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Modifikace mikrostruktury horcikové slitiny Elektron 21 pomoci
technologie elektronového paprsku

Struc¢na charakteristika problematiky ukolu:

Hoft¢ikové slitiny jsou v sou€asnosti pouZivany ve stale vétSim rozsahu, za coz vdeci
zejména své specifické vaze (hustoty nizsi nez 1.8 g/cm3), jednim z kritickych parametri
napf. v avionice a kosmonautice. Na stranu druhou je vyuZiti ¢asto omezeno zvySenou
reaktivitou ¢1 napf. nedostateCnou korozni odolnosti/odolnosti proti otéru. Jednou
z moznych modifikaci povrchu Mg slitin je jejich pasivace oxidickym povlakem, napf.
elektrochemickou depozici (plasma electrolytic oxidation, PEO).

Technologie elektronového paprsku (EB) pracujici ve vysokém vakuu ma Siroky aplikaéni
potencial. Jeji podstatou je interakce paprsku urychlenych elektronti se vzorkem.
Rozsahem energii je paprsek schopen vzorek mj. ¢astecné/zcela roztavit, povrchové
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interakce vzorku s EB jsou zmény ve struktufe polykrystalickych materialu.

Cilem prace studenta bude s pomoci vyuziti na ustavu dostupné technologie elektronového
paprsku pokusit se modifikovat (popf. optimalizovat) dodané vzorky polykrystalické
hot¢ikove slitiny Elektron 21 a vyhodnotit zmény ve struktufe ¢i chemickém/fdzovém
sloZeni. Na vybranych vzorcich budou déle deponovany oxidické PEO vrstvy a srovndna
jejich funkénost ve srovnani se vzorky nemodifikovanymi paprskem (spoluprace
s University of Manchester, UK).
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Abstrakt

Tato prace je zakladnim vyzkumem vlivu modifikace technologii elektronového
paprsku na chemické, strukturni a fazové zmény hoic¢ikové slitiny Elektron 21. Raznymi
parametry elektronového paprsku byly systematicky modifikovany vzorky, na kterych
byly nasledné vytvaieny povlaky metodou fizené plazmové elektrolytické oxidace (PEO).
Dale byl sledovan vliv modifikace na vznik vytvaienych PEO povlak.

Modifikaci bylo vytvoieno nékolik vzorkl s pfetavenou jemnozrnnou vrstvou
0 tloustkach od 10! do 103 um, ve kterych byla kvantitativné hodnocena velikost zrna.
EDS analyzou bylo u vSech vzorkl zjisténo stejné chemické slozeni pietavené oblasti
a pivodniho materialu, pfestoze pretavenim doslo u nékterych vzorkiti k hmotnostnimu
ubytku. Rentgenova analyza odhalila zvySeny obsah intermetalické faze Mgs(Nd,Gd)
Vv pfetavené oblasti. PEO povlaky byly na nékterych modifikovanych vzorcich
kompaktnéjsi a méné porovité oproti stavu bez modifikace. Vysledky piedkladané prace
mj. ukdzaly, ze n¢které modifikované vrstvy maji vhodnou mikrostrukturu a chemické
slozeni a oproti zakladnimu stavu by mohly vykazovat lepsi korozni odolnost. Tyto
korozni zkousky budou soucasti navazujici prace. Kompaktn&jsi PEO vrstvy na
modifikovanych povrsich navic predstavuji odolnéjsi variantu oproti stavu bez modifikace.

Abstract

This work presents a basic research on the influence of electron beam technology
modification on chemical, structural and phases changes of Elektron 21 magnesium alloy.
The samples were systematically modified under various parameters of the electron beam
and coatings on their respective surfaces were deposited via controlled plasma electrolytic
oxidation (PEO) subsequently. The influence of the EB modification on the PEO coating
formation was observed.

Several samples with remelted fine-grained surface layer were obtained. Having
a thickness of 10! to 103 um, the average grain sizes in this layer were quantitatively
evaluated. The performed EDS analysis revealed in identical chemical composition of the
remelted surface layer and the original alloy material, despite the detected sample weight
loss upon the EB treatment. XRD analysis revealed an increased content of Mgs(Nd,Gd)
intermetallic phase in the remelted area. The PEO coatings were more compact and less
porous as compared with their counterpart coatings on the original, unmodified alloy
material. The results of the presented work showed, among others, a suitable microstructure
and chemical composition of some of the modified samples that could potentially exhibit
enhanced corrosion resistance as opposed to the unmodified material. The corrosion testing
will be part of a follow-up study. More compact PEO coatings formed on some of the
modified surface layers likely represent, too, a more durable variant as compared to the
original material.

Kli¢ova slova
Elektronovy paprsek, slitina Elektron 21, PEO povlak, ptfetaveni, jemnozrnna struktura

Key words

Electron beam, Elektron 21 alloy, PEO coating, remelting, fine-grained structure
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1. Uvod

Hlavni pfednost hoi¢ikovych slitin spociva ve vysoké specifické pevnosti, coz je
vyhodné zejména pro aplikace, kde je potfeba uspory hmotnosti, tedy v leteckém,
automobilovém a V neposledni fadé elektrotechnickém primyslu. Vlastnost, ktera vSak
vyrazné limituje pouzivani hoif¢ikovych slitin, je nedostate¢na korozni odolnost a nizka
tvrdost. Z toho divodu je snaha nalézt technologické postupy, které by vylepsily tyto
nedostate¢né vlastnosti a umoznily tak pouzivat tyto slitiny ve vétsi mite.

Na nékterych hot¢ikovych slitinach uz byla provedena a popsana modifikace
povrchu za ucelem zvySeni korozni odolnosti. Napiiklad u slitin legovanych hlinikem
byla prostiednictvim elektronového paprsku vytvofena povrchova vrstva obohacena
0 hlinik, ktera méla vys$si korozni odolnost oproti piivodni sliting€. Jeden ze zptsobt, jak
zvysit odolnost hot¢ikovych slitin proti opotiebeni, piipadné i korozni odolnost, spo¢iva
Vv tvorbé oxidii na jejich povrchu, které jsou pevné spojeny se zakladnim materidlem
a maji vyrazn¢ vyssi tvrdost a odolnost proti korozi. Procesy oxidace v podstaté vyuzivaji
negativni vysoké reaktivnosti slitin k vytvofeni vysoce stabilniho povlaku fizené
vznikajicich koroznich produktu.

Tato prace se zabyva vlivem modifikace hotcikové slitiny Elektron 21
elektronovym paprskem. Slitina Elektron 21 je mimo jiné legovana prvky Nd a Gd,
jejichz korozni produkty vytvati spolu s hof¢ikem kompaktni vrstvu oxidd na povrchu
a zlepSuji tak korozni odolnost této slitiny. Jejich pterozdéleni ve slitiné bude tedy
na korozni odolnost mit pravdépodobné vliv. Korozni testy nebyly v casovém ramci této
prace provedeny, jsou vSak soucasti navazujici prace. Dale je na modifikovanych
povrsich tizené vytvaiena PEO vrstva. Kombinace modifikace povrchu hoi¢ikové slitiny
s naslednym vytvaienim PEO vrstvy nebyla doposud provedena. Cilem prace je tedy
za vyuziti technologie elektronového paprsku a modifikace PEO provést pilotni vyzkum
Vv této oblasti formou postupné optimalizace parametrti. Pozitivni vysledky prace budou
vyuZity v navazujicim vyzkumu.
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2. ReserSe literatury

2.1. Technologie elektronového paprsku

V této kapitole bude popsan fyzikalni princip elektronového paprsku a moznosti
jeho vyuziti pro riizné strojirenské technologie.

2.1.1. Fyzikalni podstata technologie elektronového paprsku

Technologie elektronového paprsku vyuziva elektrické sily (Coulombovy)
pusobici na elektricky nabité ¢astice (elektrony) v elektrickém poli k jejich urychleni:

Fo=q. E, (1)

kde g, = 1,602 - 107° C je elektricky néboj elektronu a E [V - m~1] je vektor elektrické
intenzity sméfujici od kladné elektrody (anody) k zaporné elektrodé (katod¢€). Vektor
elektrické sily pusobi na elektron z dtivodu jeho zaporného naboje v opa¢ném sméru vuci
vektoru elektrické intenzity. Na elektricky nabité ¢astice pohybujici s€ v magnetickém
poli piisobi Lorentzova sila:

F;=q, - (vxB), (2)

kde v [m-s™1] je vektor rychlosti elektronu a B [T] je vektor magnetické indukce.
Lorentzova sila plisobi kolmo na smér pohybu elektronu a zptsobuje tak jeho vychyleni.
Schematicky jsou sily znazornény na Obr. 2.1. [1]

(A) (B)

Obr. 2.1. (A) Elektrostaticka (Coulombova) sila piisobici na elektron, (B) Lorentzova sila,
prsobici na pohybujici se elektron [2]
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Pii technologii elektronového paprsku dochazi k preméné kinetické energie
elektronu na tepelnou. Velikost kinetické energie, kterou ziska nebo odevzda elektron
pfi prichodu elektrickym polem, je ddna vztahem:

E, = Iqe : Uala (3)

kde U, [V] je urychlovaci napéti. Z divodu malé hmotnosti elektronii nabyva kineticka
energie relativné malych hodnot. Pro popis energie se proto pouziva jednotka elektron
volt, 1eV = 1,602 1071%], coz predstavuje velikost energie predané elektronu
pfi urychleni napétim o velikosti 1 V. [1] [3]

Interakce elektronového svazku s pevnou latkou

Pii dopadu urychlenych elektronii na povrch materialu dochazi k interakci
s Casticemi materidlu. Kinetickd energie elektronti se z velké ¢asti méni v dusledku
nepruznych srdzek na energii tepelnou. Pfeména kinetické energie se uskuteciiuje
v pomérn¢ malé hloubce, kterou lze ptiblizné urcit ze vztahu [4]:

R=21-—, (4)

kde U, [kV] je urychlovaci napéti a p [kg - m3] je hustota materidlu. Hloubka vniku
elektroni R [um] se méni v zavislosti na velikosti urychlovaciho napéti a pouzitém
materialu zpravidla od jednotek do stovek mikrometrti. Pro vybrané materialy a zvolena
urychlovaci napéti je uvedena hloubka vniku elektronti v Tabulce 1.

Tabulka 1 Hloubka vniku elektronii urychlenych napétim U, pro vybrané materialy. [2]

U, [kV] Prvek Mg Al Ti Cu Fe W
60 Hloubka [um] 35 23 14 7 8 3
120  Hloubka [pm] 112 72 43 22 25 10

Interakci svazku elektrontt — primarnich elektrond (PE) — s materialem zobrazuje
Obr. 2.2. Pravdépodobnost srazky primarniho elektronu s jadrem atomu je mald a ma
zpravidla pruznou povahu. Pravdépodobnéjsi je srazka s elektrony ve vn€jSim obalu,
ktera mize mit povahu pruznou i nepruznou v zavislosti na energii PE. VétSina PE je
zachycena v materialu, pouze malo elektronti je odrazeno atomy zpét a dostava se tak
z materialu — tzv. zpétn€ odrazené elektrony (,,Backscattered electrons®, BSE). Mnozstvi
téchto zpétné¢ odrazenych elektronli zdvisi na hloubce vniku primarnich elektront
a na vlastnostech materialu. Dale mize pti srazce PE s elektrony v materialu dojit
k vyrazeni téchto elektronti z materialu a vznikaji tak sekundarni elektrony (SE). Pokud
PE vyrazi elektrony z nizSich energetickych hladin, vznikd na tomto misté dira, ktera je
thned zaplnéna elektrony z vysSich energetickych hladin. Tento pfeskok elektront z vySsi
na niz§i energetickou hladinu je doprovazen vznikem kvanta energie — tzv.
charakteristického rentgenového zafeni. Ma-li takto vzniklé kvantum dostate¢nou
energii, mize dojit k vyrazeni elektronu ve vngjsi slupce a vznikaji tak Augerovy
elektrony. [1] [4]
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Hloubka vniku R

Obr. 2.2 Interakce svazku elektronii s materialem [4]

2.1.2. Popis elektronového paprsku

V této podkapitole budou popsany nékteré klicové casti elektronového paprsku,
jejich funkce, stavba elektronového paprsku a vybrané parametry stroje.

