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Abstrakt

Cilem této prace je priprava a charakterizace materiali na bazi Mg—Ti. V teoretické
¢asti je pojednano o vlastnostech vychozich materiala a je zdiivodnéno pro€ je z nich
obtizné vyrobit slitinu. Dale je popséna praSkova metalurgie a jeji aplikovatelnost
systém Mg—Ti. Dalsi ¢ast teoretické Casti je zaméfena na Casticové kompozity. V reSersi
soucasné¢ho vyzkumu problematiky systému Mg-Ti jsou zminény dal$i mozné postupy
piipravy tuhého roztoku téchto kovu.

V experimentalni ¢asti této prace byla popsana piiprava objemového materidlu
z vychozich praskovych materialli. Vzorky byly pfipraveny pomoci konvencnich metod
praskové metalurgie a také pomoci metody slinovani jiskrovym vybojem. Nasledné
byly tyto materidly charakterizovany. Byla pozorovana mikrostruktura. Pomoci
rentgenové difrakéni analyzy byl stanoven obsah fazi. Pomoci rastrovaciho
elektronového mikroskopu s vyuzitim energiové disperzni analyzy a analyzou pomoci
rentgenova fluorescence byl stanoven obsah prvki. Dale byla meéfena tvrdost
a provedena ohybova zkouska s nasledny fraktografickym vyhodnocenim. Byl nalezen
vyrazny rozdil mezi pfipravou objemovych materiald pomoci konvenénich metod
praskové metalurgie a ptfipravou pomoci metody slinovani jiskrovym vybojem.

Abstract

The aim of this thesis is preparation and characterization of bulk Mg-Ti based
materials. In the first theoretical part properties of base materials and the complexity
of preparation alloy from these metals is discussed. Second part is focused on powder
metallurgy and its applicability on Mg-Ti system. In another part particle composites
are described. In chapter current research another possible methods of alloy preparation
from magnesium and titanium are mentioned.

The experimental part of this thesis was the preparation of bulk Mg-Ti materials
from metal powders. For sample preparation conventional methods of powder
metallurgy and spark plasma sintering was employed. Furthermore a characterisation
of these materials was done. Microstructure was observed. Present phases were found
using X-ray diffraction analysis. Amounts of these phases were determined using
a scanning electron microscope with energy—dispersive spectrometry and using X-ray
fluorescence. Furthermore hardness was measured and bending test with evaluation was
done. Significant difference in results of sample preparation using conventional
methods of powder metallurgy and spark plasma sintering was observed.

Klic¢ova slova

Objemovy Mg—Ti material, praskova metalurgie, konvenéni metody pfipravy, slinovani
jiskrovym vybojem
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UvVoD

Pouziti lehkych konstrukénich materiald je v dne$ni dobé zddouci. Snizovani hmotnosti
komponentt je zajimavé pro letecky a automobilovy primysl, diky kterym v poslednim
stoleti vzrostl zdjem o tyto materialy. Pro tyto ucely jsou Casto pouzity kovy jako hlinik,
hoi¢ik a titan [1, 2].

Pouziti naptiklad hot¢ikovych slitin je atraktivni diky jejich velmi nizké hustoté.
Tyto slitiny jsou také relativné levné a daji se snadno odlévat, obrabét a svafovat. Jejich
nevyhodou je ale mald korozni odolnost. Pouziti titanu a jeho slitin je zajimavé hlavné
kvuli jeho vysoké pevnosti, nizké hustoté a dobré korozni odolnosti. Nevyhodou téchto
slitin je jejich vysoka cena. Spojenim téchto kovu, a tedy vytvofeni systému Mg—Ti,
ktery by kombinoval jejich vlastnosti je z pohledu aplikovatelnosti takového materialu
zajimavé. Diky malé vzajemné rozpustnosti a velmi rozdilnym teplotam tani téchto
kovi, neni vytvofeni tohoto systému jednoduché [3, 4, 5, 6, 7, 8].

Pomoci praskové metalurgie, je mozno vyrobit kompaktni kovové materialy z
jejich praski. Tato technika vyuziva slinovani vychozich praska, diky ¢emuz neni
k vytvoteni kompaktniho celku nutno, dosahnout teplot tani jednotlivych slozek. Tato
technika je aplikovatelna i na systémy, které konvenénimi zpisoby, jako odlévani, nelze
vytvofit, a je tedy aplikovatelna i na systém Mg—Ti [9, 10].



1 TEORETICKA CAST

Pojem ,,lehké kovy* je ptipisovan hlavné hliniku a hotc¢iku, protoze jsou Casto pouzity
ke snizeni hmotnosti komponentii. Do této kategorie patii také titan. Hustota téchto
materiali se pohybuje od 1,7 g-cm™ pro hot¢ik, po 4,5 g-cm™ pro titan, pfi¢emz hustota
béZné pouzivanych konstrukénich oceli se pohybuje okolo je 7,9 g-em™. Dalsi lehké
kovy jako lithium nebo sodik se pro konstrukéni tcely nepouzivaji, kvili vysoké
reaktivité [1, 11].

11 Horc¢ik

Hoi¢ik je reaktivni kov druhé skupiny tfeti periody periodické soustavy chemickych
prvkl. Atomovy polomér hoiciku je 0,320 nm. Jeho krystalova struktura je nejtésnéjsi
hexagonalni uspotadani (HCP). Obrazek 1 zobrazuje tuto strukturu s vyznacenymi
bazalnimi rovinami, kde pfi namahéni za pokojové teploty nejcastéji dochazi ke skluzu.
Pomér c/a je pro hoicik 1,623, coz je blizko idedlnimu poméru c/a, ktery je 1,633. Diky
tomu lze hoi¢ik povazovat za idedlné¢ tésné uspofadany. Dale md nejnizs$i hustotu
ze vech konstrukéné pouzivanych kovi, a to 1,738 g-em™ pfi 20 °C a jeho teplota tani
je 650 °C [3, 4, 6, 12].

[1100]
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a az
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Obrazek 1 Struktura nejtésnéjsiho hexagonalniho uspotradani hoiciku, s vyznacenymi
bazalnimi rovinami [47]

1.1.1 Produkce horéiku

Kovovy hoicik jako prvni izoloval Antoan-Alexander Bussy, ktery sloucil chlorid
hote¢naty (MgClz) a kovovy sodik. Dnes je kovovy hoicik nejCastéji vyrdbén
elektrolytickou extrakci zminéného MgClz, nebo termickym procesem, coZ je piima
tepelna redukce kalcinovaného dolomitu (CaCOs - MgO) [1, 13].



1.1.2 Slitiny hoi¢iku

Cisty hoi¢ik neni pouzitelny pro konstrukéni aplikace. Proto jsou jeho vlastnosti
upravovany legovanim, tedy vytvarenim hoic¢ikovych slitin. Ty vznikaji nejCastéji
spole¢nym roztavenim hoic¢iku, legujicich prvki a jejich naslednym zatuhnutim.
K tomuto ucelu se nejcastéji pouzivaji prvky jako hlinik, zinek, zirkon, mangan vapnik
a lithium, pfi¢emz nejvyznamnéjsi je ternarni systém Mg—Al-Zn. Obsah hliniku
se v téchto systémech pohybuje v rozmezi 2-9hm. % a obsah zinku v rozmezi
0,5-3 hm. %. Legovaci prvky zlepsuji mechanické vlastnosti slitiny, jako napiiklad
pevnost a taznost. Legovanim hoi¢iku pomoci hliniku je dosazeno vyssi pevnosti, vyssi
korozni odolnosti a lepSich odlévacich vlastnosti. Pouzitim zinku jsou upraveny jen

korozni vlastnosti [1, 3, 4, 6, 14].

I ptesto, ze slitiny hof¢iku maji primérné hodnoty pevnosti v tahu a modulu
pruznosti, poskytuji vysokou specifickou pevnost, coz je pomér pevnosti v tahu
Kk hustoté. Také maji vysoky specificky modul, coz je pomér modulu pruznosti
K hustoté. Tyto dva aspekty jsou srovnatelné s ostatnimi konstrukénimi materialy.
Jednou z nejvétsich nevyhod pouziti hoiéikovych slitin je jejich Spatnd korozni
odolnost. Déle tyto slitiny podléhaji deformacnimu zpevnéni a vyskytuje se u nich
dvojcaténi. Diky této skuteCnosti jsou hoicikové slitiny dobré pii pohlcovani
narazu [4, 12, 15].

Nejrozsitenéjsi metodou pro vyrobu hotéikovych slitin je odlévani a tvafeni,
konkrétné valcovani, vytlatovani a kovani. BéZzn€ pouzivané slitiny hoiciku jsou
napiiklad AZ61 a AZ91. Tento zapis vyjadiuje chemické slozeni slitiny pomoci
symboli legujicich prvka a také jejich procentudlni zastoupeni. Blize je tento zpiisob
znaceni zobrazen na Obrazek 2 [3, 4, 6, 14].

XXXXX-XX
‘ Zpiisob zpracovani

Cistota slitiny
Obsah legujicich prvk

Obrazek 2 Znaceni hot¢ikovych slitin

Naptiklad slitina AZ61A tedy obsahuje 6 hm. % hliniku a 1 hm. % zinku. Pismeno
A na konci tohoto zapisu oznacuje Cistotu slitiny, ktera se pohybuje v rozmezi A—E,

vvvvv
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1.2 Titan

Titan je pfechodny kov s nekompletni elektronovou strukturou (3d? 4s?), &étvrté skupiny
¢tvrté periody periodické soustavy chemickych prvku. Je klasifikovan jako lehky kov,
pfiemz ma zhruba o polovinu niz§i hustotu nez konstrukéné pouzivané oceli.
Ma vysokou pevnost v tahu a vysokou specifickou pevnost. V porovnani s ostatnimi
lehkymi kovy ma také dobrou tinavovou pevnost. Teplota tani titanu je 1668 °C, a jeho
hustota je 4,5 g-em™. Vysoka reaktivita titanu s kyslikem zptisobuje vznik vrstvy oxidu
na jeho povrchu. Tato vrstva je zodpovédnd za velmi dobrou odolnost vicéi korozi,
jak ve vodném, tak v kyselém prostiedi [1, 4, 7].

Titan se vyskytuje ve dvou alotropickych modifikacich. Za pokojové teploty
se vyskytuje v modifikaci o, ktera ma strukturu nejtésnéj$iho hexagonalniho usporadani
(HCP). Nad teplotou 882 °C se vyskytuje v modifikaci B, ktera ma strukturu kubickou
sttedové centrovanou (BCC). Obrazek 3 zobrazuje strukturu titanu v obou
modifikacich. Pfi namahani modifikace o—Ti se vyskytuje dvojcaténi, a to hlavné v
rovinach[1012],[1121]a[1122][7,16].

0.468 nm

8" y/ 0.332nm
(0001) s

0.295 nm Y

ai
Obrazek 3 Krystalova struktura titanu (a) HCP, (b) BCC [13]

1.2.1 Produkce titanu

Kovovy titan byl poprvé ptipraven v roce 1925, disociaci iodidu titani¢itého (Tils)
na wolframovém vlakné€. Dnes je kovovy titan nejcastéji vyrabén obloukovym tavenim
titanové houby, coZ je porézni materidl, ktery se vyrabi tzv. Kroll procesem. Vznikly
materidl je nasledné precistén vakuovym obloukovym pietavovanim (VAR). Vysoka
cena titanu prameni hlavné z jeho vysoké reaktivity s kyslikem. Vyroba jak titanové
houby, tak samotného titanu, vyzaduje bud’ inertni atmosféru nebo vakuum [1, 7].
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1.2.2 Slitiny titanu

Asi 95 % vyrobeného titanu je pouzito k vyrobé¢ slitin. Hlavni vyhodou téchto slitin
je kombinace nizké hustoty, vysoké pevnosti a dobré korozni odolnosti. Titan
ma mnoho vlastnosti, které ho odliSuji od ostatnich lehkych kovt. Je schopny tvofit
intersticialni tuhé roztoky s prvky jako uhlik, dusik a kyslik, anebo substitucni tuhé
roztoky s atomy, které¢ maji mensi atomovy polomér, pticemz faktor velikosti je + 20 %.
Takovym prvkem je naptiklad hlinik, ktery je pro slitiny titanu nejvyznamnéjSim
legovacim prvkem [1, 4, 16].

Déle je schopny tvofit pevné roztoky s prvky, které maji pocet valencnich
elektrontt mensi nez 4. Takové prvky stabilizuji fazi a, a jsou to naptiklad hlinik, kyslik,
dusik a uhlik. Pokud tvoii pevny roztok s prvky, které maji pocet valen¢nich elektronii
vetsi nez 4, stabilizuji B fazi, jsou to naptiklad vanad, zelezo, mangan nebo chrom.
Kombinaci legujicich prvkl lze vyrobit slitiny s riznym obsahem fazi. Tyto slitiny
se poté klasifikuji podle toho, kterd faze mad dominantni obsazeni. Jsou to tedy
a, ,,pseudo’ a, o—P, ,,pseudo” B, a P slitiny [1, 4, 16].

Nejvétsi nevyhodou téchto slitin je vysoka cena, zptisobena vysokou teplotou tani
titanu, coz vyzaduje velké mnozZstvi energie pro jejich vyrobu. Navic je ndkladné také
nasledné obrabéni téchto slitin [4].

Nejrozsitengjsi slitinou titanu je Ti—6Al4V, a TIMTETAL 110, cozZ je soustava
Ti—6Al-2Sn—-4Zr—2Mo-0,1Si. Titanové slitiny jsou nejcastéji pouzivany v leteckém
primyslu, ale také v lodnim priimyslu, farmacii, anebo jinych odvétvich, kde se vyuzije
jeho biokompatibilita, naptiklad pii vyrobé protéz [1, 4, 16].

