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Úvod

Horèík je najµah¹í in¾iniersky kov a má veµký potenciál kvôli obrovským záso-
bám prírodného horèíka, dobrým mechanickým vlastnostiam a jednoduchej prie-
myselnej výrobe. Najväè¹ím zdrojom prírodného horèíka sú oceány, keï z 1 m3

morskej vody je mo¾né získa» a¾ 1,3 kg horèíka [1]. Jeho ïal¹ou nespornou výho-
dou je jeho �nanène nenároèná recyklovateµnos», na recykláciu je potrebných iba
5 % z nákladov na výrobu.

V dne¹nej dobe sa v priemysle kladie veµký dôraz na odµahèenie materiálov.
To platí hlavne pre automobilový a letecký priemysel, kde je výskum zameraný
najmä na redukovanie spotreby paliva a emisií CO2. V tomto ohµade je veµmi per-
spektívny horèík a jeho zliatiny, ktorého hlavná výhoda spoèíva v dobrom pomere
pevnosti k hmotnosti. Ïal¹ou jeho pozitívnou vlastnos»ou je biokompatibilita, èím
je zaujímavý pre ïal¹ie vyu¾itie v medicíne.

Prvý väè¹í rozmach pou¾itia horèíka nastal v medzivojnovom období, kde ho
prvýkrát pou¾il Volkswagen. Po druhej svetovej vojne jeho výroba prudko klesla,
preto¾e sa zaèala pou¾íva» voda na chladenie motorov, èím sa stal horèík so svo-
jou nízkou koroziodolnos»ou nepou¾iteµný [2]. Príchodom nových technologických
postupov, napr. vysokotlakového liatia, v 90. rokoch nastala renesancia pou¾itia
horèíkových zliatin. Výrobný postup bol výhodný v tom, ¾e u¾ bolo mo¾né priamo
odlieva» diely bez nutnosti ïal¹ieho obrábania.

Okrem spomínaných výhod má horèík aj nevýhody. Niektoré z nich sú za-
príèinené tým, ¾e horèík kry¹talizuje v hexagonálnej mrie¾ke a vykazuje tak iné
deformaèné vlastnosti v porovnaní s materiálmi, ktoré kry¹talizujú v kubickej
mrie¾ke. Hor¹ie sa deformuje, a tým má ni¾¹iu tvarovateµnos». Ïal¹ou nevýhodou
horèíkových zliatin je ich malá odolnos» voèi korózii a degradácia mechanických
vlastností pri teplotách nad 150 oC [2]. Horèík tie¾ rýchlo oxiduje [3].

Zmienené nevýhody bránia jeho ¹ir¹iemu pou¾itiu, av¹ak sú výzvou vylep¹i»
tieto materiály rôznymi metódami tak, aby sa tieto nedostatky redukovali èo naj-
viac. Preto je potrebné porozumie» mechanizmom prebiehajúcich v týchto mate-
riáloch pri zá»a¾i a vytvori» tak materiál, ktorý bude dobre vzdorova» vplyvom
vonkaj¹ieho prostredia.

Vlastnosti materiálov mô¾u by» silno ovplyvnené legujúcimi prímesami alebo
spôsobom výroby a spracovania.

2



1. Horèík

Horèík je chemický prvok s protónovým èíslom 12. Tento kov má lesklo ¹edú
farbu. Najèastej¹ie sa vyskytuje v zlúèeninách s oxidaèným èíslom +2. Je to ôsmy
najroz¹írenej¹í prvok v zemskej kôre (a¾ 2,1 %) [4]. Èistý horèík má pri izbovej
teplote hustotu 1,74 g · cm−3 a jeho teplota topenia je 650 ◦C [5]. Dobre vedie
teplo a takisto dobre tlmí vibrácie.

Je v¹eobecne známe, ¾e horèík je anizotropný materiál kvôli hexagonálne tesne
usporiadanej kry¹tálovej mrie¾ke (HCP) viï obr. 1.1, èo má významný vplyv na
jeho vlastnosti. Jeho mrie¾kové parametre pri izbovej teplote sú a = 0,3209 nm a
c = 0,5210 nm [6]. Jeho pomer c/a je 1,624, ktorý je blízky ideálnej hodnote pre
najtesnej¹ie usporiadanie, èo je

√
8/3.

Obr. 1.1: Hexagonálne tesne usporiadaná mrie¾ka [7].

1.1 Deformácia hexagonálnych kovov

Kovy s hexagonálnou kry¹tálovou mrie¾kou s tesným usporiadaním majú
tvárnos» za be¾ných teplôt. Tieto kovy navy¹e mô¾u vykazova» významnú ani-
zotropiu v závislosti na osi namáhania. Je v¹eobecne známe, ¾e pri plastickej
deformácii horèíka sa aktivujú sklzové systémy: bazálny (0001)〈1120〉, prizma-
tický {1010}〈1120〉, pyramidálny prvého druhu (oznaèovaný π1) {1011}〈1120〉 a
pyramidálny druhého druhu (oznaèovaný π2){1122}1

3
〈1123〉 [8]. Najµah¹ie sa akti-

vuje bazálny sklzový systém, preto¾e tam je najväè¹ia hustota atómov. Èiastoène
mô¾u by» aktivované prizmatické sklzové systémy, najmä vïaka blízkej hodnote
ideálneho pomeru mrie¾kových parametrov. Bazálne, prizmatické a pyramidálne
sklzové systémy prvého druhu zais»ujú deformáciu iba v smere 〈a〉. Deformácia v
smere 〈c〉 prebieha aktiváciou pyramidálneho sklzového systému druhého druhu.
K jeho aktivácii je v¹ak potrebné pomerne veµké mno¾stvo energie [9]. V horèí-
kových zliatinách tak existujú iba 4 nezávislé sklzové systémy, èo znamená, ¾e
horèíkové zliatiny nespåòajú podmienku von Misesovho kritéria, kedy je potreb-
ných aspoò 5 nezávislých sklzových systémov (rovín) [10].