Zdroj svazku elektronii

Elektronovy svazek je uzky paprsek tvoreny proudem zaporné€ nabitych elektronti
urychlovanych napétim mezi katodou a anodou. Pro ziskani volnych elektroni je nutné
uvolnit je z vazebnych sil jader atom. Toho 1ze dosahnout dodanim energie vétsi, nez je
mezni hodnota oznafovana jako vystupni prace. Piekonani vystupni prace je mozné
dosdhnout autoemisi, kdy jsou volné elektrony ziskdny pouze plsobenim vysokého
urychlovaciho napéti, nebo termoemisi, pfi které je katoda Zhavena prichodem
elektrického proudu za soucasného pisobeni urychlovaciho napéti. Pfitermoemisi
pomaha v pfekonani vystupni prace ohiev katody, jedna se tedy o efektivnéjsi a Castéji
pouzivany zpusob ziskéni volnych elektronti. Aby byla termoemise G¢innd, musi byt
katoda Zhavena na vysokou teplotu, proto se jako zdroj elektronového svazku obvykle
pouziva wolframovy pasek z divodu vysoké teploty taveni wolframu (3422 °C),
(Obr. 2.3). [1] [2] [5]
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a)

Obr. 2.3 a) Téleso termoemisni katody, b) Vlastni Zhaveny vyménny wolframovy pasek [1]
Elektronova optika

Proud urychlenych elektronti prochazi otvorem v anod¢ a je dale upravovan
syst¢tmem elektromagnetickych Cocek, které vyuzivaji Lorentzovy sily. Cilem
elektronové optiky je vytvorit elektronovy paprsek pozadovaného priifezu s priblizné
rovnomérnym rozlozenim hustoty energie. Elektronova optika také zajist'uje fizeni sméru
a mista dopadu paprsku. K zaostfeni paprsku se vyuziva civka vinuta okolo paprsku
oznaCovana jako fokusor. Paprsek tedy prochazi stiedem fokusoru. Magnetické pole
civky soustfed’uje paprsek. Ohniskova vzdalenost této coCky zavisi na kinetické energii
elektronil, vlastnostech civky, a pfedevS§im na proudu prochézejicim civkou. Zavislost
ohniskové vzdalenosti na proudu protékajicim civkou se vyuziva k velice rychlému
a presnému fizeni. Nevyhoda fokusoru spoc¢ivé v tom, Ze elektronovy paprsek je tvoten
proudem elektronti s riznou kinetickou energii, proto ptisobi na razné€ rychlé elektrony
rizné velka Lorentzova sila — to je jeden z divodu, pro¢ neni mozné soustiedit paprsek
do jednoho bodu. Proto se kromé fokusoru vyuziva dalSich systémii civek usporadanych
tak, aby upravily prifez paprsku na kruhovy. [2]

K odklonu elektronového paprsku na poZzadované misto se vyuZziva systému 2 part
civek  oznaCovaného jako  deflektor. Civky jsou orientovany kolmo
k elektronovému paprsku. Rizenim proudu v jednotlivych civkach lze ménit magnetické
pole pusobici na pohybujici se elektrony, coz umoznuje rychlé smérovani paprsku. [2]

Stavba elektronového paprsku

Postupné fazeni vySe popsanych soucasti tvoticich elektronovy paprsek zobrazuje
schéma na Obr. 2.4. Stroj se sklada z elektronové trysky a vakuového systému. Elektrony
uvolnéné termoemisi maji po urychleni napétim mezi katodou a anodou rozdilnou
kinetickou energii, ¢imz vytvafi rozbihavy paprsek. Pro vytvofeni homogenniho paprsku
je zapojen Wehneltiv valec, ktery pomaha ujednotit rychlost urychlenych elektront
a zaroven umoziuje rychlou zménu intenzity paprsku, rychlejsi nez pii zméné teploty
zhavené katody. Fokusacni ¢oka méni rozbihavy charakter paprsku na sbihavy. V misté
dopadu na soucast tak miiZze mit paprsek riznou velikost prafezu, ¢imzZ se méni intenzita
vnesené tepelné energie. Technologie elektronového paprsku ma Casto vyuziti pti vyrobé
velmi slozitych dild, pro navedeni paprsku na pozadované misto se proto pouziva
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kombinace posuvného (pfipadné posuvného a naklapéciho) stolu a vychylovaci civky
(deflektoru). [6]

Katoda

Wehneltuv valec

Anoda

Elektronova
tryska
A

Fokusacni ¢ocka

Vychylovaci civky

Vakuovy systéem

Obr. 2.4 Zjednodusené schéma elektronového paprsku [6]

Cely prostor, ve kterém dochézi ke vzniku 1 §ifeni elektronového paprsku, musi
byt vakuovan, aby nedochazelo ke srazkam elektrond s molekulami vzduchu.
Elektronova tryska i vlastni pracovni komora jsou tedy udrZzovany v podtlaku, pfi¢emz
Vv okoli zhavené katody jsou udrZovany nizsi hodnoty tlaku nez ve zbytku systému, aby
nedochézelo k oxidaci katody rozzhavené na vysokou teplotu (az 2500 K). Zaroven
slouzi hlubsi vakuum jako dobry izolant a umoziuje vytvofit vétsi predpéti mezi katodou
a anodou.

Technologie elektronového paprsku skytd uréitd omezeni, ktera plynou
z principialni podstaty. Tato omezeni jsou mj. zpisobena vadami elektronové optiky.
Disledky vad lze globalné a zjednoduSené popsat jako neschopnost vytvofit dokonale
bodové sousttedény paprsek. [6]

Zakladni parametry elektronového paprsku
e Emitace
Minimalni primér paprsku a jeho rozptyl jsou svazany. Primér paprsku se méni

atomu odpovidd zvétSeni, ale zaroven dochdzi k nepfimo Umérné zméné rozptylu
paprsku. Tento vztah popisuje rovnice (5) [2]:

()
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kde dy[mm] je minimalni pramér paprsku a a [rad] je rozptylovy thel. Parametr
€ [mm - mrad] predstavuje emitaci; pro dany paprsek se jedna o konstantu, ktera
nezavisi na zvétSeni a neni ji tudiZ mozné ménit elektronovou optikou. Tato konstanta je
pfimo urcena zdrojem elektronového paprsku a téz se oznacuje jako vyrobni parametr
paprsku ,,Beam Parameter Product” (BPP). [2]

e Hustota energie

V tad¢ technologii vyuzivajicich elektronovy paprsek je pozadovana vysoka
hustota energie. Napiiklad elektronovy paprsek pouzivany pro svafovani musi mit
dostate¢nou energii, aby jeho ptisobenim doslo v malém objemu k roztaveni svafované¢ho
kovu, zaroven je pozadovano, aby bylo okoli svaru ohfato co nejmén¢. Pii svafovani je
tedy pozadovano, aby paprsek vnesl co nejvetsi mnozstvi energie na co nejmensi oblast,
to znamena, aby mél velkou energetickou hustotu. Elektronovy paprsek umoznuje velice
variabilni nastaveni hustoty energie od hodnoty 1071 az po 107 [W - mm™2] . [4]

e Frekvence ptreskokil

Frekvence pteskokli charakterizuje rychlost, s jakou je paprsek mozné odklanét.
Frekvence pteskokt elektronového paprsku se pohybuje nad 2,2 MHz na 1°. [2]

2.1.3. Pouziti elektronového paprsku

V zavislosti na vysi hustoty energie l1ze elektronovy paprsek aplikovat na fadu
technologii. Technologie elektronového paprsku se fadi mezi nekonvencni technologie
ama vyuziti zejména pii specifickych aplikacich. UmozZiuje zpracovavat i nevodivé
materialy. S vyhodou se vyuziva v fadé aplikaci, kde jednou z jejich nejvétsich piednosti
je schopnost dosdhnout vysoké hustoty energie a moznost rychlého presmérovani.
Elektronovy paprsek umoziuje vyrobit jinak nevyrobitelné soucasti. Pouziva se naptiklad
pro svarovani, tepelné zpracovani, obrabéni, vrtani, fezani. Limitujici je nutnost
vakuovani pracovniho prostoru paprsku. Hlavni nevyhodou je slozitost a finan¢ni
naro¢nost zafizeni. [4] [6]

Svaiovani elektronovym paprskem ., Electron Beam Welding“ - (EBW)

Moznost dosahnout vysoké hustoty energie elektronového paprsku se s vyhodou
pouziva pti svafovani. Lokalizovany zdroj tepelné energie zptisobuje ohiev materialu nad
teplotu taveni kovu, dochazi tak k vytvofeni kapilar oznaovanych téz jako Keyhole.
Tloustka svaru je dana minimalnim dosaZitelnym primérem paprsku a rychlosti
svafovani. Uzsi primér paprsku umoziuje svarovat presnéji. Pro svafovani hlubokych
svaru je také dualezité, aby paprsek udrzel svlyj uzky primér. Pokud dochézi k velkému
rozptylu paprsku, kapilara vyplnéna vypafenym kovem nemtize byt vytvofena v celé
tloust’ce svafované soucasti. Rozbihavost paprsku urcuje, jak moc dochazi k jeho
rozsifeni. Pro svafovani tlustych materiald je nutné dosahnout malého rozsiteni. [2]

Pro porovnani technologie EB s Laserem jsou uvedeny hodnoty emitace
a minimalniho priméru paprsku, viz Tabulka 2. Zuvedenych hodnot vyplyva,
ze technologii EBW je mozné vyrabét hlubsi a uzsi svary, pficemz pomeér sirky k hloubce
je az 1:30 a hloubka prtavaru u nerezavéjicich oceli az 300 mm [4]. Dalsi velka vyhoda
technologie EBW spociva ve vysoké hodnoté frekvence pieskokli. Toho se vyuziva
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pfti vicebodovém svatovani, kdy paprsek udrzuje tavnou lazen na vice mistech soucasné
(Obr. 2.5). Vyhoda vicebodového svafovani spoéiva ve sniZzeni vnesené urovné
deformace a ve vytvofeni rovnomérné rozlozeného zbytkového pnuti ve svarované
soucasti. [2]

Tabulka 2 Porovndni emitace a minimdlniho priioméru paprsku EB s Laserem [2]

Technologie g [mm - mrad] do[um]
Elektronovy paprsek 1-2 200 - 300
Laser 20 600

Obr. 2.5 Vicebodové svarovani ,, multipool welding “ [4]

Tepelné zpracovani povrchové vrstvy

Velkou vyhodou tepelného zpracovani povrchové vrstvy EB je moznost vnést
lokaln¢ velké mnoZstvi energie. Podle toho, zda dochéazi pfi tepelném zpracovani
k piekroceni teploty likvidu, se rozlisuji technologie tekuté a tuhé faze. [7]

Mezi technologie tuhé faze patii napiiklad povrchové kaleni a zihani [7].
Povrchové kaleni technologii elektronového paprsku vyuzivad moznosti piesné regulace
vnesen¢ho tepla, coZ umoziiuje ohiev povrchové vrstvy soucasti na zvolenou teplotu do
pozadované hloubky. Nedochézi tedy k ohfevu celého objemu materialu, ale pouze tenké
povrchové vrstvy, kterd je nasledné ochlazena velice rychlym odvodem tepla objemem
neohtatého materidlu. ProtoZze nedochézi k fazové transformaci v celém objemu, snizuje
se troven vnesené deformace. [8] Tvrdost zakalené povrchové vrstvy klesa s rostouci
hloubkou prokalitelnosti. [2]

Mezi tepelné zpracovani v tekuté fazi patii naptiklad pietaveni, legovani nebo
platovani. Pretaveni se provadi za ucelem zvySeni tvrdosti povrchové vrstvy, zejména
u slitin Zeleza nebo hliniku. Pfi pfetaveni je mozné zvysit tvrdost povrchové vrstvy
do vétsi hloubky nez pifi povrchovém kaleni [7] [2]. Legovani povrchu se provadi
z ruznych divodd, nejcastéji kvili zvysSeni tvrdosti, korozivzdornosti ¢i odolnosti vici
opotfebeni; obecné spociva princip ve vytvoreni jemngjsi struktury a vzniku nového
chemického slozeni. Legujici material mize byt na povrch legované soucasti nanesen
pted tepelnym zpracovanim ve formé folie, pasty €i nasttiku, ptipadné mohou byt legury
pfidavany sou€asné pii provadéni tepelného zpracovani povrchu. Dilezitym faktorem,
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ktery rozhoduje o mechanickych vlastnostech povrchové vrstvy, je rychlost ohfevu
a ochlazeni. Pfesn¢ definovany ohiev elektronovym paprskem proto hraje vyznamnou
roli. Legovani povrchu ma velky vyznam pravé u slitin hoi¢iku, u kterych nedostate¢na
korozni odolnost vyrazné¢ omezuje moznosti pouziti. Praktickym piikladem je zvySeni
obsahu Al v povrchové vrstvé Mg slitiny pro zlepSeni koroznich a otéruvzdornych
vlastnosti. [9]

2.1.4. Shrnuti vyhod a nevyhod elektronového paprsku

Snadné fizeni mista dopadu a schopnost dosahnout vysoké hustoty energie patii
spolu s vysokou ucinnosti zafizeni k hlavnim piednostem technologie elektronového
paprsku. Rizeni vykonu paprsku a mista dopadu probiha pouze prostiednictvim regulace
elektrického proudu v jednotlivych ¢astech stroje, proto se jedna o pomérné spolehlivou
technologii.

