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ABSTRAKT

Tato diplomova prace je zaméfena na pfipravu objemovych materiald na bazi Mg-Al
metodami praskové metalurgie. Objemové materidly byly pfipraveny lisovanim za studena,
lisovanim za studena s naslednym slinovanim, lisovanim za studena s naslednym slinovanim
aumélym starnutim, metodou SPS (slinovanim pomoci jiskrového vyboje), metodou SPS
s naslednym rozpoustécim zihdnim, metodou SPS s vytvrzovanim. Pfipravené materialy byly
hodnoceny z hlediska mikrostruktury a fyzikdlné mechanickych vlastnosti. Vlastnosti
pripravenych materiala se liSily v zavislosti na zplisobu pfipravy a na obsahu Al. VSechny
materidly po tepelném zpracovani byly tvofeny tuhym roztok a(Mg), intermetalickou fazi
Mgi7Al12 a MgO. Slozeni jednotlivych materialti zaviselo na obsahu Al. Slinovani metodou
SPS vedlo k zisku materialu s lep$Simi mechanickymi vlastnostmi oproti materialim, jejichz
vychozim bodem ptipravy bylo lisovéani za studena.

ABSTRACT

This diploma thesis is focused on preparation of Mg-Al based bulk materials via powder
metallurgy. The bulk materials were prepared by cold pressing, cold pressing followed
by sintering, cold pressing followed by sintering and artificial aging, SPS (spark plasma
sintering), SPS followed by solution annealing, SPS followed by solution annealing
and artificial aging. The prepared materials were characterized in terms of microstructure
and physical and mechanical properties. The properties of the prepared materials differed
depending on the method of preparation and Al content. All materials after heat treatment
were consisted of solid solution «(Mg), intermetallic phase Mgi7Ali2 and MgO.
The composition of the materials depended on Al content. Sintering by the SPS method
resulted in material with better mechanical properties compared to materials whose first step
of preparation was cold pressing.
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1 UVOD

Cisty hot¢ik se vyznaduje $patnou tvarnosti za studena, vysokou reaktivitou (nizkou odolnosti
proti korozi), nizkou pevnosti, tvrdosti a taznosti za laboratornich i zvysenych teplot. Z tohoto
davodu neni v primyslovych aplikacich pouzitelny. Ke zlepSeni vlastnosti hot¢iku je potieba
vyuzit legovacich prvki. Nejbéznéjsimi hoté¢ikovymi slitinami jsou slitiny typu Mg-Al-Zn.

Hoft¢ikové slitiny nachdzi uplatnéni jako konstrukéni materidl zejména v automobilovém
a leteckém primyslu. Vzhledem k nizké mérné hmotnosti hoiciku se jedna o nejlehci
konstrukéni materialy, které se ovSem vyznacuji vysokou mérnou pevnosti a dobrou
obrobitelnosti. Dily zhoi¢ikovych slitin se pouzivaji v dopravnich prostfedcich
za ucelem redukce jejich hmotnosti. To vede k sniZeni spotieby paliva a tim i omezeni emise
plynt $kodlivych pro zivotni prostiedi. Nékteré slitiny hof¢iku naopak nachazeji uplatnéni
v Iékafstvi jako télni implantaty. V téchto piipadech se vyuzivéa legovéani biogennimi prvky,
aby slitina byla biokompatibilni a biodegradabilni. Mechanické vlastnosti jsou podobné
vlastnostem lidské kosti.

Praskova metalurgie umoznuje pfipravit materialy takovych struktur a mechanickych
vlastnosti, které nejsou dosazitelné¢ konvencénimi technikami. Technika umoziuje ptipravu
materialli rozmanitych tvart o pfesnych rozmérech. Neni tedy potieba dal$iho obrabéni, coz
vede k Gspofe ¢asu, materialu i energii. Béhem technik praskové metalurgie nikdy nedochazi
k plnému roztaveni zakladniho praskového materialu, diky ¢emuz mulze mit kone¢ny
produkt jemnozrnnou strukturu. Volbou techniky a procesnich parametri muze byt také
fizena vysledna porovitost materidlu. Produkty rozli¢nych vlastnosti pak nachazeji uplatnéni
Vv riznych odvétvich primyslu.



2 CILE PRACE

Hlavnim cilem diplomové prace je ptiprava a charakterizace novych hoicikovych slitin
na bazi Mg-Al. Dil¢im cilem je reSerSe soucasné problematiky bindrnich systémia na bazi
Mg-Al. K piiprave slitin budou vyuzity rizné metody praskové metalurgie, jako je lisovani
za studena, SPS, slinovani a vytvrzovani (rozpoustéci zihani + umélé starnuti). Piipravené
slitiny budou charakterizovany z hlediska struktury a fyzikaln¢ mechanickych vlastnosti. Dale
bude zhodnocen vliv obsahu hliniku a vliv zpsobu ptipravy hoicikovych slitin na vSechny
zkoumané aspekty.



3 LITERARNI PREHLED PROBLEMATIKY

3.1 Zakladni vlastnosti hoi¢iku

Hofi¢ik je hojné se vyskytujici stiibroleskly nepolymorfni kov. Je obsaZen v zemské kife,
ale i v moiské vode, zejména ve formé¢ MgCl, a MgSOs. Vyznacuje se vysokou reaktivitou,
proto se Vv pfirodé vyskytuje pouze ve slouceninach (napi. dolomit— CaCOs- MgCOs,
magnezit — MgCOs, karnalit — KCI - MgClz - 6H20, bischofit — MgCl,- 6H.0). Vykazuje
vysokou afinitu ke kysliku. Na suchém vzduchu se pokryva vrstvou MgO, ktera zpomaluje
dalsi oxidaci. Vyroba Mg musi byt tedy provaddéna v inertni atmosféfe, coz zvysSuje jeho
cenu. Svodou reaguje za vzniku Mg(OH)2. Vyznamné vlastnosti ¢istého Mg jsou uvedeny
vtab. 3.1[1, 2, 3].

Tab. 3.1: Fyzikalni a chemické vlastnosti Cistého Mg [3, 4]

Teplota tani 650 °C
Teplota varu 1090 °C
Standardni elektrodovy potencidl —2,3712V
Miizkovy parametr ¢ 0,52105 nm
Miizkovy parametr a 0,32092 nm
Osovy pomér c/a 1,6236
Zména objemu pfi tuhnuti 4,2 %
Zména objemu pfi chlazeni z 650 °C na 20 °C 5%

Hoi¢ik vynika svou nizkou mémou hmotnosti (1,738 g-cm™3) a zaroven vysokou mérnou
pevnosti, coz z néj ¢ini nejleh¢i konstrukéni kov. Diky nizkému modulu pruznosti (45 GPa)
ma vysokou schopnost ttlumu vibraci. Cisty Mg je viak kviili nedostate¢nym mechanickym
vlastnostem (viz tab.3.2) a nizké korozni odolnosti nevhodny material pro zatézové
konstrukce. Hot¢ik krystalizuje Vv hexagonalnim nejtésné&jsim usporadani (HCP), coz
zpusobuje, ze jeho tvarnost za studena je Spatnd. Pfi mechanickém zatizeni se hotcik
deformuje dvojcaténim, coz muze vést k naslednému kiehkému interkrystalickému lomu
vroving¢ dvojcaténi. Ke skluzu pohybem dislokaci a k lomu jinak dochazi v bazalnich

rovinach {0001} ve sméru <11 2 0>. Zvysenim teploty nad 225 °C dochazi k aktivaci dalsich

skluzovych systémti Vv bazalnich rovinach. Nejlepsi tvarnosti se dosahuje pii teplotach
300400 °C, kdy jsou aktivovany skluzové systémy v prizmatickych a pyramidalnich
rovinach (obr. 3.1) [1, 3, 4, 5].

Kromé vyroby lehkych hotc¢ikovych slitin mize byt hoicik pouzit jako redukcni €inidlo
k vyrobé titanu, k dezoxidaci nebo odsifeni oceli nebo jako katodicka protikorozni ochrana
kovovych konstrukei. V neposledni fad¢ se uplatiiuje jako vyznamny legujici prvek slitin
hliniku. Své upotiebeni nachazi i v pyrotechnice [1, 2].



Tab. 3.2: Mechanické vlastnosti Cistého Mg [4]

Forma zpracovani Pevnost vtahu Mez kluzu v tahu  Mez kluzu v tlaku Prodlouzeni

[MPa] [MPa] [MPa] [%]
odlévani 90 21 21 26
extruze 165-205 69-105 34-55 5-8
valcovani 180-220 115-140 115-140 2-10
zihani 160-195 90-105 69-83 3-15

{1071)
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Obr. 3.1: Skluzové systémy Mg, a) bazalni skluz, b) prizmaticky skluz, ¢) pyramidalni skluz [6]

3.2 Horc¢ikové slitiny

Legovanim hoic¢iku lze ziskat slitiny s lep§imi uzitnymi vlastnostmi. Nejvétsi prednosti
hot¢ikovych slitin je jejich nizkd méma hmotnost (1,76-1,99 g-cm3), ktera je pfiblizné
0 tetinu niZ8i nez v ptipad¢ slitin hliniku se srovnatelnou pevnosti. Dalsi vyhodou je velmi
dobra obrobitelnost. Slitiny hoi¢iku se nejcastéji zpracovavaji odlévanim. Hoicik je vSak

za zvySenych teplot vysoce reaktivni, proto je nutno vyuzit pii jeho tepelném zpracovani
ochranné atmosféry (SO2, SFs nebo N2) nebo rafinacnich soli (chloridy alkalickych kovi
a kovu alkalickych zemin), které zabranuji jeho oxidaci. Dalsi nevyhodou je nizka odolnost

proti korozi [3, 7].
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3.2.1 Znaceni hoi¢ikovych slitin

Hoic¢ikové slitiny jsou standardné znaceny podle americké normy ASTM (American Society
for Testing and Materials). Oznaceni legujicich prvki je uvedeno v tab. 3.3. Tyto symboly
jsou Vv zapisu nasledovany zaokrouhlenymi ¢&isly, které udavaji obsah legujicich prvkda.
Napiiklad slitina s ozna¢enim AZ31 obsahuje 3 hm. % hliniku a 1 hm. % Zn [3, 8].

Tab. 3.3: Oznaceni legujicich prvka v hoi¢ikovych slitinach podle normy ASTM |3, 8]

Symbol Legujici prvek Symbol Legujici prvek
A Hlinik (Al) N Nikl (Ni)
B Bismut (Bi) P Olovo (Pb)
C Med (Cu) Q Stiibro (Ag)
D Kadmium (Cd) R Chrom (Cr)
E Kovy vzécnych zemin (RE) S Kiemik (Si)
F Zelezo (Fe) T Cin (Sn)
H Thorium (Th) \Y Gadolinium (Gd)
J Stroncium (Sr) W Yttrium (Y)
K Zirkonium (Zr) X Vapnik (Ca)
L Lithium (Li) Y Antimon (Sb)
M Mangan (Mn) Z Zinek (Zn)

3.2.2 Vliv legujicich prvkii na vlastnosti hor¢ikovych slitin

v

Hlinik je legujici prvek s nejpfiznivéjsim efektem na vlastnosti hot¢ikovych slitin. Zlepsuje
jejich pevnost i tvrdost, navic usnadiiuje jejich slévatelnost. Slévarenské slitiny obvykle
obsahuji 3-9 hm. % Al. Na povrchu vyrobku se tvofi oxid hlinity, ktery ma ochranny G¢inek.
Slitiny obsahujici vice nez 6 hm. % Al jsou dobie tepelné vytvrditelné. Ke slitinam Mg-Al
se Casto ptidava zinek, ktery zlepSuje slévatelnost, pevnost slitin a také mirné¢ zvysuje
odolnost vii¢i korozi. U hot¢ikovych slitin s vy$§im obsahem Al zpisobuje vznik mikroport.
U hot¢ikovych slitin se zinkem (Mg-Zn) je obvyklou pfisadou zirkonium, které se ptidava
v mnozstvi 0,2 az 0,7 hm. % za Gcelem zjemnéni zrn, a tim i ke zlepSeni pevnostnich
charakteristik. Malym ptidavkem beryllia (0,001 az 0,2 hm. % Be) Ize snizit nachylnost
k oxidaci pfitaveni, odlévani a svafovani. Odolnost vu¢i oxidaci mize byt také zvysSena
malym pfidavkem vapniku (do 0,2 hm. % Ca). Pfidavkem nad 0,2 hm. % Ca naopak odolnost
proti korozi zhorSuje. Vapnik se vyuziva i ke zvySeni creepové odolnosti. K legovani lze
rovnéz vyuzit lithium, které se vyznacuje dobrou rozpustnosti v hot¢iku (az do 5,5 hm. %
pii 588 °C). Diky nizké hustoté lithia (0,54 g-cm™) je mozno redukovat hmotnost
hoi¢ikovych slitin. Pokud je obsah lithia vétsi nez 11 hm. %, dochazi tvorbé B faze s télesné
centrovanou kubickou miizkou (BCC), jejiz pfitomnost napoméha k lepsi tvarnosti slitiny.
Nevyhodou je ovSem sniZeni pevnosti. Vyznamnou piisadou je mangan, ktery sice vyznamné
neovlivituje pevnostni vlastnosti hoi¢iku, ale zna¢né zlepsuje korozni odolnost. Mangan totiz
tvori s neCistotami (Zelezo a dalsi tézké kovy) intermetalické faze (napi. AlsMnFe, AlsMnFe),
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které mohou byt ze slitiny odstranény v pritbéhu taveni. Kazdopadné tyto faze jiz nezpusobuji
korozi. Mn se ptidava v malém mnozstvi, protoze je v Mg malo rozpustny. U slitin Mg-Al
se rozpustnost Mn v Mg jest¢ snizuje. Pouzitim cinu se zlepSuje kujnost. Stiibro, kiemik
i kovy vzacnych zemin zlepS$uji mechanické vlastnosti za zvySenych teplot. Creepova
odolnost muze byt kromé vapniku vylepSena také prostiednictvim kiemiku, thoria nebo yttria.
Kiemik vSak mirné snizuje odolnost proti korozi. Negativni efekt na hoicikové slitiny
ma zelezo, nikl améd’, které jiz v malém vyrazné snizuji korozni odolnost. Z tohoto

diuvodu by se ve slitinach nemélo vyskytovat vice nez 0,05 hm. % Cu, 0,005hm. % Fe
a 0,005 hm. % Ni [3, 4, 7, 9].

3.2.3 Binarni systém Mg-Al

Z binarniho diagramu Mg-Al (obr. 3.2) je patrna dobra rozpustnost Al v Mg, ktera
pti eutektické teploté 437 °C dosahuje maximalni hodnoty 12,7 hm. %. SniZenim teploty
dochazi k poklesu rozpustnosti az k 1 hm. % pii pokojové teploté. Eutektikum je tvofeno
tuhym roztokem a(Mg) a intermetalickou fazi Mgi7Al12, ktera se vyznacuje vyssim modulem
pruznosti, Vyssi tvrdosti, ale i kiehkosti oproti ¢istému Mg. Intermetalicka faze Mgi7Al12 ma

(stejné jako Al) plosné centrovanou kubickou miizku (FCC) a lisi se tedy strukturné
od tuhého roztoku a(Mg) s HCP [3, 4, 10].

700 4

600 A

500
1 450°C

Temperature (°C)

|
T T

0 10 20 30 40 50 60 70 80 9 100
8 Aluminium (wt%) Al

Obr. 3.2: Binarni diagram Mg-Al [11]
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3.2.4 Slitiny na bazi Mg-Al
Mg-Al-(Zn, Mn)

Slitiny typu Mg-Al-Zn (oznaceni AZ) jsou nejrozsifenéj$imi hotéikovymi slitinami. Jsou
vhodné jak pro odlévani, tak i pro tvafreni. Je Vv nich obvykle obsazeno 2-9 hm. % Al
a 0,5-3 hm. % Zn, pii¢emz slitiny obsahujici vice nez 6 hm. % Al jsou tepelné vytvrditelné.
S rostoucim obsahem zinku roste velikost zrna a klesd taznost i houzevnatost slitiny, proto
se obsah Zn pohybuje nejéastéji okolo 1 hm. %. Maly pfidavek manganu slouzi ke zvySeni
korozni odolnosti. Slitiny jsou tvofeny zejména tuhym roztokem o(Mg) a eutektikem
a(Mg) + Mg17Al1. Faze Mgi7Al12 se v zavislosti na obsahu Al a rychlosti chlazeni (popiipadé
podminkach precipitacniho vytvrzovani) mize vytvaiet jak spojité, tak 1 nespojité. Nespojity
precipitdit ma lameldrni strukturu a bézné se tvoii na hranicich zrn, zatimco spojity vznika
piimo uvniti zrn. Casto dochazi k tomu, Ze se ve slitind objevuji oba typy precipitati. Obsah
a rozlozeni intermetalické faze pak ovliviiuje mechanické vlastnosti pfipravenych slitin. Zinek
se pievazné rozpousti v hot¢iku, popiipadé dochazi k tvorbé intermetalické faze MgzAlaZn3
(pokud plati, ze Zn/Al je 1/3). Tradiéni slitinou pro tlakové liti je tzv. elektron, ktery
obsahuje 7-10 hm. % Al Mezi dalsi vyznamné slitiny patii AZ31, AZ61, AZ63
aAZ9111, 2,3, 12, 13].

Slitiny se zvySenym obsahem manganu (0,2-0,6 hm. %) a zaroven snizenym obsahem
zinku (do 0,2 hm. %) maji vyssi taznost a houzevnatost. Nejbéznéjsi slitiny tohoto typu nesou
ozna¢eni AM20, AM50 a AM60 [3].

Mg-Al-Si

Jedna se o slitiny, které se vyznacuji zlepSenymi mechanickymi vlastnostmi za zvySenych
teplot a vysSi odolnosti proti creepu. Kromé intermetalické faze Mgi7Al12 jesté dochazi
k tvorbé intermetalické faze MgzSi, kterd vykazuje dobrou stabilitu za zvySenych teplot.
Teplota tani této faze je 1085 °C, zatimco faze Mgi7Al12 taje jiz pti 455 °C. Mezi typické
zastupce patfi slitiny AS21 a AS41 [2, 3].

Mg-Al-Ca

Tyto slitiny se vyznacuji lepSimi mechanickymi vlastnostmi za zvySenych teplot. Tvorba
intermetalickych fazi je zavisla na poméru Ca/Al. Je-li pomér Ca/Al roven priblizn¢ 4/5,
dochazi ke vzniku precipitatit MgzCa a Al.Ca. Jedna se tedy o Lavesovy faze, které se
vyznacuji vysokou tvrdosti. Na druhou stranu jsou velmi kiehké, coz milze negativné
ovliviiovat ostatni mechanické vlastnosti slitin. Pokud obsah Al vyraznéji pfevysuje obsah Ca,
dochazi vyhradné k tvorbé precipitatu Al.Ca. Ob¢ faze se vyskytuji v okoli hranic zrn a jejich
obsah roste s koncentraci pfimési a rostoucim pomérem Ca/Al [2, 3, 14].

