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Abstrakt: Tato bakalarska prace se zabyva teplotni stabilitou ikosahedralni faze
v slitinach Mg-Zn-Y. Ke studiu tohoto jevu byly pfipraveny vzorky slitiny Mg-
3.5Y-357Zn, které byly poté deformovany za dvou ritznych teplot zpracovany za
zvysenych teplot metodou ECAP.

Faze ve studovanych vzorcich byly charakterizovany pomoci rastrovaci elektro-
nové mikroskopie a spektroskopie charakteristického Rentgenova zafeni (metody
EDX). Zpevnujici ucinky ikosahedralni faze byly zkouméany méfenim Vickersovy
tvrdosti vzorki. Teploty, pti kterych dochéazi k precipitaci a rozpousténi fazi, byly
studovany diferen¢ni skenovaci kalorimetrii. Nakonec bylo prozkouméano zotavo-
vani defekti s rostouci teplotou méfenim dob zZivota pozitronti. Aby mohly byt
identifikovany chemické prvky obklopujici dislokace, byla provedena koincidenc¢ni
méfeni Dopplerovského rozsifeni anihila¢niho piku.

Ziskané vysledky jsou nasledujici. Lamely ikosahedralni faze jsou ve slitiné Mg-
3.5Y-357Zn stabilni az k teplotam 350 °C, za vyssich teplot se rozpousti v matrici.
Zotavovani dislokaci v teplotnim intervalu 140°C az 260°C vede k poklesu tvrdosti
slitiny zpracované metodou ECAP. Koncentrace zinku a yttria nejsou zvysené v
blizkosti dislokaci a hustota dislokaci ve slitiné vyzihané na 300 °C poklesne pod
0,5-108 m2
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Abstract: This bachelor thesis deals with thermal stability of icosahedral phase
in Mg-Zn-Y alloys. To study this phenomenon, samples of Mg-3.5Y-35Zn alloy
were prepared and equal channel angular pressing method (ECAP) performed at
two different temperatures was used to refine their microstructure.

Phases in the samples were characterised by scanning electron microscopy and



energy-dispersive X-ray spectroscopy. Strengthening effect of icosahedral phase
(I-phase) with quasicrystalline structure was examined by measuring Vickers
hardness of the samples. Temperatures at which precipitation and dissolution
of various phases occur were studied by differential scanning calorimetry. Finally,
defect recovery with increasing temperature was investigated by means of positron
annihilation lifetime measurement. To identify chemical elements surrounding dis-
locations coincidence measurements of Doppler broadening of annihilation peak
were conducted.

Obtained results are as follows. Icosahedral dendritic structures are stable in Mg-
3.5Y-35Zn alloy at temperatures up to 350 °C, at higher temperatures they are
dissolved in the matrix. Recovery of dislocations takes place in the temperature
range from 140 °C to 260 °C and leads to decrease in strength of the alloy pro-
cessed by ECAP. Concentrations of zinc and yttrium are not enhanced in the
vicinity of dislocations and dislocation density in the alloy annealed at 300°C fell
below 0,5 - 103 m~2.

Keywords: magnesium alloys, quasicrystals, icosahedral phase, positron annihi-
lation
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Uvod

Predkladana bakalarska prace se vénuje studiu teplotni stability slitin Mg-Zn-Y
zpevnénych kvazikrystalickou fazi. Motivace pro studium takovych materialt je
nasledujici. Samotné kvazikrystaly jsou sice prilis kiehké, ovSsem pokud vzniknou
kvazikrystalické castice ve slitin€, znacné zvysuji jeji tvrdost. Hotcikové slitiny
maji navic tu vyhodu, Ze jsou velmi lehké. Pouzivaji se proto v soucasné dobé
hojné v automobilovém a leteckém primyslu.

Prvni dvé kapitoly bakalaiské prace maji reSersni charakter. Uvodni kapitola
seznamuje Ctenare nejprve obecné s horcikovymi slitinami a poté s objevem a
studiem v oblasti kvazikrystalti. Dale je v ni vénovana pozornost konkrétni diskuzi
kvazikrystalické faze ve slitindch Mg-Zn-Y. Citovany jsou nejvyznamnéjsi zjisténi
v této oblasti ze soucasné védecké literatury. Kapitola je doplnéna zakladnimi
informacemi o metodé ECAP, kterou byly vzorky slitiny zpracovany a nékterych
metodach pouzitych v experimentalni ¢asti prace.

Druhé kapitola se zabyva pozitronovou anihila¢ni spektroskopii jako vyznam-
nou experimentalni technikou pouzivanou pro studium defekt v pevnych latkach.
Kromé teoretickych zakladd a principti méfeni doby Zivota pozitront je vyloZeno
i experimentalni usporadani a nastinény principy metody koinciden¢niho méfeni
Dopplerovského rozsireni anihila¢niho piku.

Posledni kapitola je vénovana shrnuti a diskuzi naméfenych dat. Uvod kapitoly
obsahuje informace o zpiisobu ptipravy pouzitych vzorkt a konkrétnich paramet-
rech méreni. Nejprve je provedena charakterizace zkoumanych slitin za pouziti dat
ziskanych z rastrovaci elektronové mikroskopie, rentgenové spektroskopie a rent-
genové fluorescenc¢ni spektroskopie. Poté jsou uvedeny vysledky zkoumani teplotni
stability slitiny diferenc¢ni skenovaci kalorimetrii. Déle je zkouméana mikrotvrdost
slitin zpracovanych metodou ECAP. Na zavér jsou zkoumany defekty v materialu
vzniklé ECAP deformaci a jejich zotaveni metodami pozitronové anihilace.



Kapitola 1

Horcikové slitiny a kvazikrystaly

1.1 Horcikové slitiny

Hot¢ik krystaluje v hexagonéalni miiZce. Jde o nejlehéi z konstrukénich kovi (hus-
tota p = 1,738g - cm™?), ktery je navic velmi dob¥e dostupny. Mezi jeho nevyhody
patii to, Ze je Spatné tvarny za nizkych teplot, pii vyssich teplotach je vysoce re-
aktivni (jeho styk s vodni parou vede k explozi), tudiz je jeho zpracovani obtizné
a narocné pro plnéni bezpecnostnich a ekologickych pozadavki.

Pro praktické tcely maji tedy vyznam hlavné hotcikové slitiny, které diky
svym priznivym vlastnostem, jako je naptiklad nizkd hustota, nasly uplatnéni
zejména v leteckém priamyslu. K vyrobé hotcéikovych slitin se vyuziva vice nez
tfetina surového hoic¢iku. Pfehled nékterych dudlnich slitin hoi¢iku s jejich vlast-
nostmi je uveden v tabulce 1.1. Obecné maji tyto slitiny nizkou hustotu, vykazuji
mensi pokles pevnosti s ristem teploty nez hlinikové slitiny, jsou schopny velmi
dobte tlumit vibrace, maji relativné velmi vysokou mérnou tepelnou kapacitu a
elektrickou vodivost. Z hlediska technickych aplikaci miize byt dilezita skutec-
nost, ze maji vysokou mérnou tuhost v ohybu. To zvysuje jejich odolnost proti
vyboceni pii namahani na vzpér. 23], [6]

1.2 Kvazikrystaly

Kvazikrystaly byly objeveny v osmdesatych letech minulého stoleti Danem Shechtma-
nem. V roce 2011 byla Danovi Shechtmanovi za tento objev udélena Nobelova
cena za chemii. Kvazikrystaly jsou struktury s dalekodosahovym usporadanim
tvorené z dvou nebo vice stavebnich jednotek s péticetnou, sedmicetnou, dese-
ticetnou atd. osou symetrie. Nemaji tedy na rozdil od krystal plnou translacni
symetrii. Pfesto jsou body na jejich difrakénich snimcich stejné jasné jako body
na difrak¢nich snimcich krystali a mohou pfi spravné orientaci kvazikrystalu vici
proudu elektronii vykazovat napiiklad deseticetnou osu symetrie. [3]

Shechtman pozoroval kvazikrystalickou fazi u zrnek o velikosti az 2 um rychle
zchlazenych slitin hliniku s manganem, zelezem a chromem s ikosahedralni bodo-
vou grupou symetrie m35. Difrakci na mnoha riznych objemovych ¢astech téchto
zrn zjistil, ze cela tato zrna vykazuji dalekodosahové orientac¢ni usporadani. Za-
kladni krystalografie pfitom fikala, ze péticetné osy symetrie jsou nekonzistentni
s translacnim usporadanim a zadné krystaly s péticetnou osou symetrie by tedy
existovat nemély. [2]



Tabulka 1.1: Vlastnosti hof¢ikovych slitin s riznymi pfimésovymi prvky. [6], [11]
primésovy prvek vlastnosti slitiny

Al zvyseni tvrdosti, pevnosti a kujnosti za pouze mirného
zvysSeni hustoty
Ca zlepseni mechanickych a tepelnych vlastnosti, snizeni

povrchového napéti, podpora ristu a zotaveni zrn a od-
poru proti teceni

Ce zlepSeni koroznich vlastnosti, zvySeni schopnosti plas-
tické deformace, ale snizeni meze kluzu

Cu zvySeni pevnosti jak za pokojové teploty, tak za vyssich
teplot, ale zhorseni taznosti a odolnosti vici korozi

Mn zvyseni odolnosti vii¢i korozi ve slané vodé ve slitinach
obsahujicich hlinik

Ni za pokojové teploty zvySeni meze pevnosti v tahu a meze
kluzu, ale zhorSeni taznosti a koroznich vlastnosti

Nd zlepseni pevnosti

Sr zlepseni taznosti ve slitinach s hlinikem a sniZeni rizika
prasknuti pfi zpracovavani

Sn zlepseni taznosti a snizeni tendence k prasknuti pri zpra-
covani za pouziti s hlinikem

Y zlepseni pevnosti a teceni za vyssich teplot pii kombinaci
s jinymi kovy vzacnych zemin

Zn zlepseni koroznich vlastnosti pti pridani do horé¢ikovych

slitin s necistotami zeleza a niklu




Shechtman dale vyloucil, Ze je péticetna osa symetrie na difrakénim diagramu
zpusobena shlukem péti ,,dvojcat”, coz bylo pozorovano jiz diive. Potvrdil tak,
ze kvazikrystaly jako usporadané struktury bez translacni symetrie existuji. Jeho
clanky na dané téma ale byly editory védeckych casopisti okamzité zamitany. Po
konzultacich s I. Blechem, D. Gratiasem a J. W. Cahnem sepsali spolecné ¢lanek,
ktery byl nakonec v roce 1984 prijat do casopisu Physical Review Letters.