1.3 Systém Mg—Ti

Vyroba jakéhokoliv systému Mg-Ti je velmi obtiznd hlavné kvili podstatné nizsi
teploté tani hot¢iku oproti teploté tani titanu. Tento fakt prakticky znemoZiuje uZiti
klasickych technik pro vyrobu slitin. Podle Hume—Rotherovych kritérii (1), by tyto
kovy spolu mély byt schopny vytvofit tuhy roztok [15].
M-lOO:M‘looz&lZS% (1)
Mg 160

Splnuyji tedy podminku velikosti, maji stejnou krystalovou strukturu a nemayji ptili§
rozdilnou elektronegativitu. Titan ma vSak Ctyfi valen¢ni elektrony a hoi¢ik pouze dva,
coz zabranuje vzniku velkého mnozstvi tuhého roztoku. Tabulka 1 zobrazuje zminéné
parametry pro lepsi porovnani [15].

Tabulka 1 Ruzné parametry titanu a hoi¢iku [15]

Vlastnost Titan Hoi¢ik
Teplota tani 1941 K 923K
Atomovy polomér 147 pm 160 pm
Krystalova struktura (o) HCP HCP
Elektronegativita 1,54 1,31
Pocet valenc¢nich elektronti 4 2

12



1.3.1 Fazovy diagram systému Mg—Ti

Fézové diagramy reprezentuji struktury, které jsou v systému pfitomny pfi rizném
obsahu prvkii a raznych teplotach. Jsou uzitecné k interpretovani mikrostruktur
a planovani tepelného zpracovani. Nejsou schopny poskytnout informace o ptitomnosti
fazi, které se mohou vyskytnout pii pritbéhu procesu za nerovnovaznych podminek.
Obrazek 4 zachycuje fazovy diagram binarniho systému Mg—Ti [3, 17].

Binarni syst¢ém Mg-Ti mé& velmi malou vzdjemnou rozpustnost a nevyskytuji
se vném zadné intermetalické slouceniny. To znamend, ze za pokojové teploty jsou
Vv rovnovaze faze Mg a tuhy roztok. Na rozpustnost téchto kovl se v experimentalni
¢asti své prace zaméfil Murray [5]. Vynesl tento diagram z termodynamickych vypoctt
Gibbsovi energie a stanovil, ze pouze na hoi¢ik bohata ¢ast je vynesena vérohodné [5].

Hmotnostni procenta hoftiku

o 10 20 30 40 50 &0 70 BR o0 lan
BEE e - e — I S T — T Trre— ] ! L boooo
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1 L_...:
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Obrazek 4 Fazovy diagram binarniho systému Mg—Ti [5]

Jedna se o peritekticky systém. Na teplot¢ 882,5 °C podléha titan alotropické
modifikace z faze o—Ti na fazi B—Ti, ktera je stabilni aZ do své teploty tani. Pficemz
o—T1 mé strukturu HCP a f—Ti ma strukturu BCC. Na teploté tani hot¢iku dochazi
K peritektické pfeméné, kterou zobrazuje rovnice (2), kde faze Mg je ¢aste¢né legovana
titanem. Rozpustnost titanu v hot¢iku stanovil Polmear [1], a to na 0,1 %. Rozpustnost
hot¢iku v titanu byla stanovena Murrayem [5], a to na 2,9 % pfi teploté 882 °C, va i 3
fazi titanu [1, 5].

L+o-Ti <> Mg )

13



14 Praskova metalurgie

Jedna se o techniku vyroby kovovych materialt z jejich praskd, a nasledné zpracovani
do vysledného tvaru, bez nutnosti roztaveni jednotlivych slozek. Nejb€znéji pouzivanou
metodou praskové metalurgie (PM) je metoda stlateni praskového materidlu
za pokojové teploty a jeho nasledné slinuti. Tato metoda je ekonomiky nejvyhodné;si.
Pti vyrobé komponentl za pouziti této metody dochdzi nejprve ke smiseni pouzitych
praskovych materidld v definovaném poméru pro dosazeni zadouciho slozeni
slitiny [1, 9, 10].

PM je pouzitelnda pro vyrobu komponentti ze vSech bézn¢ uzivanych kovovych
materiald. Jedna se o konkurenéni proces ke klasickym metodam vyroby kovovych
materidlti a komponenta z nich, jako odlévani, valcovani a obrabéni. Uzitim PM casto
neni nutné takové komponenty dale opracovavat. V disledku je tedy uspofen material
i energie. V soucasné dob¢ se pomoci PM vyrabi také Siroké spektrum materiali, které
vykazuji konkrétni vlastnosti jako naptiklad magnetismus. Takové materidly jsou Casto
na bazi oxidl zeleza, coz jsou naptiklad ferity, dale pak slinuty korund a nékteré
polovodice [9, 10].

Déle je PM aplikovatelnd na systémy, které je bud’ obtizné vyrobit klasickymi
metodami nebo je neni mozné vyrobit vibec. Takové materidly se Casto vyznacuji
kombinaci plivodnich ¢i upln€ novymi vlastnostmi. PM je tedy aplikovatelnd pro
systtmy s velmi rozdilnou teplotou tani, ¢i omezenou nebo velmi malou
rozpustnosti [9].

Tato technika je omezena nékolika faktory jako napiiklad tvarem komponentu,
protoze jeho tvar je dany lisovaci formou. Také je omezena velikosti komponentu, ktera
je dana lisovaci silou zafizeni. Dale ji omezuje hustota slinutych komponentti. Dosazeni
stejné hustoty, v porovnani materidlu vyrobeného klasickymi metodami, je velmi
obtizné [9, 10].

1.4.1 Vyroba praskovych materiala

Pro vznik prasku je nutno dodat danému materialu energii potfebnou na vznik novych
povrchl. Zplsob vyroby takovych praski velmi ovliviiuje jeho vysledné fyzikalni
I technologické vlastnosti. VéE&tSinu materialu lze upravit do praskové formy, nicméné
volba takové techniky je zavisla na vlastnostech vychoziho materialu. [9, 18].

1411 Drceni a mleti

Tento proces se také nazyva mechanické rozméliiovani. Dochéazi pfi ném k pfenosu
mechanické energie pohybu na rozméllovany materidl. V duasledku plisobeni této
energie dojde na jednotlivych krystalech ke koncentraci napéti, coz nasledné vede
k jeho poruseni. Proces je tedy zaloZzen na lomovém mechanismu nukleace a nasledného
Siteni trhlin. Poté, co nastane lom, dochazi v jeho diisledku ke vzniku novych povrchi.
MozZné zplsoby namahani pii rozméliovani materidlu témito metodami zobrazuje
Obrazek 5 [9].
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Obrazek 5 Zpusoby namahani pfi rozmélnovani materialu a) tlak, b) stiih, c¢) otér a d) naraz [9]

Drceni je proces rozmélnovani materidlu na velikost ¢astic vétsi nez 1,25 mm.
K tomuto ucelu se nejcastéji pouzivaji Celistové drtice, kde dochazi k rozmélnovani
materidlu tlakem (a), nebo kladivové drtice, kde dochazi k rozmélnovani materialu
narazem (d). Tento proces obvykle ptedstavuje prvni stupent rozmélinovani. Takto
rozmélnény material pokracuje do procesu mleti, coz je proces rozmélnovani materidlu
pod velikost ¢astic 1,25 mm. Nejcastéji se k tomu pouziva kulovych mlynii. Tyto mlyny
jsou schopny pracovat jak za sucha, tak za mokra, tzn. s pouzitim vhodné povrchové
aktivni latky, kterd usnadnuje mleti. V takovém zatizeni dochazi k rozmélnovani narazy
mlecich téles na mlety material (d). Mleci télesa jsou nejcastéji vyrobena
z korozivzdorné oceli a maji kulovity tvar. [9, 18].

14.1.2 Atomizace plynem

Podstatou této techniky je dezintegrace proudu taveniny kovu pomoci vhodného plynu,
ktery je do taveniny vhanén pod tlakem. K takovému ucelu je nejcastéji pouzivan dusik,
argon nebo helium. Obrazek 6 zobrazuje uspofadani takového zafizeni. Vlastnosti
prasku jsou ovlivnény parametry jako typ slitiny a jeji teplota tani, viskozita a rychlost
davkovani. Dale se na vyslednych vlastnostech prasku podili obsah zbytkové atmosféry,
tlak plynu, jeho teplota a rychlost. Nejvétsi vyhodou této techniky je homogenita
vyrobenych praski a to, ze Castice maji kulovy tvar. Metoda je ¢asto pouzita k vyrobé
niklovych superslitin a dal$ich vysoce legovanych slitin [9, 19].

Tryska

Sbérna
komora

Obrazek 6 Schéma uspotadani zafizeni pro atomizace plynem [9]
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Dombrowski a Johns [20] navrhli mechanismus pribéhu tvorby kapky v procesu
atomizace plynem. Obrazek 7 zachycuje schéma procesu. V prvnim stadiu dochazi
ke vzniku sinusoidnich vIn taveniny, které nasledné zvysSuji svou amplitudu. Ve druhém
stadiu dochazi k rozttisténi téchto vin a nasleduje tvorba svazkl taveniny. V poslednim,
tietim stadiu, se tyto svazky rozpadaji za vzniku kapek kulovitého tvaru [9, 20].

Obrazek 7 Pribéh vzniku kapek kovu v procesu atomizace plynem [9, 20]

Stfedni velikost castic, ziskand timto procesem, se pohybuje mezi 20-300 pm
a nejcastéji maji kulovity tvar, poptipadé se k nému vyrazné¢ blizi. Mohou vSak vznikat
I nepravidelné tvary Castic, a to v piipad€, Ze probiha reakce mezi plynem a taveninou.
V takovém piipadé vznika vrstva oxidu na povrhu ¢astic, jako naptiklad pfi atomizaci
hliniku vzduchem [9].

1.4.2 Charakterizace praskovych materiali

K pochopeni zdkladnich pochodi v PM je dilezit¢ studium vlastnosti praskovych
materiali. Pribéh jednotlivych procesit v PM, tedy piemény prasku na kompaktni
material, zavisi na mnoha proménnych. Cim 1épe budou pochopeny vlastnosti prasku
tim snadnéji se z n¢j vyrobi komponent s konkrétnimi vlastnostmi. Zakladni znalosti
0 téchto prascich jsou velikost, tvar a rozd¢leni ¢astic. Tyto parametry zalezi na zptisobu
vyroby a jejich ptfipadné upravé. Vyznamnou roli hraji také vlastnosti jako chemické
slozeni, mikrostruktura, hustota a tvrdost. Tabulka 2 zobrazuje vycet dulezitych
vlastnosti a vlastnosti dilezitych pro zpracovani [9].

Tabulka 2 Zakladni a technologické vlastnosti prasku [9]

Zakladni vlastnosti Castic Technologické vlastnosti ¢astic
Velikost Sypna hmotnost
Tvar Lisovatelnost
Distribuce Tekutost
Mikrostruktura Sypny objem
Tvrdost Slinovatelnost
Porozita Hmotnost po setfesenti
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14.2.1 Velikost Castic

Jedna se o pomérné slozité stanovitelnou veli¢inu, protoze ¢astice praSkového materialu
Casto nemaji kulovity tvar. Z tohoto diivodu je obvykle nutno vyuzit zjednoduseného
ptedpokladu tvaru castic. Proto pfi analyze velikosti Castic riiznymi metodami neni
dosazeno stejné hodnoty. Stanovena velikost ¢astic zalezi na metod¢€, kterou je méiena,
ana tvaru c¢astic. Pro kulovité Castice je nutno znat pouze jejich pramér. Ostatni tvary
se vyjadiuji ekvivalentnim primérem, coz je primér koule, ktera mé s Castici stejny
objem. Tuto skutecnost zobrazuje Obrazek 8, kde Dy je prumér ekvivalentni koule.
Prasky pouzité pro PM se pohybuji v rozmezi velikosti od 50 do 0,02 pum [9].

Lo

Obrazek 8 Ekvivalentni prumér koule ¢astice nekulovitého tvaru Dy [9]

14.2.2 Tvar ¢astic

Tvar ¢astic se odviji od zptsobu vyroby. Dal§im parametrem, kterym se mohou ¢éstice
lisit, je kvalita povrchu. Naptiklad Castice vyrobené granulaci, atomizaci v plynu nebo
kondenzaci, maji hladky povrch a kulovity tvar. Oproti tomu ¢astce vyrobené jinymi
technikami naptiklad mletim, mohou mit zna¢n¢ ¢lenity povrch a nepravidelny tvar [9].

1.4.2.3 Distribuce ¢astic

Praskové materialy maji vZdy rGznou velikost ¢astic. Podle rozdilu ve velikostech ¢astic
se déli do n€kolika tfid. Tuto charakteristiku lze vynést jako distribucni funkci, ktera
pak udavd mnozstvi Castic o urcité velikosti. Podle stupné dispezity lze rGznymi
metodami stanovit distribuci velikosti ¢astic. Takovou metodou je napiiklad sitova
analyza, kterd se vyuzivd pro velikost Castic vétSi nez 50 um. Pro mensSi Castice
se vyuzivd mikroskopické meéteni, sedimentace nebo tiidéni vzduchem. Znalost
distribuce ¢astic a jeji nasledné rozdéleni ma v PM zna¢ny vyznam. Smichanim hrubsi

ajemnéjsi frakce praSku, lze dosdhnout vySS§iho stupné vyplnéni lisovaci formy
a nasledné vytvoreni materialu s vyssi hustotou [9, 18].
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1.4.3 Formovani praskovych materiali

Sypanim praskového materidlu do formy, se ¢astice usporadavaji plsobenim
gravitacnich sil. V takovém pfipad€, mize dochazet ke tvorbé mostii a dutin, které jsou
odstranitelné vibraci formy. Pouzitim licich (mokrych) technik, 1ze dosdhnout vyssiho
stupné usporadani, nicméné je nutno tyto prasky pred dalSim zpracovanim vysusit.
Pokud je na formu aplikovéan tlak, dochéazi ke zhutnéni praskového materialu. Rozd¢€leni
tlaku vSak neni ve vylisku homogenni, coz je zplisobeno tfenim mezi sténami formy
a Casticemi a také Casticemi samotnymi [9, 10].