Nedostatok sklzových systémov má za následok aktiváciu ïal¹ieho deforma-
èného mechanizmu - dvojèatenia. Pri mechanickom namáhaní sa mrie¾ka zrkad-
lovo pretoèí voèi pôvodnej matrici. Hranièné atómy nevedia, ktorým smerom je
usporiadaná pôvodná kry¹talogra�cká mrie¾ka, preto pasujú do oboch mrie¾ok.
Pre lep¹iu predstavu tejto situácie je vhodný obrázok 1.3. Najèastej¹í typ dvojèa-
tenia pri deformácii v tlaku {1012}〈1011〉 je charakterizované uhlom natoèenia
voèi pôvodnej kry¹talogra�ckej mrie¾ke o 86◦ [9]. Dvojèatá pri námahaní v tlaku
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Obr. 1.2: Najvýznamnej¹ie roviny a smery v hexagonálnej mrie¾ke [9].

vznikajú, ak sú bazálne roviny orientované rovnobe¾ne s osou namáhania, viï
obr. 1.3. Rovnaký efekt ako {1012} dvojèatenie má sklz po rovinách 〈c+a〉, av¹ak
je potrebné naò väè¹ie napätie ne¾ pri dvojèatení [11].

Obr. 1.3: Vznik dvojèa»a.

V polykry¹talických materiáloch je situácia pri plastickej deformácii zlo¾itej¹ia
ako v prípade monokry¹tálov vzhµadom na existenciu zàn a ich rozliènú orientáciu.
Ale na druhej strane sú mechanizmy plastickej deformácie rovnaké. V¹eobecne
sú polykry¹talické materiály izotropné kvôli náhodnej orientácii zàn. V prípade
silnej textúry, tj. väè¹ina zàn má podobnú orientáciu, sa vlastnosti kry¹tálu blí¾ia
monokry¹tálu. Z výsledkov predo¹lých výskumov [12, 13] je zrejmé, ¾e správanie
pri deformácii horèíkových zliatin s preferovanou textúrou je mo¾no interpretova»
ako deformaèné módy pozorované v monokry¹talickom horèíku [9].

Pohyb dislokácií a dvojèatenie tvorí základ spevòovacích dejov v polykry¹ta-
lických horèíkových zliatinách. Pohybu dislokácií preká¾ajú hranice zàn a takisto
aj hranice dvojèiat a iné poruchy kry¹talickej mrie¾ky, èím dochádza k nahroma-
deniu napä»ových polí. To vedie k spevneniu materiálu. K odpevòovacím proce-
som patrí prieèny sklz a ¹plhanie dislokácií. Prieèny sklz sa vyskytuje v lokálne
vysokých napä»ových poliach, ktoré sú spôsobené hromadiacimi sa dislokáciami.
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1.2 Extrúzia

Extrúzia je proces na vytvorenie materiálu s pevným prierezom. Pôvodný ma-
teriál sa pretláèa kanálom so zvoleným prierezom za pomoci piestu, viï schema-
tický obrázok 1.4. Podµa extrúznej teploty rozdeµujeme extrúziu na studenú, teplú
a horúcu. Studená extrúzia prebieha pri izbovej teplote. Teplá extrúzia prebieha
pri teplote pod teplotou rekry¹talizácie. Horúca extrúzia prebieha nad teplotou
rekry¹talizácie. Následne je materiál ochladený. Okrem teploty a extrúznej rých-
losti je tento proces charakterizovaný extrúznym pomerom, tj. pomerom plochy
prierezu S1 pôvodného materiálu k ploche prierezu S2 extrudovaného materiálu.
Extrúzia má výrazný vplyv na vnútornú mikro¹truktúru materiálu. Pou¾íva sa
najmä na zjemnenie veµkosti zrna, èo vedie k spevòovaniu materiálu a k príprave
výrobkov so ¹peci�ckým prierezom.

Obr. 1.4: Schematické znázornenie extrúzie [14].

Horèíkové zliatiny sa najèastej¹ie extrudujú nad teplotou rekry¹talizácie. Ta-
kýmto spôsobom spracovaný materiál zvyèajne vykazuje silnú vláknitú textúru,
kde os c hexagonálnej mrie¾ky je pri väè¹ine zàn kolmá na smer extrúzie [15].

1.3 Deformaèné skú¹ky

Pri deformaèných skú¹kach má zmysel de�nova» relatívne predå¾enie:

εi =
∆l

l0
, (1.1)

kde l0 je pôvodná då¾ka vzorky a ∆l je zmena då¾ky.
V technickej praxi sa èasto uvádza závislos» in¾inierskeho napätia na relatív-

nom predå¾ení. In¾inierske napätie je de�nované pomocou vz»ahu:

σi =
F

S0

, (1.2)

kde S0 je poèiatoèný prierez vzorky. Ale plocha prierezu vzorky poèas deformácie
nezostáva kon¹tantá, preto sa zavádza skutoèné predå¾enie a skutoèné napätie. Pri
zavedení týchto parametrov sa predpokladá zachovanie objemu vzorky. Skutoèné
napätie je v prípade tlakových skú¹ék de�nované ako:

σ =
F

S0

(1− εi). (1.3)
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V prípade tlakových skú¹ok skutoèné predå¾enie je:

ε = |ln (1− εi)|. (1.4)

