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ABSTRAKT

Tato diplomova prace se zabyva vlivem legovacich prvka, pfedevSim zinku, na rozpustnost
titanu v hoi¢iku.

V teoretické ¢asti jsou popsany zékladni poznatky o hoi¢iku, titanu a jejich slitinach. Dlraz
byl kladen hlavné na systémy Mg-Ti, Mg-Al, Mg-Zn a Ti-Zn. Dale je zde popsana metoda
praskové metalurgie. Teoretickou Cast zakoncuje literarni reSerSe o souCasném vyzkumu
V oblasti legovani hotc¢iku titanem.

V experimentalni ¢asti jsou popsany postupy piipravy vzorki a postupy jejich nésledné
analyzy. Ta byla provedena pomoci SEM/EDS a XRD. Z mechanického hlediska byly vzorky
testovany na pevnost v tlaku a tvrdost.

Ve vysledcich a diskuzi jsou rozebrany ziskané poznatky o pfipravenych vzorcich. Bylo
zjisténo, ze zinek ma vliv jak na mechanické vlastnosti (zlepSuje pevnost a tvrdost), tak i na
strukturu a fazové sloZeni materialu, kdy dochazi k lepSimu zakomponovani titanovych ¢astic
do struktury.

ABSTRACT

This thesis deals with the effect of alloying elements, especially zinc, on the solubility of
titanium in magnesium.

The theoretical part describes the basic knowledge about magnesium, titanium and their
alloys. Emphasis was mainly placed on the Mg-Ti, Mg-Al, Mg-Zn and Ti-Zn systems.
Furthermore, the powder metallurgy method is described. The theoretical part concludes with
a literature search on current research in the field of magnesium-titanium alloying.

The experimental part describes the procedures for sample preparation and subsequent
analysis. The latter was carried out by SEM/EDS and XRD. From a mechanical point of view,
the samples were tested for compressive strength and hardness.

The results and discussion present the findings obtained on the prepared samples. It has
been found that zinc affects both the mechanical properties (improving strength and hardness)
as well as the structure and phase composition of the material, with better incorporation of
titanium particles into the structure.

KLICOVA SLOVA

Hoi¢ik, hoi¢ikové slitiny, titan, titanové slitiny, zinek, praskova metalurgie, rozpustnost, Mg-
Ti

KEY WORDS

Magnesium, magnesium alloys, titanium, titanium alloys, zinc, powder metallurgy, solubility,
Mg-Ti
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1.0voD

Hot¢ikové slitiny jsou modernimi a perspektivnimi materidly s mnoha vyjimecnymi
vlastnostmi, jako je nizka hustota a vysokd mérna pevnost. Slitiny hot¢iku uspésné nahrazuji
hlinik a ocel v automobilovém a leteckém primyslu. Zarovei se jedna o material ekologicky a
pro cloveéka netoxicky. Nevyhodou hotciku je Spatné korozni odolnost.

V hoic¢ikovych slitinach se vyskytuje celd fada legovacich prvkl, mezi nejbéznéjsi patii
hlinik ¢i zinek. Titan je prvek, ktery je lehky, pevny, a narozdil od hoi¢iku dobie odolava korozi.
Ma hexagonalni mtizku stejn¢ jako hoi¢ik. Nabizi se tedy, ze by kombinace hoi¢iku s titanem
mohla pfinést materidl vynikajicich vlastnosti. Vzajemna rozpustnost téchto prvka je ovSem
velmi nizk3 a jejich teplota tani vzdalena.

Jako mozné fteSeni se nabizi kombinace s dal$im legovacim prvkem, ktery by
zprostiedkoval lepsi spojeni systému hoic¢ik-titan. S rozdilnou teplotou tani by mohla byt
napomocna metoda praskové metalurgie, ktera je obecné vyuzivana pro systémy, které nelze
ptipravit klasickou metodou odlitku.

V této praci byl jako dopliujici prvek k systému hoi¢ik-titan zvolen zinek. Ugelem této
prace je tedy prostudovat vliv ptidavku zinku na rozpustnost titanu v hoi¢iku, vliv na strukturu
a mechanické vlastnosti.



2. TEORETICKA CAST

2.1 Horc¢ik

Hoi¢ik je lehky kov s hustotou 1,74 g-cma teplotou tani 650 °C. M4 hexagonalni krystalovou
miizku s pouze jednou skluzovou rovinou. To omezuje tvafritelnost hoi¢iku za studena. Hot¢ik
a jeho slitiny je tedy mozné tvaiit pouze za tepla, obvykle jiz pfi teplotach 300 az 400 °C.
Technicky ¢isty hot¢ik ma pevnost v tahu do 190 MPa, coz je pro konstrukéni vyuziti pomérné
nizka hodnota a je tedy vhodné hoi¢ik pouzivat ve slitindch. Hot¢ik ma vysokou afinitu ke
kysliku, nicmén¢ vrstva oxidu nema dostatecny ochranny ucinek pied korozi, proto je nutné
hoi¢ik a jeho slitiny chranit umélymi povlaky[1], [2].

Hoft¢ik se v soucasnosti vyradbi dvéma zékladnimi procesy. Prvnim je elektrolyza bezvodé
taveniny MgCl; ziskaného z magnezitu, solanky nebo moiské vody, pficemz tento proces
pokryva asi 80 % vyroby. Druhym je tepelna redukce MgO (ziskaného z uhli¢itanovych rud)
ferrosiliciem. Za zminku stoji tieti, relativné novy proces, ktery vyuziva elektrolyzy MgCl
ziskaného ze serpentinovych rud [3].

2.2 Slitiny hor¢iku

Slitiny hof¢iku si zachovavaji nizkou hustotu (obvykle 1,76 az 1,99 g-cm™), dosahuji viak
mérné pevnosti slitin hliniku 1 fady oceli. Disponuji vysokym utlumem vibraci a jsou dobie
obrobitelné [2]. Hoi¢ik byva kombinovan s prvky jako je hlinik, zinek, mangan, kifemik, méd’,
zirkonium a prvky vzacnych zemin (REE). Modul pruznosti v tahu u téchto slitin se pohybuje
okolo 45 GPa a pevnost v tahu v rozmezi 160 az 365 MPa [4].

Diky vySe zminénym vlastnostem nachazi tyto slitiny uplatnéni v leteckém a
automobilovém primyslu. Svoji pozornost si zaslouzi i moznost uplatnéni ve zdravotnictvi.
Hoft¢ik disponuje podobnou hustotou jako lidské kosti a je obecné biokompatibilnim prvkem,
ktery je dilezity v mnoha biologickych pochodech. Je téZ kompletné biodegradabilni [4].
za vysSich teplot, malé tvarnosti za niZ$ich teplot a pomalych difuznich pochodu pfi tepelném
zpracovani. Mezi dal§i nezddouci vlastnosti stile patfi nizkd korozni odolnost. Dale také
tvafeni je upfednostiiovano pouziti na odlitky [2].

Hoft¢ikové slitiny jsou bézné rozliSovany dle normy ASTM. Kazda ze slitin je oznacena
pismeny indikujicimi hlavni legujici prvky (viz tabulka 1). Nasleduji zaokrouhlené ¢islice znaci
obsah prvku ve slitin€ v procentech, a to dle potadi prvku. Napfiiklad slitina AZ91 obsahuje 9
% hliniku a 1 % zinku [5].



Tabulka 1: Znaceni prvki v hot¢ikovych slitinach dle normy ASTM

Znacici pismeno Legujici prvek Znacici pismeno Legujici prvek
A Al N Ni
B Bi P Pb
Cc Cu Q Ag
D Cd R Cr
E REE S Si
F Fe T Sn
H Th w Y
K Zr Y Sh
L Li z Zn
M Mn

2.2.1 Lité slitiny hoi¢iku
Odlévani obecné znamena liti roztaveného kovu do formy, ve které kov ztuhne v pozadovaném
tvaru. Na zéklad¢é chemického slozeni mizeme tyto slitiny Mg rozd¢lit do dvou skupin.

Prvni skupina zahrnuje slitiny Mg-Al s pfidavkem Zn a Mn, ve kterych mnozstvi hliniku
nepiesahuje 10 %. Pro tyto slitiny je typicka nizka cena. Nejbéznéji komeréné pouzivanymi
jsou slitiny AMS50 pro tlakové liti a AZ91 pro tlakové liti a odlévani do piskovych forem.
Nevyhodami téchto slitin je nizkd provozni teplota (pod 120 °C). Pevnost, slévatelnost,
zpracovatelnost, korozni odolnost, svafitelnost a dalsi vlastnosti té€chto slitin je mozné upravit
dalSimi prvky (Ce, Nd, Y, Si, Ca, Ti, B, Sr, Sb, Bi).

Druhé skupina neobsahuje Al, ale obsahuje pfevazné Zn, Re a Y s pfidavkem Zr. Tyto
slitiny je mozné pouZzivat az do teploty 250 °C, nicméné zminéné prvky zvySuji cenu
vysledného materidlu. Komeréné se nejbéznéji pouzivaji slitiny WE43 a WES54, a to pro liti do
piskovych forem [4].

2.2.2 Tvarené slitiny horciku

Tvatené slitiny jsou ur¢eny k mechanickému zpracovani jako je napiiklad kovani, protlacovani
nebo valcovani. DéEli se na tepelné zpracovatelné a nezpracovatelné. Hlavnimi legurami jsou
Al, Mn a Zn. Tyto slitiny tvoii méné nez 10 % produkce. To je zplisobeno piedev§im vlivem
hexagonalni krystalické miizky hot¢iku, ktera velmi omezuje zpracovavani za pokojové teploty
[4]. Tvafené hoicikové slitiny maji ve srovnani se svymi odlitky lepsi mikrostrukturni
homogenitu a obecné lepsi mechanické vlastnosti. To umoziuje jejich pouziti v Sirokém spektru
aplikaci. Jejich lepsi mechanické vlastnosti se pfipisuji termomechanickému zptisobu vyroby.
Tvafené slitiny jsou svymi vlastnostmi zajimavé zejména pro pouziti v automobilovém
pramyslu [6], [7].



2.3 Titan

Titan je lehky kov s hustotou 4,505 g-cm™ a teplotou tani 1668 °C. Vyskytuje se ve dvou
alotropickych modifikacich. Do 882 °C je stabilni modifikace titanu o s hexagonalni
krystalickou miizkou. Nad tuto teplotu je stabilni vysokoteplotni modifikace titanu 3, kterou
charakterizuje kubicka prostorové centrovana miizka. Cisty titan dosahuje pevnosti v tahu
250 MPa a disponuje dobrou korozni odolnosti.

