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Abstrakt: Predlozend prica sa zaoberd stadiom ternarnej (WN43) a dvoch bi-
narnych horéikovych zliatin s primesami neodymu (2Nd) a ytria (4Y) extrudova-
nych pri roznych rychlostiach (2 a 5 mm/s). Mikrostrukttra vSetkych skiimanych
vzoriek bola analyzovana pomocou optickej mikroskopie. Celkovy obraz mikrost-
ruktiry materidlov bol doplneny urcenim textdry pomocou rdentgenovej difrak-
cie. Mechanické vlastnosti boli skimané pomocou deformacnych skaisok v tlaku v
dvoch orientaciach vzorky voci smeru extrazie. Pre korelaciu deformacnych testov
s mikrostruktirou skiimanych vzoriek bol zaznamenany signal akustickej emisie.
Takyto zaznam akustickej pomaha identifikovat deformac¢né mikromechanizmy
prebiehajice v materiali pocas mechanického namahania. Stcastou deformacnych
sktisok bola analyza vplyvu velkosti vzorky a rychlosti deformécie na deformacné
mechanizmy.
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Title: Study of deformation mechanisms in extruded magnesium alloys containing
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Abstract: Submitted work shows results of the investigation of ternary (WN43)
and two binary magnesium alloys containing neodymium (2Nd) and yttrium (4Y)
extruded at two different extrusion rates (2 and 5 mm/s). Microstructure of the
investigated samples was analysed by light microscope. Additionally, texture of all
samples was measured by X-ray diffraction. Mechanical properties were studied
by compression deformation tests with two different deformation directions with
respect to the processing direction. Acoustic emission was recorded during the
deformation tests in order to correlate deformation behaviour with the micros-
tructure. Analysis of the acoustic emission helps to identify deformation micro-
mechanisms acting during the mechanical straining. Additionally, effect of sample
size and deformation rate on the deformation mechanisms was investigated.
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Uvod

Horcik je najlahs$i inziniersky kov a ma velky potencial kvoli obrovskym zaso-
bam prirodného horcika, dobrym mechanickym vlastnostiam a jednoduchej prie-
myselnej vyrobe. Najvic¢sim zdrojom prirodného horéika st ocedny, ked z 1 m?
morskej vody je mozné ziskat az 1,3 kg hor¢ika [I]. Jeho dalsou nespornou vyho-
dou je jeho finan¢ne nenaro¢né recyklovatelnost, na recyklaciu je potrebnych iba
5% z nadkladov na vyrobu.

V dnesnej dobe sa v priemysle kladie velky doraz na odlahcéenie materidlov.
To plati hlavne pre automobilovy a letecky priemysel, kde je vyskum zamerany
najméi na redukovanie spotreby paliva a emisii CO,. V tomto ohlade je velmi per-
spektivny horcik a jeho zliatiny, ktorého hlavna vyhoda spociva v dobrom pomere
pevnosti k hmotnosti. Dalgou jeho pozitivnou vlastnostou je biokompatibilita, ¢im
je zaujimavy pre dalie vyuzitie v medicine.
prvykrat pouzil Volkswagen. Po druhej svetovej vojne jeho vyroba prudko klesla,
pretoZe sa zacala pouzivat voda na chladenie motorov, ¢im sa stal hor¢ik so svo-
jou nizkou koroziodolnostou nepouzitelny [2]. Prichodom novych technologickych
postupov, napr. vysokotlakového liatia, v 90. rokoch nastala renesancia pouzitia
horcikovych zliatin. Vyrobny postup bol vyhodny v tom, Ze uz bolo mozné priamo
odlievat diely bez nutnosti dalSieho obrdbania.

Okrem spominanych vyhod ma horc¢ik aj nevyhody. Niektoré z nich si za-
pri¢inené tym, ze horc¢ik krystalizuje v hexagonalnej mriezke a vykazuje tak iné
deformacné vlastnosti v porovnani s materidlmi, ktoré kryStalizuju v kubickej
mriezke. Horsie sa deformuje, a tym m4 niZ§iu tvarovatelnost. Dalsou nevyhodou
horéikovych zliatin je ich mald odolnost voéi korézii a degradacia mechanickych
vlastnosti pri teplotach nad 150 °C [2]. Hor¢ik tiez rychlo oxiduje [3].

Zmienené nevyhody brania jeho SirS§iemu pouzitiu, avSak st vyzvou vylepSit
tieto materialy roznymi metdédami tak, aby sa tieto nedostatky redukovali ¢o naj-
viac. Preto je potrebné porozumiet mechanizmom prebiehajtcich v tychto mate-
ridloch pri zatazi a vytvorit tak material, ktory bude dobre vzdorovat vplyvom
vonkajsieho prostredia.

Vlastnosti materidlov mozu byt silno ovplyvnené legujicimi primesami alebo
sposobom vyroby a spracovania.



1. Horcik

Horcik je chemicky prvok s proténovym c¢islom 12. Tento kov ma lesklo Sedii
farbu. Najcastejsie sa vyskytuje v zli¢eninach s oxida¢nym ¢islom +2. Je to 6smy
najrozsirenejsi prvok v zemskej kore (a7 2,1 %) [4]. Cisty horéik ma pri izbovej
teplote hustotu 1,74 g¢-cm™ a jeho teplota topenia je 650 °C [5]. Dobre vedie
teplo a takisto dobre tlmi vibracie.