Jejich prace ani poté nebyla védeckou komunitou okamzité piijata a byla mno-
hymi nejenom odmitnuta, ale navic oteviené zesmésnovana. Mezi hlavni odptirce
kvazikrystalii patfil zejména americky chemik a biochemik Linus Pauling, ktery
vedl proti této myslence ostrou kampan a s nimz vedl na dané téma Shechtman
az do Paulingovy smrti spory. [9]

Na zakladé prace Shechtmana a jeho tymu byli ale brzy schopni dalsi védci
pripravit podobné kvazikrystaly, nejprve rovnéz s ikosahedralni symetrii. Ke sli-
tiné AlggMny4 tedy pribyly dalsi, mezi néz patii napiiklad AlggFes, AlgsCris a
AlgsCugo X5, kde X muze predstavovat Mn, Fe, Cr, V, Ru a Os. Kromé iko-
sahedralni symetrie byly nalezeny v kvazikrystalickych strukturach dalsi typy
symetrii neslucitelné s klasickou krystalografii, jako je napfiklad osmicetna, de-
seticetna nebo dvanacticetna symetrie ve slitindch MngySij5Als, AlgsCugoMnys a
V15NijoSi. Nekteré kvazikrystaly byly pozorovany jiz diive, ovSem diky zazitym
zakladnim pravidlim krystalografie méli jejich pozorovatelé za to, ze jde o chybu
nebo o efekt zpusobeny krystalickymi dvojcaty. [3] [9]

Do dnesniho dne byly po celém svété pripraveny stovky uméle vytvorenych
kvazikrystali. Bylo zjisténo, ze kvazikrystaly maji obvykle velkou strukturalni
stabilitu a jsou odolné vici korozi, ale jsou kiehké a maji malou tepelnou a elek-
trickou vodivost. Vodivost je v bézném materidlu zajisténa fonony a blochovskymi
vlnami, které vyplyvaji z periodicity, jenz kvazikrystalim chybi. Odolnost vici
korozi a nizky koeficient tieni lze zase vysvétlit nizkou povrchovou energii. [10]

Ocel zpevnéna kvazikrystalickou fazi se v soucasné dobé vyuziva pro vyrobu
tenkych jehel pro specidlni operace oka. Diky malé tepelné vodivosti se zkouma je-
jich vyuziti jako termoelektrickych materidli, tedy materidli pirevadéjicich teplo v
elektiinu. Experimentuje se s jejich vyuzitim pro tepelnou izolaci motort, vyrobu
LED diod nebo povrchii panvi. V roce 1992 Mezinarodni krystalograficka unie
dokonce zménila definice krystalu tak, aby ji odpovidaly i kvazikrystaly. Podle
nové definice je krystal jakdkoli pevna latka, jejiz difrakéni diagram je bodovy.
[9]

V roce 2009 byl ozndmen objev prvniho pfirodné se vyskytujiciho kvazikrys-
talu. Slo o novy mineral pojmenovany ikosahedrit (AlgsCugsFeis) slozeny z hli-
niku, médi a zeleza, ktery byl nalezen pfi zkoumani vzorku uloZzeném v muzeu
Museo di Storia Naturale univerzity Universita degli Studi di Firenze ve Floren-
cii. Tento vzorek pochdzel z meteoritu nalezeném v fece Khatyrka na Cukotce.
Po tomto zjisténi byla v roce 2011 vysldna expedice, kterd na Cukotce sesbirala
dalsi céasti khatyrkovského meteoritu, ve kterych byla kvazikrystalicka faze pro-
kazana také. Hypotézou je, ze kvazikrystalicka faze v tomto meteoritu vznikla
béhem rychlého zchlazeni po zahtéati na teplotu (1100 — 1500) K v dusledku kolize
s jinym télesem ve volném vesmiru pied 4,5 miliony let (tedy v dobé formovani
slune¢ni soustavy).

Teprve v tomto kalendainim roce byl oznamen objev druhého prirodniho kva-
zikrystalu Al;1NigyFes s dekagonalni symetrii v tom samém meteoritu. Méfeni
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Obréazek 1.1: Fazovy diagram systému Mg-Zn. Prevzato z [32].

potvrdila, Ze tato dodekagonalni kvazikrystalicka struktura je stabilni v rozmezi
teplot (1120 — 1200) K (za standardniho tlaku), coz dle studie odpovida teorii
vzniku kvazikrystali v meteoritu rychlym zchlazenim po srazce s jinym vesmir-
nym télesem. Ikosahedralni kvazikrystalicka struktura je oproti tomu stabilni i za
standardnich podminek. Z dalsiho zkouméani vzorku vyplynulo, Ze naraz télesa do
meteoritu zpusobil v nékterych jeho ¢astech tlak az (5—10) GPa. Tyto skute¢nosti
by po bliz§im prozkoumani mohly vést dle autori k vyznamnym vysledkim pti
studiu kvazikrystald. [21]

1.3 Mg-Zn-Y slitiny

Nerovnovazné procesy multikomponentnich kovovych slitin mohou stat za vzni-
kem nejriznéjsich krystalovych struktur, které témto slitindm davaji jedinecné
mechanické a tepelné vlastnosti. Hor¢ikové slitiny jsou v tomto ohledu zejména za-
jimavé, nebot v zavislosti na podminkach pfi tomto zptisobu zpracovéani vytvareji
velké mnozstvi krystalickych, kvazikrystalickych, nanokrystalickych a amorfnich
tazi. Kvazikrystalickd faze mtze byt v uréitych systémech pfipravena metodami
vyuzivajicimi rychlé tuhnuti. Zatimco binéarni slitiny s hotc¢ikem jsou dobte pro-
zkoumané a pouzivané, ternarni hotcikové slitiny s témito fazemi byly poprvé
pripraveny a studovany teprve relativné nedavno. Fazové diagramy pro duélni
slitiny Mg-Zn a Mg-Y jsou na obrazcich 1.1 a 1.2.

Po objevu kvazikrystali byla kvazikrystalicka ikosahedralni faze nalezena ve
slitindch hoiréiku Mg-Zn-Al a Mg-Cu-Al. Prvni slitina Mg-Zn-Y (76,2 at%Mg,
16,7 at%Y a 7,1 at%Zn) s ikosahedralni fazi byla pfipravena v roce 1993 [12].
Bylo zjisténo, ze se tato faze tvoii v slitinach typu Mg-Zn-MM, kde MM muze
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Obréazek 1.2: Fazovy diagram systému Mg-Y. Pievzato z [32].

predstavovat yttrium, neodym, gadolinium, dysprosium, lanthan, praseodym, ter-
bium a cer.

V slitinach Mg-Zn-Y jsou pozorovany kvazikrystalické faze s ikosahedralni a
dekagonalni symetrii, nanokrystalické faze a bcc (prostorové centrované) a fcc
(plosné centrované) faze. Z vysledkd riznych autort (napi. [16], [17], [18]) vy-
plyva, ze formovani fazi znacné zavisi zejména na poméru zinku a yttria ve slitiné.
Obecné se da taktéz fici, ze zirkonium nemad prili§ velky vliv na faze ve sliting,
takze slitiny Mg-Zn-Y-Zr maji stejné rovnovazné faze jako Mg-Zn-Y.

Konkrétné ve slozeni s vyssim podilem zinku ve slitindch Mg-Zn-Y byly zkou-
méany ternarni faze: faze X! (Mg2YZn), kubickd fize W (MgsYoZn3) a ikosa-
hedrélni kvazikrystalicka faze I (Mg3YZng). Faze X byla pozorovéna ve slitinich
s malym pomérem Zn/Y, zatimco faze W byla Castéjsi ve slitinach, ve kterych
hmotnostni pomér Zn/Y narostl nad 0, 85. Pokud je pomér Zn/Y vyssi nez 4, 38
(za uvéazeni, ze ¢ast zinku byla rozpusténa v hofc¢ikové matici), hlavni fazi je faze
ikosahedrélni. Tkosahedralni faze se spoleéné s fazi W tvoii jiz pti poméru Zn/Y
mezi 1, 10 az 4, 38.

Podrobnéjsi diagramy zachycujici pozorované faze ve slitinach Mg-Zn-Y v
zévislosti na molarnim poméru zinku a yttria byly sestaveny v praci [18]. Izoter-
malni sekce systému Mg-Zn-Y pro teploty 25 °C a 420 °C jsou na obrazcich 1.3,
respektive 1.4.

1F4ze X je nékdy oznacovana v literatufe jako faze Z, piestoze v jinych pracich se jako faze
Z oznacuje faze MgogY7Zngs.
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Obrazek 1.4: Ternarni diagram systému Mg-Zn-Y pro teplotu 420 °C. Pfevzato z
[18].
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Obréazek 1.5: Mikrostruktura slitiny Mg—5, 00 Zn-0,92 Y-0, 16 Zr (wt%) pozoro-
vané skenovacim elektronovym mikroskopem. Pfevzato z [13].

