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ABSTRAKT

Tato diplomova praca sa zaoberd vyskumom a pripravou objemového materidlu na baze
systétmu Mg—Al-Ti. V teoretickej casti boli zhrnuté zakladné poznatky o horéikovych
zliatinach, so zameranim najma na systémy Mg—Al a Mg-Ti. Dalej tu boli spracované zakladné
informacie o metddach praskovej metalurgie a to od vyroby praskovych materidlov, cez ich
kompakciu, az po tepelné spracovanie a polom aktivované spekanie (SPS). Teoreticku cast’
uzatvaraju literarne reserSe o su¢asnom vyskume systému Mg—Al-Ti. V experimentalnej Casti
bol pripraveny objemovy material na baze systému Mg—Al-Ti pomocou tradiénych postupov
praskovej metalurgie, ako aj pomocou metédy SPS. V préci bola preskimana mikrostruktira
materidlu, prvkové afazové zlozenie. Nasledne bolo vykonané meranie tvrdosti podla
Vickersa, zmerana pevnost’ pri zat'azeni v ohybe avykonané fraktografické pozorovanie
lomovej plochy. Zistilo sa, ze pocas tepelného spracovania dosSlo k uplnému rozpusteniu
hlinika, avSak Castice titanu ostali v materiali takmer neporusené a figurovali v iom, ako
Casticovd vystuz. Materidly pripravené konvencnymi metodami praSkovej metalurgie
vykazovali zvysenu porozitu v porovnani s materialmi pripravenymi metdédou SPS, dosledkom
¢oho dosahovali nizSie hodnoty tvrdosti a medze pevnosti v ohybe. Tvrdost stipala
s mnozstvom hlinika a titanu a S mnozstvom horcikovej fazy P. Fraktografické pozorovanie
lomovej plochy naznacuje, ze po procese spekania mohlo dojst’ ku vzniku difuzneho spojenia
medzi titanom a hor¢ikovou zliatinou.

ABSTRACT

This diploma thesis deals with research and preparation of bulk materials based on the
Mg-AIl-Ti system. The theoretical part summarizes the basic knowledge about magnesium
alloys, focusing mainly on Mg-Al and Mg-Ti systems. Furthermore, basic information on
powder metallurgy methods was included here, from the production of powder materials,
through their compaction, to heat treatment and spark plasma sintering (SPS). The theoretical
part ends with literature review on the current research of the Mg-Al-Ti system. In the
experimental part, bulk materials based on the Mg—AIl-Ti system was prepared using traditional
methods of powder metallurgy, as well as using the SPS method. The microstructure of the
material, elemental and phase composition was examined in this thesis. Subsequently, Vickers
hardness and flexural strength were measured, and fractographic observation of the fracture
surface was performed. It was found that the aluminum was completely dissolved during the
heat treatment, but the titanium particles remained almost intact in the material and worked as
a particulate reinforcement. Materials prepared by methods of conventional powder metallurgy
showed increased porosity compared to materials prepared by the SPS, resulting in lower
hardness and flexural strength. The hardness increased with increasing the amount of aluminum
and titanium and with the amount of magnesium phase P. Fractographic observation of the
fracture surface suggests that a diffuse connection between the reinforcement and the matrix
may have occurred after the sintering process.
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1 UvVoD

Lahké konsStrukéné kovy sa najmd v poslednych rokoch dostavaju do popredia zaujmu
v mnohych konstrukénych odvetviach. Vo v§eobecnosti sa tento vyraz pouziva najma pre kovy
ako hor¢ik, hlinik a titdn. Ich velkou vyhodou je v porovnani s klasickymi konsStrukénymi
materidlmi, akym je napriklad ocel’, vel'mi dobry pomer pevnosti k hustote. Tieto materialy to
predurCuje na pouzitie najmi v odvetviach priemyslu, ktoré sa zaoberaju transportom, akymi
st napriklad automobilovy, letecky, alebo vesmirny priemysel. Jedna sa o vhodnt odpoved’ na
snahu spolocnosti o dlhodobu ekologicki a ekonomicku udrzatelnost’ rozvoja. Redukcia
hmotnosti vSak nie je jedinou vyhodou tychto kovov pretoze maju aj dalSie vlastnosti
s pomerne vel'kou technologickou délezitost’ou. Jedna sa napriklad o pomerne dobru koréznu
odolnost’, tepelntt vodivost’ a elektricki vodivost’ hlinika, odlievatel'nost’ a spracovatel'nost’
hor¢ika, alebo vel'mi dobrt kor6znu odolnost’ a pevnost’ titinu. Teoretickd moznost’ spojenia
tychto kovov do jedného materidlu, ktory by kombinoval ich vyhodné vlastnosti by mohlo byt
z hladiska jeho vyuzitel'nosti v praxi vel'mi zaujimavé, avSak aj narocné, vzh'adom na nizku
rozpustnost’ titanu v hor¢iku [1].

Problém s nizkou vzdjomnou rozpustnost'ou by sa vSak dal vyriesit’ pomocou metod praskovej
metalurgie. Jednd sa formovaciu a vyrobnu techniku, ktora sa zaobera pripravou praskovych
kovov, alebo zliatin a ich spracovanim do finalneho vyrobku. Tato technika pozostava z troch
hlavnych etap. Prvou je priprava samotného prasku, nasleduje tvarovanie a zhutiiovanie prasku
a poslednou etapou je spekanie, pri ktorom vznikd findlny produkt. To moze byt vykonané
pomocou vysokého tlaku, teploty, pripadne ich kombinaciou. Okrem toho pozname aj menej
Standardné postupy praskovej metalurgie, ako napriklad pol'om aktivované spekanie, ktoré
Vv sebe zahfiia zhutinovanie prasku a spekanie v jednom kroku. Zahrievanie materialu je pritom
velmi rychle a vysledny material sa bezne vyznaCuje vel'mi vysokou relativhou hustotou
V porovnani s teoretickou hustotou materialu [2, 3].



2 TEORETICKA CAST

2.1 Zliatiny horcika

Hustota &istého horéika je 1738 kg-m™ [4, 5, 6], ¢o je 64,3 % z hustoty hlinika [4] a 22,1 %
Z hustoty zeleza [4], ¢o zneho robi najlahsi kov pouzivany pre konstrukéné aplikacie.
Hor¢ikové zliatiny sa tiez vyznacuju pevnostou V tahu obvykle v rozmedzi 140 — 345 MPa [5]
a modulom pruznosti priblizne 45 GPa, [5] z ¢oho vyplyva, ze maji spomedzi vSetkych
konstrukénych kovov jeden z najlepSich pomerov pevnosti v tahu k hustote a modulu pruznosti
k hustote [5, 6].

Sirokému uplatneniu horéika ako konstrukéného materialu, brani jeho vysoka nachylnost
na koréziu. Jeho Standardny elektrodovy potencial je —2,360 V [7]. V zliatinach rychlost’
kordzie ovplyviluju aj rézne primesi a neCistoty. Z hl'adiska korozie sa za najvyznamnejsie
necistoty povazuju zelezo, med’, nikel a kobalt. Na obr. 1 je zobrazeny vplyv obsahu necistot
zeleza na rychlost’ korézie horc¢ika. Tieto kovy su pre horcik Sskodlivé, lebo maju oproti horc¢iku
pomerne vysoky Standardny elektrédovy potencial a st v iom len malo rozpustné v tuhej faze.
V dosledku toho vznikaji v materidli elektrochemické ¢lanky, kde horcik sluzi ako anoda.
Ich neziadticemu uc¢inku sa da do uréitej miery zabranit’ napriklad pridavkom manganu, alebo
zinku, v ktorych sa tieto necistoty rozptstaja [5, 6, 8, 9].
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Obrazok 1: Rychlost korozie horéika v zavislosti na obsahu zeleza [10]

Cisty hor¢ik krystalizuje v tesnom hexagonalnom usporiadani (HCP), ktoré obmedzuje sklz
pri normalnej teplote najma do bazalnej roviny. Pri zvySenej teplote sa stavaji aktivnymi aj
dalsie sklzové roviny, kvoli ¢omu klesa mechanickd odolnost’ horéika a jeho zliatin.
Pri aplikaciach pri teplotach nad 200 °C sa preto horéik leguje kovmi vzacnych zemin.
Horc¢ikové zliatiny sa obvykle tvaruju pri teplotach presahujtcich 345 °C [5, 8, 9, 11].



2.1.1 Oznadlenie zliatin horc¢ika

Zliatiny horcika sa oznacuju na zéklade postupu zavedeného v norme ASTM B951. Na zaciatku
oznacenia sa nachadzaju maximdlne dve pismena oznacujuce legujuce prvky, alebo skupiny
prvkov (tab. 1), usporiadané zostupne podl'a zastipenia, za ktorymi nasleduje v rovnakom
poradi ich zastupenie v hm. % zaokruhlené na celé ¢isla. Ak je mnozstvo tychto dvoch legur
rovnaké, tak su usporiadané v abecednom poradi ich oznacenia. Z tejto definicie vyplyva,
ze na priklad zliatina AZ61 bude obsahovat’ priblizne 6 hm. % hliniku a 1 hm. % zinku.
Za zakladnym oznaCenim zliatiny sa mdze nachadzat’ d’alSie pismeno oznacujuce variantu
zliatiny, ktora d’alej Specifikuje jej zlozenie. Na konci oznacenia moze byt zaznacend d’alSia
uprava zliatiny, ¢o je znazornené v tab. 2 [9, 12, 13, 14].

Tabul'ka 1: Oznacenie legujucich prvkov v horéikovych zliatinach [9]

Oznacenie  Legujlce prvky Oznacenie  Legujuce prvky
A Hlinik C Med’

E Kovy vzicnych zemin H Térium

K Zirkonium L Litium

M Mangan Q Striebro

S Kremik Y Ytrium

z Zinok

Tabul’ka 2: Oznacenie spracovania zliatiny [9]

Oznacenie Uprava zliatiny

F Neupravené

O Rekrystaliza¢né Zihanie
H Deformaéné spevnenie
T Tepelné spracovanie
W Rozpustacie Zihanie

2.1.2 Legujuce prvky a necistoty v hor¢ikovych zliatinach

Horcik, rovnako ako iné kovy v Cistom stave, je vo svojej Cistej podobe V porovnani s inymi
konstrukénymi materialmi relativne makky, ma nizku pevnost’ a je nachylny na kor6ziu. Avsak
Vhodnou kombinéciou réznych legujtcich prvkov je mozné v hor¢ikovych zliatinach dosiahnut’
zlepSenie mechanickych a kordznych vlastnosti. Na obr. 2 je v periodickej tabul’ke chemickych
prvkov zndzornend relativna rozpustnost’ prvkov v horc¢iku. Rozpustnost’ zavisi na viacerych
faktoroch, ako napriklad vzajomna velkost' atomov, valencia, elektronegativita, alebo
podobnost’ krystalickych Struktar [9, 15, 16].
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Obrazok 2: Relativna rozpustnost’ prvkov periodickej tabul’ky prvkov v horéiku [15]

Hlinik je najdolezitejSim a najcastejSie vyuzivanym legujicim prvkom v horcikovych
zliatinach. S vyhodou sa pouziva najmé u zliatin urenych na liatie, pretoze rozsiruje rozpitie
teploty tuhnutia taveniny ateda predlzuje dobu, pocas ktorej sa da s taveninou pracovat.
Pevnost’ zliatiny s pridavkom hlinika kontinualne vzrasta az do obsahu 9 hm. % [5, 8], avsak
najvyssia t'aznost’ sa dosahuje pri 3 hm. % [5, 8]. Hlinik taktiez zvySuje tvrdost, znizuje
vel'kost’ kryStalickych zfn a zlepSuje koréznu odolnost’ zliatiny, avSak pri mnozstve
nad 3 hm. % znizuje huzevnatost’ zliatiny [5, 8, 9, 17, 18].

Dalsim dolezitym legujticim prvkom v horéikovych zliatinach je zinok. Najéastejsie sa pouziva
spolu s d’al§imi legujicimi prvkami a len vynimoc¢ne sa pouziva ako majoritny legujici prvok.
AvSak zliatiny typu Mg—Zn naznacuju sl'ubny potencial na poli kostnych implantatov. Jeho
maximalna rozpustnost’ v horéiku je 6,2 hm. % [19, 20]. Zinok v horéikovych zliatinach
zvySuje tvrdost’ a pevnost’ az do mnozstva 4 — 5 hm. % [21, 22], avSak vo vyS$ich mnozstvach
moze sposobovat” vznik intermetalika MgZn, o mdze mat’ za nasledok elektrochemicku
koréziu hor¢ika [19, 22, 23].

Mangan sa v hor¢ikovych zliatinach pouziva primarne z dévodu zlepsenia kor6znej odolnosti
zliatiny alen vzacne sa pouziva ako jediny legujtci prvok. Svojou pritomnostou znizuje
rozpustnost’ Zeleza v hor¢iku a obal'uje jeho zvysné Castice. Pri pouZiti manganu v zliatinach
typu Mg-Al a Mg—Al-Zn zvysuje ich pevnost’ v tahu a koréznu odolnost’ proti morskej vode.
Zliatiny typu Mg—Mn sa m6zu pouzivat’ na vyrobu plechov a f6lii z dévodu dobrého spravania
sa pri valcovani, zvariteI'nosti a pomerne dobrej kordznej odolnosti v porovnani s inymi
horéikovymi zliatinami [9, 19, 24].

Kovy vzacnych zemin sa pouZivajii najmé na zlepSenie mechanickych vlastnosti, ako pevnost’
a odolnost’ proti creepu za zvySenych teplot. Ked'ze sa jedna o spevnenie tuhého roztoku,
najvyssie hodnoty pevnosti sa vtomto pripade dosahuju blizko maximalnej rozpustnosti
legujuceho kovu v hor¢iku [25, 26, 27].
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Kremik sa do horcikovych zliatin pridava za ticelom zlepsSenia odolnosti proti creepu. Kremik
s hor¢ikom spolu tvoria stabilna intermetalicka fazu Mg»Si. Jeho nevyhodou vsak je zhorSenie
kor6znej odolnosti zliatiny (najmi v pritomnosti zeleza) a zhorSenie odlievatel'nosti. Z tychto
dovodov sa vacsinou pridava do zliatin v mnozstvach do 1 hm. % [17, 28, 29].

Med, zelezo anikel st v hor¢ikovych zliatinaich vo vSeobecnosti povazované za necistoty
z dovodu zhorSovania koréznej odolnosti materidlu. Tieto kovy mézu mat bud slabu
rozpustnost’ v hor¢iku, alebo sa moézu zaclenovat do novych faz vytvorenych z inymi
legujucimi prvkami (napriklad FeAl, alebo Fe;Als v zliatinach typu Mg—Al) a vytvarat
s hor¢ikom elektrochemické ¢lanky, v ktorych horcik posobi ako andda. Ich mnoZzstvo je preto
vo vSetkych zliatinach striktne limitované na 0,05 hm. % (Cu), 0,005 hm. % (Fe) a 0,002 hm. %
(N1) [9, 10, 30].

2.2 Systém Mg-Al

Pri nizkej koncentracii hlinika dochadza k jeho rozpustaniu v horéiku. Pri tuhnuti zmesi vznika
tuhy roztok, oznaCovany ako faza o. Tato faza krystalizuje v HCP usporiadani. Z obr. 3 je
zrejmé, ze najvysSia rozpustnost’ hlinika v hor¢iku je 12,7 hm. % [5, 8, 9], pri eutektickej
teplote 437 °C [8, 31]. Pod touto teplotou, v zavislosti na obsahu hlinika a rychlosti
ochladzovania, zaina precipiticia fazy bezne oznacovanej ako P (alebo y). Tato faza
krystalizuje v kubickej krystalickej mriezke ajej stechiometricky vzorec je Mgi7Al1.
Nevyhodou pritomnosti fazy B v zliatine je jej znizena odolnost’ proti creepu z dovodu jej nizke;j
tepelnej stability. V porovnani s fazou a je viac krehka, avSak dosahuje vyssiu mikrotvrdost’
a Youngov modul pruznosti [9, 10, 32, 33, 34].
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Obrazok 3: Cast’ rovnovazneho fazového diagramu Mg—Al [9]

Okrem fazy o a B sa Vv mikrostrukture zliatin typu Mg—Al moézu objavit dalSie fazy.
Pri nerovnomernom chladnuti, sa v mikrostruktire moze vytvorit' diskontinudlny precipitat
(DP) a kontinualny precipitat (KP). Tvorba KP za¢ina vo vnutri krystalického zrna, zatial
¢o DP sa tvori na hraniciach zfn. V oboch pripadoch sa jedna o rozpad fazy o’ (presyteny tuhy
roztok hlinika v horé¢iku) na fazu a a B, kde v KP vznikaju spojité fazy, zatial’ co v DP vznika
lamelarna Struktira v ktorej sa striedaji fazy a a . Rychlost’ vzniku a finédlny pomer medzi KP
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a DP je podmieneny viacerymi faktormi, ako st na priklad teplota precipitacného speviiovania,
alebo koncentracia vakancii. Vo vécSine pripadov vznikaju v zliatine naraz aich vznik je
navzajom kompetitivny. Okrem precipitatov sa v zliatine méze nachadzat’ aj eutekticka zmes.
Vsetky spomenuté fazy je mozné odstranit’ rozpustacim zihanim s naslednym dostatoc¢ne
rychlym ochladenim, aby sa precipitaty nemali ¢as vytvorit, ¢im sa zlepSia mechanické
vlastnosti zliatiny. Zmena mikrostruktiry tepelnym vytvrdenim zliatiny AZ91 je zobrazena na
obr. 4 (Castice fazy AlsMns v tomto pripade nie st rozpustné v hor¢iku) [32, 35, 36, 37].