Je vSeobecne zname, ze horcik je anizotropny material kvéli hexagonalne tesne
usporiadanej krystalovej mriezke (HCP) vid obr. ¢o mé vyznamny vplyv na
jeho vlastnosti. Jeho mriezkové parametre pri izbovej teplote st a = 0,3209 nm a
¢ =0,5210 nm [6]. Jeho pomer c¢/a je 1,624, ktory je blizky idedlnej hodnote pre
najtesnejsie usporiadanie, ¢o je \/8/_3

Obr. 1.1: Hexagonalne tesne usporiadana mriezka [7].

1.1 Deformacia hexagonalnych kovov

Kovy s hexagonélnou krystalovou mriezkou s tesnym usporiadanim maji
tvarnost za beznych teplot. Tieto kovy navySe moézu vykazovat vyznamnia ani-
zotropiu v zavislosti na osi namahania. Je vSeobecne zndme, ze pri plastickej
deformécii horc¢ika sa aktivuja sklzové systémy: bazdlny (0001)(1120), prizma-
ticky {1010}(1120), pyramidalny prvého druhu (oznacovany m1) {1011}(1120) a
pyramidalny druhého druhu (oznacovany m2){1122}1(1123) [8]. Najlahsie sa akti-
vuje bazalny sklzovy systém, pretoze tam je najvicsia hustota atémov. Ciastocne
mozu byt aktivované prizmatické sklzové systémy, najmi vdaka blizkej hodnote
idedlneho pomeru mriezkovych parametrov. Bazalne, prizmatické a pyramidalne
sklzové systémy prvého druhu zaistuji deforméciu iba v smere (a). Deformécia v
smere (c) prebieha aktiviciou pyramidalneho sklzového systému druhého druhu.
K jeho aktivacii je v8ak potrebné pomerne velké mnozstvo energie [9]. V hor¢i-
kovych zliatindch tak existuju iba 4 nezavislé sklzové systémy, ¢o znamenad, Ze
horé¢ikové zliatiny nesplitaji podmienku von Misesovho kritéria, kedy je potreb-
nych asponi 5 nezavislych sklzovych systémov (rovin) [10].

Nedostatok sklzovych systémov ma za nasledok aktivaciu dalSieho deforma-
¢ného mechanizmu - dvojcatenia. Pri mechanickom namahani sa mriezka zrkad-
lovo pretoc¢i voci pévodnej matrici. Hrani¢né atémy nevedia, ktorym smerom je
usporiadand povodna krystalografickd mriezka, preto pasuju do oboch mriezok.
Pre lep§iu predstavu tejto situdcie je vhodny obrézok [1.3] Najcastejsi typ dvojéa-
tenia pri deformécii v tlaku {1012}(1011) je charakterizované uhlom natoCenia
vodi povodnej krystalografickej mriezke o 86° [9]. Dvoj¢ata pri ndmahani v tlaku
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Obr. 1.2: NajvyznamnejSie roviny a smery v hexagonalnej mriezke [9].

vznikaj, ak st bazdlne roviny orientované rovnobeZne s osou namdahania, vid
obr. Rovnaky efekt ako {1012} dvoj¢atenie m4 sklz po rovinach (c+a), avSak
je potrebné nan vicsie napitie nez pri dvojcateni [11].
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V polykrystalickych materialoch je situacia pri plastickej deformécii zlozitejsia
ako v pripade monokrystélov vzhladom na existenciu zin a ich rozli¢na orientaciu.
Ale na druhej strane st mechanizmy plastickej deformécie rovnaké. Vseobecne
st polykrystalické materialy izotropné kvoli ndhodnej orientacii zfn. V pripade
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Obr. 1.3: Vznik dvojcata.

monokry$télu. Z vysledkov predoslych vyskumov [12, [13] je zrejmé, Ze spravanie
pri deformaécii horé¢ikovych zliatin s preferovanou textirou je mozno interpretovat
ako deforma¢né médy pozorované v monokrystalickom horéiku [9].

Pohyb dislokacii a dvojc¢atenie tvori zaklad speviovacich dejov v polykrysta-
lickych horc¢ikovych zliatinach. Pohybu dislokacii prekazaju hranice zfn a takisto
aj hranice dvojciat a iné poruchy krystalickej mriezky, ¢im dochadza k nahroma-
deniu napétovych poli. To vedie k spevneniu materidlu. K odpeviiovacim proce-
som patri priecny sklz a Splhanie dislokacii. Priec¢ny sklz sa vyskytuje v lokalne
vysokych napétovych poliach, ktoré s sposobené hromadiacimi sa dislokaciami.



1.2 Extruzia

Extrazia je proces na vytvorenie materialu s pevnym prierezom. P6vodny ma-
teridl sa pretla¢a kandlom so zvolenym prierezom za pomoci piestu, vid schema-
ticky obrézok Podla extriznej teploty rozdelujeme extriziu na studen, tepla
a horiicu. Studend extrizia prebieha pri izbovej teplote. Tepla extrizia prebieha
pri teplote pod teplotou rekrystalizacie. Hortlica extrizia prebieha nad teplotou
rekrystalizacie. Nasledne je materidl ochladeny. Okrem teploty a extriiznej rych-
losti je tento proces charakterizovany extriznym pomerom, tj. pomerom plochy
prierezu S; pévodného materidlu k ploche prierezu Sy extrudovaného materidlu.
Extrazia ma vyrazny vplyv na vnatornt mikrostruktiru materidlu. Pouziva sa
najmi na zjemnenie velkosti zrna, ¢o vedie k speviiovaniu materialu a k priprave
vyrobkov so $pecifickym prierezom.

Si

Obr. 1.4: Schematické znézornenie extrizie [14].

Horcikové zliatiny sa najcastejsie extruduju nad teplotou rekrystalizacie. Ta-
kymto spdsobom spracovany materidl zvycajne vykazuje silnt vlaknita textiru,
kde os ¢ hexagonalnej mriezky je pri vii¢8ine zin kolmé na smer extrazie [15].