Vyroba a zpracovani titanu je pomérn¢ nakladné, jelikoz nad 700 °C je vysoce reaktivni —
dochazi k reakcim s plyny a zarovzdornymi materialy. Vysokoteplotni procesy je tedy nutné
provadét v ochranné argonové atmosféie nebo ve vakuu.

Titan jako konstrukéni materidl je vhodny zejména v aplikacich, kde dochéazi ke kontaktu
S chlérem a jeho slouceninami — chemicky, papirensky primysl. Je zdravotné nezdvadny —
vyuziti v I1€kafstvi a potravindiském primyslu. Pro nizkou hmotnost je cenény pro letecky
prumysl a dopravu [1], [2].
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2.4 Slitiny titanu

2.4.1 Slitiny alfa

Slitiny obsahujici ve struktufe hexagonalni modifikaci a vznikaji legovanim titanu prvky, které
Vv tomto piipadé je hlinik, viz obrazek 1.

Binarni slitiny titanu s hlinikem se obvykle nepouzivaji a praktické vyuziti nachazi slitiny
s ptisadou cinu Ti-Al-Sn, nejbéznéji TIAISSN2,5 (Cislo za prvkem znaéi obsah prvku v hm. %).
Obsah hliniku v téchto slitindch nepfekracuje 8 hm.%, jelikoz pii vyssi obsahu dochdzi
k vyraznému zhorSeni tvafitelnosti. Pfisada cinu vede ke zvyseni pevnosti v tahu slitiny (az
1000 MPa). Maji dobrou zaropevnost do 300 °C. Pro aplikace za vyssich teplot jsou vyvijeny i

vvvvvv

Teplota °C

L] ¥ ] 1 T 1 T 1 1

0 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100
Ti at. % Al Al

Obrazek 1: Fazovy diagram Ti-Al [8]

2.4.2 Slitina alfa + beta

Slitiny s fazemi o i B pfitomnymi ve struktuie obsahuji kromé hliniku, ktery stabilizuje fazi o,
také prvky stabilizujici fazi . Témito prvky jsou vanad, molybden, niob, tantal, mangan, chrom
a pfipadné Zelezo. Tyto prvky snizuji teplotu pfemény na B modifikaci. Tyto prvky lze dale
rozdélit do dvou skupin, viz Obrazek 2. Do prvni patii prvky V, Mo a Nb, které v dostatecném
mnozstvi stabilizuji fazi B 1 za normalni teploty. Do druhé patii prvky Mn, Cr a Fe, které
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zpusobi, ze za nizSich teplot dochazi k eutektoidni reakci za vzniku eutektoidu o + y. V tomto
piipadé y oznacCuje intermetalickou fazi bohatou na piisadovy prvek.

Nejrozsifengjsi slitinou typu a + B je TiAl6V4, ktera je tvarna a dobie svafitelna. Dosahuje
pevnosti v tahu az 1125 MPa. Dalsi je naptiklad slitina TiAl7Mo4, ktera je pevnéjs$i nez
predchozi slitina, ale hufe svafitelna [1], [2].

2.4.3 Slitiny beta
V piipadé¢ slitin B jsou stabilizujici ptisady pfitomny Vv takovém mnoZzstvi, aby tato faze byla
stabilni i pfi teploté okoli, viz obrazek 2.

Nejrozsitengjsi jsou slitiny TiA13Mo8Cr11 a TiAI3V13Crl 1. Kombinaci tvafeni za studena
a tepelného zpracovani dosahuji pevnosti az 1500 MPa. Nedostatkem téchto slitin je vyssi

hmotnost a vyssi cena [1], [2].

Slitiny beta

————ri

Metastabilni | Stabilni

Teplota

% beta stabilizatoru —

Obrazek 2: Fazovy diagram zobrazujici metastabilitu a stabilitu slitin 8 [9]
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2.5 Systém Mg-Ti

Teplota tani titanu (1668 °C) velmi pievysuje teplotu tani (650 °C) i varu (1090 °C) hot¢iku,
vyrobit tedy slitinu konven¢nimi metodami je velmi naro¢né [10], [11]. Dal$im problémem je
nizka vzajemna rozpustnost titanu a hoic¢iku, nedochazi k tvorbé zadnych intermetalickych
slou¢enin, viz obrazek 3 [12].

Slibné vysledky pfineslo pouziti Ti a Mg pfi vyvoji materiald, které kombinuji vyhody
téchto dvou kovi, jako je jejich nizké hustota a absence Skodlivych sekundéarnich fazi, coz je
¢ini atraktivnimi pro letecké a biomedicinské aplikace i pro skladovani vodiku [13]. Piidavek
titanu vyrazné zlepSuje mechanické vlastnosti a odolnost proti korozi. Slitiny Mg-Ti se vyrab¢ji
napiiklad mechanickym legovanim a metodou spark plasma sintering (SPS). Materialy
zalozené na systému Mg-Ti jsou velmi perspektivni jako biodegradabilni materialy [14].

1500
1300 -
1

1100

L + (BTi)
Y 900 o
ON NW c
s
E‘ L + (aTi)
700+
~851°C
650°C o
I”
s004 (Mg) (Mg) + (aTi) F
1 *
I”’
’
’l
300+ . : — T —
0 01 02 a3 04 05 06

At. % titanu

Obrazek 3: Mg-Ti fazovy diagram [12]
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2.6 Systém Mg-Al

Hlinik je nejefektivngj$im legujicim prvkem hotciku. ZlepSuje pevnost, kujnost a
slévatelnost [3].

Maximalni rozpustnost hliniku v hoiciku je 12,7 % pii teploté 437 °C. Tato rozpustnost
s teplotou klesa az na hodnotu 2 % pii pokojové teploté, viz obrazek 4. V odlitém stavu se
vytvafi na hranici zrn faze f (Mgi7Al12), nejcastéji vznika pii pomalém chladnuti ve formach.
Zihani pii teplotach okolo 430 °C zptisobi, Ze fize B se zcela &i Gastednd rozpusti. Navzdory
predpokladu, Ze nésledné kaleni a vytvrzovani by mélo zpisobit precipitacni vytvrzeni
materidlu, se tomu tak nedé¢je. Béhem vytvrzovani dochazi k transformaci pfesyceného tuhého
roztoku piimo na hrubég dispergovany rovnovazny precipitat 3, aniz by doslo ke vzniku Guinier-
Prestonovych (GP) zén nebo ptrechodnych precipitati. V nékterych piipadech mize dochézet i
k diskontinualni precipitaci faze B, a tedy jesté k vzniku jesté hrubsich zrn. Slitiny zalozené na
systému Mg-Al se z téchto divodl pouzivaji v takovém stavu, jak byly odlity [15].

Pokud je hlinik pfitomen v mnozstvi nad 6 hm. %, umoziuje tepelné zpracovani. Zaroven
je toto mnozstvi hliniku optimalni z hlediska pevnosti a kujnosti. V mnozstvi od 1 do 9 %
zmensSuje velikost zrn a zvySuje mikrotvrdost. ZvySuje tendenci k tvorbé mikroport. Obsah Al
nad 10 hm. % se komeréné vyuziva jen ziidka. NejCastéji se pouziva ve slitinach Mg-Al-Zn
(AZ) a Mg-Al-Mn (AM) [3], [4], [5]-

Hmotnostni procenta hoféiku

0 10 20 k1l 40 50 &0 0 0 %0 100
00 T e T . T T . T . T . T + T ) II
L 3
660,452°C] :
L L
452°C 438°C
U = 437°C .
L 623 69 gesy (Mg) |
= n
. Y :
=
E
T T T T T i‘
40 50 60 70 20 90 100
Al Atomova procenta hoféiku Mg

Obrazek 4: Fazovy diagram Al-Mg [16]
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2.7 Systém Mg-Zn

Zinek je po hliniku druhym nejefektivnéj$im legujicim prvkem hoic¢ikovych slitin. Zinek
zlepsuje pevnost v tahu, nad 1 % dochazi ke zpevnéni tvorbou tuhého roztoku. Ve vétsim
mnozstvi zpusobuje praskani za tepla a snizuje kujnost [3], [4].

Binarni slitiny Mg-Zn lze precipita¢né vytvrdit a na rozdil od Mg-Al dochazi ke vzniku GP
z6n a prechodnych precipitata [15].

Bézné se vyuziva v kombinaci s hlinikem. Zinek se také pouziva v kombinaci se zirkoniem,
prvky vzacnych zemin nebo thoriem k vyrobé¢ precipitacné vytvrditelnych hot¢ikovych slitin s
dobrou pevnosti. Zinek také pomaha ptrekonat Skodlivy korozivni u¢inek piimési zeleza a niklu,
které mohou byt pfitomny ve slitiné hot¢iku, pfi¢emz rostoucim obsahem zinku klesé rychlost
koroze [3], [4].

Analyza mikrostruktury ukazuje snizeni velikosti zrn s rostoucim obsahem zinku, coz je
pravdépodobné zptisobeno HCP strukturou obou kovi. Vlivem rychlé difuze atomt Zn
Vv miizce Mg dochazi k snadné tvorbé tuhych roztoki a intermetalik. Fazovy diagram zobrazen
na obrazku 5. Mikrotvrdost pro rizné Mg-Zn slitiny roste s obsahem Zn.

Jednou z oblasti vyzkumu je pouziti téchto slitin jakozto biodegradabilnich materiald ve
zdravotnictvi. Je obecné zndmo, ze Zn je pfirozenym stopovym prvkem v lidském téle, kde
podporuje rist, stimuluje hojeni a podili se na tvorbé enzymd [4].

Hmotnostni procenta zinku
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Obrazek 5: Fazovy diagram Mg-Zn [17]
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2.8 Systém Ti-Zn

Titan je jednim z hlavnich legujicich prvki pouZzivanych ke zpevnéni korozivzdornych slitin
zinku. S rostoucim obsahem titanu klesa rychlost koroze. Titan lze pozit ke zjemnéni zrn slitin
obsahujicich zinek. Rozpustnost titanu v zinku je ptiblizné¢ 0,007 az 0,015 hm. % pii 300 °C
[18], [19], [20]. Titan se zinkem tvofi fadu intermetalickych smési, viz obrazek 6.
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Obrazek 6: Fazovy diagram Ti-Zn [21]

2.9 Praskova metalurgie

Praskova metalurgie (PM) je metoda zabyvajici se vyrobou praskovych kovil, polokovi,
kovovych slitin a jejich zpracovanim na konecny vyrobek, pfi¢emz nedochazi k roztaveni
hlavnich slozek. Technologie PM je aplikovatelna na vyrobky z prakticky vSech kovovych
materiald.