Hlavni nevyhodou této technologie jsou vysoké potizovaci naklady. Mezi dalsi
nevyhody patii nutnost vakuové komory, coz limituje maximalni rozméry soucasti,
kterou je mozné zpracovat elektronovym paprskem. Dale vzniké zéateni, které ohrozuje
lidsky Zivot.
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2.2. Hor¢ik a jeho slitiny

V této kapitole budou popsany mechanické vlastnosti hot¢iku a uvedeny piiklady
pouzivanych slitin v€etné konkrétnich aplikaci. Zvlastni podkapitola je vénovana slitiné
Elektron 21 a také modifikaci hoi¢ikovych slitin elektronovym paprskem za ucelem
zmény vlastnosti, naptiklad zvyseni tvrdosti a korozni odolnosti povrchu.

2.2.1. Hor¢ik

Hoicik byl poprvé ziskan v roce 1828 z chloridu hofecnatého roztaveného
v drasliku. Prvni elektrolyticka redukce hoi¢iku byla provedena v roce 1833. Komeréni
vyroba se zacala rozvijet pfiblizné od roku 1950 v Patizi. Tézba vyrazné¢ vzrostla
V obdobi obou svétovych valek. Posledni dobou se produkce neustale zvySuje zejména
z diivodu pouzivani hoi¢ikovych slitin v automobilovém (Obr. 2.8) a leteckém prumyslu,
coz je podnétem intenzivniho vyzkumu v této oblasti. Slitiny se dale pouzivaji naptiklad
Vv elektronice nebo na elektrické naradi. [10] [11]

Hlavni pfednosti hoi¢iku a jeho slitin spo¢ivaji v nizké mérné hmotnosti a vysoké
specifické pevnosti. Dilezitou vlastnosti je dobra svafitelnost v ochranné atmosfére.
Ve srovnani s plasty maji hot¢ikové slitiny lepsi mechanické vlastnosti, jsou odolné viici
starnuti, jsou tepelné i elektricky vodivé a v neposledni fadé¢ snadno recyklovatelné.
Vysoce Cisty hot¢ik ma dobré korozni vlastnosti. Pozoruhodnou vlastnosti hoi¢iku a jeho
slitin je schopnost utlumu. Cisty hoi¢ik méa dokonce lepsi schopnost utlumu neZ litina.
Tlumiciho efektu se vyuziva ke zvySeni unavové odolnosti a ke sniZzeni hlu¢nosti.
Je kovem s nizkou teplotou taveni, coz na jednu stranu omezuje jeho pouziti za zvySenych
teplot, ale je vyhodné pii odlévani. [12] [13]

Mezi vlastnosti, které naopak limituji pouzivani hoi¢iku, patfi zejména vysoka
reaktivnost a stim spojena Spatna korozni odolnost jeho slitin. Dale nizky modul
pruznosti, omezena schopnost tvafeni za studena a nedostatecna houZevnatost. Nizka
rozpustnost legujicich prvkid v hof¢iku omezuje moznost zvySeni mechanickych
charakteristik jeho slitin. Hot¢ik krystalizuje ve struktufe HCP, coz pteduréuje jeho
kiehké chovani. Déle pfi tuhnuti dochazi k relativné velkému objemovému smrsténi
(viz Tabulka 3). Vlastnosti hoi¢ikovych slitin nejsou dosud dostate¢né probadané, proto
je malo dostupnych optimalizovanych slitin k odlévani, a jest¢ méné slitin ke tvafeni.
[11 - 14]

Tabulka 3 Zdkladni charakteristiky horciku [13]

Vlastnost Charakteristika
Krystalova struktura HCP

Hustota (pti 20 °C) 1,738 g -cm™3
Modul pruznosti 45 GPa

Mez pevnosti 80 — 180 MPa
Tvérnost 1-12%
Teplota tani 650 °C
Soucinitel teplotni roztaZnosti 26-10° K1
Stazeni pti ztuhnuti 4.2 %

Stazeni pfi ochlazeni z Tm na Tr 5%
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2.2.2. Horc¢ikové slitiny

V nasledujici kapitole bude popsan systém znaceni hotc¢ikovych slitin dle normy
ASTM, vliv nékterych legujicich prvki na mechanické vlastnosti a uvedeny konkrétni
ptiklady slitin ke tvafeni a odlévani.

vwvr

Znaceni hoicikovych slitin

Znaceni hotc¢ikovych slitin dle normy ASTM se sklad4 z pismen, ktera urcuji
hlavni legujici prvky dle Tabulky 4, a ¢islic, které udavaji zaokrouhleny obsah téchto
prvku ve hmotnostnich procentech. Nasleduje pismeno uréujici vyvojovy stupen slitiny,
ptipadné stupen Cistoty dané slitiny; toto oznaceni nebyva uvadéno vzdy. K oznaceni
muze byt dale pfidan zpiasob tepelného zpracovani dle Tabulky 5. Pro deformacni
zpevnéni norma pouziva rozsifené oznaceni s ptidavnymi cCislicemi dle Tabulky 6.
Pro ptesnéjsi urceni tepelného zpracovani se pouziva pismeno T nésledované Cislici dle
Tabulky 7. [13] [15] [16]

Tabulka 4 Oznaceni legujicich prvkii horcikovych slitin [13]

Pismennd zkratka  Legujici prvek Pismenna zkratka Legujici prvek
A hlinik N nikl

B bismut P olovo

C meéd’ Q stfibro
D kadmium R chrom
E prvky vzacnych zemin S kfemik
F zelezo T cin

H thorium W yttrium
K zirkon Y antimon
L lithium z zinek

M mangan

Tabulka 5 Oznaceni stavu materialu a tepelného zpracovani [16] [15]

Zkratka Vyznam

F podle technologie vyroby

@) rekrystaliza¢ni zihani (pouze vykovky)
H deformac¢ni zpevnéni
w
T

rozpousteci zihani
tepelné zpracovani

Tabulka 6 RozsiFené oznacent pro tepelné zpracovani horcikovych slitin [16]

Oznaceni Tepelné zpracovani

HI plus dalsi ¢islice deformaéni zpevnéni

H2 plus dalsi ¢islice deformacni zpevnéni a castecné zihani
H3 plus dalsi ¢islice deformacni zpevnéni a stabilizovani
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Tabulka 7 Presnéjsi urceni tepelného zpracovani horcikovych slitin [16]

Oznaceni Tepelné zpracovani

T1 ochlazeni a pfirozené starnuti

T2 zihani (pouze odlitky)

T3 rozpoustéci zihani a deformace za studena

T4 rozpoustéci zihani

T5 ochlazeni a umélé starnuti

T6 rozpoustéci zihani a umélé starnuti

T7 rozpoustéci zihani a stabilizace

T8 rozpoustéci zihani, deformace za studena a umélé starnuti
T9 rozpoustéci zihani, umélé starnuti a deformace za studena
T10 ochlazeni, umélé starnuti a deformace za studena

Vliv vybranych legujicich prvkit na mechanické vlastnosti

Hlavnim mechanismem zlepseni mechanickych vlastnosti je precipitacni
vytvrzeni a deformaéni zpevnéni. Hoicik vytvarfi s vétSinou legujicich prvki
intermetalické faze. Jednim z nejvyznamnéjSich legujicich prvka je hlinik. Hlinik
ve slitinach zvySuje pevnost tim, ze vytvaii intermetalickou fazi Mgi7Al12 (Obr. 2.6).
Intermetalicka faze Mgi7Al12 mimo jiné zvySuje tvrdost slitiny, ale pouze do teploty
120 °C. Podobny vliv m4 zinek a mangan. Precipitacni vytvrzovani se uplatiluje rovnéz
ve slitinach legovanych prvky vzacnych zemin (Nd, Gd). Kiemik spolu se zirkonem
vytvafi oxidy, které funguji jako krystaliza¢ni zarodky. Kiemik tedy zvySuje pevnost tim,
ze vytvari jemnéjsi strukturu, na druhou stranu ma za nasledek kiehkost a zhorSeni
slévatelnosti. Méd’, nikl a Zelezo jsou pouZivany ziidka, protoze zvySuji citlivost
ke korozi v dusledku tvorby katodickych sloucenin po ztuhnuti. [13]

650°C 660.452°C
GO0 4
L
S000 4
_ 437°C 450°C
< 400 { ™) (AD
300 4
+— Mg, Aly
200 4
100 , .
0 20 40 60 80 100
Mg €y (wt.%) Al

Obr. 2.6 Fazovy diagram horcik - hlinik [17]
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Slitiny K odlévani a tvaieni

Slitiny hoi¢iku lze rozdé€lit na slitiny ke tvafeni a k odlévani (Obr. 2.7). Vyrobni
postupy pro hoi¢ikové slitiny vychazi z postupt ostatnich lehkych slitin.

Slitiny k odlévani jsou pouzivany ve vEtsi mife oproti slitinam ke tvareni [16].
Pouziva se gravitaéni liti do ocelovych, ptipadné piskovych forem, ale zejména tlakové
liti. Nizka teplota likvidu hotc¢ikovych slitin snizuje teplotni namahani formy.
Pti odlévani je z divodu vysoké reaktivnosti nutné pouzivat ochrannou atmosféru, ptesto
jsou hoic¢ikové slitiny vhodné k odlévani pro svoji dobrou schopnost zabihat. V disledku
velkého stupné stazeni pii tuhnuti (4,2 %, viz Tabulka 3) vSak vznikaji v odlitcich
stazeniny, které snizuji houzevnatost a ndrazovou praci odlitkt. Slévarenské slitiny jsou
Casto legované hlinikem, ale v pribéhu vyvoje dochazelo k postupnému snizovani jeho
obsahu a jeho nahrazovani. Pfikladem hlinikem legované slitiny je AZ91. Slitina AZ91
ma dobré schopnosti zabihat, aproto je vhodnd dokonce pro vyrobu slozitych
a tenkosténnych odlitkti. Pro odlévani se dale pouzivaji napiiklad slitiny AS, které maji
zvySenou odolnost proti te¢eni a pevnost i za zvySenych teplot, ale horsi slévarenské
vlastnosti oproti slitinam AZ. Kfemik s hot¢ikem vytvafti fazi Mg.Si, kterd ma vyrazné
vyssi teplotu taveni (1085 °C) nez faze Mgi7Al12. Slitiny pouzitelné nad teplotu 200 °C
je mozné vyrobit pouze ptidavkem stiibra a prvka vzacnych zemin — QE slitiny. Tyto
slitiny jsou pouzitelné az do teplot pfiblizn¢ 300 °C, ale maji Spatné slévarenské
vlastnosti, a proto je neni mozné zpracovat tlakovym litim. ZvySeni deformacnich
charakteristik hot¢ikovych slitin se provadi ¢astetnou nahradou hliniku a zinku
manganem, ktery vytvaii méné kiehké intermetalické faze — AM slitiny. [13]
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Obr. 2.7 Mechanické viastnosti odlévanych a kovanych slitin horciku [16]

Tvateni hotfciku neni tak casto pouzivanou technologii jako odlévani.
Pouzivanymi technologiemi jsou valcovani, protlacovani a zadpustkové kovani v lisu pfi
teplotach 300 — 500 °C [10]. Nepf#ili§ dobra tvafitelnost Cistého hoi¢iku se ptfidavkem
legujicich prvkii dale zhorSuje. Proto existuje malo slitin ke tvafeni. Nej€astéji pouzivané
jsou slitiny AZ [18]. Tvafeni za zvySené teploty, které poskytuje lepsi tvafritelnost
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v disledku rekrystalizacnich procesti, zvySuje vyrobni ndklady, protoze hot¢ik a jeho
slitiny jsou na vzduchu vznétlivé. Proto byly vynalezeny rtizné postupy, které se snazi
obejit tvafeni za tepla. Tvafitelnost za studena je naptiklad mozné zvysit tvorbou
jemnozrnné struktury [19]. Dale ve slitinach s obsahem lithia v rozmezi 5,7 az 10,3 % se
vedle HCP struktury tvorené fazi o vytvari BCC struktura faze B, ktera zvySuje tvarnost
téchto slitin [20]. Slitiny na bazi lithia maji velmi nizkou hustotu (1,3 — 1,6 g - cm™3)
a taznost az 27 %. [21]

Obr. 2.8 Pouziti horcikovych slitin v automobilovém priumyslu: () Blok valcii, (b) Prredni kryt motoru (c) Olejova
vana, (d) Drzdk tesneni [11]

2.2.3. Slitina Elektron 21

Slitiny na bazi hot¢iku a hliniku (Obr. 2.6), které byly poprvé vyrobeny v roce
1920, jsou oznacovany jako ,Elektrony“. Britska spolecnost ,,Magnesium Elektron
Limited pouZzivd oznaceni Elektron pro rGzné slitiny hoiciku, vcetné slitin
neobsahujicich hlinik. Elektrony jsou obvykle tepelné zpracovany T6 (viz Tabulka 7).
[13] [22]