1.4 Ikosahedralni faze

Ikosahedralni kvazikrystalicka faze ma v slitindch hlintku vynikajici zpeviujici
ucinky. Mimo to maji slitiny zpevnéné ikosahedralni fazi dobrou tepelnou stabi-
litu, velky odpor viici korozi, maly koeficient tfeni a nizkou povrchovou energii. Za
pokojovych teplot se jejich mez kluzu pohybuje okolo (150 —450) MPa v zavislosti
na objemovém zlomku ikosahedralni faze ve slitiné. [14]

Ikosahedralni fazi lze pozorovat na snimcich z elektronového mikroskopu ve
formé svétlejsich eutektickych dendritickych nitek proriistajicich oblasti hotc¢ikové
matrice «—Mg. Priklad takovéhoto snimku pro slitinu Mg—5, 00Zn—-0,92Y-0, 16Zr
(wt%) je na obrazcich 1.5 a), b). Na obrazku 1.5 ¢) je difrakéni obrazec s dvojcet-
nou, trojéetnou a péticetnou osou symetrie ukazujici pritomnost ikosahedralni
faze, obrazek 1.5 d) poté ukazuje difraktogram z oblasti nitek ikosahedralni faze
v matrici a—Mg. [13]

Pozorovat lze i primarni ¢astice ikosahedralni faze s nitkovitymi, kruhovymi,
motylkovymi, mnohothelnikovymi nebo kytickovymi tvary, v knize [23] bylo po-
psano celkem dvacet dva riznych tvart, které jsou nacrtnuty na obrazku 1.6. Tvar
téchto castic zavisi na rychlosti zchlazeni pti pfiprave slitiny. Velikost kvazikrys-
taltl v systémech Mg-Zn-Y nariista se snizujici se rychlosti zchlazeni. Mikrotvrdost
je pritom vyssi pro slitiny s kvazikrystaly s mensimi rozmeéry.

Pti pripravé slitiny je tfeba kontrolovat rychlost zchlazeni. P¥i pomalém zchla-
zeni se mize tvorit spise krystalicka faze a pfi pfilis rychlém mtize byt potlacena
nukleace a rist kvazikrystalické faze a miize byt formovana naopak faze amorfni.
V pripadé hotc¢ikovych slitin jsou ale podminky pro vznik ikosahedralni faze spl-
nény pii bézném zpusobu odlévani. [23]

Ve préci [25] bylo zjisténo, ze eutekticka reakce nastava pii ochlazovani tave-
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Obrazek 1.6: Morfologie ikosahedralnich kvazikrystalickych c¢astic. Prevzato z
[23].

niny prvné pii poklesu teploty na 550 °C. Dochézi pfitom k dé&ji
L — Oé—Mg + Mggznng, (11)

kde MgszZn3Y, je W faze. Eutektické kapsy I faze/a—Mg se vytvori pfi dalsim
poklesu teploty na 448 °C:

L+W — a—Mg+1. (1.2)

Pokud je obsah yttria v taveniné nizky, eutektické kapsy I faze/a—Mg se mohou
tvorit i pfimo z taveniny eutektickou reakei pti 400 °C:

L — a—Mg+1L (1.3)
P1i 340 °C se v taveniné vytvorii eutektickou reakci faze Mg, Zns:
L — a—Mg + Mg, Zns. (1.4)

Pokud je obsah yttria v taveniné dostatecné vysoky, nakonec se vytvori MgZn
faze eutektoidni reakci pii 330 °C:

Mg.Zn; — a—Mg + MgZn. (1.5)

vvvvvv

pofena pritomnosti ¢astic dalsich komponent slitiny. Prace [24] naptiklad zkoumé
vliv pfitomnosti ceru ve slitindch Mg-Zn-Y na velikost a morfologii kvazikrysta-
lickych ¢astic. Zatimco malé mnozstvi ceru (0,2 at.%) nemélo vliv, pfi pfidani
vétstho mnozstvi (0,8 at.%) pocet ikosahedréalnich ¢astic narostl, ale jednotlivé
Céstice se zmensily. Pfi obsahu ceru 1,0 at.% se velikost kvazikrystalickych ¢astic
zdvojnasobila a tyto castice nabyly kytickovitého tvaru s péti nebo Sesti listky. Z
méfeni mikrotvrdosti navic vyplynulo, Ze se vzristajicim mnozstvim kvazikrys-
talickych castic roste tvrdost slitiny.

1.5 Meéreni Vickersovy tvrdosti

Existuje nékolik typt zkousek na tvrdost poskytujici informaci o odporu materi-
alu proti deformaci. Tyto zkousky davaji rizné hodnoty tvrdosti a tyto hodnoty
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Obrazek 1.7: Schéma méfeni tvrdosti podle Vickerse. Prevzato z [19].

mezi sebou nelze nijak prepocitat. Nejpouzivanéjsi zkouskou v laboratofich a pro
védecké ucely je tzv. Vickersova zkouska nékdy téz nazyvana zkouska mikrotvr-
dosti.

Tato zkouska je zaloZena na vtlaceni ¢tyrbokého diamantového jehlanu s vr-
cholovym tthlem mezi sténami 136° do vzorku po dobu deseti sekund s rovnomérné
se zvysujicim zatiZzenim a interpretaci vtisku. Schéma pristroje pro méfeni je na
obrazku 1.7. Pro spravny pribéh meéreni je pritom tieba, aby byl povrch vzorku
predem vylestén a aby vtisky do materialu byly vzdaleny alespon o trojnasobek
uhlopricky vtisku.

Po uvolnéni hrotu miizeme urc¢it délku obou uhlopricek vtisku a z jejich
prumeéru D urcit plochu vtisku S podle vztahu

D? D?

S — ~ . 1.6
2sin (%) 1,8544 (1.6)
Hodnota tvrdosti HV je rovna podilu zatézovaci sily F' a povrchu vtisku
F 1,8544F
HV = -~ 11— 1.
v S D? (1.7)

a udava se obvykle v jednotkich kg - mm™2. Mé&feni se oznacuje riiznymi symboly
dle zvoleného zatézovaci sily, jak udava tabulka 1.2.

Tabulka 1.2: Oznaceni méfeni podle Vickerse dle zvolené zatézovaci sily. [20]
oznaceni F (N) | oznaceni F (N) | oznaceni F (N)
HV 5 49,03 | HV 0,2 1,961 | HV 0,01  0,09807
HV 10 98,07 | HV 0,3 2,942 | HV 0,015 0,147
HV 20 196,1 | HV 0,5 4,903 | HV 0,02 0,1961
HV 30 2942 | HV 1 9,807 | HV 0,025 0,2452
HV 50  490,3 | HV 2 19,61 | HV 0,05 0,49
HV 100 980,7 | HV 3 29,42 | HV 0,1 0,987

1.6 Zpracovani metodou ECAP

Metoda ECAP (z anglického equal channel angular pressing, nékdy také nazyvana
ECAE - equal channel angular extrusion) je vytlacovaci technika vyvinuta v
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Obrazek 1.8: Na obrazku a) je schéma formy pro zpracovani vzorkd metodou
ECAP, na obrazku b) je schéma cest A, B, C opakovaného vtlacovani do formy.
Pfevzato z [26] a [28].

sedmdesatych a osmdesatych letech, jejiz principem je ptsobeni velké smykové
plastické deformace vzorku, aniz by se ménil jeho pfi¢ny prifez. V devadesatych
letech byla déle zdokonalena pro zpracovani vzorki se zrny o velikosti fadove
nanometr. Hlavnim ti¢inkem zpracovani touto metodou je mikroskopické zjemnéni
materialu.

Vzorky s kruhovym nebo ¢tvercovym pricnym prifezem se pro zpracovani
metodou ECAP odfiznou z kovové tyce. Obvykle mivaji délku (70 — 100) mm a
jejich priamér nepfesahuje 20 mm. Poté je tento vzorek vtlacen do formy, ktera
je tvofena dvéma kanély vétsinou sklonénymi vic¢i sobé o tthel ® (obvykle 90°) s
kloubem o poloméru kiivosti ¥ (viz. obrazek 1.8 a). Po vytlaceni muze byt cely
proces podle potieby nékolikrat zopakovan, pricemz vzorek mtze byt do formy
vtlacen pootocen oproti natoceni pti predchozim vtlacovani.

Bézné pouzivané moznosti natoceni vzorku pfi zpracovani metodou ECAP
jsou zndzornény na obrazku 1.8 b). Pfi cesté A se natoceni vzorku pii novém
vtlacovani nemeéni, pii cesté B je vzorek pred kazdym dalsim protlacenim otocen
podél své podélné osy o thel 90° a pii cesté C je vzorek pred kazdym dalSim
protlacenim otocen podél své podélné osy o tithel 180°.

Zpracovani vSemi témito zplisoby vede ke zjemnéni velikosti zrn a ke zvySeni
pevnosti materialu. Po nékolika postupnych aplikacich dojde k saturaci a pevnost
se jiz nezvysSuje. V priipadé potieby je zpracovani metodou ECAP provadéno
za zvysené teploty, a to zvlasté v pripadé zpracovani obtizné deformovatelnych
materiala. [26], [28]

1.7 Rastrovaci elektronova mikroskopie

Rastrovaci elektronovy mikroskop je pfistroj, ktery k zobrazovani vzorku vyuziva
pohyblivy po fadcich se pohybujici fokusovany svazek elektront. Tyto elektrony
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interaguji s atomy vzorku a produkuji signal, ktery je mikroskopem detekovan.
Rastrovaci elektronovy mikroskop mtize podle v zavislosti na pouzitém zdroji a
praméru fokusovaného svazku primarnich elektrontt dosdhnout rozliseni fadove
okolo jednotek nanometri.

K zobrazovacim tceliim se pouzivaji sekundarni elektrony emitované atomy
vzorku a zpétné odrazené elektrony. Intenzita zpétné odrazenych elektronii totiz
zavisi na atomovém Cisle (tzv. Z-kontrast). Na snimku z rastrovaciho elektrono-
vého mikroskopu se budou jako svétlé jevit oblasti s vyssim stfednim atomovym
Cislem, tedy ty tvofené tézsimi prvky. Oblasti tvorené lehkymi prvky se budou
jevit jako tmavé.

Pro presnou identifikaci sloZeni vzorku se pouziva charakteristické rentgenové
zafeni emitované vzorkem po interakci s elektronovym svazkem. Elektronovy sva-
zek miize vyrazit elektron z vnitini slupky. Nahradi ho poté elektron ze slupky
s vétsi energii. Uvolnénd energie se vyzari v podobé rentgenového zareni. Kazdy
prvek mé tudiz svoje charakteristické rentgenové spektrum s charakteristickymi
piky.

