizovany v planetovém mlynu bez mlecich
téles, pro docileni rovno¥mného rozloZeni jednotlivych sloZek bez &y velikostiéastic. Jako
optimalni slinovaci teplota byla stanovena 585 P& kpmpozitni hé¢ikovy material a 552 °C pro
kompozitni matrial s matrici AZ31. Slinovaci tepigiro kompozity byly zvoleny dle nejvysSich
dosazenych hodnot meze pevnosti slinutéibttho haciku a slitiny AZ31 slinované v uvedeném
rozsahu teplot. Tvrdostiipravenych kompozit rovnongrné rostla se zvySujicim se obsahem
¢astic karbidu kemiku. Tento trend @iZe byt vys¥tlen vysokou tvrdostEastic plniva oproti
matrici, se zvySujicim se obsahem S#3tic se tedy zvySuje pet tchto ¢astic v ploSe indentu
a tim se zvySsi i vysledna hodnota tvrdosti. Hodnoize pevnosti jiz lineérni trend nevykazuji.
NejvysSi hodnota meze pevnosti byla dosazena sitdaviem plniva pro slitinu AZ31 a 10%
obsahem plniva preéisty ha¢ik (Obr. 3-11). Ke sniZzeni meze pevnosti gekpateni uvedenych
hodnot vedlo prawpodobr shlukovani ¢astic plniva, coz ma za nasledek tvorbu tpér
a nehomogennich oblasti ve struktlkkompozitu. Z danych vysledkyplyva, Ze idealniidavek
SiC ¢astic do hicikové matrice je 10 % a 5 % vipadt matrice slitiny AZ31.
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Obr. 3-11 Zrnna meze pevnosti se ¥gtajicim obsahem Sistic v kompozitu, Tensile strength
— pevnost v tahu, Content of SiC particles — ol&i&hastic [98]

Prace [103] se zabyva vlivem obsahu S#dstic, podob& jako pedchozi ¢lanek,
a nanostrukturnihofdwného uhli z kokosovych slupek (nano coconut shelacoal — ncsc) na
mechanické vlastnosti kompozitnich materiglmatrici AZ31B. S&s kovovych a anorganickych
praski byla homogenizovana v planetovém mlynu po dobu @350 ot&kach za minutu.
Metodou praSkové metalurgie bylaiigraveno 5 objemovych materil objemovy material
odpovidajici sliti® AZ31B, kompozitni material s obsahem 3 % SiC vrioaAZ31B, a dale
kompozitni materidly s3 % SiC a 0,5%, 1% a 1,5%sablem ncsc v matrici AZ31B.
Homogenizované s&si praski byly zhutrény za laboratorni teploty tlakem 690 MPa, slinovani
bylo provadni v argonové atmosfé pi teplot 400 °C. Slinuté materialy byly protlavany (i
teplog 350 °C a extruznim podru 15:1. Pro uvokni vnittniho pnuti byly vzorky na zéwv
15 minut zakivany v argonové atmost pi teplo& 260 °C. Mechanické vlastnosti byly
hodnoceny fedevsim z kvek nangienych pi zkouSce v tahu (Obr. 3-12). NejvySSi hodnoty meze
kluzu a pevnosti a také houzevnatosti dosahovalpkaitni material s 3% obsahem SiC a 0,5%
obsahem ncsc, tento kompozit také vykazoval po kaitpim materialu AZ31B nejnizsi
porovitost. ZvySeni mechanickych vlastnosti u komifpos 0,5 % ncsc je agobeno zachovanim
jemnozrnné struktury po extruzi, kdy n&astice na hranicich brani spojeni jednotlivychkowau
do wtSich celk. VysSi obsah nawdstic vedl ke zhorSeni mechanickych vlastnostiviZsSim
obsahu d&chto castic ve struktte jiz prevladaji velmi Spatné mechanické vlastnosti tohoto
materialu.
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Obr. 3-12 Kivky pipravenych kompozitnich matenialStress — najti, Strain - prodlouzeni
[103]

V praci [104] se Razavi a kolektiv zabyvali vliveptidavku nanéastic fluorapatitu na
mechanické vlastnosti, mikrostrukturu a in vitrogthdaci hécikove slitiny AZ91 v roztoku
simulujicim €Ini tekutiny (simulated body fluid — SBF). Kompozitoreny 20 % fluorapatitu
v matrici hacikové slitiny AZ91 byl pipraven metodou praskové metalurgigéstice fluorapatitu
s praSkem hi@ikové slitiny byly homogenizovany v planetovém miybs minut pi 150 ot&kach
za minutu, praSkova s byla nasledh zhutrena jednoosym lisovdnim za studena tlakem
880 MPa, zhuttny objemovy material byl slinovan 1,5 hodiny v angeé atmosfiée pi 400 °C.
Pro porovnani byl touto metodotigraven i objemovy material bezigavku fluorapatitu, tedy
Cist¢ slitina AZ91. Mefenim pevnosti v tlaku oboutipravenych materiél bylo zjiS€no, Ze
mechanické vlastnostipraveného kompozitu dosahuji vySSich hodnot omlotuté AZ91, Obr.
3-13.
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Obr. 3-13 Vysledky #&ieni pevnosti v tlaku slitiny AZ91 a AZ91 kompazitdbsahem 20 %
fluorapatitu, Stress — nafi, Strain - prodlouzeniL04]

DalSim krokem pro Razaviho a jeho kolektiv bylcti@ni vlastnosti higikového kompozitu
s obsahem fluorapatitovych nawatic s jinymi pidavky daného plniva v praci [105]. €pbyl
sledovan vliv pidavku plniva na mechanické vlastnosti, mikrostoukt a biodegradabilitu
piipravenych kompozit Parametry fipravy kompozit zistaly nezrinény, k 20% hacikovému
kompozitu s fluorapatitem (FA) bylyfipraveny jest kompozity s obsahem 10 % FA a 30 % FA.
Mechanické vlastnostitjpravenych kompozit a objemového materialu z pradsku slitiny AZ91
jsou znazorény na Obr. 3-14. NejvysSi hodnoty meze pevnostakut dosahoval kompozitni
material s obsahem 20 % FA, nejvysSi hodnoty mézeuka mikrotvrdosti dosahoval kompozit
s obsahem 30 % FA.UuRt hodnot meze kluzu a mikrotvrdosti s rostoucinsatiem FA byl
zpasoben vy$Sim modulem pruznosti a tvrdosti fluoitpatho piniva. Snizeni meze pevnosti
s obsahem 30 % FA bylo prajmbdobr zpisobeno aglomeraci jednotlivyciastic, coz vedlo
ke vzniku p6t a defekdi ve struktde.
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Obr. 3-14 Vysledky &ieni pevnosti v tlaku pro kompozityigmym obsahem FA a pro slitinu
AZ91 pipravenou PM, Stress — netfy Strain — prodlouZer{iL05]

V praci [33] vlivem giidavku nanéastic Y03 na mechanické vlastnostiipravenych kompozit
pomoci fiznych metod PM. Vstupni velikosti prdslkyly vrozsahu 60 — 300 um vipad
hor¢iku a 30 — 50 nm vipac Y.0s. Snesi s 0,2 a 0,7 obj. % bylhyfipraveny 6h homogenizaci
ve V-mlynu. Homogenni sési acisty haicik byly lisovany za studena tlakem 520 MPa. Slimdva
vytvoienych kompakt bylo provedeno v trubkové pectigeplott 500 °C a také v mikrovinné
peci blizko teploty tdni Mg. Po slinovani byly mddé/ extrudovany fi teplot 350 °C
s extruznim porrem 25:1. Mez pevnostifipravenych materiél byla nejvyssi (244 MPa) pro
material slinovany s mikrovinné peci s obsahemdhj7 % Y.Os3;, ovSem nejvyssi taznosti dosahl

material s 0,2 % obj. 203 (16 %) viz Obr. 3-15.
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Obr. 3-15 graf tahovych/wek materidk pripravenych a) slinovanim v trubkové peci, b)
mikrovinnym slinovanim; Stress — @tip Strain - prodlouzeni
Zpeuiujici inek nang@astic je pipisovan pitomnosti &chto tvrdych ¢astic na hranicich

praskovych zrn, kde pomahaji brzdit pohyb dislokdafuhym efektem je zjemdni zrna
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kompozitnich materid] kdy zejména § extruzi za zvySené teploty nedochazi k intenzivni
dynamické rekrystalizaci dikyifpomnosti homogenni disperze naastic v objemu materialu.
Dalsim moznym zpewjicim mechanismem je zvySeny hustoty dislokaciydiozdilu

v elastickych modulech a teplotni roztaznosti MgDY.

Pripravou kompozitnich materialna bazi hétiku a hydroxyapatitu se zabyvali v praci [50].
Stredni velikost h#gikovych ¢astic byla 150 um a plnivem bytastice HAP o velikosti 32 nm.
Homogenizace sési prask s obsahem 8 %, 10 % a 15 % HAP probihala v plagetomlynu
s mlecimi tlesy z karbidu wolframu po dobu 20 K B0O ot- mifi. Po mleti byl hetikovy prasek
obalencasticemi HAP. Homogenizované prasky byly slinovg@aynoci SPS i lisovacim tlaku
50 MPa po dobu 10 mintipteplott 450 °C v pulznim rezimu stejnosmého proudu. #pravené
materialy ngly lamelarni strukturu zd&ginénou intenzivnim mletim vychozich prédsk
Mechanické charakteristiky fipravenych materiél nevykazovaly Zadné vyrazné &my
s nEnicim se obsahem HAP. Se zvySujicim se obsahem d¢déft dochazelo pouze k mirnému
poklesu modulu pruznosti. Vysledky tvrdosti jsoké&arelmi podobné, bereme-Ili v potaz chybu
méteni. Mirné zvyseni tvrdosti wipact kompozitu s 10 % HAP je mozné vysht optimalnim
pomErem nandastic hydroxyapatitu v Koiku, kdy na hranicicitéstic hdciku blokuji pohyb
dislokaci, s dalSim zvySenim obsahu HAP pak dodk@niklesu tvrdosti. Toto sniZzeni tvrdosti je
mozné vyswutlit shlukovanim pidanych ¢astic na hranicich zrn, dikyemu nedochazi

k dokonalému slinuti materialu.
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4 CILE PRACE
To co je v literatée opomijeno, alespodle prostudované literatury, je komplexni zhodmoce
objemovych h&ikovych materidl pripravenych z jednoho typu préaskékolika zhutiovacimi
a slinovacimi metodami p testovani vlivu technologickych parametmpouzitych technik
na vysledné vlastnostitipravenych materiél Hlavnim cilem disertai prace je tedy ifprava
poréznich objemovych materidha bazi h&ciku. Cilem prace je navrhiiprava a charakterizace
objemovych materiél na bazi h&iku, z hlediska struktury a fyzik&n mechanickych
charakteristik. Z hlediska experimentaldésti bude kladen tdlaz na pipravu materialu
konvergnimi i nekonvetnimi metodami praSkové metalurgie (lisovani za ehag lisovani za
tepla, slinovani, SPS — Spark Plasma Sinteringnesni jiskrovym vybojem). Cilem préace je
také hodnoceni a interpretace vyskedio stanoveni optimalnich paraniefprocesu fpravy
objemovych materiédl a nasledného zpracovani. Konkeétize jednotlivé body prace
charakterizovat takto:
» Komplexni shrnuti satasného stavuifpravy hdcikovych materidl prdSkovou metalurgii
» Dukladn& charakterizace vlastnosti matérigdovanych za studena — z{igi zakladniho
stavu
» Posouzeni vlivu lisovaciho tlaku a teploty na viasti materidl lisovanych za tepla
a srovnani s materialy lisovanymi za studena
» Posouzeni vlivu teploty, lisovaciho tlaku ¢asu na vlastnosti materialslinovanych
v argonoveé atmosffé a srovnani s materialy lisovanymi za studena
» Posouzeni vlivu lisovaciho tlaku a teplotyghbm slinovani pomoci SPS na vlastnosti

piipravenych materiéla srovnani s materialy lisovanymi za studena
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5 METODIKAAPOUZITE EXPERIMENTALNI ZA  RIZENI
Pti vSech experimentech byl pouZit jeden typidikového prasku (Obr. 5-1). Experimentéini
matrial byl gipravovan do tvaru tablety o jomnéru 20 mm s vySkouijblizné 5 mm. Mnozstvi
prasku pro Hpravu jedné tablety bylo vygdano na 2,7 g (hmotnost tabletigtého haciku
0 zmirgnych rozngrech).