Podrobný popis zavedenia týchto parametrov sa nachádza v [16].
Závislos» skutoèného napätia na skutoènom predå¾ení sa nazýva deformaèná

krivka. Má rozlièné tvary pre rozdielne materiály, av¹ak existujú v nich oblasti,
ktoré sú podobné pre mnohé materiály. Príklad deformaènej krivky je uvedený na
obrázku 1.5a. V prvej èasti I dochádza k elastickej deformácii. V tejto èasti je zá-
vislos» napätia na deformácii lineárna. Pre väè¹inu kovov (vrátane horèíka) býva
táto oblas» veµmi malého rozsahu a materiál tak rýchlo prejde do plastickej defor-
mácie, èas» II. V materiáloch dochádza k najrôznej¹ím mechanizom spevòovania
èi odpevòovania (hromadenie dislokácií, nukleácia dvojèiat. . .), ktoré ovplyvòujú
tvar deformaènej krivky. V ïal¹ej èasti III je charakteristické to, ¾e men¹ia sila je
potrebná na relatívne veµké predå¾enie. Táto èas» prebieha a¾ do bodu pretrhnutia
IV.

Z hµadiska pozorovania je najdôle¾itej¹ia plastická èas» deformácie - oblas» II
a III. Preto sa v odborných prácach èasto zvykne vynecháva» elastická èas».

Pre porovnanie výsledkov sa zavádza velièina σ0,2, ktorá oznaèuje skutoèné
napätie pri relatívnom predå¾ení 0,2 %. Ïalej sa zvykne urèova» maximálne do-
siahnuté napätie σmax a maximálna deformácia εmax, viï 1.5b.

(a) Charakteristické oblasti
deformaènej krivky.

(b) Význaèné body na deformaènej
krivke.

Obr. 1.5: Oblasti deformaènej krivky a významné body.

1.4 Akustická emisia

Akustická emisia (AE) je elastické vlnenie, ktoré vzniká v dôsledku uvoµnenia
energie pri dynamickej zmene v ¹truktúre materiálu [17]. Táto zmena mô¾e by»
spôsobená sklzom dislokácií, nukleáciou dvojèiat, vznikom a ¹írením trhlín [18].
Senzor pripevnený na èeµusti deformaèného stroja doká¾e pomocou piezoelektric-
kého javu sníma» kolmú zlo¾ku tohto elastického vlnenia [7]. K AE dôjde iba
vtedy, ak materiál je namáhaný, v tomto prípade je to mechanické namáhanie.
Pozorujú sa iba zmeny, ktoré vznikli deformáciou.
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Elastické vlnenie má charakteristickú frekvenciu, na základe ktorej doká¾eme
rozlí¹i» rôzne deformaèné mechanizmy: dislokaèný sklz a dvojèatenie [1]. Preto
je AE výhodná k stanoveniu aktívnych deformaèných mechanizmov v materiá-
loch poèas ich mechanického namáhania. Av¹ak je potrebné si uvedomi», ¾e AE
umo¾òuje zaznamenáva» iba vznik dvojèiat a nie ich rast [19].

Signál AE mô¾e ma» rôznu podobu v závislosti od zdroja pôvodu. Spojitému
signálu priraïujeme sklz dislokácií. Na druhej strane nespojitý signál, ktorý má
charakter diskrétneho rozdelenia, pochádza od vzniku dvojèiat [9].

Tieto signály mô¾eme vyhodnocova» rôznymi spôsobmi. Pri spojitom signále,
keï signál presahuje urèitú prahovú úroveò, sa dá vyhodnodi» stredná kvadratická
výchylka detekovaného signálu a poèty prekmitov za pevne daný èasový interval
(dN

dt
). Nespojitý signál je mo¾né rozdeli» na jednotlivé udalosti, ktoré sú charak-

terizované då¾kou, najväè¹ou amplitúdou a èasom, za ktorý bola dosiahnutá.

1.5 Zlo¾enie pou¾itého materiálu

V horèíkových zliatinách je väè¹ina vzácnych zemín relatívne dobre rozpustná.
Ich rozpustnos» klesá so zni¾ujúcou sa teplotou. Prímes vzácnych zemín zjemòuje
zrná materiálu a vylep¹uje vlastnosti materiálu, a to za izbovej teploty, ale aj pri
zvý¹ených teplotách [20]. Zvý¹ený obsah vzácnych zemín zvy¹uje odolnos» voèi
teèeniu materiálu, èo je dôle¾ité z hµadiska dlhodobého pou¾ívania materiálu.

Jedna z najpopulárnej¹ích priemyselne vyrábaných horèíkových zliatin je
WE43, kde E znaèí súhrnný obsah v¹etkých vzácnych zemín v materiáli (tzv.
mischmetal). Zmeska vzácnych zemín mô¾e by» nahradená èistým obsahom, tj.
jedným vybraným prvkom zo vzácnych zemín ako v prípade WN43, kde z prvkov
vzácnych zemín bol pou¾itý iba neodým.

Pre urèenie vplyvu ytria a neodýmu na mechanické vlastnosti boli zvlá¹» od-
liate binárne horèíkové zliatiny N2 a W4. Ingolt zliatiny N2 obsahuje prímes 2 %
neodýmu, budeme ju znaèi» 2Nd. So zvy¹ujúcim obsahom neodýmu sa zvy¹uje
odolnos» voèi teèeniu materiálu [20]. V praxi by sa zliatina mohla pou¾íva» na
tvorbu nasálnych stentov pre ¾ivé organizmy [21]. Podobne ingolt zliatiny W4 ob-
sahuje 4%-nú prímes ytria, znaèíme 4Y. Biodegradovateµnos» tejto zliatiny bola
skúmaná napríklad v [22].