Obrazek 9 zachycuje procesy probihajici v pribéhu lisovani praSkového materialu,
kde (a) znaci proces pii kterém dochazi k uspotadani ¢astic. V procesu (b), se zvySuje
plocha kontaktu mezi Casticemi, jako disledek jejich plastické deformace a dochazi také
K vyrovnani povrchu ¢astic. Pti procesu (c) dochazi k dalsimu zvyseni kontaktu ¢astic,
coz zpusobuje lepsi adhezi [9].

Zhutnénim praskového materidlu potfebnym tlakem jsou vyrobeny vylisky, které
maji dostatecnou soudrznost k manipulaci s nimi. Po zhutnéni pokracuji v procesu PM
k dalsimu kroku, coz je slinovani [9].

(c)

Obrazek 9 Procesy, probihajici v pribéhu lisovani praskového materialu (a) usporadani ¢astic,
(b) zvyseni plochy kontaktu, (c) zhutnéni [9]

Ke zhutnéni praskového materidlu se v PM nejcastéji pouziva tlakové formovani.
Nejjednodussi technikou je lisovani v lisovnicich. Lisy pouzité pro tuto techniku jsou
mechanické ¢i hydraulické. Dale se také pouziva lisovani za tepla, coz je technika,
pfi které dochézi k lisovani prasku za soucasného zahtivani. V tomto piipadé soucasné
probihaji procesy lisovani i slinovani. Dalsi pouzivanou metodou je izostatické lisovani.
Pti této metod¢ je praskovy materidl uzavien v pouzdie. Na toto pouzdro pisobi tlak
pomoci plynného nebo kapalného média. Hlavni vyhodou této techniky je vyrazné
sniZeni tfeni mezi praskem a sténami pouzdra. Tato technika se provadi bud’ za studena,
pak izostatické lisovani za studena (CIP), anebo za zvySené teploty, pak izostatické
lisovani za tepla (HIP) [1, 9, 10].
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1.4.4 Slinovani

Slinovani nebo také spékani je proces, pii kterém je disperzni praSkovy systém
pireveden na kompaktni téleso, bez nutnosti dosazeni teploty tani jednotlivych slozek.
Slinovani casto vyrazné¢ zvySuje pevnost materidlu a snizuje jeho porovitost.
U jednoslozkovych systémi dosahuji teploty slinovani az 75 % teploty tani materialu.
U viceslozkovych systémi dosahuji teploty slinovani cCasto vySe, nez je teplota tani
jedné ze slozek systému. Slinovani mtize byt, v zavislosti na materialu a vlastnostech,
kterych ma byt dosazeno, jedno ¢i vicestupnové [9, 10, 21].

Pro slinovani neexistuje ucelena teorie, kterd by do detailu vystihla probihajici
procesy. Pomoci fenomenologické teorie je mozné popsat nckteré ze zakladnich
vlastnosti, které se v prib¢hu slinovani méni [9].

Jednou ze zakladnich vlastnosti je objemové smrsténi, které zobrazuje rovnice (3).

f/—v= (LT, pwy,) 3)

0
Kde, Vo je objem na pocatku slinovani, t je Cas, T je teplota, p je tlak, p je
chemicky potencial a yx je povrchové napéti [9].

1441 Prubéh slinovani

Slinovani ma Ctyfi stadia, kterd zobrazuje Obrazek 10. Nejprve dochazi k tvorbé krcki
(@) tedy Kk vytvofeni styénych ploch. Toto stadium popisuje nékolik modeld, jako
Frenkeliv model, difuzni modely a model zalozeny na vypafovani a kondenzaci.
Frenkeliiv model piedpoklada, ze povrchové sily se vyrovnaji viskoznim tokem
slinovaného materidlu a povrch Ccastice se tedy zmenSi o vrchlik. Tento model
nevystihuje pribeh slinovani krystalickych latek. Difuzni modely povazuji za hnaci silu
procesu rozdil kfivosti povrchi slinovanych ¢astic. Koncentrace vakanci je na vydutém
povrchu mensi nez na vypouklém. Dochézi tak k putovani vakanci a rlstu styénych
ploch ¢astic [9, 21, 22].

(a) (b) (c) (d)
Obrazek 10 Stadia slinovani (a) tvorba krckd, (b) uzavirani pord, (c¢) zmensovani pord a (d)

redukce sty¢nych ploch jednotlivych zrn [9, 21]

Model zaloZeny na vypafovani a kondenzaci, predpoklada, ze hnaci silou je rozdil
rovnovaznych tlakti pary latky nad vypuklym a vydutym povrchem kulové
castice (4) [9, 21].

AP = Ap, — Ap, 4
Kde Apz je tlak nad vypuklym povrchem a Aps je tlak nad vydutym povrchem.
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Dalsim stadiem je uzavirani pori (b), (¢). V tomto stadiu ztraceji jednotlivé ¢astice
svoji identitu a nasledné dochazi k uzavirani port a vzniku mikrostruktury. Byly
navrzeny dva mechanismy, a to zmensSovani pora viskéznim tokem a intergranularni
difuzi. Model intergranulani difuze Iépe vysvétluje experimentalné stanoveny fakt,
ze uzaviené pory, které lezi na hranicich zrn, mizi rychleji nez pory uvniti castic.
Vakance na hranicich zrn maji tedy vyssi pohyblivost [9, 21, 22].

V poslednim stddiu (d) dochazi v systému ke zvySovani hustoty a rlstu zrn.
Po vymizeni pért z mikrostruktury vznikne, z nahodné orientovanych Ccastic,
polykrystalicky kompaktni celek. Pokud by slinovani probihalo za idealnich podminek
idedln¢ dlouho, tento polykrystalicky material by se pieménil na monokrystal
a mezifazova energie by vymizela. V polydisperznim systému tedy rostou velika zrna
na ukor malych [9, 21].

1442 Slinovani jiskrovym vybojem

Slinovani jiskrovym vybojem (SPS —spark plasma sintering) je metoda zalozena
na vybiti pulzniho stejnosmérného proudu do praskového materialu, za soucasného
pusobeni tlaku. Pfi tomto procesu dochazi k velmi rychlému zhutnéni, tedy vytvoteni
kompaktniho celku z praskového materidlu. Pomoci této metody je Casto dosazeno
stejné hustoty jako u klasickych metod vyroby kovovych materialt [23, 24].

Zatizeni pro SPS ma podobné usporddani jako lisovani v lisovnicich. Sklada
se z n¢kolika casti, a to hlavné¢ zdroje pulzniho stejnosmérného proudu, lisovaci
komory, vakuového a lisovaciho systému. Uspotfadani takového zatizeni zobrazuje
Obrazek 11. Obecné ma metoda SPS ctyfi kroky. V prvnim dochézi k odstranéni plynti
z komory a vytvoreni vakua. V dal$im je na praskovy material aplikovan tlak a nasledné
je zapnut zdroj stejnosmérného proudu. V poslednim kroku dochazi k chlazeni
vytvotfeného materialu [23, 24, 25].
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Obrazek 11 Schématicka znazornéni usporadani zafizeni pro SPS metodu [26]
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Mechanismus prubéhu slinovani metodou SPS neni zcela objasnén. Dle teorie
zpisobuje pulzni stejnosmérny proud v praskovém materidlu generaci jiskrového
vyboje. Dale zpusobuje odporovy ohfev a vznik elektrické pole, které podporuje difuzi
a pohyb hmoty. Tento mechanismus zobrazuje Obrazek 12. Pti prichodu pulzniho
stejnosmérného proudu praskovym materidlem, tedy v prostoru mezi c¢asticemi,
na okamzik dojde ke generaci jiskrového plasma. Diky tomu se teplota v blizkosti ¢astic
na okamzik vyrazné zvysi, coz poskytuje optimalni podminky pro difuzi a dojte tedy
k odpafeni, roztaveni a slinuti materialu [23, 24, 25].

Pulzni stejnosmémy proud Castice

Lisovnice

Obrazek 12 Mechanismus slinovani metodou SPS [24]

Teploty slinovaného materialu u této techniky mohou dosahovat az 2000 °C,
nicméné se Casto pohybuji niZze neZ u klasickych slinovacich metod. Rychlost ohievu
mize dosahovat az 1000 °C'min™, z &ehoz plyne dalsi vyhoda SPS, tedy rychlost
pribéhu. Pii pouziti této metody zabere vyroba kompaktniho celku n€kolik minut,
oproti pouziti klasickych metod, kdy by tento proces trval nékolik hodin. Dalsi vyhodou
je, ze metoda SPS kombinuje formovani a slinovani materialu v jednom kroku. Unikatni
na metod¢ SPS je také to, Ze material je zahfivan odporoveé (Joulev ohtev), v disledku
prichodu proudu praskovym materidlem. Teplo tedy vznika uvnitt tohoto prasku oproti
konvenénim metodam slinovani, které vyzaduji externi zdroj tepla. [23, 24, 25].
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1.5 Casticové kompozity

Kompozity se skladaji ze dvou ¢i vice fazi, které maji odlisné vlastnosti a dosahuji
spolu synergického efektu, coz znamend, Ze vysledny material dosahuje lepSich
vlastnosti nez jeho slozky samotné. Kompozity maji dvé hlavni ¢asti, matrici a vyztuz.
Matrice je spojita faze, ktera udava tvar komponentu, piendsi napéti do vyztuze
a je hlavnim nositelem vlastnosti materialu. Vyztuz je do matrice ptidavana za ucelem
zlepSeni vlastnosti jako pevnost, tvrdost, odolnost va¢i otéru nebo modul
pruznosti [3, 27, 28].

Casticové kompozity maji dva principy vyztuZeni. Prvnim je nahrada objemu
matrice s nizkym modulem vyztuzi s vysokym modulem pruznosti. Mira, o kterou
se tento modul zvysi, je dana tvarem a velikosti ¢astic. U neizometrickych (nekulovych)
¢astic k principu nahrady objemu pfispiva i princip pfenosu napéti do vyztuze. Modul
pruznosti u takovych kompozitii roste s obsahem vyztuze rychleji [27].

Existuji modely slouzici k odhadu vyslednych vlastnosti kompozitu. Jednim z nich
je model Halpin—Tsai (5), ktery bere v tvahu i zavislost modulu pruznosti na tvaru a
orientaci ¢astic [27].

M, _1+CnV;

C

M, 1-nV, ®)

m

Kde { predstavuje faktor souvisejici s tvarem a usporadanim c¢astic, Mc je modul
pruznosti kompozitu, Mm je modul pruznosti matrice, V¢ je objemovy zlomek vyztuze
a faktor n je definovan podle rovnice (6) [27].

(M (MY
=1 M ©)

m m

Kde Mt je modul pruznosti vyztuZze.

1.5.1 Kompozity s kovovou matrici

Kompozity s kovovou matrici (MMC — metal matrix composites) se skladaji ze dvou
fazi, matrice a vyztuz. Pfedpokladem k vytvofeni MMC je chemickd afinita téchto fazi.
Tato afinita vede k formaci rozhrani, pfes které se pfenasi zatizeni a napé€ti z matrice do
vyztuze, z ¢ehoz plyne, ze rozhrani hraje dualezitou roli pro mechanické vlastnosti
vysledného materialu. Tato definice zanedbava systémy, obsahujici eutektikum nebo ty,
u kterych pii tuhnuti dochézi k precipitaci intermetalické faze. Je tedy aplikovatelna
na systém Mg-Ti [1, 3, 28, 29].

Na vysledné mechanické vlastnosti kompozitu, krom geometrie, tvaru
a objemového zlomku vyztuze, hraji roli také vlastnosti rozhrani, vlastnosti matrice
a slozeni matrice. Jako vyztuz pro ¢asticové kompozity s kovovou hoié¢ikovou matrici
se nejCastéji pouzivaji karbidy nebo oxidy, jako naptiklad karbid kiemiku (SiC)
a oxidhlinity (Al20s) [1, 3, 28, 29].
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Cilem rozvoje MMC je dosazeni optimalnich mechanickych a fyzickych vlastnosti,
mezi které, stejné jako u hoicikovych slitin, patfi naptiklad zvysSeni pevnosti, odolnosti
vici creepu za zvysenych teplot, Youngiv modul pruznosti a otéruvzdornost. Dal§im
cilem rozvoje MMC je tedy vytvofeni nového materialu, ktery by nahradil hlinikové
slitiny v aplikacich jako automobilovy priamysl nebo letectvi [3, 28, 30].

MMC lze vyrabét odlévanim, tedy roztavenim matrice, smichdnim s vyztuzi
anaslednym fizenym ochlazenim. Nejcastéji jsou ale vyrdbény procesem PM,
tedy misenim kovového prasku matrice s vyztuzi, a naslednym zpevnénim
bud’ vysokym tlakem, teplotou nebo jejich kombinaci. Pfi pouziti Casticové vyztuze
je dualezité zvolit pfiméfenou distribuci ¢astic jak matrice tak vyztuze. V jiném piipadé
muze dochdzet k aglomeraci €astic vyztuze na hranicich zrn, coz zplisobuje nasledné
selhani materialu v jeho aplikaci. Pro kompozity s kontinualni vyztuZi jsou tyto zpusoby
ptipravy nevyhovujici [3, 29].