Slitina Elektron 21 je hot¢ikova slitina obsahujici ptiblizné 9 % rtiznych legujicich
prvka (viz Tabulka 8). Elektron 21 je lehky konstruk¢éni material s vysokou pevnosti
zanormalni 1 zvySené teploty a sdobrou odolnosti proti teCeni. Pouziva se
VvV automobilovém a leteckém primyslu. Slitina je pouzitelnd ptiblizn€ do 200 °C. Jedna
se o slitinu k odlévani s relativné dobrou korozni odolnosti a vynikajicimi slévarenskymi
vlastnostmi. Jako ostatni slitiny z této skupiny byva Casto tepelné zpracovana T6. [23]

Mechanické vlastnosti slitiny jsou uvedeny v Tabulce 9. Pevnost za zvySené
roztoku jednak po hranicich zrn, kde brani jejich vzajemnym pokluzim, a také uvnitt zrn,
kde tvoii prekazku v pohybu dislokaci. Neodym dale snizuje porozitu odlitku a citlivost
K tvorbé trhlin pfi svafovani. Gadolinium spolu sneodymem vykazuji klesajici
rozpustnost v tuhém stavu. Vlastni rozpustnost gadolinia je niz$i, pokud je slitina
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legovana neodymem. Neodym tedy navic ptispiva k precipitaci fazi gadolinia, ¢imz se
dale zvySuje pevnost slitiny. Zinek téz precipitacné zpeviuje slitinu, a to bez snizeni
taznosti. Zirkon v této slitiné nevytvaii s hof¢ikem ani ostatnimi legujicimi prvky zadnou
fazi, piispiva vsak K vytvofeni jemnozrnné struktury a zlepSuje mechanické vlastnosti za
pokojové teploty, slévarenské vlastnosti i korozni odolnost. [23] [24]

Struktura slitiny Elektron 21 po odliti je tvofena pfevazné tuhym roztokem a-Mg,
po hranicich zrn se vyluCuje eutektikum a-Mg + Mgs3(Nd,Gd). Faze Mgs(Nd,Gd) je
modifikovana faze MgsNd, ve které je neodym nahrazen gadoliniem. Pfi substituci
nedochazi k deformaci krystalové mtize, protoze oba legujici atomy maji velmi maly
rozdil velikosti polomért (reda=0,1802 nm, rng=0,1821 nm). Ve struktuie se dale
objevuji rovnomérné rozlozené precipitaty faze MgGds. [23] [25] [26]

Rozpoustéci zihani a rychlé ochlazeni (do vody) ma za nésledek vyrazné
rozpusténi faze Mgz(Nd,Gd) ptivodné vyloucené po hranicich zrn, souc¢asné vSak dochazi
ke hrubnuti zrna faze a-Mg. Naslednym starnutim lze u slitiny dosahnout tvrdosti
az 87 HV (puvodni tvrdost po odliti se pohybuje okolo 55 HV). Rozpusténi faze
Mgz(Nd,Gd) zvySuje korozni odolnost slitiny. Dals$iho naristu korozni odolnosti 1ze
dosdhnout starnutim. ZvySeni korozni odolnosti po starnuti slitiny je zplsobeno
precipitaci metastabilni faze [’. Pfi piekroceni doby starnuti (200 °C/48 hod) dochazi
k vyraznému snizeni korozni odolnosti v disledku precipitace rovnovazné faze B, ktera
vici okolni matrici funguje jako katoda a vytvaii se tak mikrogalvanicky ¢lanek. [23]

Tabulka 8 Chemické slozeni slitiny Elektron 21 v hmotnostnich procentech [23] [27]

Gd Nd Zr Zn Mn Fe Ag Mg
1,7 3,1 0,49 0,5 0,001 0,003 0,01 zbytek

Tabulka 9 Mechanické vlastnosti slitiny Elektron 21 [27]

Vlastnost Rozsah

Hustota 18g-cm™3
Teplota taveni 545 - 650 °C
Mez pevnosti v tahu 250 — 280 MPa
TazZnost 5 %

Poissonliv pomé&r 0,27

Tvrdost 65— 75HB

v wr

2.2.4. Modifikace horc¢iku paprskem

V nésledujici kapitole bude popsan vliv pietaveni povrchové vrstvy vybranych
hot¢ikovych slitin na mechanické vlastnosti. Ve vSech ptipadech vede pietaveni
ke zvyseni korozni odolnosti a tvrdosti pietavené povrchové vrstvy.

V ¢lanku [28] uvadi Bo a kol. vysledné mikrostruktury (Obr. 2.9) a vlastnosti
hoi¢ikové slitiny AZ91 modifikované pouzitim elektronového paprsku pulznim
zpusobem (,,High Current Pulsed Electron Beam*, HCPEB). Pti tomto pulznim systému
paprsek osciluje takovou rychlosti, Ze ohfeje povrch materidlu v jednom okamziku
a zpuasobi (v daném piipad¢€) jeho roztaveni. Takovychto ohfevii mlize byt provadéno
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vice za sebou s kratkou prodlevou — ohiev probiha v pulzech. Proces byl provadén
s energii paprsku 30 keV, trvanim pulzu 1 us a hustotou energie 3 J - cm™2. [28]

Po tepelném zpracovani HCPEB se na povrchu slitiny AZ91 vytvari povrchova
vrstva MgO, pod kterou se nachazi 8 — 10 um tlusta pietavena vrstva. V pietavené vrstvé
dochazi k rozpusténi faze Mgi7Al1> a vznikd hlinikem piesyceny tuhy roztok a-Mg
v disledku rychlého ochlazeni pfi procesu. Presyceny tuhy roztok pfispiva k tvorbé
homogenniho pasivniho filmu pfi koroznim procesu, a tim zvySuje korozni odolnost.
Vrstva MgO na povrchu méa mazaci 0¢inek a zvySuje tak rovnéz odolnost proti
opottebeni. [28]

Ve stejné studii jsou pro srovnani dale uvedeny i dusledky ptetaveni povrchové
vrstvy slitin AZ31, AZ61 a WE43 na mechanické vlastnosti, piivodné vydané ve studii
[29]. K pretaveni povrchové vrstvy byl tentokrat pouzit laser. Pretavené vrstvy
vykazovaly zvysenou korozni odolnost v dusledku zjemnéni zrna a rovnomérného
rozloZeni intermetalické faze. [28]

Podobné vysledky byly pozorovany pii experimentu na vzorcich ze slitiny
AZ31B. Vzorky slitiny AZ31B pietavené HCPEB maji oproti nezpracovanym vyssi
tvrdost a otéruvzdornost. [30]

V ¢lanku [31] popisuji autofi Shengzhi a Mincaiu vliv zpracovani slitiny AZ91
prostiednictvim HCPEB. S pouzitim urychlovaciho napéti 27 kV a hustotou energie
3] - cm™? byla pietavena povrchova vrstva.

. &4
.

; b KRATER

,29év A0G 180U,

Obr. 2.9 Povrch a prirez horcikové slitiny AZ91HP pred a po tepelném zpracovani HCPEB ukazujict rozdilnou
mikrostrukturu pri riznych podminkdch procesu. (a) Puvodni struktura, (b) Po 5 pulzech, (c) Po 10 pulzech, na
ozdreném povrchu se formuji krdtery, (d) Rez vzorkem pretavenym 10 pulzy [28]
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Experiment byl provadén s riznymi pocty pulzt (3, 8, 15 a 30), trvani jednotlivych pulzt
bylo 2,5 1s. Bylo zjisténo, ze hoic¢ik se z taveniny odpatuje pfednostné, ¢imz vznika
hlinikem obohacena jemnozrnna povrchova vrstva. Nejvyssi korozivzdornost vrstvy byla
pozorovana po 15 pulzech, kdy doslo k Gplnému rozpusténi faze Mgi7Al12 a stiedni
velikost zrna v povrchové vrstvé po této modifikaci byla 70 nm (pGvodni velikost
200 gm). PiivySSim poctu pulzti dochazi ke vzniku trhlin, které zhorSuji korozni
odolnost. S rostoucim po¢tem pulzt roste mikrotvrdost povrchu (Obr. 2.10). [31]
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1 .
i
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Obr. 2.10 Vliv poctu pulzit pii procesu HCPEB na tvrdost povrchu pretavené vrstvy [31]

2.3. PEO

V nasledujici kapitole bude popsan princip upravy povrchu technikou PEO.
Budou popsany mechanismy, které¢ probihaji pifi tvorbé povlaku, a nastinény nckteré
moznosti Uprav mechanickych vlastnosti povlaku.

Zvyseni korozni odolnosti a otéruvzdornosti hoic¢ikovych (ale také napiiklad
hlinikovych nebo titanovych) slitin 1ze dosahnout upravou povrchu metodou plazmatické
elektrolytické oxidace (,,Plasma Electrolytic Oxidation®, PEO). U této metody dochazi
elektrochemickou konverzi k tvorbé ochranné vrstvy v dusledku anodické oxidace.
Povrch kovu je tak pfeménén na oxidicky povlak, jehoz tloustka se pohybuje v rozsahu

desitek az stovek mikrometra vV zavislosti na pouzitém materialu a podminkéch procesu.
[15] [32]

Proces PEO se vyvinul z konven¢ni anodizace, pii které, na rozdil od PEO,
nedochézi k plazmovému vyboji. Korozni odolnost hoic¢ikovych slitin po konvenéni
anodizaci je ur¢ena chemickymi a fyzikdlnimi vlastnostmi anodické vrstvy, ale zna¢ny
vliv ma také chemické sloZeni a struktura kovového substratu, zejména objemovy podil
sekundarni faze a jeji rozlozeni. [33] [34]

Proces PEO probiha v elektrolytu. Kovovy vzorek je zapojen v obvodu jako
anoda. Katodou mulze byt napiiklad samotnd nddoba znerezové oceli naplnéna
elektrolytem, ve které se vzorek nachézi. Pisobenim vysokého napéti dochazi na rozhrani
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kovu a elektrolytu ke vzniku ¢etnych vyboju. Vyboje trvaji kratkou dobu (v ptipadé Mg
0,05 —4 ms) a zpusobuji tvorbu vrstvy na bazi oxidu. Velikost napéti a podminky procesu
(napriklad velikost proudu nebo jeho frekvence — je-li proud stiidavy) jsou nastaveny tak,
aby dochézelo k elektrickému prirazu vznikajici oxidické vrstvy a tvorbé plazmového
vyboje. Nastaveni parametrii ovlivituje velikost prirazného napéti oxidické vrstvy.
Plazma vznika pfi elektrickém prirazu a soucasn€ s nim zanika, proto dochazi v okoli
kratce trvajiciho vyboje k velice rychlému ohfevu a ochlazeni. Plazma je tvofeno dvéma
oblastmi s odlisnou teplotou a proudovou hustotou: stfedové jadro — teplota piiblizné
16000 K a okolni oblast — teplota ptiblizn¢ 3500 K. Protoze vznik vrstvy zptisobuji mikro
vyboje na povrchu (vizObr. 2.11), je proces PEO také oznaCovan jako
,Micro Arc Oxidation®, MAO. [32] [35] [36]

Obr. 2.11 Mikro vyboje na povrchu vzorku pri PEO procesu [30]

Mikro vyboje po sobé zanechavaji charakteristické ,kratery* na povrchu
rostouciho povlaku. Primér téchto krateri se Vv pribéhu procesu meéni. Napiiklad
u hlinikové slitiny 7075 Al od 1,3 #m po 1 minuté procesu do 2,4 um po 30 minutach.
S rostouci tloust’kou povlaku tedy roste drsnost jeho povrchu. Na druhou stranu primérna
hustota vznikajicich kratert v prib&hu procesu klesa (Obr. 2.12). Stejnou zavislost
potvrzuje Obr. 2.13 pofizeny na slitiné elektron 21 v pribéhu procesu PEO. Proces lze
rozdélit na Ctyii faze. V prvotni fazi se vytvari oxidicky film. Po 40 sekundach ptekroci
napéti kritickou hodnotu priirazu tohoto filmu a objevuji se prvni vyboje, které se béhem
15 sekund rozsifi na cely povrch vzorku arovnomémé jej pokryji. Poté dochazi
k oslabeni intenzity vyboji a klesa jejich Cetnost. Ke konci procesu, V jeho posledni fazi,
se objevuji velmi intenzivni a malo ¢etné vyboje. [32] [35] [37]

Proces PEO obvykle probihd v alkalickém elektrolytu. Elektrolyt je zfedény
vodny roztok, nejcasteji silikatu, fostatu, fluoridu nebo hlinitanu (konkrétné naptiklad
Na>SiOs. 5H20, NasPOs. 12H,0, KF nebo KAIO2), vétsinou se jedna o smés téchto
piimeési. Vznikly film pak obsahuje amorfni, pfipadné krystalické faze obsahujici stopova
mnozstvi jak zakladniho materialu (substratu), tak elektrolytu. Vhodnou tupravou
chemického slozeni elektrolytu 1ze optimalizovat slozeni a strukturu vzniklého povlaku,
a tim vylepsit jeho vlastnosti. [26] [35] [38]