Oweni chemického slozeni, velikosti a tvatastic prasku bylo provedeno pomoci
rastrovaciho elektronového mikroskopu ZEISS EVO 1@ (SEM) s energiay disperznim
analyzatorem (EDS) a analyzatastic HELOS (H2568). Bleni experimentalniho materialu pro
piipravu trdmeki na tibodovy ohyb a pro ifpravu metalografického vybrusu bylo prowéad
pomoci rozbruSovaci pily Secotom 50 za sucha.

Vzorky pro pozorovani mikrostruktury a ékeni mikrotvrdosti a tvrdosti byly zality do
epoxidové pryskiice, vybrouSeny a vyledty na automatické brusce Tegramin-25. Pro brouSeni
byly vyuzity kompozitni brusné kotéa o zrnitosti 220 a 1200 a kompozitni katquo jemné
brouseni s velikosti zrna 9 um. L&%t bylo provedeno na leSticich platnech s diamamov
pastami o $edni velikosticastic 3 um, 1 um a 0,25 um. Pro minimalizaci oxédezorki bchem
metalografické Hpravy byl jako smé&dlo a oplach pouZzit izopropanol.

Metalografické hodnoceni mikrostruktury bylo prdeao pomoci stelného mikroskopu (SM)
ZEISS Axio Observer Z1M a elektronového mikrosk@S&EM). Pomoci sitelného mikroskopu
byla sledovana zéma mikrostruktury fi malych z¥tSenich pro ziskanitedstavy o strukiie
v makrongtitku (pavodni z¥tSeni 500x). Pomoci SEM byla focena naleptana retkutura (5%
nital 10x potirano)  velkém zétSeni pro sledovani zmy na rozhrani jednotlivyciastic
(pavodni z¥tSeni 5000x).

Mikrotvrdost a tvrdost dle Vickerse bylagtena pomoci mikrotvrdo#énu LM 248at spolkenosti
LECO dle normyCSN EN ISO 6507-1. Vysledky &eni byly vyhodnoceny pomoci programu
Cornerstone od firmy LECO. Tvrdostni mapy byly prdeny na metalografickém vybrusi p
zatizeni 1 kg, vSechny vzorky byly préifeny tak, aby leva strana mapy odpovidala okrajrkizo
a prava strana igdu vzorku. Ska mapy tak vzdy odpovida polém meieného vzorku.
Z tvrdostnich map byla vygé@ana ptimérna tvrdost vzorku, sénodatna odchylka tak vypovida
o homogenit materialu, tzn. se zvySujici se hodnotoué¢rsrdatné odchylky je material vice
heterogenni. Mikrotvrdost byladfena pi zatizeni 25 g ve &du vzorku, pimérna hodnota byla
stanovena ze sedmicheni, nansfené hodnoty byly prasteny testem odlehlych hodnot. Velikost
vtisku je fadow shodna s velikosti praSkovéhoréitiu (v zavislosti na tvrdosti se pohybuje od
50 um do 25 pum), tyto hodnoty tedy vypovidaji ovet&ovu v praskovycleasticich, zarove
budou vyraz# ovlivnény pritomnosti a stavem oxicha hranicich praskovych zrn.
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Porozita vzorlk byla ukena porovnanim teoretické hustoty 100% z&oého prasku
(teoretick& hodnota brana jako hodnéistého haciku) s nandtenou hustotou experimentéiniho
materialu. O¥tovani porozity pomoci obrazové analyzy se ukazako jnepesné, vzhledem
ktomu, Ze na obrazcich ze ésiného i elektronového mikroskopu nebylo moZnéisidl
zoxidované hranice zrn &téi shluky oxid od @itomné porozity a testovani pomocitiduého
porozimetru vedlo k degradaci vzarkéhem ngieni. Porozita byla tedy vyhodnocena vztazenim
objemové hustoty vzorku k teoretické hustotaterialu.

Vzorky pro tibodovy ohyb byly fipraveny ze sedové oblasti experimentalniho materialu, ze
kterého byly vybrouSeny tramley o roznérech 4x4-16 mm. ZkouSka byla provedena na
univerzalnim trhacim stroji Zwick Z020 dle nor6gN EN 7438 (vzdalenost pogtpbyla 16 mm,
jejich polongr a polongr trnu byl 2,5 mm). Na lomovych plochach bylo pornetektronové
mikroskopie provedeno faktografické hodnoceni. Do&ntace byla prov&da ve shodné
orientaci se srem Sfteni lomu (tahova oblast tragier). Vzhledem k charakteru vzarkbyly pro
hodnoceni materiadlovych vlastnosti brany v potazzpohodnoty pevnosti, modul pruznosti

a taznost materialu nebylo mozn@s® vyhodnotit.
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5.1 ZAKLADNI MATERIAL
Horc¢ikovy prasek (Obr. 5-1) pouZity v této praci bylkjzen od dodavatele Goodfellow.r&tni
velikost ¢astic prasku byla 27,5 pm (modus 29 pm, median 186 gilanoveno pomocitigtroje
laserového analyzatortastic HELOS (H2568), s deklarovandistotou 99,8 hm. %, ovSem dle
dalSiho popisu od vyrobce byl prasek povreghoxidovan pro bezgeéjSi manipulaci, coz bylo
také potvrzeno EDS analyzou. Tvéastic je nepravidelny coZz je moznéekdvat u prasku
piipraveného mletim [6, 27, 42]. Prace s$dikovym praSkem byly prové&dy v dusikoveé
atmosfée v glove boxu pro zamezeni dalSi kontaminace pradislikem. Chemicka reakce
hot¢ikového prasku s plynnym dusikem je za laboratéeploty zcela minimalni a ifpad

povrchow oxidovaného prasku je zcela zanedbatelna [106].

Obr. 5-1 Detail pouzitého hisikového prasku
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5.2 METODY PRIPRAVY EXPERIMENTALNIHO MATERIALU

Experimentaini material byl ffpravovan jednoosym obousmym lisovdnim za studena,
lisovanim za studena s naslednym slinovanim v argbnatmosfée, lisovanim za tepla
a lisovanim za studena s naslednéipravou metodou SPS. Lisovani za studena a za bgfda
provad&no pomoci Zwick Z250 Allround-Line s extenzometrdfultiXtens na Fakult strojniho
inzenyrstvi VUT. Metoda SPS byla provéd pomoci fistroje SPS 10-4 na Ustavu fyziky
plazmatu AVCR. Friprava experimentalnich matefigbrobihala v lisovnicich znazamych na
Obr. 2.2. Pro lisovani za studena a za tepla bglyzjpy ocelové lisovnice aifpmetod SPS byly
lisovnice grafitové.

5.2.1 Lisovani za studena
Navazené mnozstvi 2,7 gittkového prasku v ocelové lisovnici bylo s#mo (sledovano pomoci
zmeény polohy pist béhem stlgovani) pozadovanym tlakem do kompaktni tablety. ZRéu
lisovaci tlaky byly 100 MPa, 200 MPa, 300 MPa, 40Ba a 500 MPa. Lisovaci rychlost byla
2 mm- mint, pribeh stlatovani je znazomm na Obr. 5-2, #vky jsou pro pehlednost navzajem
posunuty o 1 mm.

180
——100 MPa
160 ——200 MPa
140 F 300MPa
400 MPa
=120 |
< ——500 MPa
S 100 |
[72]
g
> 80 B
o
K]
|

8 10 12
Zmena pozice pistbe¢hem lisovani [mm]

Obr. 5-2 Pribeh stlacovani h@cikového prasku
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V Tab. 5-1 jsou uvedeny hodnoty s#ai praSku po lisovani. Se zvySujicim se tlakemhént
sice k mirnému, ale znatelnému giu stl&eni @ipravovanych material Materiél lisovany
tlakem 100 MPa dosahoval nejnizsi hodnotyesttd s porarné vyraznym rozdilem oproti dalSimu
lisovacimu tlaku. DalSi hodnoty steni nafistaji s rostoucim lisovacim tlakem jiz pouze
o priblizné 0,3 mm. K nejintenzivgSimu stl&eni tedy dochazi do hodnoty tlaku 200 MPa.
S rostoucim lisovacim tlakem jiz nedochazi k vygazmeéné rozmera lisovaného materiélu, coz je
mozZné pozorovat i z téfhlinearnichcasti lisovacich #vek v oblasti nejutsi lisovaci sily.

Tab. 5-1: hodnoty stt&ni v zavislosti na pouzitém lisovacim tlaku

Lis. Tlak [MPa] | Stl&eni [mm]
100 4,98
200 6,03
300 6,20
400 6,44
500 6,76

5.2.2 Lisovéni za studena s naslednym slinovanim
Vzorky pripravené lisovanim za studena tlakem 100 MPa azNiRa byly vioZzeny do sklemé
ampule s technickym argonem (Obr. 5-3). Zatavengudarbyly vioZeny do pece vytemperované
na teplotu 300 °C, 400 °C, 500 °C nebo 600 °C dayehodinu s naslednym volnym zchladnutim
na laboratorni teplotu. Pro &eni slinovacich pochdd v delSich ¢asovych (secich byla
piipravena série vzotklisovanych za studena tlakem 500 MPa, v nasledtgshch slinovani 2,
4, 6, 8 a 10 hipteplot 500 °C.

Vi —
ﬂ; : S i) |

r "
i 1

Obr. 5-3: Zataveny vzorek ve skéag ampuli s argonovou atmosférou
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5.2.3 Lisovani za tepla

Lisovani za tepla bylo provedeno ve stejné séakitljako lisovani za studena, tedy v rozsahu
100 MPa az 500 MPa. Zvolené lisovaci teploty by 3C, 400 °C a 500 °C. Experimentalni
material v ocelové lisovnici byl stlavan v peci zobrazené na Obr. 5-4. Experimentahtendl
byl v lisovnici zatizen tlakem 5 MPa, a po vytengp€mi pece na poZadovanou teplotu byl
material gi dané teplat a tlaku lisovan 60 min. Poté byla lisovnice i g@nkem ponechéana vain
ke zchladnuti  laboratorni teplat. Pribéh lisovani @i jednotlivych teplotach je zndzamm na
Obr. 5-5, kivky jsou posunuty o0 1 mm na ose y; 1 — 300 °C,4D6 °C, 3 — 500 °C. Na Obr. 5-6
jsou znazorény pouze kivky materiati lisovanych pi tlaku 100 MPa. Z&chto Kivek je patrné,
Ze se zvySujici se teplotou se lisovany materi@Véstplastit¢jSim a maximalniho stteni je

dosaZzeno v podstathkratSimcase.

Obr. 5-4 Lisovani za tepla; 1 — lisovnice se vzorkg, 3 — lisovaci tahla; 4 —pec
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Obr. 5-5: Pribéeh stlacovani experimentalniho materialui 300 °C. 400 °C a 500 °C
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Obr. 5-6: Znena pribéhu stla‘eni vzork lisovanych tlakem 100 MParipteplotach 300 °C,
400 °C a 500 °C
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Z téchto Kivek je patrné, Ze ke zhidvani materidlu dochazi nejintenzéjinbéhem pa@atesni
aplikace lisovaciho tlaku, ovSem ¥ipact nejnizSich lisovacich tldk dochazi ke zhibvani
béhem celého procesu lisovani. K ustaleni dochéxipdslednich fiblizné 10 minutéach lisovani.
Rychlejsi nélist deformace lisovaného prasku se zvySujici setmplisovani odpovida snizujici
se mezi kluzu higiku se zvySujici se teplotou [1].