Ptednosti PM je vyroba ptesnych soucastek slozitych tvarii, béZzné bez nutnosti findlniho
obrobeni, coZ poskytuje materidlni a energetickou usporu. Material vyrobeny pomoci PM
svymi vlastnostmi Casto pfed¢i obdobny material vyrobeny konvencnimi metodami. Velkou
vyhodou PM je mozZnost slinovanim kombinovat kovy a slitiny, které 1ze jen obtizné nebo nelze
viibec vyrobit za vyuZiti konvenéni metalurgie odlitku. Obzvlasté vhodna je pro komponenty
s rozdilnymi teplotami tdni, s omezenou vzijemnou rozpustnosti ¢i velmi rozdilnymi
hustotami.

Krom¢ zminénych ptednosti PM skyta i svd omezeni. Tvar vyrobku je ddn moznostmi
lisovaci techniky a jeho velikost zavisi na maximalni lisovaci sile zafizeni, pfi¢emz je tfeba brat
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V tivahu zakony Sifeni tlaku v prasku. Hustota finalniho vyrobku vyrobeného PM jen tézko
dosahne hodnot odlévanych vyrobku [22].

2.9.1 Technologie vyroby praskovych kovu

Zakladni technologie vyroby praskovych kovi jsou:

1. Mechanické

2. Fyzikalné-mechanické

3. Chemické

4. Fyzikalné-chemické
Krome téchto zékladnich zptsobi existuji i rizné specialni. Pro tuto praci maji hlavni vyznam
mechanické a fyzikalné-mechanické, proto jim bude vénovana hlavni pozornost.

2.9.1.1 Mechanické technologie

Mezi mechanické technologie vyroby praSkovych kovli mlizeme zafadit drceni, mleti a
mechanické legovani.

Pti mechanickém rozmélnovani dochazi k pfenosu energie z mechanického pohybu na
rozméliovany material. Zpusobené mechanické napéti v krystalech materialu, s ohledem na
fyzikalni vlastnosti daného materialu, vede k jejich poruseni. Tyto procesy rozmérové redukce
jsou zalozeny na lomovém mechanismu. Ten spociva v nukleaci a Sifeni trhlin, nasledované
lomem, jenZ doprovazi vznik novych povrchii. Dochazi k narlistu mérmého povrchu ¢astic.
Deformaci miizky a zvySujici se hustota vakanci, interstic a dislokaci maji za nasledek vnitini
pnuti. Tyto vlastnosti zstavaji ptitomné az do vysokych teplot. Mezi mechanické rozméliovaci
procesy patii tlak, naraz, otér a stiih.

Pro drceni jsou vyuzivany zejména Celistové a kladivové drtice. Jednd se o prvni stupeni
rozméliiovani, kdy se ziska hruby prasek. Pro mleti je béZné pouZivan kulovy mlyn, kde k mleti
dochéazi mechanickymi narazy mlecich téles (koule, valecky) vynaSenych rotacnim pohybem
bubnu na rozméliovany prasek. Mleti mize byt provadéno za sucha i za mokra. Pro velmi
intenzivni mleti za mokra je vyuZivano tzv. atritori. Zde se pohybu mletého materialu dosahuje
pomoci michadel a obéhového cerpadla.

Podstatou mechanického legovani je vyroba kompoziti s rovnomérnou distribuci sloZek.
Proces spociva v dlouhodobém mleti smési praski, ve kterém je hlavni slozkou tvarna matrice.
Vlivem intenzivni vysokoenergetické interakce mezi mlecimi télesy a praSkem dochazi
k opakované plastické deformaci, lomu a opétovnému spojeni (svafeni) ¢astic. Vysledkem je
implementace jemnych disperzoidii do objemu matrice. Tento proces umoznuje piipravu
metastabilnich materiald v nanometrickém rozsahu. Tento proces muze vyvolat chemické
reakce v zavislosti na pouzité smési [22].

Nevyhodou mechanické vyroby praskl je potencidlni kontaminace ze samotného procesu
mleti, kdy dochazi k uvoliiovani materialti z mlecich téles ¢i stén mlynu [23].
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2.9.1.2 Fyzikalné-mechanické technologie

Hlavnim z téchto zplsobu vyroby praskovych kovi a slitin je rozstfikovani neboli atomizace.
Podstatou atomizace je pusobeni tlakového plynu, proudu tekutiny nebo odstiedivé sily na
tekuty kov. Vzniklé kapky tuhnou vlivem prudkého ochlazeni v atomizaénim médiu. Cim vétsi
je teplota taveniny a mechanicka energie pusobici na taveninu, tim vétsi je podil jemného
prasku. Rychlé ochlazeni taveniny umoziiuje kvalitni distribuci slozek slitiny v ¢asticich, které
by se jinak kvuli rozdilné hmotnosti odmésovali [22].

Vyhodami atomizovanych praskii jsou tedy uniformni slozZeni, kontrola nad tvarem,
velikosti a strukturou ¢astic, vys$si Cistota a nizké naklady na vyrobu [23]. Ruzné metody
atomizace jsou znazornény na obrazku 7.

aveahe tavenina

W e

voda nebo olej

disk Cistici disk

tavenina

Spinning z povrchu taveniny Atomizace vodou nebo olejem Atomizace plynem
elektroda z kovu
tavenina tavenina . nebo slitiny
tavenina 5 J I g
D
pasek wolframova
. Q Q elektroda

Odlévani na vodou Odlévani na Rotuijici kelimek Rotujici elektroda
chlazeny valec rotujicici disk S /

Atomizace odstredivou silou
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vakuum Privod kovu

vibrace vyvolané
ultrazvukem

valce tavenina ~|

Mechanicka

dezintegrace kovu Vakuova atomizace film taveniny

Ultrazvukova atomizace

Obrazek 7: Schématické znazornéni riiznych zptisobti atomizace [22]
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2.9.2 Legovani praski

Legovani prasku ma vliv na jednotlivé faze procesu zpracovéani a jsou hlavné patrné na

vlastnostech kone¢ného vyrobku. Existuje nékolik zptisobti legovani:
1. Mechanické miseni komponent slitiny — dobfe lisovatelna smés s moznosti snadné
zmény chemického slozeni. Dochazi k vyssi segregaci a prasnosti. Metoda vhodna

pro vyrobky s nizkymi naroky na pevnost.
2. Predlegované prasky — pfiprava atomizaci taveniny a mechanickym legovanim

(potlaceni segregacnich jevi). Vyssi tvrdost vlivem legur zhorSuje lisovatelnost.

Jsou vhodné pro homogenni polotovary.
3. Casteéné (difuzng) legované pragky — piiprava misenim &istych nebo
predlegovanych praskt s naslednym difuznim zihanim. Maji dobrou lisovatelnost a

nizkou segregaci.

4. Hybridni prasky — pfiprava misenim ptedlegovanych prasku s ¢istymi pro dosazeni

pozadovaného chemického slozeni [22].

2.9.3 Mikrostruktura praski

Prasky pfipravené rychlym ochlazenim (napf. atomizace) maji jinou strukturu nez materidly
ptipravené za rovnovaznych podminek krystalizace. Takto vzniklé praSky mohou obsahovat
nové faze i amorfni struktury, viz obrazek 8. Vyznacuji se mensimi rozméry v mikrostruktuie,

nerovnovaznym slozenim a nizkou segregaci [22].

Teplotni gradient

Obrazek 8: Vliv podchlazeni a teplotniho gradientu na vznik rizné struktury ¢astic [22]

~<— podchlazeni

teplota —
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2.9.4 Zhutnovani praskovych kovi

Abychom ziskali z prasku urcity tvar, tak je nutné jej nejprve zhutnit. Metody zhutiiovani
praskovych kovi mizeme rozdélit do dvou skupin. Prvni skupinou je beztlaké zhutnovani, kdy
dochazi pouze k volnému zasypu, stfdsani ¢i vibra¢nimu zhutnéni. Druhou skupinou je
zhutiiovani pomoci statického nebo dynamického tlaku pti pokojové ¢i zvysené teplote. Druhé
z metod ndm obvykle zajisti i dostateCnou pevnost pro naslednou manipulaci. Nejveétsi
technické uplatnéni ma lisovani v matricich. To se provadi obvykle pfi tlaku 350 az 700 MPa.
Pti lisovani dochdzi k usporadani ¢astic a zaplnéni dutin. V disledku plastické deformace se
zvétSuje kontakt a adheze mezi ¢asticemi [22], [23], [24].

2.9.4.1 Lisovani za studena

Pfi lisovani za studena v matrici je mozné vyuzit jednostranného ¢i oboustranného lisovani. To
znamena, ze na prasek pusobime tlakem z jedné nebo dvou stran, viz obrazek 9. Jednostranné
lisovani zptsobuje vyS$si hustotu vylisku v blizkosti mista ptsobeni tlaku, proto se obvykle
upfednostiiuje oboustranné lisovani, které umoznuje rovnomérnéjsi rozlozeni tlaku. Ani tak se
ale nevyhneme tfeni prasku se sténami matrice, které snizuje uniformitu vylisku. K lisovani je
mozné pouzit rizné druhy list [23].

Jednostranné lisovani Oboustranné lisovani

l

!

—— Horni raznice

g

Prasek

Lisovnice B
(matrice) JH

Spodni
raznice

Obrazek 9: Schéma jednostranného a oboustranného lisovani [23]
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2.9.4.2 Lisovani za tepla

Zde pii lisovani probiha zaroven i ohtivani prasku ¢i lisovaciho nastroje, viz obrazek 10. Kromé
formovani prasku tedy probiha i proces slinovani. Pfi lisovani do 600 °C se vyuziva néstroji
z zéropevné oceli, pfi vyssi pak keramika ¢i grafit (az 3000 °C). Pti teplotdch nad 800 °C se
pouziva piimy ohfev nastroje nebo vylisku. Aby se zamezilo oxidaci prasku, je nutné zatizeni
umistit do inertni atmosféry. Tato technologie je vhodna pro obtizn¢ lisovatelné prasky nebo
prasky které Spatn¢ slinuji. Nevyhodou je vys$si opotiebeni matric [22].

g ~ 100 - 150 kHz

a) b) c) d)

Obrazek 10: Schéma zafizeni k lisovani za tepla: a) nepfimy ohfev ohiivaci trubkou ¢i
spiralkou; b) ptimy ohfev prichodem proudu ptes razniky; ¢) pfimy ohfev matrice; indukéni
ohfev matrice nebo vylisku [22]

2.9.4.3 Izostatické lisovani za studena

Pii izostatickém lisovani za studena (CIP) se prasek uzavie do elastického pouzdra, na které
nasledné pisobi tlak ptfenaseny plynem ¢i kapalinou. Je mozné dosahnout tlaku az 1400 MPa,
standartné se ovSem provadi do 350 MPa. Pfi této metodé€ se odstrani tfeni mezi praskem a
sténami formy. Tlak je rovnomérné rozlozen, diky ¢emuZ je hustota vyrobku uniformni.
Z konstrukéniho hlediska existuji dvé koncepce — s mokrym pouzdrem a suchym pouzdrem.
Oba systémy jsou znazornény na Obrazku 11.