Vhodnou upravou slozeni elektrolytu je také mozné meénit barvu vzniklého
povlaku. Piikladem je obarveni povrchu hoié¢ikovych slitin. P¥idanim Cu?*, Co?*, Ni?*
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nebo Cr3* je mozné ménit barvu na ervenou, zelenou, modrou, respektive sedou, protoze
ionty vytvaii pii PEO procesu slouceniny ptislusnych barev. [39]

Oxidicky film je v disledku probihajicich vyboji ohtaty na vysokou teplotu.
Intenzivni energie, kterd je vnesena do povrchové vrstvy oxidu plazmatickymi vyboji,
muze zpisobovat fazovou transformaci vzniklého oxidu (napt. tvorba krystalického
oxidu hlinité¢ho na povrchu hliniku). Konven¢ni metodou anodizace 1ze vytvofit pouze
amorfni oxid hlinity, ktery ma oproti krystalickému vyrazn¢ nizsi tvrdost. [36]

Obr. 2.12 S rostouci tloustkou poviaku klesa pri metodé PEO pocet krdterii a zvétsuje se drsnost povrchu. Materidl:
Al 6082, doba trvani procesu vyjadrena neprimo prostrednictvim tloustky poviaku 5, 40, 60 a 100 um (a — d) [40]

Pti tvorbé oxidii na povrchu hoi¢iku dochéazi k objemovému smrsténi ptiblizné
0 20 % oproti objemu zakladniho kovu a vzniklé oxidy tak nepokryvaji cely povrch [41].
Povlaky PEO obsahuji jemné propojené sitovi port a trhlin (Obr.2.14). Korozni odolnost
PEO povlaku tak zavisi zejména na hustoté otevienych port a celistvosti ochranné vrstvy.
U hoi¢ikovych slitin legovanych prvky vzacnych zemin vytvafi korozni produkty
kompaktnéjsi vrstvu nez u slitin legovanych naptiklad hlinikem (AZ), protoze prvky
vzacnych zemin vytvaii na povrchu hoicikovych slitin oxidy, které maji oproti
zékladnimu materialu vétsi objem. Tato celistvéjsi a méné porovita vrstva brani vymeéné
iontll mezi substratem a koroznim médiem, coZ ma za nasledek niZsi rychlost rozpousténi
substratu v koroznim médiu, tedy snizeni korozni rychlosti. [26] [42]

Povlaky PEO jsou citlivé k tvorb¢ trhlin, pokud jsou vystaveny ptisobeni zatizeni
Vv koroznim prostiedi. U¢innym koroznim prostiedim je napiiklad destilovana voda. [43]
[44]
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Obr. 2.13 Pritbéh PEO procesu dokumentovany na slitiné Elektron 21. S rostouct délkou procesu klesd hustota
probihajicich plazmovych vybojii a roste jejich velikost [37]

zalévaci hmota

50 Mm substrat

Obr. 2.14 Sitovi porii ve 100 um tlustém povlaku vytvoreném procesem PEO na povrchu slitiny Al 6082 [31]
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3. Experiment

V této kapitole budou popsany vychozi vzorky ze slitiny Elektron 21, bude
uvedeno jejich strukturni, chemické a fazové slozeni, a popsan zpisob jejich ptipravy
pred modifikaci. Bude zde uveden zpisob modifikace vzorki elektronovym paprskem
a popis nastaveni parametra pristroje pro jednotlivé série pretaveni. Na konci kapitoly je
popsan proces PEO, uvedeno nastaveni parametri a popsan zptisob hodnoceni vzniklych
oxidickych vrstev.

3.1. Materialy

Struktura a sloZeni vychozich vzorkii

Jako vychozi materialy, dodané firmou Magnesium Elektron, byly pouzity vzorky
natezané z litého polotovaru a ingot. Vzorky byly pouzity na prvotni pokusy, z ingotu
pak byly ptipraveny vzorky na dalsi optimalizace parametri modifikace elektronovym
paprskem. Na obou materialech bylo analyzou EDS (energiové disperzni spektrometrie)
zjisténo chemické slozeni s piesnosti 10~! hmotnostnich procent. Pro porovnani je
uvedeno i slozeni z materialovych listi slitiny Elektron 21, viz Tabulka 10. Chemické
slozeni odpovida tdajim z materidlovych listl s vyjimkou kysliku, ktery muze byt
obsazen naptiklad na zoxidovaném povrchu méteného vzorku nebo je obsazen ve slitiné
jako necistota.

Tabulka 10 Chemické slozeni vzorkii ze slitiny Elektron 21 pouzitych pro modifikaci elektronovym paprskem a
teoretické hodnoty slitiny Elektron 21, slozeni uvedeno v hmotnostnich procentech

Chemické slozeni

[hm. %] Mg Nd Gd Zn 0 Zr

Ingot 95,0 3,0 1,6 0,3 0,3 0,5

Vzorky 93,5 2,7 15 0,6 0,6 0,5
Teoretické udaje zbytek 2,6-31 1-17 0,2-05 - ~05

Vychozi polykrystalicka struktura obou vychozich materialt, viz Obr. 3.1, je
tvofena rovnoosymi zrny, coz odpovida vychozi lici struktufe. Zrna, 0 stfedni velikosti
42 um, jsou tvofena tuhym roztokem a-Mg, po jejichZ hranicich je vyloufend faze
obohacena o Nd, chemické slozeni je uvedeno v Tabulce 11. SloZeni této intermetalické
faze bylo detekovano jako Mgzs(Nd,Gd)1. Toto méfeni vSak mohlo byt zkresleno okolni
matrici bohatou na Mg. V literatufe 1ze nalézt nejblizsi faze 0 slozeni (Mg,Zn)oNd, ¢i
méné pravdépodobnéji MgiNd [45]. Rentgenova analyza provedena na ingotu
nepotvrdila obsah zadné intermetalické faze, byl nalezen 100% podil faze a-Mg, obsah
intermetalické faze tedy byl patrné pod detekéni hranici metody XRD. Rozlozeni prvki
ve slitin€ je zobrazeno na EDS mapach na Obr. 3.2. Neodym se ve zvySené koncentraci
vyskytuje na hranicich zrn, v méné vyrazné koncentraci se na hranicich zrn vyskytuje
zinek.
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Obr. 3.1 Struktura vzorki (vlevo) a ingotu (vpravo), slitina Elektron 21

Mg K series Nd M series

50um
Zn L series O K series Zr L series
‘ 50um ! 50um 50um

Obr. 3.2 EDS mapa slitiny Elektron 21 odhaluje pirednostné vylouceny Nd po hranicich zrn

Tabulka 11 Chemické slozeni faze vyloucené po hranicich zrn v hmotnostnich a atomovych procentech, uréeno bodovou
EDS analyzou

Chemicke slozeni [%] Mg Nd Gd Zn
Hmotnostni koncentrace 54,6 41,1 2,3 1,9
Atomova koncentrace 87,2 11,1 0,6 1,1

Geometrie a uprava vzorki

Vzorky brouSené na papiru SiC 1200, byly bez dalSich uprav modifikovany
paprskem. Jejich rozméry byly pfiblizn€ 35x20 mm, tlouStka se pohybovala v rozmezi
2,5 - 3,5 mm. Z ingotu (25x50x180 mm) byly kotouc¢em 10S25 v pti¢ném sméru natezany
vzorky o rozmérech 25x50 mm, o tloust'ce pfiblizné 4,5 mm. Dale byly tyto 4,5mm vzorky
dobrouseny brusnymi papiry o zrnitosti nejprve 400 a nasledn¢ 800 na tloustku 4 mm
(pfesné udaje o tloustkach v Tabulce 15). Kromé& 4mm vzorki byly z ingotu stejnym
zpusobem piipraveny vzorky o jinych tloustkach (pro zjisténi vlivu tloustky vzorku na
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modifikaci), souhrnné udaje o tloustkach vzorkl zingotu uvadi Tabulka 15. Ptred
modifikaci byly vzorky z ingotu zvazeny a byla zmétena jejich drsnost ptistrojem TR200
(Timegroup, Cina) na tiech rtiznych mistech v podélném sméru a tfech riiznych mistech
V pficném sméru.

Modifikace slitiny elektronovym paprskem

Vzorky byly systematicky modifikovany na zafizeni Probeam K26 (Obr. 3.3)
na Ustavu materialovych véd a inzenyrstvi, Fakult& strojniho inZenyrstvi VUT v Brng.
Zakladni parametry zafizeni jsou uvedeny v Tabulce 12. Zafizeni se sklada z univerzalni
vakuové komory, elektronového déla a viceosého numericky fizeného polohovaciho
systému. [45]

Tabulka 12 Parametry zarizeni Probeam K26 [45]

Parametr Rozsah

Objem komory 2,6m3

Rozméry pracovniho stolu 500 x 800 mm

Max. vyska 700 mm

Max. rozsah pohybu v osach x, y 500 x 800 mm

Max. vykon svazku 15 kW

Max. proud svazku 100 mA

Urychlovaci napéti 60 — 150 kV

Vakuum dosazitelné za 20 minut 21073 mBar

Nejhlubsi mozné dosazitelné vakuum 9-10"° mBar

Vychylovani svazku 100 x 100 mm (rychla civka - kaleni)
Vychylovani svazku 200 x 200 mm (pomala civka - svarov.)

Nejprve byl modifikovan povrch na vzorcich 35x20 mm pro pfiblizné zjisténi
vhodného nastaveni parametrti paprsku pro pietaveni povrchu slitiny Elektron 21.
Na zékladé¢ vysledkd modifikace téchto vzorkii (oznaceni Zk + ¢islo) byly vybrany
parametry pro modifikaci vzorkl z ingotu. Modifikace vzorkll z ingotu probihala po
sériich, v kazdé sérii bylo jednotnymi parametry paprsku modifikovano ne€kolik vzork,
nékteré z nich byly pozdé&ji pouzity pro dalsi experimenty. Znaceni vzorkd z ingotu se
skladad z velkého tiskaciho pismene (oznaceni série) a nasledné Ccislice (oznaceni
konkrétniho vzorku). Parametry pro jednotlivé modifikace uvadi Tabulka 13
a Tabulka 14.
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pro beam

Obr. 3.3 Pohled do vakuové komory zarizeni Probeam K26 [45]
Popis parametri pietaveni

Soucin urychlovaciho napéti Ua [kV] a proud svazku Ib [mA]urcuji ptikon
elektronového paprsku. Elektronovy paprsek byl vychylovan frekvenci 1000 Hz
do riznych tvart spotu. Byly pouzité 3 tvary spotu (skenovacich obrazct): liniovy, tvar
Cislice 8 a tvar pole (symboly: ,, --- ; 8 ; 0 *). Pod témito rliznymi spoty byly vzorky
posouvany skenovaci rychlosti v, [m/s]. Paprsek byl vychylovan ve sméru Sitky vzorku
(osa Y) a vzorek se posouval v podélném sméru (osa X). Velikost spotu byla vzdy volena
tak, aby spot ptesahoval Sitku vzorku a piedeslo se tak piehfivani okraji. Vzdalenost
ohniskové roviny od povrchu vzorku je dana proudem SURF [mA], ktery prochazi
fokusacni civkou, ptiblizné plati, Ze 1 mA ~ 1 mm. Pii proudu SURF 20 mA je tedy
ohniskova rovina ptiblizn¢ 20 mm nad povrchem vzorku. VySe popsané parametry byly
systematicky ménény a byl pozorovan jejich vliv na modifikaci.

Tabulka 13 Parametry paprsku pro modifikaci vzorkii (priblizné rozméry vzorkii 35x25x3 mm)

Oznaceni ~ VUa lo vp  Tvarspotu  velikost spotu EB ~ SURF
vzorku [kV] [mA] [m/s] [-] [mm] [mA]
Zk2 60 4,8 5 24 (Y) 20
ZKk5 60 9,6 10 24 (Y) 20
Zk15 60 30 10 8 2(X)x 24 (Y) 20
Zk18 80 6 10 24 (Y) 20
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Tabulka 14 Parametry paprsku pro modifikaci vzorkii ingotu (presné rozméry vzorkii uvedeny v Tabulka 15)

Oznaceni Ya Ib Vp  Tvarspotu Velikost spotu  SURF Cisla
série [kV] [mA] [m/s] [-] [mm] [mA] vzorkii
A 60 4,8 5 --- 26 () 20 1, 4,5
C 60 20 10 O 2 (X) x 26 (Y) 20 3,10, 11
19, 21, 23,
E 60 20 7,5 O 2 (X) x 26 (Y) 20 27
14, 17, 24,
F 60 25 10 O 2 (X) x 26 (Y) 20 26
13, 15, 16,
G 60 12 10 --- 26 () 5 25
28,29, 30,
H 60 7 10 --- 26 (Y) 0 31, 32
Tabulka 15 Udaje o vzorcich pied modifikaci a po modifikaci
: Ciselné Tloustka  Hmotnost Rozdil hm. Procentuadlni Tloustka
SERIE  oznaceni pred pred predapo  hmotnostni  pretavené
vzorki modifikaci modifikaci modifikaci ubytek vrstvy
[] [mm] [g] [d] [%] [um]
A 1, 4,5 4,0 8,88 0,01 0,1 9
C 3,10, 11 3,8 8,63 0,17 2,0 300
E 19, 21, 23 4,0 9,57 0,39 4,1 1047
27 3,0 4,64 0,41 8,8 nezméfitelné
F 14,17, 24 4,0 9,44 0,32 3,4 1010
26 2,8 4,50 0,34 7,6 cela tloust’ka
G 13, 15, 16 3,9 9,32 0,00 0,0 35
25 2,9 4,48 0,08 18 50
28 2,8 4,42 0,07 1,6 28
29 2,9 4,32 0,05 1,2 27
H 30 2,0 3,08 0,06 1,9 33
31 3,1 7,27 0,03 0,4 17
32 3,6 8,46 0,07 0,8 12
Z 18, 20, 22 3,9 9,2 - - -

Vzorky byly pti modifikaci paprskem polozeny na ocelovém plechu tloustky
1,5 mm, tento plech byl polozen na hlinikovych konzolach, které zajistovaly odvod tepla.
V pracovni komoie byl v priib&hu procesu udrzovan tlak fadové 10~* mBar.