5.2.4 SPS
Metoda SPS byla aplikovana na wblaypaném prasku a za studerfadtisovanych vzorcich
tlakem v rozsahu 100 MPa aZ 500 MPa. Experimentasiéerial byl vioZzen do grafitové lisovnice
mezi dva kousky grafitové félie na které byly uraist grafitové pisty. Lisovnice se vzorkem byla
umisg&n do slinovaci komoryistroje (SPS fistroj Obr. 5-7, komora SPS Obr. 5-8), ze které byl
nasleds odsat vzduch, slinovani probihaléi gaku priblizn¢ 10 Pa. Po dosazeni této hodnoty byl
spusén ohrev pomoci pivodu elektrického proudu (Joulovskyiek). Po dosazeni zvolené teploty
(400 °C, 500 °C, 600 °C) bylo zahajeno lisovanienatu zvolenym tlakem (20 MPa, 40 MPa,
60 MPa, 80 MPa a 100 MPa)¢lieem vakuovani komory a ngstu teploty byl na vioZeny vzorek
aplikovan tlak 5 MPa. Lisovani za i@vu @i praichodu elektrického proudu probihalo 10 min.
Narist a snizovani lisovaciho tlaku probihald 20 MPa- mift a znéna teploty byla stanovena na
50 °C-min'. Obecny pibsh parameti pii metodt SPS je znazom na Obr. 5-9. Po uplynuti
10 min byl vypnut pivod proudu a vzorek byl ponechan v kaeqgxistroje ke zchladnuti na
teplotu iblizné 50 °C, poté byl do komoryiweden vzduch a lisovnice i se vzorkem hyla
ponechana k volnému zchladnuti na vzduchuérgnpozice pist béhem lisovani je zndzoéna na
Obr. 5-10, Obr. 5-11, Obr. 5-12 a Obr. 5-13.
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Obr. 5-7 Ristroj SPS 10-4

e - '- . ]

Obr. 5-8 komora fistroje SPS 10-4 s vloZenou grafitovou lisovfi6i7], 1 — horni grafitovy pist;

2 — lisovnice se vzorkem; 3 — tertémek; 4 — komora SPS; 5, 6 - ocelové pisty lisy; Spodni
grafitovy pist
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Obr. 5-9: Zm#ny hodnot jednotlivych véln béhem slinovani pomoci SPS (ukazka pro teplotu
400 °C a 100 MPa)
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Obr. 5-10 Pribeh stlafovani hem metody SPSipeplot 400 °C a fiznych lisovacich tlacich
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Z Obr. 5-10 je patrna vyrazna zavislost polohytpisa aplikovaném lisovacim tlakustem
slinovani pomoci SPS. Maximalni hodnoty &tlai je dosaZenoiplisovacim tlaku 100 MPa.
Kolébkovity tvar Kivek je zpisoben zdznamem polohy po celou dobu vzorku v S&8, po
dobu, kdy byl vzorek fedzatizen tlakem 5 MPa po dobu kg¥u lisovnice se vzorkem na
poZadovanou teplotu. Vychozim bodem pro lisovanitgdy bod s hodnotou na svislé ose
s hodnotou 50 mm. Po tomto o@ zahajeno lisovani vzorku poZzadovanym tlakemhlosti
20 MPa- mift, navazujici tég linearni oblast odpovida 10min dokdy je na vzorek aplikovan
pozadovany tlak a teplota. DalSi &ma polohy pist je zpisobena ukafenim oliievu a snizovanim
lisovaciho tlaku na p@teinich 5 MPa.

Z Obr. 5-11, Obr. 5-12 a Obr. 5-13 je mozné&isty shodny trend pro vSechny aplikované
teploty, a to, Ze se zvySujicim se lisovacim tlakgedliski, je zn€na polohy pist béhem lisovani
mensi. Tento jev je mozné vyslit rozdilnou mirou stl&eni gedliski a tedy rozdilnou mirou
porozity gitomné v &chto vzorcich. Nejvyrazisi zmeny jsou u vzork predlisovanych tlakem
100 avolg sypanym prasSkem. Uéthto vzorki je také maximalni mira porozity. Vzorky
pielisované tlakem 300 MPa 400 MPa a 500 MPa vykagajize minimalni zgny bithem
lisovani, coz odpovida minimalni fai porozity &chto vzorki. Vzorek gedlisovany tlakem
200 MPa vykazuje mignvysSi stldeni lthem SPS neZ vzorkyripravené vysSimi lisovacimi
tlaky, ovSem oproti 100 MPa je mira &my minimalni.

V Tab. 5-2 a Tab. 5-3 jsou uvedeny maximalngaynpolohy pist béhem slinovani v SPS.
Zmeéna byla vypd@itana z rozdilu polohy pistpri po¢ateni aplikaci pozadovaného tlaku (hodnota
50 mm na svislé ose) a koncové hodnoty slinovéed wypnutim ofevu (konce tégt linearni
Casti Kivek). Vzhledem k tomu, Ze ziskané hodnoty se pidiize minimaly, nebyla hlavnim
faktorem ovliviujicim zménu polohy pisi teplota slinovani, ale mira steni gedliski, tzn.
lisovaci tlak pi predlisovani tablet, tedy géteini porozita. Mirg odliSny trend je mozné sledovat
u volrg sypanych pradk kdy dochazi k vyrazné zme polohy pisi jeS€ pied dosazenim
poZadované slinovaci teploty. Nemoznost aplikadereometru a tedyipsného eni polohy
pisti spolu s mirnym t&enim vzork mezi lisovnici a pisty dhem slinovani v SPS jsou faktory,
kvuli kterym jsou Udaje vedené v Tab. 5-2 a Tab. 5wgaafech na Obr. 5-11, Obr. 5-12 a Obr.
5-13 porovnatelné pouze mezi sebou, protoze jsbiery statistickou chybou.
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Obr. 5-11: Znéna polohy pist behem slinovani pomoci SPH teplote 400 °C
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Obr. 5-12: Znéna polohy pist behem slinovani pomoci SP teplote 500 °C
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Obr. 5-13: Znéna polohy pist behem slinovani pomoci SPH teplote 600 °C
Tab. 5-2 Orientani hodnoty stléeni materidk pripravenych pi riizzném lisovacim tlakuehem
slinovani metodou SPS

pflgz:i):%c[ll\zlzl;] Lisovaci tlak [MPa] Stleeni [mm]
100 2,9
80 2,3
100 60 2,0
40 1,6
20 0,7

Tab. 5-3 Orienténi hodnoty stléeni matridl: pripravenych pi pomoci SPS/ptlaku 100 MPa

Lisovaci tlak Stlateni [mm]
predliski [MPa] 400 °C 500 °C 600 °C

- 3,4 3,2 3,6
100 2,9 2,7 2,9
200 1,9 1,9 2,1
300 1,5 1,8 1,7
400 1,4 1,4 1,6
500 1,2 15 1,4
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6 VYSLEDKY EXPERIMENT U
6.1 HORCIKOVE MATERIALY P RIPRAVENE LISOVANIM ZA STUDENA

6.1.1 Strukturni analyza p¥ipravenych materiala
Mikrostruktura materidl lisovanych za studena lisovacim tlakem 100 MP@#, [Z®a, 300 MPa,
400 MPa a 500 MPa je znazéma na Obr. 6-1 (SM) a Obr. 6-2 (SEM). Mira deforeac
praskovychc¢éstic je z mikrostruktury pozorované pomocéteiné mikroskopie odlisSna pouze
u vzorku giipraveného tlakem 100 MPa. DalSi materialy se ptimtpohledu vyrazh nelisi.
Material lisovany tlakem 100 MPa vykazuje také&tau porozitu a to az 23 %. Material gday
tlakem 200 MPa je jiz za¢ kompaktrjSi ovsem ptad obsahuje zkaé mnozstvi pdr, zatimco
tlakem 300 MPa, 400 MPa a 500 MRdgppmavené vzorky obsahuiji jiZ pouze malé mnozstviipd
které je u materiélpripravenych lisovanim za studena mozgélkavat. Porovitostijpravenych
materiali je zn&n¢ zavisla na pouzitém lisovacim tlaku (Tab. 6-1)ptamim struktury pomoci 5%
nitalu a sledovanim pomoci elektronového mikroskbgly odhaleny dalSi rozdily ve strukéu
vzorkia. U vzorku lisovaného tlakem 100 MPa je patrna rhograficka pryskyice ve struktie,
coz dokazuje vysokou ot#nou porozitu tohoto materialu. Vzorkyigravené lisovacim tlakem
200 MPa a 300 MPa obsahuji také porozitu, ovSenpbgskyice. U vzorki pripravenych tlaky
400 MPa a 500 MPa jsou pory ve struktminimalni.

Tab. 6-1: Vypeitané porozita pipravenych materiéi

Lisovaci tlak [MPa] | Pérovitost [%]
100 24+ 1
200 12+ 1
300 6+ 1
400 5+1
500 4+ 1
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50C MPe
Obr. 6-1: Struktura fipravenych material lisovanych za studena, SM
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500 MP:
Obr. 6-2: Mikrostruktura pipravenych materiai lisovanych za studena, SEM, leptdno 5%

nitalem, Sipky oznaji porozitu materialu, vfipad® materialu lisovaného tlakem 100 MPa je

porozita vypl@na metalografickou pryskgi
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6.1.2 Fraktografické hodnoceni
Béhem lisovani za studena nedochéazi k difuznimu spojojednotlivych praskovychastic, ale
doché&zi pouze k mechanickému zamknuti jednotliviadtic, které je intenziwjsi se viistajicim
lisovacim tlakem. To je mozZné pozorovat i na lomgl@Se jednotlivych materi@lObr. 6-3.
U materidlu pipraveného tlakem 100 MPa jsou stéle ¢apatrné jednotlivé praskovéastice

a zn&ny obsah porozity, se zvySujicim se tlakem postugmthazi k vyssi deformaci praSkovych
¢astic. Material pipraveny tlakem 500 MPa obsahuje deformové&stice a minimalni porozitu.

1_ i [ ™

.. 500 MP¢
Obr. 6-3: Lomova plocha materialisovanych za studena 100 MPa az 500 MPa
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6.1.3 Mechanické charakteristiky
Tvrdost a mikrotvrdost fipravenych maeriak
Hodnoty tvrdosti i mikrotvrdosti rostly se zvysiijicse lisovacim tlakem. Velk4d hodnota chyby je
zpisobena znmym rozptylem tvrdosti materiélpripravenych pi tlacich do 300 MPa. Velka
chyba v hodnotach tvrdosti ¥ipad material lisovanych tlakem 100 MPa a 200 MPa poukazuje
na heterogenitu v rozloZeni lisovaciho tlak&chto materidl.
Tab. 6-2: Tvrdost a mikrotvrdostipravenych materiad lisovanych za studena

Podminky lisovani HV1 HV0,025
100 MPa 346 22+2
200 MPa 347 367
300 MPa 39+1 39+5
400 MPa 47 +1 47 £ 2
500 MPa 49+1 502

Tvrdostni mapy fipravenych materiak
Z vysledki mikrotvrdosti je patrna z#éma rozlozeni tlaku dhem lisovani (Obr. 6-4).iPlisovani
praskovych materiéldochézi keieni mezi jednotlivymicdsticemi a meztasticemi a lisovnici,
coz vede knerovnodmému rozloZeni aplikovaného tlaku v objemu lis@an materialu.
NejvyrazrgjSi treni je v oblasti kontaktu prasku s lisovnici, cepatrné z tvrdostnich map vzérk
lisovanych 100 MPa a 200 MPa. &thto vzorki doSlo vlivem nizkého tlaku pouzec&sténému,
ale pgedevsSim heterogennimu s#ai materidlu, coz ma za nasledek rozdilnou tvraddsajp
a stedu vzorku. ZvySenim lisovaciho tlaku na 300 MRalpslo k téré homogennimu rozlozZeni
tlaki, ovSem hodnoty tvrdosti jsou oproti vzérk péipravenym 400 MPa a 500 MPa nizsi
o piiblizné 10 HV1. Mezi vzorky pipravenymi tlakem 400 MPa a 500 MPa je jiz pouzeimalni
rozdil v tvrdostnim profilu materialu, pouze v rdzivzorku lisovaného tlakem 400 MPa se

nachazeji lokalni maxima nazfgici mirnou nehomogenitu v materialu.
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Obr. 6-4: Tvrdostni mapy materiapripravenych lisovanim za studena
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Pevnost v ohybuifipravenych materiak

Pevnosti v ohybu ifipravenych materiél lisovanych za studena jsou maxin@b3 MPa, coz

odpovidad pouze mechanickému zamknidtstic. Material lisovany tlakem 100 MPa vykazoval

zcela minimalni pevnost v ohybu, tzn. materialgehna manipul&ni pevnosti. Se zvySujicim se

lisovacim tlakem pevnost v ohybiigravenych materiélrostla (Obr. 6-5 a Tab. 6-3).