Mg-Al-RE

Podobn¢ jako slitiny typu Mg-Al-Ca vynikaji dobrymi vlastnostmi za zvySenych teplot
a odolnosti viic¢i creepu. Tvorba faze Mgi7Al12 je v téchto slitinach zna¢n€ omezena. Misto ni
vznikaji intermetalické faze typu AI-RE (RE = kovy vzacnych zemin). Pfiprava téchto slitin
vyzaduje rychlé chlazeni, aby bylo zabranéno vzniku hrubych precipitatd ALRE [2, 3].
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3.3 Praskova metalurgie

Praskova metalurgie je technika, ktera se zabyva ptipravou kovl, kovovych slitin,
ale i nekovovych vyrobka z praskového materialu. Béhem procesu nedochazi k uplnému
roztaveni hlavnich slozek. Piipravené vyrobky maji sviij koneény tvar az velké ¢asti
i kone¢né vlastnosti. Jednou zvyhod této technologie je pravé tvarova rozmanitost
a rozmérova presnost vyrobkl, které pak neni potfeba dale obrabét. Materidly ptipravené
praskovou metalurgii v mnoha piipadech dosahuji lepSich vlastnosti nez materialy pfipravené
konven¢nimi technologiemi. Diky tomu pak tyto vyrobky nachéazeji uplatnéni
v automobilovém a leteckém primyslu a ve strojirenstvi [12].

3.3.1 Priprava praskovych smési

Pro homogenizaci praskovych smési se vyuzivaji michaci zatizeni, jako je valcovd michacka,
V-mixér nebo dvojity kuzelovy mixér (obr.3.3). Aby byla uéinnost téchto zafizeni
co nejveétsi, mél by prasek zaujimat 50-60 % objemu mixéru. Volba doby michéni, rychlosti
michéni i dalSich procesnich parametrii zavisi na typu pouzitého mixéru a na vlastnostech
michaného praskového materidlu. Michéni se Casto provadi za kontrolovanych podminek
(pouziti inertni atmosféry nebo kapalného média), aby bylo zabrdnéno kontaminaci
prasku [15, 16, 17].

W@ RN

Obr.3.3: Schéma michacich zafizeni, a) valcova michacka, b) dvojity kuzelovy mixér,
) V-mixér [18]

Pro ptfipravu praskovych slitin 1ze vyuZit mechanické legovéani. Princip metody spociva
Vv mleti praSkové smési ve vysokoenergetickych kulovych mlynech. Béhem procesu dochazi
ke srazkam mezi mlecimi télesy (obvykle ve tvaru kouli) a praskovymi ¢asticemi (obr. 3.4).
Tovede Kkjejich plastické deformaci, spojovani prostfednictvim Studenych svart
a rozmélnovani. Tyto dil¢i déje se opakuji az do dosazeni rovnovazného stavu, kdy vSechny
¢astice ve smeési maji stejné slozeni, které odpovida pomeéru prvka ve vychozi praskové smeési.
S ¢asem dochazi také ke zmenSovani velikosti Castic. K zisku materialu pozadovanych
vlastnosti je opét potfeba optimalizovat procesni parametry, jako je rychlost, doba a teplota
mleti, mleci atmosféra, pomér hmotnosti mlecich téles a praskovych ¢astic a dalsi [19, 20].
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Obr. 3.4: Schéma mleti v kulovém mlyné [21]

3.3.2 Lisovani za studena

Jedna se o proces, pii kterém dochdzi ke zhutiiovani praSkového materialu prostfednictvim
vnéjSich tlakovych sil. Vysledkem je kompaktni vylisek, ktery milzZe v zavislosti
na aplikovaném tlaku dosahovat az 90 % teoretické hustoty. Vylisek ma rozméry a tvar
kone¢ného produktu. Proto je nutno umistit do lisovaci formy takové mnozstvi praskové
smési, aby byly pozadované aspekty splnény. Obvykle je vylisek uren k naslednému
tepelnému zpracovani, tudiz je potieba brat v tvahu 1 smrsténi, ke kterému dojde béhem této
operace [16, 22].

Lisovani miize byt provadéno dvéma zplsoby, a to jednosmérné¢ nebo obousmérné
(obr. 3.5). V pifipadé jednosmérného lisovani dochazi pouze Kk pohybu horniho razniku,
zatimco dolni raznik je stacionarni. U obousmérného lisovani se oba razniky pohybuji
proti sobé. Lisovaci tlak je zpravidla nastaven na hodnotu v rozmezi 150-900 MPa. Béhem
lisovani se nejdiive preuspotfadavaji Castice, diky ¢emuz dochazi k zaplnéni dutin, a tedy
I k snizeni porozity. Déle dochazi k plastické deformaci, popfipadé az k rozmélnovani ¢astic,
coz vede K nartstu specifické plochy. Mezi ¢asticemi roste adheze, coz vede az k tvorbé
mechanického spoje mezi nimi. Tyto jevy maji pozitivni vliv na proces slinovani, a tim
i na kone¢né vlastnosti finalniho produktu. Ani jeden ze zpusobu lisovani vSak nezarucuje
rovnomérné rozlozeni hustoty ve vylisku. Tieni c¢astic o stény formy totiz zpUsobuje,
ze se tlak nepfendsi rovhomérné. K omezeni tfeni 1ze vyuzit riizna maziva. U jednosmérného
lisovani je zvySeny tlak v blizkosti horniho razniku a u stén formy. V ptipadé obousmérného
lisovani je hustota ve vylisku rozlozena rovnomérnéji. Avsak nejvyssi tlak na castice
praskového materialu ptsobi v blizkosti obou raznikti, a proto je v téchto mistech i vyssi
hustota [16, 22, 23].
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Obr. 3.5: Schéma lisovani za studena [24]

Rovnomérné hustoty lze dosdhnout vyuzitim izostatického lisovani. Prasek se umisti
do flexibilni pryzové formy. Tato forma je nasledné prostfednictvim tlakového média
vystavena tlaku az 400 MPa v tlakové nadobé. Jako stlacovaci médium se u izostatického
lisovani za studena nejéastéji vyuziva olej nebo voda. Pii této technice je tlak aplikovan
rovnomérné vSemi sméry a nedochazi ke ztratam tfenim o stény formy. Tato metoda také
poskytuje zisk vylisku s vyssi hustotou (az 95 % teoretické hustoty) neZ je tomu u ostatnich
ovSem shor$i kvalitou povrchu a niz§i rozmérovou piesnosti. Vylisky pfipravené
za studena jsou obvykle dale slinovany za ucelem zisku dobrych mechanickych
vlastnosti [16, 22, 23, 25].

3.3.3 Lisovani za tepla

Pii této technice je praskovy material vystaven zaroven pusobeni tlaku i tepla (obr. 3.6).
Nejdiive je forma s praskem vyhtivana na teplotu, kterd je nizsi nez teplota tani praSkového
materidlu (70-90 % teploty tani). Béhem toho je material stlacovan pozadovanym tlakem
prostiednictvim raznikii. Poslednim krokem je chlazeni, které také probiha za stalého tlaku.
Cely proces se provadi ve vakuu nebo v ochranné atmosféte (dusik, vodik nebo oxid uhelnaty
u grafitovych lisovnic), aby bylo zabranéno oxidaci. K ohfevu se pouZzivaji indukéni
nebo elektrické ohtivace. Pokud je provadén ohfev do 600 °C vyuzivaji se lisovnice
zZ nastrojové oceli. Do 900 °C jsou vhodné lisovnice ze slitin kobaltu nebo ze slitin niklu.
Pro vyssi teploty je nutno pouzit lisovnice z grafitu [5, 16, 22, 23].

16



Horni raznik —

Komora
o
Topny &lanek )g
(o]

000000

Obr. 3.6: Schéma lisovani za tepla [26]

Pfi lisovani se Castice usporadavaji, zvétSuje se mezi nimi kontakt a dochazi k plastické
deformaci. To pfispiva k urychleni procesu slinovani, jehoz hnaci silou je samo o sob¢
snizovani povrchové energie, tedy zmenSovani mérného povrchu. Kdyz je mezi casticemi
dostatecna adheze muze se zacit uplatiiovat difize. Nejdiive dochazi k povrchové difuzi, ktera
se projevuje vznikem krckl mezi ¢asticemi. Velikost krckil se zvetSuje s Casem az v urcitém
okamziku dojde k objemové difuzi, hranice mezi zrny pfestane byt patrna a vznikne nové
homogenni zrno (obr. 3.7). ZvySena teplota zptisobuje, Ze praSkové ¢astice méknou (zvySuje
se jejich plasticita), coz cely proces usnadiuje [5, 22, 27].

Kréek
a) b) c) d)

Obr. 3.7: Schéma pribéhu slinovani dvou sférickych castic, a) adheze, b) vznik kréku, c) rust krcku,
d) vznik nového zrna [28]

Pouzitim kombinace tlaku a tepla se eliminuje vliv velikosti a tvaru castic na vlastnosti
findlniho vylisku, coz je vyhodou oproti tomu, kdy je lisovani a slinovani oddéleno do dvou
nezavislych procest. Faktory, které ovliviiuji vlastnosti vylisku, jsou pak teplota, tlak, doba
procesu a atmosféra. Zejména teplota a tlak urcuji rozsah a rychlost zmén ve struktuie
materialu. Lisovani za tepla vede k zisku materiali dosahujicich takika teoretické hustoty.
To souvisi i se zlepSenim mechanickych vlastnosti, jako je pevnost atvrdost vylisku.
Tato technologie umoznuje i1 piipravu vyliskit z obtizné lisovatelnych a slinovatelnych
prasku [5, 22, 24].
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Na podobném principu jako izostatické lisovani za studena funguje i1 izostatické lisovani
zatepla. Vzhledem K aplikaci vysokych teplot se pii této technice misto pryzové formy
pouziva forma plechova. Jako stlacovaci médium se misto kapalin voli inertni plyn, a to argon
nebo helium. Praskovy materidl se ohfiva spolecné s atmosférou plynu. Po dosazeni
pozadované teploty se nastavi tlak plynu pusobiciho na kovovou formu. Pfi této metod¢
se bézné aplikuji tlaky v rozmezi 100-300 MPa a teploty do 2 000 °C. Vyhodou je mozZnost
piipravy vyliskli tvrdych Spatn€ zpracovatelnych materiali za soucasného dosazeni nulové
porozity a jemného zrna [5, 16].

Horni uzaver

|- Topna teliska

Valcova tlakova
&1 nadoba

e Tepelna izolace

'~ Zhutfiovany material

. .

#—~ Dolni uzaver

Lt
e— A

Obr. 3.8: Schéma izostatického lisovani za tepla [26]

3.3.4 Slinovani

Pti slinovani dochézi k tepelnému zpracovani praskového kompaktu. Praskové polotovary
piipravené za studena obvykle nemaji dostatecné mechanické vlastnosti, proto se ptikracuje
K vyuziti této metody. Slinovani vede ke zvySeni soudrznosti vylisku a zlepSeni jeho
mechanickych vlastnosti. Material ziskava pozadovanou mikrostrukturu, tedy pozadovanou
hustotu, velikost zrn, velikost a distribuci porti nebo jinych fazi. Castym cilem tohoto procesu
je ptiprava materidlu o teoretické hustot¢ a jemnozrnné struktufe. B&hem slinovani
se uplatinuji mechanismy pfenosu hmoty (zejména difuze), diky kterym se zvétSuji styéné
plochy mezi ¢asticemi a vytvareji slitiny v mistech kontaktu (u heterogennich materiali).
Rozsah zmén je zavisly na volbé procesnich parametri. Mezi nejvyznamnéj$i parametry patii
teplota, ¢as a atmosféra slinovani. Slinovani vzdy probiha za teploty, ktera je nizsi nez teplota
tani hlavni slozky. VVolba teploty také ovliviiuje, zda bude slinovani probihat pouze v tuhé fazi
nebo v pritomnosti kapalné faze. K ptitomnosti kapalné faze dochazi, pokud zvolena teplota
prevysuje teplotu tani nékteré ze slozek obsazenych v systému [22, 29, 30].
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Slinovani se provadi ve vsadkovych (skfinovych, zvonovych) nebo kontinualnich (s pasovym
nebo valeCkovym dopravnikem) pecich s ochrannou atmosférou. Volba a regulace ochranné
atmosféry je dulezita, protoze slouzi k zabranéni oxidace materialu. Pro velkoobjemovou
vyrobu se pouzivaji kontinudlni pece, pficemz materidl prochazi tfemi hlavnimi zonami.
V prvni zon¢ dochazi k predehievu, ktery slouzi k odstranéni zhutiiovacich maziv (voskd,
stearati apod.) z praSkového kompaktu. Tyto maziva se rozkladaji pfiblizné¢ pii teplotach
nad 220 °C, ale teplota piedehievu musi byt vyssi, aby doslo k jejich uplnému odstranéni
pied vstupem do dalsi zony. Rychlost ohfevu musi byt regulovana, aby bylo zamezeno tvorbé
prasklin v dusledku rozpousténi a odpafovani maziv. V druhé zon¢ se dosahuje maximalni
(slinovaci) teploty a dochazi ke slinovani. V posledni zon¢ dochazi k ochlazeni slinutého
kompaktu na teplotu, pii které nedochazi k jeho oxidaci na vzduchu [15, 16].

Slinovani v tuhé fazi

Jednad se o tepeln¢ aktivovany proces, ktery prostiednictvim transportnich mechanismi
umoznuje spojovani praskovych castic, a tim i zvySeni soudrznosti celého kompaktu. VSechny
slozky se v pribéhu procesu nachazi v tuhé fazi. V piipadé jednosloZzkové soustavy se tedy
jednd o jediny zptisob slinovani. Hnaci silou slinovéani je snizovani celkové povrchové
energie. Cim jsou &astice praskového material jemngj$i, tim vétsi je celkova povrchova
energie systému, coz souvisi s naristem rychlosti slinovani. Pfi slinovani dochazi k redukci
mérného povrchu (povrchové energie), coz se projevuje zhutnénim (snizenim porovitosti)
a rustem (hrubnutim) zrn (obr. 3.9). Pribéh slinovani lze rozdélit do 3 ¢asti. V pocatecni Casti
se Castice piiblizuji a postupné se mezi nimi vytvaieji kréky, které dale naristaji. V této fazi
dochézi k 2-3% smrsténi. Prostfedni stadium je spojeno s nejvétsim smr$ténim a tvorbou
polyedrické struktury. Dochazi ke zmensovani rozmérG péra, které se vyskytuji ve formée
souvislych valcovitych porG (oteviené pory). V posledni fazi dochédzi vlivem zvétSovani
hranic zrn ke vzniku uzavienych poru (obr. 3.10), které mohou dale zanikat. V prostfednim
a poslednim stadiu mize dochézet k hrubnuti zrn (zanikaji hranice mezi zrny a vznikaji
nova Vvetsi zrna). Ktomuto jevu snadnéji dochazi, pokud je vsystému Siroka
distribuce velikosti zrn. Rychlost d&ji probihajicich pfi slinovani je zavisla na teploté.
Srostouci teplotou se zvySuje pohyblivost atomtl, coZz urychluje transportni procesy,
na kterych je slinovani zalozeno. Transport hmoty je zprostiedkovan povrchovou difuzi,
difazi hranicemi zrn, objemovou difuzi, evaporaci akondenzaci a plastickym tokem
(pohybem dislokaci) [22, 29, 30, 31, 32].
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Obr. 3.9: Zakladni jevy snizujici povrchovou energii systému pii slinovani [29]
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Obr. 3.10: Schéma zmenSovani port v prub&hu slinovani [33]

Pfi slinovani vicekomponentnich systémii miize dochazet ke vzniku tuhych roztoka
a intermetalickych sloucenin, jejichz pfitomnost miize kladné, ale 1 negativné ovlivnit
vlastnosti produktu. V prubéhu slinovani se, kromé jiz zminénych mechanismu, uplatiuje
heterogenni difaze, jejiz princip spociva ve vyrovnani koncentra¢niho gradientu, coz vede
k pfiblizeni k rovnovaznému stavu, a tedy ke snizeni volné energie systému. Heterogenni
difize mlze naruSovat proces smrstovani. Jednotlivé slozky maji rizné difuzni koeficienty,
coz miize napiiklad znamenat, Ze rychlost difuze slozky A do slozky B bude vyrazné vyssi
nez rychlost difuze slozky B do slozky A. V disledku toho se pak ve sloZce A tvofi pory,
zatimco slozka B zvétSuje svlij objem. Daéle také dochazi k posunu mezifdzového rozhrani
smérem ke slozce s vyssim difuznim koeficientem, tedy ve vyse popsaném piikladu ke slozce
A (obr. 3.11). Tento jev se oznacuje jako Kirkendalliv efekt. Vyssi diftizni koeficient ma
obvykle slozka s nizsi teplotou tani. Pfikladem muze byt systém Cu-Ni (Cu ma vyssi difuzni
koeficient), kdy v médi vznikaji péry a cCastice niklu nabiraji na objemu. V Systému
Zn-Cu (obr. 3.12) vznika na rozhrani nova faze (mosaz), ktera se tvoii ve sméru pohybu
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atomu slozky s vy$§im difznim koeficientem (Zn). Krom¢ heterogenni diftize (A<—B)
probiha i samodifuze jednotlivych slozek (A—A, B—B). Rychlosti téchto diftizi se opét 1isi,
coz zpusobuje rozdilnou rychlost nartistu kr¢kd mezi ¢asticemi. Kvili tomu miize v materialu
vznikat napéti, které vede K plastické deformaci nebo i k oddélovani ¢astic. V1iv na vlastnosti
pfipraveného materialu maji i koeficienty teplotni roztaznosti jednotlivych fazi. Rozdilné
koeficienty teplotnich roztaznosti muzou pii chlazeni materidlu zptsobit vznik trhlin
na mezifazovych rozhranich [22, 30, 34, 35].