1511 Modul pruznosti

Je popsan teorii pruznosti neboli Hooketivym zakonem (7) a (8), ktery vysvétluje
elastické chovani latek v pevné fazi. Deformacni chovani kovi zalezi na aplikovaném
napéti. Pokud je aplikované napéti nizké, kov se chové elasticky, coz znamena,
ze zavislost deformace na napéti ma linedrni charakter. V tomto pfipadé kov méni své
rozmery v zavislosti na napéti, nicméné¢ po jeho uvolnéni dojde k navriceni
do ptvodniho stavu. Vztah mezi napétim a deformaci je zjistovan experimentalné,
pomoci tahové ¢i ohybové zkousky. Vysledkem téchto zkousek je tahova ¢i ohybova
ktivka z jejiz linearni ¢asti je vyhodnocen modul pruznosti [3, 31].

c=C-¢ (7)
e=S-o (8)
Kde o je napéti a € je deformace, C je konstanta elastickych konstant a S je
konstanta poddajnosti [3].

151.2 Rozhrani v MMC

Oblast, ve které je vyztuz v blizkém kontaktu s matrici se nazyva rozhrani. Pro integritu
MMC je nezbytné, aby na rozhrani dochazelo k interakci vyztuze S matrici. Tato
interakce pfi zatiZeni pfenasi plisobici sily z matrice do vyztuze. Mezi tekutou a pevnou
fazi existuji dva hlavni typy téchto interakci: fyzikdlni a chemické. Fyzikalni interakce
uruje smacivost, kterd musi byt pro vznik adheze dostacujici. Chemické interakce
poskytuje pevnost této interakce [3, 29, 32].

Vliv adheze mezi matrici a plnivem, vyznamné ovliviluje vysledné vlastnosti
kompozitu. Cim je adheze nizsi, tim niz§ich hodnot dosahuji vlastnosti jako naptiklad
modul pruznosti. Z principu nahrady objemu vyplyv4, Ze pokud je adheze nizka
avyztuz se tak nepodili na ptenosu napéti, dochazi s rostoucim obsahem vyztuze
k ubytku matrice a dany material v disledku vydrzi mensi zatizeni. V takovém ptipadé
1ze vyztuz povazovat za defekty [3, 27, 29].
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1513 Prostorové usporadani ¢astic v MMC

Distribuce ¢astic vyztuze v matrici je ovlivnéna zpiisobem vyroby. V idealnim
piipadé by tato distribuce byla stejnoroda, a vlastnosti materialu by tak byly homogenni.
Mikrostrukturu kompozitu po odlévani zobrazuje Obrazek 13 (a). Je z n& patrné,
7e V n¢kterych oblastech doslo k segregaci matrice a vyztuze. Obrazek 13 (b) zobrazuje
mikrostrukturu kompozitu po liti pod tlakem. I v tomto pifipadé je segregace matrice
a vyztuze patrna. Na (c) je zobrazena mikrostrukturu kompozitu po extruzi praskového
materidlu. Je z né& patrné, ze distribuce Castic je stejnorodé€jsi. Nejhomogenngjsi
distribuce ¢astic byla dosazena pomoci PM, coz zobrazuje (d) [29, 33].
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Obrazek 13 Mikrostruktura ¢asticovych kompoziti vyrobenych riz
odlévani, (b) liti pod tlakem, (c) extruze, (d) praskova metalurgie [29]

1.5.2 MMC s horéikovou matrici

Mechanické vlastnosti kompozitii s hotf¢ikovou matrici (Mg-MMC) maji Siroké
rozmezi a daji se tedy pfizplsobit konkrétni aplikaci. Vysledné vlastnosti zalezi na tvaru
komponentu, objemovém zlomku a tvaru ¢astic vyztuze. Slu¢ovanim hotc¢ikovych slitin
S Casticovou vyztuzi je dosazeno vys$iho Youngova modulu pruznosti, meze kluzu,
meze pevnosti a také odolnosti vic¢i creepu. Tento jev se vysvétluje tremi
mechanismy [3, 29, 33].

e Orowanllv mechanismus vzdjemné zavislosti mezi malymi tvrdymi
¢asticemi a pohybu dislokaci

e Zpevnéni zjemnénim nebo stabilizaci zrn

e Zpevnéni matrice v disledku rozdilnych vlastnosti v tahu nebo koeficientu
tepelné roztaznosti matrice a vyztuze

Krom zlepSeni mechanickych vlastnosti se ukazalo, Ze tyto materidly maji dalsi
vyhody. Naptiklad pti porovnani se slitinami hliniku, které jsou pouzivany jako matrice,
se pii vyuziti hotfcikovych slitin spotfebuje méné energie na taveni a odlévani.
Hot¢ikové matrice maji také, na rozdil od hlinikovych, vyhodu v lepsi smacivosti
vlaken a ¢astic vyztuze [1, 3, 32, 34].
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Vysoka reaktivita hot¢iku zptsobuje formovani vrstvy oxidu hotfecnatého (MgO)
na povrchu Castic, kterd nasledné piisobi jako difuzni bariéra a zamezuje tak slinovani.
Z tohoto duvodu je pro vyrobu Mg-MMC, pomoci praskové metalurgie nutno pouzit
takovou techniku, ktera se vyznacuje vysokym smykovym namédhanim, které tuto
bariéru porusi, nebo zamezit vzniku této bariéry. Z toho diivodu se pouziva izostatické
lisovani za studena (CIP) nebo izostatické lisovani za horka (HIP). Pouhé lisovani
nasledované slinovanim neni vhodné pro produkci Mg—MMC [3].

Mg-MMC maji veliky potencial pro aplikace, kde je Zadouci vysoka odolnost viici
opotfebeni a zachovani vlastnosti za vysokych teplot. Napiiklad v automobilovém
pramyslu by mohly slouzit jako soucasti motoru nebo hnaci htidele. V takovych
aplikacich mohou Mg-MMC nahradit hlinikové slitiny i kompozity s hlinikovou
matrici. V porovnani s nimi maji nepatrné horsi mechanické vlastnosti, ale jejich vyroba
vyzaduje podstatné méné energie [3, 29].

1521 Vlastnosti Mg—-MMC

Jednou z vlastnosti, ktera méa byt vyuzitim Mg—-MMC zlepSena, oproti hoif¢ikovym
slitindm, je stalost za vysokych teplot. Z tohoto divodu, je jako matrice ¢asto pouzita
slitina s dobrou odolnosti vuéi creepu za vysokych teplot. Tabulka 3 ukazuje nékteré
vlastnosti kompozitli s hoicikovou matrici a porovnava je s vlastnostmi samotné
matrice. Pro porovnani také zachycuje vlastnosti titanu, ktery je jako vyztuz pouzit
v experimentalni ¢asti této prace [3, 35].

Tabulka 3 Modul pruznosti matrice, vyztuze a Mg-MMC s rostoucim obsahem ¢asticové
vyztuze [3, 33, 36, 37, 38]

Material Modul pruznosti [GPa]
AZ61A 45
AZ61A + 15 % B4C 61
AZ61A + 20 % B4C 64
AZ61A + 25 % B4C 78
Mg 45
Mg + 15 % SiC (1 um) 62
Mg + 17 % SiC (3 um) 68
Mg + 18 % SiC (4 um) 69
Mg + 20 % SiC (3 um) 72
Ti 145

Z ¢ehoz vyplyva, ze casticové vyztuze v hoicikovych matricich zptsobuji,
S rostoucim obsahem vyztuzZe, narist modulu pruznosti. Titan mé vy$si modul pruznosti
nez hoicik a jeho slitiny. Z tohoto pohledu je tedy vhodny jako vyztuz pro
Mg-MMC [3, 33].

25



1.5.2.2 Vyztuz pro Mg-MMC

Vyztuze pouzivané v ¢asticovych Mg—-MMC jsou nejéastéji keramického ptivodu, jako
naptiklad oxidy (Al2O3), karbidy (SiC) a nitridy (BN). Tyto vyztuze jsou klasifikovany
podle jejich geometrie a velikosti ¢astic. Pfi navrhovani MMC je potieba brat v ivahu
mozné reakce mezi matrici a vyztuzi. Tavenina hoi¢iku obecné reaguje s vétSinou
dal§ich materiali. Tato vysokd reaktivita hof¢iku limituje pocet moznych materiala
vyztuze, které jsou vhodné pro vyrobu Mg—-MMC. U bézné¢ pouzivanych vyztuzi
dochdzi casto k reakcim s matrici, které vedou ke vzniku stabilniho rozhrani. Ptiklady
téchto reakci zobrazuji rovnice (9) a (10) [3, 29, 33, 35].

2Mg+SiC - Mg,Si+C 9)
3 Mg + AlLO, >3 MgO + 2 Al (10)

Tyto reakce jsou exotermické a mohou probihat jak v tavening, tak v pevné fazi
za zvysené teploty. Pii vyrobé Mg—MMC je tedy nutno dbat na probihajici reakce
a pokud jsou nezadouci, zkratit dobu po kterou mohou probihat [3].

Pevnost vyrobenych Mg-MMC ovliviiuje nékolik faktort. Prvnim je mnozstvi
reakénich produktl, vzniklych na rozhrani mezi matrici a vyztuzi. DalS§im faktorem
je slozeni vyztuze, ze které mohou precipitovat kiehké intermetalické faze. V takovém
ptipadé¢ se da predpokladat, Ze pfi zatizeni komponentu dojde k jeho poruseni mnohem
dfive, nez pii pouziti Cisté matrice [3, 35].

1.6 Soucasny vyzkum

Suryanarayana a Froes [15] ve své praci z roku 1990 tvrdi, ze roste poptavka po lehkych
konstrukénich materialech pro letecky primysl. V soucasné dobé tvrdi Hirsch
a Al-Samman [11], ze tento trend pokracuje, a ze pouziti takovych materiald
je nezbytné.

vvvvvv

pokusy o vyrobu téchto slitin pomoci odlévani nebo extruze nebyly uspésné. Pomoci
praskové metalurgie se podafilo pfipravit metastabilni tuhy roztok, ktery obsahoval az
3% hot¢iku rozpusténého v titanu. Z tohoto tuhého roztoku precipitovaly nano
krystality, které byly podrobeny analyze. Krystality mély FCC strukturu s parametrem
a = 0,426 nm, kter4 vznikla deformaci HCP struktury.

Lialng a Schulz [39] se ve své praci zabyvali mechanickou syntézou Mg—Ti slitin.
Také zminili, Ze hotcikové slitiny jsou pouzitelné pro netradicnich aplikace
jako skladovani vodiku. K experimentu byl pouzit hoicikovy a titanovy prasek,
ze kterych byla pomoci kulového mlynu, syntetizovana slitina. Obrazek 14 zachycuje
hotfé¢ikovou matrici po mleti 31 h mleti s titanovymi casticemi. Tyto castice byly
vhnéteny do struktury hotc¢iku, a tedy z velké ¢asti rozpustény v tuhém roztoku.
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Tento tuhy roztok byl za pokojové teploty staly. Az na teploté 300 °C se jednotlivé
slozky zacaly separovat [39].

Obrazek 14 Castice titanu rozpusténé v hotéikové matrici po 31 h mleti [39]

Lu, Lai a Froyen [40] studovali Mg—MMC s riznymi objemovymi zlomky titanu.
Tyto kompozity se podafilo pfipravit s homogennim uspofdddnim céstic titanu
V hot¢iku pomoci mechanické syntézy. Bylo zjisténo, Ze tyto materidly, pfipravené
po 20 h mleti kovovych praski, vykazuji vySsi pevnost v tahu a taznost. Obrazek 15
zobrazuje XRD analyzu dan¢ho materidlu. Z této analyzy je patrné, ze po 40 h mleti
nebyl titan zcela rozpustén v hotciku.
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(111
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30 35 40 45 50 35 6l 03
Obrazek 15 XRD analyza systému Mg—10 % Ti pro rizné doby mleti [40]
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Prace Maweja, Phasha a Berga [41] byla zaméfena na mikrostrukturu a krystalovou
strukturu ekvimolarni slitiny Mg-Ti, kterd byla pfipravena mechanickou syntézou.
Nasledné byla provedena EDX analyzu, kterd odhalila, ze vysledna slitina méla pomér
Ti:Mg, 56:44. Pomoci technik XRD a TEM byl detekovan metastabilni tuhy roztok
s krystalovou mtizkou FCC a BCC. N¢ktera zrna vykazovala dvojcaténi.

Prace Motevalliho [42] pojednava o ternarnim systému Mg-Ti—Al a studuje tedy
mikrostrukturu a mechanické vlastnosti. Autor v ni tvrdi, ze bylo dosazeno uspokojivé
adheze vsech slozek a dale bylo zjiSténo, ze tento material podléhd deformacnimu
zpevnéni, coz snizuje jeho taznost po deformaci.

Sinha, Reddy a Gupta [43] se zabyvali studiem Mg-SiC a Mg-SiC-Ti kompozita.
Jako vychozi materialy pouzili hot¢ikovy, SiC a titanovy prasek. Kompozity byly
podrobeny scratch testu a byla stanovena jejich tvrdost. Bylo zjisténo, ze se zvySujicim
se obsahem vyztuze dochézelo ke zvyseni tvrdosti. U kompoziti s titanovou vyztuzi byl
tento trend strmé&jsi. Tabulka 4 zobrazuje namétené hodnoty.