3.2. Popis analyz

Modifikované vzorky byly roziezdny ve sméru kolmém k pfetavenému povrchu,
pii 180 °C zalisovany do zalévaci hmoty, brouseny a lestény. Pfi lesténi byly vzorky

smacené etanolem a byla nastavena pfitlacna sila 20 N, otaceni hlavy 100 ot - min~
a sousledné otaceni lesticiho platna 170 ot - min~

pastach 3; 2a 0,7 um.
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Na lesténych metalografickych vybrusech leptanych 1% kyselinou dusi¢nou byla
hodnocena hloubka pictavené vrstvy a stiedni velikost zrna v pietavené vrstvé v piipad¢,
ze byla pretavena vrstva tvotena polykrystalickou strukturou. Stfedni velikost zrna byla
urcovana linearni prusecikovou metodou prostiednictvim programu
NIS elements AR 2.30. Mé&feni bylo provadéno ve dvou na sebe kolmych smérech
(ve sméru tloustky a Sifky vzorku), velikost zrn byla stanovena vzdy na zakladé
minimalné péti méfeni v riznych oblastech, u vzorkd Zk15 a Zk18 bylo provedeno 8
méieni. K pozorovani byl pouzity svételny mikroskop Olympus GX51 a na vzorcich
z ingotu i elektronové mikroskopy Zeiss Ultra Plus a Tescan Mira 3. Byly pozorovany
rozdily v ptivodni a pietavené struktuie. V pfetavené oblasti byla na vzorcich z ingotu
provedena plosna EDS analyza pro zjisténi zmén chemického slozeni. Velikost oblasti
pro ploSnou analyzu byla vzdy volena s ohledem na velikost pfetavené vrstvy.

Vzorky z ingotu byly dale podrobeny rentgenové analyze pro zjisténi fazového
sloZeni. Rentgenova analyza byla provedena na ptetavenych povrsich prfistrojem Xpert
od firmy Panalytical v Bragg-Brentano geometrii. Zdrojem rentgenového zafeni byla
médeénd anoda, buzené zafeni K, Vyhodnoceni vysledk rentgenové analyzy bylo
provedeno v softwaru Highscore s databazi PDF2 a ICSD. Mé&feni probihalo v rozsahu
260 od 10° do 100°.

Na né&kterych vzorcich se po modifikaci paprskem objevil ¢erny povlak. Cerny
povlak byl elektronovymi mikroskopy pozorovan ve smérech: kolmo k pietavené plose
(pohled napovrch), rovnobézné s pietavenou plochou — na metalografickych vybrusech
(pticny fez) a na fezech z FIB (fokusovany iontovy paprsek) pod uhlem 52°.

Na vybranych vzorcich bylo provedeno meéfeni tvrdostniho profilu pfistrojem
Microhardness tester LM 247 AT. Profil tvrdosti byl méfen zatizenim 0,09807 N
(HV 0.01) na metalografickych vybrusech, a to od ptetaveného povrchu do vzdalenosti
zvolené s ohledem na tloustku pietavené (modifikované) vrstvy.

Me¢éteni drsnosti bylo provedeno na tfech riiznych mistech v podélném sméru
a tfech riznych smérech v pfi¢éném sméru pristrojem TR200. Z naméfenych hodnot byl
stanoven primér a smérodatna odchylka Ra a Rz charakteristik drsnosti povrchu.

Vzorky s PEO povlaky byly fezany ve sméru kolmém na vytvofeny povlak
na vodou chlazen¢ pile Minitom kotou¢em HNF 109902. Natezané vzorky byly
za pokojové teploty zality do epoxidové pryskyfice a byly pfipraveny metalografické
vybrusy. Na téchto vybrusech byla pozorovéana struktura a byla provedena analyza
chemického sloZeni na elektronovém mikroskopu Tescan Mira 3.

3.3. PEO

Na vzorcich z ingotu byly v posledni ¢asti prace vytvareny PEO vrstvy. Vzorky
ze série E byly pted PEO procesem brouseny a lestény. Posledni diamantova lestici pasta
méla velikost &astic 1 um pro ziskani co nejhlad$iho povrchu. Ubér pietavené vrstvy byl
proveden tak, aby na sérii E zUstala pretavena vrstva tloustky ptiblizné¢ 300 um. Vsechny
vzorky byly pted PEO procesem CciStény v ultrazvukové pracce po dobu 10 minut
v acetonu. Na vSech vzorcich byla lakem vymezena plocha 6 cm? (2,5 - 2,3 cm).
Na Obr. 3.4 jsou vyfoceny vzorky pfipravené K PEO procesu (foceno pied nanesenim
laku). Po procesu PEO jsou vzorky oznaceny nasledovné: velké tiskaci pismeno
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(oznaceni série) + Ciselné oznaceni vzorku + je K nazvu pridano cislo 1, jednotlivé znaky
jsou odd¢leny teCkami.

Pro vsechny vzorky byly zvoleny stejné podminky PEO procesu. Slozeni
elektrolytu bylo nasledujici: 10 g deka hydratu di fosfore¢nanu tetra sodného
(NasP207.10H20); 11 g kiemicitanu sodného (NazSiOs); 2,59 hydroxidu draselného
(KOH) a 8 g fluoridu sodného (NaF) bylo tplné rozpusténo do litru destilované vody za
stalého michani po dobu 15 minut. Vlastni PEO proces byl provadén pii sttidavém napéti
¢tvercového prubehu o frekvenci 50 Hz a pomérem minimalni a maximalni amplitudy
—1,2. Tyto parametry napéti byly neménné po celou dobu PEO procesu. Parametry fizeni
byly nastaveny tak, aby byla udrzovana konstantni proudova hustota 125 mA - cm™2.
Proces probihal ve dvousténné, vodou chlazené sklenéné nadobé. Pracovni elektroda byla
tvofena valcem z nerezové oceli, vzorek zapojeny jako proti-elektroda byl umistén

doprostied tohoto valce.

Proces PEO probihal 300 s (5 minut). Pti procesu bylo zaznamenavano napé&ti
mezi pracovni elektrodou (nerezovy valec) a proti-elektrodou (vzorek) a proud
prochéazejici vzorkem. Z téchto métenych velicin byl sestaven graf zéavislosti napéti
na ¢ase pro vSechny vzorky, u vzorku F 17 byl dopoltem sestaven graf zavislosti
proudové hustoty na Case. Proudova hustota je spoctena jako podil zméfeného proudu
a interakéni plochy 6 cm?,

Obr. 3.4 Vzorky z ingotu po modifikaci elektronovym paprskem a pripravich na PEO proces
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4. Diskuse vysledki

V této kapitole budou uvedeny vysledky metalografickych, chemickych
a fazovych analyz a také vysledky méteni tvrdosti a drsnosti vybranych modifikovanych
vzorkd. Budou zde popsany jednotlivé pietavené vrstvy a PEO povlaky.

4.1. Modifikace vzorku 35x20 mm

Pfi hledani vhodnych parametrii pro modifikaci povrchové vrstvy na dodanych
vzorcich byly Gspésné provedeny ¢tyii rozdilné modifikace na vzorcich Zk2, Zk5, Zk15
a Zk18. Na vzorku ZKk2 byla vytvoiena pietavena vrstva o stfedni velikosti zrna 12 um,
jejiz tloustka se ménila od 420 um do 590 um. Narist tloustky probiha ve sméru pohybu
vzorku pfi procesu. Na vzorku ZKk5 byla vytvofena pietavena vrstva tloustky 10 um, pod
kterou se nachazi tepeln¢ ovlivnéna oblast. Pfetavena vrstva saha pfiblizné do ¢tvrtiny
puvodnich zrn a je tvofena velmi jemnozrnnou strukturou (viz Obr. 4.1).

Obr. 4.1 Vzorek Zk2, lokadlni tloustka pretavené oblasti 460 um (vlevo) a vzorek ZKk5,
pretavend oblast 10 um (vpravo)

Vzorky Zk15 a Zk18 jsou podobné jako vzorek Zk2. Vzorek Zk15 ma primérnou
tloustku pietavené vrstvy 900 um a velikost zrna v pietavené oblasti je 20 um. Na Obr 4.2
je vyfocen prechod mezi pfetavenou a nepietavenou oblasti. V pifechodové oblasti se
sekundarni faze plivodné vyloucena po hranicich priméarnich zrn ptemist'uje dovnitf zrn,
V oblasti jemnozrnné struktury je opét vyloucena po hranicich prekrystalizovanych zrn.
U vzorku Zk18 je pramérna velikost pietavené oblasti 870 um a stfedni velikost zrna
19,7 um.

Z vysledkd analyz téchto vzorkl je ziejma zavislost mezi tloustkou pietavené
vrstvy a velikosti zrn v této oblasti: S rostouci tloustkou pretavené vrstvy klesa stredni
velikost zrna.

Na téchto zkuSebnich vzorcich byl vypozorovan zékladni vliv elektronového
paprsku na modifikaci povrchové vrstvy slitiny Elektron 21. Téchto poznatki se vyuzilo
pti modifikaci vzorku z ingotu.
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Obr. 4.2 Vzorek Zk15, prechodova oblast, tloustka pietavené vrstvy 900 um (vlevo) a vzorek ZKI18, tloustka pretavené
vrstvy 870 um (vpravo)

4.2. Modifikace vzorki z ingotu

4.2.1. Pozorovani na optickém mikroskopu

Na optickém mikroskopu lze u vzorku A 4 pozorovat modifikovanou vrstvu
tloustky 9 um (Obr. 4.3). Na sérii E byla u vzorki 19, 21 a 23 vytvofena pietavena vrstva
tloustky 1050 um, Obr. 4.4 ukazuje pfechod mezi pfetavenou a nepietavenou oblasti.
U vzorku E 27 byla vrstva piili§ ¢lenitd a objektivné neméftitelna. Pohled na pfetavenou
vrstvu vzorku F 17 je na Obr. 4.5, u vzorki F 14, 17 a 24, které maji piiblizné stejnou
tloustku, byla vytvorena pietavena vrstva primérné tloustky 1010 um. U tenéiho vzorku
F 26 doslo k pfetaveni a zjemnéni zrna v celém prifezu. Parametry paprsku u sérii E a F
byly nastaveny na pfili§ vysokou hustotu energie, zejména pro tenci vzorky (E 27 a F 26)
bylo pusobeni spi§ negativni a vedlo prakticky ke kompletnimu roztaveni v celém
prifezu. U vzorkd ztéchto sérii rovnéz doslo k nejvétSimu procentualnimu
hmotnostnimu tbytku (viz Tabulka 15).

Obr. 4.3 Vzorek A 4, tloustka modifikované vrstvy 9 um



Obr. 4.4 Vzorek E 21, prechodova oblast mezi pretavenou a nepretavenou cdsti, priomérnd tloustka pretavené vrstvy
priblizné 1050 um, velikost zrna v pretavené oblasti priblizné 12 um

Vysledky méteni velikosti zrn pro vybrané vzorky ze sérii E a F jsou uvedeny
v Tabulce 16. Rozdily ve velikosti zrn nejsou vyrazné, piesto lze pozorovat, ze zrna
vzorku E 21, ktery ma tloustku pietavené oblasti 1050 um, jsou o néco hrubsi nez zrna
vzorku F 17, ktery ma tloustku pietavené oblasti 1010 um. Vysledky téchto méteni
potvrzuji zavislost zjisténou u zkusebnich vzorka Zk2, Zk15 a Zk18.

Tabulka 16 Velikost zrn vzorkii ze sérii E a F

Oznaceni Tloustka vzorku Tloustka pretavené  Velikost zrna v pretavené oblasti
vzorku  pred modifikaci [mm] vrstvy [um] [um]
E21 4,00 1050 21
F17 4,02 1010 10,7
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Obr. 4.5 Vzorek F 17, tloustka pretavené vrstvy 1010 um, velikost zrna v piretavené oblasti priblizné 11 um

U vzorkt série G doslo pretaveni povrchu, prekrystalizovana oblast ma tloustku
35 um (Obr. 4.6). Pfestoze doslo k pfetaveni povrchové vrstvy, tak u tlustSich vzorkt ze
série G nedoslo k hmotnostnimu ubytku.