V systému s mokrym pouzdrem se plni elastickd forma praskem mimo vysokotlakou
nadobu. Nésledné je forma utésnéna a vlozena do pracovniho prostoru, kde dojde k vylisovani
do poZzadovaného tvaru izostatickym tlakem kapaliny.

V systému se suchym pouzdrem se prasek plni do pruzné trubice spojené s lisovaci
komorou. Po uzavieni je tlak pfenasen kapalinou obklopujici pruzné t€leso. Systém se suchym
pouzdrem poskytuje vyssi lisovaci vykon.
rozmért vylisku, hrubsi povrch vylisku a nizsi Zivostnost elastickych pouzder oproti kovovym
[22], [23].
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Obrazek 11: Schéma CIP — a) s mokrym pouzdrem; b) se suchym pouzdrem [22]

2.9.4.4 Izostatické lisovani za tepla

Izostatické lisovani za tepla (HIP), viz obrazek 12, se provadi pfi teplotach az 2000 °C. Pii této
metodé je v tepelné izolované tlakové nddobé€ instalovano ohfivaci zafizeni. Izolace je dilezita
zejména za ucelem udrzZeni pevnostnich vlastnosti ocelové nadoby. Jako ptfenosové médium se
pouziva argon a obvykle se pracuje s tlaky do 200 MPa.

Prasek se umisti do pouzdra a odplyni vakuovanim. Hermeticky uzaviené pouzdro je
vloZzeno do pracovniho prostoru lisu. Po vylisovani je pouzdro odstranéno obrabénim nebo
louzenim v kyseling.

Technologie je vhodna pro nastrojové oceli, slitiny Ti a superslitiny. Vyhodou je nizka
vysledna porovitost vyrobku [22].
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Obrazek 12: Schéma HIP [22]
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2.9.5 Slinovani praskovych kovi

Slinovani (¢i spékani) je proces, kdy dochazi k prevodu materialu z praskového stavu s velkym
mérnym povrchem do stavu kompaktniho, aniz by bylo dosazeno teploty tani (znazornéno na
obrazku 13). Dochazi k zvyseni pevnosti a snizeni porovitosti. Jednoslozkové systémy se bézné
slinuji za teploty 0,6 az 0,75 teploty tani. Viceslozkové se slinuji pii teplotach blizkych nebo o
néco vyssich, nez je teplota tani slozky s nejnizsi teplotou tani [22]. Vlivem téchto zvysenych
teplot dochézi k tomu, Ze pritomné castice se chemicky spoji v souvislé¢ téleso. Béhem slinovani
muze dochazet k zhusténi ¢i smrsténi slinovaného télesa. Neni to ovSem pravidlem a mize
dochazet i ke slinovani bez rozmérovych zmén télesa, coz je obvykle zadouci [23].

Proces slinovani mtize byt jednostupniovy nebo vicestupniovy. Pokud jsou pozadavky na
pevnost nizké, staci jednostupniové slinovani bez dalSich zhutnovacich operaci. Pti vyssich
pozadavcich na pevnost mize nasledovat dodate¢né zhutiiovani a spékani za ucelem zvyseni
hustoty, pevnosti a taznosti. Jak bylo zminéno v pfedchozi kapitole, mize byt vyuzito
kombinace tepelné-mechanického zpracovani jako je lisovani za tepla nebo HIP. V ptipadé
lisovani bez tlaku je hnaci silou slinovani zmenseni celkové povrchové energie [22].

Obrazek 13: Schematické znazornéni procesu slinovani na dvou sférickych ¢asticich [22]

Siroce pouzivana varianta slinovani spo¢iva ve vytvofeni kapaliny b&hem slinovaciho
cyklu. Slinovani s kapalnou fazi se pouziva u slitin a kompozitQ, které se tavi pfi riznych
teplotach. V typickém pfipad€ jsou pevnd zrna rozpustna v kapalingé. Tato rozpustnost
zpusobuje, Ze kapalina smaci pevnou latku a vytvari kapilarni silu, ktera ptitahuje zrna k sobé.
Vysoka teplota zaroven zmékcuje pevnou latku, coz dale napomaha zhustovani. S kapalinami
jsou spojeny vysoké rychlosti diftze, které umoznuji rychlé slinovani nebo nizsi teploty
slinovani [25].

Velmi dilezitd je béhem slinovani okolni atmosféra, jelikoZz vétSina kovil technického
vyznamu reaguje s plyny z okoli jiz pti pokojové teploté. Tato reaktivita je umocnéna s rostouci
teplotou. V procesu slinovani je tedy obvykle nutné vyuzivat ochranné atmosféry, ktera zabrani
oxida¢nim procestim u slinovanych praSkovych kovi. Redukei oxidi mtze atmosféra vytvaret
vysoce mobilni atomy kovii. Plyny z atmosféry mohou také vstupovat do spékaného télesa pies
propojené pory. Plyn zachyceny v uzavienych poérech miize branit smrStovani téchto port.
Atomy plynu mohou rovnéz difundovat do kovu a tvofit slouceniny. Mezi pouZivané atmosféry
se fadi vodikova (reduk¢ni), uhlovodikova, dusikova, argonova a heliova, pticemz vzdy zalezi
na konkrétnim zafizeni a slinovaném materidlu. V nékterych aplikacich je vhodné vyuzit
vakuum, ¢imz se odstrani vySe zminéné nevyhody plynt, a také je Casto ekonomictéjsi, nez
plyn v lahvich [23].
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2.10 Soucasny stav vyzkumu

Liang a Schulz ve své praci [10] zabyvaji ptipravou Mg-Ti slitin mechanickym legovanim. Jako
vychozi materidly pouzili komeréné vyrabény titanovy prasek s Cistotou pres 99 % a hotcikovy
prasek s Cistotou pres 99,8 %. Mechanické legovani bylo provedeno pomoci kulového mlynu
Vv ochranné argonové atmosfére. Mleci nadoba i télesa byla vyrobena z oceli. Pomér hmotnosti
mlecich téles a prasku byl 10:1. V rizném casovém intervalu bylo odebirdno malé mnozstvi
prasku za ucelem sledovani strukturnich zmén. Vzorky byly zkoumédny pomoci XRD, DSC a
SEM.

Na obrazku 14 je mozné sledovat jednotlivé difrakéni kiivky pro rtizné ¢asy. Po 1 hodiné
legovani byly dobfe viditelné vSechny piky pro Mg i Ti. Piky obou fazi se ovSem s dobou mleti
snizuji, pti¢emz po 25 h uz neni patrny zadny pik nalezici Ti. To naznacuje rozpusténi Ti v Mg.

* —Ti

— Mg

Intenzita

V
)
W

30 40 50 &0 70

Obrazek 14: XRD spektra Mg-20 at. % Ti mechanicky legovaného riznou dobu [10]

Na obrazku 15 byla pozorovéana ptitomnost Ti (bild barva) pomoci zpétné odrazenych
elektront. Je patrné rozpousténi Ti, ale 1 po 31 h mleti jsou stale pfitomny jemné Castice Ti.
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Obrazek 15: Snimek SEM Mg-20 at. % Ti mechanicky legované po dobou 1 h (a) a 31 h (b)
[10]

Z mtizkovych parametrt zjistili obsah okolo 8 at. % v Mg-10Ti a 12,5 at. % v Mg-20Ti
rozpusténého v Mg ve formé tuhého roztoku. Ten byl relativné stabilni pii teplotach pod 250

°C, ale pti 300 °C dochézelo k rychlému rozkladu. Hydrogenace urychlovala rozklad fazi,
vznikal MgH:> a TiHa.

Liu a kolektiv se v publikaci [26] zabyvaji ptipravou Mg-Ti-V nanokompozitu vhodného
k uchovavani vodiku.

V prvni fazi pfipravili slitinu TisoVso roztavenim pomoci obloukového vyboje v argonové
atmosféte (0,1MPa). Pouzity vychozi TiaV dosahovali >99,9% ¢istoty. Nasledné byl
pfipraven nanokompozit Mg-Ti-V za pouziti 15 g Mg 0 >99,9% ¢istoté a 10 g TisoVso slitiny.
To bylo provedeno v prostiedi Ar a Hz (0,05 MPa). Béhem zpracovani byl proud udrzovan na
260 A. Nanocastice byly shromdzdény po pasivaci smési argonu a vzduchu. Stejnou metodou
byly pfipraveny i nanoc¢astice samotného Mg.

V Sievertsové aparatu otestovali absorpci a desorpci vodiku. Pfed méfenim bylo 100 mg
Mg-Ti-V nanokompozitu zahfato na 673 K v plynném vodiku (4 MPa) a ve vakuu (102 Pa),
aby probéhl jeden cyklus absorpce/desorpce. Nasledné byl tento systém zahiivan na teplotu
373, 473, 523, 573, 623 a 673 K. Hydrogenace zde probihala v plynném vodiku (4 MPa) a
nasledna dehydrogenace evakuovanim komory na 100 Pa. Stejny postup byl proveden i pro
nanocastice Mg. Vzorky byly analyzovany pomoci XRD, TEM a EDS.

Pomoci TEM zjistili, Ze Ti a V zmensuje nanocastice Mg z primérné€ 155 nm na Castice o
velikosti pfiblizn€ 23 nm. EDS ukazala, Ze nanokompozit obsahuje 9,6 hm. % Tia 2,9 hm. % V.