Y R al ) \ - &3
» \j\{ y ) L% ' P

” SO um
o L —

Obrazok 4. Mlkrofotografla mlkrOStruktury zllatlny AZ91 a) pred tepelnym spracovanim a b) po
tepelnom spracovani pri teplote 693 K po dobu 24 h [32]

2.3 Systém Mg—Ti

Vytvorit' zliatinu horcika a titanu klasickymi zlievarenskymi postupmi je naro¢né. Jednym
z dovodov je, Ze teplota topenia titanu je az 1668 °C [38], ¢o je omnoho vysSie nez je teplota
topenia hor¢ika (650 °C [38]) a dokonca vyssie, nez teplota varu hor¢ika (1090 °C [38]).
Dalsim dévodom je, ako je z faizového diagramu na obr. 5 zrejmé, Ze maximalna rozpustnost’
titanu v hor¢iku je len 0,12 at. % (Cize 0,24 hm. %) [39]. Pridavkom nanocastic titanu
do hor¢ika sa vSak da pripravit’ kompozitny material, ktory ma v porovnani s ¢istym horé¢ikom
lep$ie mechanické vlastnosti, ako st tvrdost’, pevnost’ v tahu, alebo zmluvna medza klzu. Tieto
vlastnosti su vSak do velkej miery zavislé na vel'kosti Castic titanu a jeho mnozstve v zliatine.
Napriklad pri zvySujlcom sa mnoZstve nanoCastic sa modzu v hor¢ikovej matrici
pod mechanickym napdtim tvorit mikropraskliny, ktoré material oslabuju. Okrem toho,
uz pri vel’kosti ¢astic v rade um bol zisteny pokles pevnosti materialu, taktieZ zvySenie medze
Kklzu, taznosti a zniZenie koeficientu rozt'aznosti [39, 40, 41, 42, 43].
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Obrazok 5: Cast’ rovnovazneho fazového diagramu Mg—Ti [39]

Zliatiny hor¢ika a titanu sa vSak uz podarilo pripravit roznymi metdédami, ako napriklad
magnetronové napraSovanie, mechanické legovanie v gulovom mlyne, rychlym ochladenim
par, alebo fyzikalnou depoziciou z plynnej fazy. Vzhl'adom na to, Ze titan s hor¢ikom nevytvara
intermetalické zlu¢eniny, sa tymito metdédami podarilo pripravit’ metastabilné presytené tuhé
roztoky titanu v hor¢iku. Titan v tychto pripadoch zvySoval pevnost’, modul pruznosti aj tvrdost’
zliatiny. Nevyhodou tychto metdd pripravy zliatin typu Mg—Ti je vSak to, Ze sa nimi daju
pripravit’ len mikroskopické ¢astice, alebo povlaky [44, 45, 46, 47].

2.4 Praskova metalurgia

Praskova metalurgia je formovacia a vyrobna technika, ktora sa zaobera pripravou praskovych
kovov, alebo zliatin a ich spracovanim do finalneho vyrobku. Tato technika pozostava z troch
hlavnych etap. Prvou je priprava praSku, ktord moze byt mechanicka, fyzikalno-mechanicka,
chemicka, alebo elektrochemicka. Jej cielom je pripravit praskovy materidl s vel'kost'ou zfn
obvykle do 150 um. Nasleduje tvarovanie a zhutnovanie prasku, ktoré je vykonavané
aplikaciou vysokého tlaku, obvykle v rade stoviek MPa. Vysledkom zhutiiovania je obvykle
pomerne slabo sudrzna $truktara, s rozmermi bliziacimi sa finalnemu vyrobku. Poslednou
etapou je spekanie pri ktorom vznika finalny produkt. To méze byt vykonané pomocou
vysokého tlaku, teploty, pripadne ich kombinaciou. S vynimkou spekania v kvapalnej faze,
teplota pri spekani nikdy neprekroci teplotu topenia pritomnych materialov, avSak je dostato¢ne
vysoka na to, aby mohla prebehnut’ difuzia materialu [2, 3].
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2.5 Vyroba praskovych, kovovych materiilov

2.5.1 Mechanicka priprava praskovych materialov

Medzi mechanické sposoby pripravy praskovych, kovovych materidlov patri drvenie, mletie
a mechanické legovanie. Princip fungovania tychto metod je zaloZzeny na lomovej mechanike,
kedy je kinetickd energia mletia Ciasto¢ne prevedena na mechanické napidtic vo vnutri
materialu. Mechanické napatie nasledne sposobi vznik a propagaciu prasklin, ¢o vedie k tvorbe
novych povrchov. Nevyhodou pri tomto spracovani kovovych materidlov je ich relativne velka
elasticka a plastickd deformacia, o vedie k pomerne vel’kym energetickym stratdm. Na druhe;j
strane sa vSak tato vlastnost’ kovovych materialov vyuziva pri mechanickom legovani [3, 48].

Medzi najpouzivanejSie mlyny pouzivané v praSkovej metalurgii patria gul'ovy mlyn a attritor.
V pripade gul'ového mlynu sa jedna o rotujiicu nddobu naplnent mlecimi telesami. Odstrediva
sila vynaSa mlecie telesa po obvode stien mlecej nadoby nahor, odkial’ padaju vol'nym padom
a ndrazom rozdrobuju melivo. Jeho nevyhodou je vSak znecistenie mletého materialu z dovodu
mechanického opotrebovania mlecich telies a stien mlyna. Attritor, rovnako ako gulovy mlyn,
pouziva mlecie telesa, ktoré su vSak do pohybu uvadzané pohybom lopatiek mlyna. Melivo
je v tomto pripade rozdrobované narazmi mlecich telies, ako aj narazmi s lopatkami mlyna.
Jeho vyhodou oproti gul'ovému mlynu je vysSia ucinnost’ aj rychlost’ mletia. Pre zvySenie
ucinnosti mletia je v oboch pripadoch mozné mliet’ material za mokra, ¢o V pripade pouzitia
vhodnej povrchovo aktivnej kvapaliny moze znizit’ povrchovi energiu mletého materialu a teda
aj energiu potrebnu na jeho rozdrobenie [3, 48, 49].

2.5.2 Fyzikalno-mechanicka priprava praskovych materialov

Rozstrekovanie taveniny, alebo atomizacia, je v sucasnosti najpouzivanejSou metddou
na vyrobu praskovych, kovovych materialov a zliatin. Jedna sa 0 disperziu taveniny na jemné
kvapocky €o znamend, ze akykol'vek material, ktory sa da roztavit, sa dd atomizovat.
Jej vysledkom st stuhnuté kvapocky taveniny, ktoré sa réznymi spdsobmi zbieraju a tvoria
vysledny praskovy materidl. Proces pozostava z troch zakladnych krokov — tavenia, atomizacie
a tuhnutia. Typicka vel'kost’ praskovych zin je mensSia nez 150 pm, avSak je mozné pripravit
aj Castice vacsich rozmerov. Vo vSeobecnosti existuje pat’ zakladnych typov atomizicie,
a to atomizacia kvapalinou (obvykle vodou), atomizacia plynom, atomizacia odstredivou silou,
vakuova atomizacia a ultrazvukova atomizacia [3, 50, 51].

Atomizécia vodou sa pouziva najCastejSie pri vyrobe praSkovych zliatin zeleza, avSak da sa
pouzit’ aj pri priprave nezeleznych praSkovych kovov. V porovnani sinymi metodami
atomizéacie je cenovo najvyhodnejsia, avSak jej nevyhodou je zhorSend cCistota vysledného
materidlu, najmi ak pri kontakte materialu s vodou dochadza k jeho oxidacii. Dalsou
nevyhodou je vysoka rychlost’ chladenia, co mdze mat’ za nasledok nepravidelny tvar Castic
a to najmi u kovovych materidlov s nizkou teplotou topenia. Proces za¢ina doddvanim taveniny
do rezervoaru zakon¢eného na jednej strane tryskou. T4 mé za tlohu regulovat’ prietok a tvar
toku taveniny. Za nou sa nachadzaji trysky s vodou, ktoré maju za tlohu vytvarat’ prad vody
s vysokou rychlostou. Predanim kinetickej energie vody a jej vyparovanim pri kontakte
s taveninou dochadza k atomizacii taveniny ajej chladeniu. Po atomizacii nastava zber
praskového materidlu, jeho filtracia a suSenie. Cely proces, ako aj najdolezitejSie podmienky,
ktoré ho ovplyvinuji, si zobrazené na obr. 6. Okrem vody je mozné pouzit' aj iné typy
kvapalného chladiaceho média, ako napriklad oleja, vyhodou ¢oho je zabranenie oxidacie
materidlu. Tvar Castic je rovnako, ako pri atomizicii vodou nepravidelny. V porovnani
s atomizaciou vodou, chladne materidl pomalSie, ¢o pri tychto dvoch metodach moze mat’ za
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nasledok rozdielnu krystalicka Struktaru. Nevyhodou atomizicie olejom je vSak mozné
zvySovanie obsahu uhlika v materiali [49, 52, 53].

Klucové podmienky

Zlozenie kovu
Zlozenie atmosféry

1. Tavenie Teplota
JL
ﬁ A — Di.ika pradu taveniny
T/ \ Priemer trysky
“ o M Voda Hustota kovu
rulll , Povrchové napatie kovu

(1]
- Viskozita kovu

" " 2. Atomizacia Tlak/rychlost vody
Geometria, priemer a dizka
vodného laca

Uhol styku vody s taveninou

Teplota tuhnutia
Velkost kvapiek

3. Tuhnutie Prenos tepla
Chladiace médium
Doba letu

4. Zber
Obrazok 6: Schéma principu fungovania atomizacie vodou [52]

Atomizacia plynom je principidlne podobna atomizacii kvapalinou. Roztaveny kovovy material
opat’ preteka tryskou, za ktorou je atomizovany vysokorychlostnym pradom plynu.
Ako atomiza¢ny plyn sa najastejsie pouzivaju dusik, argon, alebo hélium. Na atomizaciu je
mozné vyuzit' aj vzduch, avsak pri jeho pouziti méze dojst’ Kk oxidacii materialu. Rozrusenie
prudu roztaveného kovu je sposobené len predavanim kinetickej energie a 0 velkosti Castic
v tomto pripade rozhoduje najmid pomer medzi mnoZstvom plynu a kovového materialu,
vzhl'adom na to, Ze nad 0,1 MPa sa rychlost’ plynu s narastajucim tlakom meni vel'mi pomaly.
Chladenie materialu je v porovnani s atomizaciou kvapalinou taktieZ pomalSie, ¢o ma vplyv
na krystalicku §truktaru a tvar, ktory je obvykle gulovity [52, 54, 55, 56].

Vékuova atomizacia sa tiez nazyva aj atomizaciou rozpustnym plynom. Proces spociva
Vv rozpusteni plynu, obvykle vodika, alebo zmesi vodika s argénom, V tavenine pri zvySenom
tlaku (1 -3 MPa [3]). Nadoba staveninou je pomocou keramickej trysky prepojend
s evakuovanou komorou. Prudky pokles tlaku v okoli taveniny sposobi uvol'nenie rozpusteného
plynu do okolia a atomizaciu taveniny. Vznikajuce Castice su tvarom podobné casticiam
vznikajucich pri atomizacii plynom a rychlost’ chladenia je v tomto pripade priblizne 1000 K/s
[3, 48, 52].

Atomizacia odstredivou silou v sebe zahfnia niekol'’ko metod. Vsetky metddy maju rovnaky
princip fungovania, kde dochadza k rozpadu taveniny kovu, alebo zliatiny pomocou odstredivej
sily. Mrak kvapiek nasledne rychlo tuhne na ¢astice prasku. Tieto metoédy su vo vSeobecnosti
energeticky ucinnejSie a vznikajuci praSok ma uzSiu distribiciu velkosti, nez v pripade
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plynovej, alebo kvapalinovej atomizacie. PraSky maju taktiez z pravidla gul'ovity tvar. Metody
sa delia na jednostupiiové a dvojstupiiové. V jednostupiiovych metddach sa jedna o rotujucu
elektrédu vyrobenti z kovu, ktory chceme atomizovat. Ta rotuje rychlostou priblizne
15000 ot./min aje postupne tavena iskrovym vybojom. Roztavené Castice kovu odlietavaju
vo forme kvapiek, ktoré nasledne tuhnua. Jej vyhodou je priprava vel'mi Cistého praskového
materidlu. Na druhej strane vSak nie je mozné pripravit’ prehriatu taveninu a vznikajuce Castice
st relativne hrubozrnné, s velkostou 150—250 um [3], ¢o je spOsobené okamzitou
atomizaciou taveniny hned’ po jej vzniku. Tymto problémom sa vSak d4 zabranit’ pri pouziti
dvojstupniovych metod, kde je kovovy material v prvom kroku roztaveny a nasledne naliaty
na rychlo rotujtci kelimok, alebo platiiu. Tavenina je pomocou trenia tangencialne urychlena
na okraj platne, kde je atomizovana. Velkost’, distribuciu velkosti a tvar kvapiek ovplyviuje
viacero parametrov, ako napriklad geometria platne, alebo kelimku, rychlost' a tvar toku
taveniny, teplota taveniny, teplota topenia materialu, alebo hustota a viskozita taveniny
[3, 52, 57, 58, 59].

2.5.3 Priprava praskového horcika

NajjednoduchSou cestou vyroby horcikového prasku st mechanické metddy. V zéavislosti
na pozadovanej velkosti, distribucii velkosti a tvaru Castic sa pouziva sustruzenie, brusenie,
drvenie a mletie. V zavislosti na pouzitom vyrobnom postupe a podmienkach, je mozné vyrobit’
Castice s vel'kostou 44 — 2000 um [8] a nepravidelnym tvarom. Ich najvac¢Sou vyhodou je,
ze pri nich nie je nutné pracovat’ v ochrannej atmosfére, avSak vzhl'adom na ich velkost a tvar
sa pouzivajii najmi ako reaktanty v chemickom priemysle. DalSou, §iroko vyuzivanou metédou
vyroby hor¢ikového prasku je atomizécia plynom, alebo odstredivou silou. Vzhl'adom na vel'ka
nachylnost’ hor¢ikovej taveniny na oxidaciu je nutné pracovat’ pod ochrannou atmosférou.
K tomuto ucelu sa moze vyuzivat hélium, argon, alebo metan. Dusik sa v tomto pripade taktiez
nepouziva z dovodu chemickej reakcie s taveninou hor¢ika za vzniku nitridov. Takto vytvorené
Castice maju vo vSeobecnosti gul'ovity tvar a v zdvislosti na vyrobnych parametroch mézu
dosahovat’ velkosti mensie, nez 44 um [8]. Okrem ¢istého horcika je uvedenymi metddami tiez
mozné pripravit’ praskovy material z jeho zliatin [8, 48, 52, 60].

2.5.4 Priprava praskového hlinika

V zavislosti na poZadovanych vlastnostiach a Cistote, sa da hlinikovy praSok vyrabat’ viacerymi
sposobmi, ako napriklad mletim, atomizaciou plynom, alebo odstredivou silou, elektrolyzou
z roztoku aj taveniny, redukénou reakciou, alebo kondenzaciou par. Zd’aleka najviac je vSak
vyuzivana atomizacia plynom. V zéavislosti na vyrobnych podmienkach sa tymto spdsobom
daju pripravit’ Castice roznych velkosti, vo vSeobecnosti priblizne 1 um —2000 um [61].
Castice mozu mat’ taktiez rozny tvar, od gulovitého az po nepravidelny. Nevyhodou tohto
procesu je vSak to, ze hlinikovy prasok je v zmesi so vzduchom vysoko vybusny. Z tohto
dovodu je nutné zaviest’ opatrenia, ako napriklad dostato¢né chladenie prasku v uzavretej
chladiacej komore so spevnenymi stenami, udrziavat koncentraciu praSku vo vzduchu
pod limitom vybusnosti. V najnebezpe¢nejsich ¢astiach procesu nainstalovat’ protiexplozivne
poistky a v ramci bezpe¢nosti T'udi, v tychto Castiach automatizovat” proces vyroby. Tieto
opatrenia podstatne zvySuju cenu hlinikového prasku a tym do istej miery obmedzuju jeho
priemyselnu vyuzitel'nost’ [61, 62].