Obr. 4.6 Vzorek G 16, tloustka pretavené vrstvy 35 um

U vzorkt ze série H doslo k ptetaveni povrchové vrstvy (viz Obr. 4.7 a Obr. 4.8).
Jednotné parametry modifikace na vzorcich z této série, které maji rozlicné tloustky,
poskytuji informaci o zavislosti pfetavené tloustky na tloust'ce vzorku, S rostouci
tloustkou vzorku klesa tloustka ptetavené vrstvy.
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Obr. 4.7 Vzorek H 32 tloustka pretavené vrstvy 12 um

Obr. 4.8 Vzorek H 31 tloustka pretavené vrstvy 17 um

4.2.2. Pozorovani na elektronovém mikroskopu

V modifikované vrstvé u série A nejsou pozorovatelné strukturni zmény
na optickém (Obr. 4.3), ani na elektronovém mikroskopu (Obr. 4.9), nedoslo k pietaveni.
Hmotnostni ubytek u vzorka této série byl naméten 0,01 g, coz je srovnatelné s absolutni
chybou méfeni.
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Obr. 4.9 Vzorek A 4, u série A doslo pouze k tepelnému oviivnéni, strukturni zmény nejsou na snimku z elektronového
mikroskopu pozorovatelné

Na vzorcich série C se vytvoril ¢erny povlak, ktery 1ze pozorovat nad pietavenou
jemnozrnnou oblasti, viz Obr. 4.10 — bily kontrast. Na Obr. 4.11 1ze pozorovat postupné
prerozdélovani intermetalické faze z hranic zrn do jejich stfedl a poté opét na hranice
prekrystalizované jemnozrnné struktury, stejné jako u nékterych vzorkl ze zkuSebnich
sérii. Na vzorcich ze sérii E a F se vlivem modifikace vytvofil ¢erny povlak, podobné
jako u série C. Povlak je viditelny na snimku z elektronového mikroskopu vzorku F 17
nad jemnozrnnou pietavenou oblasti, viz Obr. 4.12.

Obr. 4.10 Vzorek C 3, tloustka pretavené vrstvy 300 um. Bily kontrast na viastnim povrchu vzorku odpovida cerné
vrstvé, kterd se po pretaveni paprskem vytvorila.
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Obr. 4.11 Vzorek E 21, prechodova oblast mezi prretavenou a nepretavenou casti, priimeérnd tloustka pretavené vrstvy
priblizné 1050 um

Obr. 4.12 Vzorek F 17, tloustka piretavené vrstvy 1010 um, velikost zrna v pretavené oblasti priblizné 11 um, nad
pretavenou vrstvou se vyskytuje cerny povlak

Na Obr. 4.13 a Obr. 4.14 jsou pohledy na ¢erny povlak vznikly na vzorku F 17.
Tyto snimky ukazuji, Ze vznikly povlak je velmi ¢lenity a porézni. Porovnanim pohledu
na ¢erny povlak (Obr. 4.13) a pohledu v fezu (Obr. 4.12) si 1ze vytvofit piedstavu o jeho
morfologii.
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WD: 14.41 mm MIRA3 TESCAN
View field: 554 ym Det: SE 100 um
SEM MAG: 500 x Date(m/d/y): 04/20/18 University of Manchester

SEM HV: 5.0 kV \ WD: 14.27 mm MIRA3 TESCAN
View field: 12.6 ym | Det: SE
SEM MAG: 22.0 kx | Date(m/d/y): 04/20/18 University of Manchester

Obr. 4.14 Vzorek F 17, detailni pohled na cerny poviak

Modifikovand vrstva na vzorku ze série G je jasn¢ viditelnd na elektronovém
mikroskopu (Obr. 4.15), na rozdil od vzorku ze séric H (Obr. 4.16), coz poukazuje
na vyrazngjsi strukturni zmeny.
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Obr. 4.15 Vzorek G 16, tloustka pretavené vrstvy 35 um

Obr. 4.16 Vzorek H 31, tloustka pretavené vrstvy 17 um

4.2.3. Mikrotvrdost

Vsechny méfené modifikované vzorky vykazuji mensi tvrdost oproti zakladnimu
materialu (Obr. 4.17). U série A doSlo pouze k tepelnému ovlivnéni, tvrdostni profil
ukazuje pokles tvrdosti oproti zakladnimu materidlu ptiblizn€ o 30 HV. Tvrdostni profily
vzorka ze sérii E a F vykazuji neménny pribéh v zavislosti na vzdalenosti od povrchu.

v v

Pramérna tvrdost povrchové vrstvy u vzorku ze série E je pfiblizné o 10 HV niZsi oproti
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stavu pfed modifikaci, u vzorku ze série F je pokles priblizn¢ 20 HV (viz Tabulka 17).
Mezi pietavenou a nepietavenou oblasti, ktera se u vzorktl téchto sérii nachazi ptiblizné
1 mm pod povrchem, neni skokova zména tvrdosti. Intermetalické faze maji obecné vyssi
tvrdost nez tuhy roztok. V pretavené oblasti ma sekundarni fdze mensi velikost oproti
puvodnimu materialu, oz mtze byt divodem pozorovaného poklesu tvrdosti.

e ZAKLADNI MATERIAL = SERIE A SERIEE SERIEF
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Obr. 4.17 Tvrdostni profil sérii A, E a F, pro porovnani uvedena tvrdost nemodifikovaného materidlu

Tepelné ovlivnéni mé tedy na pokles tvrdosti vyraznéjSi dopad nez pretaveni.
Primérné hodnoty tvrdosti v povrchové oblasti z Obr. 4.17 jsou uvedeny v Tabulce 17.

Tabulka 17 Priimérné zaokrouhlené hodnoty tvrdosti povichové oblasti pro vybrané série

Serie Zakladni material Z A E F
Primérné tvrdost [HV] 110 80 100 90

4.2.4. Drsnost

Vzorky ze série A maji po modifikaci pfiblizn€ stejnou stfedni hodnotu drsnosti
jako pied modifikaci, smérodatna odchylka je vyssi (viz Tabulka 18). Drsnost povrchu
vzorkll ze série C je oproti stavu pred modifikaci vyrazné vyssi v disledku tvorby
porézniho ¢erného povlaku.
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Tabulka 18 Drsnost povrchu po modifikaci elektronovym paprskem, série A a C, pro porovndni uvedena drsnost
zakladniho materidalu (brouseno na brusném platnu 800), uvedena stredni hodnota a smerodatna odchylka

Drsnost povrchu Zadkladni materidl Z A C
Ra [um] 0,520 = 0,037 0,531 £0,192 6,738 +£ 0,428
Rz [um] 3,935 £ 0,481 4,060 + 1,122 40,865 £ 2,626

4.2.5. Chemické a fazové slozeni

Liniova EDS analyza na vzorku ze série A, provedena smérem k povrchu ukazuje,
Ze jsou prvky stejné zastoupeny v celém prifezu (Obr. 4.18). Chemické sloZeni pfetavené
a chemicky neovlivnéné (nepfetavené) oblasti pro série C az H je uvedeno v Tabulce 19.
Plosna analyza chemického slozeni pietavené oblasti je vzdy stanovena z plochy
uprostied této oblasti, nezahrnuje tak Cerny povlak na povrchu nékterych vzorkl
(Obr. 4.19). Chemické slozeni pietavené oblasti se prakticky nelisi od puvodniho
chemického slozeni, a to dokonce u sérii, ve kterych doslo k relativné velkému
hmotnostnimu ubytku (4,1 % u vzorkd ze série E). Ubytek hmotnosti tedy probiha jinym
zpusobem nez odpafovanim z taveniny, nebo nedochazi k pfednostnimu odpatovani
nékterych prvki z taveniny.

4 P (W Ty Ml A A AANAAM A A ed™
A\ M\ WA \v\._h‘,rl,._v A A An A, ,,,,v,-\r\,?ﬁunw\«'v"\

~"In
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£ ~~ Mg
60— ~~ Nd

hmotnostni koncentrace [%]

0 5 10 15 20 25 30 35 40 45 50 5 60 65 70 75 80 8 9 95 10

vzdalenost od povrchu [um]

Obr. 4.18 Vzorek A 4, Liniova EDS analyza od povrchu do hloubky 100 um
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f 500um !

Obr. 4.19 Plosna analyza chemického slozeni prretavené oblasti nezahrnuje cerny povlak na povrchu

Tabulka 19 Chemické slozeni pretavené a chemicky neovlivnéné (nepietavené) oblasti pro série A az H, uvedeno
V hmotnostnich procentech

Chemické slozeni [hmotnostni %)

Oznaceni vzorku Oblast

Mg Zn Nd Gd

c11 pietavena 95,2 0,3 3,0 15
neovlivnéna 95,0 0,4 3,0 1,6

E 21 pietavena 94,3 0,3 3,7 1,7
neovlivnéna 94,6 0,2 3,6 1,6

£17 pietavena 94,8 0,3 3,3 1,6
neovlivnéna 94,6 0,4 3,3 1,8

G 16 pietavena 94,7 0,4 3,3 1,7
neovlivnéna 95,4 0,3 2,8 1,6

H 32 pietavena 95,2 0,3 2,9 1,7
neovlivnéna 95,5 0,3 2,6 1,6

U sérii C, E a F bylo analyzovano chemické slozeni vzniklého ¢erného povlaku.
V Tabulce 20 jsou vysledky plosné analyzy chemického slozeni z plochy na Obr. 4.13.
Oproti chemickému slozeni slitiny je rozdil v obsahu uhliku a kysliku, coz je
z roztoki pouzivanych pfi ptipravé vzorka (chladici média feznych pil) - porézni povrch
zvySuje exponovanou plochu. Obsah hoi¢iku je vyrazné€ niz$i, naproti tomu obsah
legujicich prvki je vyssi, hoic¢ik se tedy dostava ze vznikajiciho povlaku piednostné.

Tabulka 20 Vzorek F 17, Chemické slozeni ¢erného poviaku, stanoveno plosnou EDS analyzou z plochy na Obr. 4.13

C 0 Mg zZr Nd Gd
46,3 121 31,3 3,58 47 2,0

Na Obr. 4.20 je EDS mapa ¢erného povlaku na vzorku F 17. Mapa je potizena
zoblasti na Obr. 4.13. Zplosné analyzy chemického sloZzeni a EDS map nelze
jednoznacéné stanovit, jak ¢erny povlak vznikl, pravdépodobné se jednd o odpraseny
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povrch nebo ptrednostné odpafené faze o vysokém obsahu hoic¢iku. V EDS mapach se
vyrazné projevuje morfologicky kontrast, coz snizuje jejich vypovidajici hodnotu.
Nd L series

Mg K series Zr L series

Gd L series C K series O K series

100pm 100pm

Obr. 4.20 Vzorek F 17, EDS mapa cerného porézniho poviaku, pouzité urychlovaci napéti pro porizeni mapy SkV

EDS analyza ¢erného povlaku na vzorku C 11, pozorovaného pii naklonu vzorku
0 52°, je uvedena na Obr. 4.21. Na fezu FIB lze z EDS mapy vy¢ist, Ze hoi¢ik je uvnitt
¢erného povlaku zastoupen v mensi koncentraci nez ve slitin€, coz potvrzuje vysledky
plosné chemické analyzy u vzorku F 17. Kyslik se koncentruje zejména v prechodné
oblasti mezi polykrystalickou strukturou a ¢ernym povlakem, podobn¢ jako neodym.
Uhlik se vyskytuje zejména na povrchu porézniho ¢erného povlaku. Na EDS mapach Ize
také pozorovat zvyseny obsah zirkonu, neodymu a gadolinia v oblasti fezu cerného
povlaku, coz je rovnéz v souladu s plosnou chemickou analyzou na vzorku F 17.

~N

Mg K series

~ S 01
Sum

O K series C K series Nd L series

Zr L series Gd L series Zn L series

Sum

Obr. 4.21 Vzorek C 11, EDS analyza cerného povlaku na rezu FIB pod ithlem 52°
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Rentgenova analyza odhalila u v§ech modifikovanych vzorkt faze a-Mg a MgsGd.
Faze MgszGd je rentgenovou analyzou nerozliSitelnd od faze MgsNd a nalezeny podil faze
MgsGd tedy odpovida fazi Mga(Nd,Gd), jak potvrzuje literatura [23]. Nejvyssi podil faze
Mg3(Nd,Gd) byl naméfen na vzorku C 11, viz Tabulka 21. Pfestoze je chemické sloZeni
v pretavené oblasti nezménéné, roste obsah faze Mgs(Nd,Gd). Pfetavenim tedy doslo ke
zméné podilu fazi. Cerny povlak nebyl rentgenovou analyzou odhalen, divodem je
pravdépodobné vysoké procento amorfniho podilu a nedostate¢na tloustka pro jeho
detekci. Rentgenova analyza u vzorku G 13 odhalila vyssi obsah faze Mgz(Nd,Gd), oproti
vzorku H 31, viz Tabulka 21. Na vzorku G 13 ma pfetavena vrstva vétsi tloustku (35 um),
nez u vzorku H 31 (17 um) a vyssi obsah faze Mgz(Nd,Gd) v pietavené oblasti se tak
pravdépodobné do méfeni promitl vyraznéji.