XRD analyza ukazala (viz obrazek 16, kiivka a), Ze vychozi nanokompozit se sklada
prevazné zo-Mg a malého mnozstvi TiHierz a VHz. Po  jednom  cyklu
hydrogenace/dehydrogenace (kiivka b) doslo k uplné pfeméné MgH2 na a-Mg, VH2 na V a
TiH1,971 pfekvapivé na Ti, jelikoz jiné studie uvadéji rozklad pii této teploté pouze na TiHyps,
coz by mohlo byt zptisobeno katalytickou funkci ¢astic V. Pti hydrogenaci (kfivka ¢) se Mg
méni na MgH», TiaV na TiH1 971 a VH2
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Obrézek 16: Ptipraveny nanokompozit (a), po hydrogenaci/dehydrogenaci pti 673 K (b), po

Céstice Mg
pozoruhodnych

Obsah vodiku [hm. %]

hydrogenaci pii 4 MPa a 673 K (c) [26]

absorbuji pouze 1,5 hm. % H> za 2 h pii 673 K. Nanokompozit Mg-Ti-V dosahl
absorpCnich vlastnosti, viz obrazek 17.
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Obrazek 17: Kiivky hydrogenace pii 4 MPa [26]
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Ren a kolektiv ve své studii [27] zkoumali spojovani hot¢ikovych a titanovych slitin za pomaoci
ultrazvukového bodového svarovani. Jeden z popsanych problémii svafovani téchto odlisSnych
slitin je tvorba velkého mnozstvi tvrdych a kiehkych intermetalik systému Al/Mg a Al/Ti, které
ovliviiuji celkové mechanické vlastnosti. VySe zminéna metoda svafovani by tvorbu téchto
intermetalik efektivné snizuje.

Pro svatovani byli vybrany 1,5 mm tlusté platky hot¢ikové slitiny AZ31B a titanové slitiny
Ti6Al4V. Vzorky byly 80 mm dlouhé a 25 mm Siroké, pied svafovanim byly obrouseny
smirkovym papirem. Byly ocistény etanolem, nasledn¢ acetonem a vysuSeny. Svarovani
probihalo na plose o rozmérech 10 x 10 mm za podminek sviraciho tlaku 0,35 MPa, frekvence
20 kHz a amplitudé 30 pm. Cas svafovani byl v rozmezi 200 aZ 800 ms s intervaly po 100 ms.

K posouzeni mechanické pevnosti spoji a ur€eni optimalnich podminek svatfovani byly
provedeny tahové zkouSky ve smyku. Vzniklé lomové plochy byly analyzovany pomoci OM,
SEM, EDS, EBSD a EPMA.

Na obrazku 18 je mozno pozorovat, ze kiivka zatiZzeni pti selhani se stabilizuje nad 600 ms
svafovani. Obrazek 19 zobrazuje pfi¢ny fez svarem v ¢ase 700 ms. Piestoze hoicik a titan
obtizné reaguji, bylo dosazeno kvalitniho spoje. Pfi svafovani v ¢ase 300 az 600 ms odpovida
mikrostruktura hoic¢ikové slitiny zakladnimu kovu. Svatovaci ¢as 600 az 700 ms vyvolava
zmény mikrostruktury hoféikové slitiny v centru svaru. Cast obrazku (e) naznaduje, Ze nedoglo
ke vzniku reak¢ni vrstvy mezi Mg a Ti. Vysledky EDS analyzy ukazuji, Ze lom nastava
Vv hot¢ikové fazi spoje.
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Obrazek 18: Pevnost spoje Mg/Ti [27]
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Obrazek 19: Morfologie Mg-Ti svaru; (a) pii¢ny fez, (b) zvétseni 200x, (c) zvétSeni 5000x%,
(d) vysledek EBSD [27]

Zjisténi Castecné roztavenych a lokdlné zjemnénych zrn hoicikové slitiny ve svaru
zpusobuje ¢astecné roztaveni hotéikové slitiny béhem svarovani. Toto zjiSténi se opird i o
zmeétenou teplotu, kterd dosahovala az 563 °C pii 800 ms svafovani. Hlinik se na fazovém
rozhrani koncentruje a v tomto piipadé pomaha v taveni. Také reaguje jak s Mg tak s Ti, ¢imz
umoznuje metalurgické spojeni obou slitin. Hlinik vysrazeny z Mg faze tedy funguje jako most
mezi dvéma nesourodymi slitinami.

Habib a kolektiv se ve své praci [28] zabyvaji svafovanim titanu a hoi¢ikové slitiny AZ31
explozi pod vodou. Schéma experimentu je znazornéno na obrazku 20. Délka platkt byla 70
mm. V experimentu se v jednotlivych pokusech ménil tihel o a vzdalenost D, viz tabulka 2. Pro
uhel 20° byly otestovany 2 druhy prostfedniho platku AZ31 — deformacéné zpevnény a zihany.
Rozhrani bylo pozorovdno v riznych vzdéalenostech X. Vybusnina méla sloZeni 65 hm. %
pentritu a 35 hm. % parafinu.
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Obrazek 20: Schéma experimentu [28]

Tabulka 2: Proménné v experimentu [28]

., Prostfedni platek
Cislo vzorku o D (mm) AZ31
1 200 35 Vychozi stav —
2 45 deformacné
3 30° 35 zpevnény
4 200 35 Zihany (260 °C;
5 45 1,5h)

U vzorku cislo 1 byla na rozhrani pozorovana pfitomnost roztavené oblasti ve vzdalenosti
X =5 mm o velikosti pfiblizn¢ 10 um. Spojeni bylo dostatecné pevné, vydrzelo nasledné fezani
a leSténi. Vzorek 2 nevykazoval zadné taveni. U vzorku 3 doslo k dobrému spojeni rozhrani ve
vzdalenostech X = 5 az 30 mm, od vzdalenosti X =45 mm doslo k separaci. U vzorku 4, kde
byl pouzit Zihany platek, doslo k vytvofeni velkého mnozstvi roztavenych oblasti, vétSiho nez
u vzorku 1. U vzorku 5 nebyla tavenina na rozhrani ptitomna.

Na rozhrani Ti a Mg byla zmétena vyssi tvrdost zplisobend pravdépodobné deformaci
materidlu, nicméné tvrdost nenaznacuje tvorbu intermetalik. Pomoci EPMA bylo zjisténo, Ze
V roztavenych oblastech byla zvySena ptitomnost kysliku.

Yu a kolektiv ve své studii [29] zabyvaji Zihanim smési nanokrystalické slitiny AZ31
(priméra velikost zrna 95 nm) S pfidavkem 18 hm. % Ti. Tento vychozi material ve formeé
prasku m¢l dle XRD rozpustény v Mg matrici veskery Al a 0,72 at. % Ti. Prasek byl lisovan za
studena pfi 1500 MPa. Kompaktni material byl nasledné€ Zihan v elektrické odporové peci pfi
teplotach 300, 325, 350, 375 a 400 °C po dobu 30, 60, 120, 180 a 300 minut. Rychlost ohfevu
byla 10 K/min. Ochlazovani probihalo za pokojové teploty.

Zihani vyvolalo zhrubnuti zrna, zmény v tuhych roztocich a fazové premény. Velikost zrn
rostla s teplotou a ¢asem zihani. Pro 300 minut v teplotnim rozsahu rostla na pramérnou
velikost 120, 138, 153, 176 a 200 nm. Tyto hodnoty poukazuji na vyznamnou stabilitu zrn
V porovnani s jinymi nanokrystalickymi Mg slitinami. Obsah tuhého roztoku Ti v Mg matrici

29



se s teplotou snizil od 0,71 do 0,46 at. %, ¢ast tedy precipitovala. Rozméry zrn Ti faze se vlivem
zihani vyznamn¢é nezménily. Mikrotvrdost materidlu se Zihanim snizila vlivem rastu velikosti
zrn.

Buha se ve své studii [30] zabyva systémem Mg-Zn-Ti. K tomu pouzil ternarni slitinu Mg-
Zn-Ti a binarni Mg-Zn. Slitiny byly pfipraveny v induk¢ni peci v ochranné argonové atmosféie
a nasledn¢ vylity do formy. U obou slitin byla provedena homogenizace a tepelné zpracovani
Vv roztoku. SloZeni a zpracovani slitin je uvedeno v tabulce 3. Starnuti pii teplotach 70, 95 a
160 °C bylo provedeno v olejovych laznich. U vzorkl byla zmétena mikrotvrdost a provedena
analyza pomoci SEM, EDS, TEM A HRTEM.

Tabulka 3: Slozeni slitin a jejich tepelné zpracovani (po homogenizaci a zpracovani v roztoku
probéhlo kaleni do studené vody) [30]

SloZeni slitiny Homogenizace  Zpracovani v roztoku Starnuti
Mg-2,8Zn (at. %); P1i 160 °C a prti
335°C;96 h 340 °C;5h ,
Mg-7Zn (hm. %) pokojové teploté
. Pti 160 °C, 70 °C
Mg-24Z0-04Ti (3L %) 0 o o0t 140G 4n o5 o < e
Mg-6Zn-0,8Ti (hm. %) ’ ’ apr p? ejove
teplote

Autor v této studii zjistil, Ze rozpustnost Ti v tuhém hoi¢iku za pfitomnosti Zn je minimalné
o tad vy$§i nez bez p¥itomnosti Zn. Castice ve slitiné Mg-Zn-Ti jsou slozenim a morfologii
podobné eutektické fazi MgzZns a mohou obsahovat az ptiblizné 0,1 % Ti. Nejvyssiho stupné
zpevnéni u slitiny Mg-Zn-Ti l1ze dosdhnout starnutim pti 70 °C po dobu kratsi neZ 3 tydny, coz
odpovida binarnim slitinam Mg-Zn. Mikrostruktura vznikla starnutim pii 70 °C se skladala
nejméng z péti riznych typl precipitatd.

Zhang a kolektiv se v ¢lanku [31] zabyvaji slitinou Zn-3Mg-1Ti pfipravenou pomoci
ultrazvuku. Jako vychozi material pouzili ingoty cistého (99,995 %) zinku a hot¢iku. Tyc¢
z ¢istého titanu o priméru 30 mm a délce 130 mm byla pouzita jako ty¢ pro ultrazvukové
vysilani. Ultrazvukova ty¢ byla ptfedehtata pii 660 °C po dobu 60 sV roztaveném zinku.
Soucasné bylo urc¢ité mnozstvi hoiciku rozpusténo v taveniné zinku pii 600 °C v ochranné
argonové atmosfére. Tavenina Zn-Mg byla oSetfena ultrazvukem po dobu 60 s pfi frekvenci
pfiblizné 19000 Hz. Po ultrazvukovém zpracovani byla tavenina Zn-Mg-Ti nalita do ocelové
formy. Pro srovnani byla ultrazvukem zpracovana i tavenina Cistého zinku, aby se ziskala slitina
Zn-Ti. Chemické slozeni téchto slitin bylo ur¢eno pomoci XRF, viz tabulka 4.

