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Úvod
Vzhľadom na dnešný celosvetovo prevládajúci trend znižovania spotreby ener-

gií, je čím ďalej tým väčšia snaha vytvárať energeticky úspornejšie technológie.
Práve preto je snaha o používanie materiálov, ktoré majú nízku hustotu.

Avšak, taktiež chceme, aby mali vhodné mechanické parametre, prípadne mali
dostatočnú životnosť a aby ich bolo možné jednoducho a nenákladne vyrábať,
poprípade recyklovať.

Tieto požiadavky sa vo veľkej miere objavujú napríklad v oblasti výroby do-
pravných prostriedkov, kde je neustávajúca snaha o používanie konštrukčných
prvkov, ktoré zabezpečia čo najmenšiu spotrebu paliva. A to, či už z dôvodov
ekologických, alebo z hroziaceho vyčerpania zásob ropy.

Jedným z materiálov, ktorý celkom dobre spĺňa požadované vlastnosti je hor-
čík. Horčík patrí medzi materiály s najnižšou hustotou a vysokou špecifickou pev-
nosťou (pomerom medze pevnosti a hustoty). Ďalšou výhodou tohto materiálu
je, že je možné ho jednoducho získavať z morskej vody, v ktorej sa nachádza v
pomerne veľkých koncentráciách. Taktiež nie je náročné ho opakovane recyklovať.
[1]

Všetky spomenuté vlastnosti predurčujú tento materiál na použitie v automo-
bilovom a leteckom priemysle. Ďalšou výhodou tohto materiálu je jeho biokom-
patibilita. Vďaka nej je veľký záujem o jeho využitie v medicíne, napríklad ako
materiál na posilnenie a stabilizovanie kostí. Avšak, jeho hlavnou a nespornou
výhodou v medicínskych aplikáciach je, že sa po čase sám odbúra z organizmu.

Avšak horčík a jeho zliatiny majú aj niekoľko negatívnych vlastností, ktoré
boli dlho prekážkou k jeho širšiemu uplatneniu. Hlavným nedostatkom tohto ma-
teriálu je jeho nízka ťažnosť a tvarovateľnosť pri pokojovej teplote. Tento jav je
spôsobený tým, že horčík kryštalizuje v hexagonálnej sústave a za pokojovej tep-
loty nespĺňa von Misesovo kritérium na päť neekvivalentných sklzových systémov.
To vyžaduje, aby bol spracovávaný pri vyšších teplotách. [2]

Inými problémami sú napríklad malá odolnosť voči korózii a strata mechanic-
kých vlastností pri vyšších teplotách.

Tieto problémy predstavujú nezanedbateľné prekážky pri uplatnení horčíko-
vých zliatin v praxi. Avšak v posledných rokoch sa objavili horčíkové zliatiny,
ktoré niekoľko z týchto problémov výrazne potlačujú, alebo dokonca úplne od-
straňujú. Tieto zliatiny obsahujú v horčíkovej α−Mg matrici niekoľko atómových
percent Zn a vzácnych zemín (RE - rare earths).

Bolo zistené, že napríklad zliatina Mg97Zn1RE2 (at.%), ktorá bola po odliatí
spracovaná procesom extrúzie vykazuje pevnosť väčšiu ako 350 MPa. Táto pev-
nosť môže byť dokonca maximalizovaná až do 600 MPa. A to v prípade, že je
na zliatinu aplikovaný proces nerovnovážneho prudkého tuhnutia. Týmto proce-
som vieme dosiahuť špecifickú pevnosť väčšiu ako 300 MPa g cm−3. To je dokonca
viac ako hodnota špecifickej pevnosti hliníkových zliatin, alebo niektorých zliatin
titánu. [3]

Taktiež máme pri tomto type zliatin výrazne zlepšenú ťažnosť. Napríklad pri
spomínanej zliatine Mg97Zn1RE2 (at.%) vieme dosiahnuť ťažnosť v rozmedzí od
5 % až do 16 %. [4]

Predpokladá sa, že hlavným dôvodom prečo dané zliatiny vykazujú výrazne
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vyššiu pevnosť a ťažnosť je výskyt fáz usporiadaných na dlhé vzdialenosti, ktoré sa
označujú ako LPSO fázy (long period stacking ordered phases). Zvýšená pevnosť
spôsobená LPSO fázou je podobná efektu, ktorý pozorujeme v kompozitných
materiáloch obsahujúcich krátke vlákna. Dôvodom je, že ako aj tieto vlákna, tak
aj LPSO fáza prevezme pri deformácii časť napätia z horčíkovej matrice. [5]