Mezifazové rozhrani
Slozka A . Slozka B
[ ]

Obr. 3.12: Kirkendalltv efekt v systému Zn-Cu [37]
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Slinovani Vv pritomnosti kapalné faze

Na rozdil od slinovani v tuhé fazi se v systému kromé pevné faze nachazi také faze kapalna.
V porovnani se slinovanim v tuhé fazi se jedna o rychlejsi proces, jehoz pribéh 1ze rozdélit
do tfi ¢asti. Nejdiive dochazi k ohfevu praskového materialu na slinovaci teplotu, pii které
vznikd kapalnd faze. Tokem kapalné faze dochazi k preuspoiadavani castic v systému,
smaceni povrchu pevnych castic a vyplnovani por ucinkem kapilarnich sil. Zanikéa rozhrani
pevna faze-plyn a vznika rozhrani pevna faze-kapalna faze, ¢imz se snizuje povrchova
energie. Smacivost tuhé faze by méla byt co nejvétsi, tedy thel smacivosti @ by mél byt
mensi nez 90°, v idealnim ptipadé se blizit 0° (obr. 3.13). Pokud je thel smaceni vé&tsi
nez 90°, tak tavenina nepronika mezi praskové ¢astice a dochazi k jeji izolaci. Tavenina neni
V systému homogenné rozlozena a jeji UCinek je omezen. V piipad€, ze je smacivost
vyhovujici, realizuje se transport taveniny skrz cely zakladni material. V druhé ¢asti dochazi
K rozpou$téni a opétovnému srazeni pevné faze (reprecipitace), coz vede ke zvétSovani
velikosti zrn a naristu zhutnéni. Je tedy dulezité, aby pevnd faze byla rozpustna
ve fazi kapalné. To umoznuje lepsi spojeni zrn, a tim i vyssi zhutnéni (obr. 3.14 vlevo). Oproti
tomu je nezadouci, aby byla kapalnd faze dobie rozpustnd ve fazi pevné. Kapalnd faze
difunduje dovnitt zrn, pficemz za sebou zanechava pomérné velké pory, coz ma za nasledek
zvétseni objemu (obr. 3.14 vpravo). Tyto pory jsou v dalSich ¢astech slinovaciho procesu
obtizné¢ odstranitelné. Z tohoto divodu se zavadi parametr rozpustnosti, coZ je pomeér
mezi rozpustnosti pevné faze ve fazi kapalné a rozpustnosti kapalné faze ve fazi pevné. Pokud
je tento pomér men$i nez 1, dochdzi k nardstu objemu. V opacném piipadé¢ dochazi
k zadoucimu zhutnéni. V posledni ¢asti dochazi ke slinovani v tuhé fazi. Vyvoj zhutnéni
materialu v pribéhu jednotlivych fazi znazornuje obr. 3.15 [15, 16, 30, 38].

Obr. 3.13: Schéma thlu smaceni, a) smaciva kapka taveniny na pevném povrchu, b) nesmaciva kapka
taveniny na pevném povrchu [30]
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Obr. 3.14: Schéma vlivu rozpustnosti na strukturu materialu pfi slinovani v kapalné fazi [15]
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Obr. 3.15: Vyvoj zhutnéni materialt v pribéhu jednotlivych fazich slinovani [16]

Ke vzniku kapalné faze nemusi dochézet jen rozpusSténim jedné nebo vice slozek obsazenych
v kompaktu. Casto se také vyuzivé infiltrace, coz znamena, e komponenta tvoiici kapalnou
fazi je pfipravena mimo kompakt a do systému se piidava az dodatecné. Hlavni slozka
s vysokou teplotou tani se nejdiive slinuje oddélené, ¢imz vznika porovity skelet (kompakt).
Ten se nasledné nasycuje kapalnou fazi, kterd do né& pronikda ptisobenim kapilarnich sil.
Teplota slinovani pii infiltraci musi byt takova, aby infiltrat dosdhl vhodné viskozity. Reakce
zakladniho skeletu s kapalnou fazi mohou byt nezadouci, protoze mize dochazet ke zvySeni
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viskozity kapalné faze, a tim nésledné i1 k nedokonalému prosyceni celého kompaktu.
Infiltrace miZe byt provedena nékolika zptisoby. Casto se vyuziva asteéného nebo uplného
ponofeni poérovitého skeletu do lazné s taveninou (obr. 3.16 b, c). Pfijiném zpisobu
se vyuziva kovovy plisek, ktery se umisti na porovity skelet. Kovovy plisek ma nizsi teplotu
tani nez zakladni kov tvofici skelet. P¥i ohfevu na slinovaci teplotu dochazi k roztaveni plisku
a nasledné infiltraci taveniny do vyrobku (obr. 3.16 a). Vyuzitim infiltrace lze zabranit
ke smr$téni vyrobku. U materialti se Spatnou smacivosti muze byt k zintenzivnéni procesu
pouzita infiltrace za zvySeného tlaku nebo ve vakuu. Vlastnosti piipraveného materialu zavisi
na vlastnostech zakladniho kovu, infiltratu a velikosti a mnozstvi pora [16, 30].

a) b) )
tuhy infiltrat _— roztaveny
75 <<l g skelet i
o J [}
07 7 / : S o; [ - [ DR | o
o o
o/ AN & of &
& : - e 5009
p roztaveny
mfiltrat

Obr. 3.16: Schéma zpisobu infiltrace, a) taveni piilozky, b) ¢asteéné ponoieni, ¢) uplné ponoieni [30]

3.3.5 SPS

Slinovani prostiednictvim elektrického vyboje (SPS — Spark plasma sintering) je technika
urCena pro piipravu slinutych kompaktt ze zakladni praskové (kovové nebo keramické)
smési. Uplatnéni nachdzi ptredevsim pfi zpracovani tepelné odolnych materiali, které vykazuji
nizkou plasticitu. Mezi dal§i vyhody patfi vysoka rychlost ohfevu, pfi¢emz ke slinovani
dochazi pti nizsich teplotach (az o 200-250 °C v porovnani s lisovanim za tepla). Cely proces
slinovani pak trva krat$i dobu, a to 5-30 min. Vysoka rychlost ohievu a chlazeni a kratka
doba slinovani zplsobuje, Ze materialy pfipravené metodou SPS jsou obvykle jemnozrnné,
coz ma pozitivni vliv na jejich vlastnosti. Tato technika je nevhodna pro praSkovy material,
jehoz castice jsou mensi nez 100 nm. Mize zde dojit k teplotnimu gradientu, coz vede
k nerovnomérnému zhutnéni materialu [39, 40].

Podobné¢ jako u lisovani za tepla i tato technika poskytuje lisovani a slinovani materialu
v jednom kroku. Aplikace vn&jSiho tlaku je u obou technik stejna. Rozdil se nachazi
ve zpusobu prenosu tepla na material. Zatimco u lisovani za tepla je k ohfevu pouzit externi
zdroj tepla, metoda SPS vyuziva pulzniho stejnosmérného proudu, ktery prochazi lisovnici
z vodivého materialu (obvykle z grafitu) a také praskovym vzorkem. Teplo se tedy generuje
uvnitt materialu [39, 40].

Ptistroj pro techniku SPS je tvofen zejména vakuovou komorou, lisovacim zafizenim
a zdrojem stejnosmérného pulzniho proudu (obr. 3.17). Krom¢ vakua lze vyuzit i ochrannou
atmosféru (dusik, argon). K vytvoreni vnéjsiho tlaku se pouziva jednoosy lis, pficemz zdroj
elektrického proudu je pfipojen k jeho hornimu a dolnimu razniku. Hodnoty aplikovaného
vnéjsiho tlaku jsou u této metody 20-150 MPa. Zdroj stejnosmérného proudu je mozno
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naprogramovat tak, aby vytvarel pravidelné impulzy o vysokém proudu (az do 10 000 A)
anizkém napéti (1-20 V). Doba jednoho impulzu je také nastavitelna, a to Vrozmezi
5az 250 ms. Volba téchto parametrii ovlivituje rychlost ohfevu, a tim i prib¢h slinovani.
Rychlost ohfevu se obvykle pohybuje v rozmezi 100 az 600 °C/min, ale lze dosahnout
i rychlosti 1 000 °C/min a maximalni teploty 2 200 °C [39, 40].

———>» Homi elektroda
Grafitovy papir «

D—) Okénko pro pozorovani

stejnosmémébo ———4————> Grafitovy raznik
S ‘ - e Hydraulické lisovaci
— : Vzorek solteni
D -4 > Grafitova forma
: r — Vodou chlazena

Temodlinky **~I I """ : vakuova komora,

vstup pro inertni

’ atmosféru
Grafitovy papir «
———=> Dolni elektroda

Obr. 3.17: Schéma slinovani jiskrovym vybojem [40]

Ohledn€ mechanismu slinovani u metody SPS se vede tada teorii. Nejvice podporovanou je
teorie generovani plazmatu, prestoZze dosud nebyla jednoznacné potvrzena. Pulzni
stejnosmérny elektricky proud prochazi vSemi ¢asticemi materialu (obr. 3.18), vytvafii se tedy
elektrické pole. V mezerach mezi ¢asticemi nebo na jejich kontaktnich plochach muze dojit
k jiskrovému vyboji. Tento vyboj se projevuje lokalnim nartstem teploty (vyrazné vyssi
teplota nez ve zbytku systému), ktera zptisobuje roztaveni, vypaieni a ionizaci povrchovych
vrstev praskovych castic. Ionizované atomy a zadporné nabité elektrony se oznacuji jako
plazma. Tyto ionty a elektrony jsou pak usmérnovany elektrickym a magnetickym polem.
Ionty materialu pak kondenzuji na povrchu praskovych castic. Témito d&ji jsou urychlovany
slinovaci mechanismy, jako je difize, formovani kr¢ki a uzavirani péra. U kovu vlivem
téchto déji dochéazi k odstranéni oxidové vrstvy, coz umoziuje piimy kontakt kovovych
atomd, coz opét napomahd diftizi. Navic aplikaci vngjSiho tlaku jsou castice praSkového
materialu plasticky deformovany, coz poskytuje nartust kontaktnich ploch a napomaha tak
K uzavirani port. Cely objem praskového materidlu je zahfivan odporové (JouleGv ohfev).
Pti prichodu elektrického proudu dochédzi k pohybu elektronii ve vodivém materialu.
Pohybujici se elektrony narazeji do castic v krystalové mtizce, ¢imz dochazi k prenosu ¢asti
jejich kinetické energie. Kinetickd energie uspotadaného pohybu nabitych volnych castic se

25



méni na Kinetickou energii neuspoiadaného pohybu ¢astic latky, tedy nateplo. Vodivy
material se tedy pruchodem elektrického proudu zahiiva. V piipad¢, Ze je pouzity praskovy
material nevodivy, dochazi k ohfevu pienosem tepla z lisovnice a lisovacich raznikd, které
jsou z vodivého materialu [39, 40].
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Obr. 3.18: Mechanismus slinovani u metody SPS [41]
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3.3.6 Vytvrzovani

Jedna se tizeny proces rozpadu tuhého roztoku slitin. Vyuziva se zejména u slitin hliniku,
hoi¢iku a titanu za ucelem zlepSeni jejich mechanickych vlastnosti (pfedev§im pevnosti
a tvrdosti). V téchto slitinach se rozpustnost jednoho nebo vice legovacich prvki zvysuje
s rostouci teplotou. Proces vytvrzovani se sklada z nékolika technologickych ukond. Prvnim
krokem je rozpoustéci zihani (ohfev s vydrzi), nasleduje rychlé ochlazeni a poslednim krokem
je starnuti. PfirozpouStécim zihani dochdzi k uplnému rozpusténi intermetalickych fazi
obsahujicich vytvrzujici legujici prvky a k homogennimu rozmisténi atomi legujicich prvka
veslitiné. U slitin hoi¢iku a hliniku je teplota Zihani obvykle volena 10-15°C
pod eutektickou teplotou a je udrzovana po dobu nékolika hodin pro Uplné rozpusténi
intermetalickych fazi. Pti pfekroceni optimalni teploty dochézi k nataveni slitiny na hranicich
zrn, zhrubnuti zrn, atim ik jejimu znehodnoceni. Pfi nizSich teplotach naopak hrozi, ze
rozpousténi intermetalickych fazi bude nedokonalé. Ugelem rychlého ochlazeni je zamezit
opétovnému vylouceni intermetalické faze. Dochazi tedy ke vzniku piesyceného tuhého
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roztoku. Pti starnuti pak dochazi k vylu¢ovani intermetalické faze (rozpadu tuhého roztoku)
ve form¢ velmi jemnych koherentnich a semikoheretnich precipitati, které pii namahani
predstavuji piekazku pro skluz dislokaci (narGst pevnosti a tvrdosti). Starnuti muaze byt
piirozené (za normalni teploty) nebo umélé (za zvysSené teploty, obvykle polovi¢ni teplota
oproti teploté rozpoustéciho zihani). Umélé starnuti umoznuje znaéné urychleni tvorby
precipitata [1, 3, 42, 43].

Pfi rozpoustécim Zihani dojde k vymizeni intermetalické faze Mgi7Al12 a K rovnomérnému
rozmisténi atomt hliniku v hof¢iku. Rychlym ochlazenim vznikne piesyceny tuhy roztok
a(Mg). Pfi starnuti dochazi ke tvorbé a ristu zarodkd intermetalické faze Mgi7Al1, a tim
i K odstranéni presyceného tuhého roztoku a(Mg). Vytvrzeny materidl vykazuje lepsi
mechanické vlastnosti [42, 43].
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4 SOUCASNY VYZKUM

4.1 Slitiny Mg-Al pf¥ipravené béZnymi technologiemi praskové metalurgie

K. Matsuzaki a kolektiv se ve své praci zabyvali mechanickymi vlastnostmi slitiny AZ31,
ktera byla pfipravena praskovou metalurgii. Zakladni praSkovy material byl vyroben
atomizaci plynem. Ingoty ze slitiny AZ31 byly roztaveny v grafitovém kelimku v atmosfére
argonu. Tavenina o teploté¢ 870 °C byla atomizovana smési argonu a 0,25 % Oz. Pfipravené
praskové castice mély sféricky tvar a velikost do 75 um. Nasledné bylo provedeno lisovani
za tepla pii tlaku 410 MPa a teploté 480 °C. Tyto podminky byly udrzovany po dobu 10 min.
Ptipravené vylisky byly dale extrudovany s extruznimi poméry 10:1 a 20:1 pfi teplotach
275-350 °C [44].

Vzorky extrudované za tepla vykazovaly jemnozrnnou homogenni strukturu. Primérna
velikost zrna u vzorku extrudovaného pii 300 °C a extruzniho poméru 20:1 byla 10 um.
S rostouci teplotou extruze se velikost zrn mirné zvySovala. V ptipad¢é extruzniho poméru
20:1 byla velikost zrn mensi nez Vv piipad¢ extruzniho poméru 10:1. Mechanické vlastnosti
ptipravenych vzorkt jsou uvedeny v tab. 4.1. VSechny pfipravené vzorky vykazovaly vyssi
hodnoty meze kluzu v tahu, meze pevnosti v tahu i mikrotvrdosti v porovnani s komer¢ni
extrudovanou slitinou AZ31. Hodnoty meze kluzu i pevnosti v tahu klesaly s rostouci teplotou
extruze a naopak naristaly s extruznim pomérem. Zjemnénim zrn dochazi k narGstu obou
zminénych charakteristik. Mikrotvrdost vzorkid se pohybovala v rozmezi 75-78 HV 0,05, vliv
podminek extruze zde nebyl patrny. S rostoucim extruznim pomérem a teplotou extruze
dochazelo k nariistu hodnoty prodlouZeni pfi pietrZeni, coz bylo pravdépodobné zplsobeno
lepSim vz4jemnym spojenim jednotlivych zrn. Pomoci rastrovaciho elektronového
mikroskopu (SEM) byly pozorovany lomové plochy. Vzorek extrudovany pii 275 °C
a extruznim pomé&ru 10:1 vykazoval kiehky lom, zatimco u vzorku extrudovaného pii 350 °C
a extruznim pomeéru 20:1 byl pozorovan lom tvarny [44].

Tab. 4.1: Mechanické vlastnosti slitin AZ31 [44]

Podminky extruze Mez kluzu ~ Mez pevnosti  Prodlouzeni Tvrdost
Teplota Vytl. pomér v tahu v tahu pii pfetrZeni HV 0,05
[°C] [MPa] [MPa] [%]

275 10:1 264 340 13 78
300 10:1 215 300 15 75
300 20:1 250 340 18 78
350 20:1 220 310 21 76
Odlévana slitina 175 260 15 50
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Taku Iwaoka a Mitsuru Nakamura zkoumali vliv teploty lisovani na slinovatelnost
praskovych smési na bazi Mg-Al. Pro ptipravu vzorkl byl pouzit Mg prasek o Cistoté 99,8 %
a Al prasek o Cistot¢ 99,7 %, pticemz stiedni velikost Mg castic byla 140 pum a Al ¢astic
122 um. Z prasku byla ptipravena smés obsahujici 12 hm. % Al, ktera byla michana po dobu
10 min. Smés byla oboustranné lisovana tlakem 489 MPa pii teplotach 28-150 °C. Zhutnény
kompakt byl nasledné slinovan v atmosféie argonu pii teplotach 400-460 °C po dobu 1 h.
Stejnym zplsobem byly pfipraveny vzorky z €ist¢tho Mg praSku. Pro srovnani byly pfipraveny
vzorky, které byly pouze oboustranné lisovany tlakem 489 MPa pfi teplotach 28—-150 °C [45].

Mikrostruktura ptipravenych vzorki byla pozorovana pomoci svételného mikroskopu
(OM). U vzorkd, které byly pouze slisovany, byl pozorovan vyskyt rovnomérné rozlozenych
pérl. Porovitost se snizovala s rostouci teplotou lisovani. U vzorkll obsahujicich Al byla
porovitost niz§i diky lepsi tvarnosti Al oproti Mg. Po slinuti byla zjisténa pfitomnost
intermetalické faze Mgi7Al2. Dale byl potvrzen vliv teploty lisovani na slinovatelnost
praskového materidlu. Vzorky, které byly pred slinovanim lisovany za studena, obsahovaly
pory a kontakt jednotlivych castic nebyl zcela dostate¢ny, coz se projevilo vyskytem trhlin ve
struktufe (obr. 4.1 a). Oproti tomu vzorky, které byly pfed slinovanim lisovany za tepla, jiz
pory ani trhliny témé&f neobsahovaly (obr. 4.1b), coz se také projevilo na mechanickych
vlastnostech. S rostouci teplotou lisovani dochazi k narGstu meze pevnosti v tlaku i meze
pevnosti v ohybu (obr. 4.2). Mez pevnosti v ohybu se také zvySovala s rostouci teplotou
slinovani (obr. 4.3). Vzorky obsahujici Al vykazovaly vyssi pevnosti v porovnani se vzorky
z ¢istého Mg [45].

Obr. 4.1: Mikrostruktura vzorkt slinovanych pii 400 °C po dobu 1 h, a) slisované za studena,
b) slisované za tepla [45]
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Obr. 4.2: Graf zavislosti meze pevnosti v tlaku na teploté lisovani [45]
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Obr. 4.3: Graf zavislosti meze pevnosti v ohybu na teploté slinovani [45]

Legan Hou a kolektiv studovali mikrostrukturu a mechanické vlastnosti za zvySenych teplot
slitin na bazi Mg-Al a Mg-Al-Ni. Pro piipravu slitin byl pouzit Mg prasek o stfedni velikosti
Sastic 75 um, Al prasek — 38 um a Ni — 1,5 pm. Cistota viech praskt byla vy3si nez 99,9 %.
Lisovani bylo provadéno ve vakuové peci tlakem 25 MPa pfi teploté 450 °C po dobu 30 min.
Nasledovalo slinovani pti teploté¢ 600 °C po dobu 20 min. V tab. 4.2 je uvedeno sloZeni
piipravenych praskovych smési [46].