2.5.5 Priprava praskového titinu

Podobne, ako v predoslych pripadoch, sa aj praskovy titan ¢asto vyraba atomizaciou. V tomto
pripade sa vSak jednd okrem atomizéacie plynom, najmd o atomizaciu rotujucej elektrody.
Vzhl'adom na to, ze pri tradi¢nej atomizacii iskrovym vybojom moze dochadzat’ k znecisteniu
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prasku stopovym mnozstvom materialu z volframovej protielektrody, pristupuje sa v tomto
pripade skor k procesu atomizécie rotujucej elektrody plazmou (PREP). Elektréda je tavena
vacsinou héliovou plazmou. Prasok pripraveny pomocou PREP mé vécSinou gulovity tvar
a dosahuje velkost’ priblizne 100 pm — 150 um [63]. Titanovy prasok sa vSak Casto pripravuje
aj chemickou cestou. Pri vyrobe titanu redukciou chloridu titani¢itého horé¢ikom (Krollov
proces), vzniké Spongiovity kov, ktory sa nasledne melie na menSie Castice. Nevyhodou tohto
postupu je vSak znizena Cistota prasku a nepravidelny tvar Castic [63, 64, 65].

2.6 Lisovanie praskovych materialov

Za ucelom vyroby z praskovych materidlov, je tvarovanie a kompakcia prasku klacovym
bodom vyrobného procesu. Jednou z moznosti tvarovania prasku je lisovanie. Podl'a procesov,
ktoré prebiehaju pocCas lisovania v materiali, rozdel'ujeme lisovanie na lisovanie za tepla
a za studena. Lisovanie za studena prebieha v takom rozsahu teplot, pri ktorom nedochadza
k vysokoteplotnym deforma¢nym mechanizmom a véac¢Sinou sa preni voli teplota prostredia.
Takto pripravené vylisky musia mat’ dostatocnu pevnost’ na d’alSiu manipulaciu, ako napriklad
ich vybratie z lisovnice, alebo vloZenie do pece na spekanie. Av§ak materialy s nizkou teplotou
topenia, ako je napriklad olovo, mozu podlichat vysokoteplotnym deformacnym
mechanizmom aj pri tejto teplote. V takom pripade sa jedna o lisovanie za tepla, ktorého
vysledkom je hotovy, speceny vyrobok. Lisovanie za tepla prebieha pri podobnych teplotach
ako spekanie materialu, pri ktorych dochadza aj k vysokoteplotnej deformacii [3, 49].

2.6.1 Lisovanie za studena

Lisovanie za studena sa da v zavislosti na smere poOsobenia tlaku rozdelit na axialne
a izostatické. V pripade axialneho lisovania, tlak posobi na material len v jednom smere
a rozliSujeme jednosmerné lisovanie, pri ktorom sa pohybuje len jeden raznik, zatial’ ¢o druhy
je stacionarny. Druhym sposobom je obojsmerné lisovanie, pri ktorom st oba razniky v pohybe
proti sebe. Posobenie tlaku len v jednom smere ma za nasledok nerovnomerné rozlozenie
hustoty v materiali po lisovani. To je spdsobené najmi trenim medzi jednotlivymi zrnami
materidlu a trenim medzi materidlom a stenami formy. Odpor trenia voc¢i denzifikécii materidlu
sa vSak da obmedzit’ lubrikantami. Na hustotu vylisku ma vplyv taktiez lisovaci tlak, vel'kost’
zfn a typ deformacie, ktorej material mo6ze podliehat’, ¢o je zobrazené na obr. 7. Hustota vylisku
sa vo viacsine pripadov pohybuje v rozmedzi 75 — 85 % [52] teoretickej a najvyssiu hustotu
materidl dosahuje v okoli razniku. V pripade obojsmern¢ho lisovania je hustota materialu
uniformnejsia, nez v pripade jednosmerného. V procese lisovania suc¢asne prebichaju dva deje.
Prvym je preskupovanie castic, ktoré je dominantné na zaciatku procesu lisovania. Dochadza
pri iom K rozdrobovaniu niektorych agregatov a vzniku novych, ¢o vedie znizovaniu mnozstva
dutin v materiali. Dal§im je plasticka deformécia, pri ktorej dochadza k vzniku pevnych spojov
medzi ¢asticami prasku, v dosledku porusenia povrchovej oxidovej vrstvy a nasledného vzniku
studenych zvarov. V dosledku toho dochadza k obmedzeniu pohybu castic a prudko stupa
odpor materialu k d’al$ej kompakcii, ktora je mozna len teCenim materialu v dosledku plasticke;j
deformacie [3, 52, 66, 67].
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Obrazok 7: Zavislost’ relativnej hustoty vylisku, vel'kosti Castic a typu materialu na tlaku
lisovania [3]

Problém s gradientom hustoty v materiali sa da vyriesit pomocou studeného izostatického
lisovania (CIP). Jeho d’alSou vyhodou je moznost’ lisovania komplikovanejsich tvarov, nez
pri axialnom lisovani. Proces spoCiva vo vyuziti elastomérnej membrany ako formy, ktora
oddel'uje lisovany material od tekutého média (v pripade CIP sa najcastejSie jedna
0 hydraulicky olej), ktoré pdsobi tlakom na formu. Kompakcia materidlu je teda izotropicka
a gradient hustoty v materiali je v porovnani s axidlnym lisovanim menej vyrazny a zarovei
je mozné dosiahnut’ vyssiu relativnu hustotu aj pri nizSom tlaku. Hustota vylisku zalezi taktiez
na materidli a jeho tvare vlastnostiach. Materidly, ktorych Castice maju gul'ovity tvar, nizku
tvrdost’ a vykazuji vysoké mechanické spevnenie spravidla dosahuji vyssSiu hustotu. Ked'ze
sa elastickd forma pohybuje spolu s materialom, efekt trenia materialu o steny formy
je minimalizovany. Typicky tlak pri CIP sa pohybuje okolo 415 MPa [52]. V porovnani
S axidlnym lisovanim, je vzhladom na pohyblivi formu zlozitejSie dosiahnut’ dostato¢nu
rozmerovu presnost’ a vylisky st obvykle pred spekanim mechanicky opracované. Tento
problém sa vSak da do istej miery obmedzit' pouzitim rigidnych casti formy v miestach,
kde je rozmerova presnost’ nevyhnutna [52, 68, 69, 70].

2.6.2 Lisovanie za tepla

Lisovanie za tepla prebieha pri podobnej teplote, ako spekanie a jeho vysledkom je hotovy,
speCeny vyrobok. Z tohto dovodu sa mu obcas hovori aj spekanie za zvySeného tlaku.
Vzhl'adom na pomerne velky povrch praSku a nachylnost’ viacerych kovov na oxidéaciu
vzdusnym kyslikom najmd za zvySenej teploty, je nutné pracovat’ v ochrannej atmosfére.
Obvykle sa pouzivaju plyny ako hélium, argén, alebo oxid uhol'naty, avSak je mozné pouzit’ aj
vakuum. V porovnani s lisovanim za studena, nastava plastick4 deformacia pri lisovani za tepla
pri nizSom tlaku, o umoziuje pouzitie nizSieho tlaku na dosiahnutie vyssej relativnej hustoty,
ktora sa moze blizit az k hodnote teoretickej hustoty. Tento jav je spdsobeny znizovanim medze
klzu so vzrastajucou teplotou. Pri zvySenej teplote, sa uplatituju viaceré mechanizmy plastickej
deformacie. Jedna sa o pohyb dislokacii, difuziu a sklz hranic zin. To, ktory deformaény
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mechanizmus bude prevladat, zavisi najma na tlaku lisovania (a teda mechanickom napéti
v materiali), teplote pri lisovani, relativnej hustote materidlu a vlastnostiach materialu, ako
teplota topenia a medza klzu. Lisovanie za tepla prebicha pri teplotach vyssich, nez polovica
termodynamickej teploty topenia materialu, obvykle v8ak az pri 0,7 — 0,8 Tm [3, 71, 72, 73].

Rovnako ako pri lisovani za studena, moze byt lisovanie za tepla axidlne a izostatické.
V pripade axialneho lisovania je praSok nasypany do rigidnej, vyhrievanej formy. T4 méze byt
Vv zavislosti na potrebnej teplote, tlaku a kompatibilite s vyrabanym materialom vyrobena
z keramiky, ocele, volframu, alebo inych kovovych zliatin, av§ak najcastejSie sa vyuziva grafit,
ktory umoziuje presiahnut’ pracovnt teplotu 2500 °C [3]. Forma mdze byt vyhrievana bud’
indukéne, odporovo, alebo konvekciou a radiaciou (obr. 8). Lisovaci tlak sa typicky pohybuje
okolo 100 MPa pre ocelové formy a 50 MPa pre formy vyrobené z grafitu. V porovnani
S axidlnym lisovanim za studena, je mozné dosiahnut’ pri axidlnom lisovani za tepla vysSiu
relativnu hustotu, av§ak vzhl’'adom na zvySenu teplotu je komplexnost’ dosiahnutel'nych tvarov
vyrobku obmedzena [3, 52, 71].

l Lisovany material l l
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Obrazok 8: Moznosti zahrievania formy pri axialnom lisovani za tepla a) indukcne b)
odporovo c¢) konvekciou a radiaciou [46]
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Pri lisovani za tepla je taktiez mozné vyuzit' izostatické lisovanie za tepla (HIP). Na rozdiel
od CIP sa tu z dovodu zvysenej teploty nepouzivaju kvapalné média, ale inertné plyny, ako
napriklad argon. Nutnost'ou pri izostatickom lisovani je, aby natlakované médium nemohlo
preniknut’ cez otvorené pory dovnutra materidlu. V pripade CIP sa tento problém riesi
polymérnymi formami, avSak v pripade HIP pouZitie tychto materidlov nie je mozné. Existuje
viacero sposobov ako tento problém obist’. Jednym z nich je pouzitie plechovej formy, ktora sa
vplyvom tlaku a teploty zmr$tuje spolu s lisovanym materialom, avSak lisovanie v tomto
pripade nie je idealne izotropické. Forma mdze byt vyrobena z ocele, titanovych zliatin,
keramiky, alebo skla. V pripade skla je vSak nutna predpriprava materialu lisovanim za studena.
Dal§im typom metéd, je izostatické lisovanie za tepla bez pouzitia formy. V tomto pripade
su praskové materialy, rovnako ako v pripade pouzitia sklenenej formy, najskér vylisované
za studena. Dalej nasleduje spekanie bez pouzitia vonkajsiecho tlaku, ktorého ulohou
je zabezpecCit uzavretie porov. V zavislosti na vlastnostiach materidlu a zmenach jeho
mikro$truktiry, moze HIP prebiehat hned’ po uzavreti porov spekanim, alebo az po vychladnuti
materidlu. Vyhodou tohto procesu je dosiahnutie vel'mi vysokej, alebo az teoretickej hustoty
materialu a eliminacia porov. Celkovy prehl'ad HIP metdd je zobrazeny na obr. 9 [3, 52, 74].
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Obrazok 9: Metddy izostatického lisovania za tepla [3]
2.7 Spekanie

Na konci lisovania za studena, material drzi pokope najméd vd’aka adhéznym silam medzi
jednotlivymi Casticami, ktoré su vSak v porovnani s vizbami vo vnutri krystalickych mrieZok
vel'mi slabé. Spekanie (tieZ nazyvané sintrovanie) je tepelne aktivovany proces transportu
hmoty v praskovom materiali pri ktorom dochadza k znizovaniu merného povrchu rastom
kontaktu medzi €asticami, zniZovanim objemu poérov a zmene ich geometrie pri teplote, ktora
nedosahuje teplotu topenia hlavnej zlozky. V pripade spekania viaczlozkového systému, sa pri
spekani moze objavit’ aj kvapalnd faza, avSak len do takej miery, aby nebola ohrozena
geometricka stabilita spekaného telesa. Okrem teploty ovplyviiuju parametre vznikajiceho
vyrobku aj vol'ba atmosféry pri spekani, alebo ¢as spekania [72, 75].

20



2.7.1 Termodynamika spekania a transport hmoty

Tento proces je z termodynamického hl'adiska pohanany znizovanim vol'nej energie systému.
To je dosiahnuté viacerymi, stibezne sa odohravajicimi dejmi. Jednym z nich je znizovanie
merného povrchu &astic rastom kontaktu medzi nimi a hrubnutim zfn. Dalsim dejom ktory
znizuje povrchovu energiu, je zmensovanie a sféroidizacia pérov (zhutiovanie materialu).
Tieto deje st pohanané snahou o zmensenie povrchovej energie, Z ¢oho vyplyva, ze ¢im mensie
Castice su pritomné v danom systéme, tym je spekanie jednoduchS$ie a rychlejsie. Ich
schematické znazornenie sa nachadza na obr. 10. Dal§im dejom znizujucim volnu energiu
systétmu je elimindcia defektov v krystalickej mriezke jednotlivych zfn, ktoré su casto
pozostatkom z vyroby a lisovania praskovych materidlov. V multifazovych systémoch
dochadza aj K eliminacii nerovnovaznych stavov, ktoré existuju v dosledku vzajomnej
rozpustnosti, alebo chemickej reaktivity jednotlivych zloziek systému [72, 75, 76].

A(yA)
yA A_ Zhutiiovanie
Hrubnutie zrn a hrubnutie zim

Obrazok 10: Schematické znazornenie procesoV znizovania povrchovej energie, kde y je
energia medzifazového rozhrania a A je merny povrch Castic [75]

Pri spekani dochadza k transportu hmoty viacerymi mechanizmami. Medzi tieto mechanizmy
patri najma povrchova difzia, transport v plynnej faze, objemova difuzia, difizia na hraniciach
zfn a plasticky a viskdzny tok. To, ktory z nich bude prevladat’, zavisi napriklad na velkosti
Castic, priemeru kréku medzi Casticami, teplote, ¢ase, alebo pritomnosti kvapalnej fazy.
Mechanizmy transportu hmoty sa vo vSeobecnosti delia na povrchové a objemové. Oba typy
prispievaju k rastu krckov, avSak len objemové mechanizmy prispievaju k zhutnovaniu
materialu. V pripade povrchovych mechanizmov nedochadza k zhutiovaniu materialu, ked’ze
sa jedna len transport hmoty ktory zafina a kon¢i na povrchu castic a postupuje v smere
geometrického gradientu. Povrchova difizia je dominantna najma na zaciatku spekania, kedy
ma material eSte relativne vel'ky merny povrch. Aktiva¢na energia povrchovej difuzie je taktiez
V porovnani s ostatnymi mechanizmami transportu hmoty mensSia, z ¢oho vyplyva, Ze bude
prebiehat’ uz prinizsej teplote. Transport v plynnej faze je pomerne neobvyklym mechanizmom
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a vyskytuje sa najmi pri spekani materialov s vysokym tlakom nasytenych par pri teplote
spekania [3, 72, 76].

K zhutnovaniu materidlu dochaddza vplyvom objemového transportu hmoty, pretoze pri tychto
mechanizmoch hmota vyuzitd na rast kr¢kov pochddza z vnutra materialu. V pripade, Ze sa
jedna o multifazovy systém a kazdé faza ma iny difuzny koeficient, méze objemovy transport
hmoty sposobit’ Kirkendallov efekt (vznik vakancii v materiali). Medzi typy objemového
transportu hmoty patria plasticky tok, viskozny tok, difuzia na hraniciach zfn a objemova
diftizia. V pripade plastického toku sa jedna o pohyb a postupny zanik dislokacii v materiali.
Najviac sa prejavuje Vv lisovanych vyrobkoch, kde je koncentracia dislokacii najvysSia
Vv dosledku deformacného spevnenia. Vzhl'adom na to, ze v priebehu spekania nové dislokacie
nevznikaju, je plasticky tok najvyznamnej$i na zaciatku spekania a jeho vyznam s ¢asom
spekania postupne klesa. Amorfné materidly ako je sklo, alebo plasty, sa spekaji pomocou
viskozneho toku. Ten vznika v désledku znizovania viskozity materialu s teplotou a rychlost’
spekania pri tychto materidloch je zavisla najméa na vel'kosti Castic a viskozity. Viskdzny tok
sa moze objavit’ aj u kovovych materialoch, pri ktorych doslo k sformovaniu kvapalnej faze
na hraniciach ztn. Difuzia na hraniciach zfn je pomerne ddlezita pre zhutniovanie krystalickych
materialov. Hranice zrna st defektom v krystalickej mriezke, v ktorom s atdomy materialu
neusporiadané a v porovnani so zvySkom mriezKky slabo viazané medzi sebou, ¢oho désledkom
je ich zjednoduSeny transport. Napriek tomu, Ze sa jedna o najvyznamnejS$i mechanizmus
transportu hmoty, s casom spekania postupne dochadza k rastu zfn a zaniku hranic medzi
zrnami a difuzia na hraniciach zfn sa tym spomaluje. Objemova difGizia je V porovnani
s difuziou na hraniciach zfn energeticky naro¢nejsia a prebicha len pri najvyssich teplotach
spekania. Prehl'ad mechanizmov transportu hmoty, okrem plastického a viskézneho toku,
je zobrazeny na obr. 11 [3, 72, 76].