1.3 Deformacné skusky

Pri deformaé¢nych skagkach méa zmysel definovat relativne predizenie:

Al
g = —, (1.1)
lo

kde Iy je povodna dlzka vzorky a Al je zmena dlzky.
V technickej praxi sa ¢asto uvadza zavislost inzinierskeho napétia na relativ-
nom predlZeni. InZinierske napitie je definované pomocou vztahu:

(1.2)

kde Sy je pociatocny prierez vzorky. Ale plocha prierezu vzorky pocas deformacie
nezostéva konstanté, preto sa zavadza skuto¢né prediZenie a skutoéné napitie. Pri
zavedeni tychto parametrov sa predpoklada zachovanie objemu vzorky. Skuto¢né
napitie je v pripade tlakovych skisék definované ako:

_F
=%

g

(1—¢). (1.3)



V pripade tlakovych sksok skutoéné predlZenie je:
e=|In(1—¢g). (1.4)

Podrobny popis zavedenia tychto parametrov sa nachadza v [16].

Zévislost skuto¢ného napitia na skutoénom prediZeni sa nazyva deformacna
krivka. M4 rozli¢né tvary pre rozdielne materidly, avSak existuji v nich oblasti,
ktoré st podobné pre mnohé materidly. Priklad deformacnej krivky je uvedeny na
obrazku[L.5al V prvej ¢asti I dochddza k elastickej deformécii. V tejto Casti je za-
vislost napétia na deformdcii linedrna. Pre viiéSinu kovov (vratane horcika) byva
tato oblast velmi malého rozsahu a material tak rychlo prejde do plastickej defor-
macie, cast II. V materidloch dochadza k najroznejsim mechanizom speviiovania
¢i odpeviiovania (hromadenie dislokacii, nukledcia dvojciat...), ktoré ovplyviuji
tvar deformacnej krivky. V dalSej ¢asti 111 je charakteristické to, Zze mensia sila je
potrebna na relativne velké prediZenie. Tato ¢ast prebieha a7 do bodu pretrhnutia
IV.

7 hladiska pozorovania je najdolezitejSia plasticka ¢ast deformécie - oblast 11
a ITI. Preto sa v odbornych pracach c¢asto zvykne vynechavat elastickd cast.

Pre porovnanie vysledkov sa zavadza veli¢ina o2, ktord oznacuje skutocné
napitie pri relativnom predlzeni 0,2 %. Dalej sa zvykne urcovat maximaélne do-
siahnuté napiitie 0,4, a maximalna deformécia 4., vid[1.55]
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(a) Charakteristické oblasti (b) Vyznacéné body na deformacnej
deformacnej krivky. krivke.

Obr. 1.5: Oblasti deformacnej krivky a vyznamné body.

1.4 Akusticka emisia

Akustickd emisia (AE) je elastické vlnenie, ktoré vznika v ddsledku uvolnenia
energie pri dynamickej zmene v Strukttre materidlu [I7]. TAto zmena moze byt
sposobend sklzom dislokécii, nukledciou dvojciat, vznikom a Sirenim trhlin [I§].
Senzor pripevneny na ¢elusti deformacného stroja dokdze pomocou piezoelektric-
kého javu snimat kolmi zlozku tohto elastického vlnenia [7]. K AE dojde iba
vtedy, ak material je namahany, v tomto pripade je to mechanické namahanie.
Pozoruju sa iba zmeny, ktoré vznikli deformaciou.



Elastické vlnenie mé charakteristicku frekvenciu, na zaklade ktorej dokdzeme
rozlisit rozne deforma¢né mechanizmy: disloka¢ny sklz a dvojcatenie [I]. Preto
je AE vyhodna k stanoveniu aktivnych deforma¢nych mechanizmov v materi-
loch pocas ich mechanického namahania. Avsak je potrebné si uvedomit, ze AE
umoziuje zaznamenavat iba vznik dvojciat a nie ich rast [19].

Signal AE mo6ze mat réznu podobu v zavislosti od zdroja pévodu. Spojitému
signédlu priradujeme sklz dislokécii. Na druhej strane nespojity signdl, ktory mé
charakter diskrétneho rozdelenia, pochddza od vzniku dvojciat [9].

Tieto signdly moézeme vyhodnocovat réznymi sposobmi. Pri spojitom signéale,
ked signal presahuje urc¢itt prahovi trovei, sa dd vyhodnodit stredné kvadratickd
vychylka detekovaného signalu a pocty prekmitov za pevne dany casovy interval
(4. Nespojity signél je mozné rozdelif na jednotlivé udalosti, ktoré st charak-
terizované dlzkou, najvicsou amplitidou a ¢asom, za ktory bola dosiahnuta.

1.5 Zlozenie pouzitého materialu

V hor¢ikovych zliatinach je vic¢sina vzacnych zemin relativne dobre rozpustna.
Ich rozpustnost klesa so znizujicou sa teplotou. Primes vzacnych zemin zjemnuje
zrna materidlu a vylepsuje vlastnosti materidlu, a to za izbovej teploty, ale aj pri
zvySenych teplotach [20]. ZvySeny obsah vzacnych zemin zvySuje odolnost voci
teceniu materidlu, ¢o je dodlezité z hladiska dlhodobého pouZivania materidlu.

Jedna z najpopulérnejsich priemyselne vyrabanych horc¢ikovych zliatin je
WE43, kde E znadi stthrnny obsah vSetkych vzacnych zemin v materidli (tzv.
mischmetal). Zmeska vzacnych zemin moze byt nahradend ¢istym obsahom, tj.
jednym vybranym prvkom zo vzacnych zemin ako v pripade WN43, kde z prvkov
vzacnych zemin bol pouzity iba neodym.