Jednotlivé ingolty boli extrudované pri rýchlostiach 3 mm/s a 5 mm/s, teplote
350◦C a extrúznom pomere 30:1.
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2. Motivácia

Hlavné ciele bakálarskej práce sú:

• preskúma» mikro¹truktúru pou¾itých zliatin,

• premera» charakteristickú deformaènú krivku pri zmene rôznych paramet-
rov,

• spracova» a objasni» výsledky deformaèných skú¹ok pomocou prebiehajú-
cich deformaèných mikromechanizmov,

• diskutova» experimentálne namerané dáta, a prípadné odli¹nosti od teore-
tických oèakávaní dostatoène okomentova».

Jedným z ïal¹ích cieµov bakalárskej práce je potvrdi» nezávislos» tvaru de-
formaèných kriviek na veµkosti vzoriek a overi» nezávislos» výberu miesta výrezu
vzorky, tj. v osi extrudovanej tyèe a mimo osi extrudovanej tyèe.

Urèenie anizotropie, resp. izotropie materiálu bolo uskutoènené z pólových
obrazcov, kde je zaznamenaná orientácia zàn (textúra) vo vzorkách. V prípade
anizotropie majú zrná preferovanej¹iu orientáciu v urèitom smere. Kvôli oèaká-
vanej textúre je hlavným parametrom deformaèných skú¹ok smer deformácie.
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3. Experimentálne metódy

3.1 Deformaèné skú¹ky

Tlakové deformaèné skú¹ky prebiehali na prístroji Instron 5882 za izbovej
teploty. Hlavným parametrom testov bola orientácia vzorky voèi smeru extrúzie
- v smere extrúzie (ED) a v smere kolmom na extrúziu (TD). Skú¹ky defomácie
prebiehali pri kon¹tantnej deformaènej rýchlosti 10−3 s−1 a¾ do lomu materiálu.
Poèítaè zaznamenával èas, pôsobiacu silu a zmenu då¾ky vzorky. Výsledky tlako-
vých deformaèných skú¹ok sú zalo¾ené na spriemerovaní troch a¾ siedmich vzoriek
pre ka¾dý parameter.

3.1.1 Akustická emisia

Poèas väè¹iny deformaèných skú¹ok bola zaznamenaná akustická emisia. Boli
pou¾itý prístroj Micro-II od �rmy Physical Acoustics Corporation. Do apara-
túry bol zapojený predzosilòovaè s mo¾nos»ami predzosilnenia 20, 40 a 60 dB.
Bol pou¾itý ¹irokopásmový senzor s plochou frekvenènou charakteristikou v da-
nom frekvenènom pásme. Rozsah frekvencií, ktoré senzor zaznamenáva, je 100 -
600 kHz.

Záznam AE bol získaný nastavením predzosilòovaèa na 60 dB, prípadne 40 dB
podµa intenzity signálu. Prahová úroveò bola nastavená na 27 dB, èo bolo nad úro-
vòou ¹umu. Zo surových dát bola pre nás najzaujímavej¹ia informácia poètu pre-
kmitovN v rôznych èasových úsekoch. Namerané dáta boli vyhodnotené pomocou
programu Origin vo forme poètu prekmitov za pevný èasový interval dN

dt
, v tomto

prípade sme zvolili èasový úsek 0,1 s.

3.2 Mikro¹truktúra

3.2.1 Optická mikroskopia

Optická mikroskopia bola pou¾itá na pozorovanie mikro¹truktúry a na analýzu
veµkosti zàn v¹etkých skúmaných vzoriek. Na pozorovanie bol pou¾itý mikroskop
Olympus GX 51. Veµkos» zrna bola ¹tatisticky vypoèítaná na základe kruhovej
metódy a vz»ahu:

d =
3πD

2n
, (3.1)

kde n je poèet pre»atých zàn kru¾nicou s priemerom D. Na analýzu bol pou¾itý
program ImageJ.

3.2.2 Röntgenova difrakcia

Metóda röntgenovej difrakcie (X-ray di�raction, XRD) sa pou¾íva na urèe-
nie kry¹talickej ¹truktúry tuhých látok, chemického zlo¾enia, meranie vnútorných
napätí, meranie veµkosti èastíc a urèovanie orientácie kry¹tálu alebo poprípade
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orientácií jednotlivých zlo¾iek v polykry¹talickej ¹truktúre. Bola pou¾itá na zis-
tenie textúry.

Pri röntgenovej difrakènej analýze je vzorka o¾iarená krátkovlnným zdrojom
¾iarenia. Toto röntgenové ¾iarenie je rozptýlené najmä na elektrónových obaloch.
Mno¾ina v¹etkých mo¾ných rozptylových vektorov tvorí sféru, viï 3.1. Obmedze-
ním sa na kladné rozptylové vektory dostaneme polosféru reálnych rozptylových
vektorov. Planimetrickou projekciou týchto rozptylových vektorov poèítaè zazna-
mená intenzitu difraktovaného ¾iarenia do pólového obrazca.

Obr. 3.1: Schematický princíp goniometra pre meranie textúry difrakciou [23].

3.3 Príprava materiálu

3.3.1 Tlakové skú¹ky

Extrudované tyèe boli valcového tvaru s priemerom 17 mm. Z nich boli odre-
zané vzorky v tvare kvádrov s rozmermi 5x5x8 mm3 a to v smere paralelnom s
extrúziou (ED) a v smere kolmom na smer extrúzie (TD). K deformaèným testom
boli ïalej vypílené vzorky 7,5x7,5x12 mm3, ktoré boli pou¾ité na analýzu vplyvu
veµkosti vzorky na charakter deformaènej krivky.

3.3.2 Optická mikroskopia a XRD

Vzorky z prieèneho rezu nedeformovaných extrudovaných tyèí 4Y, 2Nd a
WN43 boli pri ka¾dej z dvoch extrúznych rýchlostí zaliate epoxidovým príprav-
kom. Následne boli systematicky zbrusované so zjemòujúcou sa hrubos»ou kotúèa.
Zbrúsené vzorky boli dole¹tené diamantovou pastou s veµkos»ami zàn 3, 1 a 0,25
µm. Na záver bol povrch vzorky naleptaný zriedeným koncentrátom kyseliny pik-
rovej, èím sa zviditeµnili hranice zàn. Pre meranie textúry bol vynechaný krok
naleptania kyselinou.