Tabulka 4 Namé&fené hodnoty pro systém Mg-SiC a Mg—SiC—Ti s riznymi obsahy vyztuze [43]

Material Tvrdost [MPa]

Mg 721+ 25
Mg-4,8SiC 868 + 38
Mg-10,2SiC 932 + 47
Mg-15,4SiC 973+ 32
Mg-5,02SiC-2,7Ti 847 + 18
Mg-9,92SiC-2,7TI 951 + 68
Mg-14,93SiC-2,7Ti 969 + 44

Song a Haddad [44] se ve své praci zabyvali tenkou vrstvou Mg—Ti pfipravenou
naprasovanim. Tvrdi, Ze takto pfipravené tenké vrstvy maji dobrou odolnost viici
korozi. Pomoci XRD analyzy bylo zjiSténo, Ze v tenké vrstvé dochazi k formaci tuhého
roztoku Mg-Ti s krystalovou strukturou HCP a mifizkovymi parametry
a=b=0,295nm a ¢=0,469 nm. Dale se podafilo pfipravit tuhé roztoky Mg-Ti
s riznou stechiometrii jako Mgo 73—Tio,27, Mgos—Tios @ Mgo,22—Tio,78.

Pokud je na komponent aplikovdno mechanické zatizeni, hraji vlastnosti jako
Youngiiv modul pruznosti, otéruvzdornost a odolnosti vii¢i creepu dilezitou roli. MMC
s hot¢ikovou matrici by ale mohly byt pouzity i z jinych divodi nez kvili jejich
mechanickym vlastnostem. Aplikovatelnost téchto MMC do odvétvi jako
elektrotechnika musi byt dale blize prozkoumana [3].

V automobilovém primyslu je v souCasné dobé zvySeny ziajem o pouZivani
lehkych slitin. Pouziti takovych slitin snizuje hmotnost automobilu, coz snizuje néklady
na jeho pohon. U hot¢ikovych slitin je tento zajem podpofen také snadnou
odlévatelnosti a dobrou recyklovatelnosti. Nicménég jsou tyto slitiny limitovany malou
odolnosti vici creepu za zvySenych teplot. Noveé vyvinuté slitiny, vyrobené tradi¢nim
zpusobem, stale nedosahuji potfebnych vlastnosti. Proto se ocekéava, ze kompozity
s hof¢ikovou matrici budou mit veliky potencidl pro nahrazeni hlinikovych slitin
V tomto pramyslu [3, 45].
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2 CILE PRACE

Cilem préce je piiprava a strukturné—mechanicky popis objemovych materialii na bazi
hot¢iku. Dil¢im cilem bude reserSe soucasné problematiky bindrnich systémi na bazi
Mg-Ti. Hlavnim cilem je pak pfiprava a charakterizace materiald na bazi Mg-TI.
Nejprve budou rtiznymi metodami pfipraveny materidly s riznymi obsahy titanové
vyztuze pro naslednou charakterizaci. Tato charakterizace bude spocivat v:

Pozorovani mikrostruktury
Stanoveni obsahu fazi
Stanoveni obsahu prvki
Me¢feni tvrdosti

Ohybové zkousce
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3 EXPERIMENTALNI CAST

3.1 Pouzité materialy

V této casti kapitoly jsou uvedeny chemikalie, které byly pouzity pro experiment
a zobrazuje je Tabulka 5. Dale byly pouzity praskové materialy, které jsou podrobné
popsany niZze.

Tabulka 5 Pouzité chemikélie

Nazev chemikalie Vyrobce
Isopropanol 99,9 % NANOBALA s.r.0. Lipnik nad Bec¢vou, CZ
Destilovana voda FCH VUT v Brné
Aka Resin slow Struers Roztoky u Prahy, CZ
Aka Fix slow Struers Roztoky u Prahy, CZ
Dusik Linde Gas a.s. Praha, CZ

3.1.1 Hofrc¢ikovy prasek
Strukturu hoi¢ikového prasku, pouzitého pro pfipravu vzorkl, zobrazuje Obrazek 16.
Ze znané nepravidelnosti tvarli jednotlivych cCastic tohoto prasku je patrné,

ze byl pripraven mletim [18]. Vyrobce Goodfellow Cambridge s.r.o. uvadi ze jeho
Cistota byla 99,5 % [46].

Obrazek 16 Struktura hoi¢ikového prasku, pavodni zvétseni 1000x
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Dale byl tento praskovy material charakterizovan pomoci analyzatoru velikosti
¢astic HELOS, a byla stanovena distribuce ¢astic, coz zobrazuje Obrazek 17. Vyplyva
Zni, Ze nejvyssi Cetnosti mély ¢astice o velikosti 32,86 um pficemz stfedni hodnota
velikosti ¢astic byla 26,44 um. Tato distribuce obsahuje Castice s velikosti od 6 um po
60 um, coz je podle [9] vhodné pro dosazeni vyssich hustot vysledného materialu.
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Obrazek 17 Distribuéni kiivka hot¢ikového prasku

3.1.2 Titanovy prasek

Strukturu titanového prasku pouZitého pro piipravu vzorkii zobrazuje Obrazek 18.
Ze znacné pravidelnosti a kulovitého tvaru jednotlivych ¢astic tohoto prasku je patrné,
ze byl ptipraven atomizaci v plynu [9]. Vyrobce Goodfellow Cambridge s.r.o. uvadi
ze jeho Cistota byla 99,8 % [47].
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Obrazek 18 Struktura titanového prasku, pivodni zvétSeni 1000

31



Také tento praskovy materidl byl charakterizovan pomoci analyzatoru velikosti
¢astic HELOS, a byla stanovena distribuce ¢astic, coz zobrazuje Obrazek 19. Vyplyva
Zni, ze nejvyssi Cetnosti mély Castice o velikosti 39,34 um pficemz stiedni hodnota
velikosti ¢astic byla 33,27 um. Tato distribuce nema Siroké rozpéti ¢astic a pik je tedy
ostry.
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Obrazek 19 Distribu¢ni ktivka titanového prasku

3.2 Postup pripravy vzorku

Z praskovych materidli bylo pfipraveno celkem 18 smési po Sesti sériich. Kazda série
se skladala ze tfech rizny obsahil titanu v hot¢ikové matrici a kazda série byla urcena
pro riznou techniku pfipravy, jak zobrazuje Tabulka 6. S vychozimi praskovymi
materidly bylo manipulovano v rukavicovém boxu nebo v ochranné dusikové atmosféte,
ato az po jejich naslednou tpravu pro dané zkouSky. Stejna opatieni byla pouzita pro
Znich vyrobené vzorky. Opatieni bylo zavedeno k zamezeni moZné oxidace
hoi¢ikového prasku na vzduchu [3].

Tabulka 6 Obsahy titanu v hot¢ikové matrici pro rizné techniky ptipravy

Technika Obsah Ti [hm. %]
Lisovani za studena 5 10 15
Lisovani za studena a slinuti 5 10 15
Lisovani za studena, slinuti a tepelné zpracovani 5 10 15
SPS 5 10 15
SPS a slinuti 5 10 15
SPS, slinuti a tepelné zpracovani 5 10 15
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3.2.1 Priprava smési

Hmotnosti jednotlivych praskd byly pro dané smési navazeny s piesnosti na dvé
desetinna mista. Tyto smési byly po navdzeni nésledné 15 min michany po sméru
hodinovych rugi¢ek a 15 min proti sméru, rychlosti 100 ot-min™. Timto procesem bylo
zajisténo homogenni rozlozeni jednotlivych praskl ve smési.

3.2.2 Lisovani za studena

Dané mnozstvi smési pro piipravu vzorkli bylo navazeno a umisténo do lisovnic, které
byly nasledné zapecetény pomoci tavné pistole. Takto piipravené smési byly lisovany
za studena pomoci univerzalniho testovaciho zafizeni Instron 598, s 30 KN hlavou.
Lisovani probihalo pod tlakem 400 MPa, ktery byl aplikovan po dobu 30 s.

3.2.3 Slinovani

Vylisované vzorky uréené pro slinovani byly zataveny do sklenéné ampule s vakuem.
Toto opatfeni bylo pouzito k zamezeni prubéhu reakci slinovaného materidlu
se vzduchem v pribéhu procesu [3, 16]. Slinovani probihalo v muflové laboratorni peci
LAC LMO7 pti teploté 400 °C po dobu 10 h. Takto ptipravené vzorky byly vyjmuty
ze sklenéné ampule a nasledné dale upraveny.

3.2.4 Tepelné zpracovani

Série vzorkl uréend pro tepelné zpracovani byla, stidle ve sklenénych ampulich
s vakuem, ochlazena na vzduchu. Po vychladnuti byly vzorky opét umistény do
laboratorni pece. Tepelné zpracovani probihalo pfi teploté 220 °C po dobu 5 h. Pted
upravou pro dané metody charakterizace byly vzorky vyjmuty ze sklenéné ampule.

3.2.5 SPS

Smési uréené pro piipravu metodou SPS byly navaZeny a homogenizovany stejnym
zptsobem. Poté byly v ochranné atmosféie dusiku zaslany do Ustavu kovovych
materiali a korozniho inZenyrstvi VSCHT v Praze, kde byly z jednotlivych smési
pomoci slinovaciho zafizeni SPS pfipraveny vzorky. Po jejich pfevzeti byly dané série
podrobeny stejné tepelnému zpracovani, pro piehlednost tedy slinovani a tepelné
Zpracovani, coz bylo analogické ptedchozimu postupu.

3.3 Postup upravy vzorki pro dané metody charakterizace

Z kazdého vzorku byly pfipraveny dva tramecky o Sifce a vySce 4 mm pro ohybovou
zkousku a dva vrchliky. Tyto vrchliky byly pouzity pro piipravu metalografickych
tablet. Vzorky byly déleny pomoci metalografické pily Secotom-50, a to bez pouziti
chladici kapaliny, aby nedochdzelo k nezadouci korozi vzorkd [3]. Kvuli absenci
chladici kapaliny, byly vzorky déleny pti 3200 rpm s rychlosti posunu fezného kotouce
0,05 mm-s™, aby bylo minimalizovéano tepelné zatiZeni vzorku.

33



3.3.1 Priprava metalografického vybrusu

Druhy vrchlik byl pouzit pro pfipravu metalografické tablety, byl tedy zalit do pomalu
tuhnouci epoxidové pryskytice Aka fix. Po vytvrdnuti pryskytice byly metalografické
tablety postupné brouseny na automatické brusce Tegramin—-25 s pouzitim brusnych
papird se zrnitosti 320, 1200 a 4000. Nasledn¢ byly tyto tablety vylestény s pouzitim
lesticich papird no. 3 um, 1 pum a 1/4 ym, S pouzitim pfislusné diamantové pasty
MD-Paste od spole¢nosti Struers. Mezi kazdym krokem byly vzorky omyty
isopropanolem a vysuseny v proudu horkého vzduchu. U takto pfipravenych vybrust
byla pozorovana mikrostruktura pomoci invertovaného svételného mikroskopu Zeiss
Axio Observer.

3.3.2 Méreni tvrdosti dle Vickerse

Dale byla u téchto metalografickych tablet méfena tvrdost, pomoci tvrdoméru LECO
AMHS55. Tvrdost byla métena metodou dle Vickerse, ktera je zaloZena na vtlaceni
diamantového tetragonalni pyramidy do vzorku. Toto méfeni pobihalo pii zatizeni
1000 g po dobu 10 s.

3.3.3 Stanoveni prvkového sloZeni

Dale byla na metalografickych tabletach provedena EDS analyza pomoci rastrovaciho
elektronového mikroskopu Evo LS-10 od spole¢nosti Zeiss, s EDS detektorem Oxford
Instruments Xmax 80 mm? Chyba méfeni pomoci EDS analyzy je 0,5hm. %.
Prvkové sloZeni bylo méteno za nasledujicich podminek:

» Urychlovaci napéti - 15 kv

e Pracovni vzdalenost - 12 mm
« Death time - 50 %

»  Proud svazku - 800 pA
e Pocet count - 700 000

3.3.4 Ohybova zkouska

Tramecky ptipravené ze vzorkl byly brouSeny pomoci metalografické pily Secotom—50
za pouziti abrazivniho diamantového kotouce. Timto postupem byla zajiSténa vzajemna
kolmost vSech stran tramecku. Nasledné byly tyto vzorky ru¢né brouseny s ptesnosti na
setiny milimetru. U takto pfipravenych vzorkt byla na Ustavu fyziky materialt
Akademie véd Ceské republiky provedena ohybova zkouska s tiibodovym uspotadanim
dle normy ASTM D790 — 17.
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4 VYSLEDKY A DISKUZE

V této kapitole jsou rozebrany vysledky méfeni, které jsou rozdéleny podle metod
piipravy do dvou ¢€asti. Jsou to tedy série pfipravené konvenénimi metodami PM a série
pfipravené pomoci metody SPS. Na konci kazdé podkapitoly jsou namétfena data
Z téchto metod pfipravy porovndna mezi sebou.

41 Mikrostruktura

Nejprve byla pomoci svételného mikroskopu pozorovana mikrostruktura pfipravenych
materiald.