Pre urcenie vplyvu ytria a neodymu na mechanické vlastnosti boli zvlast od-
liate bindrne horéikové zliatiny N2 a W4. Ingolt zliatiny N2 obsahuje primes 2 %
neodymu, budeme ju znacit 2Nd. So zvySujucim obsahom neodymu sa zvySuje
odolnost voéi teceniu materidlu [20]. V praxi by sa zliatina mohla pouzivat na
tvorbu nasélnych stentov pre zivé organizmy [21]. Podobne ingolt zliatiny W4 ob-
sahuje 4%-n0 primes ytria, znac¢ime 4Y. Biodegradovatelnost tejto zliatiny bola
skimana napriklad v [22].

Jednotlivé ingolty boli extrudované pri rychlostiach 3 mm/s a 5 mm/s, teplote
350°C a extriuznom pomere 30:1.



2.

Motivacia

Hlavné ciele bakalarskej prace si:

preskiimat mikrostruktiaru pouzitych zliatin,

premerat charakteristickit deformac¢nua krivku pri zmene réznych paramet-
rov,

spracovat a objasnit vysledky deformac¢nych sktiSok pomocou prebiehaji-
cich deformac¢nych mikromechanizmov,

diskutovat experimentalne namerané data, a pripadné odlinosti od teore-
tickych o¢akavani dostato¢ne okomentovat.

Jednym z dalSich cielov bakalarskej prace je potvrdit nezavislost tvaru de-
formacnych kriviek na velkosti vzoriek a overit nezavislost vyberu miesta vyrezu
vzorky, tj. v osi extrudovanej tyc¢e a mimo osi extrudovanej tyce.

Urcenie anizotropie, resp. izotropie materidlu bolo uskutoc¢nené z pdlovych
obrazcov, kde je zaznamenand orientdcia zin (texttira) vo vzorkidch. V pripade
anizotropie maju zrnd preferovanejsiu orientaciu v urc¢itom smere. Kvoli oc¢aka-
vanej textare je hlavnym parametrom deformacnych skusok smer deformécie.



3. Experimentalne metody

3.1 Deformacné skusky

Tlakové deformacné skusky prebiehali na pristroji Instron 5882 za izbovej
teploty. Hlavnym parametrom testov bola orientacia vzorky voci smeru extruzie
- v smere extrizie (ED) a v smere kolmom na extriziu (TD). Skasky defomécie
prebiehali pri kongtantnej deformac¢nej rychlosti 1072 s7! aZ do lomu materidlu.
Poéital zaznamenéval ¢as, posobiacu silu a zmenu di7ky vzorky. Vysledky tlako-
vych deformacnych skisok st zalozené na spriemerovani troch az siedmich vzoriek
pre kazdy parameter.

3.1.1 Akusticka emisia

Pocas vicsiny deformacnych skusok bola zaznamenand akustickd emisia. Boli
pouzity pristroj Micro-II od firmy Physical Acoustics Corporation. Do apara-
tary bol zapojeny predzosilnova¢ s moznostami predzosilnenia 20, 40 a 60 dB.
Bol pouzity Sirokopasmovy senzor s plochou frekven¢nou charakteristikou v da-
nom frekvencnom pasme. Rozsah frekvencii, ktoré senzor zaznamenava, je 100 -
600 kHz.

Zaznam AE bol ziskany nastavenim predzosilnovaca na 60 dB, pripadne 40 dB
podla intenzity signélu. Prahova tiroven bola nastavena na 27 dB, ¢o bolo nad taro-
viiou Sumu. Zo surovych dat bola pre nas najzaujimavejsia informacia poc¢tu pre-
kmitov N v réznych ¢asovych isekoch. Namerané data boli vyhodnotené pomocou
programu Origin vo forme poc¢tu prekmitov za pevny ¢asovy interval %, v tomto
pripade sme zvolili casovy usek 0,1 s.

3.2 Mikrostruktara

3.2.1 Opticka mikroskopia

Opticka mikroskopia bola pouzita na pozorovanie mikrostruktary a na analyzu
velkosti zfn v8etkych skiimanych vzoriek. Na pozorovanie bol pouzity mikroskop
Olympus GX 51. Velkost zrna bola Statisticky vypocitand na zaklade kruhove;j
metddy a vztahu:

B 37D

d=—— 3.1
=, (31)

kde n je pocet pretatych zfn kruznicou s priemerom D. Na analyzu bol pouZzity
program ImageJ.

3.2.2 Rontgenova difrakcia

Metdda rontgenovej difrakcie (X-ray diffraction, XRD) sa pouZiva na urce-
nie krystalickej Struktary tuhych latok, chemického zlozenia, meranie vntutornych
napiti, meranie velkosti ¢astic a urCovanie orientacie krystalu alebo popripade



orientacii jednotlivych zloziek v polykrystalickej Struktire. Bola pouzitd na zis-
tenie textury.

Pri réntgenovej difrakénej analyze je vzorka oziarend kratkovlnnym zdrojom
ziarenia. Toto réntgenové Ziarenie je rozptylené najméi na elektronovych obaloch.
Mnozina vSetkych moznych rozptylovych vektorov tvori sféru, vid [3.1} Obmedze-
nim sa na kladné rozptylové vektory dostaneme polosféru realnych rozptylovych
vektorov. Planimetrickou projekciou tychto rozptylovych vektorov pocitac¢ zazna-
mena intenzitu difraktovaného ziarenia do pdélového obrazca.

Obr. 3.1: Schematicky princip goniometra pre meranie textary difrakciou [23].