10



4. Výsledky merania a diskusia

4.1 Mikro¹truktúra materiálu

Vyhotovené fotky z optického mikroskopu sú na obrázku 4.1. Z nich bola
kruhovou metódou stanovená veµkos» zàn, viï tabuµka 4.1.

Zrná sú polyedrického tvaru s vysokouhlovými hranicami. Materiál javil hete-
rogénnu ¹truktúru. Na snímkach je vidno, ¾e sekundárne fázy sa vyprecipitovali
v celom objeme zàn. Tieto sekundárne fázy sa nezhlukujú do väè¹ích tvarov a sú
rovnomerne rozmiestnené po celom objeme vnútra zàn, nielen pri hraniciach ako
je to zvykom pri iných materiáloch.

So zvý¹eným obsahom vzácnych zemín narastá aj frakèný objem èastíc sekun-
dárnych fáz. Najlep¹ie to bolo vidie» pri zliatine WN43 na snímkoch 4.1e a 4.1f
s najväè¹ím poètom vyprecipitovaných fáz. Porovnaním vzoriek 2Nd a 4Y na ob-
rázkoch 4.1a a¾ 4.1d sa zis»uje, ¾e prímesové prvky vzorky 4Y sú viac rozpustné
v horèíkovej zliatine.

Analýzou snímok optickej mikroskopie sme zistili, ¾e mikro¹truktúra je zrekry-
¹talizovaná. V¹etky materiály majú rovnoosé s rovnomerným rozdelením veµkosti
zàn. Vplyv rýchlosti extrúzie na veµkosti zàn je zrejmý pre vzorky 2Nd a WN43,
keï so zvy¹ujúcou sa rýchlos»ou extrúzie rastie veµkos» zàn. Pri vzorke 4Y ne-
bol zaznamenaný ¾iaden rozdiel veµkosti zàn pri rôznych rýchlostiach extrúzie,
potvrdzuje to aj tabuµka 4.1.

vzorka d [µm]

2Nd 3 mm/s 39 ± 4
2Nd 5 mm/s 64 ± 4
4Y 3 mm/s 34 ± 2
4Y 5 mm/s 34 ± 3

WN43 3 mm/s 16 ± 2
WN43 5 mm/s 23 ± 2

Tabuµka 4.1: Veµkosti zàn horèíkových zliatin s prímesami vzácnych zemín
(neodýmu a ytria) urèené kruhovou metódou.
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(a) 2Nd 3 mm/s (b) 2Nd 5 mm/s

(c) 4Y 3 mm/s (d) 4Y 5 mm/s

(e) WN43 3 mm/s (f) WN43 5 mm/s

Obr. 4.1: Mikro¹truktúra extrudovaných vzoriek so zväè¹ením 500x.

4.1.1 Textúra

Snímky pólových obrazcov boli namerané pomocou röntgenovej difrakcie. Po-
u¾ité materiály vykazujú slab¹iu textúru ako iné horèíkové zliatiny, napr. AZ31
[24].

Väè¹ina zàn v¹etkých vzoriek mala bazálne roviny odklonené asi o 45◦ od smeru
extrúzie. V men¹ej miere mali vzorky 2Nd 3 mm/s a WN43 3 a 5 mm/s niektoré
zrná orientované tak, ¾e bazálne roviny boli kolmé na smer extrúzie. Malá èas»
zàn vzorky 2Nd 5 mm/s má bazálne roviny otoèené asi o 10◦ od smeru extrú-
zie. Extrudované zliatiny majú podobnú textúru ako zliatina ZN11 spracovaná
podobne [25].

Analýza snímok pólových obrazcov 4.2 ukázala, ¾e so zni¾ujúcou sa rýchlos»ou
extrúzie sa mierne zni¾uje anizotropia vzoriek 4Y a WN43. Pri vzorke 2Nd sa
naopak zvý¹ila jej anizotropia, viï obr. 4.2a a 4.2b.
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(a) 2Nd 3 mm/s (b) 2Nd 5 mm/s

(c) 4Y 3 mm/s (d) 4Y 5 mm/s

(e) WN43 3 mm/s (f) WN43 5 mm/s

Obr. 4.2: Pólové obrazce roviny (0001) jednotlivých vzoriek.

4.2 Deformaèné skú¹ky

Merania ¹tandartne prebiehali za kon¹tatnej deformaènej rýchlosti 10−3 s−1.
Namerané dáta boli za pou¾itia teoretických znalostí uvedených v kapitole 1.3
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spracované v programe Origin, kde boli následne vykreslené do grafov závislostí
skutoèného napätia σ na skutoènom predå¾ení ε.

Pri horèíkovej zliatine 2Nd je zrejmý rozdiel v charaktere deformaèných kri-
viek medzi deformáciou v smere extrúzie a v transverzálnom smere. Zmienený
rozdiel je vidno na zaèiatku plastickej èasti deformaènej krivky. Pri deformácii
vzorky odpílenej v transverzálnom smere je potrebná men¹ia zá»a¾ na relatívne
väè¹iu zmenu då¾ky ne¾ pri vzorke deformovanej v ED. Toto správanie mo¾no vy-
svetli» pozorovanou textúrou. V zrnách orientavaných s mrie¾kovým parametrom
c kolmo na smer zá»a¾e dochádza k mechanizmu dvojèatenia, èo má za následok
esovitý tvar.