Tab. 6-3: Vysledné pevnosti v ohybu matérilovanych za studena

Podminky lisovani [MPa] Rmo [MPa]
100 4
200 28
300 29
400 47
500 53
60 -
E 40
=,
> . .
% Lisovaci tlak
g —100 MPa
:C%_ —200 MPa
320 ——300 MPa
400 MPa
——500 MPa
0 1 1 1 J
0 0,1 0,2 0,3 0,4 0,5 0,6
Prihyb [mm]

Obr. 6-5: Zaznam #reni Fibodového ohybu vzatlpripravenych lisovanim za studena lisovacimi

tlaky v rozsahu 100 MPa az 500 MPa
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6.2 HORCIKOVE MATERIALY P RIPRAVENE LISOVANIM ZA STUDENA
S NASLEDNYM SLINOVANIM

Na Obr. 6-6 je znazoéna struktura vzork pripravenych za studena lisovacim tlakem 500 MPa
a slinovanych p teplot 300 °C, 400 °C, 500 °C a 600 °C (SM). Z mikrostuukiho hlediska
nebyl zjisén rozdil mezi materialy lisovanymi za studena aastanymi materidly § vSech
teplotdch acasech, a ani fraktografické hodnoceni lomovych Iplogceodhalilo rozdily

v materialech (Obr. 6-7). Struktura slinovanych endfi se v podstdt neliSila od materidl
lisovanych za studena, proto jsou na Obr. 6-6 a. ®br uvedeny pouze snimky matekial
lisovanych tlakem 500 MPa. Z vyslaedknéieni pevnosti v ohybu je patrné, Ze slinovani poudob
jedné hodiny v argonové atmosfénema na pevnosti matetigozitivni vliv nezavisle na zvolené
teplog (Obr. 6-8). Pro o¥eni slinovacich pochadbyla pedlisovana série vzoikza studena
tlakem 500 MPa, a doba slinovagchto vzorki byla prodlouzena na 2 h, 4 h, 6 h, 8 h a 10 h.
DelSi ¢asy slinovani nevedly ke zlepSeni mechanickychtmiesi, naopak doSlo k degradaci
vzorki, piipadré k snizeni pevnostifplizné na polovinu pevnosti materidlu lisovaného za

studena.
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500 °C 600 °C
Obr. 6-6 Struktura vybranych slinovanych matetjgl-edlisovani 500 MPa, slinovaci teploty

300 °C, 400 °C, 500 °C a 600 °C.
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500 °C 600 °C
Obr. 6-7: Fraktografické hodnoceni lomovych ploghranych slinovanych materigltlak

predlisovani 500 MPa, slinovaci teploty 300 °C, 430500 °C a 600 °C.

60 -+ Lisovani za studena
-+ Lisovani za studena a slinovani 300 °C
50 | Lisovani za studena a slinovani 400 °C
Lisovani za studena a slinovani 500 °C
-+ Lisovani za studena a slinovani 600 °C
40 + + ..........
<
=
[— 30 B $:-.s .............. o
(@) K Sessccccccccnneess &
e mE
20 | o . o
.I ....... :
10 | ‘
0 1 1 1 1 ]

0 100 200 300 400 500
Lisovaci tlak [MPa]

Obr. 6-8 Vysledky pevnosti v ohybu slinovanych mddte
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6.3 HORCIKOVE MATERIALY P RIPRAVENE LISOVANIM ZA TEPLA

6.3.1 Strukturni analyza p¥ipravenych materiala
Materialy gipravené lisovanim za tepla bylyipgraveny v sérii tlak 100 MPa, 200 MPa,
300 MPa, 400 MPa a 500 MPadi peplot 300 °C, 400 °C a 500 °C. Struktura vSech vaork
lisovanych za tepla je znazéma na Obr. 6-9 (SM) a Obr. 6-10 (SEM). Ve vSetipaech jsou
patrné deformované praskovéastice s malym mnoZstvim porve struktie. Swtelnou
mikroskopii nenaleptanych vzarkisovanych za tepla nebyl pozorovan zadny vliovaciho
tlaku a teploty na mikrostrukturu. Po naleptaronkd a pomoci elektronové mikroskopie jsou jiz
patrné drobné rozdily ve strukéuvzorki lisovanych tlakem 100 MP&igeplote 300 °C a 400 °C.
Pti téchto parametrech lisovani je viditelné&& mnozstvi pdr ve struktiie.

Vypocitané hodnoty porozity pro materialy lisované zalagsou uvedeny v Tab. 6-4. Ziskané
hodnoty jsou ve vSechiipadech pod hodnotou 1 %. Toto je hodnota chybyostyp porozity
z hmotnosti a rozemi. Jedind vyjimka v hodndtporozity je v pipac€ materialu lisovaného
tlakem 100 MPaip 300 °C.

Tab. 6-4: Vypeitané porozita pipravenych materiéi

Podminky lisovani Lisovaci teplota [°C]
_ i 300 400 500
Lisovaci tlak [MPa] .
Porozita [%]

100 15+1 <1 <1
200 <1 <1 <1
300 <1 <1 —
400 <1 <1 —
500 <1 <1 _
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100 MP:

200 MP¢ 200 MP«

300 MPa 300 MPa

400 MP:

500 MPa 500 MPa
Obr. 6-9: Mikrostruktura materidl pripravenych lisovanim za tepla, SM
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" 400 MP:

y —

Ry . ’:'—'.' ~d
500 MP¢ 500 MP¢
Obr. 6-10: Mikrostruktura materiél pripravenych lisovanim za tepla, SEM, leptano 5%leia
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6.3.2 Fraktografické hodnoceni
Na lomové ploSe paibodovém ohybu jsou patrné &ny oproti lisovanym materiain za studena
(Obr. 6-3) jiz u prvnich vzork Lisovani za tepla vede k vyrazmyssi deformaci prdskovych
Castic, jak je vidt ze série snimkna Obr. 6-11. U vSech vzarke patrny Stpny interkrystalicky
lom, ktery naznéuje difuzni spojentastic. U vzork lisovanych tlakem 500 MPa byl navic na

lomové ploSe pozorovan transkrystalicky loastic, ktery nazrije vySSi soudrznost materialu.
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200 MP«

Obr. 6-11: Detaily lomovych ploch vybranych vzolisovanych za tepla (Sipky ozhgi

transkrystalické lom)
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6.3.3 Mechanické charakteristiky

Tvrdost a mikrotvrdost fipravenych materiak
V Tab. 6-5 jsou uvedeny vysledkyékani tvrdosti a mikrotvrdosti detné chyby néfeni 1o.
Tvrdosti gipravenych materiéllisovanych pi 400 °C a 500 °C dosahuijfiplizné stejné hodnoty
61 HV1, lisovani pi nizsi teplot (300 °C) vede k nizSim hodnotartitpizné 53 HV1. Hodnoty
mikrotvrdosti jsou velmi podobné hodnotam tvrdgstd materialy lisovanéipteplott 400 °C
a 500 °C, ovSem u materidisovanych pi 300 °C se hodnoty odliSuji. Se zvySujicim sev@&dm
tlakem se hodnoty tvrdosti v ramci chyb¢mhpouze minimalé ale hodnoty mikrotvrdosti se se

zvySujicim se tlakem vyra#rzvysuiji.

Tab. 6-5: Tvrdost a mikrotvrdostipravenych materiai

i L, 300 °C 400 °C 500 °C
Podminky lisovani

HV1 |HV0,025| HV1 |HV0,025| HV1 |HVO0,025
100 MPa 47+1 | 54+£3| 62+1| 562 58+1 583
200 MPa 52+1 | 60+3| 61+1] 61=+2 60 + 60 +3
300 MPa 55+1 | 67+2| 61+1] 66=*5 — —
400 MPa 54+1 | 73+x6| 60x1] 60*4 — —
500 MPa 53+1 | 76+3| 61+1] 61+] — —
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Tvrdostni mapy fipravenych materiak
Na Obr. 6-12 jsou znazamy tvrdostni mapy materidallisovanych pi teplo& 300 °C, na Obr.
6-13 jsou znazogmy tvrdostni mapy materialisovanych pi teplo 400 °C a na Obr. 6-14 jsou
znazorgny tvrdostni mapy materiéllisovanych pi teplott 500 °C. Tvrdostni mapy material
lisovanych za tepla vykazuji velmi rovnémé rozloZeni tvrdosti v celém objemu materidllz co
nazn&uje homogenni rozlozeni sily v materidldhbm lisovani. Rozlozeni tvrdosti mateikial
ptipravenych lisovanimipteplot 400 °C je podobné jako u teploty 300 °C ovSem bogjisou
vySSi iblizné o 5 HV1 (Obr. 6-13). Snizenim meze kluzti wySSi teplo¥ mohlo dojit k vysSi
deformaci praskovycliastic. Materialy pipravené pi teplo 500 °C rozlozenim i hodnotami
tvrdosti v podst&odpovidaji materiéim lisovanym pi teplot 400 °C.

HV1
20 30 40 50 60

10C MPeé 20C MPe
30C MPe 40C MPe

50C MPsg
Obr. 6-12: Tvrdostni mapy materidlisovanych g teplote 300 °C
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HV1

20 30 40 50 60

10C MPe 20C MPe
30C MPe 40C MPz

50C MPg
Obr. 6-13: Tvrdostni mapy materiélisovanych g teplot 400 °C
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10C MPsg 20C MPeg
Obr. 6-14 Tvrdostni mapy materdisovanych pi teplote 500 °C
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Pevnost v ohybuifipravenych materiak
Zaznamy nireni tibodového ohybu vzotk piipravenych lisovanim za tepla lisovacimi tlaky
v rozsahu 100 MPa az 500 MPa jsou zn&amyma Obr. 6-15 pro materialy lisovan# teplot
300 °C, na Obr. 6-16 pro materialy lisovang feplott 400 °C a na Obr. 6-17 pro materialy
lisované pi teplot 500 °C. Souhrn pevnosti v ohybu vSech matiriglovanych za tepla je
uveden v Tab. 6-6.

Z téchto vysledk je zcela patrna zavislost pevnosti materialu n&pém lisovacim tlaku, kdy
se zvysujicim se tlakem roste i pevnost v ohybutel lisovany tlakem 100 MPa dosahoval
pouze minimalni pevnosti 50 MPa, coZ je srovnatelmdateridlem lisovanym za studena tlakem
500 MPa. Se zvySujicim se lisovacim tlakein Igovani za tepla (300 °C) jiz vSak dochazi
k vyraznym zrmdndm v pevnostiifipravenych materiél pficemz gi tlacich 400 MPa a 500 MPa
dosahoval experimentalni material pevnogiblgné 200 MPa. Minimalni nebo zanedbatelné
zmeény z mikrostruktury a tvrdostnich map nekorelujysledky ngieni pevnostiifbodovym
ohybem.

ZvySenim teploty P lisovani na 400 °C dosSlo kdalSimu zvySeni meavnosti
experimentalnich material(Obr. 6-16). Material fipraveny @i 100 MPa vykazuje minimalni
zmeénu pevnosti, oviem dalSim zvySenim tlakit@to teplot doslo k vyraznému posunu pevnosti
(az na hodnotu 254 MPdii fis. tlaku 400 MPa) oproti materialu lisovanémstadena.

Dalsi navySeni teplotyiplisovani jiz nevedlo ke zlepSeni mechanickychstriasti materialu,
ale naopak ke snizeni. Naviii flacich 400 MPa a 500 MPa doSlo k deformaci oegllisovnice.
Pevnosti materiél ptipravenych materiél tlakem 100 MPa a 200 MPa vykazuji vyrazny pokles
oproti materiaim pripravenym pi teplotach 300 °C a 400 °C.

Tab. 6-6: Pevnosti v ohybu materidipravenych lisovanim za tepla

Podminky lisovani T [300 °C] T [400 °C] T [500 °C]
[MPa] Pevnost v ohybu Rmo [MPa]
100 47 65 24
200 140 202 46
300 174 226 -
400 202 254 -
500 202 233 -
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300 1

Lisovaci tlak
250 | ——100 MPa
—200 MPa
E 200 300 MPa
= I 400 MPa
_§ —500 MPa
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Obr. 6-15: Zaznam #feni tibodového ohybu vzatkpripravenych lisovanim za tepla lisovacimi
tlaky v rozsahu 100 MPa az 500 MPa teplote 300 °C

300 - Lisovaci tlak
—100 MPa
250 | —200 MPa
300 MPa
= 400 MPa
S 200 ——500 MPa
S
S
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>
;f%' 100
g L
50 |
0 ! 1 1 1 ]
0 0,1 0,2 0,3 0,4 0,5 0,6 0,7

Prihyb [mm]
Obr. 6-16: Z&znam #&feni Fibodového ohybu vzatkripravenych lisovanim za tepla lisovacimi
tlaky v rozsahu 100 MPa az 500 MPa teplote 400 °C
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Obr. 6-17: Zaznam #ieni tibodového ohybu vzatkpripravenych lisovanim za tepla lisovacimi

tlaky v rozsahu 100 MPa a 200 MPa teplote 500 °C
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6.4 HORCIKOVE MATERIALY P RIPRAVENE METODOU SPS

6.4.1 Strukturni analyza p¥ipravenych materiala

Metodou SPS bylyifpravenyctyti sady vzork. Vychozim materialem protipravu materiai
pomoci SPS byly materialy lisované za studena aéveypany prasek. Prvni série vzorkyla
predlisovana za studena tlakem 100 MPa, teplota\glimobyla 400 °C a lisovaci tlaksteem
procesu SPS byl 20 MPa, 40 MPa, 60 MPa, 80 MPaGaMPBa (Tab. 6-7). Strukturaadhto
materiab je znazortina na Obr. 6-18 (SM) a Obr. 6-22 (SEM). Pro daéfie vzork
piipravovanych pomoci SPS bylyqullisky lisované za studendigraveny v rozsahu lisovacich
tlaka 100 MPa az 500 MPa, slinovani jednotlivych séaik probihalo fi teplot 400 °C, 500 °C
a 600 °C a lisovacim tlakwipSPS 100 MPa (Tab. 6-8)fifkazdé teplat byl také slinovan vok
sypany prasek bezgdchoziho zhubvani za studena. Struktura matérigdipravena pomoci SPS
pii teplot 400 °C je znazokma na Obr. 6-19 (SM) a Obr. 6-23 (SEMji plot 500 °C je
znazorgna na Obr. 6-20 (SM) a Obr. 6-24 (SEM)iateplot 600 °C na Obr. 6-21 (SM) a Obr.
6-25 (SEM).