Obrazok 11: Schéma transportu hmoty pri spekani 1) povrchova difuzia, 2) transport
Vv plynnej faze 3) objemova diftizia 4) difGizia na hraniciach zin [3]
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2.7.2 Fazy spekania

Proces spekania je fenomenologicky rozdeleny do troch faz. Prva sa zacina sformovanim
kontaktov medzi praSkovymi ¢asticami do spe¢enych mostikov medzi nimi. Tieto zvary, tiez
nazyvané kr¢ky, exponencidlne rasti s ¢asom pri teplote spekania a dochadza cez ne k difazii
materialu. Mikrofotografia vytvorenych krékov je zobrazena na obr. 12. Castice prasku v tejto
faze ostavaju diskrétne, avSak dochadza k vzniku novych rozhrani medzi krystalickymi zrnami
patriacimi rozdielnym cCasticiam prasku. PraSkové castice sa k sebe priblizuju len nepatrne,
preto je aj zmrStenie materialu v tejto faze len pomerne malé. Na zaciatku druhej fazy existuje
vV materiali spojita siet’ porov, z ktorych je velka Cast’ otvorend, avSak v priebehu tejto fazy sa
zadinaju uzatvarat. V dosledku rychleho rastu krékov a rastu Castic kvoli transportu hmoty,
jednotlivé Castice praskového materialu zacinaju stracat’ svoju identitu. Procesmi v tejto faze
dochadza k tvorbe novej mikrostruktiury materialu a dochadza k najvac¢siemu zmrsteniu. Pocas
tretej fazy dochadza k rychlemu zvySeniu relativneho mnozstva uzavretych pérov v materiali.
Dochadza taktiez k ich zmenSovaniu a sféroidizacii. V pripade, ze vo vnutri porov ostal
uzavrety plyn, je po dosiahnuti rovnovahy tlaku plynu v pdre s tlakom spdsobenym
povrchovym napitim materidlu d’alSie zhutiiovanie nemozné. Vynimku tvoria napriklad
pripady spekania vo vakuu, alebo spekania materidlov, cez ktoré plyn méze 'ahko difundovat’
do okolia. V tychto pripadoch méze dochadzat’ k d’alSiemu zhutiovaniu materialu a to najma
pri spekani jemnych, praSkovych ¢astic. Zmena mikrostruktury pocas jednotlivych 4z spekania
je zobrazena na obr. 13 [3, 72, 77, 78].

Obrazok 12: Mikrofotografia kr¢kov medzi asticami bronzu v pociatoénej faze spekania [72]
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Obrazok 13: Schematické znazornenie zmeny mikrostruktiry v a) prvej, b)druhej, c) tretej
faze spekania [3]

2.7.3 Typy spekania

V zavislosti na pritomnosti, alebo absencii kvapalnej fazy, sa spekanie vo viacfazovych
systémoch deli na viacero typov. Zakladné rozdelenie je na spekanie v pevnej faze a v kvapalnej
faze. NajviacSou vyhodou spekania v kvapalnej faze je zrychlenie celého procesu v porovnani
so spekanim v pevnej faze. To je spdsobené jednoduchSou difiziou atdbmov a zniZenym trenim
medzi Casticami. Kapilarne sily taktieZ urychl'uju zhutiiovanie materidlu a v porovnani
So spekanim v pevnej faze, je mozné dosiahnut’ vySSej relativnej hustoty aj bez aplikacie
externého tlaku. Dalej je mozné rozpustit ostré hrany jednotlivych &astic, ¢o umozni
efektivnejSie vyplnenie priestoru. Na druhej strane je nevyhodou tohto typu spekania mozna
deformacia tvaru vyrobku a to najma v pripade, ked’ sa v systéme nachadza privel’a taveniny.
Na obr. 14 je schematicky zobrazeny fazovy diagram dvojzlozkového systému, v ktorom
st vyznacené rdzne typy spekania. Pri teplote T1 dochadza k spekaniu v tuhej faze, zatial’ ¢o pri
teplote Tz dochadza ku spekaniu v kvapalnej faze. Pri teplote T> dochadza ku spekaniu
s prechodnou kvapalnou fazou. Tato teplota sa sice nachddza pod ¢iarou solidus, avSak uz je
nad eutektickou teplotou. Tato kombinacia umoziuje vznik kvapalnej fazy v skorych fazach
spekania, ktora vSak v priebehu procesu zanika a spekanie je dokonéené v tuhej faze. Spekanie
s viskdznym tokom nastdva, pokial’ sa v systéme vyskytuje dostatoéné mnozstvo taveniny. Pri
tomto type spekania je mozné dosiahnut’ az teoretickej hustoty materialu a to aj bez plastickej
deformacie Castic prasku, alebo aplikacie vonkajsieho tlaku [75, 79, 80, 81].
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Obrazok 14: Schematicky rovnovazny fazovy diagram, popisujuci typy spekania podla
pritomnosti kvapalnej fazy [75]

2.8 Polom aktivované spekanie

Pol'om aktivované spekanie je metdda spekania, ktora umoznuje rychle spekanie, ktoré trva
5min—30min ato aj pre materialy svysokou teplotou topenia anizkou plasticitou.
Principialne je podobnd lisovaniu za tepla, avSak rozdiel je v principe zahrievania materialu.
Pri lisovani za tepla sa na tento ucel pouziva externy zdroj tepla, zatial’ co SPS na zahrievanie
materidlu pouZiva pulzy jednosmerné¢ho, alebo striedavého elektrického pradu s pomerne
nizkym napitim a vysokym elektrickym pradom. V pripade spekania vodivych castic, vznika
Joulovo teplo priamo v materiali, zatial’ ¢o pri nevodivych Casticiach sa teplo generuje najma
odporovym zahrievanim raznikov a formy. To umoziuje vysokt rychlost’ zahrievania, ktora
moze dosiahnut az 1000 K/min [82]. Stucasné pouzitie teploty a tlaku v SPS umoziuje pracovat’
pri teplote asi 0200 °C —250 °C [83] nizsej, nez pri konvenénych technikach spekania
na dosiahnutie vysoko kompaktného materialu, ktorého hustota sa moze blizit’ k teoretickej,
alebo ju dokonca dosiahnut. V SPS je kvoli vysokej rychlosti zahrievania hrubnutie zin
spomalené, vdaka comu je mozné jednoduchsie kontrolovat’ mikrostrukturu vyrobku. Z tohto
dévodu je mozné pomocou SPS vyrobit’ keramické, alebo kovové nanokompozity, ktoré maju
nizku pérovitost’ a vysokll hustotu. Proces SPS spravidla prebieha vo vakuu, alebo ochranne;j
atmosfére, za uc¢elom zabranenia neziaducej oxidacie materialu a komponentov pristroja, pri
zvySenych teplotach [82, 83, 84].

Samotné spekanie materidlu pri SPS prebieha vo vnutri vakuovej komory. T4 je prepojena
s vakuovym systémom a privodom inertného plynu. Jej tilohou je vydrzat’ pritomnost’ réznych
typov atmosféry, ako je napriklad vakuum, dusik, argon, alebo inej inertnej atmosféry a to az
do teploty 2200 °C. Z tohto dévodu byva vakuova komora vybavena dutymi stenami v ktorych
je zabezpegeny obeh chladiva (obvykle vody). Dalsou délezitou su¢astou systému na SPS je
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zdroj elektrického prudu. Ten musi byt schopny zahriat’ vzorky rychlost'ou aspon 800 K/min,
idealne az 1000 K/min. Poziadavky na zdroj sa mo6zu lisit’ podla typu a zlozenia spekaného
materialu a velkosti formy, avSak vo vSeobecnosti sa pozaduje prad aspon 8 KA — 10 KA, pri
napéti 5 V — 30 V a trvani jedného pulzu 1 ms — 300 ms. Za ucelom aplikacie tlaku sa spravidla
pouziva hydraulicky lis, ktory je schopny vyvinut silu az 250 KN. Tlak by malo byt mozné
aplikovat’ aj uvolnit’ relativne rychlo a je nutné, aby vSetky jeho stcasti vo vnutri vakuovej
komory boli chladené vodou, za uc¢elom vydrze vysokého tlaku pri teplotach dosahujtcich az
2200 °C. Razniky a forma musia byt vyrobené ztepelne odolného, vodivého materidlu.
K tomuto ucelu sa obvykle pouziva grafit, avSak ten limituje aplikovatel'ny tlak na 100 MPa.
Okrem grafitu je tiez mozné pouzit’ karbid volframu. Vstupné a vystupné parametre procesu
SPS ako st elektricky vykon, prostredie vo vakuovej komore, tlak aplikovany hydraulickym
lisom, chladenie, teplota a bezpe¢nostné prvky, su riadené pomocou kontrolnej jednotky, ktora
je ovladana pocita¢om. Schéma pristroja na SPS je zobrazena na obr. 15 [83, 85, 86].
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Obrazok 15: Schéma pristroja na SPS [85]

Proces SPS sa vo vSeobecnosti uskuto¢niuje v Styroch hlavnych krokoch. V prvom ide najmi
0 vytvorenie vakua, pripadne naslednu tvorbu inertnej atmosféry na spekanie. V druhom kroku
sa aplikuje tlak na praSkovy material. To spdsobi jeho zhutnenie a eliminaciu velkych porov
vo volne nasypanom prasku. Treti krok sa zacina odporovym zahrievanim materidlu, zatial’ ¢o
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sa nan stale posobi tlakom. V tomto kroku prebicha samotné spekanie materidlu. Posledny,
stvrty krok v sebe zahfiia uvolnenie tlaku a chladenie materialu [83, 86].

Vysoka hodnota elektrického pradu pocas procesu SPS mdze taktiez ovplyvnit mechanizmy
spekania. Okrem mechanizmov diskutovanych v predoslych kapitolach o lisovani za tepla
a spekani, mnozstvo aplikovanej elektrickej energie moéze dosiahnut hodnotu, kedy
sa Vv systéme objavi plazma vo forme iskrového vyboja. Nevodiva, povrchova vrstva oxidov
na Casticiach prasku, alebo medzera medzi ¢asticami moze sposobit’, ze Castice sa medzi sebou
zacnu spravat’ ako malé kondenzatory a pri ich vybiti, méze takyto vyboj vzniknut'. V désledku
toho dochadza ku kratkodobému, lokalnemu narastu teploty, ktory méze dosiahnut’ az niekol’ko
tisic stupniov Celzia [83]. Tento narast teploty zapri€ini roztavenie a vyparenie povrchu Castic
prasku, ¢o podporuje difuziu aurychluje formovanie kr¢kov medzi Casticami. V pripade
kovovych materialov je d’alSou vyhodou odparenie a rozklad povrchovej oxidovej vrstvy, ¢oho
dosledkom je kontakt priamo medzi atdbmami kovu, ¢o taktiez ul'ahcuje vznik krc¢ku. Celkovy
vizualny popis vzniku iskrového vyboja medzi Casticami prasku sa nachadza na obr. 16
[83, 85, 86].
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2.9 Sucasny vyskum systému Mg-Al-Ti

V stcasnosti prebicha rozsiahla vyskumna ¢innost’ v oblasti pripravy horc¢ikovych zliatin
Vv kombinécii s hlinikom a titinom. Jednd sa o perspektivnu technologiu, ktora by mohla
priniest nové materialy s unikatnymi vlastnostami medzi 'ahkymi kovovymi zliatinami, najméa
Z pohl'adu mechanickych vlastnosti.

2.9.1 Priprava kompozitného materialu AlsTi/Mg praskovou metalurgiou

Yang akol. vo svojej praci [87] pripravili kompozitny material pozostavajici z hor¢ikovej
matrice a AlsTi ¢asticovou vystuzou, ktord bola pripravena in situ z praS8kového hlinika a titanu.
Procesy odohravajice sa v zmesi pri zahrievani, boli skiimané pomocou diferenéného
kompenzacného kalorimetra (DSC) (NETZSCH-STA449C). Mikrostruktira a prvkové
zlozenie boli skimané pomocou rastrovacieho elektronového mikroskopu (SEM) (TXA-840A),
ktory bol vybaveny energiovo disperznym spektrometrom (EDS). Fazové zloZenie bolo
skimané rontgenovym difraktometrom (XRD) (Rigaku D/Max-2500/pc). Bolo zistené,
7e pocas reakéného spekania systému Mg—Al-Ti sa Castice AlsTi tvoria v dosledku reakcie
roztaveného hlinika s rozpustenym titanom a vzniknuté intermetalické Castice sa akumuluju
na povodnych miestach Castic titanu. S rastiicim ¢asom spekania dochadza k lepsej disperzii
Castic intermetalika v matrici. Hor¢ik pri tychto reakciach taktiez posobi ako katalyzator tym,
Ze postva reakciu hlinika s titinom na nizsie teploty. Na eliminaciu celého obsahu titanu je vSak
potrebné vysSie mnozstvo hlinika, nez je jeho teoretické mnozstvo potrebné pre vznik
intermetalika AlzTi, ¢o je spdsobené jeho rozpustnost'ou v hor¢ikovej matrici.

2.9.2 Vlastnosti pridavku hlinika a titAnu na horc¢ik

Sankaranarayanan a kol. skumali v praci [88] efekt pridavku hlinika a titanu v hor¢iku. Boli tu
pripravené 4 typy vzoriek a to hor¢ik s pridavkom 3 hm. % hlinika (1), 5,6 hm. % titanu (2),
3 hm. % hlinika a 5,6 hm. % titanu bez predoslej predupravy (3) a 3 hm. % hlinika a 5,6 hm. %
titanu, ktoré boli pred tym spolu mleté v gulovom mlyne (4). TaktieZ bola pripravena vzorka
¢istého horcika (0) za Gcelom porovnania vysledkov. Vzorky boli pripravené sprejovanim
taveniny a naslednym pretlacovanim za tepla. Na kazdej zo vzoriek bola vykonana analyza
mikroStruktary a fraktografia pomocou SEM (Jeol JSM-5800 LV) vybavenym s EDS
analyzatorom a svetelnym mikroskopom (Olympus). TaktieZ bolo vykonané XRD (Shimadzu
LAB X XRD 6000), testy mikrotvrdosti podla Vickersa (Matsuzawa MXT 50) a meranie
pevnosti v tahu atlaku (Model-MTS 810). Bolo zistené, ze pridavok hlinika vo vzorke 1
sposobil vznik fazy B, o sposobilo zlepSenie mechanickych vlastnosti, ako je pevnost’ v tahu
atlaku ataktiez zvySenie tvrdosti, ¢o je vidno vtab. 3. Taktiez tu doslo k zjemneniu
mikroStruktiry, v porovnani s ¢istym hor¢ikom. Pridavkom titdnu vo vzorke 2 bol pripraveny
kompozitny material, ktory vykazoval zlepsené mechanické vlastnosti vV porovnani s ¢istym
horéikom. TaktieZ bolo zistené, ze zmacavost’ medzi Casticami titanu a taveninou horc¢ika je
vel'mi dobrd. V pripade pridavku hlinika aj titdnu vo vzorkach 3 a 4 do velkej miery zalezalo
na preduprave. V pripade vzorky 3 (bez predipravy) doslo ku vzniku ¢asticového kompozitu
pozostavajiceho z vystuze vo forme castic Ti v matrici zliatiny typu Mg-Al (doslo
k vytvoreniu fazy ). Vo vzorke 4 doslo vd’aka mletiu zmesi hlinika a titanu pred jej pouZzitim,
ku vzniku casticového kompozitu, kde sa v hor¢ikove; matrici nachadzali Castice titdnu
a intermetalickej fazy AlsTi. Tato vzorka vykazovala najvécsie zvySenie medze klzu a pevnosti
v tahu aj v tlaku, najvyssiu tvrdost’ a najniz$iu taznost’ spomedzi vSetkych vzoriek. Taktiez
doslo k zniZeniu koeficientu tepelnej roztaznosti a zjemneniu mikro$truktiry v porovnani
s ¢istym horc¢ikom.
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Tabul’ka 3: Vysledky merania pevnosti v tahu a tlaku a tvrdosti [88]