Tab. 4.2: Slozeni ptipravenych praskovych smési [46]

Oznaceni smési Mg [hm. %] Al [hm. %] Ni [hm. %]
Mg-9Al 91 9 0
Mg-11,3Al-2Ni 86,7 11,3 2
Mg-14,8AI-5Ni 80,2 14,8 5
Mg-18,3Al-8Ni 73,7 18,3 8
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Pomoci rentgenové difrakce (XRD) bylo zjisténo slozeni ptipravenych slitin. Slitina Mg-9Al
byla tvofena tuhym roztokem a(Mg) a intermetalickou fazi Mgi7Ali2. Slitiny na bazi
Mg-Al-Ni obsahovaly krom¢ a(Mg) a Mgi7Al12 také intermetalickou fazi AlsNi2 a AINI.
S rostoucim obsahem Ni se zvySoval obsah téchto intermetalickych fazi (zejména faze AINi,
jejiz vyskyt je pii nizkém obsahu Al nepatrny). Ve vzorcich nedochazelo K tvorbé
intermetalik nabaz iMg-Ni. Hodnoty Gibbsovy energie AlsNi2 a AINi jsou nizsi
(59,59 a—64,68 kI mol™?) nez hodnoty Gibbsovy energie MgNi a  MgNiz
(—51,9 a—56,5 kJ'mol ™), proto se intermetalika AlsNi; a AINi tvofila pfednostng.
Pozorovanim pomoci OM (viz obr. 4.4) bylo zjisténo, Ze intermetalicka faze Mgi7Al1
se vytvarela na hranicich zrn kolem tuhého roztoku o(Mg). Ptidavkem Ni dochazelo
ke zjemnéni zrn a(Mg). Intermetalicka faze AlsNi2 se vyskytovala na hranicich zrn ve formé
precipitati o velikosti cca 10 um. Oproti tomu intermetalickd faze AINi byla jemné
rozptylena uvnitt zrn. Obsah téchto obou fazi se zvySoval s obsahem Ni. Na obr. 4.5 jsou
znazornény hodnoty meze kluzu v tlaku a meze pevnosti v tlaku pii 150 °C v zavislosti
naobsahu Ni. Srostoucim obsahem Ni dochazelo knaristu téchto mechanickych
charakteristik. Ke zlepseni vlastnosti dochazelo diky pfitomnosti intermetalickych fazi AlzNi2
a AINi, které piedstavuji prekazku pro pohyb dislokaci [46].

Obr. 4.4: Mikrostruktura pfipravenych slitin na bazi Mg-Al-Ni, a) Mg-9Al, b) Mg-11,3Al-2Ni,
c) Mg-14,8Al-5Ni, d) Mg-18,3Al-8Ni [46]
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Obr. 4.5: Graf zavislosti mechanickych vlastnosti v tlaku na obsahu Ni [46]

Zhenya Zhang a kol. se zabyvali vlivem mikrostruktury na vlastnosti slitiny AZ91, ktera byla
pfipravena praSkovou metalurgii. PraSek pro experiment byl pfipraven ze slitiny AZ91
atomizaci argonem (slozeni praskového materialu: Mg-8,93Al-0,43Zn-0,19Mn, hm. %).
Priimérna velikost &astic byla 129 um. Zhutnéni probihalo ve vakuu 10! Pa pii teploté
200 °C. Zhutnény vzorek o priméru 48 mm a vySce 50 mm byl nasledné extrudovan
pii teplotach 200, 250, 300 a 350 °C pfi extruznim poméru 25:1. Extrudované vzorky byly
poté jesté vytvrzovany pii teploté 100 °C po dobu 8 h [47].

Na obr.4.6a je zobrazena mikrostruktura vychoziho prasku pfipraveného atomizaci.
Jednotlivé ¢astice mély sféricky tvar a byly sloZeny ze dvou fazi vytvarejicich dendritickou
strukturu, a to tuhym roztokem a(Mg) a intermetalickou fazi Mgi7Al12. Tuhy roztok a(Mg)
tvoril zrna o stfedni velikosti cca 4 um, ktera byla ohrani¢ena intermetalickou fazi Mgi7Al12,
ktera vytvarela kontinualni sit’ (viz obr. 4.6 b) [47].

Obr. 4.6: Mikrostruktura vychoziho praskového materialu AZ91, a) SEM, b) SEM detail [47]
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Extruzi doslo krozdéleni kontinudlni intermetalické faze Mgi7Ali> na malé Castice
homogenné distribuované v tuhém roztoku a(Mg) (viz obr.4.7). Ze ziskanych dat bylo
zjisténo (viz 4.3), Ze s rostouci teplotou extruze klesal objemovy podil intermetalické faze
Mgi7Al1 a zaroven tedy dochazelo k nartstu praimérné velikosti zrn a(Mg) a také precipitatt
Mgi7Al2. Pokles podilu intermetalické faze byl zpisoben vySsi rozpustnosti v Mg
za zvySenych teplot. Narust stfedni velikosti zrn a(Mg) dale souvisel s poklesem objemového
podilu faze Mgi17Al12, ktera branila rustu zrn a(Mg). Za zvysenych teplot byla intermetalicka
faze Mgi7Al12 béhem extruze rozdélena do mensiho poctu precipitatt (vlivem lepsiho
plastického toku) nez pii teplotaich niz$ich. V disledku toho byly pak precipitaty
intermetalické faze vétsi, piestoze byl jeji objemovy podil nizsi. Plati tedy, ze ¢im vyssi je
teplota extruze, tim hrub8$i jsou precipitaity intermetalické faze Mgi7Al12. DalSim
vytvrzovanim nedoslo k viditelnému nartstu zrn. Uvnitt zrn tuhého roztoku byl po vytvrzeni
v disledku ptredeslého presyceni patrny vyskyt husté distribuovanych precipitatt, které
dosahuji velikosti desitek nm [47].

Obr. 4.7: Mikrostruktura slitin AZ91 extrudovanych za riznych teplot, a) 200 °C, b) 200 °C,
detail c) 400 °C, d) 400 °C, detail [47]
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Tab. 4.3: Velikost zrn a(Mg) a velikost a obsah precipitatu Mgi7Ali2 v zavislosti na teploté
extruze [47]

Teplota extruze Primérna velikost Stiedni velikost Objemovy zlomek
zrna a(Mg) precipitatu precipitatu Mgi7Al12
[°C] [um] [um] [%]
200 0,29 0,21 + 0,04 49,7 + 0,09
250 0,46 0,28 + 0,07 47,0 + 0,04
300 0,62 0,52 +0,02 31,8+0,08
350 1,32 0,47 + 0,09 24,1+0,06

Mez kluzu i mez pevnosti slitiny AZ91 v tahu Klesala srostouci teplotou extruze
(viz obr. 4.8), zatimco prodlouzeni pii pretrzeni zlstavalo pftiblizné konstantni (6-8 %).
Nejlepsi vlastnosti méla slitina extrudovana pti 200 °C diky své struktufe, kdy méla
nejjemnéji homogenné rozptylenou intermetalickou fazi. Intermetalicka faze Mgi7Al12 byla
kiehka a jeji vyskyt v podob¢ hrubych castic byl nezddouci, protoze obvykle iniciuje vznik
trhliny (nebo trhlina Casto vznika na rozhrani tuhého roztoku a intermetalické faze). Z grafu
dale vyplyva, ze vytvrzovani pii 100 °C vedlo k dalsimu zlepSeni sledovanych vlastnosti, coz
bylo vysvétleno vyskytem nanoprecipitatt uvniti zrn tuhého roztoku a(Mg) [47].
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Obr. 4.8: Graf zavislosti meze pevnosti v tahu na teploté extruze [47]
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4.2 Slitiny Mg-Al piipravené metodou SPS

W. N. A. W. Muhammad a kol. se zabyvali vlastnostmi hot¢ikovych slitin pfipravenych
metodou SPS. Vzorky byly pfipraveny z Mg prasku o Cistoté 99,9 % a stedni velikosti ¢astic
180 um. Déle byl pouZit praSek vyrobeny ze slitiny AZ31 s distribuci ¢astic od 10 do 200 pm.
Pted pouzitim metody SPS byly prasky nejdiive ptredlisovany tlakem 10 MPa v grafitovych
lisovnicich o priméru 30 mm. Tyto lisovnice byly nasledn¢ umistény do piistroje pro SPS,
kde bylo provedeno slinovani pfi teplotach v rozmezi 455-552 °C pro vzorek ze slitiny AZ31
a 525-585 °C pro vzorek z ¢ist¢ého Mg. Tlak byl v obou piipadech 60 MPa. Rychlost ohfevu
byla 25 °C/min a doba vydrze pfi maximalni teploté ¢inila 5 min [48].

Na obr.4.9 je zobrazena mikrostruktura slinovaného Mg pfi teplotach 525-585 °C.
Ve struktufe nebyly pozorovany Zadné vyrazné pory. Zietelné ovSem byly hranice castic
puvodniho prasku, coz bylo vysvétleno piitomnosti oxidu na povrchu téchto ¢astic. S rostouci
teplotou slinovani se hranice c&astic ze struktury vytracely. Pfi vySSich teplotach
pravdépodobn¢ dochazelo k poruSeni oxidové vrstvy ajejimu postupnému zaniku.
Ve struktuie AZ31 (viz obr. 4.10) se také nevyskytovaly zadné pory, hranice ¢astic pivodniho
prasku byly opét viditelné. U vSech pfipravenych slitin byla dosaZena témé&f teoreticka
hustota. Oproti Cistému Mg vykazovala slitina AZ31 mensi velikost zrn. Velikost zrn
se ale zvySovala s rostouci teplotou slinovani [48].

Obr. 4.9: Mikrostruktura Mg slinovaného metodou SPS, a) 525 °C, b) 552 °C, ¢) 585 °C [48]
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Obr. 4.10: Mikrostruktura slitiny AZ31 slinované metodou SPS, a) 455 °C, b) 525 °C, ¢) 552 °C [48]

Vzorky z¢isttho Mg vykazovaly mikrotvrdost o hodnoté 35-40 HV 0,005, zatimco
mikrotvrdost vzorkl ze slitiny AZ31 se pohybovala okolo 60 HV 0,005. Vzorky stejné¢ho
slozeni dosahovaly pfi riznych teplotach slinovani témét totozné mikrotvrdosti, vliv teploty
slinovani na mikrotvrdost tedy nebyl vyznamny (obr. 4.11 a). Vys§i mez pevnosti v tahu
(obr. 4.11 b) také vykazovaly vzorky ze slitiny AZ31. U vzorkd z istétho Mg i ze slitiny
AZ31 dochazelo ke zna¢nému nardstu pevnosti v tahu s rostouci teplotou slinovani. Vyssi
teplota slinovani pravdépodobné pfispéla k odstranéni oxidovych vrstev, a tim i ke vzniku
rozhrani kov/kov, které poskytuje pevngjs$i spojeni cCastic. VSechny pfipravené vzorky
vykazovaly tvarny (tazny) lom [48].
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Obr. 4.11: Grafy zavislosti mechanickych vlastnosti Mg a AZ31 na slinovaci teploté, a) mikrotvrdost,
b) mez pevnosti v tahu [48]
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Mathieu Mondet a kol. zkoumali ve své praci mikrostrukturu a mechanické vlastnosti slitiny
AZ91, kterd byla piipravena metodou SPS. Zakladnim materialem pro piipravu vzorka byl
prasek ze slitiny AZ91 pfipraveny atomizaci plynem (slozeni praskového materidlu:
Mg-8,10Al-0,60Zn-0,26Mn, hm. %). Castice prasku mély kulovy tvar, pii¢emz jejich stfedni
velikost byla 22 um. Metodou SPS byly pfipraveny vzorky ve tvaru valce o priméru 30 mm
a vysce 7 mm. Bylo vyuzito riznych slinovacich cykll, pfi¢emz maximalni teplota slinovani
se Vjednotlivych cyklech ménila v rozsahu od 310 °C do 500 °C. Rychlost ohfevu byla
nastavena na 20 °C-min~t s 5 min vydrZe pii maximalni teplots [49].

Analyza vychoziho praskového materialu odhalila ptitomnost precipitati faze Mgi7Al12
podél hranice zrn. Dale byl pozorovan vyskyt jesté¢ jemné&jSich precipitatli uvniti zrn tuhého
roztoku a(Mg) a v mistech kontaktu tuhého roztoku a(Mg) s precipitaty faze Mgi7Al12. Tyto
precipitaty o velikosti 98 =23 nm a obsahu 0,11 obj. % byly identifikovany jako faze MnAlj.
Velikost precipitatt faze Mgi7Ale byla 125+ 50 nm a obsah 4,2 obj. %. Z vyzkumu
Y. Tamury vyplyva, ze faze MnAls se pii rychlém ochlazeni vytvafi diive nez faze Mgi7Alq,
coz vede k domnénce, ze faze MnAls by mohla slouzit jako nuklea¢ni centrum pro fazi
Mgi7Alw. Pii rychlém ochlazovani navic dochazi k segregaci jednotlivych slozek, coz vede
k obohaceni tuhého roztoku hlinikem na hranicich zrn.V disledku téchto jevii se pak
intermetalicka faze Mgi7Al12 tvofi podél hranice zrn [49, 50].

Slinovanim metodou SPS za raznych teplot byl ve vSech ptipadech pfipraven homogenni
material, ktery dosahoval témé&f teoretické hustoty. Na obr. 4.12 jsou uvedeny mikrostruktury
materiali ptipravenych pii 310 °C, 360 °C a 500 °C. U vsech vzorka byl pozorovan vyskyt
intermetalickych fazi Mgi7Ali2 a MnAls podél hranice zrn (intergranularni precipitaty).
Vzorky slinované pii 310-360 °C obsahovaly jesté jemnéjsi precipitaity Mgi7Alw, které
byly situovany uvnité zrn tuhého roztoku a(Mg). S rostouci teplotou se obsah téchto
intragranularnich precipitat sniZzoval a pfi slinovaci teplot€¢ 360 °C jiz takika vymizel.
Obsah intergranularnich precipitatii se snizoval s rostouci teplotou slinovani. Velikost zrn
tuh¢ho roztoku o(Mg) se naopak s rostouci teplotou slinovani zvySovala. Precipitaty faze
MnAl; zistaly neménné. V tab. 4.4 jsou uvedeny velikosti zrn tuhého roztoku a(Mg) a obsahy
a velikosti precipitatd intermetalické faze Mgi7Ali2 v zavislosti na slinovaci teploté.
Pro srovnani jsou zde dale uvedeny tyto charakteristiky pro vychozi praSkovy material
a pro odlitky slitiny AZ91, které byly podrobeny tepelnému zpracovani T4 (rozpoustéci zihani
S naslednym pfirozenym starnutim) a T6 (rozpoustéci Zihani s ndslednym umélym starnutim).
Velikost zrn tuhého roztoku byla u odlitki mnohem vys$§i v porovnani s materidlem
ptipravenym metodou SPS, coz mélo vliv i na mechanické vlastnosti [49].

37



a-Mg grain

«-Mg grain

Intergranular Al ;Mg,;  MnAl

Obr. 4.12: Mikrostruktura (SEM BSE) slitiny AZ91 slinované za riznych teplot, a, b) 310 °C,
¢, d) 360 °C, e, f) 500 °C [49]
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Tab. 4.4: Velikost zrn a(Mg) a velikost a obsah precipitatu Mgi7Ali2 v zavislosti na teploté
slinovani [49]

Podminky Tuhy roztok Intermetalicka faze Mgi7Al12
slinovani a(Mg)
. TeRIO,ta Velikost zrm Objemovy inter\gfrealrlltcl)é?:“nich intra\gf:a::l(l?;lt’nich
slinovéni [°C] [wm] zlomek [%] 2en [um)] 2t [yum]
310 28+0,3 8,0 238 + 57 177+ 31
325 34+0,6 6,7 219 + 56 137 + 29
340 41+04 4,3 204 + 68 110+ 21
360 58+0,3 2,2 253 + 64 67 +17
380 6,6+0,3 1,9 186 + 70 0
400 72+1,0 — - _
415 75+0,3 1,0 191 + 58
450 9,6+£0,9 1,2 146 + 46
470 12,2+0,9 — - _
500 14,6 +£0,9 0,8 131+ 64 0
Vychozi prasek 15+0,7 4,2 125 +50 0
AZ91-T4 223 +45 0,7 1149 + 1307 -
AZ91-T6 207 £15 8,5 79 + 27 _

Mechanické vlastnosti ptipravenych slitin jsou uvedeny v tab. 4.5. Pro srovnani jsou opét
uvedeny i vlastnosti odlévanych slitin. S rostouci teplotou slinovani linearné klesala tvrdost
(90 £ 1 HV 5 pii 310 °C, 70 £ 1 HV pii 500 °C). Podobny trend vykazovala také mez kluzu
v tlaku (230 + 2 MPa pti 310 °C, 148 + 3 MPa pti 500 °C). Hodnoty meze pevnosti v tlaku
a deformace pii poruseni nardstaly v intervalu 310-380 °C. Dalsim zvySenim teploty
dochéazelo ke sniZzeni meze pevnosti v tlaku. Deformace pfi poruseni dosdhla maximalni
hodnoty 13,7 + 0,1 % pii slinovaci teploté 380 °C. Nad teplotou 380 °C nebyl u deformace
pii poruseni zietelny zadny vyvojovy trend. Mez pevnosti v tlaku nabyla nejvyssi hodnoty
327 £ 1 MPa pii slinovaci teploté 380 °C, ¢ehoz bylo dosazeno diky optimalni kombinaci
velikosti zrn, obsahu srazeniny a soudrznosti materialu. Hodnoty tvrdosti a mez kluzu v tlaku
byly vyrazné vyssi v porovnani s odlévanymi materialy. Ke zlepSeni téchto vlastnosti ptispély
3 mechanismy (Hall-Petchtiv efekt, Orowantv efekt, ptitomnost tuhého roztoku), které brani
pohybu dislokaci. S rostouci velikosti zrn klesa celkova plocha hranic zrn, coz umoznuje
snazS§i pohyb dislokaci. Tento jev se oznacuje jako Hall-Petchliv efekt. Orowantv efekt
souvisi s pfitomnosti precipitatd MgizAli2 a MnAls, Které vykazuji vétsi tvrdost a vEétsi modul
pruznosti v porovnani s tuhym roztokem a(Mg). Dislokace jsou pak nuceny tyto precipitaty
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obejit. Dale vede ke zlepSeni vlastnosti pfitomnost tuhého roztoku. Legujici prvek
V krystalické mitizce zakladniho kovu zptisobuje vznik elastického napéti (kvili rozdilné
velikosti atomti nebo rozdilnému modulu pruznosti), coz opét vede k omezeni pohybu
dislokaci [49].