1.8 Diferenc¢ni skenovaci kalorimetrie

Diferencni skenovaci kalorimetrie je analytickd metoda, jejiz podstatou je méfeni
mnozstvi tepla potfebného k ohrati studovaného a referencéniho vzorku v zavis-
losti na teploté, pokud jsou oba vzorky zahfivany konstantni rychlosti. Vzorky
musi mit pokud mozno konstantni tepelnou kapacitu pro Siroky obor teplot. Tato
metoda je velmi vhodna pro studium fazovych prechodt, nebof pii precipitaci
nebo rozpusténi fazi dochéazi k uvolnéni nebo absorpci tepla.
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Kapitola 2

Pozitronova anihilac¢ni
spektroskopie

Principem pozitronové anihila¢ni spektroskopie je interakce termalizovanych po-
zitronli s latkou. Pozitronovou anihila¢ni spektroskopii je mozné pouzit pro stu-
dium defekt v materialu, jejichz velikost je pod rozliSovaci schopnosti elektronové
mikroskopie. Umoznuje identifikaci rtiznych druhti defekt pritomnych ve zkou-
maném materialu a urceni jejich hustoty. Pocatek vyuziti pozitronové anihilacni
spektroskopie pro materiadlovy vyzkum datujeme do padesatych let minulého sto-
leti a od té doby zaznamenala tato metoda zna¢ny rozmach. Mezi hlavni vyhody
této metody a divody jeji oblibenosti patii zejména to, ze jde o metodu nede-
struktivni. Navic vzorek neni tieba pro méfeni pripravovat zadnym specidlnim
zptisobem. Sviij podil hraje také to, Ze pro pozitronovou anihilac¢ni spektrosko-
pii potfebné experimentalni vybaveni je relativné nenakladné a v soucasné dobé
komer¢né dostupné. [1]

2.1 Pozitron

Pozitron je anticastice k elektronu. Je to elementarni ¢astice o hmotnosti mg =
9,109 - 10*" kg, ndbojem ¢ = 1,602 - 107" C a spinem 3. Existence pozitronu
byla pfedpovézena v roce 1928 britskych teoretickym fyzikem Paulem Diracem
pii budovani relativistické kvantové teorie elektronu. Tato piedpovéd byla ex-
perimentalné potvrzena roku 1932 americkych experimentalnim fyzikem Carlem
Andersonem pii pozorovani priichodu kosmického zafeni bublinovou komorou.
Aby vyloucil, Ze namisto pozitronu zachytil stopu opa¢nym smérem nalétavaji-
ciho elektronu, vlozil pozitronu do cesty Sest milimetr tlusty ocelovy plat, ktery
drahu ¢astice zakfivil, z ¢ehoz bylo mozné jednozna¢né urcit smér ptiletu c¢astice.

2.2 Zdroje pozitronu
Jako zdroj pozitroni mohou slouzit radioizotopy, jejichz jadra se rozpadaji S+
rozpadem podle nasledujici rovnice:

oX —s o Y +et +u, (2.1)
ve které e™ znadi pozitron a v, elektronové neutrino. Spektrum kinetickych energii

takto vzniklych pozitroni je spojité.
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Pro potieby pozitronové anihila¢ni spektroskopie se jako zdroj pozitront nejcastéji

vyuziva radioizotop ?2Na. Tento izotop méa polocas rozpadu 2,6 roku, mtZe byt
pouzit jako zdroj pozitronti zhruba téchto 2,6 let, dokud jeho aktivita nepo-
klesne na polovinu. Sodik 22 se ve formé roztoku soli 2NaCl nanese na tenkou
folii (tloustka nékolik pm), nechd odpafit a piekryje druhou folii. Vzorek se ve
dvou exemplafich umisti na obé strany, piicemz je tfeba vhodné zvolit jeho tvar
a tloustku tak, aby pozitrony anihilovaly pfevazné ve vzorku a neunikly mimo.

Pfi rozpadu sodiku ?2Na dojde k vyzaieni tzv. startovniho fotonu. Toto pro-
béhne v radech pikosekund po emisi pozitronu. Foton lze identifikovat na zakladé
toho, ze mé energii 1274 keV.

Ve vétsich vyzkumnych zafizenich lze vytvorit paprsky o vétsi intenzité, az

10'2 pozitronti za sekundu. Dé&je se tak na principu generovani pozitron-elektronovych

pari za pouziti vysokoenergetickych gamma paprskt vytvorenych jadernymi re-
aktory, urychlovaci ¢astic nebo elektronovymi lasery.

V obou pripadech je spektrum kinetickych energii pozitront spojité a jejich
energie se pohybuje v fadech stovek keV. Aktivita zati¢e v laboratofi na Katedte
fyziky nizkych teplot je v fadu jednotek MBq a stifedni energie produkovanych
pozitront se pohybuje okolo 270 keV. 8]

2.3 Interakce pozitronu s latkou

Kdyz energetické pozitrony vyzarené radioaktivnim zaficem vstoupi do pevné
latky, nejprve se zpomali na termalni energii, tedy pri pokojové teploté zhruba
0,039 eV. Cas potfebny k tomuto zpomaleni se pohybuje v fadu pikosekund.
Mechanismus, jakym pozitron ztraci energii, zavisi na jeho pocatecni energii, ve
vSech pripadech ale plati, Zze cas potiebny k termalizaci je mnohem mensi nez
doba zivota pozitronu v materialu. Procesy ztraty energie jsou nasledujici:

e pozitron pfi srazkach excituje vnitini elektrony materialu, tento proces do-
minuje pri energiich pozitronu nad 100 keV,

e pozitron excituje vodivostni nebo valenc¢ni elektrony, tento proces nastava
pri energiich pozitronu nad 1 eV,

e pozitron se rozptyluje na fononech, tento proces nastava pfi energiich pozi-
tronu v fadech zlomkt elektronvoltu.

Hustota pravdépodobnosti, zZe pozitron vyzareny zaricem se spojitym spek-
trem energii a stredni hodnotou energie v fadu stovek keV béhem termalizacniho
procesu doputuje do vzdalenosti x od povrchu, ma exponencialni pribéh v zavis-
losti na x:

P(z) = ae™®". (2.2)

Konstantu « lze urcit pomoci empirického vztahu pro stfedni hloubku priniku
i v zavislosti na hustoté materidlu p a maximalni kinetickou energii pozitront
emitovanych zaricem F,,,., ktery lze vyjadrit vzorcem

1 El [MeV]
— ~ T 2.3
a [om] 16p [g - cm ™3] (2:3)
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Po dosazeni rtiznych hodnot pro hustotu do vztahu (2.3) za uvazeni, ze ma-
ximéalni energie spektra 2Na je 0, 54 MeV, lze uré¢it, Ze v kovech stfedni hloubka
pruniku pozitronti dosahuje fadové az stovek mikrometri, pozitronova anihilac¢ni
spektroskopie je tedy metoda vhodna pro objemové studium materialt (vyuzitim
svazkl pomalych pozitront lze vSak zkoumat téz tenké vrstvy a povrchy).

Po termalizaci vykonava pozitron v materialu pfiblizné izotropni nahodny
difzni pohyb. Stiedni dréahu, za kterou se pozitron dostane difiznim pohybem od
mista termalizace udava velic¢ina stfedni difuzni délka L., kterd je dana vztahem

L+ =1/ D+7—[7 (24)

ve kterém je 7; efektivni doba zivota delokalizovaného pozitronu a D diftiizni
koeficient, ktery je nepfimo imérny odmocniné z teploty a pro pevné latky se
jeho velikost pohybuje v rozmezi (0,1 — 2,0) cm? - s71. Pro kovy bez defektii se
stfedni difizni délka pohybuje v fadech stovek nanometri, s rostouci koncentraci
defektii v krystalové miizi klesd. [5]

Po néjaké dobé zivota v tepelné rovnovaze pozitron anihiluje s okolnim elek-
tronem nejcastéji v dveé antikolinearné vyzarena gamma kvanta o energii 511keV,
coz odpovida klidové hmotnosti elektronu a pozitronu, méné castéji v t¥i nebo
vice. Udinny prifez pro t¥ifotonovou anihilaci je 0,27 % aéinného prifezu pro
dvoufotonvou anihilaci. Z kvantové teorie lze urcit, ze pravdépodobnost vyzatreni
kazdého dalsiho fotonu od dvou vyse se snizuje faktorem o ~ 13% Veli¢ina « je
tzv. konstanta jemné struktury definovana jako o = 47@3%, kde e je elementéarni
néboj, £y permitivita vakua, h redukovana Planckova konstanta (Diracova kon-
stanta) a ¢ je rychlost svétla ve vakuu. Dvoufotonova anihilace tedy prevlada.
[4]

Cas, za ktery k této anihilaci dojde, zavisi na vlastnostech materialu, a proto
je jednim z métenych veli¢in. Pohybuje se na skale 100 az 500 pikosekund. Piehled
dob zivota volnych pozitroni v nékterych kovech neobsahujicich defekty je shr-
nut v tabulce 2.1. Dobu zZivota pozitronu muzeme v daném materialu stanovit
méfenim dasu mezi detekei startovniho fotonu z rozpadu sodiku #?Na a fotonu z
anihilace. [5]

Tabulka 2.1: Experimentalné urcené anihila¢ni rychlosti A a doby Zivota pozitront
7 ve vybranych kovech, které byly dobie vyzihany, takze koncentrace defektt
v nich je velmi nizka. Data prevzata ze zdroje [4]. Chyba méfeni by neméla
piesdhnout 5 %.