Skusanie v tahu Skusanie v tlaku
Vzorka Medza Pevnost  TaZnost Medza Pevnost  TaZnost Tvrdost
Kzu e el M e ey [HV0.023]
[MPa] [MPa]

125+9 169+11 6,2+0,7 74+3 273+11 22,7+49 48 +1
161+15 250+20 75+11 127+2 437+5 21,7+43 65+2
158+6 226+6 80+15 85+3 360+5 136+1,2 71+£2
167+5 236+5 48+05 104+1 378+13 12,6+13 78+3
194+2 265+2 48+06 139+6 431+14 129+16 93+3

A wWDNPEFEO

2.9.3 ZlepsSenie mechanickych vlastnosti horcika pridavkom titanu a hlinika

V praci [89] Rashad akol. Studovali zmenu mechanickych vlastnosti ¢istého horéika
v doésledku pridavku titanu a hlinika. Za tymto ucelom bola pripravena referencna vzorka
¢istého hor¢ika, vzorky horéika s 10 hm. % titanu a 10 hm. % titanu s 1 hm. % hlinika. Vzorky
boli pripravené pomocou praskovej metalurgie. Tlak pri lisovani dosahoval 620 MPa teplota
spekania bola 630 °C po dobu 110 min. Nakoniec boli vzorky zahriate na teplotu 350 °C
a pretlacované rychlostou 1 m-min™. Fazové zlozenie vzoriek bolo skiimané pomocou XRD
(D/IMAX-1200), povrch a mikro$truktara a fraktografia boli skiimané pomocou svetelného
mikroskopu a SEM EDS analyzatorom. Taktiez bola zmerana mikrotvrdost’ podl'a Vickersa
(SHANGHAI HX-1000TM) a pevnost’ v tahu. Bolo zistené, Ze pridavkom titanu boli zlepSené
vSetky merané mechanické vlastnosti materidlu, v porovnani S €istym hor¢ikom, ¢o je
zobrazené v tab. 4. Pri pridani hliniku doslo k jeho rozpusteniu v hor¢ikovej matrici, ¢o malo
zjavne dobry vplyv na kompatibilitu matrice s titdanovou vystuzou a v dosledku toho dosiahla
tato vzorka najvyssSiu pevnost’. Tato vzorka mala oproti ¢istému horciku taktiez najjemnejSie
zrno. Hodnoty namerané pocas tahovych testov sa zhoduji aj s fraktografickymi
pozorovaniami, kde ¢isty hor¢ik vykazoval najmé krehky lom, zatial’ ¢o lom u kompozitnych
materialov bol prevazne tazny. K lomu kompozitnych materialov doslo najméa v miestach, kde
sa nachadzala vystuz.

Tabul'ka 4: Vysledky merania pevnosti v tahu a tvrdosti [89]

Medza klzu Pevnost’ v tahu

Vzorka [MPal [MPa] Taznost’ [%] Tvrdost Hv 0,1
Mg 104 164 6,2 40
Mg-10Ti 147 212 11,1 46
Mg-10Ti-1Al 163 238 21,2 55

2.9.4 Mikrostruktura a mechanické vlastnosti kompozitu Ti/AZ31

Yu akol. vpraci [90] skiimali zmenu mikrostruktiry a pevnosti v tahu za laboratdrnej
a zvysenej teploty u zliatiny AZ31, s pridavkom ¢astic titanu s priemernou velkost'ou 310 nm.
Za tymto ucelom boli pripravené vzorky s 5 at. % titanu, 10 at. % titdnu a 15 at. % titanu.
Vzorky boli pripravené vakuovym lisovanim za tepla pri teplote 523 K a tlaku 50 MPa po dobu
30 min. Vzorky boli nasledne pretlacané za horuca, pri teplote 523 K. Vzorky vykazovali
relativnu hustotu az 99 %. Na pozorovanie mikrostruktiry bol pouzity transmisny elektronovy
mikroskop (TEM) vybaveny s EDS analyzatorom. Na meranie pevnosti v tahu za laboratornej
teploty bol pouzity testovaci pristroj Instron 5569 a na meranie pevnosti v tahu za zvySenej
teploty bol pouZity testovaci pristroj Instron 5500R. Pevnost’ za zvySenej teploty bola merana
pri teplote 573 K. Na zaklade pozorovania mikrostruktiry extrudovanych vzoriek bolo zistené,
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ze s pridavkom titanu sa priemerna velkost’ krystalickych zfn znizuje. Pre vzorky s 5 at. %
titanu, 10 at. % titdnu a 15 at. % titdnu, bola priemerna velkost’ 1,2 um, 1,0 um a 0,8 um, ¢o
malo pravdepodobne vplyv aj na pevnost’ v tahu. Vysledok t'ahovej skusky za laboratornej
teploty je uvedeny na obr. 17. Z vysledkov je zrejmé, ze pevnost’ a medza Klzu sa so
vzrastajicim mnozstvom titdnu zvySovala, zatial ¢o taznost’ klesala. Pri 15 at. % pridavku
titanu, sa jedna az o 2,4-nasobok medze klzu v porovnani s ¢istou zliatinou AZ31, pri ktorej
autor uvddza hodnotu medze klzu 99 MPa. Podobny trend ako pri pevnosti za laboratornej
teploty m6zeme pozorovat’ aj pri meraniach za zvysenej teploty. So vzrastajicim mnozstvom
titdnu v zliatine, dosahovala medza klzu pri tahovej sktske hodnotu 63 MPa, 69 MPa
a 82 MPa.

450 20

I |:| Medza klzu

- Pevnost’ v tahu

- Taznost’

400 |-
16

350
=)
—c
% 300 g
2 )
?g-' =
& 250 ;3
z 8 =
200

150 -

100

5 10 15
Mnozstvo titanu [at. %]
Obrazok 17: Vysledky tahovych skusok pre rdzne zlozenia kompozitného materialu typu
Ti/AZ31 [89]

2.9.5 Vplyv teploty lisovania zmesi Mg—Al-Ti na mikro$truktiaru

Olszowka-Myalska a kol. [91] skamali vplyv teploty na mikrostruktiru materialu pri priprave
kompozitu typu Mg-Al-Ti lisovanim za tepla. Boli pripravené 3 typy vzoriek, kazdy
s hmotnostnym pomerom Mg:Ti:Al 10,5:6,1:3,4. Ich priprava pozostavala z dvoch krokov.
V prvom boli lisované pri tlaku 15 MPa a teplote 300 °C po dobu 30 min. Nasledne sa
pokracovalo d’alsich 30 min pri tlaku 8 Mpa a teplote 640 °C pre vzorku 1, 650 °C pre vzorku
2 a660 °C pre vzorku 3. U kazdého typu vzoriek bola zmerand tvrdost a mikrotvrdost’
(Duramin A). Mikros$truktara a zloZenie metalografického vybrusu bolo pozorované pomocou
SEM (Hitachi 4200) s EDS analyzatorom (Noran system). Fazové zlozenie bolo sktimané
pomocou XRD (Jeol JDX-7S). Metédou XRD boli v kompozitnych vzorkach identifikované
dva typy intermetalickych faz a to AlsTi a Mgi17Al12 a tuhé roztoky aTi a aMg. Bolo zistené, ze
vSetok elementarny hlinik bol spotrebovany na tvorbu jednej z tychto faz. Faza Mgi7Al12 bola
dispergovana v hor¢ikovej matrici a jej disperzia sa zvySovala s teplotou. Faza AlsTi sa
vytvorila bud’ ako tenka vrstva okolo Ti Castic pri vzorke 1, alebo bola pri vyssej teplote
dispergovand Vv horc¢ikovej matrici, ale so sklonom ku koncentracii okolo Castic Ti. Tvrdost’
dosahovala u vsetkych troch vzoriek hodnotu priblizne 130 HV 3, avSak mikrotvrdost’ u Ti
Castic stupala s teplotou spekania adosahovala hodnot 178,5+23 HV 0,1 uvzorky 1,
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196 + 32 HV 0,1 pri vzorke 2 a 215 + 18 HV 0,1 pri vzorke 3. So vzrastajicou teplotou taktiez
klesala priemerna velkost’ Castic titanu.

2.9.6 Fazové rozhranie Mg-9AI/Ti

Dai a kol. studovali vo svojej praci [92] fazové rozhranie medzi zliatinou Mg—9Al a Cistym
titianom. Za tymto uc¢elom boli pripravené vzorky roztavenim zliatiny Mg—9Al (9 hm. % Al),
do ktorej bola nasledne ponorena vycistena titinova ty¢ s priemerom 8 mm. Tavenina s tycou
vo vnutri bola udrziavana pri teplote 700 °C po dobu 0 min (a), 30 min (b) a 60 min (c) pre 3
typy vzoriek. Cely systém bol nasledne ponechany vychladnut na laboratornu teplotu.
Rozhranie medzi zliatinou a titinom bolo pozorované na prie¢nom reze pomocou SEM
(TESCAN VEGA 3 LMH) vybavenym EDS analyzatorom (Oxford Instrument Techology).
Fazové zlozenie bolo skimané pomocou XRD (D/Max 2500PC). Na zaver bola testovana
pevnost rozhrania v strihu (NEW SANSI CMT-5105), po ktorej bol lom materidlu pozorovany
pomocou SEM. Na obr. 18 st mikrofotografie rozhrania medzi zliatinou a titanom, z ktorych
je vidiet’ Ze pri zvySujicom sa ase difuzie dochadza ku zvysenej tvorbe fazy Mgi17Al12 blizko
rozhrania. PrediZenie ¢asu difizie mé taktieZ vplyv na pevnost’ rozhrania v strihu, ktora
dosahovala hodnotu 16 MPa pre vzorku a), 35 MPa pre vzorku b) a 56 MPa pre vzorku c). EDS
analyza a XRD uskutocnené na lomovych plochach taktiez ukazali, Ze vo vSetkych troch
pripadoch doslo k lomu v matrici Mg—9Al pri rozhrani a v pripade vzorky c) taktiez doslo
k tvorbe intermetalickej fazy AlsTi na povrchu titanu.

Mg-9Al

Mg, Al

| Mg Al

50 pm J

50 pm LR
Al/Ti pre vzorky a) b) a c) [92]

Obrazok 18: Mikrofotogvrafiérr&hrama Mg-9

2.9.7 Vplyv pridavku titinu na zliatinu AZ31

Zaid, Raghad a Hememat v stadii [93] skumali vplyv pridavku titanu na mechanické vlastnosti
a mikroStrukturu liatej a pretlacanej zliatiny AZ31. Merania boli vykonané na 4 typoch vzoriek,
z ktorych 2 boli tvorené Cistou zliatinou AZ31 (jedna vzorka liata, druha liata a pretlacand) a 2
vzorky boli tvorené zliatinou AZ31 a 0,15 hm. % titanu (jedna vzorka liata, druha liata
a pretlacand). Na kazdom type vzorky bol vykonany test tvrdosti podl'a Vickersa, pozorovanie
mikro$truktiry pomocou svetelného mikroskopu a taktiez bola vypocitana hodnota energie
potrebna na pretldCanie materialu. Na zéklade pozorovania svetelnym mikroskopom bolo
zistené, ze pridavok titdnu mal vplyv na priemernu velkost krystalickych zfn materidlu.
U liatych vzoriek sa priemerna vel'kost znizila z 22 um u ¢istej zliatiny, na 16 pm u zliatiny
s pridavkom titanu. Pri pretla€anych vzorkdch sa s pridavkom titdnu priemerna velkost
krystalického zrna zniZila zo 16 um na 14 pm. Pridavok titdnu mal taktieZ za nasledok zvySenie
tvrdosti zo 72 HV na 94 HV u liatej zliatiny azo 74 HV na 98 HV u pretlacanej zliatiny.
Energia potrebna na pretlacanie sa pri pridani titanu znizila o0 59 % a to z 207 J pre ¢istu zliatinu
na 85,3 J pre zliatinu s pridavkom titanu.
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2.9.8 Zmena mikroSturuktikry kompozitu Ti/AZ61 pri spekani

Yu akol. vpraci [94] skumali vplyv spekania na mikrostruktiru afazové zlozenie
kompozitného materialu pozostavajiceho z matrice zliatiny AZ61 a titanovej Casticovej
vystuze. VSetky pripravené vzorky obsahovali 18 hm. % titanu. Praskové zmesi kovov boli na
zaciatku lisované pri tlaku 2038 MPa a nésledné vlozené do pece, kde boli vo vakuu zahrievané
pri teplotach 573 K— 723 K po dobu 30 min — 600 min. Na urcenie fazového zlozenia bolo
pouzit¢ XRD (D/max-rb), mikroStruktira bola pozorovana pomocou TEM vybavenym EDS
analyzatorom a taktiez bol uskuto¢neny test tvrdosti podla Vickersa (HST HV-1000).
Priemernd velkost krystalickych zfn v zliatine AZ61 na zaciatku merani bola 43 nm. Pri
spekani po dobu 600 min doslo k ich narastu na 51 nm pri teplote 473 K, 64 nm pri teplote
623 K, 80 nm pri teplote 673 K a 102 nm pri teplote 723 K. Na obr. 19 v Casti b) sa nachadza
zavislost’ vel'kosti ¢astic na ¢ase spekania pri teplote 723 K. Zo zavislosti vyplyva, ze nérast
velkosti zfn bol najrychlejsi po¢as prvych 60 min, po ktorych sa rast spomalil. Obr. 19 taktiez
zachytdva zmenu tvrdosti materidlu na teplote a Case. Vyplyva z neho, Ze tvrdost’ materialu
klesa s teplotou aj s casom spekania a je nepriamo zavisla na zmene velkosti zfn. Meranie
pomocou XRD ukazalo, ze hlinik difunduje z presyteného tuhého roztoku v horéiku a dochadza
k jeho rozpustaniu v titane. Toto meranie taktiez potvrdilo reakciu medzi titinom a hlinikom,
za vzniku fazy AlzTi. Zrna tejto fazy dosahovali priemerna vel’kost’ mensiu nez 10 nm,
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Obrazok 19: Zavislost’ tvrdosti na a) teplote spekania a b) zavislost’ tvrdosti a vel'kosti Castic
na Case spekania [94]
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3 CIELE PRACE
Ciel'om prace je priprava a struktirne-mechanicky popis materidlov na baze horciku. Diel¢im
cielom bude reser$ sucasnej problematiky binarnych a ternarnych systémov na baze Mg—Al—

Ti. Hlavnym ciel'om je potom priprava a charakterizacia objemovych materialov na baze Mg—
Al-Ti. Tento hlavny ciel’ v sebe zahina:

e Pripravu objemovych materialov na baze Mg-Al-Ti pomocou metdod praskovej
metalurgie

e Charakterizaciu mikrostruktiry, prvkového zlozenia, rozlozenia prvkov a kvalitativnu
analyzu fazového zlozenia materialu

e Analyzu mechanickych vlastnosti, akymi st tvrdost’ a pevnost’ pri zatazeni ohybom
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4 EXPERIMENTALNA CAST

4.1 Zakladny material

Ako zakladny materidl na pripravu vzoriek bol pouZity praSkovy horcik, hlinik a titan. VSetky
praskové materialy pochadzali zo spolo¢nosti Goodfellow Cambridge Limited. Velkostna
distribcia Castic bola zmerana pomocou laserovej difrakénej analyzy. Jej vysledky su
zobrazené v tab. 5. Praskovy horéik bol vyrobeny mletim. Jeho ¢astica mali nepravidelny tvar
a maximalna velkost’ Castic deklarovand vyrobcom bola 50 um, s ¢istotou prasku 99,8 %.
Mikrofotografia hor¢ikového prasku je zobrazena na obr. 20 a). Praskovy hlinik bol vyrobeny
atomizaciou vzduchom v dosledku ¢oho mali jeho Castice nepravidelny tvar, ¢o je vidno aj na
mikroskopickej snimke zobrazenej na obr. 20 b). Maximalna velkost’ Castic deklarovana
vyrobcom bola 30 um, s &istotou prasku 99 %. Castice titanového prasku boli vyrobené
atomizdciou plynom amali gulovity tvar. Mikroskopicka snimka titanového prasku je

zobrazena na obr. 20 ¢). Maximalna velkost' Castic deklarovana vyrobcom bola 75 um,
s Cistotou prasku 99,5 % [95, 96, 97].