Souhrnné vysledky rentgenové analyzy ukazuje Tabulka 21. Ve vSech piipadech
je podil faze Mgz(Nd,Gd) nenulovy, na rozdil od vysledkii rentgenové analyzy zakladniho
materialu. V pietavené oblasti je obsah faze Mgz(Nd,Gd) zavisly na ptetavené tloust'ce.
Hloubka priniku pouzitého rentgenového zateni je priblizné 100 um, méfeni na vzorcich
C 11 aF 17, s tloustkami pfetavené vrstvy C 11 - 300 um, F 17 - 1010 um, proto neni
zkresleno pozadim, jako je tomu u vSech ostatnich vzorkli. Z méfeni vyplyva,
Ze V pretavené oblasti se vyskytuje vyssi obsah intermetalické faze, ktera se vylucuje po
hranicich zrn. Pfetavena oblast ma jemnozrnnéjsi strukturu, a proto vyssi podil hranic zrn,
na kterych se intermetalickd faze vylucuje, coz je pravdépodobné pfic¢ina zvysSeného
obsahu faze Mg3(Nd,Gd).

Tabulka 21 Vysledky rentgenové analyzy

Vzorek Podil faze a-Mg Podil faze Mgs(Nd,Gd)
A4 97,8 2,2
c11 91,9 8,1
F17 95,4 4,6
G13 97,6 2,4
H 31 98 2
43. PEO

Na Obr. 4.22 je ukazana zavislost proudové hustoty na ¢ase pti PEO procesu
navzorku F.17.1, podobné¢ vypadaji tyto zavislosti | wu ostatnich vzorku.
Priimérna hodnota proudové hustoty je ve viech piipadech piiblizné 125 mA - cm™2.
Zavislost ukazuje, Ze fizeni procesu na konstantni proudovou hustotu je provadéno

s odchylkou do 8 mA - cm™2.
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Obr. 4.22 Typicka zavislost proudové hustoty na case (vzorek F 17.1), priimérnd hodnota 125 mA - cm™2

Graf zavislosti napéti na ¢ase pro vSechny série je zobrazen na Obr. 4.24. Tvary
téchto kiivek se pro jednotlivé vzorky lisi a nesou informaci o prubéhu procesu. Kiivka
vykazuje postupny ndb&h u vzorki ze sérii C a F, které maji povrch pokryty cernym
povlakem. Odlisny napétovy pribeh oproti ostatnim vzorkiim lze pozorovat rovnéz na
vzorku ze série E, ktery mé&l vylestény povrch. Prudce rostouci linearni ¢ast kiivky
odpovida stadiu rastu oxidického izola¢niho filmu - konvenéni anodizace, plocha ¢ast
ktivky odpovida fazi, ve které dochazi krlstu porézniho povlaku v dasledku
dielektrickych prurazt tohoto filmu.

Podobné jako v literatuie [26] a [37] bylo moZzné pozorovat pii procesu rtizna
stadia. Prib¢h procesu u vzorkl ze sérii A, G, H a Z byl velmi podobny: prvotni mikro
vyboje se objevily piiblizné¢ po 30 s PEO procesu, poté se béhem nékolika sekund
rozsifily na cely povrch vzorku a rovnomérné jej pokryly kratko trvajicimi mikro vyboji.
Od ptiblizné€ 60 s do konce procesu vznikaly intenzivnéjsi a déle trvajici vyboje. Podobna
stadia bylo mozné pozorovat na vzorcich ze sérii C a F s ¢ernym povlakem a na vzorku
ze série E s leSténym povrchem s tim rozdilem, Ze nastup mikro vyboju byl opozdény.

Opozdény nastup mikro vyboji u vzorkl s cernym povlakem je pravdépodobné
zpusoben tim, Ze cerny povlak vyrazné¢ zvySuje velikost povrchu, ktera ptichazi
do interakce s elektrolytem, a tim dochazi k vyraznému snizeni proudové hustoty. Navic
bude mit ¢erny povlak jiny, pravdépodobné nizsi, elektricky odpor nez povrch bez
povlaku a dochazi tak k opozdénému vzniku oxidického izola¢niho filmu. U lesténého
vzorku ze série E neni snadné opozdény nabéh mikro vyboji zdivodnit. Divodem by
patrné mohl byt naptiklad opét rozdilny elektricky odpor lesténého a nelesténého vzorku
nebo absence zéarodki, na kterych by mikro vyboje mohly vznikat. Pfed nastupem
mikro vybojti vzrostlo tohoto vzorku napéti na vyssi hodnotu nez u vsech ostatnich
vzorkd (viz Obr. 4.24). To znamend, ze v prvotni fazi vznikl oxidicky izola¢ni film
s vétsim elektrickym odporem, ktery by mohl byt kompaktnéj$i a odolngjsi oproti
ostatnim vzorkdm.
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Pohled na vybrané vzorky po PEO procesu je na Obr. 4.23. Z pozorovani
po procesu nebyly pii pohledu na vzorky patrné vyrazné rozdily mezi sériemi A, G, H
a Z. U vzorku ze série E Ize uprostred vidét kontrastni mapu v dasledku rozdilné tloustky
PEO povlaku ve stiedni ¢asti vzorku. Lze pfedpokladat, ze prodlouzeni doby procesu by
vedlo k vytvoreni napohled kompaktniho a homogenniho povlaku jednotné tloustky.
U vzorku ze série C a zejména F ,,prosvita“ ¢erny povlak, prodlouZeni doby procesu by
pravdépodobné opét vedlo k pokryti celého povrchu a k dosazeni vet$Si maximalni
tloustky.

Obr. 4.23 Vzorky po PEO procesu

Na Obr. 4.25 je fotka z elektronového mikroskopu PEO povlaku vytvoieného
na zakladnim materidlu. V povlaku se objevuji kratery, na dné téchto kratert Ize
pozorovat druhou vrstvu PEO povlaku vznikajici v prvotni fazi.
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Obr. 4.24 Zavislost napéti na c¢ase pri PEO procesu na jednotlivych sériich

v

Dvé rozdilné oblasti PEO povlaku, jemna vnitini vrstva a ¢lenitéjsi, tlustsi vnéjsi
povlak s kratery, 1ze pozorovat i na vzorku ze série E, viz Obr. 4.26. Na Obr. 4.27 Ize
pozorovat detailngji vnitini vrstvu, kterd mé jemnéjsi pory a méné trhlin.

Na Obr. 4.28 jsou pro porovnani zobrazeny PEO povlaky na vSech vzorcich
vyfocenych pti jednotném zvétseni (1000x). Nejrovnomérnéjsi PEO povlak s nejmensimi
péry lze pozorovat na vzorka G.6.1, H.32.1 a A.5.1. Povlak je na téchto vzorcich
nejkompaktnéj$i a mezi prvni a druhou vrstvou se nachazi nejméné port.

Rez PEO povlakem na vzorku ze série Z je na Obr. 4.29. Ve struktuie lze
pozorovat dvé rozdilné oblasti PEO povlaku, kde prvni oblast tvoii vrstva propojena se
zakladnim materidlem s jemnéjSimi uzavienymi pory. Nad touto vrstvou lze pozorovat
PEO povlak s nékolikanasobné veétsimi pory, zZ nichz nékteré jsou uzaviené a nékteré sti
azna volny povrch. V oblasti intermetalické faze dochdzi téz ke vzniku povlaku. Ponékud
odlisny charakter ma povlak na vzorku ze série E, viz Obr. 4.30. Jedna se patrné o fez
oblasti, kde nebyla vytvorena druhd ¢ast povlaku. Vznikly povlak vypada kompaktnéji
oproti povlaku na vzorku ze série Z, vyskytuje se zde mén¢ otevienych port. Morfologii
vzniklého povlaku patrné ovlivituje struktura, ktera je v piipadé vzorku ze série E
jemnozrnnéjsi.
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Obr. 4.26 Vzorek E.21.1 oblast s tlustym PEO povlakem
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Obr. 4.28 PEO vrstvy na jednotlivych vzorcich
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Obr. 4.29 Vzorek Z.20.1, ez PEO poviakem
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Obr. 4.30 Vzorek E.21.1, Fez PEO povlakem



EDS mapy vzorku G.6.1 jsou na Obr. 4.31. Na snimku lze pozorovat oblast
zékladniho neovlivnéného materialu, pietavenou vrstvu a PEO povlak. Povlak je tvofen
pievazné prvky, které jsou obsazeny v elektrolytu.
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| = —

S0um 50um

Mg K series C K series O K series

| e — |
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e |
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Obr. 4.31 Vzorek G.6.1, EDS mapa zahrnujici neovlivnénou oblast, pietavenou vrstvu a PEO povlak



5. Zavér

V predlozené praci byly modifikovany vzorky dodané polykrystalické slitiny
Elektron 21 elektronovym paprskem a byly vyhodnoceny chemické, strukturni a fazové
zmény. Dale byly na téchto modifikovanych vzorcich vytvaieny PEO vrstvy a byl
sledovan rozdil oproti nemodifikovanému stavu. Ze ziskanych vysledkl lze vyvodit
nasledujici zavery:

Optimalizovanou modifikaci elektronovym paprskem lze na vzorcich
vytvofit pretavenou vrstvu S vyrazné mensi velikosti zrna, pfiCemz
velikost zrna v pietavené oblasti roste srostouci tlouStkou pretavené
oblasti.

Tvrdost povrchové vrstvy modifikovanych vzorku je nizsi (80 az 100 HV)
oproti zakladnimu materialu (110 HV) diky vylouceni intermetalické faze
Mgz(Nd,Gd) v mensi velikosti na hranicich jemnozrnné struktury.

Chemické slozeni pietavené oblasti se u zadného vzorku nelisi
od ptivodniho materialu, pii pietavu tedy nedochazi k selektivnimu
vypatovani prvkll. Zaroven se v pietavené oblasti ve srovnani
s nemodifikovanym materidlem vyskytuje vyssi podil faze Mgs(Nd,Gd)
vylou€ené po hranicich zrn, rychlost chladnuti vzorku po pietavu
elektronovym paprskem tedy napomaha vzniku metastabilni struktury.

Na morfologii vzniklého PEO povlaku ma vliv rozlozeni sekundarnich fazi
a drsnost povrchu. Jemnozrnnéjsi struktura povrchové vrstvy ma za
nasledek vznik kompaktnéjSiho povlaku.

Tato prace nastinila moZné sméry budouci prace se slitinou Elektron 21
pii modifikaci elektronovym paprskem. Pretavené vrstvy by mohly mit vys§i korozni
odolnost, je tfeba provést korozni testy. Pro zjisténi vlivu pietaveni na kvalitu PEO vrstev
je tteba provést scratch testy.
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Beam Parameter Product

Back Scattered Electrons

Electron Beam

Electron Beam Welding

Energy-dispersive

spectroscopy

Focused lon Beam
Hexagonal Closed Packed

High Current Pulsed Electron

Beam

Primary Electrons
plazma electrolytic oxidation
Secundary Electrons

Scanning Electron

Microscope

X-ray diffraction

[eV]
1,602 - 10719 ¢
[wm]
[wm]
[um]

[nm]

Americka spoleCnost pro zkousSeni
a materialy

Vyrobni parametr paprsku

Zpétn¢ odrazené elektrony
Elektronovy paprsek

Svatovani elektronovym paprskem

Energiové disperzni spektroskopie

Fokusovany iontovy paprsek
Hexagonalni miizka

Vysoko napétovy pulzni elektronovy
paprsek

Primarni elektrony
plazmaticka elektrolyticka oxidace
Sekundarni Elektrony

Rastrovaci elektronovy mikroskop
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Vektor magnetické indukce
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Vektor elektrické intenzity
Kinetické energie elektronti
Elektricka (Coulombova) sila
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Spektralni ¢ara

Elektricky naboj elektronu
Hloubka vniku elektronti
Stfedni aritmeticka uchylka profilu

Vyska nerovnosti profilu ur¢ena z deseti
bodu

Atomovy polomér gadolinia a neodymu



SURF

[MmA]
[°cy
[°cy

kV]

Proud protékany fokusaéni civkou

Teplota tani

Pokojova teplota
Urychlovaci napéti

Vektor rychlosti elektronu
Rychlost posuvu stolu
Rozptylovy thel
Rovnovazna faze Mg slitiny
Metastabilni faze Mg slitiny
Emitace

Hustota materialu

Spot tvaru ¢islice osm

Tvar spotu liniovy

Spot ve tvaru pole
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