Z pohledu s#telné mikroskopie nenaleptanych vzérke z mikrostrukturniho hlediska vzorky
piipravené metodou SPS neliSi. Ugava porozita je ffitomna u vSech vzotk Po naleptani
vzorka byly odhaleny znéné rozdily v mikrostruktte vzorki lisovanych éiznym tlakem Bhem
SPS (Obr. 6-22). Vzorek lisovany tlakem 20 MPa zgka zn&nou porozitu, kterd na neleptané
struktu'e neni patrna, podobwzorek lisovany tlakem 40 MPa vykazuje &né mnozstvi pdr ve
struktue, ovSem ze sninikze s¥telné mikroskopie neni tato porozita pozorovatelna.

Na Obr. 6-23, Obr. 6-24 a Obr. 6-25 jsou znazoynstruktury materidél po naleptani
a zdokumentované pomoci SEM. Néchto obrézcich je patrnd porozita pouze u wzork
piedlisovanych tlakem 200 MPa az 500 MPa slinovampfckeplott 400 °C. Ostatni vzorky maji

na hranicicltastic pouze shluky oxid které se p swételné mikroskopii jevi jak@erné.

Tab. 6-7: Porozita materiélpripravenych fiznym tlakem dhem procesu SPS

Podminky predlisovani [MPa] | SPS tlak [MPa] porozita [%]
20 24 +1
40 12+1
100 60 8+1
80 5+1
100 6+1

82



Tab. 6-8: Porozita materiélpripravenych fiznym pedlisovacim tlakem za konstantnich
podminek SPS

Podminky lisovani | SPS tlak Porozita [%]
[MPa] [Mpa] SPS T [400 °C]| SPS T [500 °C]| SPS T [600 °C]

- 7+1 5+1 2+1
100 6+1 3+1 1+1
200 4+1 4+1 1+1
300 100 4+1 3+1 1+1
400 4+1 4+1 2+1
500 4+1 4+1 2+1
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10C MPsg
Obr. 6-18: Mikrostruktura materiél p/ipravenych pomoci SPSiqullisovaci tlak tablet 100 MPa,

teplota pi SPS 400 °C, tlakipSPS 20 MPa, 40 MPa, 60 MPa, 80 MPa a 100 MPa
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I o PN
Obr. 6-19: Mikrostruktura material psipravenych pomoci SPS:qullisovaci tlak tablet 100 MPa

az 500 MPa a volhsypany prasek, teplotaifSPS 400 °C, tlakipSPS 100 MPa
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400 MPa
Obr. 6-20: Mikrostruktura material psipravenych pomoci SPS:qullisovaci tlak tablet 100 MPa
az 500 MPa a volhsypany prasek, teplotaigSPS 500 °C, tlakipSPS 100 MPa
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400 MPa 500 MPa
Obr. 6-21: Mikrostruktura material psipravenych pomoci SPS:qullisovaci tlak tablet 100 MPa
az 500 MPa a volhsypany prasek, teplotaigSPS 600 °C, tlakipSPS 100 MPa
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N
100 MP:
Obr. 6-22 Mikrostruktura materiélpripravenych pomoci SPS;gullisovaci tlak tablet 100 MPa,

teplota @i SPS 400 °C, tlakipSPS 20 MPa, 40 MPa, 60 MPa, 80 MPa a 100 MPaalem SEM
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Obr. 6-23 Mikrostruktura materiélpripravenych pomoci SPS:ullisovaci tlak tablet 100 MPa
az 500 MPa a volhsypany prasek, teplotaiSPS 400 °C, tlakipSPS 100 MPa, leptano, SEM
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400 MPa 500 MPa
Obr. 6-24: Mikrostruktura material psipravenych pomoci SPS:qullisovaci tlak tablet 100 MPa
az 500 MPa a volhsypany prasek, teplotaiSPS 500 °C, tlakip SPS 100 MPa, leptano, SEM
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400 MPa 500 MPa
Obr. 6-25: Mikrostruktura material psipravenych pomoci SPS:qullisovaci tlak tablet 100 MPa
az 500 MPa a volhsypany prasek, teplotaiSPS 600 °C, tlakipSPS 100 MPa, leptano, SEM
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6.4.2 Fraktografické hodnoceni
Na Obr. 6-26 jsou znazamy detaily lomovych ploch materialptipravenych pomoci SPS
z material predlisovanych za studena tlakem 100 MPa. Teplotawgini byla 400 °C a lisovaci
tlak kthem procesu SPS byl 20 MPa, 40 MPa, 60 MPa, 80 MR&0 MPa. DalSi vzorky
piipravované pomoci SPS bylyaulisovany za studena v rozsahu lisovacichatlt® MPa az
500 MPa, teplotadhem SPS pak byla 400 °C, 500 °C a 600 tdigovacim tlaku Bhem SPS
100 MPa, p kazdé teplat byl také slinovan volh sypany prasek. Lomové plochy matatriél
piipravenych pomoci SPSigeplott 400 °C jsou zndzo#ény na Obr. 6-27,ipteplot 500 °C jsou
znazorgny na Obr. 6-28 aipteplot 600 °C jsou znazo#ény na Obr. 6-29.

Lomové plochy vzork slinovanych metodou SPSk priznych tlacich fada 20 MPa az
100 MPa) se od sebe vyra&zlisi, coz koresponduje se snimky leptané mikrdstmy ze SEM,
oproti zanedbatelnym zmam z pohledu sledované mikrostruktury pomoétedué mikroskopie.
Se zvySujicim se lisovacim tlakenti SPS se vytraci hranice jednotlivych praskovych zr
a material psobi homogenin Material ripraveny tlakem 20 MPa se vyrazpodoba fjvodnimu
materialu lisovanému za studena. Prask&astice jsou pouze migndeformované a nevykazuji
znamky spojeni se sousednidasticemi. Se zvySujicim se tlakem je postupite patrné spojeni
praskovych zrn az do t&ihhomogenniho materialu wipact vzorku lisovaného 100 MPa.

Materialy slinované i teplotdch 400 °C a 500 °C (Obr. 6-27 a Obr. 6-p8&u lomovou
plochou srovnatelné s material lisovanymi za temgimi tlaky nez 500 MPa. K lomu gchto
materiah vzdy dochazi po hranicich praskovych zrn. Matgnidipravené pi teplot 600 °C (Obr.
6-29) jiz vykazuji pitomnost transkrystalického lomu (oZeao Sipkami).
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20 MPa ) T A0MPz

100 MP: -
Obr. 6-26 Detail lomovych ploch materigbripravenych pomoci SPS:allisovaci tlak tablet

100 MPa, teplota SPS 400 °C, tlakipSPS 20 MPa, 40 MPa, 60 MPa, 80 MPa a 100 MPa
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400 MP: ' 500 MP
Obr. 6-27 Detail lomovych ploch materigbripravenych pomoci SPS:ullisovaci tlak tablet

100 MPa az 500 MPa a vaisypany prasek, teplotaiisPS 400 °C, tlakipSPS 100 MPa
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400 MPa 500 MPa
Obr. 6-28: Detail lomovych ploch materiapripravenych pomoci SPSiqullisovaci tlak tablet
100 MPa az 500 MPa a vaisypany prasek, teplotaiisPS 500 °C, tlakipSPS 100 MPa
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400 MPa 500 MPa
Obr. 6-29: Detail lomovych ploch materiapripravenych pomoci SPSiqullisovaci tlak tablet
100 MPa az 500 MPa a vaisypany prasek, teplotaifsPS 600 °C, tlakipSPS 100 MPa
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6.4.3 Mechanické charakteristiky

Tvrdost a mikrotvrdost fipravenych materiak
Tvrdost i mikrotvrdost materiallisovanych pi SPS tlakem v rozsahu 20 MPa az 100 MPa se
linearre zvySovala az do lisovaciho tlaku 100 MPa (Tab.).67®nto trend je mozné sledovat
i z tvrdostnich map ifpravenych material V sérii material piipravovanych pomoci SPStip
tlaku 100 MPa za teplot 400 °C se hodnoty tvrdasthikrotvrdosti se zvySujicim se lisovacim
tlakem gedliski meéni jen minimalg. S vySSi teplotou slinovani dochazi k mirnému ewys
tvrdosti v celé sérii (100 MPa az 500 MPa) rovao@ S vyjimkou materialu fipraveného
z volré sypaného praskuripteplot 600 °C (Tab. 6-10). Tento material vykazuje vy$sdnoty
mikrotvrdosti i tvrdosti oproti zbyvajicim maternigh pripravenych z fedliski.

Tab. 6-9: Tvrdost a mikrotvrdost matetidlinovanych pomoci SPSi piiznych tlacich

Podminky lisovani SPS 400 °C
M 4 o] SPS tlak [MPa] [———ce
20 32+7 34+4
40 392 49 +3
100 60 49+ 3 59 +3
80 561 64 +3
100 50+2 62+5

Tab. 6-10: Tvrdost a mikrotvrdost materidlinovanych pomoci SP$i piiznych teplotach

Podminky lisovani | SPS tlak SPS 400 °C SPS 500 °C SPS 600 °C

[MPa] [MPa] Hvl |[HV0,025| HV1 |HV0,025| HV1 |HVO0,025

- 58+1 | 65+4| 62+1] 69+x3d 71+] 77+6
100 50+2 | 62+5| 64+1] 65+9 62+]1 69+3
200 60+2 | 68+2| 61+1] 67+ 61+] 69+4
300 100 50+2 | 68+4| 61+1] 66+ 60+] 64+5
400 61+2 | 68+3| 60+1] 64+3 58+]1 64+4
500 58+1 | 65+4| 59+1| 64+ 58+] 64z+4

Tvrdostni mapy fipravenych materiak
Lisovaci tlak pi SPS méa vyrazny vliv na vysledné vlastnostippavenych materiél Nizky
lisovaci tlak 20 MPa neghna vyslednou tvrdost materialu, v porovnani sariatem lisovanym
za studena, té&n Zadny vliv. ZvySenim lisovaciho tlaku na 40 MPauj§iz zneny oproti za
studena lisovanému materialu jaspatrné. Fipraveny materidl vykazuje te&in homogenni
rozloZzeni tvrdosti v celém fifezu s vyjimkou kraje, kde doSlo jen k mirnému zwserdosti.
DalSi navySeni lisovaciho tlaku na 60 MPa se vyramnjevilo na stedu materialu. Tato oblast

materialu vykazovala zgaou porozitu a pouze zcela minimalni tvrdost, oviainslinovani
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metodou SPSiptlaku 60 MPa a teplét400 °C se pravtato oblast vyrazhmeni. Tento trend
zvysuijici se tvrdosti v oblastiipodre porézniho $edu je mozné sledovat i u vzorku lisovaného
tlakem 100 MPa. U tohoto vzorku navic dochazi zigSeni tvrdosti v oblasti kraje vzorku (Obr.
6-30). ZvySenim teploty na 500 °C (Obr. 6-32) a 80QObr. 6-33) Bhem procesu SPS nejsou na
fezu patrné jiz Zadné vyrazné amg, vysledny material je z tvrdostniho pohledu ademogenni.
Znatelnd zrmana v celkové hodnéttvrdosti je patrna u vzorkuiipraveného z vokh nasypaného

prasku do grafitove lisovnice a slinovanéttotpplott 600 °C.