Mg Al Cu Zn In Sn Pb Bi
A(ns™t) 4,44 6,13 880 6,76 5,08 498 5,15 4,27
7 (ps) 225 163 114 148 197 201 194 234

2.4 Anihilace delokalizovaného pozitronu

Pro kovovy material je mozné vyjadrit anihila¢ni rychlost delokalizovaného pozi-
tronu A\p jako

A\ = Trich_, (2.5)
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kde 7. je tzv. klasicky Thomsontiv polomér elektronu dany vztahem

62

Te

(2.6)

drtegmc?

a efektivni hustota elektront, kterou pocituje pozitron n_ je definovana jako
= [n (PO (PO 7 (2.7)

kde n, (7 ) je hustota pozitronu, n_(7 ) je hustota elektront a zvyseni hustoty
elektronti v misté pozitronu diky coulombické interakci vyjadiuje faktor ~.

Doba zivota delokalizovaného pozitronu Ag je poté prevracena hodnota ani-
hila¢ni rychlosti: .
=5

Uvazujme nyni, ze zkouméame cisty polykrystalicky kovovy materidl metodou
pozitronové anihila¢ni spektroskopie. Koncentrace defektii bude v tomto materi-
alu zanedbatelna, takze vSechny pozitrony budou anihilovat jako delokalizované
se stejnou anihila¢ni rychlosti Ag. Zvolme jako pocatek ¢ = 0 okamzik vniknuti
pozitronu do materialu a pravdépodobnost, Ze v Case t jesté nenastala anihilace
jako n(t). Vyvoj n(t) v ¢ase se bude fidit diferencialni rovnici

dn(t)
dt

(2.8)

B

= —gn(t), (2.9)

s pocatecni podminkou
n(0) =1, (2.10)

jejiz Teseni je exponencialni pokles podle vztahu
n(t) = e Bt (2.11)

Méiime dobu, za jakou pozitron od svého vniknuti do materidlu zanihiloval.
Nameérené idealni spektrum méri pravdépodobnost, ze pozitron zanihiloval v ca-
sovém intervalu (t, ¢+ dt), ¢ili jeho tvar ziskdme zédporné vzatou ¢asovou derivaci
n(t). Idedlni spektrum by mélo mit tedy dle pfedchoziho odvozeni tvar

dn(t)

dt
dobu zivota pozitronu bychom potom urcili jako stfedni hodnotu tohoto rozdéleni.
Realné spektrum, které naméiime pii realném experimentu, ale ziskame konvoluci
tohoto idedlniho rozdéleni S;4(t) s rozliSovaci funkei spektrometru R(t) podle
vztahu

Sig = — = \ge B, (2.12)

S(t) = S * R(t) + B, (2.13)

ve kterém B znacni piispévek ke spektru od nadhodnych koincidenci, pficemz
rozliSovaci funkci spektrometru lze casto vyjadrit jako sumu dvou az tii funkci
gaussovského typu.

Pro zpracovani meéreni je tedy tieba z experimentalné urceného spektra de-
konvoluci vyrazu (2.13) ziskat spektrum ideédlni S;4, které obvykle predstavuje
suma exponencialnich komponent a rozliSovaci funkci spektrometru. Statistické
zpracovani obvykle komplikuje skutecnost, zZe pocet komponent, ze kterych se S;4
sklada, neni pfedem znam. Tento pocet je omezen nejednoznacnosti rozkladu a
statistikou méfeni. [5]
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2.5 Pouziti pozitronové anihilace

Pozitronova anihila¢ni spektroskopie jiz byla pouzita pro studium Siroké skaly
materialli, jako napiiklad kovii, slitin, iontovych krystalt, zakladnich polovodict
a polymerti. V posledni dobé se zacaly zkoumat také moznosti vyuziti metod
pozitronové anihila¢ni spektroskopie pro studium vlastnosti povrchi a tekutin.
K témto tceliim musi mit ale pozitrony nizkou energii a musi byt pokud mozno
monochromatizovany. Na konci 60. let minulého stoleti bylo zjisténo, zZe je tato
metoda velmi vhodna pro studium elektronové struktury a urcovani struktury,
povahy a koncentrace krystalovych defektt. Tyto defekty maji vliv napiiklad
na mechanické vlastnosti, elektrickou a tepelnou vodivost. Metody pro studium
defekttt pomoci pozitronové anihilace byly pozdéji podrobnéji rozpracovany v 70.
a 80. letech minulého stoleti. Pravé zachytem pozitronu v defektu a jeho vlivem
na nameérené spektrum se zabyvaji dalsi kapitoly. [8], [4]

2.6 Zachyt pozitronu

Potencial pocifovany pozitronem v materidlu je nizsi v defektech predstavujicich
volny objem, jako jsou naptiklad vakance. Proces, pii kterém delokalizovany po-
zitron prechézi do stavu lokalizovaného v defektu (ktery muze mit nizsi vlastni
hodnoty energie nez delokalizovany stav), se nazyva zachyt pozitronu v defektu.
Zéachyt pozitronu je v pripadé kovli mozny ve vakancich, klastrech vakanci, dis-
lokacich, na hranicich zrn a nékdy také v precipitatech.

Zachytova centra jsou obvykle tak hluboka, ze prechod zpét z lokalizovaného
do nelokalizovaného stavu prakticky nenastava a pozitron anihiluje v defektu.
Doby zivota zachycenych pozitront jsou delsi nez 75 z diivodu snizené elektro-
nové hustoty v defektu a mensiho prekryvu hustoty pozitronti s orbitaly vnit¥nich
elektronii. Naptiklad pro monovakance (vazebné energie disloka¢ni ¢ary je v ¥a-
dech elektronvoltti), mensi klastry vakanci a dislokace (vazebné energie v fadu
desetin elektronvoltu) se pohybuje okolo (150 — 300) ps a pro dutiny s polomérem
vétsim nez 1 nm je to okolo (400 — 500) ps. Priklad rustu doby Zivota pozitronu
se zvysSujicim se poctem klastrii vakanci vypocteny z teoretickych modelt udava
tabulka (2.2). Anihilace pozitronu ve vakanci se také projevi na naméreném roz-
lozeni hybnosti pti méteni Dopplerovského rozsiteni, diky niz§imu podilu anihilaci
s vnitinimi elektrony je anihila¢ni fotopik uzsi. [5], [8]

Tabulka 2.2: Doby zivota pozitronu zachyceného v klastrech vakanci v kfemiku.
Velic¢ina % je pomeér anihila¢ni rychlosti pro vnitini elektrony a celkové anihilac¢ni
rychlosti. Pfevzato z prace [7].

systém 7 (ps) A/ (%)

bulk 221 2.19

Vi 254 1,48
Vs 299 0,97
Vi 321 0,79
Vi 330 0,72
Vs 355 0,57

18



slow __ i T T oo slow
r v s| ||| [s|PMT [ 7
. CFD CFD 1
start stop
SA Léorek SA

| |
I 1
b Coincf-------- Gate ADCF— PC !

1

Obréazek 2.1: Spektrometr pro méfeni doby Zivota pozitronti. Pfevzato z [5].

2.7 Experimentalni usporadani

Schéma spektrometru pro méfeni doby zivota pozitronu je na obrazku 2.1. Star-
tovni foton o energii 1274 keV z rozpadu sodiku ??Na je detekovan startovnim
detektorem a stopovaci foton 511 keV stopovacim detektorem. Samotny detektor
je slozen ze scintilatoru (S), ktery pfeménuje gamma zafeni na fotony viditel-
ného nebo ultrafialového zafeni, a optického fotonasobice (PMT). V scintilatoru
gamma zafeni ztraci energii fotoelektrickym a Comptonovym jevem, timto zptiso-
bem uvolnéné elektrony poté excituji atomy scintilatoru, které pii padu na nizsi
energetické hladiny vyzafuji viditelné nebo ultrafialové zareni. Ty se v katodé
fotonasobice preménuji pomoci vnéjsiho fotoelektrického jevu na elektrony, které
se poté urychluji, dopadaji na systém dynod, na kterych se svazek zesili.

Signél z fotonasobice se pfenasi na diskriminator konstantni frakce (CFD). V
okamziku, kdy vstupni puls dosdhne urcitého zlomku své amplitudy, produkuje
diskriminator konstantni frakce logicky casovy signal. Diskriminator konstantni
frakce lze nastavit tak, aby pracoval s danym pulsem pouze tehdy, pokud jeho
amplituda lezi v nastaveném intervalu. Jeden z diskriminatorfi je nastaven na
energii startovniho fotonu 1274keV, druhy na energii anihilacniho fotonu 511keV.
Casovy signal odpovidajici anihila¢nimu fotonu je zpozdén oproti startovacimu
signalu. Konvertor ¢as/amplituda (TAC) produkuje vystupni signél, ktery je to-
muto zpozdéni tmérny a ktery je po zpracovani A /D prevodnikem (ADC) ulozen
v pocitaci.

Tento systém pracuje s pulzy o Sifce nékolika nanosekund a nazyva se fast-
fast. Pro praci se signalem s Sitkou radové stovky nanosekund pracuje pomalé
vétev v usporadani fast-slow, ktera je na obrazku 2.1 vyznacena cerchovanou ca-
rou. Signal z detektoru je v usporadani fast-slow veden pfes integracni obvod s
¢asovou konstantou ~ 50 us na spektroskopicky zesilova¢ (SA) a déle na jedno-
kanalovy analyzator (SCA). Ten provadi presny energeticky vybér pro startovaci
a stopovaci signal. Signal vystoupivsi z konvertoru ¢as-amplituda je poté prijat
jen tehdy, pokud mu odpovida spravna energie startovniho a stopovaciho signalu
v pomalé vétvi. [5]
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2.8 Zachytovy model

Uvazujme, zZe pomoci pozitronové anihilacni spektroskopie zkoumame material s
nahodné, ale homogenné rozlozenymi defekty. Predpokladejme pfitom, ze k za-
chytu na téchto defektech dochazi pouze v piipadé termalizovanych pozitroni, jiz
zachycené pozitrony se neuvolnuji do delokalizovaného stavu a zachyt pozitronu
v defektu je limitovan G¢innym prifezem kvantového prechodu.