V posledných rokoch bol, vzhľadom na tieto excelentné mechanické vlastnosti,
prejavovaný veľký záujem o výskum horčíkových zliatin obsahujúcich spomínané
LPSO fázy, ako aj o výskum LPSO fáz samotných. Výskumu boli taktiež podro-
bené mechanizmy zodpovedné za deformáciu týchto materiálov. Avšak spomenuté
mechanizmy deformácie ešte stále nie sú plne objasnené a je potrebný ich ďalší
výskum.

Cieľom tejto práce je zistiť vývoj dislokačnej hustoty a populácie dislokácií
v jednotlivých sklzových systémoch pomocou analýzy profilov difrakčných ma-
xím (získaných pomocou neutrónovej difrakcie) v závislosti na zložení zliatin a
objemovom podiely LPSO fáze.
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1. Použitý materiál a jeho
vlastnosti

1.1 Poruchy kryštálovej mriežky
V tejto časti spomenieme niektoré základné pojmy z teórie dislokácií, s kto-

rými budeme pracovať a používať ich v nasledujúcich častiach.

1.1.1 Dislokácie
V kontexte deformácií sú veľmi dôležitým pojmom dislokácie, respektíve čia-

rové poruchy. Vďaka dislokáciám môžeme vysvetliť mechanizmus sklzu, ako šíre-
nie dislokácií v kryštálovej mriežke.

Poznáme dva základné typy dislokácií, ktoré označujeme ako hranové dislo-
kácie a skrutkové dislokácie. Existujú ešte zmiešané dislokácie, avšak tento typ
dislokácií je len zložením predchádzajúcich dvoch typov. [6]

Hranovú dislokáciu si môžeme predstaviť, ako polrovinu vloženú do ideálneho
kryštálu. Vďaka nej dochádza k lokálnej deformácií kryštálu v jej okolí. Pohybom
dislokácie môže dôjsť, v prípade posunu až na povrch kryštálu, k spomínanej
deformácií sklzom. Znázornenie hranovej dislokácie a jej pohyb je zobrazené na
obrázku (1.1). [6]

Obr. 1.1: Hranová dislokácia a jej pohyb [7]

Skrutkovú dislokáciu si môžeme predstaviť tak, že kryštál čiastočne narežeme
a vzájomne posunieme tieto dve časti v rovine rezu. Tento typ dislokácie je zná-
zornený na obrázku (1.2).

1.1.2 Hustota dislokácií
Štandardná štruktúra reálneho kryštálu obsahuje veľké množstvo dislokácií.

Aby sme mohli kvantitatívne charakterizovať ich počet zavádzame takzvanú hus-
totu dislokácií ρD. Táto veličina udáva dĺžku dislokačných čiar na jednotku ob-
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Obr. 1.2: Skrutková dislokácia [8]

jemu. Z toho dôvodu ju môžeme definovať vzťahom

ρD =
∑︁

l

V
, (1.1)

kde ∑︁
l je celková dĺžka dislokačných čiar v materiály o objeme V . [9]

Alternatívnou definíciou ide hustotu dislokácií zaviesť ako počet priesečníkov
dislokačných čiar s povrchom mriežky na jednotkovú plochu. [6]

V prípade najkvalitnejších kryštálov kremíka a germánia sa hustota dislokácií
pohybuje v okolí hodnoty 100 cm−2. Pokiaľ sa pozrieme na silne deformované
kryštály kovov, tak v nich nadobúda hustota dislokácií hodnoty 1011 cm−2 až
1012 cm−2. [6]

Veľkosť hustoty dislokácií môže výrazne ovplyvniť fyzikálne vlastnosti daného
kryštálu. Napríklad pri vyšších hodnotách bude dochádzať k spevneniu materiálu
v dôsledku toho, že dislokácie si budú navzájom zabraňovať vo svojom pohybe.

1.2 Deformačné vlastnosti hexagonálnych kovov
Ako už bolo spomenuté v úvode tejto práce, kryštálová mriežka horčíka je

hexagonálneho typu. Tento typ je charakterizovaný dvoma mriežkovými para-
metrami, ktoré označujeme ako a a c a nazývame ich kryštalografickými osami.
Ich hodnoty odpovedajú dvom najmenším vzdialenostiam susedných atómov v
elementárnej bunke tejto sústavy.