4.1.1 Série pripravené konven¢nimi metodami PM

Obrazek 20, Obrazek 21 a Obrazek 22 zobrazuji mikrostruktury materialdi pfipravenych
konvenénimi metodami PM. Tyto snimky byly pofizeny pii zvétseni 200x. Je z nich
patrné, Ze v mikrostrukture téchto materiali se nejCastéji vyskytuji dvé faze, ze kterych
je nejvice zastoupena hoic¢ikova matrice. Dale je patrna titanova vyztuz, jejiz vyskyt

je s rostoucim obsahem titanu v matrici Cast&jsi. Pozorované materialy mély homogenni
rozdéleni titanu v hoicikové matrici a nebylo pozorovano zadné shlukovani

Obrazek 20 Mikrostruktura vzorki ptipravenych metodou lisovani za studena (a) Mg—5Ti,
(b) Mg—-10Ti a (c) Mg—15Ti, ptivodni zvétseni 200x
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Obrazek 21 Mikrostruktura vzorkt pfipravenych metodou lisovani za studena a slinuti
(a) Mg-5Ti, (b) Mg-10Ti a (c) Mg—15Ti, pavodni zvétseni 200x
T RS ee =3

=5 Vo = 4."; g

Obrazek 22 Mikrostruktura vzorki pfipravenych metodou lisovani za studena, slinuti a tepelné
zpracovani (a) Mg-5Ti, (b) Mg-10Ti a (c) Mg-15Ti, ptvodni zvétseni 200x
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U nékterych vzorkll, nejcastéji u vzorka pfipravenych lisovanim, které zobrazuje
Obrazek 20, dochazelo k vypadavani Castic titanu z matrice. Po tepelnych upravach se
tento jev vyskytoval méné, jak zobrazuji Obrazek 21 a Obrazek 22, nicméné nedoslo k
jeho eliminaci. Tento jev je zpusoben brousenim. Pokud je pivodné kulata Castice
brouSena az z ni zlstane jen vrchlik, ktery ma malou plochu kontaktu s matrici, mize
dojit odtrhnuti ¢astice z matrice brusnym papirem. Vzorky ptipravené metodou lisovani,
slinuti a tepelné zpracovani, které zobrazuje Obrazek 22, mély Clenity reliéf. Tento jev
je zptisoben tim, Ze hot¢ikova matrice je snadnéji brouSena nez titanova vyztuz.

4.1.2 Série pripravené pomoci metody SPS

Obrazek 23, Obrazek 24 a Obrazek 25 zobrazuji mikrostruktury material pfipravenych
metodami SPS. Tyto snimky byly pofizeny pii zvétSeni 200%. Je z nich patrné, ze v
mikrostruktute téchto materiali se nejcasteji vyskytuji dvé faze, tedy hoicikova matrice
a titanova vyztuz, kterd se opét vyskytovala s rostoucim obsahem titanu v matrici
Castéji. U téchto metod ptipravy nedochazelo k vypadavani Castic titanu v matrice. Opét

bylo pozorovano nahodné rozdé€leni titanové vyztuze v hot¢ikové matrici.

Obrazek 23 Mikrostruktura Vzorkfl ptipravenych metodou SPS (a) g—5Ti, (b) Mg-10Ti
a (c) Mg-15Ti, piivodni zvétseni 200%
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Obrazek 24 Mikrostruktura vzorki pfipravenych metodou SPS a slinuti (a) Mg—5Ti,

b) Mg—lOT_i a

uvodni zvétSeni 200x

Obrazek 25 Mikrostruktura vzorkt pripravenych metodou SPS, slinuti a tepelné zpracovani
(a) Mg-5Ti, (b) Mg-10Ti a (c) Mg—15Ti, ptivodni zvétseni 200%
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4.1.3 Porovnani metod pripravy

Pti porovnani mikrostruktur materidll po piipravé konvencnimi metodami PM,
Obrazek 20 az 22, a metodami SPS, Obrazek 23 az 25, byla u vzorka pfipravenych
metodou SPS pozorovana jemnéj$i zrna, coz znac¢i lepsi mechanické vlastnosti. Také
byl u téchto vzorkli pozorovan mensi vyskyt defekti. Dale byla pozorovana mirna
zména tvaru titanovych castic. Tyto <castice ztracely svij kulovity tvar. U
neizometrickych Castic se v ¢asticovych kompozitech k modelu vyztuzeni nahradou
objemu pfidavda i model prenosu napéti, coz zlepSuje mechanické vlastnosti
materialu [22, 27]. U vzorku piipravenych metodami SPS také nebylo pozorovano
vypadavani castic titanu po piipravé metalografického vybrusu. U vsech vzorkl bylo
pozorovano nahodné rozdéleni ¢astic titanu v hoté¢ikové matrici.

4.2 Stanoveni obsahu fazi

Kvuli upfednostiiované orientaci krystalové miizky v zrnech materidlu, neni stanoveni
mnozstvi fazi pomoci rentgenové difrakeni analyzy presné. Tato technika byla pouzita
pouze ke stanoveni vyskytujicich se fazi.

4.2.1 Série pripravené konvenc¢nimi metodami PM

Obrazek 26 zobrazuje difraktogramy vzorkt pfipravenych konvenénimi metodami, kde
vzorky se stejnym obsahem titanu jsou zobrazeny stejnou barvou. Pii thlu 26 =~ 32°,
20 ~ 34°, 20~ 37° a 20 ~48° lze pozorovat difrakci Mg s hexagonalni strukturou.
Piiuhlu 20 ~35° a 20=41° lIze pozorovat difrakci TiN s kubickou strukturou.
Je patrné, Ze s v&t§im navazenym obsahem Ti ma tento pik vEtsi intenzitu.

CP MgTi5

—=—CP MgTi10
CP MgTi15
S MgTi5
—=—5 MgTi10
S MgTi15
. s S HT MgTi5
Lisovani, —=—S HT MgTi10
shinoti S HT MgTi15
a tepelné ﬁ
ZpracovnaniT y.\
=
b
B2
=
A
Lisovani L
a slinuti A
Lisovani { = Aﬁ
20 2 34 %6 3 2 44 46 48 50

8 40
Uhel [2°0]

Obrazek 26 Difraktogramy vzorkt pfipravenych konven¢nimi metodami
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Faze vyskytujici se ve vzorcich pfipravenych konven¢nimi metodami PM
zobrazuje Tabulka 7. Vyplyva z ni, Ze pfi pouziti techniky lisovani dojde vlivem kysliku
obsazené¢ho ve vzduchu k oxidaci hotf¢iku na oxid hotecnaty a hydroxid hotecnaty.
U ostatnich metod pfipravy doslo k vyskytu pouze oxidu hotecnatého, coz
je zdivodnéno reakci dle rovnice (11), ktera probiha Vvrozmezi teplot
od 350 do 480 °C [48].

Mg(OH), — MgO + H,0 (11)

K této oxidaci doslo bud’ v pribehu tupravy vzorki pro metody charakterizace,
anebo k ni doslo ve vychozim praskovém materialu pied pievzetim od vyrobce. Dale
nebyl u konvenc¢nich metod piipravy pozorovan vznik tuhého roztoku, coz mize mit
vliv na mechanické vlastnosti.

Po slinuti dochazelo ve zkoumanych materidlech ke vzniku nitridu titanu, tato
reakce je za zvySené teploty pro titan v dusikové atmosféie bézna [49]. Tento jev
je zpisoben pfitomnosti plynného dusiku v poérech materialu i pfes snizeny tlak
v ampuli. AZ pii obsahu navazenim obsahu titanu 15 % zdstala Cast titanové vyztuze
V hot¢ikové matrici nezreagovana. Tento trend zustal zachovany i po tepelném
zpracovani. Vznik tuhého roztoku nebyl pozorovan.

Tabulka 7 Faze vyskytujici se ve vzorcich po riznych metodach piipravy

Navazeny obsah Ti [hm. %)]

Metoda 5 10 15
Stanovené faze
Mg Mg Mg
Lisovani za studena Ti i T
Mg(OH)2 Mg(OH)2 Mg(OH)2
MgO MgO MgO
Mg Mg Mg
S o MgO MgO MgO
Lisovani za studena a slinuti TiN TiN TiN
Ti
Mg Mg Mg
Lisovani za studena, slinuti a MgO MgO MgO
tepelné zpracovani TiN TiN TiN
Ti
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4.2.2 Série pripravené pomoci metody SPS

Obrazek 27 zobrazuje difraktogramy vzorkul pfipravenych pomoci metod SPS, kde
vzorky se stejnym obsahem titanu jsou zobrazeny stejnou barvou. Pii thlu 20 = 32°,
20 ~ 34°, 20 ~37°, 20=~48° 20~58° a 20~63° lze pozorovat difrakci Mg s
hexagonalni strukturou. Pfi uhlu 260 =~ 41° lze pozorovat difrakci Ti s hexagondlni
strukturou. Je patrné, ze s vEétSim navazenym obsahem Ti ma tento pik vétsi intenzitu.
Pfi uhlu 20 = 43° 1ze pozorovat difrakci MgO s kubickou strukturou.

SPS, slinuti

a tepelné e

zpracovnani i A
i

SPS
a slinuti

—=—SPS MgTi5
——SPS MgTi10
SPS MgTi15
«—S5PS S MgTi5
i —=—SPS S MgTi10
SPS S MgTi15
—+—SPS S HT MgTi5
—+—SPS S HT MgTi10
SPS 8§ HT MgTi15

-
>

Intenzita
‘iE:
>
b L
4y

— A A
SPS " ‘JL = » A

30 35 40 45, 50 55 60
Uhel [2°6]

HEH

5

Obrazek 27 Difraktogramy vzorkt ptfipravenych pomoci metod SPS

Faze vyskytujici se ve vzorcich pfipravenych metodami SPS zobrazuje Tabulka 8.
Vyplyva z ni, ze pii pouziti téchto metod, dochazelo k ¢aste¢né oxidaci hotcikové
matrice na oxid hote¢naty. K oxidaci doslo ze stejnych divodut jako u piiprav vzorki
konven¢nimi metodami, anebo k ni doslo pfi prevozu vychozich smési a vzorki.
Vyskyt jinych slou€enin, ¢i tuhého roztoku nebyl pozorovan.

Tabulka 8 Faze vyskytujici se ve vzorcich po riznych metodach piipravy
Navazeny obsah Ti [hm. %]

Metoda 5 10 15
Stanovené faze
Mg Mg Mg
SPS MgO MgO MgO
Ti Ti Ti
Mg Mg Mg
SPS a slinuti MgO MgO MgO
Ti Ti Ti
Mg Mg Mg
SPS, slinuti a tepelné zpracovani MgO MgO MgO
Ti Ti Ti
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4.2.3 Porovnani metod pripravy

Pfi porovnani fazi vyskytujicich se v materidlech po piipravé konvenc¢nimi metodami
PM a metodami SPS bylo pozorovano, ze u metod konvencnich dochézelo v pribéhu
procesu ke vzniku sloucenin jako TiN, a dal§im reakcim jako rozklad hydroxidu
hotecnatého. U metod ptipravenych metodami SPS nebyly podobné jevy pozorovany.
U zadné z pouzitych metod nebyl pozorovéan vznik tuhého roztoku.

4.3 Stanoveni obsahu prvki

Pomoci SEM s vyuzitim EDS analyzy, byl stanoven obsah titanu v hoi¢ikové matrici
pro jednotlivé metody piipravy. Také byl pro kazdy vzorek zhotoven prvkovy mapping.
Priklad takového mappingu pro vzorek pfipraveny lisovanim za studena s navazenym
obsahem titanu 5 % zobrazuje Obrazek 28. Ostatni prvkové mappingy jsou uvedeny
v priloze, jako Obrazek 40 az Obrazek 56.

I 1
' 100pm 100pm
Obrazek 28 Prvkovy mapping vzorku pfipraveného lisovanim za studena s navazenym obsahem
Ti 5 % (a) kolmy vybrus vzorku, (b) Mg, (¢c) O a (d) Ti
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4.3.1 Série pripravené konvenénimi metodami PM

Ze ziskanych dat, které zobrazuje Tabulka 9, vyplyva, ze mnozstvi titanu neodpovida
navazené hodnoté¢, a to ve vSech vzorcich. Tento fakt je nejspiSe zptsoben nedostatky
EDS analyzy, ktera ma u casticovych materiald vétsi odchylku [10]. Tato méfeni
probihala pii zvétSeni 1000x. Pfi tomto zvétSeni mohlo v konkrétnim misté méfeni dojit
k nahodnému shluku nebo rozdéleni c¢astic titanu, a tim tedy doslo ke zna¢nému
ovlivnéni pfesnosti méfeni. U vzorku, které maji niz$i obsah titanu nez navazeny, mohlo
také dochézet k ulpivani titanu na sténdch vialky, v dusledku statickych sil mezi titanem
a jejimi sténami. Dané smési byly tedy pfipraveny s odchylkou + 3 hm. % titanu
Vv hot¢ikové matrici od navazeného obsahu titanu.

Tabulka 9 Navazené a stanovené mnozstvi titanu ve vzorcich

Navazeny obsah Ti [hm. %)]

Metoda 5 10 15
Stanoveny obsah Ti [hm. %]
Lisovani 2,47 6,87 9,15
Lisovani a slinuti 4,70 12,44 15,61
Lisovani, slinuti a tepelné zpracovani 5,77 10,48 18,01

Dale byl stanoven obsah prvkl ve vzorcich. Ze ziskanych dat vyplyva, ze i pres
zavedena opatieni pro zamezeni oxidace vzorku, doslo k jejimu vyskytu. Tabulka 10
zobrazuje mnozstvi kysliku v jednotlivych vzorcich, ktery se vyskytoval hlavné v oxidu
hotecnatém a u vzorkil pfipravenych metodou lisovéni také v hydroxidu hofe¢natém.

Tabulka 10 Naméfené mnozstvi prvkil ve vzorcich

Navazeny obsah

Metoda O [hm.%] Mg [hm. %] Ti[hm. %]

Ti [hm. %]

5 5,46 92,07 2,47
Lisovani 10 5,40 87,73 6,87
15 5,92 84,94 9,15
5 6,08 89,22 4,70
Lisovani a slinuti 10 6,93 80,63 12,44
15 7,48 76,91 15,61
e 5 6,58 87,65 5,77
Lisovani, slinuti a 10 7,80 81,72 10,48

tepelné zpracovani
15 7,47 74,53 18,01
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Pro pfesnéjsi stanoveni obsahu prvkd byla u série lisovani, slinuti a tepelné
zpracovani vyuzita XRF analyza. Tato analyza vyuziva vétstho objemu métfeného
vzorku a je tak mén¢ zatiZzena odchylkou zptisobenou ndhodnymi shluky ¢i rozdélenim
Castic titanové vyztuze v hoic¢ikové matrici. Tabulka 11 zobrazuje naméfené hodnoty.
Vypliva z ni, Ze s vy$§im obsahem titanu dochazelo k vétsi odchylce od navazeného
mnozstvi titanu. U vzorku, ktery ma navazené mnozstvi Ti 5 % je tato odchylka 0,37 %
a u vzorku, ktery ma navazené mnozstvi Ti 15 % je tato odchylka 3,45 %.