3.3 Priprava materialu

3.3.1 Tlakové skusky

Extrudované tyce boli valcového tvaru s priemerom 17 mm. Z nich boli odre-
zané vzorky v tvare kvadrov s rozmermi 5x5x8 mm? a to v smere paralelnom s
extriziou (ED) a v smere kolmom na smer extrizie (TD). K deforma¢nym testom
boli dalej vypilené vzorky 7,5x7,5x12 mm?, ktoré boli pouzité na analyzu vplyvu
velkosti vzorky na charakter deformacnej krivky.

3.3.2 Optickd mikroskopia a XRD

Vzorky z prie¢neho rezu nedeformovanych extrudovanych tycéi 4Y, 2Nd a
WN43 boli pri kazdej z dvoch extriznych rychlosti zaliate epoxidovym priprav-
kom. Nasledne boli systematicky zbrusované so zjemnujticou sa hrubostou kotuca.
Zbrusené vzorky boli dolestené diamantovou pastou s velkostami zfn 3, 1 a 0,25
pm. Na zaver bol povrch vzorky naleptany zriedenym koncentratom kyseliny pik-
rovej, ¢im sa zviditelnili hranice zfn. Pre meranie textary bol vynechany krok
naleptania kyselinou.
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4. Vysledky merania a diskusia

4.1 Mikrostruktiara materialu

Vyhotovené fotky z optického mikroskopu st na obrazku Z mnich bola
kruhovou metédou stanovend velkost zin, vid tabulka

Zrné su polyedrického tvaru s vysokouhlovymi hranicami. Material javil hete-
rogénnu Struktiru. Na snimkach je vidno, ze sekundarne fazy sa vyprecipitovali
rovnomerne rozmiestnené po celom objeme vnutra zin, nielen pri hraniciach ako
je to zvykom pri inych materialoch.

So zvysSenym obsahom vzacnych zemin narastd aj frakény objem castic sekun-
darnych faz. Najlepsie to bolo vidiet pri zliatine WN43 na snimkoch a
s najvicsim poc¢tom vyprecipitovanych faz. Porovnanim vzoriek 2Nd a 4Y na ob-
razkoch az sa zistuje, 7ze primesové prvky vzorky 4Y st viac rozpustné
v hor¢ikovej zliatine.

Analyzou snimok optickej mikroskopie sme zistili, Zze mikrostruktiara je zrekry-
Stalizovand. VSetky materidly maji rovnoosé s rovnomernym rozdelenim velkosti
zin. Vplyv rychlosti extrizie na velkosti zfn je zrejmy pre vzorky 2Nd a WN43,
ked so zvySujucou sa rychlostou extrizie rastie velkost zfn. Pri vzorke 4Y ne-
bol zaznamenany Ziaden rozdiel velkosti zin pri roznych rychlostiach extrizie,

potvrdzuje to aj tabulka [4.1]

vzorka d [pm]

2Nd 3 mm/s 39 +4
2Nd 5 mm/s 64 + 4
4Y 3 mm/s 34 £ 2
4Y 5mm/s 34 £3
WN43 3 mm/s 16 + 2
WN43 5 mm/s 23 + 2

Tabulka 4.1: Velkosti zfn hor¢ikovych zliatin s primesami vzacnych zemin
(neodymu a ytria) urcené kruhovou metddou.
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(a) 2N(; 3 mms (b) 2Nd 5 mm/s

I 100 pm |

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

Obr. 4.1: Mikrostruktira extrudovanych vzoriek so zvicsenim 500x.

4.1.1 Textura

Snimky pdlovych obrazcov boli namerané pomocou rontgenovej difrakcie. Po-
uzité materidly vykazuja slabgiu texttru ako iné horc¢ikové zliatiny, napr. AZ31

[24].

Vécsina zin vSetkych vzoriek mala bazalne roviny odklonené asi o 45° od smeru
extrizie. V mensej miere mali vzorky 2Nd 3 mm/s a WN43 3 a 5 mm/s niektoré
zrné orientované tak, ze bazalne roviny boli kolmé na smer extrizie. Mala cast
zfn vzorky 2Nd 5 mm/s mé bazilne roviny otocené asi o 10° od smeru extri-
zie. Extrudované zliatiny maji podobnu texturu ako zliatina ZN11 spracovana
podobne [25].

Analyza snimok pélovych obrazcov [f.2] ukazala, Ze so znizujicou sa rychlostou
extrizie sa mierne znizuje anizotropia vzoriek 4Y a WN43. Pri vzorke 2Nd sa

naopak zvysila jej anizotropia, vid obr. a
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(0001) (0001)

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

(0001) (0001)

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

(0001) (0001)

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

Obr. 4.2: Pélové obrazce roviny (0001) jednotlivych vzoriek.

4.2 Deformacné skusky

Merania Standartne prebiehali za konstatnej deformacnej rychlosti 1073 s71.
Namerané data boli za pouzitia teoretickych znalosti uvedenych v kapitole [1.3

13



spracované v programe Origin, kde boli nésledne vykreslené do grafov zavislosti
skuto¢ného napitia o na skutoénom predizeni €.

Pri horc¢ikovej zliatine 2Nd je zrejmy rozdiel v charaktere deformacnych kri-
viek medzi deforméaciou v smere extrizie a v transverzalnom smere. Zmieneny
rozdiel je vidno na zaciatku plastickej casti deformacnej krivky. Pri deformaécii
vzorky odpilenej v transverzalnom smere je potrebnd mensia zafaz na relativne
vi¢siu zmenu dlzky nez pri vzorke deformovanej v ED. Toto spravanie mozno vy-
svetlit pozorovanou texttrou. V zrnach orientavanych s mriezkovym parametrom
¢ kolmo na smer zataze dochadza k mechanizmu dvojcatenia, ¢o ma za nasledok
esovity tvar.