HV1
20 30 40 50 60

o 0 °
o 0 o ©

20 MPe 40 MPe
© © 0 0 0 0 ® O 0 O o
© 0 0 0 0o WO o O o
© 0 0 0 0 0 W o o °
O 0 0 0 0 0 O o o
© 0 0 0 0 0 0 0 0N °
60 MPe 8C MPe

10C MPsg
Obr. 6-30: Tvrdostni mapy materiéslinovanych metodou SP# piznych lisovacich tlacich

Tvrdostni mapy série materi@slinovanych pi stejnych parametrech SPS, které byipmaveny
lisovanim za studena tlakem 100 MPa az 500 MPgrse® liSi od pivodniho rozlozZeni tvrdosti.
V rdmci této série jsou ovSem rozdily zcela minmhaMirné niz8i hodnoty tvrdosti se nachazeji
opet u kraje vzork (Obr. 6-31).
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100 MP«

200 MP« 300 MP«

400 MP: 500 MP¢
Obr. 6-31 Tvrdostni mapy materdbripravenych fiznymi tlaky slinovanych metodou SR5 p

400°C
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100 MPx

200 MP« 300 MP«

400 MP: 500 MP¢
Obr. 6-32: Tvrdostni mapy materiapripravenych fiznymi tlaky slinovanych metodou SRE p

500°C
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100 MP¢

200 MP« 300 MP«

400 MP: 500 MP¢
Obr. 6-33: Tvrdostni mapy materiapripravenych fiznymi tlaky slinovanych metodou SRE p

600°C
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Pevnost v ohybuifipravenych materiak
Zaznamy z r&eni ¥ibodového ohybu vzotkpripravenych pomoci SPS zZqullisovanych tablet
ptipravenych lisovacim tlakem 100 MPa, zpracovavangictSPS teplat 400 °C, tlak pi SPS
20 MPa, 40 MPa, 60 MPa, 80 MPa a 100 MPa jsou zn&ap na Obr. 6-34.

Vysledné hodnoty pevnosti matetigitipravenych pomoci SPStipteplott 400 °C, 500 °C
a 600 °C jsou uvedeny v Tab. 6-11 a Tab. 6-12. OWhivky téchto materidl jsou znazorény
na Obr. 6-35 (400 °C), Obr. 6-36 (500 °C) a ObB76(600 °C). Z uvedenych tabulek &avek je
mozné sledovat trend zvySujici se meze pevnostingailjicim se lisovacim tlakemrqulliski.
NejvysSich hodnot pevnosti v ohybu dosahovaly virdyerialy gipravené z volé nasypaného
prasku do grafitové lisovnice a materialgglisované tlakem 100 MPa.

Materialy gipravené lisovanim za studena tlakem 100 MPa vykayovyraznou zrénu
pevnosti pi slinovani pomoci SPSkptlacich 20 MPa az 100 MPa (Obr. 6-34ji faku 20 MPa
doSlo k degradaci slinovaného vzorku. Se zvySujicentlakem i SPS jiz dochazelo ke
zvySovani pevnostiifpravovanych materia) pevnost v ohybu vzrostla z 25 MPdi(lisovacim
tlaku 40 MPa) na 140 MPaifgisovacim tlaku 100 MPa).

Trend ve zrdnach pevnosti je mozné pozorovétysech teplotach stejny a to se snizujicim se
piedlisovacim tlakem roste vysledna mez pevnosti mdiepo SPS. Zarove dochazi ke
zvySovani pevnostiffpravenych materiél se zvySujici se teplotu¢hem SPS. Také zmu
charakteru elasticko-plastickych vlastnosti je néostedovat se zvysujici se slinovaci teplotou.
VSechny materialy ifipravené pi teplott 400 °C vykazuji, alespiodle ohybovych kivek, kiehky
lom s minimalni, nebo Zadnou oblasti plasticitySem pi teplo& 500 °C a 600 °C vykazuji
materialy gipravené z volé sypaného prasku a material§ippavené z pedliski (100 MPa) jiz
znatelnou plastickou oblast. Materi&lgraveny i teplott 600 °C z vold nasypaného prasku do
grafitové lisovnice dosahuje nejen nejvysSi hodmogze pevnosti (422 MPa), ale také vykazuje

i znan¢ vyraznou plasticitu.
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Tab. 6-11: Pevnosti v ohybu matefigipravenych pomoci SPSipiznych tlacich ghem
slinovani @i teplote 400 °C

POde\‘Akg;]'SO"a”' SPS tlak [MPa] Rmo [MPa]
20 0
40 27
100 60 70
80 40
100 140

Tab. 6-12: Pevnosti v ohybu matetigdripravenych pomoci SPSipiiznych teplotach

Podminky lisovani | SPStlak | SPS T [400 °C] SPS T [500 °C] SPS T [600 °C]
[MPa] [MPa] Pevnost v ohybu [MPa]
- 138 265 422
100 140 209 297
200 126 115 272
100
300 86 139 226
400 65 118 210
500 18 123 189
160 Lisovaci tlak gi SPS
140 | ——100 MPa
—80 MPa
120 60 MPa
& ——40 MPa
=100
>
=3
£ 80 f
>
B 60
®
z
40 t
20 /
O 1 J
0 0,1 0,2 0,3 0,4
Prihyb [mm]

Obr. 6-34: Zaznam #&feni ¥ibodoveého ohybu vzatlpripravenych pomoci SPSiqallisovaci tlak
tablet 100 MPa, teplota/ SPS 400 °C, tlak /p SPS 20 MPa, 40 MPa, 60 MPa, 80 MPa
a 100 MPa
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200

Lisovaci tlak pedliska

180 ——100 MPa

160 + —200 MPa
— 300 MP
T 140 | a
S 400 MPa
312071 ——500 MPa
£100 t —0MPa
= 80
g
]
Z 60

40 t

20 /.

0 1 ' 1 ]
0 0,1 0,2 0,3 0,4 0,5 0,6
Prihyb [mm]

Obr. 6-35: Zdznam #feni tibodového ohybu vzatlpripravenych pomoci SPSiqullisovaci tlak
100 MPa az 500 MPa a vairsypany prasek, teplotaiBPS 400 °C, tlakipSPS 100 MPa

400 - Lisovaci tlak pedliski
—0 MPa
350 r —100 MPa
—200 MPa
300 r 300 MPa
© 400 MPa
= 250 ——500 MPa
>
2
S 200 r
>
B 150 |
©
2
100 r
50
0 ' ! 1 ]
0 0,1 0,2 0,3 0,4 0,5 0,6 0,7
Prihyb [mm]

Obr. 6-36: Zdznam #feni tibodového ohybu vzatlpripravenych pomoci SPSiqullisovaci tlak
100 MPa az 500 MPa a vairsypany prasek, teplotaiisPS 500 °C, tlakipSPS 100 MPa
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450 - Lisovaci tlak pedliski
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Obr. 6-37: Zdznam #feni tibodového ohybu vzatlpripravenych pomoci SPSiqullisovaci tlak
100 MPa az 500 MPa a vairsypany prasek, teplotaiBPS 600 °C, tlakipSPS 100 MPa
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7 DISKUSE
Jednoosym dvousimym lisovanim h&tikového prasku za studena byl ziskan objemovy nédater
s rozdilnymi mechanickymi vlastnostmi a strukturade strukturniho hlediska byl material
piipraveny lisovanim tlakem 100 MPa a 200 MPac¢maheterogenni coz je patrnéepevsim
z tvrdostnich map na Obr. 6-4, hodnot poérovitostiadeptané mikrostruktury. NejvySsi tvrdost
téchto materiél je soustedéna v oblasti kontaktu présku s lisovnici a jedngtini pisty, nejnizsi
tvrdost materidlu je soustténa ve stedni ¢asti. Se zvySujicim se tlakem je jiz tvrdost
v pripravenych materidlech teé&in homogenni, ficemz materidly fipravené lisovanim imp
400 MPa a 500 MPa maji v podstahodné hodnoty tvrdosti i porozity. Mirné odclyyj& mozné
vidét na kraji materialu, kde dochazi k nejintenzigmu zhutiovani vlivem kombinacetgobeni
tteni vlivem formy a pist Mikrostruktura &hto materidl, pozorovand pomoci &elné
mikroskopie, je, aZz na vzorek lisovany nejnizSirakéim, srovnatelng, figemZz od vzorku
piipraveného tlakem 200 MPa jsou ve striigtpatrné pouze uzgné poéry, otelena porozita se
nachazi pouze u vzorkuipraveného lisovanimipl00 MPa, i kdyZ dle vyptiu by n€l vzorek
piipraveny tlakem 200 MPa také otemou porozitu obsahovat. Z naleptané mikrostrukiary
patrna otekend porozita vzorku fpraveného tlakem 100 MPa a ugawa porozita vzork
piipravenych tlakem 200 MPa a 300 MPa. Vzhledem kutode tato porozita neni pomoci
swtelné mikroskopie patrna, nemusi se jednéa&igednat o porozitu, ale mohlo dojit k vypadnuti
drobnych praskovyclastic hem leptani, coz je vzhledem k nizké hodnpéevnosti &chto
material pravéEpodobné. Pevnosti v ohybichto material vykazuji stejny rostouci trend jako
nantrené tvrdosti, tedy se zvySujicim se lisovacim ttak#ochazi k zvysSeni pevnosti v ohybu
(Obr. 7-1). Z fraktografického hodnocenchto materialu je také jasmatrny vliv lisovaciho tlaku
na deformaci praskovychtéstic. S nejnizSim lisovacim tlakem doSlo pouze itnému
zdeformovani prasku a tedy pouze k mirnému mecké@mua zamknuttastic. Se zvysujicim se
tlakem dochazi k intenziefsi deformaci jednotlivychiastic, coZz ma za nasledek vyrggm
deformaci prasSkovyckastic a tim i lepSi soudrznost materialu. Vyrazefodnace lisovanych
Castic je patrna az od lisovaciho tlaku 400 MPa, podporuje moznost vypadavéasastic ze
struktury hem leptani. DBkladrgjSimu spojeni jednotlivyclEastic také brani oxidicka vrstva
piitomna na povrchu prasku. Dikyiifwmnosti této vrstvy je Uplné spojeni jednotlivych
praskovychc¢astic studenymi spoji v kompaktni material velmpra/dpodobné. Pro spojeni
prasku za laboratorni teploty by bylo nutné pouari&né intenzivrgjSi metody lisovani, které
zahrnuji i smykové namahani materialu (HPT, ECAP).

DalSi moznosti jak zajistit vySSi pémkovovych spaj v materidlu je zvySeni teplotgjmz
dojde k uvolgni dalSich skluzovych rovin héiku, deformace jednotlivych praskovyciastic
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behem lisovani je pak vyraZj$i. Se zvySenou mirou deformace pak souvigtdivmira naruSeni
oxidické vrstvy, dochazi tak k vyragiimu kontaktu kovovych ploch. ZvySena teplota také
vyrazré urychluje difuzi atord kovu. Lisovanim za tepla bylo tedy moZnéppmavit homogenni
materialy uz pi nejnizsim lisovacim tlaku. iP lisovani hdcikového prasku ip 300 °C doSlo

k vyrazné zman¢ v rozlozeni tvrdosti v materialu i pevnosti v oyl porovnani s materialy
piipravenymi lisovanim za studena. Z mikrostruktuonitediska seifpravené materialy nelisi od
matriall ptipravenych za studena tlakem vysSim nez 200 MPdpag neleptané struktury. Ve
struktue je @gitomna pouze uz#ena porozita a to v minimalni fei (cca do 0,5 %, s vyjimkou
materialu lisovaného tlakem 100 MP& B00 °C — 1,5%). Naleptanim struktury byla odhalen
vySSi mira porovitosti materialisovanych tlakem 100 MP&igeplotach 300 °C a 400 °C, ovSem
dle vypciitanych hodnot porozity a nizkych hodnot pevno&thto materidl se niZze jednat

o vypadnutd drobna praskova zrna vlivem leptanirostkuktury (podob# jako u material
lisovanych za studena). Z tvrdostnich map je pattednaterialy jsou homogenni v celém objemu
pouze s minimalnimi rozdily u kifgj které jsou oft zpisobeny intenzivgSim trenim castic

u kontaktu lisovnice s pisty. V pevnostech se oveeterialy liSi vyrazé (Obr. 7-1).