Hexagonálna sústava, spolu s kubickou sústavou, odpovedajú v ideálnom prí-
pade najtesnejšiemu usporiadaniu atómov. Tomuto usporiadaniu zodpovedá špe-
cifický pomer kryštalografických osí c/a =

√︂
8/3.

V prípade horčíka je hodnota spomínaného pomeru veľmi blízka ideálnej hod-
note najtesnejšieho usporiadania, čo je dôvodom jeho špecifických deformačných
vlastností. Konkrétne to má za následok aj jeho horšiu ťažnosť a tvarovateľnosť.
Vzhľadom k tomu, že hexagonálna mriežka nemá plnú symetriu ako má kubická
mriežka môžeme v prípade horčíka pozorovať anizotropné chovanie pri deformácií
pozdĺž rôznych kryštalografických osí.

Z dôvodu, že k deformácii najľahšie dochádza v rovinách a v smeroch, kde je
najväčšia hustota atómov, tak budeme v prípade horčíka pozorovať najväčšiu ak-
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Obr. 1.3: Hexagonálna štruktúra horčíka [10]

tiváciu bazálneho sklzového systému. Ten v notácií pomocou Millerových indexov
označujeme ako (0001)⟨112̄0⟩. [6]

Lenže, práve vďaka tomu, že hodnota pomeru c/a nie je úplne ideálna, môže
pri pokojovej teplote ešte dochádzať ku sklzu v prizmatickom sklzovom systéme
a v pyramidálnom sklzovom systéme prvého druhu. Tieto systémy sú pomocou
Millerových indexov označené ako {101̄0}⟨112̄0⟩ pre prizmatický sklzový systém
a {101̄1}⟨112̄0⟩ pre pyramidálny sklzový systém prvého druhu. [2]

Prvá časť týchto označení odpovedá rovine, respektíve sústave kryštalogra-
ficky ekvivalentných rovín, v ktorých dochádza ku sklzu. Druhá časť označená
lomenými zátvorkami odpovedá kryštalograficky ekvivalentným smerom, v kto-
rých sa môže sklz realizovať. Všetky spomenuté sklzové systémy sú zobrazené na
obrázku (1.4) v častiach a) až c).

Obr. 1.4: Sklzové systémy horčíka [11]

Ako je vidieť aj z obrázku (1.4) a aj z notácie sklzových systémov, všetky
vyššie spomenuté systémy môžu zabezpečiť len deformáciu v bazálnej rovine a
nemôžu poskytnúť deformáciu v smere kryštalografickej osi ⟨c⟩. Zároveň, sme už
predtým spomenuli, že v prípade horčíka nie je splnené von Misesovo kritérium,
ktoré pre homogénnu plastickú deformáciu vyžaduje päť nezávislých sklzových
systémov. Lebo pokiaľ ešte zahrnieme deformáciu pozdĺž skrutkovej osi máme
len štyri kryštalograficky neekvivalentné sklzové systémy. [2]

Možnosťou, ako tento problém vyriešiť, je aktivácia pyramidálneho sklzového
systému druhého druhu. Vďaka nemu by nastala deformácia pozdĺž smeru ⟨c+a⟩,
ktorá sa realizuje v rovine {112̄2} a v smere (1/3)⟨112̄3⟩. Lenže k aktivácií tohto
systému dochádza až pri vyšších teplotách a to až nad 200 ◦C. Respektíve, v
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prípade vysokých koncentrácií dislokácií, vplyvom prebiehajúcej deformácie po-
mocou iných sklzových systémov. [1]

Z toho dôvodu je zvyčajne deformácia v smere osi ⟨c⟩ sprostredkovaná mecha-
nizmom ťahového dvojčatenia. Spomínané dvojčatenie v systéme {101̄2}⟨101̄1⟩
je v horčíkových zliatinách najvýznamnejším dvojčatovým systémom. Odpovedá
preklopeniu kryštálovej mriežky pozdĺž roviny (101̄2) o 86,3° a šíri sa v smere
⟨101̄1⟩. Vďaka tomuto preklopeniu dôjde k predĺženiu kryštálu v smere kryštalo-
grafickej osi ⟨c⟩. Zároveň sú v otočenej časti kryštálu bazálne roviny orientované
oveľa vhodnejšie na preferovaný bazálny sklz. [12]