Oznacme si pravdépodobnost, Ze je pozitron v ¢ase ¢ volny jako ny(t) a prav-
dépodobnost, Ze je pozitron v ¢ase t zachyceny v defektu jako ni,(t). Pozitron
muze anihilovat bud jako volny s anihila¢ni rychlosti Ag nebo zachyceny v de-
fektu s anihilac¢ni rychlosti A\y,. Pravdépodobnost zachyceni volného pozitronu v
defektu je dana zachytovou rychlosti K.

V ramci konven¢niho zachytového modelu pro anihilaci v defektech miizeme
tedy fesit nasledujici soustavu diferencialnich rovnic:

PO~ nng(t) ~ KOs (1),
d"é{; () oo (t) + Ko (t)ns(t) (2.14)
s pocatecnimi podminkami
n1,(0) =0, ns(0) = 1. (2.15)

Resenim soustavy téchto rovnic (2.14) ziskdme

ng(t) = e Yot
Kl —Aat —
W(t) = : wt _ em(Ap+K)t) 2.16
o (f) Ap+ K1y — Ay (e ‘ ) (2.16)

Toto FeSeni (2.16) lze porovnat s tvarem idealniho spektra ve tvaru
Sia = Mlie ™M 4 AgLe ™ (2.17)

a ziskat tak vztahy pro dobu zivota komponenty od volnych pozitront 7, pro dobu
zivota pozitront zachycenych v defektu 75 a pro intenzity jednotlivych komponent

Il a IQZ

1 1
T = _——= ),
N Mt Ky
1 1
T — _— =
LN A
)\B - )\111
L, = ,
)\B + Klv - >\1v
Klv
I, = . 2.18
? )\B + Klv - >\1v ( )

Zachytova rychlost K7, je pifimo timérna koncentraci defektl cy,:

Klv = V1vC1v;, (219)
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Obrazek 2.2: Typické spektrum doby zivota pozitrond. Krouzky pfedstavuji na-
méfend data, Cerchovana ¢ara predstavuje rozliSovaci funkci spektrometru gaus-
sovského typu. Prevzato z [8].

kde veli¢ina vy, je specificka zachytova rychlost pozitronu na defektu. Zachytovou
rychlost K1, 1ze navic ur¢it pomoci vyse uvedenych veli¢in jako

Ky = Iy (1 - 1) | (2.20)

Jako zpétny test splnéni predpokladi zachytového modelu slouzi veli¢ina 7, defi-
novana vztahem

Lo
L b

71 T2

T = (2.21)
Ptedpoklady zachytového modelu jsou splnény, pokud se prevracena hodnota 7,
rovnéd hodnoté doby Zivota pozitronu v materialu bez defekt. [5]

2.9 Spektrum doby zivota pozitronu

Typické naméfené spektrum doby zZivota pozitronl je na obrazku 2.2. Primérna
vzdalenost mezi emisemi pozitronti je mikrosekunda, coz je zhruba desettistickrat
vic, nez doba zivota pozitronu. Pozadi, které je na tomto obrazku jasné patrné,
je zptisobeno ndhodnymi koincidencemi s kosmickym zafenim, pfipadné gamma
kvanty pfirozeného pozadi (napiiklad od *°K).

Anihilace v samotném zdroji pozitronil tvoii prispévek do spektra dob zi-
vota pozitronti, ktery musi byt vzat v avahu. V piipadé zdroje ??Na miizeme
tento prispévek aproximovat jednou exponencialni komponentou s dobou zivota
~ 368 ps. Intenzita této zdrojové komponenty zavisi na protonovém cisle vzorku
a pohybuje se typicky v rozmezi (5 —10) %. Déle muzeme identifikovat dalsi kom-
ponentu o 1500 ps, ktera vznika na zakladé formovani pozitronia ve folii, do niz
je obalen zafi¢. Pro dobfe pripraveny pozitronovy zari¢ na Mylarové folii ma tato
pozitroniova komponenta velmi nizkou intenzitu (~ 1 %), ale stejné je vyznamné
z divodu své dlouhé doby. [§]
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2.10 Meéreni Dopplerovského rozsireni

Pokud mél pozitron a elektron pred anihilaci néjakou hybnost, projevi se to v malé
odchylce od antikolinearity vyzarenych gamma kvant a v Dopplerova posuvu v
energii anihilacnich fotont méfené v laboratorni soustavé. Hybnost termalizova-
nych pozitronu v latce je ale témér nulova, proto thlové korela¢ni krivky udavaji
rozlozeni hybnosti anihilujicich elektronti. V disledku této nenulové hybnosti ani-
hilujicich elektrontt dojde k Dopplerovu posuvu frekvence a energie anihila¢nich
fotonit Av, respektive AFE, které lze navzajem prepocitat podle vztahu

AE = 2nhAv. (2.22)

Pokud si oznacime energie anihilac¢nich fotoni F; a Es, pak jejich celkova energie
je

By + By = \/m3ct + p2.2 + \Jm3ct + p2 2 — Ep, (2.23)

kde moc? je klidova energie elektronu, Ep je vazebna energie elektronu a p_
a p4 jsou hybnosti elektronu a pozitronu. Za piedpokladu, Ze p_c < moc® a
prc < moc? je energie jednoho anihila¢niho fotonu

E
Ei = moc® — TB +AE (2.24)
a druhého 5
Ey = moc? — 73 — AE (2.25)

Dopplerovsky posuv energie AF je pfimo tmeérny podélné slozce hybnosti elek-
tronu py, podél sméru emise fotonu:

AE = 22% (2.26)

Tohoto je vyuzito pii takzvaném koincidenc¢nim meéreni Dopplerovského rozsiteni
anihila¢niho piku (CDB). Je zalozeno na soufasném presném zméfeni energie
obou anihila¢nich fotoni. Jejim hlavnim tcelem je urceni chemického slozeni okoli
mist, kde pozitrony anihiluji. Vliv pozadi je pti této technice odstranén tim, ze je
mozné meétit pouze ty fotony, které byly vyzafeny pfi stejné anihilaci. Eliminace
vlivu pozadi az o tfi fady umoznuje zmérit vysokohybnostni oblast anihila¢niho
piku, ktery vznika anihilaci pozitront s vnitinimi elektrony, a tim padem urcit
chemické prvky v okoli mista anihilace. [27]
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Kapitola 3
Experimentalni cast

V experimentalni ¢asti jsme zkoumali vlastnosti ternarni slitiny s nominalnim
slozenim (v hmotnostnich procentech) Mg-3.5Y-35Zn.

Ingot slitiny Mg-3.5Y-35Zn byl pfipraven pomoci tlakového liti v ochranné
atmosféie Ar + 1% SFg. Z ingotu byly nésledné vyfezény vzorky pro ECAP de-
formaci (trdmecky o rozmérech 10 x 10 x 100 mm?®) a vzorky pro pozitronovou
anihila¢ni spektroskopii a mikroskopii (disky o rozmérech 10 x 10 x 1 mm?).

3.1 Experimentalni metody

Studium mikrostruktury bylo provadéno na rastrovacim elektronovém mikro-
skopu Tescan SEM MIRA I s urychlovacim napétim 30 kV a vybavenym detek-
torem sekundarnich elektront, detektorem zpétné odrazenych elektronti a EDX
detektorem.

Pro méieni anihilace pozitronti byl pouzit 2?Na pozitronovy zafi¢ deponovany
na 2 mikrony tenké mylarové folii. Méfeni doby Zivota pozitroni byla provadéna
folii na digitdlnim spektrometru s ¢asovym rozlisenim 145 ps (FWHM *?Na).
Koinciden¢ni méfeni Dopplerovského rozsifeni byla provadéna na spektrometru
vybaveném dvéma HPGe detektory. Energetické rozliseni spektrometru na anihi-
la¢nim foto-piku bylo 1,05 keV.

Na DSC meéreni byla pouzita aparatura Netzsch DSC 200 F3. Méfeni byla pro-
vadéna rychlosti 5 K - min~! v ochrané atmosféie N,. Mikrotvrdost byla méfena
na tvrdoméru Struers Duramin-2 Vickersovou metodou se zatézi 0, 5 kg aplikova-
nou po dobu 10s. Mechanické lesténi vzorki bylo provadéno diamantovou pastou
s velikosti zrn devét, tii a jeden mikron na zafizeni Struers Labopol-5.

3.2 Charakterizace vzorku

Pro charakterizaci slitiny Mg-3.5Y-35Zn byl pouzit vzorek deformovany kompresi
za zvysené teploty 100°C a dale byl jeho povrch vylestén a pozorovan pod rastro-
vacim elektronovym mikroskopem. Snimek z mikroskopu je na obrazku ¢islo 3.1.
Protoze byly k zobrazeni pouzity zpétné odrazené elektrony, jsou na tomto snimku
oblasti tvorené prvkem s vétsim protonovym c¢islem zobrazeny svétleji. Zvétseny
vytez z porizeného snimku s vyznacenim jednotlivych fazi pfitomnych ve sliting
je na obrazku ¢islo 3.2.
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Relativni zastoupeni prvkt v jednotlivych oblastech A-F znazornénych na
obrazcich 3.3 bylo ziskdno rastrovacim elektronovym mikroskopem pomoci de-
tekce charakteristického rentgenového zareni (EDX — energy dispersive X-ray
spectroscopy). Na zdkladé toho byly identifikovany oblasti tvofené jednotlivymi
fazemi. Ziskand spektra charakteristického rentgenového zareni jsou na obrazcich
3.4 az 3.9. Vysledna data z EDX jsou shrnuta v tabulce 3.1.

Z dat vyplyva, ze v ¢ernych oblastech odpovidajicich hot¢ikové matrici (oblast
F) je 3,49 at.% zinku a zadné yttrium (v ramci rozliSovaci schopnosti metody).
Maximalni rozpustnost zinku v hofé¢iku je pfitom pouze 2,4 at.% (viz. fazovy
diagram na obrazku 1.1). To mtize byt vysvétleno tim, Ze v hoi¢ikové matrici
¢ast zinku neni rozpusténa a vyskytuje se v ni v podobé drobnjch precipitati,
které lze na snimcich z elektronového mikroskopu pozorovat jako drobné Sedé
tecky. Mohlo by jit o fazi MgZn, MgsZns nebo MgZns;.