Tab. 4.5: Mechanické vlastnosti slitin AZ91 pfipravenych za riznych slinovacich teplot [49]

Podminky Tvrdost slitin Mechanické vlastnosti v tlaku
slinovani
sinowant )| TUIORAVS e el v i [Mre] o porent [

310 90+1 230+ 2 311+2 8,3+0,2
325 90+1 230+ 11 319+4 9,0+0,1
340 - 210 +£5 311 +7 10,0+ 0,5
360 86+ 1 216 + 3 325+4 11,6 £0,3
380 82+1 203 +£2 327+1 13,7+0,1
400 81+1 186 + 4 309+1 125+0,1
415 - 193+1 307 +£2 13,0+ 0,2
450 75+1 170+ 3 279+ 2 12,4+0,3
470 — 168 + 2 264 +5 11,7+0,4
500 70+1 148 + 3 2271 12,4+0,1

AZ91-T4 56 +1 87+1 269+ 5 22,6+0,4

AZ91-T6 76+ 4 137 +4 283+4 124+0,2

Ve své dalsi studii se Mathieu Mondet a kol. zaobirali optimalizaci technologickych
parametri SPS a nasledného precipitacniho vytvrzovani slitiny AZ91. K experimentu vyuzili
totozny praskovy material jako ve své predeslé praci, rozméry vzorkil byly taktéz totoZné.
Pro slinovani metodou SPS byla zvolena teplota 360 °C, protoZze pii ni nedochazelo
k Gplnému rozpusténi precipitatt Mgi7Al2. Tyto precipitaty se mély uplatnit jako zarodky
pro rist intermetalické faze pii nasledném precipitatnim vytvrzovani. Dale ptfedpokladali,
ze ptitomnost jemnych precipitati Mgi7Al12 by mohla omezit rst zrn tuhého roztoku a(Mg).
Rychlost ohfevu byla opét 20 °C/min, pficemz vydrz pii maximalni teploté byla volena
v rozmezi od 5do 120 min. Nékteré vzorky byly dale vytvrzovany pii 200 °C po dobu
60—-120 min. Rychlost ochlazovani z teploty slinovani na teplotu vytvrzovani byla 20 °C/min.
Ochlazovani vzorkl na laboratorni teplotu jiz nebylo nijak fizeno. V tab. 4.6 je uveden
ptehled pfipravenych vzorki. Pro srovnani mikrostruktury a mechanickych vlastnosti pouZzili
odlitek slitiny AZ91 (o slozeni: Mg-8,9Al-0,63Zn-0,22Mn, hm. %), ktery podrobili tepelnému
zpracovani T6. Rozpoustéci zihani bylo provadéno pii 400 °C po dobu 24 h a bylo ukonceno
prudkym ochlazenim. Um¢lé starnuti probihalo 16 h pii 200 °C a také bylo zakonceno
prudkym ochlazenim [51].
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Tab. 4.6: Ptehled piipravenych slitin AZ91 [51]

Oznacni vzorku Podminky slinovani Podminky vytvrzovani
Teplota [°C] Cas [min] Teplota [°C] Cas [min]
S5 360 5 - -
S30 360 30 - —
S60 360 60 - —
S60P60 360 60 200 60
S120P120 360 120 200 120

Vsechny piipravené vzorky dosahovaly témét teoretické hustoty. Na obr. 4.13 je zobrazena
mikrostruktura slinovanych vzorkl. Kromé tuhého roztoku a(Mg) byla ve struktufe potvrzena
ptitomnost intermetalickych fazi Mgi7Ali @ MnAls. Faze MnAls se vyskytovala ve formé
malych precipitati. Faze Mgi7Al12 se vyskytovala ve form¢ intergranularnich a jemnéjSich
intragranularnich precipitatd. S rostouci dobou vydrze pii slinovaci teploté¢ klesal obsah
intermetalické faze Mgi7Al12, zatimco obsah faze MnAls zistal nezménén. Velikost zrn
tuhého roztoku a(Mg) se s rostouci dobou vydrze mirné zvySovala (z 5,6 um az na 6,6 um).
Na obr. 4.14 je zobrazena mikrostruktura slinovanych vzorkli po nasledném vytvrzovani.
Vytvrzenim doSlo k narGistu obsahu intermetalické faze Mgi7Al12, obsah faze MnAls opét
zustal stejny. Ve struktufe se vyskytovaly 3 typy precipitatit Mgi7Al12. Kromé jiz zminénych
intragranularnich a intergranularnich precipitatl se zde objevily také lamelarni precipitaty.
K nukleaci téchto precipitatii doslo pfi vytvrzovani na hranicich zrn, poté déale proristaly
dovnitt zrn, ¢imZ se vytvafela lamelarni struktura. S rostouci dobou vydrze pfi vytvrzovaci
teploté nartstal obsah intermetalické faze Mgi7Al12. Vytvrzovanim nedoslo k dal§imu ristu
zrn tuhého roztoku a(Mg) (6,6 um u vzorku S60 a 6,7 um u vzorku S60P60). Tyto hodnoty
byly vyrazn¢ niz$i ve srovnani s vytvrzenou odlévanou slitinou AZ91 s velikosti zrn
207 £ 15 um [51].
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Equiaxed Al;;Mg»

Obr. 4.13: Mikrostruktura (SEM BSE) slitin AZ91 slinovanych po rtznou dobu, a, b) 5 min,
¢) 30 min, d) 60 min [51]
Equiaxed
MnAl, intergranular Alj;Mg,,

20 pm

Equiaxed intragranular Al,;Mgi;  Lamellar Alj;Mg;
Obr. 4.14: Mikrostruktura slitiny AZ91 — vzorek S120P120, a) SEM BSE, b) detail [51]

Tvrdost ptipravenych slitin znazorfiuje obr. 4.15, mez kluzu v tlaku a mez pevnosti v tlaku
je zobrazena na obr. 4.16 a. Z graft je patrné, Ze s rostouci dobou slinovani se tvrdost a mez
kluzu v tlaku snizovala, coZ bylo pravdépodobné zptisobeno rozpousténim intermetalické faze
Mgi7Al12. Precipitacnim vytvrzovanim se naopak v dasledku zvySeni obsahu faze Mgi7Al12
tvrdost i mez kluzu v tlaku zvySovala. Na obr. 4.16 b jsou uvedeny hodnoty deformace
materidlu pfi poruSeni. Mez pevnosti v tlaku i deformace pfi poruSeni nartstala s rostouci
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dobou slinovéni, coz bylo zplsobeno lepSi soudrznosti materidlu. Nasledné precipitacni
vytvrzovani vedlo ke sniZzeni meze pevnosti v tlaku i deformace pfi poruseni, coz byl dasledek
zvySeni obsahu intermetalické faze Mgi7Al12. VSechny piipravené slitiny vykazovaly vyssi
hodnoty tvrdosti, meze kluzu vtlaku i meze pevnosti vtlaku v porovnani s odlévanym
materialem [51].
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Obr. 4.15: Graf zavislosti tvrdosti slitin AZ91 na podminkach pfipravy [51]
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Obr. 4.16: Grafy zavislosti mechanickych vlastnosti v tlaku slitin AZ91 na podminkach piipravy [51]
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Giovanni Straffelini a kol. se zabyvali strukturou a vlastnostmi slitiny AZ91 piipravené
metodou SPS. Jako vychozi material pouzili prasek AZ91 (slozeni: Mg-9Al-1Zn, hm. %)
pfipraveny mletim. Primérna velikost praSkovych castic Cinila 200 pm, pfiCemz nejvetsi
Castice nepiesahovaly velikost 500 um. V grafitovych lisovnicich byly technologii SPS
piipraveny vzorky o priméru 30 mm a vySce 15 mm. Rychlost ohfevu byla nastavena
na 50 °C/min s vydrzi 1 min pfi maximalni teploté. Slinovani probihalo pii tlaku 60 MPa
a pti teplotaich 400 °C a 450 °C (vzorky A400 a A450). U n¢ckterych vzorkli byla
pied slinovanim aplikovana teplota 420 °C podobu 30min za ucelem rozpusténi
intermetalické faze a homogenizace systému (vzorek A450S) [52].

Bylo zjisténo, ze Castice vychoziho praskového materidlu mély nepravidelny tvar, byly
slozeny ztuhého roztoku a(Mg), z intermetalické faze Mgi7Al12, ktera se vyskytovala
na hranicich zrn, a z precipitati Mg>Si. Tuhy roztok a(Mg) a intermetalicka faze Mgi7Al1
spolu vytvarely lamelarni strukturu. Obsah faze Mgi7Al12 byl stanoven na 29,7 hm. % a obsah
faze MgoSi na 3,2 hm. %. Praskovy material byl podroben diferencialni kompenzacni
kalorimetrii (DSC), diky niz bylo zji$téno, ze pii teploté tésné nad 420 °C se zacdinala vytvaret
tavenina. To bylo potvrzeno i zménou rychlosti posuvu pistu lisovaciho zafizeni nad 420 °C.
Pti této teploté¢ a daném slozeni slitiny by se mél v systému vyskytovat pouze tuhy roztok
a(Mg). Vyskyt taveniny byl vysvétlen tim, ze pfi rychlém ohfevu nedoslo k tplnému
vymizeni intermetalické faze Mgi7Al1> (eutekticka teplota 437 °C). Z DSC kiivek vyplyva,
ze K uplnému vymizeni intermetalické faze dochazelo po 30 min rozpoustéciho Zzihani
pii 420 °C. Na zaklad¢ DSC kiivek bylo dale urceno, ze vzorek A400 byl slinovan
bez ptitomnosti taveniny (teplota pod 420 °C) a vzorek A450 s ptitomnosti taveniny. Vzorek
A450S byl slinovan bez pfitomnosti taveniny, jelikoZ pfi rozpoustécim Zihdni doslo
k tplnému vymizeni intermetalické faze. Po slinovani byl obsah intermetalické faze Mgi7Al12
u vzorku A400 22,1 hm. %, uvzorku A450 7,1hm.% a u vzorku A450S 18 hm. %.
Intermetalicka faze se vyskytovala zejména na hranicich zrn. Nizky obsah u vzorku A450S
byl vysvétlen ptitomnosti kapalné faze bohaté na Al, ktera byla vzhledem k aplikovanému
tlaku ze vzorku vytlacena a nepfispé€la tak k procesu slinovani. Obsah faze Mg>Si byl u viech
vzorkl pfiblizné 4 hm. %. Pozorovanim mikrostruktury (viz obr. 4.17) bylo prokazano, ze
Vv piipravenych materialech se nevyskytuji téméi zadné pory. Prestoze materialy vykazovaly
takika teoretickou hustotu, spojeni jednotlivych castic nebylo silné, jelikoz byly dobie
zietelné jejich hranice (viz obr. 4.17). To mohlo byt zpiisobeno pomérné velkymi rozméry
¢astic vychoziho prasku nebo oxidovou vrstvou na povrchu castic, ktera zde ptisobila
jako difuzni bariéra. V tab. 4.7 jsou uvedeny tvrdosti materialu a mikrotvrdosti tuhého
roztoku a(Mg). Tvrdost intermetalické faze byla urena na 210 HV 0,05. Nejvyssi tvrdost
vykazoval vzorek A450S, u kterého bylo pravdépodobné rozpusténo nejvic Al v tuhém
roztoku a(Mg) [52].
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Obr. 4.17: Mikrostruktura slitiny AZ91 —vzorek A450 (Sipka oznaCuje hranici mezi dvéma
praskovymi ¢asticemi) [52]

Tab. 4.7: Tvrdost a mikrotvrdost pfipravenych slitin AZ91 [52]

Oznaceni vzorku Tvrdost HV 5 Mikrotvrdost tuhého roztoku a(Mg) HV 0,02
A400 69+3 64+1
A450 63+38 67+5
A450S 75+ 4 96+ 7

Ve své dalsi praci Giovanni Straffelini a kol. zkoumali vlastnosti slitin pfipravenych metodou
SPS snéslednou extruzi. Vychozim materidlem byl praSek AZ91 pfipraveny mletim
(slozeni: Mg-9,58Al-0,65Zn-0,22Mn-0,029Si, hm. %). Praimérna velikost ¢astic byla 100 pm.
Praskovy material obsahoval 29,7 hm. % intermetalické faze Mgi7Al2. Pfed samotnym
slinovanim byla aplikovana teplota 420 °C po dobu 60 min, aby doslo k rozpusténi této faze
a k nasledné homogenizaci. Slinovani metodou SPS probihalo pii teplot¢ 470 °C a tlaku
60 MPa. Rychlost ohfevu byla nastavena na 50 °C/min s vydrzi 10 min pfi maximalni teplot¢.
Nakonec bylo provedeno chlazeni vzduchem na pokojovou teplotu. Pii pouziti teploty 470 °C
se nezménila poloha pistu lisovaciho zafizeni, z ¢ehoz bylo usuzovano, Ze slinovani probéhlo
beze vzniku kapalné faze. Z ptipravenych vzorkli o priméru 30 mm a vysce 15 mm byly
pii teploté 350 °C extrudovany tyce o pruméru 5 mm [53].

Ve struktuie slinovaného materialu se nevyskytovaly téméf Zadné pory. Primérna velikost
zrna byla v rozmezi od 60 do 80 um. Dale byla pozorovana piitomnost malych precipitati
bohatych na Si a Mn, coz bylo prokazano analyzou EDS. Na hranicich zrn se vyskytovala
kontinualni oxidova vrstva, kterd jiz byla pfitomna na povrchu vychoziho praskového
materialu. Slinovany material obsahoval kromé tuhého roztoku a(Mg) 6,2 hm. %
intermetalické faze Mgi7Al12 a 0,8 hm. % MgO. Struktura je zobrazena na obr. 4.18 [53].

45



Obr. 4.18: Mikrostruktura slitiny AZ91 pfipravené metodou SPS, a) OM, b) po naleptani
3% nitalem [53]

Struktura vzorkd, které byly po slinovani jesté extrudovany, je zobrazena na obr. 4.19. Doslo
ke zmenSeni zrn na primérnou velikost v rozmezi od 20 do 40 pm. Intermetalicka faze
Mgi7Al12 se rozpadla na drobné precipitaty orientované ve sméru extruze. Obsah
intermetalické faze se zvysil na 15 hm. %, z ¢ehoz bylo usuzovano, ze pfti extruzi pii 350 °C
dochazelo k dal8i precipitaci této faze. Tvrdost materidlu slinovaného metodou SPS byla
75 HV 30. Extruzi materialu doslo ke zvyseni tvrdosti na 79 HV 30, coz koresponduje s tim,
7ze doslo ke zmenSeni zrn. Tento material navic vykazoval mez kluzu v tahu 170 MPa,
mez pevnosti v tahu 300 MPa a prodlouzeni pfi pretrzeni 8,3 %, zatimco u slinutého materialu
nemohla byt zkouSka v tahu ani provedena kvuli jeho vysoké kiehkosti (vzorek se ihned
rozpadl). Zpracovani extruzi tedy vedlo ke zvySeni taZznosti materialu [53].

Obr. 4.19: Mikrostruktura slitiny AZ91 po extruzi [53]

Marta Pozuelo a kol. studovali strukturu a mechanické vlastnosti extrudované slitiny
Mg-10Al (s 10 hm. % Al). Zakladnim materidlem pro pfipravu vzorki byly komeréné
dostupné Mg a Al prasky. Smeés praskl pozadovaného slozeni byla kryogenné mleta pod dobu
8 h v atmosféfe kapalného dusiku v mlynu Szegvariho typu. Jako mleci médium byly pouzity
mleci kuli¢ky z nerezové oceli o pruméru 6 mm. Hmotnostni pomér kouli ku prasku byl 30:1.
Déale bylo provedeno slinovani metodou SPS. Pomlety praSek byl umistén do grafitové
lisovnice s grafitovou folii. Slinovani bylo provedeno ve vakuu pii tlaku 100 MPa a teploté
360 °C. Rychlost ohfevu byla 75°C-min! a vydrz pfi maximaélni teploté trvala 5 min.
Ze slinutého materialu byly pfipraveny vzorky o priméru 20 mm avysce 10 mm tak, aby
mohly byt dale podrobeny extruzi. Extruze byla provedena pfi teplot¢ 260 °C, pii¢emz
extruzni pomér byl 2:1 [54].
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Prasky pfipravené kryogennim mletim byly podrobeny analyze SEM. Bylo zjisténo,
ze primérna velikost Castic je 27 + 14 um. Nanostruktura praska i1 ptfipravenych vzorki byla
analyzovédna transmisnim elektronovym mikroskopem (TEM). Primérna velikost zrn byla
stanovena na 30 nm. Material pfipraveny metodou SPS obsahoval jemna i hruba zrna.
Primérnd velikost jemnych zrn byla 35+ 17nm a primérda velikost hrubych zrn
400+£164 nm. Energiové disperzni spektroskopii (EDS) byla v mistech bohatych na Al
nalezena intermetalicka faze Mgi7Ali2 (obr. 4.20 a, b — svétlé oblasti). Precipitaty této faze
mély podlouhly tvar a dosahovaly velikosti pres 800 nm. Tuhy roztok a(Mg) je identifikovan
na obr. 4.20 a, b v tmavych oblastech. Na obr. 4.20 ¢ je EDS spektrum znazoriujici slozeni
fazi oznaCenych v obr. 4.20 b [54].

400 nm
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Obr. 4.20: Mikrostruktura slitiny Mg-10Al ptipravené metodou SPS, a, b) STEM HAADF, ¢) EDS
spektrum [54]

Po extruzi materialu slinovaného metodou SPS zstala distribuce zrn bimodélni. Jemna zrna
meéla primérnou velikost 38 =18 nm (obr. 4.21 a — horni ¢ast) a hruba zrna 500 + 290 nm
(obr. 4.21 a — spodni ¢ast). Na hranicich zrn vétSich nez 200 nm byl pozorovan vznik
nanotrhlin (obr. 4.21b). Na obr.4.22a je zachycena struktura pomoci rastrovaciho
transmisivniho  elektronového  mikroskopu S prstencovym  detektorem  elektrond
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difraktovanych pod velkymi thly s zobrazenim v tmavém poli (STEM HAADF). Zrna tuhého
roztoku o(Mg) se protdhla rovnobézné se smérem extruze (v obrazku Sipky ED).
Intermetalickd faze Mgi7Al12 se vyskytovala ve formé malych precipitatd uspotradanych
ve sméru extruze (obr. 4.22 b). Primérna velikost precipitatl byla uréena na 28+15 nm, coz
byla pfiblizné¢ 30krat mensi velikost nez pred extruzi. Prostfednictvim XRD bylo ovéteno
sloZzeni pripravenych praskd a slitin. Prasky podle ocekavani obsahovaly Mg a Al, u slitin
byla navic obsazena intermetalicka faze Mgi7Al12. U vzorkl byly dale zkoumany mechanické
vlastnosti v tlaku. Vzorky slinované metodou SPS vykazovaly mez kluzu v tlaku 397 MPa,
mez pevnosti v tlaku 466 MPa a deformaci pii poruseni 2,3 %. Vzorky, které byly nasledné
extrudovany, dosahly meze kluzu vtlaku 549 MPa, meze pevnosti vtlaku 576 MPa
a deformace pii poruseni 2,3 %. K dobrym mechanickym vlastnostem pfispiva bimodalni
distribuce velikosti zrn. K dalsimu zlepSeni pak vede rozdé¢leni intermetalické faze na drobné
precipitaty [54, 55].

Obr. 4.21: Mikrostruktura extrudované slitiny Mg-10Al, a) TEM, b) TEM, detail vzniku
dislokaci [54]

Obr. 4.22: Mikrostruktura extrudované slitiny Mg-10Al, a) STEM HAADF, b) STEM HAADF,
detail [54]
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5 EXPERIMENTALNI CAST

5.1 Metodika

Velikost, tvar a chemické slozeni kovovych praski bylo ovéfeno pomoci rastrovaciho
elektronového mikroskopu ZEISS ECO LS 10 (SEM) ve spojeni s energiové disperznim
analyzatorem (EDS).