Orientécia zfn vo vSetkych vzorkach je pri deformdcii v tlaku v TD vyhod-
nejsia pre vznik dvojciat, vid obr. naopak pri deformécii v tlaku pri ED je
takych zin menej. Tento rozdiel sa prejavuje v charaktere deformacnej krivky
v podobe esovitého tvaru. Pri vzorke 4Y nie je pozorovany vyrazny esovity tvar
deformacnej krivky ako pri 2Nd, avsSak sa da pozorovat rozdiel v tvare defor-
macnych kriviek medzi ED a TD. Meranie textury ukézalo, Ze menej vyrazny
esovity tvar deformacnej krivky mozno vysvetlit vic¢sim rozptylom v orientécii
zfn, vid obr. a Deformacna krivka v TD vzorky WN43 nevykazuje
esovity tvar, ¢o mozno vysvetlovat malou velkostou zfn, vid tab. Taktiez
deformacné krivky v smere ED a TD horcéikovej zliatiny WN43 sa na zaciatku
plastickej casti deformacnej krivky neliSia viac, nez je statistickd chyba merania.

300 T T T T

250

200 -
‘©
o
2 150 i
b

100 —— 2Nd 3 mm/s ED |

—2Nd 3 mm/s TD
- —-=2Nd 5 mm/s ED

50 - - -2Nd5mm/s TD .
0 L | L | L
0,0 0,2 0,4 0,6
€ [mm/mm]

Obr. 4.3: Deformacné krivky vzoriek 2Nd 3 mm/s a 5 mm/s.
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250 | -
200 | -
T
o
2 150 4
b
——4Y 3 mm/s ED
100 ——4Y 3 mm/s TD T
- =--=4Y 5 mm/s ED 1
50 - --4Y5mm/s TD .
0 " 1 " 1 " 1 " 1 " 1 " 1
0,0 0,1 0,2 0,3 0,4 0,5 0,6

e [mm/mm]

Obr. 4.4: Deforma¢né krivky vzoriek 4Y 3 mm/s a 5 mm/s.

350 | -
300 -
250 .

&

S 200 -

© 150 .

——WN43 3 mm/s ED
—WN43 3 mm/s TD

100 -
---WN43 5 mm/s ED
50 ---WN43 5mm/s TD i
0 N 1 N 1
0,0 0,2 0,4

€ [mm/mm]

Obr. 4.5: Deformac¢né krivky vzoriek WN43 3 mm/s a 5 mm/s.

S ohladom na zloZenie materidlu vykazuji vysoké pevnosti vzorky s vyssim
obsahom vzacnych zemin resp. ytria. Vysvetlit je to mozné velkostou zrna vo
vzorkach a mnozstvom sekundarnych faz v materiali. S vyssim obsahom sekun-
darnych faz sa zvysSuje pevnost materidlu.

15



(0001)

==
-~ )
= )

\&

Obr. 4.6: Vhodne orientované zrna pre vznik dvojcatenia v ED zelena farba,
v TD cervena farba.

vzorka smer og [MPa] 0., [MPa] Emaz
ONd 3 mm/s ED 82 £7 245 £+ 2 0,30 £ 0,04
™ 8 +1 253+ 6 0,16 + 0,01
2Nd 5 mm/s ED 79 +£4 238 £ 3 0,33 £ 0,06
TD 77T E£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 5mm/s ED 97 +4 9255 +2 045+ 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 4= 0,03
WN43 5 mm/s ED 127 £ 7 322 £ 12 0,22 £ 0,04
TD 153 £ 2 317 £ 8 0,20 £ 0,03

Tabulka 4.2: 002, Omaz & Emae jednotlivych vzoriek.
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Vseobecne v8ak plati, ze ¢im mé materidl jemnejsie zrnd, tym ma vyssiu hod-
notu oo, hovori o tom Hall-Petchov vztah [26]. Pre 2Nd a 4Y tvoril tento nérast
pevnosti pri znizeni rychlosti extrizie priblizne o 3 - 8 MPa v oboch smeroch
deformécie (ED a TD). Material 4Y pri oboch extrudovanych rychlostiach mal
rovnaké velkosti zfn, preto rozdiely v medziach pevnosti mozno pripisovat Statis-
tickej neistote.

Vplyv smeru deformécie bol badatelny iba pri vzorke WN43. Néarast pevnosti
0 17 az 20 % bol pozorovany pre vzorky v TD. Pevnost vzoriek 2Nd a 4Y v oboch
smeroch plastickej deformacie sa zhodovala v ramci Statistickej chyby merania.

Porovnanim medze sklzu medzi meranymi vzorkami vykazuje jednoznacné
maximum materidl WN43 v TD s hodnotou 156 MPa.

Co sa tyka hodnoty maximalneho napitia o,,e,, maximum nastalo pri vzorke
WN43 3 mm/s v ED s nameranou hodnotou 328 MPa. V priemere sa maximéalne
hodnoty napitia materialu WN43 odlisuja od vzoriek 2Nd a 4Y asi o 70 MPa,
¢o predstavuje markantny rozdiel asi o 30 % pri narastajicom obsahu vzacnych
zemin. Najniz§iu hodnotu o0,,,, mala vzorka 2Nd 5 mm/s v ED s nameranou
hodnotou zataze iba 238 MPa, ¢o nepredstavuje vyraznejsiu odchylku v porovnani
s vysledkami zvys$nych vzoriek 2Nd a 4Y, pri ktorych sme namerali 7,,,, priblizne
250 MPa.