Ako ukazuje obrázok (1.6), dvojčatenie sa v mikroštruktúre vzoriek prejavuje
charakteristickým šošovicovým tvarom. Mechanizmus dvojčatenia má v horčíko-
vých zliatinách nízke kritické sklzové napätie σCRSS ≈ 10 MPa, kvôli čomu je pri
ich deformácií prednostne aktivovaný. [12]

Ťahové dvojčatenie je zobrazené na obrázku (1.5). V časti a) vidíme zdvoj-
čatený kryštál spolu s vykreslenou rovinou dvojčatenia {101̄2} a s vyznačeným
smerom dvojčatenia ⟨101̄1⟩. Časť b) znázorňuje pôvodný kryštál s vyznačenou
bazálnou rovinou. Šípky označujú, aký smer deformácie je potrebný na kryštál
aplikovať, aby došlo k dvojčateniu. Tento mechanizmus je výrazne smerový, pre-
tože k nemu bude dochádzať len v prípade, že kryštál deformujeme buď tlakom
kolmo na osu ⟨c⟩, alebo ho budeme deformovať ťahom v smere osi ⟨c⟩.

Obr. 1.5: Ťahové dvojčatenie [13]

Obr. 1.6: Mikroštruktúra ťahových dvojčiat [12]

Všetky vyššie popísané mechanizmy tvoria základné deformačné módy hor-
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číkových zliatin. Na deformáciu majú vplyv aj hranice zŕn, prípadne aj hranice
dvojčiat, pokiaľ deformujeme polykryštalický materiál. Tie môžu spôsobovať brz-
denie dislokácii a tak zabraňovať deformácii, čiže spôsobovať lokálne spevnenie
materiálu.

V prípade horčíkových zliatin, ktoré obsahujú LPSO fázy dochádza v týchto
zliatinách ešte k deformácií samotných fáz. A to najčastejšie pomocou deformač-
ného mechanizmu nazývaného kinking, kedy v podstate dôjde k zlomeniu daných
štruktúr usporiadaných na dlhé vzdialenosti. Týmto procesom deformácie sa bu-
deme podrobnejšie zaoberať v nasledujúcej kapitole.

1.3 LPSO fázy (fázy usporiadané na dlhé
vzdialenosti)

1.3.1 Štruktúra a chemické zloženie
Ako už bolo spomenuté vyššie, horčíkové zliatiny s prímesovými prvkami Zn

a RE majú excelentné mechanické vlastnosti. Dôvodom týchto výborných me-
chanických vlastností sú takzvané LPSO fázy.

LPSO fázy si môžeme predstaviť tak, že do ideálnej hexagonálnej štruktúry
pridáme periodicky usporiadané fcc (face centered cubic, respektíve kubické ste-
novo centrované) vrstvy obohatené o Zn a RE atómy.

Zatiaľ boli zistené štyri typy štruktúr usporiadaných na dlhé vzdialenosti,
ktoré v Ramsdellovej notácií označujeme ako 10H, 18R, 14H a 24R. Číslo v
danej notácií hovorí o tom, koľko atómov je prítomných v elementárnej bunke
kryštalografickej štruktúry. Označenie H a R hovorí, či je štruktúra tvorená he-
xagonálnou alebo romboedrálnou Bravaisovou mriežkou. [14]

Jednotlivé vyššie spomínané štruktúry sú uvedené na obrázku (1.7). Notácia
h a c označuje, či daná vrstva prislúcha hexagonálnemu alebo kubickému usporia-
daniu rovín. Napríklad, štyri vrstvy typu h, c, c a h (usporiadané v tomto poradí)
budeme označovať ako hcch vrstvy.