Experimentalni material ve tvaru tablet byl rozdélen za sucha pomoci univerzalniho
rozbrusovaciho piistroje Setecom-50. Vzorky byly zality do epoxidové pryskyfice a nasledné
vybrouseny a vylestény na brusce Tegramin-25. K brouseni byly pouzity kompozitni kotouce
0 zrnitosti 220, 600 a 1200. Jemné brouseni bylo provedeno kompozitnim kotouc¢em
s velikosti zrna 9 um. K lesténi byly pouzity diamantové pasty o stiedni velikosti zrn 3 pm,
1 um a0,25 um. Za tcelem co nejnizsi oxidace vzorkl byl jako smacedlo béhem ptipravy
pouzit isopropanol. Metalografické hodnoceni mikrostruktury bylo uskute¢néno na inverznim
svételném mikroskopu Axio Observer Z1M.

Tvrdost HV 1 a mikrotvrdost HV 0,025 byla méfena dle normy CSN EN ISO 6507-1
na mikrotvrdoméru LM 248AT od firmy LECO a vyhodnocena programem Cornerstone.
Pro ur¢eni tvrdosti HV 1 bylo naméfeno 10 hodnot, ze kterych byla vypoéitana primérna
tvrdost. Mikrotvrdosti HV 0,025 byly urceny z 10-20 naméienych hodnot. Odlehlé hodnoty
byly vyrazeny pomoci Dixon-Deanova testu. Ze zbylych hodnot byla vypocétena primérna
hodnota. Rozptyl hodnot mikrotvrdosti byl i piesto ¢asto zna¢ny. Méfeni bylo totiz ovlivnéno
heterogenitou mikrostruktury (mnozstvi, velikost a distribuce precipitatt intermetalické faze
a ptritomnost oxidi na hranicich praskovych zrn).

Na univerzalnim trhacim stroji Zwick Z020 byl proveden 3-bodovy ohyb dle normy
CSN EN 7438. Aby mohla byt zkouska uskuteénéna, musely byt z experimentalniho
materidlu pfipraveny vzorky o rozmérech 4x4-18 mm. Polomér podpér a trnu byl 2,5 mm
a vzdalenost podpér byla 16 mm. Zkouska 3-bodovym ohybem byla provedena vzdy pouze
na jednom zkusSebnim tclese, které¢ bylo na pozadované rozméry vybrouseno manualné
brusnymi papiry o zrnitosti 800, 1200 a 2 500. Pt#i manualni ptipravé bylo obtizné ziskat
zkuSebni téleso pozadovanych rozméri s dokonalou hladkosti a kolmosti jednotlivych stran.
Nedokonalosti piipravenych zkuSebnich téles mohly vést k ovlivnéni naméfenych mezi
pevnosti. Nasledné fraktografické hodnoceni bylo provedeno pomoci rastrovaci
elektronového mikroskopu ZEISS ECO LS 10 (SEM).

Strukturni a f4zova analyza byla provedena pomoci rentgenové difrakce (XRD) na pfistroji
SmartLab. Zdrojem rentgenového zafeni byla rentgenka s charakteristickym CuKa,2 zafenim
s filtrem v primarnim svazku. XRD byla métena v rozsahu uhlt 5-90° s velikosti kroku 0,02°
arychlosti otoceni 0,01° za sekundu. Ziskané difraktogramy byly vyhodnoceny pomoci
programu HighScore Plus a databaze JCPDS PDF—4. Analyza struktury byla také realizovana
pomoci rastrovaciho elektronové mikroskopu ZEISS ECO LS 10 (SEM) ve spojeni
s energiové disperznim analyzatorem (EDS).
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5.2 Zakladni material

Zakladnim materialem pro experiment byl Mg prasek o Cistoté 99,8 % a Al prasek o Cistoté
99 % od spolecnosti Goodfellow Cambridge Limited. U Mg prasku byla garantovana
maximalni velikost ¢astic 50 um. Maximalni velikost ¢astic Al praSku neméla podle vyrobce
ptesahovat 25 um.

Velikost a tvar &astic obou praski byl hodnocen pomoci SEM. Céstice Mg prasku mély
nepravidelny tvar a jejich velikost neptfesahovala 50 um (obr. 5.1). Vétsina Mg c¢astic byla
vétsich nez 10 um. Praskovy Al byl tvofen nepravidelnymi c¢asticemi o velikosti do 30 um
(obr. 5.2). Znaéné mnozstvi Al ¢astic bylo mensi nez 5 um. Tvar téchto castic byl kulovity
a nepravidelny.

Obr. 5.2: Castice Al prasku — SEM
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5.3 Priprava experimentilniho materialu

Ze¢ zakladnich kovovych praski byly v rukavicovém boxu Nitrogen Dry Box 850-NB/110
vV ochranné atmosféte dusiku piipraveny smési s raznym obsahem Al (5, 10 a 15 hm. %).
Do michacich nadob bylo postupné pfidano potfebné mnozstvi obou praskt a nadoby byly
neprody$né uzavieny. Smési byly michany po dobu 30 min rychlosti 100 ot-min™.
Experimentalni material byl ptipraven kombinaci riznych metod praskové metalurgie, jako je
lisovani za studena, SPS, slinovani a vytvrzovani (rozpoustéci zihani + umélé starnuti).
Pichled ptipravenych vzorku je uveden v tab. 5.1.

Tab. 5.1: Metody ptipravy experimentalniho materialu

Metoda ptipravy Mg-5Al Mg-10Al Mg-15Al

Lisovani za studena v v v

Lisovani za studena + slinovani

Lisovani za studena + slinovani
+ umeélé starnuti

SPS

SPS + rozpoustéci zihani

OGRS
SRS
N R

SPS + vytvrzovani

5.3.1 Lisovani za studena

Do ocelové lisovnice ve tvaru valce bylo navazeno 2,7-2,9 g smési (mnozstvi se liSilo
Vv zavislosti na obsahu Al). Vzorky byly nasledné¢ podrobeny jednoosému oboustrannému
lisovani na ptistroji Instron 5985 s fidicim programem Bluehill. Bylo lisovano rychlosti
1 mm-min? az do dosazeni tlaku 400 MPa. Vydrz pfi tomto tlaku ¢inila 30 s. Piipravené
vzorky mély tvar valcovych tablet o priméru cca 20 mm a vysce cca 5 mm.

53.2 SPS

Piiprava vzorka metodou SPS byla provedena na pfistroji FCT Systeme HP-D 10 na Ustavu
kovovych materiali a korozniho inzenyrstvi VSCHT v Praze. Byla pouzita grafitova lisovnice
ve tvaru valce s grafitovymi pisty opatfenymi grafitovou folii. Mezi dva kousky grafitové
folie bylo do lisovnice odvazeno piislusné mnozstvi smési. Lisovnice s experimentalnim
matridlem byla vloZena do slinovaci komory pfistroje. Komora pfistroje byla evakuovana
anavzorek byl aplikovan tlak. Po dosazeni tlaku 5 MPa byl zahajen ohiev pifivodem
elektrického proudu az na teplotu 400 °C. Po dosazeni této teploty byl vzorek lisovan tlakem
80 MPa podobu 10 min. Rychlost ohfevu byla 50 °C-min™! a rychlost lisovani byla
20 MPa-mint. Po ukonéeni vydrze byl tlak snizovan rychlosti 20 MPa-min~* a vzorek byl
ponechan v komote pfistroje ke zchladnuti na cca 50 °C. Po vyjmuti z pfistroje byla lisovnice
se vzorkem ponechana na vzduchu k volnému ochlazeni. Pfipravené vzorky mély stejny tvar
i rozméry jako v pfipad¢ lisovani za studena.
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5.3.3 Slinovani, rozpoustéci Zihani a umélé starnuti

Vzorky piipravené lisovanim za studena byly vlozeny do sklenénych ampuli. Ampule byly
evakuovany, zataveny a vlozeny do pece vytemperované na 400 °C. Slinovani pii této teploté
trvalo 10h, poté byly ampule se vzorky ponechany na vzduchu k volnému ochlazeni
na laboratorni teplotu. U vzorka pfipravenych metodou SPS bylo provedeno rozpoustéci
zihéni, jehoz podminky byly shodné s procesem slinovani. Vzorky, které byly urceny
i K naslednému umélému starnuti, byly opét ve sklenénych evakuovanych ampulich vlozeny
do pece, ktera byla tentokrat vytemperovana na 220 °C. Doba umélého starnuti byla 5 h,
ochlazeni probihalo opét volné na vzduchu az na laboratorni teplotu.
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5.4 Struktura a vlastnosti pripraveného materialu

5.4.1 Lisovani za studena
Analyza struktury

Na obr. 5.3 je znazornéna mikrostruktura materiali lisovanych za studena tlakem 400 MPa.
Materialy se liSily obsahem Al (5, 10 a 15 hm. %), coz je ze snimku patrné (Castice Al jsou
nasnimku tmavs$i nez castice Mg). Pusobenim tlaku doslo k deformaci ¢&astic. Dale
se v ptipravenych materidlech vyskytovalo malé mnozstvi pori. Jednotlivé materidly se
neliSily poérovitosti ani deformaci ¢astic. Prostiednictvim XRD analyzy (obr.5.4) bylo
zjisténo, Ze materialy kromé Mg a Al obsahovaly také v malém mnozstvi MgO a Mg(OH)..
Castice Al byly v pfipravenych materialech rozloZeny rovnomémé, coz bylo potvrzeno
pomoci SEM EDS mappingu (tab. 5.2). Vyskyt oxidu byl patrny na hranicich praskovych zrn.
Dale byly pozorovany vétsi shluky oxida, které pravdépodobné odpovidaji vyskytujicim se
poram.

50 pm 50 pm

S0 pm

Obr. 5.3: Mikrostruktura materiald pfipravenych lisovanim za studena— OM, a) Mg-5Al,
b) Mg-10Al, c) Mg-15Al
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Obr. 5.4: XRD difraktogramy materialti pfipravenych lisovanim za studena

Tab. 5.2: Distribuce Al a O v materialech slisovanych za studena — SEM EDS mapping

Mg-5Al Mg-10Al Mg-15Al

Al

100pum ! 100pm ' 100pm

100pm

100pm : I 100pm '

Mechanické vlastnosti a fraktografické hodnoceni

V tab. 5.3 jsou uvedeny tvrdosti HV 1 a mikrotvrdosti HV 0,025 materialt pfipravenych
lisovanim za studena. Cisty Mg vykazoval tvrdost 47 =1 HV 1. Hodnoty tvrdosti se
s rostoucim obsahem Al mirn¢ snizovaly. Mikrotvrdost u vSech pfipravenych materiala
dosahovala hodnoty cca 47 HV 0,025. Hodnoty mezi pevnosti v ohybu pfipravenych vzorki
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jsou uvedeny v tab. 5.4. Materialy obsahujici Al vykazovaly vy$$i pevnosti v porovnani
s ¢istym Mg. Ohybové kiivky piipravenych materialti zachycuje obr. 5.5.

Lomové plochy pfipravenych materiali se vyrazné neliSily. Na obr. 5.6 je zobrazena
lomova plocha materialu Mg-15Al. K lomu dochazelo po hranicich praskovych zrn. Hranice
praskovych zrn byly dobfe zietelné. Na lomovych plochach také zaznamenan vyskyt pora.
Pritomné pory interkrystalicky lom pravdépodobné iniciovaly.

Tab. 5.3: Tvrdosti a mikrotvrdosti materialt pfipravenych lisovanim za studena

Vzorek Tvrdost HV 1 Mikrotvrdost HV 0,025
Mg 15¢] 47 +1 47 +2

Mg-5Al 45+ 1 49+2

Mg-10Al 44 +1 47 +1

Mg-15Al 42+1 46+ 1

Tab. 5.4: Vysledky ohybové zkousky materiald pfipravenych lisovanim za studena

Vzorek Pevnost v ohybu Priihyb
Rmo [MPa] Ymax [mm]
Mg B8l 47 0,06
Mg-5Al 66 0,05
Mg-10Al 67 0,07
Mg-15Al 54 0,08
70 -
50 4
__ 50 A
:
2%
2 —Mg-5Al
Z 30 Me-10A1
B Mg-15A1
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Obr. 5.5: Ohybové kiivky materiala lisovanych za studena
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5.4.2 Lisovani za studena s naslednym slinovanim
Analyza struktury

Mikrostruktura materialli pfipravenych lisovanim za studena s naslednym slinovanim
je zobrazena na obr. 5.7. Na snimcich z OM byly pozorovany deformované Castice a nizka
porovitost. Ve struktufe jednotlivych materialti nebyly zietelné zadné rozdily. Analyza XRD
(obr.5.8) prokazala uvsSech vzorkd vyskyt tuhého roztoku a(MQ), intermetalické faze
Mgi7Ali2 @ MgO. Na OM nebyly jednotlivé faze rozlisitelné. Obsah intermetalické faze
Mg17Al12 se zvySoval s rostoucim obsahem Al. U vzorku Mg-5A1 se podafilo rozpustit téméf
veskery Al do tuhého roztoku a(Mg), vyskyt intermetalické faze Mgi7Al12 byl tedy nepatrny.
Z SEM EDS mappingu (tab.5.5) vyplyva, ze u tohoto vzorku doslo k rovnomérnému
rozmisténi Al v tuhém a(Mg). Z mappingu je dale zietelné, Ze i U ostatnich vzorku je Al
distribuovan v celém jejich objemu, coz prokazuje ptitomnost tuhého roztoku o(Mg).
U vzorku Mg-10Al byly ojedinéle pozorovany oblasti bohat¢ na Al, které odpovidaji
precipitatim intermetalické faze Mgi7Al12. Vzorek Mg-15A1 obsahoval zna¢né mnozstvi
téchto diskontinudlnich precipitati o velikosti od jednotek pm do 50 um. Tvar precipitatt byl
nepravidelny. Precipitity misty vytvarely shluky. U vSech materialii byl pozorovan vyskyt
oxidi podél hranic praskovych zrn. V oblastech s vys$s$im kontrastem se pravdépodobné
nachdazely pory.
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Obr. 5.7: Mikrostruktura slinutych materialti — OM, a) Mg-5Al, b) Mg-10Al, c) Mg-15Al
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Obr. 5.8: XRD difraktogramy slinutych materiala
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Tab. 5.5: Distribuce Al a O ve slinutych materialech — SEM EDS mapping

Mg-5Al Mg-10Al Mg-15Al

Al

100um 100pm 100pm

! 100pm ' 100pm

Mechanické vlastnosti a fraktografické hodnoceni

Hodnoty tvrdosti HV 1 a mikrotvrdosti HV 0,025 materiald pfipravenych lisovanim
zastudena s naslednym slinovanim jsou uvedeny v tab.5.6. S rostoucim obsahem Al
ve vzorcich se hodnoty tvrdosti i mikrotvrdosti zvySovaly. Zna¢ny rozptyl hodnot
mikrotvrdosti u vzorku Mg-15Al byl zpisoben znacnou heterogenitou mikrostruktury.
V tab. 5.7 jsou uvedeny ziskané hodnoty mezi pevnosti v ohybu. Nejvyssi pevnost 61 MPa
vykazoval Cisty Mg. Meze pevnosti ostatnich pfipravenych materidlli se pohybovaly tésné
nad 50 MPa. Na obr. 5.9 jsou znazornény ohybové kiivky pfipravenych materiald.

U slinutych materialti byl pozorovan interkrystalicky lom (obr. 5.10 — Mg-15Al), ktery byl
iniciovan pfitomnymi pory. Jednotlivé vzorky se liSily mnoZstvim a velikosti precipitati
intermetalické faze, ktera se S$tépila kiehce (nékteré z oblasti vyskytu precipitati jsou
oznaceny Sipkami).

Tab. 5.6: Tvrdosti a mikrotvrdosti slinutych materialt

Vzorek Tvrdost HV 1 Mikrotvrdost HV 0,025
Mg 47+1 56 + 2
Mg-5Al 57+1 7442
Mg-10Al 71+1 86 + 3
Mg-15Al 79+1 107 £ 25
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Tab. 5.7: Vysledky ohybové zkousky slinutych materialti

Vzorek Pevnost v ohybu Prihyb
Rmo [M Pa] Ymax [mm]
Mg 61 0,07
Mg-5Al 51 0,07
Mg-10Al 55 0,06
Mg-15Al 52 0,06
70 |
&0 4
— 5“ 7
E
= 40
< Mg
E 20 —Mg-34l
3 = Mg-10A1
Z . ———Mg-15Al
10
0 4 ; , ; . .
i 0,05 0,1 0,15 0,2 0,25
Prihyb [mm]

Obr. 5.9: Ohybov¢ kiivky slinutych materiald

Obr. 5.10: Lomova plocha vzorku Mg-15Al ptipraveného lisovanim za studena s naslednym slinutim
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5.4.3 Lisovani za studena s naslednym slinovinim a umélym starnutim

Analyza struktury

Mikrostruktura materialtt pfipravenych lisovanim za studena s naslednym slinovanim
a umélym starnutim se na snimcich z OM (obr. 5.11) vyrazné nelisila. Materialy vykazovaly
nizkou poérovitost, Castice byly deformované. Z XRD analyzy (obr. 5.12) vyplyva, Ze jsou
ptipravené materialy tvofeny tuhym roztokem o(Mg), intermetalickou fazi Mgi7Al12 a MgO.
S rostoucim obsahem Al v materialu se zvySoval obsah intermetalické faze. Distribuce Al
ve vzorku Mg-5Al byla rovnomérna, vétSina Al tedy zistala v tuhém roztoku a(Mg) a podil
intermetalické faze byl nadale nizky (tab. 5.8). U vzorkd Mg-10Al a Mg-15Al se obsah
intermetalické faze Mgi7Ali2 mirné zvysil. Vzorek Mg-10Al obsahoval malé mnoZstvi
drobnych precipitath. U vzorku Mg-15A1 byl vyskyt precipitath Cetnéjsi, navic dochdzelo
k shlukovani a spojovani v souvislejsi utvary. Vyskyt oxidt byl patrny zejména na hranicich
praskovych zrn. V oblastech bohatych na oxidy se pravdépodobné vyskytovaly pory.
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Obr. 5.11: Mikrostruktura lisovanych materiald po slinuti a umélém

b) Mg-10Al, c) Mg-15Al

starnuti — OM, a) Mg-5Al,
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Obr. 5.12: XRD difraktogramy materialti po slinuti a umélém starnuti

Tab. 5.8: Distribuce Al a O ve vytvrzenych materialech — SEM EDS mapping

Mg-5Al Mg-10Al Mg-15Al

Al

100pm 100pm 100;1m

O --

100pm 100pm 100pm

Mechanické vlastnosti a fraktografické hodnoceni

Namétené hodnoty tvrdosti HV1 a mikrotvrdosti HV 0,025 materiald ptipravenych lisovanim
za studena s naslednym slinovanim a umélym starnutim jsou uvedeny v tab. 5.9. Cisty Mg
vykazoval tvrdost 44 +1 HV 1 a mikrotvrdost 52 + 2 HV 0,025. S rostoucim obsahem Al
az do 10 hm. % se tvrdost HV 1 zvySovala. U vzorku Mg-15Al zvySeni tvrdosti pozorovano
nebylo. Mikrotvrdost HV 0,025 se zvysovala s rostoucim obsahem Al. Zna¢ny rozptyl hodnot
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mikrotvrdosti u nékterych vzorki byl zptisoben vyraznou heterogenitou mikrostruktury. Meze
pevnosti pifipravenych materiald jsou uvedeny v tab. 5.10 a ohybové kiivky na obr. 5.13.
Nejvyssi pevnosti 56 MPa dosahoval ¢isty Mg. Pevnosti zbylych vzorkt (kromé Mg-5Al)
dosahovaly hodnoty cca 50 MPa.