Najvii¢siu plasticitu vykazuje vzorka 4Y 5 mm/s, ktord sa dokaze plasticky
zdeformovaf az na 55 % svojej dlzky. Najniz$iu plasticitu ma material 2Nd 3 mm /s
v TD a 2Nd 5 mm/s v TD, ked prasknutie materidlu nastalo pri relativnom
prediZeni o 16 %.

Plasticita vSetkych vzoriek je zavisla na smere deformacie. Vzorky vykazo-
vali vy$siu plasticitu pri TD deformacii. Na druhej strane plasticita je nezavisla
na rozmeroch zrn.

Vlastnosti binarnych horé¢ikovych zliatin 2Nd a 4Y boli najmi skiimané pre ich
budiice vyuzitie v biomedicine, zvic¢sa biodegradovatelnost. M. Socjusz nameral
VO svojej praci oge =72 MPa pre neextrudovana vzorku Mg - 4Y pri podobnej
schéme experimentu [27]. Porovnanim vysledkov s extrudovanou vzorkou 4Y (94
- 102 MPa) sa zistilo, Ze vzorka 4Y extriziou zvysila svoju pevnost asi o 30 MPa,
¢o predstavuje ndrast asi o 40 %.

Vysledky WN43 moZno porovnat s vysledkami Mackenzieho prace [28]. Tla-
kové deformacné skusky vykonéaval na vzorke WE43 extrudovanej pri rychlosti
1,05 m/min, teplote 360°C a extriznom pomere 4:1. V. ED nameral hodnotu
medze sklzu ogy =184 MPa. Rozdielnost vysledkov mozno vysvetlit odlisnou tex-
tarou a zlozenim. WE43 obsahovalo navyse 0,8 % zirkénia, ktory vytvrdzuje ma-
terial.

4.3 Vplyv rozmerov vzorky

Merania deformac¢nych sktsok prebiehali na relativne malych vzorkach
5x5x8 mm?3. Je dolezité overit, ¢i nedochddza k nejakému neZiadanému efektu
pri takych malych vzorkach, preto boli vyrezané najvicsie mozné vzorky rovnaké
v oboch smeroch, a to konkrétne s rozmermi 7,5x7,5x12 mm?. Pre overenie boli
vybrané extrudované tyce 2Nd 3 mm/s a 4Y 3 mm/s.

Vysledky vplyvu velkosti vzorky je mozno vidiet na grafoch a. Defor-
macné krivky materidlu 4Y 3 mm/s sa dobre navzajom kopiruji pre oba smery

17



deformécie. Pri materidli 2Nd 3 mm/s sa deformac¢né krivky zhoduji v ramci
Statistickej chyby merania. Tymto meranim sme vylacili vplyv velkosti vzorky a
miesta vypilenia vzorky na charakter deformacnej krivky.

400 T T T 500

400

g 20 g 300 | gt
= 200 = / !
(=} Z ©
sor S ———2Nd 3mm/s ED velka| A 2001 ,/ ———4Y 3mm/s ED velka
// 2Nd 3mm/s ED mala ——4Y 3mm/s ED mala

100 - - - 2Nd 3mm/s TD velka| - - - = 4Y 3mm/s TD velka
- - - 2Nd 3mm/s TD mal& 100 [ - - - 4Y 3mm/s TD mal4

L L L L L 1 1
0,0 01 02 03 0,0 0,1 0,2 03 04 05
g [mm/mm] g [mm/mm]

(a) 2Nd 3 mm/s (b) 4Y 3 mm/s

Obr. 4.7: Porovnanie vplyvu rozmerov vzoriek.

4.4 Deformacné krivky spolu so zaznamom
akustickej emisie

Meranie deformac¢nych skusok je vyhodné prevadzat spolu so zdznamom akus-
tickej emisie kvoli stanoveniu aktivnych deforma¢nych mechanizmov. Najvacsimi
zdrojmi AE st najmi lavinovy pohyb dislokécii, nukleacia dvojéiat, vznik a Si-
renie mikrotrhlin. Pocet prekmitov za dany casovy interval 0,1 s v zavislosti na
¢ase st vyobrazené na obr. 1.8 a[£.9

Na vSetkych zdznamoch signal AE na zaciatku deformac¢nych skusok prudko
vzrasta az do svojho maxima, ktoré sa nachddza na medzi sklzu na deformacne;j
krivke. Potom signal AE prudko poklesne. Po ostrom poklese signdl AE v ED
vymizne, objavuje sa az na konci zdznamu tesne pred prasknutim vzorky. Signal
AE na konci deformac¢nych sktisok mozno vysvetlit vznikom a Sirenim mikrotrhlin.
Orientaciou vzorky v transverzalnom smere deformaécie si signal AE po prudkom
poklese udrzuje relativne konstantni hladinu.

Vyraznejsi signadl AE pocas celej doby experimentu v TD nez v ED je mozno
pripisovat vzniku dvojéiat. Z obrazkad.2|je vidiet, ze orientécia zfn je vyhodna pre
ich vznik, osa ¢ HCP mriezky je kolmé na smer deformécie v tlaku v TD, vid obr.
Nie tak vyrazny zaznam signdlu AE pri vzorkich WN43 v TD je sposobeny
velmi malymi zrnami, v ktorych dvoj¢atd nevznikaji. Masivny vznik dvojciat
pri vzorkach 2Nd a 4Y potvrdzuje uz spominany esovity charakter deformacnej
krivky.