Orientácia zàn vo v¹etkých vzorkách je pri deformácii v tlaku v TD výhod-
nej¹ia pre vznik dvojèiat, viï obr. 4.6, naopak pri deformácii v tlaku pri ED je
takých zàn menej. Tento rozdiel sa prejavuje v charaktere deformaènej krivky
v podobe esovitého tvaru. Pri vzorke 4Y nie je pozorovaný výrazný esovitý tvar
deformaènej krivky ako pri 2Nd, av¹ak sa dá pozorova» rozdiel v tvare defor-
maèných kriviek medzi ED a TD. Meranie textúry ukázalo, ¾e menej výrazný
esovitý tvar deformaènej krivky mo¾no vysvetli» väè¹ím rozptylom v orientácii
zàn, viï obr. 4.2a a 4.2c. Deformaèná krivka v TD vzorky WN43 nevykazuje
esovitý tvar, èo mo¾no vysvetµova» malou veµkos»ou zàn, viï tab. 4.1. Taktie¾
deformaèné krivky v smere ED a TD horèíkovej zliatiny WN43 sa na zaèiatku
plastickej èasti deformaènej krivky nelí¹ia viac, ne¾ je ¹tatistická chyba merania.
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Obr. 4.3: Deformaèné krivky vzoriek 2Nd 3 mm/s a 5 mm/s.
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Obr. 4.4: Deformaèné krivky vzoriek 4Y 3 mm/s a 5 mm/s.
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Obr. 4.5: Deformaèné krivky vzoriek WN43 3 mm/s a 5 mm/s.

S ohµadom na zlo¾enie materiálu vykazujú vysoké pevnosti vzorky s vy¹¹ím
obsahom vzácnych zemín resp. ytria. Vysvetli» je to mo¾né veµkos»ou zrna vo
vzorkách a mno¾stvom sekundárnych fáz v materiáli. S vy¹¹ím obsahom sekun-
dárnych fáz sa zvy¹uje pevnos» materiálu.
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Obr. 4.6: Vhodne orientované zrná pre vznik dvojèatenia v ED zelená farba,
v TD èervená farba.

vzorka smer σ02 [MPa] σmax [MPa] εmax

2Nd 3 mm/s ED 82 ± 7 245 ± 2 0,30 ± 0,04
TD 85 ± 1 253 ± 6 0,16 ± 0,01

2Nd 5 mm/s ED 79 ± 4 238 ± 3 0,33 ± 0,06
TD 77 ± 6 245 ± 2 0,16 ± 0,02

4Y 3 mm/s ED 100 ± 3 247 ± 4 0,41 ± 0,03
TD 94 ± 6 243 ± 4 0,29 ± 0,04

4Y 5 mm/s ED 97 ± 4 255 ± 2 0,45 ± 0,02
TD 102 ± 5 247 ± 4 0,30 ± 0,03

WN43 3 mm/s ED 133 ± 4 328 ± 3 0,28 ± 0,01
TD 156 ± 2 319 ± 3 0,19 ± 0,03

WN43 5 mm/s ED 127 ± 7 322 ± 12 0,22 ± 0,04
TD 153 ± 2 317 ± 8 0,20 ± 0,03

Tabuµka 4.2: σ02, σmax a εmax jednotlivých vzoriek.
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V¹eobecne v¹ak platí, ¾e èím má materiál jemnej¹ie zrná, tým má vy¹¹iu hod-
notu σ02, hovorí o tom Hall-Petchov vz»ah [26]. Pre 2Nd a 4Y tvoril tento nárast
pevnosti pri zní¾ení rýchlosti extrúzie pribli¾ne o 3 - 8 MPa v oboch smeroch
deformácie (ED a TD). Materiál 4Y pri oboch extrudovaných rýchlostiach mal
rovnaké veµkosti zàn, preto rozdiely v medziach pevnosti mo¾no pripisova» ¹tatis-
tickej neistote.

Vplyv smeru deformácie bol badateµný iba pri vzorke WN43. Nárast pevnosti
o 17 a¾ 20 % bol pozorovaný pre vzorky v TD. Pevnos» vzoriek 2Nd a 4Y v oboch
smeroch plastickej deformácie sa zhodovala v rámci ¹tatistickej chyby merania.

Porovnaním medze sklzu medzi meranými vzorkami vykazuje jednoznaèné
maximum materiál WN43 v TD s hodnotou 156 MPa.

Èo sa týka hodnoty maximálneho napätia σmax, maximum nastalo pri vzorke
WN43 3 mm/s v ED s nameranou hodnotou 328 MPa. V priemere sa maximálne
hodnoty napätia materiálu WN43 odli¹ujú od vzoriek 2Nd a 4Y asi o 70 MPa,
èo predstavuje markantný rozdiel asi o 30 % pri narastajúcom obsahu vzácnych
zemín. Najni¾¹iu hodnotu σmax mala vzorka 2Nd 5 mm/s v ED s nameranou
hodnotou zá»a¾e iba 238 MPa, èo nepredstavuje výraznej¹iu odchýlku v porovnaní
s výsledkami zvy¹ných vzoriek 2Nd a 4Y, pri ktorých sme namerali σmax pribli¾ne
250 MPa.

Najväè¹iu plasticitu vykazuje vzorka 4Y 5 mm/s, ktorá sa doká¾e plasticky
zdeformova» a¾ na 55 % svojej då¾ky. Najni¾¹iu plasticitu má materiál 2Nd 3 mm/s
v TD a 2Nd 5 mm/s v TD, keï prasknutie materiálu nastalo pri relatívnom
predå¾ení o 16 %.

Plasticita v¹etkých vzoriek je závislá na smere deformácie. Vzorky vykazo-
vali vy¹¹iu plasticitu pri TD deformácii. Na druhej strane plasticita je nezávislá
na rozmeroch zàn.