Na lomovych plochach (obr.5.14 — Mg-15Al) vytvrzenych materiald byl pozorovan
interkrystalicky lom. Dale byl zfetelny vyskyt port. Hranice jednotlivych praskovych zrn byly

« 7,0

« r,0

Tab. 5.9: Tvrdosti a mikrotvrdosti lisovanych materiald po slinuti @ umélém starnuti

Vzorek Tvrdost HV 1 Mikrotvrdost HV 0,025
Mg 44 £1 52+ 2

Mg-5Al 56+ 1 75+2

Mg-10Al 67 1 81+ 12

Mg-15Al 66 +2 103 + 28

Tab. 5.10: Vysledky ohybové zkousky lisovanych material po slinuti @ umélém starnuti

Vzorek Pevnost v ohybu Priihyb
Rmo [MPa] Ymax [mm]
Mg 56 0,05
Mg-5Al 35 0,06
Mg-10Al 50 0,05
Mg-15Al 50 0,04
B0 -
50
& 40 -
3
2 Me
£ 30 1 &
o —Mg-5A1
g Me-1041
2 207 Mg-15A1
10 A
0+ T T T |
0 0,05 01 0,15 0,2
Pribyb [rm]

Obr. 5.13: Ohybové kiivka lisovanych materiald po slinovani a umélém starnuti
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Obr. 5.14: Lomova plocha vzorki Mg-15Al piipraveného lisovanim za studena s naslednym
slinovanim a umélym starnutim

54.4 SPS
Analyza struktury

Mikrostruktura materialtt pfipravenych metodou SPS je zobrazena na obr. 5.15. VSechny
pfipravené vzorky se vyznaGovaly nizkou porovitosti. Castice byly plasticky deformovany.
Vyuzitim analyzy XRD (obr.5.16) byla prokazana pftitomnost tuhého roztoku o(Mg),
intermetalické faze Mgi7Ali2 a MgO. Obsah intermetalické faze Mgi7Al12 se zvySoval
s rostoucim obsahem Al U vSech materiali byl Al distribuovan v celém jejich objemu
(tab. 5.11), coz potvrzuje pFitomnost tuhého roztoku a(Mg). VSechny vzorky také obsahovaly
oblasti bohat¢ na Al. V téchto oblastech se nachédzely precipitaty intermetalické faze
Mgi7Al12. Precipitaty byly diskontinudlni a mély nepravidelny tvar. Mnozstvi i velikost téchto
precipitati se zvySovala s rostoucim obsahem Al ve vzorcich. Zatimco u vzorku Mg-5Al se
velikost precipitati pohybovala do 10 um, u vzorku Mg-15A1 misty dosahovala az 100 um.
Rozlozeni oxidii bylo ndhodné, nebylo mozné urcit oblast, kde se oxidy vyskytovaly
nejcastéji.
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Obr. 5.15: Mikrostruktura materiald pfipravenych metodou SPS—OM, a) Mg-5Al, b) Mg-10Al,
c) Mg-15Al
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Obr. 5.16: XRD difraktogramy materiala ptipravenych metodou SPS
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Tab. 5.11: Distribuce Al a O v materialech piipravenych metodou SPS — SEM EDS mapping

Mg-5Al

Mg-10Al Mg-15Al

Al

f » ! I 100pm

100pm 100pm

I 100pm X f 100pm !

100pm

Mechanické vlastnosti a fraktografické hodnoceni

V tab. 5.12 jsou uvedeny tvrdosti HV 1 a mikrotvrdosti HV 0,025 materialti piipravenych
metodou SPS. Tvrdost i mikrotvrdost pfipravenych materiald se vyrazné zvySovala
S rostoucim obsahem Al. Materidl z Cist¢tho Mg ptipraveny metodou SPS za stejné teploty
a vyssiho tlaku (100 MPa) vykazoval tvrdost 58 + 1 HV 1 a mikrotvrdost 65 + 4 HV 0,025.
Vsechny materialy obsahujici Al vykazuji vys$si hodnoty obou charakteristik, i kdyz byly
pfipraveny za nizsiho tlaku. Znacny rozptyl hodnot mikrotvrdosti byl zptisoben vyraznou
heterogenitou mikrostruktury. V tab. 5.13 jsou uvedeny meze pevnosti piipravenych vzorkda.
Nejvyssi pevnosti dosahoval vzorek Mg-10Al. Obr.5.17 zachycuje ohybové kiivky
ptipravenych materialt.

Materialy ptipravené metodou SPS vykazovaly dobré spojeni jednotlivych praskovych zrn.
Jejich hranice byly obtizné rozlisitelné, misty se vytracely Gplné (obr. 5.18). Na lomovych
plochach prevladal interkrystalicky tvarny lom (praskova zrna byla deformovana). Misty bylo
také pozorovatelné transkrystalické S§t€épné poruSeni zrn (oznaCeno Sipkami). Precipitaty
intermetalické faze se Stépily kichce.

Tab. 5.12: Tvrdosti a mikrotvrdosti materiali pfipravenych metodou SPS

Vzorek Tvrdost HV 1 Mikrotvrdost HV 0,025
*Mg [56l 58+1 65 + 4

Mg-5Al 84+1 0+7
Mg-10Al 101+1 111 +12
Mg-15Al 120+ 2 124 + 34

*tlak SPS 100 MPa
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Tab. 5.13: Vysledky ohybové zkousky materiall pfipravenych metodou SPS

Vzorek Pevnost v ohybu Prihyb
Rmo [MPa] Ymax [mm]
*Mg 5] 138 0,12
Mg-5Al 163 0,08
Mg-10Al 227 0,13
Mg-15Al 170 0,11
*tlak SPS 100 MPa
250 -
200 1
2 150
2
£ —Mz-5A1
:% 100 - ——g-1041
= e Mg-15A1
=
50 4
o : ] T T |
0 0,05 0,1 0,15 0,2 0,25
Prihyb [mm]

Obr. 5.17: Ohybové kiivky materialti ptipravenych metodou SPS
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5.45 SPS s naslednym rozpoustécim Zihanim
Analyza struktury

Na obr. 5.19 je zobrazena mikrostruktura materialti pfipravenych metodou SPS s naslednym
rozpoustécim zihanim. VSechny pfipravené materialy vykazovaly nizkou porovitost. Analyza
XRD (obr. 5.20) potvrdila ptitomnost tuhého roztoku a(Mg), intermetalické faze Mgi7Al1.
a MgO. Obsah intermetalické faze se zvySoval sobsahem Al. U vzorku Mg-5Al se
rozpoustécim zihanim podafilo prevést téméf veskery Al do tuhého roztoku a(Mg). Obsah
intermetalické faze byl nizky také u vzorku Mg-10Al. Podle SEM EDS mappingu (tab. 5.14)
bylo rozlozeni Al ve vzorku Mg-5A1 rovnomérné. Pfitomnost precipitatti intermetalické faze
Mgi7Al1, tedy nebyla patrna. U vzorku Mg-10Al se precipitaty vyskytovaly ojedinéle. Cetny
vyskyt precipitati nepravidelného tvaru byl pozorovan u vzorku Mg-15Al. Precipitaty
dosahovaly velikosti az 100 pm. Rozlozeni oxidi v pfipravenych vzorcich bylo nahodné.

Obr. 5.19: Mikrostruktura materialt ptipravenych metodou SPS s naslednym rozpoustécim zihanim
— OM, a) Mg-5Al, b) Mg-10Al, c) Mg-15Al
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Obr. 5.20: XRD difraktogramy materialti pfipravenych metodou SPS s naslednym rozpoustécim

Zihanim

Tab. 5.14: Distribuce Al a O v materialech po rozpoustécim zihani — SEM EDS mapping

Mg-5Al Mg-10Al

Mg-15Al

Al

- e—|

100pm 100pm

! 100pm

100pm

100pm

100pm

Mechanické vlastnosti a fraktografické hodnoceni

Hodnoty tvrdosti HV 1 a mikrotvrdosti HV 0,025 materialt pfipravenych metodou SPS
s naslednym rozpous$técim zihanim jsou uvedeny v tab. 5.15. S rostoucim obsahem Al se
hodnoty obou charakteristik vyrazné¢ zvysSovaly. Znacny rozptyl hodnot mikrotvrdosti jsou
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zatizeny zna¢nou byl zpiisoben vyraznou heterogenitou mikrostruktury. Naméfené hodnoty
meze pevnosti v ohybu jsou uvedeny v tab. 5.16. Nejvyssi pevnosti dosahl vzorek Mg-10All.
Ohybové kiivky ptipravenych vzorkl zachycuje obr. 5.21.

Lomové plochy materialtt po rozpoustécim Zihani vykazovaly ptevazné interkrystalicky
tvarny lom (obr. 5.22). Precipitaty intermetalické faze se $tépily kiehce. Misty bylo také
patrné transkrystalické $t€pné poruseni praSkovych zrn.

Tab. 5.15: Tvrdosti a mikrotvrdosti materialti po SPS s naslednym rozpoustécim Zzihanim

Vzorek Tvrdost HV 1 Mikrotvrdost HV 0,025
Mg-5Al 80+1 87 +2
Mg-10Al 96+ 1 113+ 6
Mg-15Al 114+ 2 123+ 17

Tab. 5.16: Vysledky ohybové zkousky materialti po SPS s naslednym rozpoustécim Zihanim

Vzorek Pevnost v ohybu Prthyb
Rmo [MPa] Ymax [mm]
Mg-5Al 164 0,10
Mg-10Al 199 0,12
Mg-15Al 184 0,09
250 4
200
2 150 |
E‘ ——Mg-5A1
:% 100 - Mg-1041
= Mg-15A1
=
50 4
o S \ T 1
"] 0,05 01 0,15 0,2
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Obr. 5.21: Ohybové kiivky material pfipravenych metodou SPS s naslednym rozpoustécim zihanim
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50 pm

TN

Obr. 5.22: Lomova plocha vzorku Mg-15Al ptipraveného metodou SPS s naslednym rozpoustécim
zihdnim

5.4.6 SPS s naslednym vytvrzovanim
Analyza struktury

Mikrostruktura materidlli pfipravenych metodou SPS s naslednym vytvrzovanim (rozpoustéci
zihani + umélé starnuti) je znazornéna na obr. 5.23. U vSech materiali byl pozorovan vyskyt
malého mnozstvi poért. Pritomnost tuhého roztoku a(Mg), intermetalické faze Mgi7Al12
a MgO byla prokazana pomoci XRD analyzy (obr. 5.24). Obsah intermetalické faze Mgi7Al12
se zvySoval s rostoucim obsahem Al. U vzorku Mg-5A1 ztstal obsah intermetalické faze
nizky. Distribuce Al (tab. 5.17) ztstala rovnomérna, precipitaty intermetalické faze Mgi7Al12
nebyly zietelné. U vzorku Mg-10Al doslo vytvrzenim k nartistu obsahu intermetalické faze.
Na snimcich z SEM EDS mappingu bylo u tohoto vzorku pozorovano zna¢né mnozstvi
oblasti bohatych na Al, které pravé odpovidaji precipitatim intermetalické faze Mgi7Al12.
Precipitaty mély nepravidelny tvar a jejich velikost se pohybovala cca do 30 um. Vzorek
Mg-15A1 vykazoval vys$i Cetnost precipitatt, které navic misty dosahovaly velikosti
az 100 pm. Rozlozeni oxidi v pfipravenych vzorcich bylo nahodné.
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Obr. 5.24: XRD difraktogramy materi
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Tab. 5.17: Distribuce Al a O ve vytvrzenych materidlech — SEM EDS mapping

Mg-5Al Mg-10Al Mg-15Al

Al

. 100pm ! 100pm ! ( 100pm

100pm 100um ! 100pm

Mechanické vlastnosti a fraktografické hodnoceni

V tab. 5.18 jsou uvedeny tvrdosti HV 1 a mikrotvrdosti HV 0,025 materialti pfipravenych
metodou SPS snaslednym vytvrzovanim. Hodnoty tvrdosti i mikrotvrdosti se vyrazné
zvySovaly s rostoucim obsahem Al. Znacny rozptyl hodnot mikrotvrdosti byl zptsoben
vyraznou heterogenitou mikrostruktury. V tab. 5.19 jsou uvedeny ziskané hodnoty meze
pevnosti v ohybu. Na obr. 5.25 jsou zndzornény ohybové kiivky ptipravenych materiali.
Nejvyssi meze pevnosti dosahl vzorek Mg-10Al.

Lomové plochy vytvrzenych materiali vykazovaly prevazné interkrystalicky tvarny lom
(obr. 5.26), misty bylo také zietelné transkrystalické $tépné poruseni praskovych zrn.
Precipitaty intermetalické faze se stépily kiehce.

Tab. 5.18: Tvrdosti a mikrotvrdosti materiali po SPS s naslednym vytvrzenim

Vzorek Tvrdost HV 1 Mikrotvrdost HV 0,025
Mg-5Al 80 +1 90 + 10
Mg-10Al 104 £ 2 118 £ 10
Mg-15Al 118+ 3 130 + 23
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Tab. 5.19: Vysledky ohybové zkousky materialii po SPS s naslednym vytvrzenim

Vzorek Pevnost v ohybu Prihyb
Rmo [M Pa] Ymax [mm]
Mg-5Al 184 0,13
Mg-10Al 204 0,11
Mg-15Al 143 0,07
250 -
200 4
Z 150 |
3
2 —Mg-5A1
= 100 | e M- 10A1
2 e Mg-15A1
=
50
0 ] f T |
0 0,05 01 0,15 0,2
Prahyb [mm]

Obr. 5.25: Ohybové kiivky materiala ptipravenych metodou SPS s naslednym vytvrzenim

Obr. 5.26: Lomova plocha vzorku Mg-15Al ptipraveného metodou SPS s naslednym vytvrzenim
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6 DISKUZE VYSLEDKU

Materialy pFipravené lisovanim za studena

Jednoosé oboustranné lisovani za studena tlakem 400 MPa vedlo k zisku kompaktniho
materialu s nizkou poérovitosti. Castice Al byly v pfipravenych materidlech rovnomérnd
rozlozeny, z ¢ehoz je mozno usoudit, ze michani béhem ptipravy bylo u¢inné. Ve struktuie
byla kromé Mg a Al ¢astic sledovana pfitomnost oxidl zejména na hranicich praskovych zrn.
K oxidaci mohlo dojit béhem pfipravy materidlu. PraSkové materidly mohly byt také
zoxidovany z vyroby.

Slinovani byl provedeno pii teploté 400 °C. Teplota procesu byla volena tak, aby slinovani
probihalo v pevné fazi a zaroven rozpustnost Al v Mg byla co nejvétsi (cca 11 hm. %
pti 400 °C). Po slinovani byly materidly tvofeny tuhym roztokem a(Mg), intermetalickou fazi
Mgi7Al2 a MgO. Materialy vykazovaly nadale nizkou porovitost, ktera se ovSem oproti
slisovanym materidlim zvySila. Tento narist byl zptsoben Kirkendallovym efektem.
Obsah intermetalické faze Mgi7Al12 se zvySoval s rostoucim obsahem Al. Vzorek Mg-5Al
intermetalickou fazi téméf neobsahoval. U vzorku Mg-10Al byly precipitaty faze Mgi7Al1
pozorovany jen ojedinéle. Znacné mnozstvi precipitatli nepravidelného tvaru se vyskytovalo
uvzorku Mg-15Al. Vyskyt intermetalické faze Mgi7Ali2 u vzorku Mg-15Al byl vzhledem
k rozpustnosti Al v Mg o¢ekavany. Ojedinély vyskyt intermetalické faze u ostatnich vzorka
byl pravdépodobné zpusoben lokalnim piesycenim tuhého roztoku a(Mg). To mohlo byt
zpiisobeno tim, Ze se V n€kterych mistech vzorku mohly vyskytovat shluky Al &astic, coz
ztizilo rozpousSténi a homogenni rozlozeni Alv Mg. Dale mohlo dojit k nukleaci
intermetalické faze béhem chlazeni.

Mirné zvySena porovitost zustala v materialech i po umélém starnuti pii 220 °C. Strukturu
materiall nadale tvofil tuhy roztok a(Mg), intermetalicka faze Mgi7Ali2 a MgO. Obsah
intermetalické faze Mgi7Al12 se podle analyzy XRD mirné zvysil oproti materialam, které
byly pouze slinuty. U vzorku Mg-5Al nebyl zietelny vyskyt precipitatt intermetalické faze
Mgi7Al12, coz odpovida tomu, Ze slitiny na bazi Mg-Al jsou do obsahu 6 hm. % Al obtizné
vytvrditelné. Vzorky Mg-10Al i Mg-15Al vykazovaly mirné zvyseny obsah precipitatti oproti
vzorkim slinutym. U vzorku Mg-15A1 se navic precipitaty shlukovaly a spojovaly
v rozsahlejsi celky. V ptfipad¢ slinutych i vytvrzenych vzorkii byl patrny zvysSeny vyskyt
oxidu zejména podél hranic praskovych zrn.