Tabulka 4: Slozeni vzorkt dle XRF [31]

Vzorek Mg (hm. %) Ti (hm. %) Zn (hm. %)
Zn-1Ti 0 1,01 Zbytek
Zn-3Mg-1Ti 3,03 0,94 Zbytek
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Mikrostruktura vzorku byla zkoumana pomoci OM, SEM, EDS a TEM. Slitina Zn-3Mg-
1Ti se sklada pievazné z laminarnich a ty¢inkovitych eutektickych smési. Autofi usuzuji, ze
eutektické smési jsou slozeny z a-Zn a Mga2Zn11, faze bohata na Ti muze byt TiZnzs.

Mechanické testy zahrnovaly méfeni mikrotvrdosti a zkouSku v tlaku. Pevnost v tlaku a
mikrotvrdost slitiny Zn-1Ti dosahuji hodnot 265,1 MPa a 71,3 HV. Slitina Zn-3Mg-1Ti
dosahuje 625,1 MPa a 226,4 HV. Vysledky ukazuji, ze slitina Zn-3Mg-1Ti ma vynikajici
pevnost v tlaku a mikrotvrdost. Plasticita slitiny Zn-3Mg-1Ti je vSak nizka. To mlze souviset
s tvorbou intermetalické slouc¢eniny (Mg2Zni11) ve sliting.

Daéle provedli potenciodynamicka méfeni v Hankové roztoku pii 37 °C. Korozni potencial
slitiny Zn-3Mg-1Ti je blizky koroznimu potencialu slitiny Zn-1Ti, ale niz$i nez u ¢istého Zn.
Korozni rychlost slitiny Zn-3Mg-1Ti (78,5 um/rok) je vyssi nez u ¢istého Zn (35,1 um/rok) a
niz8i nez u slitiny Zn-1Ti (145,9 pum/rok).

Ke zjisténi cytotoxicity vzorkil byly pouzity fibroblasty mys$i. Vysledky naznacuji, Ze
biokompatibilita slitiny Zn-3Mg-1Ti je lepsi nez u slitiny Zn-1Ti a ¢istého Zn.

Huang a kolektiv ve své praci [32] pfipravovali kompozit skladajici se z ¢istétho Mg a Zn a
slitiny TiAl6V4, slozeni uvedeno v tabulce 5. Schéma pece, ve které probihala piiprava slitin
gravita¢nim litim je na obrazku 21. Kelimek byl zahtat na 400 °C a nasledné do n&j byly
vpusténa smés SFe a CO2 jako ochranny plyn. Po dosazeni 650 °C byl pouZit argon. Pti 760 °C
bylo zapnuto michadlo po dobu 10 minut. Tavenina byla nasledné vylita do formy. Nasledné

bylo provedeno tepelné zpracovani pti 150 °C po dobu 24 h,

Tabulka 5: Slozeni smési [32]

Slitina Mg (hm. %) Zn (hm. %) Ti (hm. %)
1 96 4 0
2 95 4 1
3 93 4 3
Motor

==
5

Odporovy ohiev

uodiy

/

Tavici komora

20D %66 + 94S %1

Obrazek 21: Schematické znazornéni pece [32]
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Vzorky byly analyzovany pomoci SEM, EDS a XRD. Zde bylo zjisténo, ze Zn precipitoval
na hranicich zrn. Zinek precipitoval z Mg matrice, zvlasté vyrazné to bylo pozorovano u tepelné
zpracovanych vzorkd. Hlinik difundoval na hranici zrn slitiny titanu, zatimco Ti a V zistaval
v objemu. Dle XRD zjistili, ze krystalova struktura zistala tepelnym zpracovanim téméf
nedotcena.

Mechanické zkousky zahrnovali zkousku pevnosti vtahu a méfeni mikrotvrdosti.
Nejvyssich pevnosti dosahovala slitina obsahujici 1 % TiAl6V4 v nevytvrzené (211 MPa) i
vytvrzeném (214 MPa) stavu. Obdobné vysledky byly i u tvrdosti (58 a 75 HV).

Elektrochemické testy se skladaly z OCP a EIS. Slitina s 1 % TiAl6V4 dosahovala
nejvyssiho potencialu, coz implikuje, Ze slitina je odolné&jsi viici oxidaci zakladnich kovii Mg,
ZnaAl.

Dale byly provedeny ponorové testy v Hankové roztoku. Slitina obsahujici 1 % TiAl6V4

zpusobila v roztoku po 14 dnech nejnizsi nartst pH.

Péréz a kolektiv se v praci [33] zabyva stanovenim mechanickych vlastnosti kompozitu Mg-
Ti (10 obj. %) pii 25-300 °C. Material byl pfipraven praskovou metalurgii, konkrétné
smichanim ¢istého titanového a hot¢ikového prasku v planetovém mlyné po dobu 1 h a jejich
naslednou extruzi pfi teploté 400 °C. Pfipraveny materidl byl charakterizovan pomoci OM,
SEM, XRD a tahovych testt.

Titan po extruzi vykazoval dv€é morfologie: siln€¢ deformované protdhlé CcCastice a
nedeformované hrubé ¢éstice. Ptipraveny kompozit projevoval pii pokojové teploté pevnost
160 MPa s prodlouzenim 8 %. Titanové ¢astice zpevnily matrici pfenosem zatizeni, ktery se
projevovalo lomem titanovych ¢astic. Kromé toho vedl postup trhlin skrze tvrdé titanové ¢astice
ke zvySeni taznosti, protoze $ifeni trhliny bylo zpozdéno nebo dokonce zastaveno. Uéinnost
titanové vyztuze klesala se zvysujici se teplotou.

V praci [13] byly prasky Ti a Mg smichany pomoci vysokoenergetického kulového mlyna
a nasledné byly tyto smési za rliznych podminek slinovany izostatickym lisovanim za tepla
(HIP), aby se ziskaly slitiny Ti-Mg s hmotnostnim podilem Mg blizkym hranici rozpustnosti
(x <2 hm. %).

Lisovani probihalo tlakem 1000 MPa po dobu 15 minut, slinovani pomoci HIP probihalo
Vv argonové atmosféte pfi teploté 800 °C a 1050 °C, pii tlaku 193 MPa po dobu 1 az 2 hodin.
Vzorky byly analyzovany pomoci OM, SEM, TEM, XRF a XRD.

Bylo prokazano, Ze je mozné ziskat slitiny Ti-Mg s nizkym mmnoZstvim Mg pomoci
vysokoenergetického kulového mleti ve spojeni s izostatickym lisovanim za tepla, coZ nabizi
novy zpusob vyroby metastabilni slitiny. MnoZzstvi Mg zavedené do slitiny se blizilo uvadéné
hranici rozpustnosti. Mikrostruktura titanové slitiny a interakce v atomarnim meétitku mezi Ti a
Mg pak umoziuji ptedpokladat, Ze za popsanych podminek zpracovani mél materiél blize ke
slitiné nez ke kompozitnimu materidlu.
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3. CiLE PRACE

Cile této diplomové prace jsou shrnuty takto:

Literarni reSerSe v oblasti legovani hoi¢iku s diirazem na legovani titanem
Provedeni experimentu s cilem stanovit vliv legovacich prvkl na rozpustnost
titanu v hoi¢ikovych slitinach

Ovéfeni slozeni slitin pomoci SEM/EDS a XRD metod a metalografie

Vyhodnoceni vlivu legur na rozpustnost titanu
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4. EXPERIMENTALNI CAST

4.1 Pristroje a pomicky
Glove box (Plas Labs)
Univerzalni testovaci piistroj Instron 5985 (Instron)
Laboratorni trubkova pec (Classic)
Metalograficka bruska Tegramin-25 (Struers)
Mikrotvrdomér LM 248 AT (LECO)
SEM JEOL JSM-7600F (JEOL) s EDS analyzatorem Ultim Max (Oxford)
Rentgenovy difrakéni analyzator SmartLab (Rigaku) s databazi JCPDS PDF—4 (NIST)
Plastové formy FixiForm (Struers)
Ocelové lisovnice a lisovniky
Laboratorni vahy
Kompozitni brusné kotouce (Struers)
SiC brusné kotouce
Lestici platna 3 a 1 um (Struers)

4.2 Pouzité chemikalie

Isopropanol (Nanobala)
Ethanolovy lubrikant Blue (Struers)
Dvouslozkova pryskytice Aka-Resin a tvrdidlo Aka-Cure Slow (Struers)

4.3 Experimentalni material

Jako experimentalni material byly pouZity hot¢ik, titan, slitina titanu TiAl6V4 a zinek, v§echny
ve form¢ prasku od spolecnosti Goodfellow Cambridge Limited. Snimky ze SEM jsou
zobrazeny na obrazku 22.

100pm FCH_VUT
15.0kV LEI M WD 33mm

Obrazek 22: Snimky ze SEM — a) Cisty Ti; b) slitina TiAl6V4
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4.4 Postup

4.4.1 Priprava smési praska

Bylo ptipraveno nékolik smési kovovych praskl, viz tabulka 6. Prace s kovovymi prasky
probihala v glove boxu v inertni dusikové atmosféie, aby bylo zabranéno oxidaci kovovych
praski vlivem vzdusného kysliku. Kovové prasky byly navazeny v plastovém kelimku, ptic¢emz
celkovd hmotnost smési byla vzdy 10 g. Nésledné byl praSek piesypan do mleci misky
obsahujici mleci télesa. Mleci miska byla vyjmuta z glove boxu a umisténa do mlynu. Mleti a
zaroven homogenizace probihala pii 300 otackéch za minutu po dobu 30 minut. Miska byla
opét premisténa do glove boxu a rozemlety prasek presypan zpét do plastového kelimku. Takto
nachystany prasek byl pouzit v nésledujici pripraveé vzorkda.

Tabulka 6: Seznam ptipravenych smési kovovych prasku

Smés Typ Ti Obsah Ti [hm. %]  Obsah Zn [hm. %] Obsah Mg [hm. %]
S1 10 5 85
S2 TiAl6V4 10 10 80
S3 10 15 75
S4 10 5 85
S5 Ti 10 10 80
S6 10 15 75
S7 . 10 1 89

Ti
S8 10 - 90
S9 - - - 100

S10 - - 1 99
S11 - - 5 95
S12 - - 10 90
S13 - - 15 85

4.4.2 Priprava vzorki

Vzorky byly ptipravovany v glove boxu v dusikové atmosféie. Kovové prasky byly navazeny
do ocelovych lisovnic. Na vzorky o rozmérech 10x4 mm bylo pouZito 0,7 g praskoveho
materidlu a na vzorky o rozmérech 10x10 mm bylo pouzito 1,75 g praskového materidlu. Prasek
V lisovnicich byl oboustranné vylisovan pomoci pfistroje Instron 5985 postupné nartstajicim
tlakem az na hodnotu 400 MPa, ktery byl udrZzovan 1 minutu. Tim byly pfipraveny kompaktni
vzorky valcového tvaru o vyse uvedenych rozmérech.