Maximum signalu AE na medzi sklzu v ED je sposobené lavinovym pohybom
dislokécii. Vplyvom tlaku vznikaji v materidli dislokacie a Siria sa v zrne. Signéal
AE klesa z dévodu pribudajiceho mnozstva dislokacii. Priestor pre pohyb dis-
lokacii sa postupne zahustuje dislokdciami, ich stredné volna draha sa skracuje,
az dokym sa nespomalia alebo nezastavia vplyvom prekazok (napr. hranice zin,
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percipitaty, iné dislokacie...). To sposobuje pokles signdlu AE az do stavu, ked je
materidl presyteny dislokdciami a signal AE je pod prahom rozlisitelnosti.

Pocet prekmitov nezavisle na smere deforméacie klesa postupne od vzorky 2Nd
cez 4Y az po WN43. D4 sa teda povedat, Ze so zmensujicou sa velkostou zrna
klesa pocetnost signalov AE.

400 T T T T T T T 10° 500 — T T T T T T T T 3 10°
pocet prekmitov za 0,1 s 450 | pocet prekmitov za 0,1 s
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Obr. 4.8: Deformacné krivky spolu so zdznamom akustickej emisie pre
deforméciu v smere extrizie.

Porovnanie charakteru zdznamu akustickej emisie bolo uskuto¢nené na vzor-
kach 2Nd a 4Y s rozmermi 7,5x7,5x12 mm?. Velkost vzorky nem4 na charakte-
risticky tvar krivky poc¢tu prekmitov za dany casovy interval ziaden vplyv, preto
boli publikované iba grafy pre vzorky 2Nd 3 mm/s, vid obr. D4 sa pozoro-
vat iba narast poc¢tu prekmitov za ¢asovy interval pocas celej doby experimentu,
avSak ten sa da jednoducho vysvetlit vic¢sim objemom vzorky, z ktorej bol signal
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4.9: Deformacné krivky spolu so zdznamom akustickej emisie pre
deforméciu v smere kolmom na smer extruzie.

AE detekovany.
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Obr. 4.10: Vplyv rozmerov vzorky na zaznam AE.

4.5 Vplyv rychlosti deformacie

Meranie bolo uskuto¢nené pre vzorky 2Nd 3 mm/s v ED a TD. Na obrazkoch
4.11| st vyobrazené deformacnd krivky vo viacsom detaile. Analyzou tychto grafov
sa zistilo, Ze deformacné krivky nezavisia na rychlosti deformacie, ked deviicia
v tvare deformacnych kriviek je mensia nez Statisticka chyba merania. Na obrazku
je pri zmluvnom predlZeni e, = 0,25 zaznamenany skok na deformacnej
krivke, ktory bol sposobeny zmenou deformacnej rychlosti z 107> s~! na 1076 s71,

150 T T T T T 200 T T T T T .,
——2Nd3mm/sED 107 — 2Nd 3 mm/s TD 107 /
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(a) Rychlostnd citlivost vzorky 2Nd 3  (b) Rychlostna citlivost vzorky 2Nd 3
mm/s ED. mm/s TD.

Obr. 4.11: Detail deformac¢nych kriviek pre rozne deformacné rychlosti.
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Z.aver

Zamerom bakalarskej prace bolo skiimat extrudované horcikové zliatiny s pri-
mesami neodymu a ytria. Boli prevedené deformacné sktasky v tlaku pre dve rézne
orientacie vzorky, pri ktorych bol siibezne zaznamenavany signal akustickej emi-
sie. Pomocou optickej mikroskopie sme ziskali obraz o mikrostruktire materialu.

Vysledky bakalarskej prace zhrnuté vo viacerych bodoch

Mikrostruktiara

e 7rna horcikovych zliatin 2Nd, 4Y a WN43 extrudovanych pri rychlostiach
3 a 5 mm/s su polyedrického tvaru oddelené vysokouhlovymi hranicami.

e 7Zrna vzoriek 2Nd, 4Y a WN43 st rovnoosé s rovnomernym rozdelenim
velkosti zin.

e S narastajicim obsahom vzacnych zemin klesd priemernd velkost zin.

e So zvySujicou sa rychlostou extrizie narastd priemerna velkost zfn.

Vysledky deformaénych skasok

e Pre vzorky 2Nd, 4Y a WN43 rastla medza pevnosti so zmensujicou sa
velkostou zin, ¢o zodpoveda teoretickému Hall-Petchovmu vztahu.

Texttira ma vyznamny vplyv na tvar deformacnej krivky.

Tvar deformacénych kriviek vzorky 2Nd 3 mm/s pri mechanickom naméhani
v ED a TD nezavisi na rychlosti deformécie.

Pri vzorkdch 2Nd 3 mm/s a 4Y 3 mm/s nezavisi charakter deformacne;
krivky na velkosti vzorky.

Zaznam akustickej emisie

Pri vSetkych vzorkach bol pozorovany nespojity signal akustickej emisie,
pricom skoky odpovedaju nukleacii dvojciat, disloka¢nym lavinam a vzniku
a $ireniu mikrotrhlin.

e Maximum pocetnosti prekmitov sa nachddza na medzi sklzu na deformacne;j
krivke.

Vyraznejsi signal AE pri mechanickom namahani v TD nez ED.

Pocet prekmitov pri oboch smeroch deformécie klesa postupne od vzorky
2Nd cez 4Y az po WN43.

Mala pocetnost prekmitov vzorky WN43 je sposobené malou velkostou zin.
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Zoznam pouzitych skratiek

HCP - hexagonélne tesne usporiadana krystalovad mriezka
a, ¢ - mriezkové parametre hexagonalnej mriezky

w1 - pyramidalny sklzovy systém prvého druhu

w2 - pyramidalny sklzovy systém druhého druhu

AE - akustickd emisia

ED - pozdlZny smer (smer extrizie)

TD - prieény (transverzalny) smer

XRD - difrakcia za pouzitia réntgenovych lacov
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