Materialy lisované za studena vykazovaly nizké tvrdosti i mikrotvrdosti (obr. 6.1). Tvrdost
Cistého hoic¢iku byla 47 =1 HV 1. S rostoucim obsahem Al se tvrdost pfipravenych materiald
Kovy s FCC (Al) se totiz deformacné zpeviuji vyrazné pomaleji nez kovy s HCP (Mg).
Mikrotvrdosti ptipravenych vzorkt dosahovaly hodnoty cca 47 HV 0,025. Slinovani
pti 400 °C vedlo ke zvyseni tvrdosti i mikrotvrdosti vSech pfipravenych vzorkli obsahujicich
Al. U vzorku obsahujiciho Cisty Mg zlstala tvrdost neménna, tedy 47 £ 1 HV 1. Mikrotvrdost
se u tohoto vzorku zvysila na 56 £ 2 HV 0,025, k ¢emuz pravdépodobné doslo diky lepsimu
spojeni jednotlivych praskovych zrn. Zaroven také doslo k rekrystalizaci a zhrubnuti zrn,
¢imz si Ize vysvétlit nezménénd tvrdost HV 1. Vzorky obsahujici Al dosahovaly vysSich
hodnot tvrdosti i mikrotvrdosti. Tvrdost vzorku Mg-5Al byla 57 + 1 HV 1 a mikrotvrdost
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74 + 2 HV 0,025. S rostoucim obsahem Al se hodnoty obou charakteristik zna¢né zvySovaly
azna 79+1 HV 1 a 107 =25 HV 0,025 u vzorku Mg-15Al. Rust tvrdosti i mikrotvrdosti
oproti vzorkiim, které nebyly slinovany, je zpisoben vznikem tuhého roztoku o(Mg)
a intermetalické faze Mgi7Al12. S rostoucim obsahem Al pak roste stupen nasyceni tuhého
a mikrotvrdosti. Intermetalicka faze Mgi7Al12 Se vyznacuje vyrazn€ vys$si tvrdosti oproti
tuhému roztoku a(Mg). Jeji pfitomnost ma tak pozitivni vliv na tyto zminéné mechanické
vlastnosti. Vytvrzené materidly vykazovaly niz$i tvrdosti HV 1 Vv porovnani s materialy
slinutymi. Narust velikosti zrn v dusledku rekrystalizace patrné potlacil vytvrzovaci efekt
mirn¢ zvyseného obsahu intermetalické faze. Z toho se da usoudit, ze volba podminek
umgélého starnuti (teplota, ¢as) nebyla idealni. VIiv umélého starnuti na mikrotvrdost nebyl
vzhledem k zna¢nému rozptylu hodnot prokazan.
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Obr. 6.1: Piehled tvrdosti HV 1 materialti pfipravenych lisovanim za studena (LS), s naslednym
slinutim (LS + S), s naslednym slinutim a umélym starnutim (LS + S + US)

Mez pevnosti v ohybu cCistétho Mg lisovaného za studena dosahovala hodnoty 47 MPa.
Vzorky obsahujici Al vykazovaly vy$§i meze pevnosti (obr. 6.2). Vyvojovy trend vzhledem
k obsahu Al nebyl zjevny. Slinovani vedlo ke zvySeni meze pevnosti u Cisttho Mg
na 61 MPa, k ¢emuz pravdépodobné doslo diky intenzivnéj§imu propojeni praskovych castic.
U ostatnich vzorki obsahujicich Al se meze pevnosti pohybovaly mirné nad 50 MPa. Oproti
vzorklim, které byly pouze slisovany za studena, se pevnost dokonce snizila. To bylo
pravdépodobné zplisobeno zhrubnutim zrn v disledku rekrystalizace a zejména zvySenim
pérovitosti v dasledku Kirkendallova efektu. Umélé starnuti pak vedlo k dalsimu nardstu
velikosti zrn, coz zpiisobilo dalsi mirné snizeni meze pevnosti v ohybu u vSech vzorki (vcetné
¢istétho Mg — pokles na 56 MPa). Zavislost meze pevnosti slinutych a vytvrzenych materiala
na mnozstvi Al v jednotlivych vzorcich nebyla prokazana, prestoze se materialy strukturné
lisily.
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Obr. 6.2: Meze pevnosti v ohybu materialt pfipravenych lisovanim za studena (LS), s naslednym
slinutim (LS + S), s naslednym slinutim a umélym starnutim (LS + S + US)

U materialtl lisovanych za studena dochazelo k lomu po hranicich praskovych zrn, které byly
dobfe rozlisitelné. Z toho vyplyva, Ze piiprava materiali lisovanim za studena vede pouze
k mechanickému spojeni ¢astic. Na lomovych plochach byl také zietelny vyskyt port, které
pravdépodobné interkrystalicky lom iniciovaly. Slinované a vytvrzené materialy vykazovaly
taktéz lom po hranicich praskovych castic, ktery byl opét iniciovan pfitomnymi pory.
Na lomovych plochach byly navic sledovany kiehce se §té€pici precipitaty intermetalické faze.

Materialy pripravené metodou SPS

Metodou SPS pii tlaku 80 MPa a teploté¢ 400 °C byly pfipraveny kompaktni materidly
S nizkou porovitosti. Porovitost byla niZ§i v porovndni s materialy, které byly pfipraveny
obyCejnym slinovanim. Vznik pora v dasledku Kirkendallova efektu zde byl totiz potlacen
aplikaci tlaku 80 MPa. Struktura byla opét tvofena tuhym roztokem o(Mg), intermetalickou
fazi Mgi17Al12 a MgO. U vSech piipravenych vzorki se vyskytovaly precipitaity MgizAl:
nepravidelného tvaru, jejichz mnozstvi i velikost se zvySovala s obsahem Al. Za pfitomnost
precipitati intermetalické faze Mgi7Ali2 1 Uvzorkd sniz§im obsahem Al mize
pravdépodobné kratkd vydrz (10 min) pfi slinovaci teploté. V tomto kratkém casovém useku
se nepodatilo Al rovnomérné rozlozit v celém objemu materialu. V oblastech bohatych na Al
vznikly precipitaty faze Mgi7Al12. Rozlozeni oxidii bylo rovnomérn€jsi nez v piipadé
materialt, jejichz vychozim bodem ptipravy bylo lisovani za studena. To bylo zptsobeno
porusenim oXidové vrstvy na povrchu praSkovych zrn, ke kterému béhem slinovani metodou
SPS dochazi.

Rozpoustéci zihani pii teploté 400 °C vedlo ke snizeni obsahu Mgi7Al12 ve vSech vzorcich.
Podle XRD analyzy tuto fazi obsahovaly vSechny vzorky. Rozlozeni Al ve vzorku Mg-5Al
bylo vSak rovnomérné, a tak precipitity u tohoto vzorku nebyly pozorovany. U vzorku
Mg-10Al se také podatilo pievést vétsinu Al do tuhého roztoku, ale jiz bylo mozné pozorovat
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ojedinéle se vyskytujici oblasti bohaté na Al, které odpovidaji intermetalické fazi. Divodem
piitomnosti této faze u téchto vzorki muze byt opét lokalni pfesyceni tuhého roztoku a(Mg)
nebo nukleace intermetalické faze béhem chlazeni. Vzorek Mg-15Al vykazoval pouze mirné
snizeni obsahu faze Mgi7Al12, Z ¢ehoz vyplyva, Ze tuhy roztok a(Mg) byl téméi zcela nasycen
JiZ po pouziti metody SPS.

Nasledné umélé starnuti pii teploté 220 °C vedlo ke zvyseni obsahu Mgi7Al12 u vzorkd
Mg-5Al a Mg-10Al. Analyza XRD prokazala pfitomnost této faze ve vSech vzorcich.
Ve vzorku Mg-5Al bylo rozlozeni Al vSak opét rovnomérné, a tak precipitaty nebyly
pozorovany. Obsah faze Mgi7Ali2 byl u tohoto vzorku niz§i v porovnani s ptvodnim
vzorkem, ktery byl podroben pouze SPS. Naopak vzorek Mg-10Al vykazoval vyssi obsah
intermetalické faze ve srovnani s pivodnim vzorkem pfipravenym metodou SPS. Obsah
intermetalické faze u vzorku Mg-15Al zistal piiblizné stejny. Rozpoustéci Zihani ani umélé
starnuti nemélo na tento vzorek Vv tomto ohledu vyrazny vliv. VSechny zminéné vzorky
vykazovaly nizkou porovitost. RozloZeni oxidl ve vzorcich po rozpousStécim zihani i umélém
starnuti bylo podobné jako u vzorku, k jejichz ptipravé byla pouzita pouze metoda SPS.

Materialy ptipravené metodou SPS vykazovaly zvysené hodnoty tvrdosti i mikrotvrdosti
(obr. 6.3). Uvzorku Mg-5Al byla stanovena tvrdost na 84+1HV 1 a mikrotvrdost
na 90 +7 HV 0,025. Hodnoty obou charakteristik se zvySovaly s rostoucim obsahem Al
aznal20+ 2 HV 1a 124 + 34 HV 0,025 u vzorku Mg-15Al. Hodnoty tvrdosti i mikrotvrdosti
se zvySovaly s rostoucim obsahem intermetalické faze Mgi7Al12. Zminéné charakteristiky
byly dale ovlivnény stupném nasyceni tuhého roztoku a(Mg). Technikou SPS byly ptipraveny
materialy, které mély vyrazné vyssi hodnoty tvrdosti a mikrotvrdosti nez materialy, které
byly pfipraveny lisovanim za studena s naslednym slinovanim, popfipadé¢ umélym starnutim
(0 2040 HV 1 a 15-25 HV 0,025). U vzorki Mg-5Al a Mg-10Al mohlo byt zvyseni tvrdosti
Caste¢né zpisobeno pritomnosti precipitatd intermetalické faze Mgi7Al12. Vzhledem kratké
dob¢ aplikace techniky SPS pravdépodobné nedoslo k rekrystalizaci zrn. Jemnozrnna
struktura a lepSi vzajemné spojeni praskovych cCastic ziejmé vedlo ke zminénym vySSim
hodnotam tvrdosti a mikrotvrdosti. Vzorky piipravené metodou SPS byly nasledné podrobeny
rozpoustécimu zihani pii 400 °C, které zpusobilo mirné sniZeni tvrdosti (cca 0 5 HV 1 u vSech
vzorkll). Mirné zhorSeni tvrdosti mohlo byt zapfi¢eno snizenim obsahu intermetalické faze
Mgi7Al12. Béhem rozpoustéciho zihani mohlo také dojit k rekrystalizaci, ktera zpusobila
zhrubnuti zrn. Vytvrzovani vedlo k mirnému nartstu hodnot tvrdosti u vzorki Mg-10Al
a Mg-15Al, uvzorku Mg-5A1 se tvrdost nezménila. U vytvrzenych vzorki Mg-10Al
a Mg-15Al byly hodnoty tvrdosti pfiblizn€ stejné jako u vzorki Mg-10Al a Mg-15Al
ptipravenych pouze metodou SPS. VIiv rozpoustéciho zihani ani umélého starnuti
na mikrotvrdost nebyl vzhledem k vyraznému rozptylu ziskanych hodnot prokazan.
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Obr. 6.3: Piehled tvrdosti HV 1 materialt piipravenych metodou SPS, s naslednym rozpoustécim
zihanim (SPS + RZ), s naslednym rozpoustécim zihanim a vytvrzenim (SPS + V)

Materidly pripravené metodou SPS vykazovaly vyrazn¢ vySS$i pevnosti v porovnani
s materialy, jejichz vychozim bodem pfipravy bylo lisovani za studena. Toto zlepSeni souvisi
s jemnozrnngjsi strukturou a intenzivnéj$im vzajemnym spojenim praskovych castic, které
pfipravovan za vyss§iho tlaku SPS oproti ostatnim vzorkiim (obr. 6.4). Ke zvyseni pevnosti
vzorkli obsahujicich Al pravdépodobné vedla zejména tvorba tuhého roztoku o(Mg)
a rovnomeérna distribuce intermetalické faze. Nejvyssi meze pevnosti dosahl vzorek Mg-10Al,
ato 227 MPa. Oproti vzorku Mg-5A1 by mél tento vzorek obsahovat nasycengjsi tuhy roztok
a(Mg). Na rozdil od vzorku Mg-15Al byl uvzorku Mg-10Al niz§i obsah, mensi velikost
a rovnomérngjsi distribuce precipitatt kiehké intermetalické faze Mgi7Al12. Rozpoustécim
zihanim vzorku Mg-10Al doslo ke sniZzeni meze pevnosti na 199 MPa, coz by mohlo byt
zpusobeno zhrubnutim zrn v disledku rekrystalizace a dale sniZzenim obsahu intermetalické
faze (omezeni Hall-Petchova a Orowanova efektu). Vytvrzeni vedlo k mirnému narGstu
pevnosti (204 MPa), k cemuz pravdépodobné doslo diky zvySeni obsahu intermetalické faze
ve formé drobnych precipitatd (Orowanuv efekt). Vzhledem k dalsi rekrystalizaci a zhrubnuti
zrn vSak material nevykazoval takové hodnoty pevnosti, jako materidl, ktery byl pfipraven
pouze metodou SPS. Z dalSich ziskanych hodnot mezi pevnosti u vzorki Mg-5Al a Mg-15Al
neni jednozna¢né prokazatelné, ze by nasledné rozpoustéci zihani nebo umélé starnuti
pozitivné ¢i negativn€ ovlivnilo vlastnosti vzorkd. K ur€itym zméndm pevnosti u téchto
vzorkll dochdzelo, tyto zmény vSak vétSinou nijak nekorespondovaly s jejich strukturnimi
vlastnostmi. Nicméné vzorek Mg-10Al vykazoval nejvyssi pevnost z téchto materiald jak
po rozpoustécim zihani, tak i po umélém starnuti.
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Pro ovéteni vysledkii ohybové zkousky by u vSech vzorkli bylo nutno provést vice méteni.
Zhotoveni zkusebnich téles by se mélo provadét na specializovaném brousicim pfistroji, ktery
umozni zisk télesa pozadovaného tvaru, rozmérti a dostatecné kvality povrchu. Manudlni
piiprava v téchto ohledech zaostava, coz mohlo ovlivnit ziskané hodnoty. Ty mohly byt také
ovlivnény 1 jinym typem defektu, ktery se mohl v nékterych télesech nachazet. Jedno méieni
neni v tomto ohledu zcela prikazné.
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Obr. 6.4: Meze pevnosti materialt pfipravenych metodou SPS, s naslednym rozpoustécim zihanim
(SPS + RZ), s naslednym vytvrzenim (SPS + V)

Lomové plochy materiali ptipravenych metodou SPS se vyrazné lisily od lomovych ploch
materiall pfipravenych lisovanim za studena. Mezi jednotlivymi praskovymi zrny bylo patrné
vyrazné lep$i spojeni, hranice praskovych zrn nebyly mnohdy rozlisitelné a material pasobil
homogenngji. Charakter lomu byl pfevazné interkrystalicky tvarny, ale misty bylo mozZno
pozorovat i transkrystalicky poruSena praskova zrna, coz vypovida o vysSi soudrZznosti
materialu. Precipitaty intermetalické faze se Sté€pily kiehce. Rozpoustéci zihani ani umélé
starnuti nevedlo ke zménam vzhledu lomovych ploch.
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7 ZAVERY

K ptipravé materiali na bazi Mg-Al bylo vyuzito riznych metod praskové metalurgie.
Materialy byly pfipraveny lisovdnim za studena, lisovanim za studena s naslednym
slinovanim, lisovanim za studena S naslednym slinovanim a umélym starnutim, metodou SPS
(slinovanim pomoci jiskrového vyboje), metodou SPS s naslednym rozpousStécim zihani,
metodou SPS snaslednym vytvrzovanim. Kromé zpisobu piipravy se materidly liSily
obsahem Al. Konkrétn¢ byly pfipraveny materialy obsahujici 5, 10 a 15 hm. % Al
Pro srovnani byly také piipraveny materidly z Cisttho Mg. Pripravené materidly byly
charakterizovany z hlediska mikrostruktury a mechanickych vlastnosti (tvrdost, mikrotvrdost
a pevnost v ohybu). Z nashromazdénych dat Ize vyvodit nasledujici zavéry:

» Lisovani za studena tlakem 400 MPa vede k zisku kompaktnich materialti s nizkou
porovitosti. Cisty Mg vykazuje tvrdost 47 +1HV 1. S rostoucim obsahem Al
se tvrdost mirné snizuje. Meze pevnosti v ohybu materiali lisovanych za studena
dosahuji nizkych hodnot.

» U materialt slisovanych za studena obsahujicich Al dochazi naslednym slinovanim
(400 °C, 10 h) ke tvorbé tuhého roztoku a(Mg) a intermetalické faze Mgi7Al1.
Ve struktufe je taktéz ptritomny MgO vyskytujici se zejména podél hranic
praskovych zrn. S rostoucim obsahem Al se zvySuje obsah intermetalické faze (tim
také Cetnost a velikost precipitatll), coz pozitivné ovliviiuje tvrdost pfipravenych
materialt. Nejvyssi tvrdosti 79 £ 1 HV 1 tak dosahuje vzorek Mg-15Al. U materiala
obsahujicich Al zpisobuje slinovani pokles pevnosti v ohybu. Béhem slinovani
lom materialu pii zkousce 3-bodovym ohybem. Cisty Mg vykazuje vzhledem
lep$imu vzajemnému spojeni ¢astic mirny narust pevnosti v ohybu.

*  Um¢lé starnuti téchto slinutych materiali pfi 220 °C po dobu 5 h nevede ke zvySeni
tvrdosti ani ke zlepSeni pevnostnich charakteristik. Naopak v dasledku zhrubnuti zrn
se zminén¢ vlastnosti mirn¢ zhorsuji.

= Materialy slinované metodou SPS pii teploté 400 °C a tlaku 80 MPa po dobu 10 min
vykazuji vyrazné lep$i mechanické vlastnosti v porovnani s materidly, jejichz
vychozim bodem piipravy bylo lisovani za studena. To je zpusobeno
jemnozrnénnéjsi strukturou, rovnomérngjs$i distribuci oxidli a intenzivngj$im
vzajemnym propojeni praskovych zrn. Struktura materidli je tvofena tuhym
roztokem a(Mg) a intermetalickou fazi Mgi7Ali2 a MgO. Obsah, Cetnost i velikost
precipitatli jsou zavislé na obsahu Al. Nejvyssi tvrdost 120 +2 HV 1 vykazuje
material Mg-15A1. Material Mg-10Al dosahuje nejvy$si meze pevnosti v ohybu,
a to 227 MPa.

» Nasledné rozpoustéci zihani (400 °C, 10 h) i umélé starnuti (220 °C, 5 h) materiala
ptipravenych metodou SPS zplsobuje mirné zmény Vv mikrostruktuie (obsah
intermetalické faze, Cetnost a velikost precipitatl), které vSak nevedou ke zlepSeni
sledovanych mechanickych vlastnosti.
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9 SEZNAM POUZITYCH ZKRATEK A SYMBOLU

HCP
ASTM
FCC
SPS
SEM
oM
XRD
BSE
DSC
TEM
EDS
STEM
HAADF

Mg-5Al
Mg-10Al
Mg-15Al
Rmo

Ymax
LS

S
us
RZ
\Y%

hexagonalni nejtésné;jsi usporadani

American Society for Testing and Materials

kubicka plo$né centrované uspotadani

slinovani prostifednictvim elektrického vyboje

rastrovaci elektronovy mikroskop (elektronova mikroskopie)
svételna mikroskopie

rentgenova difrakce

zpétn€ odrazené elektrony

diferencialni kompenzac¢ni kalorimetrie

transmisni elektronovy mikroskop (elektronova mikroskopie)
energiove disperzni spektroskopie

rastrovaci transmisni mikroskopie

prstencovy detektor elektront difraktovanych pod velkymi thly s zobrazenim
V tmavém poli

hot¢ik s 5 hm. % hliniku

hoi¢ik s 10 hm. % hliniku

hot¢ik s 15 hm. % hliniku

mez pevnosti v ohybu [MPa]

maximalni prihyb [mm]

lisovani za studena

slinovani

umg¢lé starnuti

rozpoustéci zihani

vytvrzovani
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