Vylisované vzorky byly zabaleny do grafitové folie. Grafitova forma méla 4 otvory pro
umisténi vzorkd. Do otvorti v grafitové formé¢ bylo nasypano malé mnozstvi praskového
hot¢iku, ktery by v pfipadé ptitomnosti zbytkového kysliku v peci prednostné oxidoval.
Nasledné¢ byly zabalené vzorky vlozeny do formy. Forma se vzorky byla nasledn¢€ umisténa do
grafitového valce. Grafitovy valec s formou byl vloZen do trubkové pece, ve které probéhlo
slinovani. Vzorky o rozmérech 10x4 mm byly slinovany programem uvedenym v tabulka 7.
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Tabulka 7: Program slinovani vzorkd 10x4 mm

Rychlost ohfevu [°C/min] Teplota [°C] Vydrz na teploté [min]
5 200 60
20 800 1
2 900 1

Vzorky S1 az S9 o rozmérech 10x10 mm byly slinovany programem uvedenym v tabulce
8. Krok s teplotou 350 °C byl ptidan do programu, jelikoz vzorky o téchto rozmérech slinované
pfedchozim programem béhem slinovani praskaly. Kvili pfidanému kroku ve slinovani nebyly
vzorky 10x4 mm pouzity, ale z diivodu dilezitého zjisténi v chovani béhem slinovani jsou zde
tyto postupy uvedeny.

Tabulka 8: Program slinovani vzorkd S1 az S9, 10x10 mm

Rychlost ohfevu [°C/min] Teplota [°C] Vydrz na teploté [min]
5 200 60
20 350 60
20 800 1
2 900 1

Vzorky S10 az S13 byly slinovany programem uvedenym v tabulce 9. Program byl navrzen
na zékladé¢ fazového diagramu Mg-Zn. NiZsi teplota byla pouZita, protoze vzorky neobsahovaly
titan.

Tabulka 9: Program slinovani vzork S10 az S13, 10x10 mm

Rychlost ohfevu [°C/min] Teplota [°C] Vydrz na teploté [min]
5 200 60
20 350 60
5 400 1
2 450 10

Vzorky o rozmérech 10x10 mm byly zkouSeny na pevnost v tlaku. Po zkouSce byly,
umistény do plastové formy a zality pryskyfici. Po zatvrdnuti pryskyftice byly vzorky vyjmuty
z formy a byl proveden metalograficky vybrus na piistroji Tegramin-25 s findlnim le$ténim na
jemnost 1 um. Jako chladivo a lubrikant byl béhem vybrusu pouzit ethanol Blue. Vzorky byly
mezi jednotlivymi kroky brouseni a lesténi opldchnuty isopropanolem a vysuSeny proudem
vzduchu. Ptipravené vzorky byly pouzity k sledovani mikrostruktury a k méfeni tvrdosti. Po
zaznamenani mikrostruktury a zméteni tvrdosti byly vzorky zbrouseny na tloustku 5 mm a
pouzity k méteni XRD.
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4.4.3 Mérfeni pevnosti v tlaku

Me¢éteni pevnosti v tlaku probéhlo na pfistroji Instron 5985 podle normy ASTM EO9 upravené na
vzorky 10x10 mm.

4.4.4 Meéreni tvrdosti

Meéfeni tvrdosti vzorka probehlo na pristroji Leco LM 248 AT. Tvrdost valcovych vzorkl byla
meéifena na podstaveé, kde bylo provedeno 10 indentl. Prvni indent byl proveden 400 um od
okraje a nasledujici 1000 um od sebe. Bylo pouZito zatizeni 0 hmotnosti 500 g.

445 Pozorovani mikrostruktury

Pozorovani mikrostruktury vzorkd probéhlo na piistroji SEM JEOL JSM-7600F s EDS
analyzatorem. Byly zaznamenany prvkové mapy. Urychlovaci napéti bylo 15 kV.

4.4.6 Rentgenova difrakéni analyza (XRD)

XRD analyza byla provedena na pfistroji SmartLab. Pfistroj byl vybaven Cu rentgenkou
S charakteristickym zafenim CuKa1, 2. Skenovani bylo provedeno kontinualné v rozsahu thla
4,5° a7 90° s krokem 0,013°.
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5. VYSLEDKY

5.1 Pevnost v tlaku

Vzorky o rozmérech 10x10 mm byly zkouSeny na pevnost v tlaku. Namétena data jsou uvedena
v tabulce 10, spolu s relevantnimi informacemi o sloZeni. Vysledky s odchylkou pochazi ze
ttech riiznych métent.

Z naméfenych dat je patrné, ze s rostoucim obsahem zinku rostlo 1 maximalni napéti, pii
kterém vzorek selhal. Zaroven je mozné pozorovat vyssi pevnosti pii pouziti Cistého titanu
oproti slitin¢ TiAl6V4. Prodlouzeni v maximu napéti naopak s vyssim obsahem zinku klesalo.
Vyjimkou je zde pouze vzorek S8, ktery ptes absenci zinku doséhl v porovnani s ostatnimi
malého prodlouzeni. Na tomto vzorku je také mozné pozorovat vyznamny pokles pevnosti
oproti vzorku S7, tedy i nizké obsahy zinku vedou k vyznamnému zvySeni pevnosti.

Vzorek S9 je ¢isty hoi¢ik, ktery v tomto piipadé slouZi jako reference, piedevsim ke smésim
S1 az S8 (jsou slinovany stejné) a lze usoudit, Ze tyto smési vykazovaly vétsi pevnost a zaroven
mensi prodlouzeni oproti Cistému hoiciku.

Pro srovnani byly pfipraveny i smési S10 az S13, které neobsahovaly titan. Zde je patrny
vyznamny pokles v pevnosti oproti vzorkiim obsahujicich titan. Nicméné stale je zde trend
rostouci pevnosti a klesajiciho prodlouzeni s rostoucim obsahem zinku.

Tabulka 10: Naméfené hodnoty pevnosti v tlaku

. Maximalni Prodlouzeni v maximu
Vzorek TypTi Zn [hm. %] napéti [MPa] napéti [mm]
S1 5 330+ 8 1,29 +£ 0,08
S2 TiAI6GV4 10 347 +5 0,99 £ 0,02
S3 15 370 +£ 12 0,79 £ 0,03
S4 5 358 +6 1,19+ 0,07
S5 Ti 10 373 +8 1,13+ 0,07
S6 15 3906+ 2 0,83 £ 0,04
S7 Ti 1 247 £ 13 1,65+0,10
S8 - 200+ 11 1,20 £0,03
S9 - - 170 1,71
S10 1 166 £ 13 1,08 + 0,04
S11 5 167 £8 0,97 + 0,04
S12 ) 10 184 + 10 0,90 + 0,03
S13 15 192 +4 0,79 £ 0,08
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5.2 Tvrdost

Namétené hodnoty tvrdosti vzorkd jsou uvedeny v tabulce 11.

Z prumérnych hodnot je patrné, Ze se rostoucim obsahem zinku roste tvrdost vzorkl. Typ
titanu v tomto ptipad¢ zdanlivé nema vyznamny vliv. Jak je vidét na vzorku S7, i malé mnozstvi
Zn ma vliv na tvrdost vzorku v porovnani se vzorkem S8.

Vzorek S9 opét slouzi jako reference, pficemz ukazuje vyssi tvrdost u vSech pripravenych
smési oproti Cistému Mg.

Vzorky bez obsahu titanu dosahovaly vyrazné nizsi tvrdosti, ale je zde opét patrny trend
rostouct tvrdosti s rostoucim podilem zinku.

Vyssi odchylka je zptisobena vétsi tvrdosti pti okraji vzorku, kdo doslo ke vét§imu zhutnéni
béhem lisovani.

Tabulka 11: Tvrdost dle Vickerse (* hodnota vyfazena, chyba v méfeni)

Vzorek
S1 S2 S3 S4 S5 S6 S7 S8 S9 S10 S11 S12 S13
102 96 126 98 97 108 64 71 53 49 69 51 65
84 97 93 84 89 98 70 52 43 45 43 48 50
80 94 72 97 85 100 50 57 37 42 60 56 54
72 78 89 94 86 75 54 60 36 41 47 58 67
71 82 79 74 83 87 59 48 40 49 40 54 53
87 72 98 68 77 102 50 48 37 45 38 53 64
79 97 145 77 101 93 67 44 43 39 41 61 50
94 81 8 93 90 99 60 48 49 51 51 45 52
85 87 86 82 86 104 60 55 47 47 53 44 71
104 99 120 99 89 107 80 59 52 41 64 46 64
Primér: 85,8 88,3 94,2 86,6 88,3 97,2 61,3 54,2 43,7 449 50,5 51,7 58,9
Odchylka: 10,8 9,0 170 105 63 95 87 75 57 40 101 55 75

Tvrdost HV

5.3 Mikrostruktura

Mikrostruktura vzorkl byla pozorovana pomoci SEM a EDS. Obrazky 23, 24, 25, 26, 27, 28,
29 a 30 zobrazuji prvkové mapy vzorkt S1 az S8.

U vzorku obsahujicich slitinu TiA16V4 (S1 az S3) nebo Cisty titan (S4 az S6) lze pozorovat,
7e pritomny zinek se koncentruje na hranici ¢astice titanu. Velikost této vrstvy Zn roste s
obsahem Zn. Zaroven je mozné pozorovat, ze v piipadé €istého titanu je zinek okolo titanové
¢astice mnohem vyraznéji zastoupeny a zasahuje hloubé&ji do struktury. Pro srovnani u vzorku
S7 nebyla vrstva Zn okolo titanové Castice pozorovana. Vzorek S8 (bez Zn) nevykazuje
propojeni titanu s hot¢ikem.