300 e+ RT
=+--300 °C
250 ' ..4ec400°C e e .
500°C et e
200 |+ + “_“‘_4. .................... +
= 150 |
9 R
£
m I'. ‘..’
100 |
+ e
SO+ e T Ay +
........ +....................+.......--°
0 L ....... L L 1 )
100 200 300 400 500

Lisovaci tlak [MPa]

Obr. 7-1: Shrnuti mezi pevnosti v ohybu lisovamjeakeriaki

S rostoucim lisovacim tlakem rostou @&ma i hodnoty mezi pevnostifjpravenych materidl

S vySSim lisovacim tlakem tak prajygbdobr dochazi k intenziwjSimu naruSovani oxidické
vrstvy na povrchuwidstic a tim k vyraz)Simu vystavovani kovovych ploch bez bariéry vrstvy

oxidu, difuzni spojovanéastic prasku tak fize probihat na&si ploSe. S navySenim teploty na
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400 °C nedoSlo k pozorovatelné &my mikrostruktury nebo porozityfpravenych materidl
ovSem posun v mezich pevnosti a rozloZeni tvrdestiaterialu k vy$Sim hodnotam je jésn
patrny. Co se t§e rozlozeni tvrdosti v materialu, jsou trendy veprmdobné pro materialy lisované
pii teplot 300 °C a 400 °C, ovSem hodnoty jsdibfizné o 5 HV1 vy3Si (Obr. 7-2) u material

v v s

lisovanych za vySSi teploty. Hodnoty pevnosti vimhwykazuji shodny zvySujici se trend se
zvySujicim se lisovacim tlakem. VySSi hodnoty pesthbtvrdosti je mozné vystlit intenzivrgjSi
mirou spojeni jednotlivych praskovyafastic vlivem vyraz§si deformace a také vysSi mirou
difuze za vysSi teploty. Vzhledem k tomu, Zém¥rné hodnoty tvrdosti se od sebe vyranelisi,
s vyjimkou materidl lisovanych za studena, nelze tyto hodnoty srounavadnotami pevnosti
piipravenych materidl

Dalsim zvySenim lisovaci teploty doSlo k vyraznégémé ve vlastnostech ffpravenych
materiati. Lisovani materialu tlakem 300 MPdi peplo 500 °C vedlo k intenzivnimu &eni
materialu a fi lisovani tlakem 400 MPairp500 °C doSlo k deformaci ocelové lisovnice vlivem
témet tekutého hiiku, ktery za &chto podminek vznikl (hodnota meze kludstého haciku pri
téchto teplotach je v jednotkach MPa [1]). Mechaniockéstnosti¢istého hdciku jsou i
zvySenych teplotach z&ae snizené. Pevnost v tahu litéhoitiku klesa pi 200 °C na hodnotu
piiblizné 25 MPa a se zvysujici se teplotou se tato hoddala sniZzuje. R teplot 500 °C pak

maze byt pevnost hoiku jiz tak nizka, Ze dojde kdeni vtuhém stavu (creep) lisovaného

materialu.
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Obr. 7-2 Mikrotvrdosti materiai lisovanych za studena a za tepla

Vzhledem k tomu, Ze materialytipravené lisovanim tlakem 100 MPa a 200 MRa500 °C
vykazovaly znan¢ nizSi hodnoty mezi pevnosti neZz materiaijpgavené lisovanim ip nizSich
teplotach, nebyl experiment s novymi lisovniceno pyto hodnoty zopakovan. | ¥ipad hodnot
tvrdosti nély tyto materidly niz8i hodnoty nez materiély lismé @i 400 °C. Trend sniZzeni mezi
pevnosti a tvrdosti je mozné vyshit zhrubnutim kovového zrna, ke kterému dochati p
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zvySenych teplotach [18, 108]iiReplot 400 °C je tedy teplota jiz dostaté na intenzivni
deformaci praskovycltastic a oxidické vrstvy na povrchu a zambveeni tak vysoka, aby
dochazelo kflisnému hrubnuti zrna. Zaroweje tak mozné vysilit vysoké hodnoty

mikrotvrdosti materidl lisovanych pi 300 °C tlakem 400 MPa a 500 MPa&i Rchto tlacich

a teplot dochazi k intenzivnimu stiani materidlu, ovSem teplota neni dostatevysoka na

kompletni propojentastic prasku, zarovienedochazi k hrubnuti kovového zrna, naopaken
vlivem vysokého lisovaciho tlaku dochézet k defatnimu zpeviini kovového h&tiku, coZz ma

za nasledek zvySeni mikrotvrdosti. Nedostaée propojeni praskovychastic se pak projevi
nizSimi pevnostmi a tvrdostmidhto materidl oproti sérii lisovanéifp 400 °C.

Z téchto vysledk je mozné konstatovat, ze‘iplisovani praskového Hhoiku (mlety stav,
velikost @iblizné 30 um) za tepla v rozsahu tiak00 MPa az 500 MPa dochazi se zvySujicim se
lisovacim tlakem a teplotou také ke zvySovani pstiny ohybu pipravenych materidl
s maximem f tlaku 400 MPa a 500 MPa a tepdisovani 400 °C. DosaZzeni maxima pevnosti p
téchto lisovacich tlacich naztge, Ze material jiz nelze danymigmbem dale zhibvat, ve
strukture se totiz prawgpodobr nevyskytuje jiz térr Zadna porozita,ifpadné drobné uzéené
pory se jiz dale nezmensuji. VySSi teplota (500sic® vede k vytvieni homogenniho materialu
(dle vysledk tvrdostnich map a mikrostruktury) ovSenti péto teplo¢ také dochazi
k intenzivnimu #istu kovového zrna, coz ma za nasledek snizeni gawgipravenych material

Materialy gipravené slinovanim v argonové atmdsefénevykazovaly Zadny vyrazny posun
v hodnotdch pevnosti oproti vychozim matémal lisovanym za studena. Tento jev je
pravdEpodobr zpisoben pitomnosti oxidické vrstvy na povrchu prasku, kteeavlivem lisovani
za studena poruSi pouze nepatrnedojde tedy k dostateému odhaleni a kontaktu kovovych
ploch nutnych k efektivnimu difuznimu spojeni jetlimgch hor¢ikovych ¢astic. DalSim jevem,
ktery zabranil spojeni materialu, jgitomnost zbytkového kysliku v ampuli, tgpbné jednak
nedokonalym odstr&nim vzduchu ale hla¥n z obsahu kysliku v technickém argonu coz
potvrzuje pedchozi vyzkum v této oblasti [16, 24].

Slinovanim materiél pomoci SPS byly fipraveny objemové materialy s velmi rozliSnymi
vlastnostmi v zavislosti na tepotslinovani, pouzitém lisovacim tlakurqulliski a zn&né
lisovaciho tlaku fi slinovani. Materialy pedlisované za studena tlakem 100 MPa vykazovaly
zna&nou zavislost meze pevnosti na pouZitém lisovadakut bkthem slinovani (Obr. 7-3).
U materidlu lisovaného tlakem 20 MPa nedoSlo kejespopraskovychéastic, ale k naruSeni
soudrZnosti tohoto materialu, coZz se projevilo ddgci vzorku &hem gFipravy na tibodovy
ohyb, z tvrdostni mapy tohoto materialu je takérm@atvelmi vysoka heterogenita v rozloZeni
tvrdosti materialu, srovnatelna gyodnim materialem lisovanym za studena. Nizky Bsdulak
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pii slinovani pravépodobr nebyl dostatény ke stl&eni slinovaného materialu, zvySené teplota
pak mohla vlivem heterogenity tohoto vzorku vésvdebe vnitiniho pnuti, kuli kterému pak

vzorek praskl.
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Obr. 7-3: Pevnost v ohybu, mikrotvrdost a tvrdostenal: slinovanych pomoci SPSig00 °C

s rozdilnym lisovacim tlakem

Se zvySujicim se lisovacim tlakengthem SPS jiz nedoSlo k degradaci vzorku, ale k mostu
homogenizaci fipravovanych materia) coz je pedevsim patrné z tvrdostnich map a naleptané
mikrostruktury. Srovnanim neleptané a leptané nsikudktury jsou patrné rozdily u vzark
lisovanych Bhem SPS tlakem 20 MPa a 40 MPa. Z&ainé mikroskopie (neleptana struktura)
neni patrny rozdil mezi jednotlivymi vzorky, ovSepo naleptani je pozorovatelnd porézni
struktura vzorku lisovaného tlakem 20 MPa a 40 MPeZ nas¥dcuje nizké soudrznosti
praskovych ¢astic v takto fpravenych materidlech. | z fraktografického hodsmdc €chto
materiati je mozné usuzovat na nizkou soudrZnost praskoséstic material lisovanych tlakem
20 MPa a 40 MPa, nebidirranice jednotlivych zrn jsou na lomové ploSeesfjabr rozeznatelné.
Pti vySSich lisovacich tlacich jsou jiz rozdily v milstruktue minimalni, materialy se ovSem stale
znané liSi v hodnotach tvrdosti a pevnosti (Obr. 7-8kalidealni tlak fi slinovani pomoci SPS
se tedy jevi hodnota 100 MPati Romto tlaku doslo ke zvySeni pevnosti oproti midle
lisovaného za tepla o vice nez dvojnasobek (64 ptH&ovani za tepla a 140 MP&i|8PS, oboji
pii 400 °C) a ve srovnani s vychozim materiadlem Esgim za studena je rozdil v pevnostech
136 MPa. Vzhledem k tomu, Ze doslo i ke zvySerddsti na Urovié materiah lisovanych za tepla
pii 400 °C a hodnoty mikrotvrdosti jsou dokonce vyd3yla tato hodnota pouzita pro dalSi
piipravu vzork pomoci SPS (volhsypané prasky do lisovnicefady gedlisované za studena
tlakem 100 MPa az 500 MPa a slinovana pomoci SP8# °C, 500 °C a 600 °C).
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Z vyslediki pevnosti materiél pripravenych lisovanim za studena a volsypany praSek
(v grafech 0 MPa) s naslednym slinovdnim pomoci $EStlaku 100 MPa je patrné, Ze
mechanismus spojovani praskovy@stic v kompaktni materiél je odliSny od metodpVdni za
tepla. Zfad slinovanych materialdosahovaly nejvy$Sich hodnot pevnosti materiégdiisované

tlakem 100 MPa a voinsypany prasek, kdezto materialieglisované tlakem vy3Sim dosahovaly
vzdy hodnot nizSich (Obr. 7-4).
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N 1

NejvysSi hodnoty meze pevnosti dosahl materigdraveny z vold sypaného prasku slinovany
pomoci SPSipteplot 600 °C. Pevnost tohoto materialu byla 422 MPapadr vykazoval tento
material i nejvyssi hodnoty mikrotvrdosti (77 £ 6/61025) a tvrdosti (71 + 1 HV1). Obecnym
trendem pro vSechny teplotfzdy je zvySovani meze pevnosti matériginutych pomoci SPS se
snizujicim se lisovacim tlakeniqalliski s nejvySSimi pevnostmi u matetigiipravenych pouze
z volrg nasypaného prasku do grafitové lisovnidedpSPS. Zrimy v trendu pevnosti ifpac
vzorki piipravenych pi parametrech: iigdlisovaci tlak 100 MPa, SPS tlak 80 MPa, SPS taplo
400 °C a pedlisovaci tlak 200 MPa, SPS tlak 100 MPa, SP$taf00 °C; byly pravpodobré
zpasobeny chybouip piipraw tramekia na ¥ibodovy ohyb, struktura a tvrdosti totiz nevykazuji
Zzadné vyrazné odliSnosti.