Obrázok (1.7) nezobrazuje chemické usporiadanie prítomných fáz, ale len pozí-
ciu jednotlivých hexagonálnych vrstiev. Lenže okrem modulácie usporiadania fáz
do vrstiev je v týchto fázach prítomná aj modulácia chemického zloženia. Platí,
že výskyt Zn a RE atómov je viazaný k fcc vrstvám a vo vzdialenosti dvoch a
viacerých vrstiev nebol výskyt prímesových atómov pozorovaný. [4]

Keď sa pozrieme na usporiadanie prímesových atómov v atómových rovinách,
tak zistíme, že toto usporiadanie súvisí s konkrétnym chemickým zložením. Dô-
vodom je, že aj zliatiny s veľmi malým podielom Zn a RE môžu obsahovať LPSO
štruktúry. V prípade takýchto veľmi zriedených koncentrácií prímesových atómov
nepozorujeme ideálne LPSO fázy, ale na niektorých z ich atómových pozícií (a
to, ako aj v prípade Zn atómov, tak aj v prípade RE atómov) dôjde k substitúcií
týchto prímesí atómami horčíka. Spomínaná substitúcia sa uskutočňuje tak, aby
bol výsledný podiel prímesí (v at. %) približne rovný jednej. [3]

Avšak, ak budeme uvažovať ideálnu LPSO štruktúru, v ktorej nedošlo k sub-
stitúcií prímesových atómov atómami horčíka, tak lokálne usporiadanie Zn a RE
atómov je typu L12. Táto štruktúra je vyobrazená na obrázku (1.8). [15]

Ako môžeme vidieť z obrázku (1.8), prímesové atómy sú usporiadané v klas-
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Obr. 1.7: Štruktúry LPSO fáz typu 10H, 18R, 14H a 24R [14]

Obr. 1.8: L12 štruktúra klastra Zn6RE8 [3]

troch so stechiometrickým zložením Zn6RE8. RE atómy sú prítomné aj v najb-
ližších hexagonálne usporiadaných vrstvách, kde je na každý klaster prítomný
jeden RE atóm, v každej zo susediacich vrstiev.

Koncentrácia prímesí zároveň ovplyvňuje aj usporiadanie klastrov v hcch
vrstvách. Ukazuje sa, že toto usporiadanie je v prípade nízkych koncentrácií prí-
mesových atómov len krátkodosahové. Lenže, v prípade ideálnej LPSO štruktúry,
kde je podiel prímesových atómov maximálny, sú klastre usporiadané tak, že tvo-
ria super-mriežkové 6∗(101̄0)hcp usporiadanie. Tento typ usporiadania by sme pri
ideálnej koncentrácií prímesí pozorovali v prípade všetkých spomínaných LPSO
fáz. Na obrázku (1.9) je toto usporiadanie zobrazené pre štruktúru 14H, pričom
tento obrázok je znázorňuje projekciu štyroch vrstiev typu hcch obohatených o
Zn a RE atómy do roviny [0001]. [3]

Vzhľadom na to, že pre jednotlivé štruktúry je zloženie hcch vrstiev nemenné,
môžeme odhadnúť ideálne chemické zloženie LPSO fáz typu 18R a 14H. Chemické
zloženie fázy typu 18H je v atómových percentách Mg80,6Zn8,3RE11,1. Pomocou
stechiometrických koeficientov je toto zloženie vyjadrené v tvare Mg29Zn3RE4.
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Obr. 1.9: Projekcia hcch vrstiev usporiadania 14H do roviny [0001] [3]

Štruktúra 14H má v atómových percentách zloženie Mg83,3Zn7,2RE9,5. Pomocou
stechiometrických koeficientov ho môžeme vyjadriť v tvare Mg35Zn3RE4. [3]

Taktiež je ešte dôležité spomenúť priestorové grupy a kryštalografické para-
metre aspoň niektorých zmienených typov LPSO fáz. Priestorová grupa fázy 18R,
ktorá sa zatiaľ vyskytuje najčastejšie, je typu C2/m. Jej mriežkové parametre
majú hodnoty a = 1,11 nm, b = 1,93 nm, c = 1,60 nm a β = 76,6°. Prípustnou a
častejšou voľbou pre priestorovú grupu tejto fázy je grupa P3212 s mriežkovými
parametrami a = 1,11 nm a c = 4,69 nm. [3]

Priestorová grupa fázy 14H, ktorú môžeme získať žíhaním štruktúry 18R po
dobu niekoľkých hodín je grupa typu P63/mcm. Mriežkové parametre tejto fázy
sú a = 1,11 nm a c = 3,65 nm. [3]

Pri vytvorení zliatin procesom smerového tuhnutia sa LSPO fázy prejavujú
v horčíkovej matrici ako lamelové útvary, ktoré dosahujú hrúbku okolo 100 µm a
dĺžku dokonca až niekoľko milimetrov. Tieto fázy rastú v smere tuhnutia vzorky,
ale boli náhodne natočené v rovine kolmej k osi rastu vzorky, ako je zobrazené
na obrázku (1.10). [16]

Obr. 1.10: LPSO štruktúra získaná smerovým tuhnutím [16]

Ľavá časť obrázku (1.10) označená symbolom a) znázorňuje kryštálovú štruk-
túru pozdĺž smeru rastu kryštálu. Pravá časť označená ako b) znázorňuje túto
štruktúru v rovine kolmej na smer rastu.