Vanad a hlinik, které jsou ptitomny ve slitiné TiAI6V4, zlstavaji v objemu Castic této
slitiny.
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Ti Kal

25um
Zn Lal,2

25um

Obrazek 23: Prvkova mapa vzorku S1 (ptivodni zvétseni 2000%)

40



Ti Kal

25um 25um

Zn Lal,2 Al Kal

Obrazek 24: Prvkova mapa vzorku S2 (ptivodni zvétseni 2000%)

41



Mg Kal,2 ‘ Ti Kal

25um 25um

Zn Lal,2 Al Kal

25um 25um

V Kal

25um

Obrazek 25: Prvkova mapa vzorku S3 (ptivodni zvétseni 2000%)
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Ti Kal

25um

Zn Lal,2

25pm

Obrazek 26: Prvkova mapa vzorku S4 (ptivodni zvétseni 2000%)

Mg Kal,2 Ti Kal

Zn Lal,2

25um

Obrazek 27: Prvkova mapa vzorku S5 (ptivodni zvétseni 2000%)
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Ti Kal

25pm
Zn Lal,2

25um

Obrazek 28: Prvkova mapa vzorku S6 (ptivodni zvétseni 2000%)

Mg Kal,2 Ti Kal

25um

25um

Zn Lal,2

25um

Obrazek 29: Prvkova mapa vzorku S7 (ptivodni zvétseni 2000%)
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Ti Kal

25um 1

25um

Obrazek 30: Prvkova mapa vzorku S8 (piivodni zvétseni 2000%)
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5.5 Rentgenova difrakéni analyza

Spektra z XRD analyzy jsou zobrazena na obrazcich 31, 32, 33 a 34. Vzorky S1 az S3 (se
slitinou TiAI6V4) obsahuji Mg, Ti a MgO. Od vzorku S2 se zacinaji objevovat faze MgZn; a
Mgs1Zn2o, piicemz intenzita téchto fazi se zvySuje u vzorku S3, rostou tedy s podilem zinku.

Relativni intenzita

A Mg i Mg51Zn20

Difrakéni tihel 20 [°]

Obrazek 31: XRD spektrum vzorkl S1 az S3
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Vzorky S4 az S6 (s ¢istym Ti) opét obsahuji Mg, Ti a MgO. U vzorku S4 se objevuje faze
MgZn,. U vzorkl S5 a S6 i faze TiZnas, jejiz intenzita roste s obsahem zinku. Vzorky S5 a S6
jsou tedy prvnimi, které neobsahuji titan pouze v Cisté formé, ale i ve formé intermetalické faze.

Relativni intenzita
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Obrazek 32: XRD spektrum vzorkli S4 az S6
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Vzorky S7 a S8 vykazuji pfitomnost pouze Mg, Ti a MgO. Vzorek S9 (Cisty hoicik) pouze
faze Mg a MgO.

A Mg
&Ti
@ M0
AA o o 4
— N

Relativni intenzita

A A °
s7 Alel®e * . A

25

30 35 40 45 50 55 60 65
Difrakéni thel 20 [°]

Obrazek 33: XRD spektrum vzorkl S7

az S9

Vzorek S10 obsahuje Mg, Ti a MgO. Ve vzorku S11 je pfitomna i1 faze MgZn2 a ve vzorcich
S12 a S13 i faze MgZn a Mgs1Znyo. Intenzita téchto fazi opét roste s obsahem zinku.

Relativni intenzita

A Mz | MgZn2 + MgZn

2

Difrakéni tihel 20 [°]

Obrazek 34: XRD spektrum vzorki S10
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6. DISKUZE

Pro piehlednost byly data z méfeni pevnosti a tvrdosti zobrazena v grafech, viz obrazek 35 a

36. Zde je patrné, ze data z obou méteni spolu pomérné dobte koreluji. Zinek tedy zvySuje

pevnost 1 tvrdost vzorkl. To naznacuje i lepsi propojeni titanovych ¢astic S hoté¢ikem, jak bylo

pozorovano na mikrostruktufe, a také vyskyt intermetalickych fazi, které byly zjistény pomoci

XRD. Tato pozorovani naznacuji, ze zinek muze zprostfedkovavat spojeni hoicikové matrice

S titanovou slozkou.
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Obrazek 35: Grafické znazornéni vysledkti pevnosti v tlaku
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Obrazek 36: Grafické znazornéni vysledki méfeni tvrdosti

Z XRD analyzy bylo zjisténo, Ze zinek se v nizkych mnozstvich (1 hm. %) rozpousti v Mg
matrici a nedochazi k tvorbé intermetalik (S7 a S10). Ve vzorcich S4 a S11 (5 hm.% Zn)
doslo ke vzniku méfitelného mnozstvi MgZny, ale ve vzorku S1 nikoliv. Hodnota 5 hm.% Zn
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je tedy v tomto ohledu hrani¢ni a v pfipad¢ vzorku s titanem zaleZzelo na typu titanu. S vys$$im
obsahem zinku (S2, S3, S5, S6, S12 a S13) dochazi jiz k vyssi tvorbé intermetalik s hoi¢ikem,
a to Mgs1Zny u vzorkl S2 a S3 které obsahuji slitinu TiAlI6V4 a MgZnz u vzorki S5 a S6
obsahujicich ¢isty titan. Vzorky S12 a S13 bez titanu obsahovaly Mgsi1Znzo, MgZn, a MgZn.
V piipadé vzorkti S5 a S6 doslo i ke tvorb¢ intermetalika zinku s titanem TiZnis. Toto zjisténi
navazuje 1 na pozorovani vétSiho mnozstvi Zn na hranici Cistych titanovych zrn. Chovani
Cistého titanu a TiAI6V4 se tedy od sebe opét lisi. Hlinik ma pravdépodobné vliv na interakci
titanové Castice se zinkem, kterou blokuje. To by vysvétlovalo, pro¢ Cisty titan se zinkem
reaguje a vznika TiZnie, zatimco v ptipad¢€ TiAl6V4 intermetalikum titanu se zinkem nevznika
a vznika intermetalikum Mgs1Zno.

Zlepseni interakce titanovych ¢astic v hof¢iku vlivem pfidavku zinku, které bylo mozné
pozorovat na mikrostruktute podporuje tvrzeni v ¢lanku [30], kde autor popisuje zlepSeni
rozpustnosti o jeden fad.

V ¢lanku [32] se zabyvaji velmi podobnym systémem, nicméné s mensimi obsahy Ti i Zn.
Popsané vzorky dosahovaly pevnosti az 214 MPa a tvrdosti az 75 HV. Vysledky ¢lanku
vV porovndni s vysledky této prace potvrzuji, ze vyssi pfidavky titanu a zinku maji vyznamny
vliv na pevnost i tvrdost. Autofi sviij systém popisuji jako kompozitni, takze se da predpokladat,
7e nedosahli vyznamnéjsiho rozpousténi Ti ¢astic v Mg. Také v ¢lanku popisuji precipitaci Al
na hranici titanové castice, k cemuz v naSem prfipadé¢ nedoslo a Al zlstal rovhomérné
dispergovany v castici slitiny Ti.

V ¢lanku [33] se autofi zabyvaji systémem Mg-10 obj. % Ti, coz odpovida 22,35 hm. % Ti.
Tyto vzorky byly slinovany pii teploté 400 °C a dosahovaly pevnosti 160 MPa. Vzorky S8
V této praci, které obsahuji 10 hm. % Ti dosahuji pevnosti 200 MPa. Vyssi pevnost vzorkid S8
by mohla byt zplisobena jak vyssi teplotou slinovani (900 °C), tak i1 jinym pomérem sloZeni.
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7.ZAVER

V teoretické ¢asti byly shrnuty poznatky o hotciku a jeho slitinach a o titanu a jeho slitinach.
Zvlastni pozornost byla vénovana systémim Mg-Ti, Mg-Al, Mg-Zn a Ti-Zn. Dale zde byla
rozebrana praskovd metalurgie, pficemz tato kapitola zahrnovala hlavni ¢asti praskové
metalurgie: vyroba praskd, jejich legovani, formovani a slinovani. Teoretickd Céast byla
zakoncena resersi soucasné literatury v oblasti Mg-Ti.

Experimentalni ¢ast se vénovala ptipravé vzorkl definovanych smési technologii praSkové
metalurgie a analyze téchto vzorkli. V experimentalni ¢asti bylo pfipraveno 13 typt vzorki
S riznym obsahem zinku a titanu. Vzorky byly analyzovany pomoci SEM, EDS a XRD.
Z mechanického hlediska byla zmétena tvrdost a pevnost v tlaku.

Propojenim vysledkl ziskanych v experimentalni Casti prace byly ucinény tyto zavéry
shrnuté v bodech:

e Usp&sné byl pripraven hoi¢ikovy material pomoci pragkové metalurgie obsahujici
Castice titanu nebo slitiny TiAI6V4

e Z prvkovych map Ize usoudit, Ze s rostoucim obsahem zinku se titanové ¢éstice 1épe
propojuji s hof¢ikovym materidlem, pfiemz Cisty titan reaguje 1épe nez slitina
TiAl6V4

e XRD analyza ukazala existenci intermetalickych fazi na bazi Mg-Zn i Ti-Zn, kdy
intermetalickd faze TiZn1e byla pfitomna ve vzorcich s Cistym titanem a koncentraci
zinku 10 a 15 hm. %

e Srostoucim obsahem zinku rostla tvrdost a pevnost materiald, zaroven klesala
tvarnost; vzorek S6 s 10 hm. % cistého titanu a 15 hm. % zinku dosahl nejvyssi
pevnosti (396 £ 2 MPa) a tvrdosti (97,2 = 9,5 HV); z hlediska mechanickych
vlastnosti, mikrostruktury a fazového sloZeni se jevi nejlépe vzorek S6, je tedy
vhodné pridavat Cisty titan

V této diplomové praci bylo dosazeno vSech vytycenych cili. Perspektivnim pokra¢ovanim
pro materidly pfipravené v ramci této diplomové prace by mohlo byt otestovani korozniho
chovani. Déle by bylo vhodné Iépe prozkoumat slozeni intermetalickych fazi na hranicich
titanovych zrn pomoci TEM.
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SEZNAM POUZITYCH ZKRATEK

ASTM
CIP
DSC
EBSD
EDS
EIS
EPMA
GP
HCP
HIP
HRTEM
HV
OCP
oM
PM
REE
SEM
SPS
TEM
XRD
XRF

Americka spolecnost pro testovani a materialy
[zostatické lisovani za studena

Diferen¢ni skenovaci kalorimetrie
Mikroanalyza s elektronovou sondou
Energiove disperzni spektroskopie
Elektrochemicka impedancni spektroskopie
Elektronova mikrosondovéa analyza
Guinier-Preston (zony)

Nejtésnéjsi hexagondlni uspotradani
Izostatické lisovani za tepla
VysokorozliSovaci transmisni elektronova mikroskopie
Zkouska tvrdosti dle Vickerse

Potencial otevieného obvodu

Opticky mikroskop

Praskova metalurgie

Prvky vzacnych zemin

Rastrovaci elektronovy mikroskop

Jiskrové plazmové slinovani

Transmisni elektronova mikroskopie
Rentgenova difrakce

Rentgenova fluorescence
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