Vlastnosti binárnych horèíkových zliatin 2Nd a 4Y boli najmä skúmané pre ich
budúce vyu¾itie v biomedicíne, zväè¹a biodegradovateµnos». M. Socjusz nameral
vo svojej práci σ02 =72 MPa pre neextrudovanú vzorku Mg - 4Y pri podobnej
schéme experimentu [27]. Porovnaním výsledkov s extrudovanou vzorkou 4Y (94
- 102 MPa) sa zistilo, ¾e vzorka 4Y extrúziou zvý¹ila svoju pevnos» asi o 30 MPa,
èo predstavuje nárast asi o 40 %.

Výsledky WN43 mo¾no porovna» s výsledkami Mackenzieho práce [28]. Tla-
kové deformaèné skú¹ky vykonával na vzorke WE43 extrudovanej pri rýchlosti
1,05 m/min, teplote 360◦C a extrúznom pomere 4:1. V ED nameral hodnotu
medze sklzu σ02 =184 MPa. Rozdielnos» výsledkov mo¾no vysvetli» odli¹nou tex-
túrou a zlo¾ením. WE43 obsahovalo navy¹e 0,8 % zirkónia, ktorý vytvrdzuje ma-
teriál.

4.3 Vplyv rozmerov vzorky

Merania deformaèných skú¹ok prebiehali na relatívne malých vzorkách
5x5x8 mm3. Je dôle¾ité overi», èi nedochádza k nejakému ne¾iadanému efektu
pri takých malých vzorkách, preto boli vyrezané najväè¹ie mo¾né vzorky rovnaké
v oboch smeroch, a to konkrétne s rozmermi 7,5x7,5x12 mm3. Pre overenie boli
vybrané extrudované tyèe 2Nd 3 mm/s a 4Y 3 mm/s.

Výsledky vplyvu veµkosti vzorky je mo¾no vidie» na grafoch 4.7a a 4.7b. Defor-
maèné krivky materiálu 4Y 3 mm/s sa dobre navzájom kopírujú pre oba smery
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deformácie. Pri materiáli 2Nd 3 mm/s sa deformaèné krivky zhodujú v rámci
¹tatistickej chyby merania. Týmto meraním sme vylúèili vplyv veµkosti vzorky a
miesta vypílenia vzorky na charakter deformaènej krivky.
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Obr. 4.7: Porovnanie vplyvu rozmerov vzoriek.

4.4 Deformaèné krivky spolu so záznamom
akustickej emisie

Meranie deformaèných skú¹ok je výhodné prevádza» spolu so záznamom akus-
tickej emisie kvôli stanoveniu aktívnych deformaèných mechanizmov. Najväè¹ími
zdrojmi AE sú najmä lavínový pohyb dislokácii, nukleácia dvojèiat, vznik a ¹í-
renie mikrotrhlín. Poèet prekmitov za daný èasový interval 0,1 s v závislosti na
èase sú vyobrazené na obr. 4.8 a 4.9.

Na v¹etkých záznamoch signál AE na zaèiatku deformaèných skú¹ok prudko
vzrastá a¾ do svojho maxima, ktoré sa nachádza na medzi sklzu na deformaènej
krivke. Potom signál AE prudko poklesne. Po ostrom poklese signál AE v ED
vymizne, objavuje sa a¾ na konci záznamu tesne pred prasknutím vzorky. Signál
AE na konci deformaèných skú¹ok mo¾no vysvetli» vznikom a ¹írením mikrotrhlín.
Orientáciou vzorky v transverzálnom smere deformácie si signál AE po prudkom
poklese udr¾uje relatívne kon¹tantnú hladinu.

Výraznej¹í signál AE poèas celej doby experimentu v TD ne¾ v ED je mo¾no
pripisova» vzniku dvojèiat. Z obrázka 4.2 je vidie», ¾e orientácia zàn je výhodná pre
ich vznik, osa c HCP mrie¾ky je kolmá na smer deformácie v tlaku v TD, viï obr.
1.3. Nie tak výrazný záznam signálu AE pri vzorkách WN43 v TD je spôsobený
veµmi malými zrnami, v ktorých dvojèatá nevznikajú. Masívny vznik dvojèiat
pri vzorkách 2Nd a 4Y potvrdzuje u¾ spomínaný esovitý charakter deformaènej
krivky.

Maximum signálu AE na medzi sklzu v ED je spôsobené lavínovým pohybom
dislokácií. Vplyvom tlaku vznikajú v materiáli dislokácie a ¹íria sa v zrne. Signál
AE klesá z dôvodu pribúdajúceho mno¾stva dislokácií. Priestor pre pohyb dis-
lokácií sa postupne zahus»uje dislokáciami, ich stredná voµná dráha sa skracuje,
a¾ dokým sa nespomalia alebo nezastavia vplyvom preká¾ok (napr. hranice zàn,
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percipitáty, iné dislokácie. . .). To spôsobuje pokles signálu AE a¾ do stavu, keï je
materiál presýtený dislokáciami a signál AE je pod prahom rozlí¹iteµnosti.

Poèet prekmitov nezávisle na smere deformácie klesá postupne od vzorky 2Nd
cez 4Y a¾ po WN43. Dá sa teda poveda», ¾e so zmen¹ujúcou sa veµkos»ou zrna
klesá poèetnos» signálov AE.

(a) 2Nd 3 mm/s (b) 2 Nd 5 mm/s

(c) 4Y 3 mm/s (d) 4Y 5 mm/s

(e) WN43 3 mm/s (f) WN43 5 mm/s

Obr. 4.8: Deformaèné krivky spolu so záznamom akustickej emisie pre
deformáciu v smere extrúzie.