Tabul’ka 5: Vysledky laserovej difrak¢énej analyzy praskového materialu

Material Hor¢ik Hlinik Titan
Dso [um] 26,44 10,57 33,27
Dgo [um] 44,09 22,15 46,75
Priemerna vel'kost [um] | 27,63 11,97 33,56

Obrazok 20: Mikroskopické snimky pouzitych praskovych materidlov; rastrovaci elektronovy
mikroskop; zvdéSenie 1000%; a) hor¢ik, b) hlinik, ¢) titan; mierka 20 pm
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4.2 Priprava experimentalnych vzoriek

Zaucelom vykonania experimentov, bolo vytvorenych viacero vzoriek. Pripravené vzorky mali
tvar tabliet s priemerom 20 mm a vyskou priblizne 5 mm. Ich priprava zacala navazenim
potrebného mnozstva praskového materialu v dusikovej atmosfére za ucelom presného pomeru
jednotlivych zloziek a zabraneniu ich oxidécie vzdusnym kyslikom. Jednotlivé skupiny vzoriek
obsahovali 5 hm. % hlinika a 5 hm. % titanu; 10 hm. % hlinika a 10 hm. % titanu; 15 hm. %
hlinika a 15 hm. % titanu. ZvySok hmotnosti tvoril hor¢ik. Pripravené praskové zmesi boli
miesané po dobu 30 min, rychlostou 100 ot./min. Po priprave jednotlivych zmesi, prebehla
d’al$ia uprava, ktord zahfnala lisovanie za studena (CP), spekanie (S), tepelné vytvrdenie (HT)
a polom aktivované spekanie (SPS). Oznacenie jednotlivych vzoriek podla typu finalnej
upravy a zlozenia sa nachadza v tab. 6.

Tabul'ka 6: Oznacenie pripravenych vzoriek podl'a typu finalnej tpravy a zlozenia

Tvo findlnei Mg 90 hm. % Mg, 80 hm. % Mg, 70 hm. % Mg,
P J 5 hm. % Al 10hm. %Al 15hm. % Al
upravy 5 hm. % Ti 10 hm. % Ti 15 hm. % Ti
CP CP CP5 CP10 CP15

S S S5 S10 S15
SaHT HT HT5 HT10 HT15
SPS SPS SPS5 SPS10 SPS15
SPSas SPSS SPSS5 SPSS10 SPSS15
SPSaSaHT SPSHT SPSHTS5 SPSHT10 SPSHT15

4.2.1 Lisovanie za studena
ZamieSand zmes bola v dusikovej atmosfére nasypana do ocelovych lisovnic tvaru valca
S vnutornym priemerom 20 mm. Lisovnice uzavreté raznicami boli nasledne axialne lisované
pomocou pristroja Instron 5985. Pohyb raznice pri lisovani prebiehal rychlostou 1 mm-min~t
az po dosiahnutie tlaku 400 MPa s vydrzou 30 s pri maximalnom tlaku. VySka vzniknutej
tablety Cinila priblizne 5 mm.

4.2.2 Spekanie a tepelné vytvrdenie

Tablety ur¢ené na tepelné spracovanie boli zatavené do evakuovanej sklenenej ampule, ktora
je zobrazena na obr. 21. Na spekanie a tepelné vytvrdenie bola pouzita elektricky vyhrievana,
laboratorna, muflova pec 018 LP. Spekanie prebehlo pri teplote 400 =5 °C po dobu 10 h
a tepelné vytvrdenie prebehlo pri teplote 220 +5 °C po dobu 5 h. Vzorky boli na zaciatku
kazdej operacie vloZené do pece vytemperovanej na danu teplotu a po jej ukonceni, boli
ponechané vol'ne vychladnut’ na vzduchu.
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Obrazok 21: Evakuovana, zatavend, sklenena ampula so vzorkami pripravenymi na tepelné
spracovanie

4.2.3 Polom aktivované spekanie

Metéda SPS bola vykonana pomocou pristroja FCT Systeme HP-D 10 na Ustave kovovych
materialov a kordzneho inzinierstva na Vysoké Skole chemicko-technologické v Prahe.
Praskovy materidl bol vo vhodnom mnozstve, ktoré zéaviselo na zlozeni zmesi, vlozeny
do grafitovej lisovnice tvaru valca, S vnGtornym priemerom 20 mm. Lisovnica spolu
s grafitovymi piestami oblozenymi grafitovou fo6liou, bola vlozena do spekacej komory
pristroja. Spekacia komora bola evakuovana a na vzorku sa zacalo pdsobit’ tlakom 5 MPa. Po
jeho dosiahnuti, bol spusteny ohrev elektrickym pradom rychlostou 50 °C/min na teplotu
400 °C. Lisovaci tlak bol zvySovany rychlost'ou 20 MPa/min az na hodnotu 80 MPa s vydrzou
10 min pri maximalnom tlaku a teplote. Po ukonceni operacie bol tlak znizovany rychlost’ou
20 MPa/min a vzorky boli ponechané vychladntt v komore pristroja na teplotu priblizne 50 °C.
Dve sady takto pripravenych vzoriek boli nasledne podrobené tepelnému spracovaniu
analogickému so vzorkami pripravenymi lisovanim za studena.

4.2.4 Dalsie spracovanie vzoriek

Z kazdej z pripravenych vzoriek boli pripravené 2 tramiky s rozmermi 4 x 4 x 18 mm uréené
na test pevnosti v ohybe. Zvysky zo vzoriek, ktoré ostali po priprave tramikov boli vyuzité na
pripravu metalografickych tabliet. Vzorky boli rezané pomocou metalografickej pily Secotom-
50. Za i¢elom ochrany vzoriek pred kordziou, bolo rezanie uskuto¢nené bez pouzitia chladiva,
alebo lubrikantu. Z dévodu absencie chladiva v§ak hrozilo neZiaduce tepelné zat'azenie vzoriek,
kvoli comu bola zvolena rychlost’ kotaca 4000 ot/min a rychlost’ rezania 0,04 mm/s.

Metalografické tablety boli pripravené zaliatim Casti vzorky do pomaly tuhnucej epoxidove;j
zivice Aka-Resin. Po jej zatuhnuti bol vyhotoveny metalograficky vybrus, postupnym brisenim
na metalografickej bruske Tegramin-25, na brusnych papieroch so zrnitostou 320, 800, 1200
a 4000. Po bruseni nasledovalo lestenie na lestiacich papieroch MOL 3 pm, NAP 1 um a NAP
1/4 um. Pri kazdom kroku leStenia bola pouzita prislusna diamantova pasta DP-Paste od
spoloc¢nosti Struers. Ako lubrikant bol pouzity izopropanol a po kazdom kroku brisenia a
leStenia nim boli vzorky opladchnuté a néasledne vysuSené¢ prudom horticeho vzduchu. Na
vybruse kazdej vzorky bola pozorovand mikroStruktira, merana tvrdost' a bol vyhotoveny
prvkovy mapping.
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4.3 Pristrojové vybavenie a podmienky merania
Prehl'ad pristrojového vybavenia a podmienok jeho pouzitia na pripravu a charakterizaciu
vzoriek materialu typu Mg—AIl-Ti

4.3.1 Invertovany svetelny mikroskop
Na pozorovanie mikroStruktary pripravenych vzorick bol pouzity invertovany svetelny
mikroskop Zeiss Axio Observer Z1m.

4.3.2 Mikrotvrdomer

Mikrotvrdomer LECO AMH43, bol pouzity na stanovenie tvrdosti a mikrotvrdosti vzoriek.
Meranie bolo vykonané metédou podla Vickersa, vtla€anim diamantového indentoru tvaru
tetragonalnej pyramidy do vzoriek. Pri merani tvrdosti bola pouzita zataz 1 kg s vydrzou
10 s a pri merani mikrotvrdosti bola pouzita zat'az 25 g s vydrzou 10 s.

4.3.3 Rastrovaci elektronovy mikroskop

Na pozorovanie mikrostruktiry vzoriek, vyhodnotenie fraktografie a overenie vel'kosti a tvaru
praskového materialu, bol pouzity rastrovaci elektronovy mikroskop Zeiss Evo LS-10.
Mikroskop bol taktiez vybaveny EDS analyzatorom OXFORD X-Max 80 mm?, ktory bol
pouzity na analyzu prvkového zloZenia povrchu metalografického vybrusu vzoriek. Kalibracia
zariadenia bola vykonana pomocou monokrystalu kremika a meranie prebehlo s presnostou
0,5 %. Urychl'ovacie napétie pri merani bolo 15 kV

4.3.4 Test pevnosti v ohybe

3-bodova skuska ohybom bola vykonana na pristroji Instron E3000 na vzorkach s rozmermi
4 x 4 x 18 mm na Ustave fyziky materidlov Akadémie vied Ceskej republiky. Polomer podpier
a tfna bol 2,5 mm. Vzdialenost’ podpier bola 16 mm. Ohyb prebiehal rychlostou 0,5 mm/min.

4.3.5 Rontgenova difrakéna analyza

Kvalitativna analyza fdzového zloZenia pripravenych vzoriek bola vykonand pomocou XRD
na pristroji SmartLab. Ako zdroj rontgenového Ziarenia sliZila rontgenka s charakteristickym
ziarenim CuK,1,2. Meranie prebiehalo vrozsahu 5°-90° s velkostou kroku 0,02°.
Vyhodnotenie difraktogramov prebehlo pomocou databazy JCPDS PDF—4.
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5 VYSLEDKY A DISKUSIA

5.1 MikroStruktira

Mikros$truktura vzoriek bola skimana pomocou svetelného mikroskopu. Na obr. 22 — obr. 24
st zobrazené mikroskopické snimky vzoriek, ktoré boli pripravené Standardnymi postupmi
praskovej metalurgie, teda lisované za studena, specené a tepelne vytvrdené. Mikroskopické
snimky zobrazené na obr. 25 — obr. 27, zobrazuju mikrostruktiru vzoriek, ktoré boli pripravené
metédou SPS a nasledne specené, alebo specené a tepelne vytvrdené. Zo snimok je na prvy
pohlad zrejmy vyskyt dvoch faz a to hor¢ikovej, resp. hlinikovej matrice a titanovej vystuze
v podobe gul'ovitych castic. Vzhl'adom na r6znu tvrdost” a oteruvzdornost’ matrice a vystuze,
ma vybrus vyrazny reliéf a Castice titdnu presahujii nad povrch materialu. Na niektorych
miestach, najma v pripade vzoriek lisovanych za studena su viditelné miesta, odkial’ titdn
vypadol v désledku procesu brasenia, av§ak po tepelnych spracovaniach je tento jav zriedkavy
a u vzoriek pripravenych metddou SPS nebol zaznamenany vobec. Castice titanu sa nezhlukuju
a ich rozlozenie v matrici je nahodné. Zo snimok je taktiez pozorovatel'né zvysenie porozity pri
vzorkach typu S aHT v porovnani so vzorkou CP, ¢o znamena, Ze pri spekani a tepelnom
vytvrdeni doslo k jej zjavnému narastu. Toto viditeI'né zvySenie porozity je mozné pozorovat’
najmi u vzoriek, ktoré obsahovali hlinik a titan. Na druhej strane pri vzorkach pripravenych
metodou SPS je v porovnani so vzorkami pripravenymi Standardnymi postupmi praSkovej
metalurgie viditelnd nizSia porozita. K viditel'nej zmene porozity u vzoriek pripravenych
pomocou SPS nedoslo ani po ich spekani a tepelnom vytvrdeni.

Obrazok 22: Mikrostruktira vzoriek prip;avenych lisovanim za studena; a) CP5; b) CP10; ¢)
CP15; svetelny mikroskop, zvacSenie 200 x
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Obrazok 23: Mikrostruktura vzoriek pripravenych lisovanim za studena a spekanim; a) S, b)
S5, ¢) S10, d) S15; svetelny mikroskop, zvaésenie 200 x

Obrazok 24: ikfo§trukt1’1ra zoriek pripravenych lisovanim za studena, spekanim a tepelnym
vytvrdenim; a) HT, b) HT5, ¢) HT10, d) HT15; svetelny mikroskop, zvd¢Senie 200 x
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Obrézok 25: Mikrotruktdra vzoriek pripraveych me(')dou SPé; a) SPS5, b) SPS10, ¢)
SPS15; svetelny mikroskop, zvac¢Senie 200 x

e

Obrazok 26: Mikrostruktira Vzorek pripavenych metodou SPS a naslednym spekanim;
a) SPSS5, b) SPSS10, c) SPSS15; svetelny mikroskop, zvdcSenie 200 x
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a tepelnym vytvrdenim; a) SPSHTS5, b) SPSHT10, c) SPSHT15; svetelny mikroskop,
zvacSenie 200 x

5.2 Prvkové zloZenie a rozloZenie prvkov

Prvkové zlozenie jednotlivych vzoriek bolo stanovené pomocou EDS analyzy. Zistené
vysledky su zobrazené v tab. 7. Z vysledkov je zrejmé, ze experiment bol zatazeny pomerne
vysokou chybou v merani mnozstva hlinika a titanu. Ako bolo spomenuté v kapitole 5.1,
rozlozenie Castic titanu v materidli je ndhodné. Ked’ze meranie prebiehalo pri 1000 x zvacseni,
ur¢ité nahodné odchylky v merani boli v zavislosti na mnozstve zachytenych titanovych (a
v pripade vzoriek typu CP aj hlinikovych) Gastic ofakdvané. Dalsim dovodom moze byt
zvySena odchylka EDS analyzy pri kontakte Cistych kovov.

Z vysledkov v tab. 7 taktiez vyplyva, Ze napriek zavedenym opatreniam doslo k oxidacii
vzoriek. Vo vécsine pripadov je mnozstvo kyslika na vybruse vel'mi podobné a moznosti, ako
mohlo dojst’ k oxidacii je niekolko. NajvySsia pravdepodobnost’ je v oxidécii vzduSnym
kyslikom, alebo vzdusnou vlhkostou, ¢i uZ pri skladovani vzoriek medzi jednotlivymi
meraniami, alebo pri skladovani zikladného materialu. Najvys$Sie mnozZstvo kyslika bolo
pozorované v pripade vzoriek pripravenych Standardnymi metodami praSkovej metalurgie a to
najméd uvzoriek typu SaHT. To koresponduje aj so zvySenou porozitou pozorovanou
v kapitole 5.1 a z toho vyplyvajicim zvySenim povrchu materialu, o mohlo zvysit’ rychlost’
oxidacie.
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Tabulka 7: Prvkové zlozenie jednotlivych vzoriek

Navazené

Typ mnozstvo kazdej Mg Al Ti O
pripravy primesi [hm. %] [hm.%] [hm.%] [hm.%] [hm. %]

5 82,0 7,6 4,5 6,0

CP 10 77,1 11,5 5,6 5,8

15 64,6 20,6 91 5,8

5 84,0 4,3 4,0 7,7

S 10 73,9 7,7 11,2 7,2

15 62,9 12,3 17,5 7,4

5 83,6 4,3 4,8 7,4

HT 10 75,8 8,3 8,7 7,2

15 65,8 13,4 13,5 7,4

5 83,6 4,1 6,4 59

SPS 10 74,9 7,6 11,5 6,0

15 67,4 16,4 11,4 4,8

5 82,5 4,2 79 54

SPSS 10 73,2 7,5 13,3 6,1

15 65,5 14,7 14,7 51

5 79,5 3,7 10,3 6,5

SPSHT 10 74,2 7,3 12,7 58

15 67,6 11,5 15,8 51

Rozlozenie prvkov v materiali bolo pozorované pomocou EDS analyzy. Na obr. 28 — obr. 30
si zobrazené prvkové mapy vzoriek, ktoré boli pripravené Standardnymi postupmi prasSkove;j
metalurgie, teda lisované za studena, specené a tepelne vytvrdené. Prvkové mapy zobrazené
na obr. 31 — obr. 33, zobrazuju rozlozenie prvkov vo vzorkach, ktoré boli pripravené metoédou
SPS a nasledne specené, alebo specené a tepelne vytvrdené. Na prvkovej mape vzoriek typu
CP je okrem titanu, dobre viditelné aj rozlozenie hlinika v horéikovej matrici. Zo snimky
je zrejmé, ze rovnako ako titan, aj hlinik zachovava nahodné rozmiestnenie v materiali
a nedochadza k jeho zhlukovaniu.