Tabulka 11 Naméfené mnozstvi Mg a Ti pomoci XRF analyzy

Navazeny obsah Ti

[hm. %] Mg [hm. %] Ti [hm. %]
5 94,98 4,63
10 91,72 8,14
15 88,33 11,55

4.3.2 Série pripravené pomoci metody SPS

Ze ziskanych dat, které zobrazuje Tabulka 12, vyplyva Ze mnozstvi titanu neodpovida
navazené hodnoté ve vsech vzorcich. Tento fakt je zpiisoben stejnymi divody jako
U ptipravy vzorkidi konvenénimi metodami. Dané smési byly tedy pfipraveny
s odchylkou + 3 hm. % titanu v hot¢ikové matrici od navaZzeného obsahu titanu.

Tabulka 12 Navazené a stanovené mnoZstvi titanu ve vzorcich

Navazeny obsah Ti [hm. %]

Metoda 5 10 15
Stanoveny obsah Ti [hm. %]
SPS 8,15 9,98 14,35
SPS a slinuti 4,85 9,43 11,80
SPS, slinuti a tepelné zpracovani 4,87 12,33 16,14
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Dale byl stanoven obsah prvkl ve vzorcich. Ze ziskanych dat vyplyva, ze i pres
zavedend opatfeni pro zamezeni oxidace vzorki, doslo 1 zde k jejimu vyskytu.
Tabulka 13 zobrazuje mnozstvi kysliku v jednotlivych vzorcich, ktery se vyskytoval
pouze v oxidu hote¢natém.

Tabulka 13 Naméfené mnozstvi prvkil ve vzorcich

Navazeny obsah

Metoda Ti [hm. %] O [hm. %] Mg [hm. %] Ti[hm. %]
5 4,55 87,30 8,15
SPS 10 4,50 85,52 9,98
15 4,67 80,98 14,35
5 4,53 90,62 4,85
SPS a slinuti 10 4,94 85,63 9,43
15 4,55 83,65 11,80
L ) 5 4,75 90,38 4,87
SPS, slinuti a’te,pelne 10 4,93 82.74 12.33

zpracovani

15 4,58 79,27 16,14

Pro piesnéjsi stanoveni obsahu prvkid byla u série SPS, slinuti a tepelné zpracovani
vyuzita XRF analyza. Tabulka 14 zobrazuje naméfené hodnoty. Vypliva z ni, Ze s
vys$§im obsahem titanu opét dochazelo k vétsi odchylce od navazeného mnozstvi titanu.
U vzorku, ktery ma navazené mnozstvi Ti 5 % je tato odchylky 0,59 % a u vzorku,
ktery ma navazené mnozstvi Ti 15 % je tato odchylka 2,84 %.

Tabulka 14 Naméfené mnozstvi Mg a Ti pomoci XRF analyzy

Navazeny obsah Ti

[hm. %] Mg [hm. %] Ti [hm. %]
5 95,32 4,41
10 91,56 8,27
15 87,63 12,16
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4.3.3 Porovnani metod pripravy

Pfi porovndni obsahu prvkli v materidlech po pfipravé konvencnimi metodami PM
a metodami SPS bylo pozorovano, Ze ve vzorcich piipravenych pomoci metod SPS bylo
obsazeno prumérné o 1,9 % mén¢ kysliku. Pti ptipravé vzorkti pomoci metod SPS tedy
dochazi k oxidaci v mens$im rozsahu, coz mize znacit lep$i mechanické vlastnosti.
U zadné z pouzitych metod nebyl pozorovan vznik tuhého roztoku.

Obrazek 29 porovnava rozdéleni kysliku ve vzorcich. Je z néj patrné ze u vzorka
ptipravenych pomoci metod SPS (b) je kyslik v materidlu rovnomérnéji rozdéleny,
oproti vzorkiim pfipravenych pomoci konven¢nich metod ptipravy (a). Tento jev je
zpusoben tim, Ze pfi pouziti metody SPS dochazi k naruSeni vrstvy oxidu.

100pum 100pm

Obrazek 29 Prvkovy mapping pro kyslik vzorku (a) Mg-Ti 5 piipraveného pomoci
konvencnich metod PM a (b) Mg-Ti 5 pfipraveného pomoci metod SPS

Metodou EDS nebyl v zadném ze vzorku pozorovan vyskyt TiN, oproti XRD
analyze, kde k vyskytu TiN dochézelo pii pouZiti konvencnich metod pfipravy. Tento
jev vysvétluje skute¢nost, ze u EDS analyzy se piky ptechodu z hladiny K pro titan
a dusik prekryvaji, a nedaji se tak od sebe odlisit.



4.4 Meéreni tvrdosti

Tvrdost byla méfena metodou dle Vickerse, pii zatizeni 1000 g po dobu 10 s. VSechny
naméfené hodnoty byly vyhodnoceny pomoci Dean—Dixonova testu s vyuzitim hladiny
vyznamovosti a = 0,05.

4.4.1 Série pripravené konvenénimi metodami PM

Z vysledkli méfeni tvrdosti vzorkll piipravenych konvenénimi metodami vyplyva,
ze nejvyssi tvrdosti bylo dosazeno pii piipravé vzorku lisovanim a slinutim,

Svwr

lisovanim, a to 44,4+0,8HV1. Tyto hodnoty jsou ve vSech piipadech nizsi
nez hodnoty tvrdosti ¢istého hoi¢iku. Vysledné hodnoty zobrazuje Tabulka 15.

Tabulka 15 Vysledné hodnoty tvrdosti pro konvenéni metody pfipravy

Navazeny obsah Ti [%]

Metoda ptipravy 0 5 10 15
Tvrdost [HV]
Lisovani 470+£10 444+08 462+26 481+2]1
Lisovani a slinuti 56,0+20 479+17 50,7+26 509+28
Lisovani, slinuti a tepelné

. 520+19 490+2,7 47,7+1,0 50,7+3/4
zpracovani

Z primérnych hodnot tvrdosti byla vynesena zavislost tvrdosti pfipravené¢ho
materialu na obsahu titanu v hoté¢ikové matrici, jak zobrazuje Obrazek 30. Z této
zavislosti, a z hodnot které uvadi Tabulka 15, je patrné, Ze S rostoucim obsahem titanu
Vv hoi¢ikové matrici dochazelo k nartustu tvrdosti. Vzorky bez obsahu titanu dosahovaly
vysSich tvrdosti, coz poukazuje na fakt, ze v Zadném ze vzorkd nedosSlo ke vzniku
tuhého roztoku, ktery by se choval jako mezivrstva a zvySoval tak adhezi matrici a
vyztuze. Titanova vyztuz tedy u konvencnich metod pfipravy pfispiva pouze modelem
nahrady objemu [27, 29]. Dale je z této zavislosti patrné, ze proces slinovani zvysuje
tvrdost tohoto materialu.

60 . .
Lisovani

56 —&—Lisovani a slinuti

54 Lisovani, slinuti a tepelné zpracovani -

[$)]
N

Tvrdost [HV]
A A b O
A~ OO 0© O
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I
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0 5 10 15
Navazeny obsah Ti [%]

Obrazek 30 Zavislost tvrdosti na obsahu Ti pro konven¢ni metody piipravy
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4.4.2 Série pripravené pomoci metody SPS

Z vysledkli méteni tvrdosti pripravenych vzorkd vyplyva, Ze nejvyssi tvrdosti bylo
dosazeno pii piipravé vzorku metodou SPS, a to 71,4 +2,4HV 1. Vysledné hodnoty
zobrazuje Tabulka 16.

Tabulka 16 Vysledné hodnoty tvrdosti pro ptipravou metodou SPS

Navazeny obsah Ti [%]

Metoda ptipravy 0 5 10 15
Tvrdost [HV]
SPS 58,0+10 60,1+15 641+32 714+24
SPS a slinuti 61,0+20 624+14 621+29 673+24
SPS, slinuti a tepelné zpracovani X 634+22 658+13 640+1,6

Z primérnych hodnot tvrdosti byla vynesena zavislost tvrdosti pfipravené¢ho
materialu na obsahu titanu v hoi¢ikové matrici, jak zobrazuje Obrazek 31. Z této
zavislosti, a z hodnot které uvadi Tabulka 16, je patrné, ze s rostoucim obsahem titanu
Vv hot¢ikové matrici dochazelo k nartistu tvrdosti. Vyjimku z tohoto trendu piedstavuje
vzorek po a tepelném zpracovani, kde doslo k poklesu tvrdosti.
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Obrazek 31 Zavislost tvrdosti na obsahu Ti pro pfipravu metodu SPS
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4.4.3 Porovnani metod pripravy

Pfi porovnani tvrdosti materidlli po pfipravé konvencnimi metodami PM a metodami
SPS bylo pozorovéno, ze vzorky piipravené pomoci metod SPS dosahuji vysSich
hodnot tvrdosti. Vzorek dosahujici nejvysSSich tvrdosti pfipraveny konvencnimi

cvwr

pfipraveny pomoci metod SPS.

U vzorktli ptipravenych metodou SPS dochazelo se zvySujicim se obsahem titanu
K nartstu tvrdosti, oproti vzorkim pfipravenych konven¢nimi metodami, kde po ptidani
titanu do hof¢ikové matrice doslo nejprve ke snizeni tvrdosti. Tento jev poukazuje na to,
ze pii pouziti metod SPS mutze dochézet ke vzniku velmi malého mnozstvi tuhého
roztoku, ktery se chova jako mezivrstva a zvySuje tak tvrdost materialu. Mnozstvi
tuhého roztoku je pod limity detekce EDS i XRD analyzy, které neprokazaly jeho
pfitomnost. Nebo muze tato mezivrstva vznikat v diasledku deformaéniho
zpevnéni [12], které vznikd pfi stlateni materialu béhem jeho vyroby. Pokles tvrdosti
tedy mize znacit rozpad tuhého roztoku, anebo relaxaci deformaéniho zpevnéni a
zhrubnutim zrna hot¢ikové matrice. V obou ptipadech tedy dochazi ke snizeni velikosti
mezivrstvy mezi matrici a vyztuzi.

4.5 Ohybova zkouska

Pro ohybovou zkousku byl pro kazdou metodu ptipravy pouzit pouze jeden ze vzorka.
Vzorky byly také brouseny ru¢né a jejich strany na sebe nebyly dokonale kolmé.
Mgéfeni tak bylo zatizeno velikou odchylkou.

4.5.1 Série pripravené konvenénimi metodami PM

U sérii ptipravenych konvencnimi metodami byla provedena ohybova zkouSka. Zaznam
ohybovych kiivek zobrazuje Obrazek 32, kde vzorky se stejnym obsahem titanu jsou

zobrazeny stejnou barvou. Je z nich patrné, ze série po slinuti dosahovaly nejvyssich
mezi pevnosti.

100 CP MgTi5
o | ——CP MgTi10
CP MgTi15
80 S MgTi5
70 L —S8 MgTi10
= S MgTi15
g 80 S HT MgTi5
§ 50 || ~———S8 HT MgTi10
% /) S HT MgTi15
n 40 |
=
0
20 L}
10 ]
i
]
0
0 01 02 03 04 05 06 07 08 09 1 11 12
Prithyb [mm]

Obrazek 32 Zaznam ohybovych kiivek pro konven¢éni metody piipravy
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Hodnoty mezi pevnosti pro jednotlivé metody piipravy uvadi Tabulka 17. Tyto
hodnoty jsou zatizeny pfili§ velikou odchylkou pro objektivni zhodnoceni ptitomnych
trendd. Rucni piiprava trameckl pro ohybovou zkousku je tedy nevyhovujici, protoze
nezarucuje kolmost vSech stran vzorku, coz nasledn¢ zkresluje namétené hodnoty. Pro
konkrétni zhodnoceni mezi pevnosti je nutno provézt vice zkouSek a upravit metodu
ptipravy vzorkd.

Tabulka 17 Naméfené hodnoty mezi pevnosti pro vzorky pfipravené konvencnimi metodami

ptipravy
Navazeny obsah Ti [%]
Metoda 0 5 10 15
Mez pevnosti [MPa]
Lisovani 47,00 66,53 50,54 58,27
Lisovani a slinuti 61,26 54,80 84,80 85,17

Lisovani, slinuti a tepelné zpracovani 56,27 48,22 62,04 75,49
4511 Fraktografické hodnoceni

Obrazek 33 zachycuje lomovou plochu vzorkli pfipravenych metodou lisovani za
studena. Je z né&j patrné ze u této série doSlo pii ohybové zkouSce ke St€pnému
transkrystalickému lomu, coz vysvétluje skuteénost, ze u této metody pfipravy
nedochézi k difuznimu spojeni matrice s vyztuzi. Castice matrice a vyztuZe jsou do sebe
pouze mechanicky zaklesnuty.