Spojité Sedé oblasti (viz vyfez B) neobsahuji yttrium a jejich slozeni odpovida
velmi dobte slozeni kubické binarni faze Mg;Zn3. Pomér obsahu zinku k obsahu
yttria v ikosahedralni fazi je 6. Z nameérenych dat vychazi v oblasti obsahujici
lamely ikosahedralni faze C vychéazi =~ 7,1, coz v ramci chyby méfeni a uvazeni,
ze je ve vyTezu C obsazena i hotfc¢ikova matrice, odpovida. Kdyz byly elektrony
zaméfeny piimo na misto v jedné nitce (vyfez D), vySel pomér naopak mensi,
okolo = 5, 3. To se da zase vysvétlit tim, ze elektrony nelze aplné presné zamérit
do jednoho mista. Déle bylo zjisténo, ze matrice mezi lamelami faze I v oblasti E
obsahuje jen velmi malé mnozstvi yttria.

Kvtli presnéjsi charakterizaci byla jesté slitina studovana metodou rentge-
nové fluorescencni spektrometrie z které ziskame integralni informaci o chemickém
sloZeni v celém vzorku. Obsah hoi¢iku byl stanoven na 86, 22 wt.%, obsah zinku
byl vétsi nez 26 wt.% a obsah yttria byl 4, 78 wt.%. Relativni chyba se pohybuje
okolo 1%. Slitina mé tedy nizsi obsah zinku nez nomindlni sloZeni a naopak trochu
vyssi obsah yttria. Mikroanalyza pomoci rentgenové fluorescencéni spektroskopie
odhalila, ze rozlozeni yttria v odlitém ingotu nebylo zcela homogenni.

3.3 Teplotni stabilita faze I

Pro vyzkum zmény fazové struktury po deformaci za zvySené teploty byl vzorek
slitiny zpracovan metodou ECAP (4 cykly cestou B) za zvySené teploty 140 °C.
Mikrostruktura slitiny zkoumané rastrovacim elektronovym mikroskopem je na
obrazku 3.10. Slozeni vzorku bylo opét zkoumano metodou EDX. Namérena data
jsou shrnuta v tabulce 3.2, jednotlivé oblasti, ze kterych byla data ziskana, jsou
zobrazeny na obrazku 3.10. Z naméfenych dat vyplyva, ze fazova struktura slitiny
se béhem ECAP deformace pfi 140 °C nezménila.

Detail zlamanych lamel ikosahedralni faze je na obrazku 3.11. Faze I je tak
tvrda, ze se na rozdil od tvarné faze Mg;Zn3 nemtize deformovat, a proto praska.
Oba jevy jsou jesté vice zfejmé pfi studiu vzorku slitiny zpracované metodou
ECAP stejné jako predtim, ale pfi teploté 200 °C. Obrazek z elektronového mik-
roskopu takto upravené slitiny s deformovanou fazi Mg;Zn3 je na obrazku 3.13,
detail rozlamané ikosahedralni faze poté na obrazku 3.14. Na obrazku 3.14 je pa-
trné, ze pii ECAP deformaci pti teploté 200 °C vzniklo v hot¢ikové matrici velké
mnozstvi drobnych precipitatti binarni Mg-Zn faze.

Fazové premény ve zkoumané slitiné byly dale zkoumany pomoci diferenc¢ni
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Tabulka 3.1: Zastoupeni prvki v jednotlivych oblastech vyznacenych na obrazku
3.3 urcené pomoci EDX.

oblast prvek Z série koncentrace [wt.%] koncentrace [at.%)] rel. chyba [%)]

A Mg 12 K 74,19 88,84 5,2
Zn 30 K 23,00 10,24 0,9
Y 39 L 2,80 0,92 0,2
B Mg 12 K 51,40 74,00 3,0
Zn 30 K 48,60 26,00 1,5
C Mg 12 K 56,96 78,81 3,7
Zn 30 K 36,14 18,58 1,3
Y 39 L 6,90 2,61 0,4
D Mg 12 K 27,16 51,46 1.8
Zn 30 K 58,06 40,89 1,9
Y 39 L 14,79 7,66 0,7
E Mg 12 K 8231 92,78 42
Zn 30 K 1594 6,68 0,5
Y 39 L 1,75 0,54 0,1
F Mg 12 K 91,13 96,51 5,5
Zn 30 K 8,87 3,49 0,4

> a2
o 605x MAY 03 2013 14:39
4] 399 um Mg3_5Y35Zn

190pm

Obrazek 3.1: Mikrostruktura zkoumané slitiny pozorovana pod rastrovacim elek-
tronovym mikroskopem (Z-kontrast).
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Obrazek 3.2: Detail snimku 3.1 s vyzna¢enim jednotlivych fazi. Cerné je zobrazena
matrice a-Mg, Sedé faze Mg;7Zns, bilé lamely jsou tvoreny ikosahedralni fazi I.

Tabulka 3.2: Relativni zastoupeni prvki v jednotlivych oblastech vyznacenych na
obrazku za zvysené teploty 140 °C urcené pomoci metody EDX.

oblast prvek Z série koncentrace [wt.%] koncentrace [at.%)] rel. chyba [%)]

a Mg 12 K 75,05 89,20 5.1
Zn 30 K 23,08 10,20 0,9
Y 39 L 187 0,61 0,2
b Mg 12 K 50,87 73,59 2,9
Zn 30 K 49,13 26,41 1,5
c Mg 12 K 92,87 97,22 6,1
Zn 30 K 7,13 2,78 0,3
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Obrazek 3.3: Jednotlivé oblasti, jejichz slozeni bylo zkouméano za pomoci EDX.
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Obrazek 3.4: EDX spektrum ziskané z oblasti A.
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Obrazek 3.5: EDX spektrum ziskané z oblasti B.
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Obrazek 3.6: EDX spektrum ziskané z oblasti C.
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Obrazek 3.7: EDX spektrum ziskané z oblasti D.
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Obrazek 3.8: EDX spektrum ziskané z oblasti E.

Obrazek 3.9: EDX spektrum ziskané z oblasti F.
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Obrazek 3.10: Mikrostruktura zkoumané slitiny po zpracovani metodou ECAP
za zvysSené teploty 140 °C pozorovana rastrovacim elektronovym mikroskopem
(Z-kontrast).
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Obrazek 3.11: Detail zlamanych lamel ikosahedréalni faze po zpracovani metodou
ECAP za zvySené teploty 140 °C (Z-kontrast).

skenovaci kalorimetrie. Namétrend DSC kfivka je na obrazku 3.15. Prvni exoter-
micky pik odpovidé precipitaci binarni faze Mg-Zn (jde opét o jednu z fazi MgZn,
MgsZn3 nebo MgZn,), druhy endotermicky pik pfi teploté ~ 350°C odpovida roz-
pusténi dendritickych lamel faze I a tfeti endotermicky pik odpovida rozpusténi
faze Mg7ZI13.

Precipitacni pik binarnich Mg-Zn fazi je pomérné Siroky a nachazi se v teplot-
nim intervalu 250 — 290 °C. Vezmeme-li iivahu, ze pti DSC méfeni je precipitace
binarnich Mg-Zn fazi posunuta do vysSich teplot kvuli velké rychlosti ohievu
(5K - min~!) je pravdépodobné, Ze k precipitaci Mg-Zn ¢4stic bude dochézet pii
delsim ohfevu jiz na 200 °C. Béhem ECAP tvafeni byl vzorek drzen na teploté
200 °C zhruba po dobu 1 hod. Lze tedy opravnéné ocekavat, ze béhem tohoto
ohrevu doslo k precipitaci ¢astic Mg-Zn faze, ktera je navic usnadnéna nukleaci
zarodku na dislokacich vytvorenych plastickou deformaci pti ECAP tvareni.

3.4 Meéreni Vickersovy tvrdosti

Pro méteni Vickersovy tvrdosti byly pfipraveny tii vzorky. Jeden ve vychozim
stavu po odliti, druhy zpracovany metodou ECAP pii teploté 140 °C a tieti
zpracovany metodou ECAP pfi teploté 200 °C. Vsechny vzorky byly postupné
izochronné zihany v peci s krokem 20 °C/20 min. Po kazdém Zzihacim kroku byly
vzorky zakaleny, vylestény a poté byla zméfena jejich Vickersova tvrdost. Vy-
sledny graf zavislosti mikrotvrdosti na teploté vyzihani je na obrazku 3.16.
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Obrazek 3.12: Jednotlivé oblasti, jejichz slozeni bylo zkouméano za pomoci EDX
po zpracovani metodou ECAP za zvysené teploty 140 °C.
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230pm

Obrazek 3.13: Mikrostruktura zkoumané slitiny po zpracovani metodou ECAP
za zvysené teploty 200 °C pozorovana rastrovacim elektronovym mikroskopem
(Z-kontrast).
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Obrazek 3.14: Detail zlamanych lamel ikosahedréalni faze po zpracovani metodou
ECAP za zvysené teploty 200 °C (Z-kontrast).

DSC (mW/ mg)
S
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06 [
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Obrazek 3.15: DSC kfivka pro slitinu Mg-3.5Y-35Zn, rychlost ohfevu 5K - min™?.
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Obrazek 3.16: Mikrotvrdost vzorkid as-cast slitiny a slitiny oSetfené metodou
ECAP pfii teplotach 140 °C a 200 °C v zavislosti na teploté vyzihani.

Slitina v odlitém stavu mé tvrdost HV ~ 120 a ECAP deformace vede k na-
ristu tvrdosti zptisobeném zpevnénim dislokacemi. Vzorek deformovany za nizsi
teploty 140 °C vykazuje vyssi tvrdost nez vzorek deformovany pii teploté 200 °C.
To ukazuje na dynamické zotavovani dislokaci béhem ECAP deformace.