Z ostatnych prvkovych mép je zrejmé, ze vo vSetkych pripadoch doslo po tepelnom spracovani
k rozpusteniu hlinika v horéikovej matrici, ¢Coho dosledkom bol vznik horéikovej a, alebo 3
fazy. Vtab. 8 sa nachadza hmotnostny pomer medzi hor¢ikom a hlinikom, vypocitany
z celkového zlozenia zmesi. Vyplyva z nej, ze pri celkovom 15 hm. % obsahu hlinika je jeho
pomer K hor¢iku vyssi, nez je jeho maximalna rozpustnost’ v tuhom roztoku (12,7 hm. % pri
teplote 437 °C [9]) a pri jeho celkovom obsahu 10 hm. % je jeho pomer k hor¢iku tesne pod
hranicou jeho maximalnej rozpustnosti pri 400 °C [9]. Z tohto dovodu bol ocakavany vyskyt
fazy P uvsetkych vzoriek stymto zlozenim, ¢o sa EDS analyzou potvrdilo. V pripade
celkového obsahu 5 hm. % doslo k Gplnému rozpusteniu hlinika v horéiku a ku vzniku fazy a
vo vsetkych pripadoch, s vynimkou vzorky typu SPS5. Tu, rovnako ako vo vsetkych pripadoch
série SPS, doslo ku vzniku izolovanej fazy B v miestach, kde sa pred tym nachddzali Castice
hliniku. To bolo sposobené kratkym casom spekania, ktory umoznil len Ciastocnu diftiziu
hlinika do hor¢ika [98].
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Tabulka 8: Hmotnostny pomer medzi hor¢ikom a hlinikom, v zavislosti na navaZzenom
2
mnozstve primesi

Pomer medzi
Navazené Mg a Al
mnozstvo Al
[hm. %] Mg Al
[hm. %] [hm. %]
5 94,7 53
10 88,9 11,1
15 82,4 17,6

] |Al Electron Wil Al Electron
Mg

(A1 3 (7 o] e

Obrazok 28: Prvkové mapy vzoriek pripravenych lisovanim za studena; a) CP5, b) CP10,
c) CP15; rastrovaci elektronovy mikroskop, zvic¢Senie 1000 x
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Obrazok 29: Prvkové mapy vzoriek pripravenych lisovanim za studena a spekanim; a) S5,
b) S10, ¢) S15; rastrovaci elektronovy mikroskop, zva¢senie 1000 x

Geccion

I 70 o
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Obrazok 30: Prvkové mapy vzoriek pripravenych lisovanim za studena, spekanim a tepelnym
vytvrdenim; a) HT5, b) HT10, ¢) HT15; rastrovaci elektronovy mikroskop, zva¢senie 1000 x
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Obrazok 31: Prvkové mapy vzoriek pripravenych metédou SPS; a) SPS5, b) SPS10,
c) SPS15; rastrovaci elektronovy mikroskop, zvacsenie 1000 x

(1] 1 [ [o] Y

Obrazok 32: Prvkové mapy vzoriek pripravenych metdédou SPS a spekanim; a) SPSS5,
b) SPSS10, ¢) SPSS15; rastrovaci elektronovy mikroskop, zvacsenie 1000 x
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Obrazok 33: Prvkové mapy vzoriek pripravenych metdédou SPS, spekanim a tepelnym
vytvrdenim; a) SPSHT5, b) SPSHT10, ¢) SPSHT15; rastrovaci elektronovy mikroskop,
zvacsenie 1000 x

Na zéklade prvkovych mép a Vv nich viditeI'nom rozlozeni faz, sa da ¢iastocne vysvetlit’ zvySena
porozita vo vzorkach pripravenych $tandardnymi metodami praskovej metalurgie. Ako bolo
spomenuté v kapitole 5.1, k viditel'nému narastu porozity doslo po spekani vzoriek lisovanych
za studena. Z prvkovych map je zrejmé, ze V pripade vzoriek typu SPS vznikla len 3 faza, ktora
sa naslednym tepelnym spracovanim d’alej rozptstala za vzniku fazy o. V kontraste s tym,
u vzoriek S5 a S10 doslo k uplnému rozpusteniu hlinika a vzniku fazy o a pri vzorke S15 doslo
ku vzniku fazy a a z prebytku hlinika nad jeho maximalnou rozpustnostou v hor¢iku, doslo ku
vzniku fazy B. Tieto fakty ukazuju na vznik vakancii v miestach, kde sa nachadzali Castice
hlinika v désledku Kirkendallovho efektu, ¢o potvrdzuje aj praca [98].

5.3 Fazové zloZenie

Kvalitativne meranie fazového zlozenia pripravenych materialov prebehlo pomocou XRD.
Kvantitativne vysledky experimentu neboli v tomto pripade brané do tvahy z dévodu vysokej
nepresnosti, ktora vznikla v dosledku deformacie krystalickych zin sposobenej lisovanim
pripravenych zmesi. Casti spektier v rozmedzi uhlov 20 od 30° do 50°, ziskané pomocou
difrakcie rontgenového ziarenia s zobrazené na obr. 34 a obr. 35. obr. 34 zobrazuje difrakéné
spektra vzoriek pripravenych Standardnymi metédami praskovej metalurgie, zatial’ ¢o obr. 35
zobrazuje difrak¢éné spektrd vzoriek pripravenych metdédou SPS. Celkovy prehlad fazového
zloZzenia vzoriek sa nachadza v tab. 9.

Piky v XRD spektrach zobrazené priblizne pri uhloch 20 =~ 32°, 20 = 34°, 20 =~ 37° a 20 = 48°,
nalezia horc¢iku a slabo vyrazny pik pri uhle 20 = 43° indikuje pritomnost’ oxidu hore¢natého,
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¢o znaci koroziu materialu oxidaciou. Tieto fazy boli ndjdené u vSetkych vzoriek, bez ohl'adu
na zloZenie a spdsob ich pripravy.

Pri uhle 26 ~ 38° a 20 = 45°, sa nachadza pik oznacujtci pritomnost’ hlinika. T4 vSak bola
potvrdena len v pripade vzoriek lisovanych za studena. Tento fakt hovori o tom, Ze po tepelnom
spracovani dosSlo vo vsetkych pripadoch k uplnému rozpusteniu hlinika. To dokazuje aj
pritomnost’ B fazy hor¢ika (Mgi7Al12) vo vSetkych meraniach vykonanych na tepelne
spracovanych vzorkach. Charakteristicky pik pre B fdzu sa nachddza pri uhle 26 = 36°
a zo spektier je zrejmé, Ze jeho mnozstvo sa zvySuje so zvysujucim sa pociatoénym mnozstvom
hlinika. Pri vzorkach s obsahom hlinika 5 hm. % mohlo k vyskytu tejto fazy dojst’ v dosledku
lokalneho zvysenia jeho koncentracie, ktoré mohlo nastat’ v dosledku ndhodného rozlozenia
hlinika v materiali. To, Ze sa u tychto vzoriek (s vynimkou vzorky SPS5) B f4za hor¢ika nenasla
pomocou EDS analyzy moéze znamenat, Ze jej mnozstvo v materiali je nizke, alebo ze
krystalické zrna 3 fazy boli v pripade tychto vzoriek prili§ malé.

Titan bol v jeho Cistej forme detegovany vo vSetkych vzorkach okrem vzoriek ¢istého horcika.
Piky znaciace jeho pritomnost’ sa nachadzaju pri uhloch 20 = 35°, 20 = 38° a pri uhle 26 = 40°.
XRD analyza vo vécsine pripadov nepotvrdila zmenu fazového zlozenia titanu, s vynimkou
vzoriek S10, S15, HT10 a HT15. U tychto vzoriek bola zistena pritomnost’ fazy s kubickou
krystalickou mriezkou, ktora bola identifikovana ako nitrid titanu. Jej charakteristické piky sa
nachadzaju pri uhloch 20 =~ 35° (ktory sa moéze prekryvat s d’al§imi fazami) a 20 = 41°.
Na zadklade intenzity odozvy mdzZeme povedat, Ze s rasticim pociatoénym mnozstvom titanu
rastie vo vzorkach typu S a HT aj mnozstvo fazy TiN. Na zaklade toho sa da predpokladat,
ze tato faza vznikla aj v pripade vzoriek S5 a HTS, avSak jej mnozstvo bolo prili§ malé na
detekciu. Vznik nitridu titanu je mozné vysvetlit' pripravou vzoriek v dusikovej atmosfére.
Vzhladom nato, Ze praskové materialy boli Vtejto atmosfére nasypané a uzavreté
v lisovniciach, je mozné, ze pri lisovani doslo k uvézneniu ¢asti dusika medzi zrnami materialu.
Pri spekani nasledne doslo k jeho reakcii s pritomnymi Casticami titanu. Reakciu titanu
s plynnym dusikom potvrdzuju aj prace [99, 100]. To, Ze sa tuto fazu nepodarilo zachytit’
pomocou EDS analyzy je sposobené tym, Ze sa piky emisie ziarenia K, pre dusik a L, pre titan
prekryvaju a teda ich pri malom mnozstve fazy TiN nie je mozné od seba odlisit’.

Pritomnost’ dusiku vo vzorkéch lisovanych za studena méze mat’ nasledny dopad aj na zvySenu
porozitu pozorovani v materidloch pripravenymi konvenénymi metédami praskovej
metalurgie. Pri zahrievani na teplotu 400 °C mohlo d6jst’ k expanzii a naslednému narastu tlaku
dusika uvdzneného medzi zrnami materidlu, ¢o mohlo spdsobit’ vznik prasklin v materiali
na mikroskopickej urovni.

47



A JJ} [ N
- A ) / j\ —HT15
= —HT10
5 HTS
“ HT
[~
§ —515
5 —S10
= A _ ! AN
ca S
=
z —CP15
e
= —CP10
L]
[ —CP5
AL A ~ A AN
VAN A _}\
A N
30 32 34 36 38 40 42 44 46 48 30

Uhol 26 [7]

Obrazok 34: Rontgenové difrakéné spektra vzoriek pripravenych Standardnymi metdédami
praskovej metalurgie
~—SPSHT10

;/\___,_ N
SPSHTS

S| —sPssis
AN /\_,\J\_/ AN —§PSS10
SPSSS
—SPS15
—SPS10
—SPS5

—SPSHT15

Relativna intenzita siguz'llu

N

30 32 34 36 38 40 42 44 46 48 50

Uhol 26 [°]

Obrazok 35: Rontgenové difrakéné spektrd vzoriek pripravenych metodou SPS

48



Tabulka 9: Kvalitativne fazové zlozenie vzoriek zistené XRD analyzou

Typ anistvo ’ ’ ’ -
prisad Féazy pritomné v materiali
vzorky [hm. %]
5 Mg MgO Al Ti
CP 10 Mg MgO Al Ti
15 Mg MgO Al Ti
0 Mg MgO
) Mg MgO Mgi7Alz Ti
S 10 Mg MgO Mgi7AlL2 Ti TiN
15 Mg MgO Mgi7AlL2 Ti TiN
0 Mg MgO
5 Mg MgO Mgi7Al1 Ti
HT 10 Mg MgO Mgi7Al12 Ti TiN
15 Mg MgO Mgi7Al12 Ti TiN
5 Mg MgO Mgl7A|12 Ti
SPS 10 Mg MgO Mgi7Al12 Ti
15 Mg MgO Mgi7Al12 Ti
5 Mg MgO Mgl7A|12 Ti
SPSS 10 Mg MgO Mgi7Al12 Ti
15 Mg MgO Mgi7Al12 Ti
5 Mg MgO Mg17A|12 Ti
SPSHT 10 Mg MgO Mgi7Al12 Ti
15 Mg MgO Mgi7Al12 Ti

5.4 Tvrdost

Data z merania tvrdosti podl'a Vickersa boli spracované pomocou Dean-Dixonovho testu
na vylucenie odl'ahlych hodnét. Hladina vyznamnosti pri Dean-Dixonovom teste bola o = 0,05
a smerodajna odchylka merania bola 2c. Vysledky z merania tvrdosti zachytava tab. 10.
Z tab. 10 je vidno, ze najvyssia tvrdost’ bola dosiahnuta pri vzorke SPS15 a to (149 + 10) HV 1.
Pre tak vysoku hodnotu tvrdosti existuje viacero vysvetleni — vo vzorke sa nachadza 15 hm. %
titanu, ktory ma zo vsetkych pritomnych ¢istych materialov v zmesi Mg—Al-Ti najvyssiu
tvrdost’ a to az 60 HV [101]. Dal§im dévodom je deformaéné spevnenie materialu, ku ktorému
doslo pocas lisovania V priebehu procesu SPS av porovnani sinymi vzorkami vysoké
mnozstvo fazy P, ktord je tvrdSia nez faza a. Tvrdost’ materidlov pripravenych metédou SPS
bola dokonca vysSia nez najpouzivanejSia komer¢na zliatina hor¢ika AZ91. Tvrdost’ zliatiny
AZ91 spekanej pomocou metddy SPS pri 400 °C bola v praci [102] zmerana na hodnotu 81 HV,
zatial’ ¢o tvrdost’ tejto zliatiny liatej pod tlakom méze dosahovat’ hodnoty az 90 HV[103]. Nami
pripraveny material s obdobnym pomerom hlinika k hor¢iku, pripraveny metoédou SPS (vzorka
SPS10) dosahoval tvrdost’ (116 = 11) HV 1. Na zaklade toho mézeme usudit’, Ze doslo ku
zlepsSeniu tvrdosti v dosledku pridavku titanu.
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na vzorke CP15, ktora dosahovala tvrdost’ len (41 +3) HV 1. Nizke hodnoty tvrdosti boli
Vv pripade vzoriek typu CP ocakavané, pretoze sa nejednalo o spekany material a jednotlivé
pragkové zrna boli spojené len relativne slabymi mechanickymi silami. Dal§im dévodom je, Ze
¢isty hlinik ma tvrdost’ len 15 HV [104], zatial’ ¢o tvrdost ¢istého hor¢ika dosahuje hodnotu
priblizne 42 HV [105]. Klesajuca tvrdost’ s rasticim mnozstvom hlinika v zmesi bola v tejto
sérii vzoriek sposobena aj tym, ze za danych podmienok neddjde pri lisovani za studena k jeho
vyraznému mechanickému spevneniu. Vyplyva z toho, ze pokial’ sa v materiali tohto typu bude
nachadzat’ hlinik v jeho Cistej forme, tvrdost’ materidlu bude nizsia.

Tabulka 10: Vysledky merania tvrdosti

MnozZstvo Tvrdost [HV 1]
primesi
[hm. %] CP S HT SPS SPSS SPSHT
0 47 +1 44 + 2 45+ 2 58+1 61+2
5 45+ 2 69+ 7 64+5 94+9 92+5 81+3
10 44 + 2 81+6 65+5 116 £ 11 111+£5 113+ 3
15 41+3 97 +12 106 + 11 149+ 10 143+ 6 139+4

Na obr. 36 a obr. 37 sa nachadza grafické znazornenie vysledkov merania tvrdosti. Z grafického
znazornenia je zrejmé, Ze u vacSiny typov vzoriek doSlo k nérastu tvrdosti. Je to spdsobené
zvySujucim sa mnozstvom rozpusteného hlinika v hor¢iku a taktiez zvySujucim sa mnozstvom
tvrdych Castic titdnu. Mierny pokles tvrdosti s mnozstvom primesi bol pozorovany len
u vzoriek typu CP. Ako uz bolo diskutované, tento jav bol spdsobeny zvySujucim sa mnozstvom
Cistého hlinika v zmesi. Z vysledkov je taktiez pozorovatel'né, Zze vzorky pripravené pomocou
metddy SPS mali vo vSeobecnosti vysSiu tvrdost neZ vzorky pripravené konvenénymi
metodami praskovej metalurgie. To bolo pravdepodobne spdsobené najmé relativne nizSou
porozitou v porovnani so $tandardnymi metoédami praskovej metalurgie, ktora bola diskutovana
v kap. 5.1 a 5.2. Vzorky typu SPS taktiez dosahovali vo vS§eobecnosti najvyssiu tvrdost a to aj
v porovnani so vzorkami typu SPSS a SPSHT. To bolo pravdepodobne spdsobené
mechanickym spevnenim materidlu a zvySenym mnozstvom fazy f, ktoré uz bolo diskutované
na zaCiatku kapitoly. Pri naslednych operaciach d’alSieho tepelného spracovania doslo
k uvolneniu mechanického napitia v materiali a K rozpusteniu vac¢sieho mnozstva fazy f, ¢o
malo za nasledok zniZenie tvrdosti materialu.
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5.5 Pevnost’ v ohybe

V tab. 11 st zobrazené vysledky pre modul pruznosti v ohybe a medzu pevnosti v ohybe u
vzoriek typu CP, S a HT, zatial’ o tab. 12 obsahuje rovnaké vysledky pre vzorky typu SPS,
SPSS a SPSHT. Najnizsie hodnoty medze pevnosti dosahovali vzorky typu CP, ¢o bolo
Vv pripade vzoriek typu CP ocakavané, pretoze sa nejednalo o spekany material a jednotlivé
praskové zrna boli spojené len relativne slabymi mechanickymi silami. Spomedzi vzoriek
pripravenych konven¢nymi metédami praskovej metalurgie, dosahovali najvys$siu hodnotu
medze pevnosti vzorky pripravené len lisovanim za studena a spekanim. Za pozornost’ stoji aj
fakt, ze vzorky Cistého hor¢ika dosahovali nizku medzu pevnosti, porovnatel'né so vzorkami
lisovanymi za studena.