Z téchto vysledk je patrné, Ze pro docileni idealnich podminekostimi metodou SPS je
potrebné, aby vychozi material byl zZme& porézni. V poréznim materidlu se pré&wodobr
uplatiuji slinovaci pochody, které se ve zhinédm materialu uplatnit nemohou. Jedna se
piedevsim o spekulovany princip jiskrového vybojerdns spojna moznost odprysknuti oxidické
vrstvy z povrchu prasku [53, 55, 59-61, 63, 65]tdvidl s pouze manipulai pevnosti fipraveny
metodou lisovani za studena tlakem 100 MPa je zpepouze minimalé a obsahuje ziaou
porozitu. Pouze minimum studenych gpajtomto materidlu ma pravdodobr za nésledek
prehrati takovychto mist a i#de dojit ke vzniku jiskrového vyboje, diky kterénuojde
k odprysknuti oxidické vrstvy MgO na povrchu mahérj spolu s aplikaci lisovaciho tlaku
a teploty pak dojde ke stlani a difuznimu spojeni takto odhalenych kovovytdictip [19]. Tyto
pochody jsou pravgbodobré jeS€ umocrény u volrg sypaného prasku do grafitové lisovnice,
protoZe takto nasypany materidl neobsahuje kovpoege sakka Zzadné, diky zmémé oxidické
vrstw na povrchutastic. V materialu lisovaném za studena za vyS8#ith je porozita znéné
snizena, coz snizuje praygbdobnost takovychto vyhibjve struktile a material je tak zhtdvan
pouze lokals, vyslednym produktem je pak velmi malo zp&wn material o pevnostech
srovnatelnych s vychozim stavem. Lisovaci tlakSPS hraje také vyznamnou roli ve zZiasani
materialu. FiliS nizky tlak @i SPS nevede k deformaci praSkovyeéastic, kovové plochy
odhalené visledku jiskrového vyboje takugtavaji oddleny porozitou a k homogenizaci
materialu nedochazi, se zvySujicim se tlakem seztgkuje plasticka deformac#stic, ¢cimz
dochazi k napojeni kovovych plochititku a difuznimu spojeni materialu. Vysoké hodnogzm
pevnosti, tvrdosti a mikrotvrdosti u tika vSech materiélpripravenych pomoci SPSipeplot
600 °C mohou byt Zisobeny znéné plastickymi vlastnostmi Hgiku pri této teplo€. Je otazkou,
jestli se zvySujici se teplotou dochazi také keSewy pravépodobnosti jiskrovych vybdj
v materialu, nebo sefipvysSich teplotach zénaji vice uplatovat difuzni pochody a zvySena
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plasticita hé¢iku. Jako nejpravibodobrjSi se jevi souhra vSeckchto pochod, kdy se Bhem

prvni faze lisovani prasku v lisovnici uplatni zep® mnoZstvi vyb&jna odkryti kovové struktury
hoiciku, ktery se vlivem zvySené plasticitytipvysoké teplot velice rychle zdeformuje,
a jednotliva zrna prasSku se dostavaji do kontak&iez se mize maximaly uplatnit difuzni

spojovaniastic.

Z uvedeného Wu vysledki je mozné odvodit, Zze pro charakterizaciidikovych PM
material nejsou vSechnydiné techniky, pouzivané pro lité/teaé kovové materialy, vhodné.
PredevSim pozorovani kovové mikrostruktury a z niambwani pevnosti materialu je vipad
praSkové metalurgie h&iku velmi nepesné. Velikost kovového zrna roste se zvySujici se
teplotou, dle Hall-Petch efektu [70, 81, 92-94] & tedy mily hodnoty pevnosti a tvrdosti
materialu snizovat, ziskané vysledky tomu ovSemdpewidaji. Odvozovani materidlovych
vlastnosti z velikosti kovového zrna je mozné prataerialy, u kterych neni zasadni kvalitni
spojeni praskovyckiastic, v &chto gipadech by totiz, dle ziskanych vyslédkrel nejvysSich
hodnot tvrdosti a pevnosti dosahovat material Bsgvza studena, u kterého jeegpoklad velmi
jemné mikrostruktury nejpra¥godobrjSi. Se zvySujici se teplotou by se palyntyto hodnoty
pouze snizovat.

Podobg Ize uvaZzovat o obecném vztahu tvrdosti k pevno&vovych materidl dle kterého
se uvadi (2,5 - 3)-HV ~ Rm [64]. Tento vztah dlskahych vysledk neni mozné aplikovat na
objemové hi&tikové materialy, protoZze neodpovida maténalisovanym za studena, mateiiidl
piipravenym pomoci SPS a mateiidl lisovanym pi teplo 500 °C. U materidl lisovanych za
studena je tvrdostiiplizné 45 HV1 zpisobena vysokou plastickou deformaci lisovanyébtic
prasku, coz na pevnost tohoto matridlu nema zasddnineba’ jednotlivé prédSkové&astice
nejsou dostate¢ spojeny. U materiélslinovanych pomoci SPS odpovida tomuto vztahunjedi
vzorek (fredlisovani 100 MPa, lisovanélliem SPS 100 MPa). Vzorky lisované eplot 500 °C
jsou hodnotami tvrdosti a porozitou jiz homogenrdtenal, ovSem pevnostdhto material
znané klesla praw vlivem vysoké lisovaci teploty.

Pro hodnoceni hoikovych materidl pripravenych praskovou metalurgii je tedy imdné
porovnat gkolik materidlovych parametrzarovei, samostatné hodnoty mechanickych vlastnosti,
piipadré snimky mikrostruktury jsou nedostate, ani aplikacedznych vztal pro charakterizaci
materialu neni vhodna.

Idealnimi charakteristikami praskovych materigdro zhodnoceni mechanickych vlastnosti,
homogenity a struktury jsou pevnost (v tomid@pac v ohybu) spojena s fraktografii, tvrdostni
mapy a z nich vychazejicijomérné hodnoty tvrdosti a fotodokumentace naleptanéasiruktury
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pomoci SEM. Emito metodami je mozné ziskat komplexrégstavu o fipravenych materialech
ze strukturniho hlediska a mechanickych viastnosti.

Pevnost v ohybu poskytuje zakladni materidlovolwarakteristiku wtujici, zda doSlo
k dostaténému spojeni praskovychastic, ovSem vifjpact material lisovanych pi teplot
500 °C by samotna hodnota pevnosti nedo&tatecharakterizovala tyto materialy, nebo
z mikrostrukturniho hlediska, lomové plochy a twtiich map doSlo k dostat&mu spojeni
praskovych¢éstic i za takovychto podminekiipravy. Tvrdostni mapy spolu s pozorovanim
mikrostruktury také dostate¢ nedokresluji vlastnostitjpravenych materiél vysokych hodnot
tvrdosti a homogenni strukturu vykazovaly i matgrilsované za studena tlakem 400 MPa
a 500 MPa.

Kompletni charakterizace matefidlisovanych za studena se ukazala jako zasadni frok
dostaténé hodnoceni vlivu procesnich paramdisovani za tepla, slinovani a SPS. Srovnanim
materiali ptipravenych @znymi technikami s pouze zhédtiym materidlem rive jednoznéné
ukazat pozitivni i negativni vlivy jednotlivych presnich parametr V odborné literatie jsou
tyto vychozi hodnotgasto opomijeny, publikované vysledky tak nemushgem@&né znamenat,
Ze pouzitim dané techniky dochazi k vyraznynézam v materialu. Na&iené hodnoty pevnosti
a tvrdosti v pracich [24, 62, 109] jsou velmi podébhodnotdm na&enym materidim
lisovanym za studena uvedenym v této praci. V pladide jsou kombinovany slinovaci metody
s metodami intenzivni plastické deformace, jsowostt€éné hodnoceny jednak zakladni material
(pouze zhutény), ale také vlastnosti materialu po slinovariiaato se uvadi az finalni vlastnosti
[5, 9, 63].
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8 ZAVER

asti prace je shrnuta stasna problematikaifpravy a vlastnosti materiaha bazi

%

V teoretickéc
hoi¢iku pripravenych metodami praSkové metalurgie. Praktitkst se zastuje na komplexni
piipravu a charakterizaci matefiaha bazi h&iku. Pouzité metodyffpravy byly lisovani za
studena, lisovani za studena s naslednym slinovaligovani za tepla a lisovani za studena
s naslednym slinovanim pomoci SPS. Hodnocé&prgvenych materiél bylo provag@no pomoci
swtelné a elektronové mikroskopie na metalografickegbrusu a lomu, z mechanickych
charakteristik byly pouzityftbodovy ohyb a ®teni tvrdosti a mikrotvrdosti. Porézniikitkove
materialy byly pipraveny vSemi testovanymi technologiemi, vysledlgdovanych materialovych
vlastnosti se zra¢ liSily v zavislosti na zvolenych technologickycharpmetrech. Ziskané
vysledky je mozné shrnout v nasledujicich bodech:

» Lisovanim za studena je mozZnéppavit objemové materidly z i¢ikoveho prasku. Nizké
lisovaci tlaky vedou k tvorb velmi poréznich material s heterogenni strukturou, se
zvySujicim se tlakem dochazi k homogenizaci tvidestbjemu materialu a ke zvySovani
pevnosti materiélaz na hodnotu 52 MPdifisovacim tlaku 500 MPa.

* Lisovanim za tepla dochazi k vyraznym &am mechanickych vlastnostfigravenych
materiati. Tvrdostni mapy ukazuji homogenni rozloZeni tvtidee vSech fipravenych
materialech, s¢mito vysledky koreluji vypéitané hodnoty porozity, které jsou pod 0,5 %.
Materialy lisované tlakem 400 MPa a 500 MPa teplott 400 °C dosahuji pevnosti
v ohybu az 250 MPa. Lisovaniipeplott 500 °C vede k vyraznému zhorSeni pevnosti.

» Slinovani materidl lisovanych za studena v argonové atmiasf@i teplotach 300 °C,
400 °C, 500 °C a 600 °C po dobu 1 h nevede ke spgeaskovychc¢astic hdciku
pravdpodobr vlivem pritomnosti oxidické vrstvy na povrchu pouzitého pras
a pritomnosti zbytkového kysliku v pouzitém technické@mgonu. DelSicasy slinovani
vedly az k degradackjpravenych materiél

e Lisovaci tlak Bhem slinovani pomoci SPS ma zasadni vliv na vysleshechanické
vlastnosti pipravenych materiél V fac lisovacich tlak 20 MPa az 100 MPaip
slinovaci teplot 400 °C se mez pevnosti a tvrdofippavenych materiélzvySovala az na
hodnotu 140 MPa a 59 + 2 HV1. Vyraznid é&ma je pozorovatelnd i v mikrostrukeu
a tvrdosti.
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Slinovani pomoci SPS ma odlisny trend vyvoje petinaproti lisovani za tepla.
NejlepSich vysledk dosahly materialy fiippravené z fedlisovaného materialu tlakem
100 MPa a z voknasypaného prasku do grafitové lisovnice, s rastlisovacim tlakem
piedliski vysledné pevnosti klesaly. Zaraveyssi teplota slinovani ma pozitivni vliv na
pevnost, tvrdost i mikrotvrdostipravenych materiél

Vynikajici hodnoty mechanickych vlastnosti dosamigterialy gipravené pomoci SPSip
teplo& 600 °C, kdy nejnizSi hodnota meze pevnosti 189 M{da nangiena u materialu
piedlisovaného tlakem 500 MPa. Se sniZujici se hadnptedlisovaciho tlaku pevnosti
materiati linearré naristaly az k hodnet pevnosti 297 MPa ip predlisovacim tlaku
100 MPa a nejvysSi hodnota pevnosti v ohybu bylsadlena u materialufipraveného

z volrg sypaného prasku a to 422 MPa.
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9 SEZNAM ZKRATEK

PM praskova metalurgie

HAP hydroxyapatit

CIP izostatické lisovani za studena

HIP izostatické lisovani za tepla

X pramér kreku

D primér ¢astice

DC Stejnosrérny proud

FAST polem aktivované techniky slinovani
SPS slinovani jiskrovym vybojem

ECAP Uhloveé protkovani

SM swtelny mikroskop (sttelnd mikroskopie)
SEM rastrovaci elektronovy mikroskop (elektronovi@iroskopie)
EBSD difrakce z§tné odraZzenych elektrdin

HPT torze za vysokého tlaku

HCP Sestefma tsné uspdadana rfizka

AZ31 ha¢ikova slitinas 3 % Ala 1 % Zn
AZ31B ha¢ikova slitinas 3 % Ala 1 % Zn
AZ91 ha¢ikova slitinas 9 % Ala 1 % Zn
AZ92 ha¢ikova slitina s 9 % Ala 2 % Zn

FA fluorapatit

EDS energio¥ dispersni spektroskopie

ncsc nanostrukturniievéné uhli z kokosovych slupek
SBF roztok simulovanycktesnych tekutin

AV CR Akademie ¥d CR

o chyba nifeni

o tuhy roztok hliniku v higiku

Y intermetalicka faze MgAl 12

HV0,025 Tvrdost podle Vickerseigatizeni 0,025 kg
HVO,1 Tvrdost podle Vickerseratizeni 0,1 kg
HV1 Tvrdost podle Vickersetpzatizeni 1 kg
HV5 Tvrdost podle Vickersetpzatizeni 5 kg
YS mez kluzu

UTS mez pevnosti
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SWAP atomizace vodou
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