Obrazek 34 (a), (b) Obrazek 35 (a), (b) zachycuji lomové plochy vzorka
pfipravenych metodami s tepelnou Gpravou. Je z nich patrné, ze u téchto sérii doslo ke
Stépnému interkrystalickému lomu, protoZe lomova plocha prochazi i ¢asticemi titanu.
Tyto Castice jsou tedy s matrici difuzné Spojeny. Vzorky pfipravené t€émito metodami
tak maji vyssi soudrZnost nez vzorky pfipravené lisovanim.
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Obrazek 33 Lomova plocha vzorki piipravenych metodou lisovani za studena (a) Mg-5Ti,
(b) Mg—10Ti a (c) Mg-15Ti

Obrazek 34 Lomova plocha vzorki pripravenych metodou lisovani za studena a slinuti
(a) Mg-5Ti, (b) Mg-10Ti a (c) Mg-15Ti
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Obrazek 35 Lomova plocha vzorkt piipravenych metodou lisovani za studena, slinuti a tepelné
zpracovani (@) Mg-5Ti, (b) Mg—10Ti a (c) Mg-15Ti
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4.5.2 Série pripravené pomoci metody SPS

U sérii ptipravenych pomoci metody SPS byla provedena ohybova zkouska. Zaznam
ohybovych kiivek zobrazuje Obrazek 36, kde vzorky se stejnym obsahem titanu jsou
zobrazeny stejnou barvou. Je z nich patrné, Ze vSechny série dosahovaly podobnych

hodnot mezi pevnosti. Po piipravé vzorku pomoci metody SPS, tedy nema dalsi tepelna
uprava vliv na mez pevnosti.

500 ¢ ——— 8PS MgTi5
SPS MgTi15
400 ¢
~——8P& & MgTi5
350 ¢
- —5P5 5 MgTi10
g 300 5PS 5 MgTi1s
=
£ 250 ——SPS S HT MgTi5
E_, ——5PS S HT MgTi10
24200
% SPS S HT MgTi15
150
100
50 J
o e . .
1 15 2 35
Prihyb [mm]

Obrazek 36 Zaznam ohybovych kiivek pro ptipravy metodou SPS

Hodnoty mezi pevnosti pro jednotlivé metody pfipravy uvadi Tabulka 18. Tyto

hodnoty jsou opét zatizeny ptili§ velikou odchylkou pro objektivni zhodnoceni
ptitomnych trendd.

Tabulka 18 Naméfené hodnoty mezi pevnosti pro vzorky pfipravené metodou SPS
Navazeny obsah Ti [%]

Metoda 5 10 15
Mez pevnosti [MPa]
SPS 450,82 428,45 478,50
SPS a slinuti 452,60 478,60 440,57
SPS, slinuti a tepelné zpracovani 416,68 452,30 443 54
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4521 Fraktografické hodnoceni

Obrazek 37, Obrazek 38 a Obrazek 39 zachycuji lomovou plochu vzorkt pfipravenych
pomoci metod SPS. Je z nich patrné, Ze pfi ohybové zkousce doSlo k tvarnému
transkrystalickému lomu. Céstice titanové vyztuze jsou tak s matrici difuzné spojeny.
Toto spojeni je velmi pevné, protoze po pretrzeni zistala ¢ast matrice spojena s vyztuZzi.
Adhezni sily mezi matrici a vyztuZzi, jsou tak vétsi nez kohezni sily v matrici.

Obrazek 37 Lomova plocha vzorki ptipravenych metodou SPS (a) Mg—5Ti, (b) Mg-10Ti
a (c) Mg-15Ti
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: il
Obrazek 38 Lomova plocha vzorki ptipravenych metodou SPS a slinuti (a) Mg—5Ti,
(b) Mg-10Ti a (c) Mg-15Ti

Obrazek 39 Lomova plocha vzorki pripravenych metodou SPS, slinui a tepelné zpracovani
(a) Mg-5Ti, (b) Mg—10Ti a (c) Mg-15Ti
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4.5.3 Porovnani metod pripravy

Pii porovndni mezi pevnosti materidld po pfipravé konvenénimi metodami PM
a metodami SPS bylo pozorovéno, Ze vzorky pfipravené pomoci metod SPS dosahuji
az 5x vyssich hodnot mezi pevnosti. Tento jev je vysvétlen tim, Ze pii ptipravé vzorka
pomoci metod SPS dochdzi ke vzniku kompaktnéjSiho materidlu s jemnozrnéjsi
mikrostrukturou. Také k vy$sim hodnotam mezi pevnosti pfispiva mensi obsah kysliku,
a tedy mensi obsah oxidu hotecnatého v materidlu. U vzorkl pfipravenych pomoci
metod SPS, také nebyl pozorovan vyskyt TiN. V posledni fad¢ se diky pozorované
zmeén¢ tvaru Casti titanové vyztuze k modelu nahrady objemu piidava také model
ptenosu napéti [1, 3, 27, 29].

Pii porovnani fraktografického zhodnoceni pouzitych metod, bylo zjisténo, ze u
vzorkl piipravenych pomoci metody SPS dochazi k tvarnému transkrystalickému lomu
a pripravené materialy tedy nepraskaji kiehce. Také byla u téchto metod pozorovana
lepsi soudrznost matrice s vyztuzi. Tyto skutecnosti zna¢i vys$si hodnoty mezi pevnosti
vzorki pfipravenych pomoci metod SPS.
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5 ZAVER

V teoretické Casti této prace byly popsany vlastnosti vychozich materiald, tedy hoi¢iku
a titanu, a bylo zduvodnéno pro¢ je z nich obtizné vyrobit slitinu. Také byl zminén
mozny pfinos tohoto lehkého materialu pro rtizna odvétvi pramyslu. Dale byla popsana
praskova metalurgie a jeji aplikovatelnost systém Mg—Ti. Dalsi kapitola teoretické ¢asti
byla zaméfena na casticové kompozity. V resersi soucasného vyzkumu problematiky
systétmu Mg-Ti byly zminény dal$i mozné postupy piipravy tuhého roztoku téchto
kov.

V experimentalni Casti této prace byla popsana piiprava a charakterizace
objemového materidlu Mg-Ti z vychozich praskovych materialt. Vzorky byly
piipraveny pomoci konven¢nich metod PM a také pomoci metod SPS.

e Byly pfipraveny objemové materialy s rliznymi obsahy titanové vyztuze
Vv hot¢ikové matrici

e Pozorovanim mikrostruktury bylo zjiSt€no, Zze titanovad vyztuz je
V hot¢ikové matrici rozd€lena nahodné, a nedochézi tak k jejimu shlukovani
¢i rozdélovani

e Provedenim XRD analyzy byly stanoveny faze pifitomné v objemovych
materialu

e Pomoci SEM s vyuzitim EDS analyzy, a také pomoci XRF analyzy byl
stanoven obsah titanové vyztuze v hoicikové matrici. Bylo zjiSténo, Ze
s rostoucim obsahem titanové vyztuze ve vysledném materialu dochazi
k vétsi odchylce od navazeného mnozstvi této vyztuze

e Me¢ienim tvrdosti u konven¢nich metod PM dochdzelo s vy$sim obsahem
titanové vyztuze v hoicikové matrici k nardstu tvrdosti. Tyto hodnoty byly
vSak niz8i nez hodnoty tvrdosti samotné hoicikové matrice. Méfenim
tvrdosti u vzorkl ptipravenych pomoci SPS dochazelo s vyssim obsahem
titanové vyztuze v hoi¢ikové matrici k narustu tvrdosti

e Pii fraktografickém hodnoceni byl u vzorkdi pfipravenych lisovanim
pozorovan Stépny transkrystalicky lom. U vzorkl s tepelnou upravou byl
pozorovan $tépny interkrystalicky lom. U vzorkd pfipravenych pomoci
metod SPS dochazelo k tvarnému transkrystalickému lomu

e Prfipravou pomoci SPS bylo dosazeno jemnozrngj$i mikrostruktury a
mensiho vyskytu defektd. PouZitim této metody také dochazelo k oxidaci
v men$i mife. Také nedochazelo ke vzniku nezadoucich sloucenin jako
TiN. Touto metodou bylo dosazeno také lepSich mechanickych vlastnosti
jako vysSsi tvrdosti a 5% vyS§i mezi pevnosti, nezZ u konvencnich metod
piipravy

e Pomoci SEM s vyuzitim EDS analyzy ani XRD analyzou nebyla prokézana
ptitomnost tuhého roztoku Mg—Ti

V této praci bylo popsano chovani binarniho systému Mg-Ti. Jsou tak podany
podklady k dalsim bakalaiskym ¢i diplomovym pracim, které by se mohly zabyvat
porozitou, nebo odolnosti vici korozi takto pfipravenych materialti. Prace také dava

podklady pro studium slozitéjsich systtmu jako napiiklad ternarniho
systému Mg-Ti-Al.
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HIP
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MMC
Mg-MMC
FCC
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TEM
VSCHT
Mg-5Ti
Mg-10Ti
Mg-15Ti
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S
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SEZNAM POUZITYCH ZKRATEK

Rentgenova difrakeni analyza

Rastrovaci elektronovy mikroskop

Energiov¢ disperzni spektroskopie

Rentgenova fluorescence

Nejtésnéjsi hexagonalni usporadani

Kubicka stfedové centrovana struktura

Vakuové obloukové pretavovani

Praskova metalurgie

Izostatické lisovani za studena

Izostatické lisovani za tepla

Spark plasma sintering — Slinovani jiskrovym vybojem

Metal matrix composites — Kompozity s kovovou matrici
Kompozity s hoté¢ikovou matrici

Sténoveé centrovana kubicka struktura

Rentgenova fluorescenc¢ni analyza

Transmisni elektronovy mikroskop

Vysoka skola chemicko—technologickd v Praze

Hoft¢ikova matrice s navaZenym obsahem titanové vyztuze 5 %
Hoft¢ikova matrice s navazenym obsahem titanové vyztuze 10 %
Hoft¢ikova matrice s navaZzenym obsahem titanové vyztuze 15 %
Vzorek po ptiprave lisovanim

Vzorek po piipravé lisovanim a slinutim

Vzorek po ptipravé lisovanim, slinutim a tepelnym zpracovanim
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PRILOHY
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Obrazek 40 Prvkovy mapping vzorku pfipraveného lisovanim za studena s navazenym obsahem
Ti 10 % (a) kolmy vybrus vzorku, (b) Mg, (¢c) O a (d) Ti
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Obrazek 41 Prvkovy mapping vzorku pfipraveného lisovanim za studena s navazenym obsahem
Ti 15 % (a) kolmy vybrus vzorku, (b) Mg, (¢c) O a (d) Ti
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Obrazek 42 Prvkovy mapping vzorku pfipraveného lisovanim za studena a slinuti S navdzenym
obsahem Ti 5 % (a) kolmy vybrus vzorku, (b) Mg, (c) O a (d) Ti
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Obrazek 43 Prvkovy mapping vzorku pripraveného lisovanim za studena a slinuti S navazenym
obsahem Ti 10 % (a) kolmy vybrus vzorku, (b) Mg, (c) O a(d) Ti
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Obrazek 44 Prvkovy mapping vzorku pfipraveného lisovanim za studena a slinuti S navdzenym
obsahem Ti 15 % (a) kolmy vybrus vzorku, (b) Mg, (¢) O a (d) Ti
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Obrazek 45 Prvkovy mapping vzorku ptipraveného lisovanim za studena, slinuti a vytvrzeni
s navazenym obsahem Ti 5 % (a) kolmy vybrus vzorku, (b) Mg, (c) O a (d) Ti
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Obrazek 46 Prvkovy mapping vzorku ptipraveného lisovanim za studena, slinuti a vytvrzeni
S navazenym obsahem Ti 10 % (a) kolmy vybrus vzorku, (b) Mg, (c) O a (d) Ti
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Obrazek 47 Prvkovy mapping vzorku pripraveného lisovanim za studena, slinuti a vytvrzeni
s navazenym obsahem Ti 15 % (a) kolmy vybrus vzorku, (b) Mg, (c) O a(d) Ti
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Obrazek 48 Prvkovy mapping vzorku ptipraveného metodou SPS s navazenym obsahem
Ti 5 % (a) kolmy vybrus vzorku, (b) Mg, (c) O a (d) Ti
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Obrazek 49 Prvkovy mapping vzorku pfipraveného metodou SPS s navazenym obsahem
Ti 10 % (a) kolmy vybrus vzorku, (b) Mg, (¢c) O a (d) Ti
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Obrazek 50 Prvkovy mapping vzorku pfipraveného metodou SPS s navazenym obsahem
Ti 15 % (a) kolmy vybrus vzorku, (b) Mg, (¢c) O a (d) Ti
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Obrazek 51 Prvkovy mapping vzorku pfipraveného metodou SPS a slinuti S navazenym
obsahem Ti 5 % (a) kolmy vybrus vzorku, (b) Mg, (¢) O a (d) Ti
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Obrazek 52 Prvkovy mapping vzorku pripraveného metodou SPS a slinuti S navazenym
obsahem Ti 10 % (a) kolmy vybrus vzorku, (b) Mg, (¢) O a (d) Ti
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Obrazek 53 Prvkovy mapping vzorku pfipraveného metodou SPS a slinuti S navazenym
obsahem Ti 15 % (a) kolmy vybrus vzorku, (b) Mg, (¢) O a (d) Ti
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Obrazek 54 Prvkovy mapping vzorku ptipraveného metodou SPS, slinuti a vytvrzeni
s navdzenym obsahem Ti 5 % (a) kolmy vybrus vzorku, (b) Mg, (c) O a(d) Ti
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Obrazek 55 Prvkovy mapping vzorku pripraveného metodou SPS, slinuti a vytvrzeni
s navazenym obsahem Ti 10 % (a) kolmy vybrus vzorku, (b) Mg, (c) O a (d) Ti
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Obrazek 56 Prvkovy mapping vzorku pfipraveného metodou SPS, slinuti a vytvrzeni
s navazenym obsahem Ti 15 % (a) kolmy vybrus vzorku, (b) Mg, (c) O a (d) Ti
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