Ak následne na odliate ingoty aplikujeme proces extrúzie, dosiahneme zjemne-
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nie prvotnej štruktúry. Toto zjemnenie pozorujeme ako aj v prípade zŕn horčíkovej
matrice, tak aj v prípade samotnej LPSO fázy. V závislosti od extrúzneho po-
meru môžeme dosiahnuť zjemnenie štruktúry LPSO fáz na 25 µm do hrúbky a na
200 µm až 300 µm do dĺžky. [17]

Proces extrúzie je zároveň dôvodom vytvorenia prednostného usporiadania ba-
zálnych rovín v extrudovanej vzorke. Bazálne roviny budú usporiadané v smere
extrúzie, pričom veľká časť normálových vektorov k bazálnym rovinám bude pre-
ferenčne orientovaná jedným smerom. Preferenčná orientácia bazálnych rovín je
znázornená na obrázku (1.11). [17]

Obr. 1.11: Usporiadanie bazálnych rovín v Mg − Zn − RE zliatine po extrúzii
[17]

1.3.2 Mechanické vlastnosti a mechanizmy deformácie
Aplikáciou deformačných testov na LPSO fázy zistíme, že extrudovaný ma-

teriál dosahuje oveľa lepšie výsledky v mechanických vlastnostiach ako vzorky
získané smerovým tuhnutím. A to, ako aj v prípade pevnosti, tak aj v prípade
ťažnosti.

Pôvod týchto vlastností je v spomínanom zjemnení štruktúry extrudovaného
materiálu, v reorientácií bazálnych rovín a v zvýšení dislokačnej hustoty v LPSO
fázach a horčíkovej matrici. V tomto prípade jemné dynamicky rekryštalizované
α − Mg zrná spolu s pôvodnými hrubými horčíkovými zrnami zaručujú lepšiu
ťažnosť. LPSO fáza zabezpečuje zvýšenú pevnosť zliatiny. Vďaka zvýšeniu hustoty
dislokácií dôjde k obmedzeniu ich pohybu. Teda dôjde napríklad k obmedzeniu
ich prípadných anihilácií, čo má za následok zvýšenú pevnosť materiálu. [18]

Podobne, ako v prípade smerovo solidifikovaných, tak aj v prípade extrudova-
ných vzoriek pozorujeme anizotropiu ich mechanických vlastností. Pri deformácií
extrudovaných vzoriek kompresiou kolmo na lamelovitú štruktúru LPSO fáz, za-
znamenávame oveľa horšie mechanické vlastnosti, ako pri ich deformácií v smere
usporiadania bazálnych rovín. [5]

Anizotropia deformácie LPSO fáz je spôsobená tým, že pri kompresií kolmo
na ich lamelovitú štruktúru (respektíve kolmo na smer rastu týchto štruktúr)
prebieha deformácia primárne pomocou bazálneho sklzu. Pričom toto prebieha
aj v pôvodnej horčíkovej matrici. Bazálny sklz pomocou ⟨a⟩ dislokácií, nevyža-
duje na svoju aktiváciu vysokú hodnotu aplikovaného napätia. Jeho priebeh je
umožnený vďaka usporiadaniu bazálnych rovín v extrudovanej vzorke, zobraze-
ných na obrázku (1.11). Tento schematický náčrt ukazuje, že niektoré roviny sú
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svojím natočením rovnomerne rozdistribuované okolo smeru extrúzie a nie sú na-
vzájom plne rovnobežné. Takže niektoré bazálne roviny sú vhodne natočené na
to, aby hodnota Schmidovho faktoru vyjadreného rovnicou (??), bola nenulová a
pri aplikácií dostatočne vysokej hodnoty vonkajšieho napätia mohol spomínaný
sklz prebiehať. [17]