V porovnani so vzorkami pripravenymi konvenénymi metdédami praskovej metalurgie, medza
pevnosti vzoriek pripravenych metédou SPS bola nieckolkonasobne vys$sia. To bolo
pravdepodobne spdsobené vysSou porozitou vzoriek pripravenych konvenénymi metédami
praskovej metalurgie, v porovnani so vzorkami pripravenymi metédou SPS, ¢o malo
za nasledok mechanické oslabenie materialu. Najvyssia namerana medza pevnosti v ohybe bola
262,2 MPa u vzorky SPSHT15. Tato hodnota medze pevnosti v ohybe je vSak nizSia, nez
u vac¢siny liatych horc¢ikovych zliatin obsahujucich hlinik, ako je napriklad AZ31, ktorej medza
pevnosti v ohybe je podl'a prace [106] 330 MPa, AZ41, ktorej medza pevnosti v ohybe je podl'a
prace [107] 331 MPa, alebo AZ91, ktorej medza pevnosti v ohybe je podl'a prace [108]
648 MPa. Vysledné hodnoty medze pevnosti v ohybe vSak boli vyssie, nez medza pevnosti pre
Cisty hor¢ik pripraveny metdédou SPS, ktora bola v praci [109] 158 MPa. Porovnatel'ne nizsie
hodnoty medze pevnosti v ohybe u materialov pripravenych pomocou SPS oproti liatym
zliatindm, mozu byt sposobené relativne slabymi kohéznymi silami medzi krystalickymi
zrnami matrice, alebo mikroporozitou vzniknutou pri lisovani materialu.

U vzoriek typu SPS mdzeme taktiez pozorovat’ zna¢ny néarast modulu pruznosti v ohybe so
zvySovanim mnozstva primesi. Narast modulu pruznosti je najviac evidentny medzi vzorkami
s 5 hm. % kazdej z primesi a vzorkami s 10 hm. % kazdej z primesi vo vietkych sériach. Dalsi
narast modulu pruznosti S pridavkom primesi je minimalny a u vzorky typu SPSHT15 bol
dokonca zaznamenany jeho pokles v porovnani so vzorkou SPSHT10.

Tabul'ka 11: Vypocitané hodnoty modulu pruznosti a pevnosti v ohybe pre vzorky typu
CP,SaHT

Typ CP5 CP10 CP15 S S5 S10 S15 HT HT5 HT10 HT15
vzorky

Modul
pruznosti 9,04 10,72 8,06 11,51 15,05 14,47 1567 9,08 1554 16,29 11,74
[GPa]

Medza
pevnosti 489 49,7 54,1 533 816 84,7 848 484 575 594 629
[MPa]
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Tabul'ka 12: Vypocitané hodnoty modulu pruznosti a pevnosti v ohybe pre vzorky typu
SPS, SPSS a SPSHT

Typ SPS SPS SPS SPSS SPSS  SPSS SPSHT SPSHT SPSHT
vzorky 5 10 15 5 10 15 5 10 15

Modul
pruznosti 12,79 16,37 1944 10,90 16,12 17,95 16,16 20,78 20,17
[GPa]

Medza
pevnosti 258 2417 239,8 2332 2475 180,8 2006 249,4 2622
[MPa]

Ohybové krivky su zobrazené na obr. 38 pre vzorky pripravené Standardnymi metédami
praskovej metalurgie a na obr. 39 pre vzorky pripravené metédou SPS. Z grafického
znazornenia je zrejmé, ze vSetky vzorky podliehali krehkému lomu a plasticka deformécia
u nich neprebiehala. Tento fakt je mozné vysvetlit' mikroporozitou vzniknutou pri lisovani
materialu. T4 by mohla posobit’ ako zdroj hromadenia mechanického napétia v materiali, co by
mohlo iniciovat’ vznik a Sirenie porusenia. Z ohybovych kriviek je tieZ na prvy pohlad vidiet,
ze konkrétne trendy pre medzu pevnosti v ohybe a modul pruznosti v ohybe v zavislosti
na mnozstve primesi vo vzorkdch nie je mozné spolahlivo stanovit. Je to sposobené tym,
ze vzorky boli z vyrezanych tramikov brasené ruéne. To malo za nasledok nepravidelnosti
v rozmeroch jednotlivych vzoriek, ktoré sa podpisali na pomerne vel'kej nepresnosti merania.
Tento problém by sa dal vyriesit opakovanim merani, alebo presnym, strojovym brusenim. To
je v8ak limitované faktormi, ako st naroky na Cistotu vzoriek a ich tepelné zat'azenie.

53



90

= Ln (=) ~1 oo
o o o o =]

5]
(=]

Mechanické napétie [MPa]

20

10

300

250

2
o
o

Mechanické napétie [MPa]
) O
(=] (=]

50

/]

CP5
—CP10
—CP15

S5
—S10
—SI15

HT

HT5
—HTI10
—HTIS5

Relativne prediZzenie

Obrazok 38: Ohybové¢ krivky pre vzorky typu CP, Sa HT

/]

Relativne prediZzenie

SPS5
——SPS10
——SPS15

SPSS5

SPSS10
——SPSS15

SPSHTS

SPSHT10
——SPSHT15

Obrazok 39: Ohybové krivky pre vzorky typu SPS, SPSS a SPSHT

54



5.6 Fraktografické pozorovanie

Pozorovanie lomovych ploch prebehlo pomocou rastrovacieho elektréonového mikroskopu.
Na obr. 40 — obr. 42 st zobrazené lomové plochy vzoriek pripravenych klasickymi metédami
praskovej metalurgie, zatial' ¢o na obr. 43 —obr. 45 su zobrazené lomové plochy vzoriek
pripravenych metédou SPS. Na Obrazok 40 su zobrazené snimky lomovych ploch vzoriek typu
CP. Je znich evidentné, ze vzorka podlichala Stiepnemu interkrysStalickému lomu, bez
akejkol'vek plastickej deformacie. Tento vysledok bol o¢akavany z dovodu absencie pevnejsich
vézieb medzi ¢asticami praskového materialu, ktoré boli spojené len mechanicky. Na obr. 41
aobr. 42 st zobrazené lomové plochy vzoriek, ktoré boli lisované za studena a specené,
respektive lisované za studena, speCené a tepelne vytvrdené. Zo snimok je vidno, Ze lom bol
Stiepny a transkrystalicky ¢o znamend, ze lomova plocha prebieha skrz krystalické zrna a to
vratane zin titanu. Vyplyva z toho, ze pri spekani doslo k difuznemu spojeniu titdnovej vystuze
s matricou. Na snimkach je to najlepsie viditené v pripadoch, kedy bola vystuz obklopena
zrnami fazy B. V tychto miestach lomovej plochy vobec nedoslo k preruseniu spojenia medzi
matricou a vystuzou. Na druhej strane v niektorych miestach, kde boli titanové Castice
obklopené len fazou a, doslo k preruseniu spojenia s matricou a v niektorych miestach az k ich
vypadnutiu z matrice. Na zaklade tohto zistenia mdzeme usudzovat’, ze v naSom materiali tvoril
hlinik dolezitd medzivrstvu v difiznom spojeni medzi titinom a horc¢ikom.

Na obr. 43 sa nachadzaju snimky lomovych ploch pre vzorky pripravené pomocou metody SPS.
Lom bol Stiepny a transkrystalicky, avSak nedoslo k poruseniu ziadnych zfn titanu ato aj
napriek tomu, Ze v tychto vzorkach uz doslo ku vzniku fazy B, ¢o bolo diskutované v kap. 5.2.
Je mozné, ze na vznik G€inného difuzneho spojenia medzi titanom a matricou je potrebny dlhsi
¢as nez 15 min, pocas ktorych priprava pomocou SPS prebiehala. Na druhej strane, vo vzorkach
typu SPSS a SPSHT, ktor¢ sti zobrazené na obr. 44 a obr. 45, doslo aj k poruseniu ¢astic titanu,
¢o naznacuje vznik pevného spojenia medzi matricou a vystuzou. V pripade tychto vzoriek vSak
Sirenie trhliny vo vécSine pripadov obislo titanovu vystuz uplne a doslo len k pretrhnutiu
matrice. Lom bol v oboch pripadoch rovnako, ako pri predchadzajicich vzorkach Stiepny
a transkrystalicky.
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Obrazok 40: Fraktografické pozorovanie vzoriek lisovanych za studena; a) CP5, b) CP10,
c) CP15; rastrovaci elektronovy mikroskop, zvaséenie 1000 x

Obrazok 41: Fraktografické pozorovanie vzoriek lisovanych za studena a spekanych; a) S5,
b) S10, ¢) S15; rastrovaci elektronovy mikroskop, zvaséenie 1000 x
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Obrazok 42: Fraktografické pozorovanie vzoriek lisovanych za studena, spekanych a tepelne
vytvrdenych; a) HT5, b) HT10, c) HT15; rastrovaci elektronovy mikroskop, zvas¢enie 1000 x

Obrazok 43: Fraktografické pozorovanie vzoriek pripravenych metédou SPS; a) SPS5,
b) SPS10, ¢) SPS15; rastrovaci elektronovy mikroskop, zvaséenie 1000 x
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Obrazok 44: Fraktografické pozorovanie vzoriek priprave}’/ch metodou SPS a spekanych
a) SPSS5, b) SPSS10, c) SPSS15; rastrovaci elektronovy mikroskop, zvascenie 1000 x

Obrazok 45: Fraktografické pozorovanie vzoriek pripravenych metdédou SPS, spekanych
a tepelne vytvrdenych; a) SPSHT5, b) SPSHT10, ¢) SPSHT15; rastrovaci elektronovy
mikroskop, zvésc¢enie 1000 x

2
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6 ZAVER

Tato diplomova praca sa zaoberala pripravou a Struktirnou a mechanickou charakterizaciou
materialu na baze systému Mg—Al-Ti. Praca bola rozdelena na teoreticku a experimentalnu
Cast’. Teoreticka Cast’ bola rozdelena do dvoch hlavnych celkov. V prvom celku boli spracované
zakladné informacie o hor¢iku a jeho zliatinach so zameranim najmd na systémy Mg—Al
a Mg-Ti. V druhom celku sa nachadzali zakladné informacie o praskovej metalurgii.
Teoreticka Cast’ bola nakoniec uzavreta literarnymi reSerSami o najnovSom vyskume v oblasti
systému Mg—Al-Ti.

V experimentalnej Casti boli pomocou réznych metod praskovej metalurgie pripravené
objemové materialy na baze systému Mg—Al-Ti. PouZité boli konvenéné postupy praskovej
metalurgie, ktoré zahffiali kompakciu materidlu lisovanim, spekanie a nésledné tepelné
vytvrdenie vzoriek. Okrem konvencného postupu pripravy materialu, bola vyuzita aj priprava
pomocou pol'om aktivovaného spekania.

Hlavnym cielom experimentalnej Casti vSak bola charakterizacia pripravenych objemovych
materidlov. Ich mikrostruktura bola pozorovand pomocou svetelného mikroskopu, prvkové
zlozenie bolo merané pomocou SEM s EDS analyzou a kvalitativne fazové zlozenie materialov
bolo stanovené¢ pomocou XRD. Spomedzi mechanickych vlastnosti bola zmerana tvrdost
a pevnost’ pri ohybovom zatazeni, po merani ktorej bolo pomocou SEM uskutocnené
fraktografické pozorovanie. Na zaklade uvedenych merani doslo k viacerym zisteniam:

e Pozorovanie mikroStruktury pomocou svetelnej mikroskopie aprvkovy mapping
vzoriek ukdzali, Ze Castice titdnu a hlinika boli v hor¢ikovej matrici rozloZené ndhodne.

e U vzoriek pripravenych konvenénymi metdédami praskovej metalurgie bola zistena
zvySena porozita v porovnani so vzorkami pripravenymi pomocou metody SPS.
To mohlo byt spdsobené Kirkendallovym efektom v dosledku vyssej rychlosti difuzie
hlinika. Dal§im dévodom pre zvysena porozitu materialu by mohol byt plynny dusik
uvdzneny medzi Casticami prasku pri lisovani, expanzia ktorého mohla pri tepelnom
spracovani zapri€init’ zvysenie porozity.

e U vSetkych vzoriek doslo po ich spracovani za vysSej teploty k tuplnému rozpusteniu
hlinika, ¢i uz vo forme tuhého roztoku hlinika v hor¢iku (fazy o), alebo vo forme
intermetalickej zIu¢eniny Mgi7Al12 (fazy f).

e NajvysSie mnozstvo kyslika na povrchu vzoriek bolo zaznamenané vo vzorkach
pripravenych konvenénymi metédami praSkovej metalurgie, konkrétne vo vzorkach
spekanych a spekanych atepelne vytvrdenych. Zvysena oxidacia bola v tychto
pripadoch zapri¢inena pravdepodobne va¢Sim povrchom vzoriek spdsobenym zvySenou
porozitou.

o Cas spekania pri metode SPS nebol dostatoény na rozpustenie vsetkého hlinika
V matrici, ¢oho désledkom bol vznik izolovanych castic fazy P, bez viditelnej
pritomnosti fazy a.

e Pomocou XRD analyzy bol zisteny vyskyt fazy TiN. T4 sa v materiadli mohla v menSom
mnozstve objavit’ v dosledku reakcie Castic titdnovej vystuze s plynnym dusikom.

e Meranim tvrdosti materialu sa zistilo, Ze so zvySujucim sa mnozstvom hlinika a titanu
doslo k jej zvySeniu. NajvySSia namerana tvrdost’ ¢inila (149 + 10) HV1 u vzorky
SPS15, z dovodu vysokého mnozstva fazy B v materiali.

e V dosledku nizSej porozity v porovnani so vzorkami pripravenymi konvenénymi
metddami praSkovej metalurgie, dosahovali vzorky pripravené metodou SPS
niekol’konasobne vys$§iu pevnost’ pri zatazeni v ohybe. VSetky vzorky podliehali
krehkému lomu, bez plastickej deformacie.
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e Fraktografické pozorovanie ukazalo, Ze vo vSetkych pripadoch mechanického porusenia
vzoriek ohybom, sa jednalo o stiepny lom. Vo vSetkych pripadoch, okrem vzoriek
lisovanych za studena, sa jednalo o transkrystalicky lom, napriek tomu, Ze u niektorych
vzoriek nedoslo k poruSeniu zfn titdnu (najmid SPS). Pozorovanim lomovej plochy
sa zistilo, ze zrna titdnu po operacii spekania vel'mi dobre drzia v matrici a to najma
v okoli fazy B. Tento fakt naznacuje moznost vzniku difuzneho spojenia titanu
S matricou prostrednictvom tuhého roztoku. Jeho mnozstvo by vSak muselo byt
dostato¢ne malé, aby bolo pod limitom detekcie XRD a EDS analyzy.

Ako vyplyva z vysledkov, tato praca ponuka mnozstvo moznosti pre d’alsi vyskum. Zdokonalit’
by sa dala optimalizacia vyrobného procesu za ucelom elimindcie porozity vyskytujlicej sa
V pripravenych materidloch. Dal§ou moznostou by mohla byt povrchovéa Gprava titanovej
vystuze za ucelom lepsej kompatibility s hor¢ikovou matricou, alebo preskimanie inych legur,
ktoré by mohli fungovat’ ako medzivrstva medzi titinovou vystuzou a horéikovou matricou.

Na zaver sa da konstatovat,, ze vytycené ciele prace boli splnené v ich plnom rozsahu.
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8 ZOZNAM POUZITYCH SYMBOLOV A SKRATIEK

SPS
HCP
hm. %
AZ61
DP
KP
AZ91
at. %
ot/min
PREP

CIP
HIP
y

A
DSC

SEM

EDS
XRD
AZ31
TEM

cp
S
HT

spark plasma sintering (pol'om aktivované spekanie)

hexagonal close packed (najtesnejSie hexagonale usporiadanie)
koncentracia v hmotnostnych percentach

horéikova zliatina obsahujuca priblizne 6 % hliniku a 1 % zinku
diskontinualny precipitat

kontinualny precipitat

horé¢ikova zliatina obsahujuca priblizne 9 % hliniku a 1 % zinku
koncentracia v atdbmovych percentach

otacky za minutu

plasma rotate electrode process (proces atomizacie rotujucej
elektrédy plazmou)

cold isostatic pressing (izostatické lisovanie za studena)

hot isostatic pressing (izostatické lisovanie za tepla)

energia medzifazového rozhrania

merny povrch

differential scanning calorimetry (diferenéna kompenzacna
kalorimetria)

scanning electron microscope (rastrovaci elektrénovy
mikroskop)

energiovo disperzna spektrometria

X-ray diffraction (rontgenova difrakcia)

horé¢ikova zliatina obsahujuca priblizne 3 % hliniku a 1 % zinku
transmission electron microscope (transmisny elektronovy
mikroskop)

cold pressed (lisované za studena)

sintered (spekané)

heat treated (tepelne vytvrdené — Vv kontexte vzorky spekané
a tepelne vytvrdené)
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