Jak je vidét na obrazku 3.16, tvrdost ve vzorku deformovaném ECAP na
140 °C klesé v intervalu (140 — 260) °C. V tomto teplotnim intervalu tedy do-
chazi k odpevnéni zptisobenému zotavenim dislokaci. Teplota 200 °C, pfi které
byl deformovan druhy vzorek, je jiz v oblasti, kdy dochazi k zotavovani dislokaci,
a proto ¢ast dislokaci vnesenych do vzorku plastickou deformaci je odzihana jiz
béhem ECAP tvareni. To vede k nizsi hodnoté tvrdosti pro vzorek tvafeny na
200 °C. Jak je vidét na obrazku 3.16, pokles tvrdosti v tomto vzorku nastava od
teploty 200 °C (tj. od teploty ECAP deformace) do 260 °C. Pii teplotach nad
200 °C se jiz oba vzorky deformované metodou ECAP chovaji velmi podobné.

Béhem zvysSovani teploty nad 300 °C a rozpusténi lamel ikosahedralni faze
tvrdost slitiny dale klesa. Ke zpevnéni poté zacne dochéazet pii teplotach nad
400 °C, kdy zacnou precipitovat castice ikosahedralni faze ve tvaru kyticek a
motylkt. Tyto ¢astice byly pozorovany optickym mikroskopem, potizeny snimek
je na obrazku 3.17.

3.5 Zotaveni defektu

Zotaveni defekt vnesenych do vzorku plastickou deformaci materidlu metodou
ECAP bylo studovano pomoci méreni doby zivota pozitronii. Pro studium tohoto
jevu byly pouzité vybrané stavy vzorkt deformovanych ECAP a podrobenych
izochronnimu zihani ve stejném rezimu jako pfi méfreni Vickersovy tvrdosti. Na
obrazku 3.18 je priklad jednoho nameéteného spektra doby zivota pozitronii a jeho
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Obrazek 3.17: Snimek z optického mikroskopu slitiny Mg-3.5Y-35Zn vyzihané na
teplotu 440 °C.

fitu modelovou funkci obsahujici prispévek od pozitroni anihilujicich ve vzorku
v delokalizovaném stavu a v lokalizovaném stavu v dislokacich a dale pozitront
anihilujicich v samotném zdroji pozitronti a kryci folii. Spektrum na obrazku 3.18
bylo naméfeno na vzorku ve stavu po ECAP deformaci na 200 °C.

Vysledky rozkladt spekter na jednotlivé komponenty jsou uvedeny v tabulce
3.3. V tabulce jsou uvedeny doba zivota a intenzita komponenty odpovidajici
anihilaci pozitront ve volném objemu 77 a I; i doba zivota a intenzita komponenty
odpovidajici anihilaci pozitront v defektech 7 a Is.

Vzorek ve stavu po odliti vykazuje komponentu s dobou zivota 75 ~ 300 ps,
ktera odpovida vypoctené dobé Zivota pozitrontu zachycenych v monovakanci v
hotéiku. [29] Tato komponenta pochézi od pozitroni zachycenych v defektech na
rozhrani ¢astic kvazikrystalické faze I a hotc¢ikové matrice. [30]

Po vyzihani na 500 °C se hofc¢ikova matrice vycisti od faze I, kterda vytvori
hrubé castice na hranicich zrn, a komponenta odpovidajici pozitrontim zachyce-
nym v defektech vymizi. Ve vzorku vyzihaném na 500 °C tedy prakticky vsechny
pozitrony annihiluji v delokalizovaném stavu a doba zivota 73 = 225, 7 ps dobfe
souhlasi s dobou zivota volnych pozitront v perfektni m¥izi horéiku. [29]

Vzorky deformované metodou ECAP vykazuji defektovou komponentu s do-
bou zivota 17, ~ 260 ps. Tato doba zivota odpovida pozitronim zachycenym v
dislokacich v hof¢iku. [29] Po vyzihani nad 140 °C dochézi k zotaveni dislokaci
a intenzita [, pozitroni zachycenych v dislokacich postupné klesa. Pri teplotach
okolo 300°C je jiz intenzita I, nulova a tedy hustota dislokaci je jiz pod rozlisovaci
schopnosti pozitronové anihila¢ni spektroskopie (< 510 m~2).

V tabulce 3.3 je uveden je i koeficient 7y, ktery pro kazdé méfeni v ramci
experimentalni neurcitosti odpovida dobé zivota pozitront v bezdefektnim mate-
ridlu (~ 226 ps) potvrzuje opravnénost pouziti zachytového modelu. V poslednim
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Obrazek 3.18: Priklad jednoho z naméfenych spekter doby zivota pozitroni.

sloupci tabulky je uvedena hustota dislokaci pp vypoctena pomoci jednoduchého
zéchytového modelu s pouZitim specifické zachytové rychlosti 107> m? - s71. [31]
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3.6 Chemické okoli defektu

K urceni chemického slozeni okoli mist v krystalické mftizi, ve kterych pozitrony
anihiluji, slouzi koinciden¢ni méreni Dopplerovského rozsiteni anihilacniho piku.
Vysledné namérené piky jsou na obrazku 3.22 zobrazeny v pomeéru k Dopplerov-
skému profilu ¢istého hotfc¢iku. Rozdéleni hybnosti na obrazku 3.22 vykazuje pik
na 7,5 - 1073 myc nasledovany Sirokym pikem na 18- 1073 mgc. Tyto piky poché-
zeji od anihilaci pozitronti s elektrony prislusejicimi jinym prvkim nez Mg, tj. v
daném pripadé primésovych prvka Y a Zn.

Aby bylo mozné identifikovat prispévek pozitronu anihilujicich v blizkosti Y
a Zn, bylo zméfeno rozdéleni hybnosti pro referencni vzorek ¢istého Y a Zn. Tyto
krivky jsou vyneseny na obrazku 3.23 dohromady s kfivkami pro slitinu Mg-3.5Y-
357Zmn. Z obréazku 3.23 je patrné, Ze prvni pik na 7,5-103mgc pochazi od pozitront
anihilujicich s elektrony yttria zatimco pik na 18-10~2mgc je piispévek pozitront
anihilujicich s elektrony zinku.

Z obrazku 3.22 je vidét, ze vzorek vychozi slitiny vyzihany na 500 °C vyka-
zuje prakticky stejny pfispévek od pozitront anihilujicich v blizkosti Y a Zn jako
vzorky podrobené ECAP deformaci. Vyzihany vzorek predstavuje prakticky bez-
defektni metarial, zatimco vzorky po ECAP tvareni obsahuji dislokace. Ptesto
jsou CDB ktivky velmi podobné. Z toho je zfejmé, ze nedochézi k segregaci Y ani
Zn atomu na dislokacich a pozitron zachyceny v dislokaci ma stejnou pravdépo-
dobnost byt anihilovan v blizkosti Y nebo Zn jako volny pozitron delokalizovany
v matrici slitiny. Koncentrace zinku a yttria v blizkosti dislokaci je stejna jako v
jinych castech slitiny.
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Obrazek 3.19: Doba zivota pozitroni ve vzorcich zpracovanych metodou ECAP
pri teplotach 140 °C a 200 °C v zavislosti na teploté, na kterou byly postupné
vyzihany.

50 L L B . T L L J L T T X T X T L L L d T
I —e— 1, ECAP 140°C
u O,
wl —e— 1, ECAP 200°C
30+ .
< I
Y i
20 - )
10 ]
O i 1 2 L L 1 1 2 L L 1 1 1 L L 1 1 L L 1 1 1 2 L
0 100 200 300 400 500

teplota (°C)
Obrazek 3.20: Intenzita druhé komponenty odpovidajici pozitronim zanihilova-

nych v defektech ve vzorcich zpracovanych metodou ECAP pri teplotach 140 °C
a 200 °C v zavislosti na teploté, na kterou byly postupné vyzihany.
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Obrazek 3.21: Hustota defektii ve vzorcich zpracovanych metodou ECAP pfi tep-
lotach 140 °C a 200 °C v zavislosti na teploté, na kterou byly postupné vyzihany.
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Obrazek 3.22: Vysledky koinciden¢niho méfeni Dopplerovského rozsifeni anihila-
¢niho piku pro rizné stavy slitiny Mg-3.5Y-35Zn.
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Obrazek 3.23: Vysledky koinciden¢niho méfeni Dopplerovského rozsifeni anihila-
¢niho piku s piky odpovidajici ¢istému zinku a yttriu.
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Z.aver

V praci byla zkouméana slitina Mg-3.5Y-357Zn jak ve stavu po odliti, tak tvarena
metodou ECAP za zvysenych teplot. Bylo dosazeno nasledujicich zavért.

Deformace vyvinuta metodou ECAP nebyla dostatecnéd na to, aby byly zla-
mané dendritické lamely zpeviiujici material rovnomérné rozprostieny v hotcikové
matrici. K tomu by byla zapotiebi mnohem silnéjsi deformace.

Bylo zjisténo, ze ECAP deformaci vznikaji ve slitiné dislokace, které se pri
ohfevu slitiny zotavuji v teplotnim intervalu od 140 °C do 260 °C, coz vede k
poklesu tvrdosti. V pfipadé provadéni ECAP deformace na 200 °C dochazi k
dynamickému zotavovani dislokaci jiz béhem deformace.

Dendritické lamely ikosahedralni faze jsou teplotné stabilni az do 350°C, poté
se rozpousti. Pevnost slitiny pritom klesa, jak bylo ovéreno metodou métreni mik-
rotvrdosti. Ke zpevnéni poté za¢ne dochazet pii teplotach nad 400°C, kdy zacnou
precipitovat Castice ikosahedralni faze ve tvaru kyticek a motylki. Tyto Castice
byly pozorovany optickym mikroskopem.

Metodou koinciden¢niho méteni dopplerovského rozsifeni anihila¢niho piku
bylo zjisténo, ze koncentrace zinku a yttria v blizkosti dislokaci se nelisi od kon-
centrace v ostatnich castech slitiny. Nedochazi tedy k segregaci zinku nebo yttria
na dislokacich.
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