Ďalším mechanizmom, prispievajúcim k deformácií extrudovaných vzoriek ba-
zálnym sklzom je dvojčatenie. Tento mechanizmus reorientuje časť kryštálovej
mriežky takým spôsobom, že nová reorientovaná časť má oveľa vhodnejšie nato-
čenie na priebeh deformácie pomocou bazálneho sklzu. Ale, je potrebné dodať, že
prítomnosť kubicky usporiadaných vrstiev v LPSO fázach uplatnenie dvojčate-
nia výrazne obmedzuje. Spomínané kubické vrstvy pozorovateľne spomaľujú rast
dvojčiat do dĺžky a taktiež spomaľujú alebo aj úplne zastavujú ich rast do šírky.
A to vďaka tomu, že pri ich šírení predstavujú prekážku, ktorú musia pri reorien-
tovaní mriežky prekonávať. Ďalším dôvodom je, že LPSO štruktúra má tendenciu
prevziať na seba pomerne veľkú časť napätia aplikovaného na kryštálovú mriežku
a teda odstrániť alebo zamedziť vzniku oblastí s lokálne vysokým napätím. Práve
tieto oblasti sú zodpovedné za generáciu a šírenie dvojčiat. [17] [4]

V prípade kompresie extrudovaných vzoriek rovnobežne s bazálnymi rovinami
pozorujeme výrazne vyššiu pevnosť deformovaného materiálu, ako keď deformá-
ciu uskutočňujeme kolmo na smer usporiadania bazálnych rovín. Príčinou je,
že LPSO fázy preberú na seba veľkú časť aplikovaného napätia a tak odľahčia
pôvodnú horčíkovú matricu. Tento proces odľahčenia zaťažovanej matrice je po-
dobný procesu prebiehajúcemu v kompozitných zliatinách s pridanými krátkymi
vláknami. Zmienený fakt ale sám o sebe vyššiu pevnosť nezapríčiňuje, len hovorí
o tom, ktorá deformovaná komponenta preberá vyššiu časť aplikovaného napätia.
[5]

Podstata vyššej pevnosti je v preferenčnej orientácií bazálnych rovín LPSO
fázy. Táto orientácia je zodpovedná za to, že smer aplikovaného napätia je rov-
nobežný s orientáciou bazálnych rovín (respektíve kolmý k normálovému vek-
toru týchto rovín). Kvôli tomu je Schmidov faktor nulový a bazálny sklz nie je
možný. Zároveň, deformácia dvojčatením, ktorá by reorientovala mriežku a umož-
nila deformáciu bazálnym sklzom je znova výrazne obmedzená kvôli prítomným
fcc štruktúram. [4]

Z týchto dôvodov je nutná deformácia pomocou nejakého nového mechanizmu,
zodpovedného za plastickú deformáciu LPSO fázy. Tento mechanizmus sa nazýva
ohyb, ktorý budeme označovať anglickým termínom kink.

Existuje viacero teórií popisujúcich vytvorenie kinku. Posledná teória, ktorá
bola potvrdená aj simuláciami molekulárnej dynamiky, hovorí, že: [4] [19]

• Aplikáciou dostatočne vysokého vonkajšieho napätia dôjde v LPSO štruk-
túre k aktivácií prizmatických ⟨a⟩ dislokácií so skrutovou zložkou.

• Prizmatické ⟨a⟩ dislokácie budú pri svojom pohybe periodicky zastavované
na kubicky usporiadaných vrstvách. Z toho dôvodu bude veľké množstvo
týchto dislokácií vďaka prítomnej skrutovej zložke prechádzať na bazálnu
rovinu. Tým vytvoria veľké množstvo bazálnych ⟨a⟩ dislokácií.

• Ďalším mechanizmom, generujúcim bazálne ⟨a⟩ dislokácie, je pohyb ⟨c + a⟩
dislokácií kryštálovou mriežkou. Pyramidálne ⟨c+a⟩ dislokácie vzniknú po-
hybom prizmatických ⟨a⟩ dislokácií, ktoré svojím pohybom vytvárajú chyby
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v kryštálovej mriežke. Tieto chyby umožňujúcich vznik ⟨c + a⟩ dislokáciám,
ktoré počas prechodu mriežkou generujú nové bazálne hranové ⟨a⟩ disloká-
cie.