Porovnanie charakteru záznamu akustickej emisie bolo uskutoènené na vzor-
kách 2Nd a 4Y s rozmermi 7,5x7,5x12 mm3. Veµkos» vzorky nemá na charakte-
ristický tvar krivky poètu prekmitov za daný èasový interval ¾iaden vplyv, preto
boli publikované iba grafy pre vzorky 2Nd 3 mm/s, viï obr. 4.10. Dá sa pozoro-
va» iba nárast poètu prekmitov za èasový interval poèas celej doby experimentu,
av¹ak ten sa dá jednoducho vysvetli» väè¹ím objemom vzorky, z ktorej bol signál
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(a) 2Nd 3 mm/s (b) 2Nd 5 mm/s

(c) 4Y 3 mm/s (d) 4Y 5 mm/s

(e) WN43 3 mm/s (f) WN43 5 mm/s

Obr. 4.9: Deformaèné krivky spolu so záznamom akustickej emisie pre
deformáciu v smere kolmom na smer extrúzie.

AE detekovaný.
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(a) 2Nd 3 mm/s s rozmermi 5x5x8
mm3

(b) 2Nd 3 mm/s s rozmermi
7,5x7,5x12 mm3

Obr. 4.10: Vplyv rozmerov vzorky na záznam AE.

4.5 Vplyv rýchlosti deformácie

Meranie bolo uskutoènené pre vzorky 2Nd 3 mm/s v ED a TD. Na obrázkoch
4.11 sú vyobrazené deformaèná krivky vo väè¹om detaile. Analýzou týchto grafov
sa zistilo, ¾e deformaèné krivky nezávisia na rýchlosti deformácie, keï deviácia
v tvare deformaèných kriviek je men¹ia ne¾ ¹tatistická chyba merania. Na obrázku
4.11a je pri zmluvnom predå¾ení εz = 0,25 zaznamenaný skok na deformaènej
krivke, ktorý bol spôsobený zmenou deformaènej rýchlosti z 10−5 s−1 na 10−6 s−1.

0 , 0 1 0 0 , 0 1 5 0 , 0 2 0 0 , 0 2 5 0 , 0 3 0 0 , 0 3 5 0 , 0 4 01 0 0

1 1 0

1 2 0

1 3 0

1 4 0

1 5 0

σ i [M
Pa

]

ε i  [ m m / m m ]

 2 N d  3  m m / s  E D        1 0 - 2

 2 N d  3  m m / s  E D        1 0 - 3

 2 N d  3  m m / s  E D        1 0 - 4

 2 N d  3  m m / s  E D  1 0 - 5  a  1 0 - 6

(a) Rýchlostná citlivos» vzorky 2Nd 3
mm/s ED.

0 , 0 5 0 0 , 0 5 5 0 , 0 6 0 0 , 0 6 5 0 , 0 7 0 0 , 0 7 5 0 , 0 8 0 0 , 0 8 5 0 , 0 9 0

1 6 0

1 8 0

2 0 0

σ i [M
Pa

]

ε i  [ m m / m m ]

 2 N d  3  m m / s  T D  1 0 - 2

 2 N d  3  m m / s  T D  1 0 - 3

 2 N d  3  m m / s  T D  1 0 - 4

(b) Rýchlostná citlivos» vzorky 2Nd 3
mm/s TD.

Obr. 4.11: Detail deformaèných kriviek pre rôzne deformaèné rýchlosti.
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Záver

Zámerom bakalárskej práce bolo skúma» extrudované horèíkové zliatiny s prí-
mesami neodýmu a ytria. Boli prevedené deformaèné skú¹ky v tlaku pre dve rôzne
orientácie vzorky, pri ktorých bol súbe¾ne zaznamenávaný signál akustickej emi-
sie. Pomocou optickej mikroskopie sme získali obraz o mikro¹truktúre materiálu.

Výsledky bakalárskej práce zhrnuté vo viacerých bodoch

Mikro¹truktúra

• Zrná horèíkových zliatin 2Nd, 4Y a WN43 extrudovaných pri rýchlostiach
3 a 5 mm/s sú polyedrického tvaru oddelené vysokouhlovými hranicami.

• Zrná vzoriek 2Nd, 4Y a WN43 sú rovnoosé s rovnomerným rozdelením
veµkosti zàn.

• S narastajúcim obsahom vzácnych zemín klesá priemerná veµkos» zàn.

• So zvy¹ujúcou sa rýchlos»ou extrúzie narastá priemerná veµkos» zàn.

Výsledky deformaèných skú¹ok

• Pre vzorky 2Nd, 4Y a WN43 rástla medza pevnosti so zmen¹ujúcou sa
veµkos»ou zàn, èo zodpovedá teoretickému Hall-Petchovmu vz»ahu.

• Textúra má významný vplyv na tvar deformaènej krivky.

• Tvar deformaèných kriviek vzorky 2Nd 3 mm/s pri mechanickom namáhaní
v ED a TD nezávisí na rýchlosti deformácie.

• Pri vzorkách 2Nd 3 mm/s a 4Y 3 mm/s nezávisí charakter deformaènej
krivky na veµkosti vzorky.

Záznam akustickej emisie

• Pri v¹etkých vzorkách bol pozorovaný nespojitý signál akustickej emisie,
prièom skoky odpovedajú nukleácii dvojèiat, dislokaèným lavínam a vzniku
a ¹íreniu mikrotrhlín.

• Maximum poèetnosti prekmitov sa nachádza na medzi sklzu na deformaènej
krivke.

• Výraznej¹í signál AE pri mechanickom namáhaní v TD ne¾ ED.

• Poèet prekmitov pri oboch smeroch deformácie klesá postupne od vzorky
2Nd cez 4Y a¾ po WN43.

• Malá poèetnos» prekmitov vzorky WN43 je spôsobená malou veµkos»ou zàn.
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