• Vyššie spomenuté mechanizmy, spolu s migráciou novovytvorených bazál-
nych ⟨a⟩ dislokácií zapríčinia formáciu hranice kinku. Táto hranica sa skladá
z veľkého množstva bazálnych hranových ⟨a⟩ dislokácií.
Pri malej hodnote uhla rotácie kryštálovej mriežky θ na hranici kinku (men-
šej ako 10°) je táto hranica považovaná za takzvanú maloúhlovú hranicu.
[15]
Malouhlovú hranicu si môžeme predstaviť, ako veľký počet po sebe nasle-
dujúcich hranových dislokácií. Ich vzdialenosť je približne daná vzťahom
D = |b|/θ, kde |b| je veľkosť Burgersovho vektoru (reprezentuje mieru
deformácie spôsobenej dislokáciou) hranových dislokácií. Jej schematické
znázornenie je uvedené na obrázku (1.12). [9] [6]

Obr. 1.12: Malouhlová hranica zŕn [20]

• Vytvorením a následným spojením hraníc kinku vznikne pás kinku, ktorý
budeme označovať anglickým termínom kink band. Kink band sa vyznačuje
tým, že medzi hranicami kinku nie je žiaden vzťah v zmysle uhla reorientácie
mriežky. Ako bolo spomenuté vyššie, proces tvorby kink bandu sprevádza
formovanie veľkého množstva hranových dislokácií. Tieto dislokácie sú veľmi
husto koncentrované na hraniciach kinku. Obrázok (1.13) zobrazuje kink
band získaný pomocou molekulárnych dynamických simulácií.

• Ak uhol reorientácie mriežky dosiahne hodnotu vyššiu ako 20°, tak sa z kink
bandu stane zdroj dislokácií a dôjde k tvorbe veľkého množstva bazálnych
⟨a⟩ dislokácií. Tie následne ešte zväčšia uhol reorientácie mriežky. [15]

Hranice kinku, ktoré boli vytvorené v LPSO štruktúre pri kompresií nie sú
nutne trvalým poškodení kryštálovej štruktúry vzorky. V prípade maloúhlových
kinkov dôjde pri aplikácií ťahového napätia na vzorku k anihilácií týchto hraníc
a kryštálová mriežka sa lokálne vráti do pôvodnej štruktúry. [19]

Ak ale aplikujeme ťahové napätie na vysokoúhlovú hranicu (niektoré uhly re-
orientácie mriežky môžu dosahovať dokonca aj 90°), tak k vráteniu mriežky do
pôvodného stavu nedôjde. Pravdepodobnejším efektom bude vytváranie mikro-
trhlín v štruktúre vzorky. [19]

Okrem vyššie spomínanej asymetrie vlastností LPSO štruktúr a ich zliatin pri
aplikácií napätia rovnobežne s normálovým vektorom bazálnych rovín, respektíve
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Obr. 1.13: Kink band získaný molekulárnymi dynamickými simuláciami [19]

pri aplikácií napätia kolmo na tento vektor, pozorujeme asymetriu vlastností aj
pri deformácií kompresiou a ťahom. Pri deformácií ťahom pozorujeme menšiu
ťažnosť LPSO fáz (zliatiny prasknú tesne po začiatku plastickej deformácie). [17]

1.4 Použitý materiál
Vzorky, z ktorých boli získané analyzované difrakčné profily boli zliatiny hor-

číka, zinku a ytria. Odliate boli v inštitúte KITECH (Korea Institute of Industrial
Technology) v Kórei s prídavkom 0,5 wt.% oxidu vápenatého CaO.

Ich označenie a chemické zloženie je uvedené v tabuľke (1.1). Prvý stĺpec ta-
buľky udáva označenie vzoriek podľa normy ASTM B275. W označuje ytrium, Z
označuje zinok. Čísla pri týchto písmenách sú zaokrúhlené hodnoty hmotnostných
percent daných atómov.

Označenie _R... hovorí o tom, v akom pomere bola na vzorkách vykonávaná
extrúzia za tepla. Napríklad, _R4 označuje extrúzny pomer 1 : 4. Hodnoty týchto
pomerov sú taktiež uvedené v poslednom stĺpci tabuľky (1.1).

Tabuľka 1.1: Chemické zloženie použitých vzoriek

Vzorka Chemické zloženie [wt.%] Chem. zlož. [at.%] Extrúzia [ ]
WZ42_R4 94,9 Mg + 3,5 Y + 1,6 Zn Mg98,5Y1,0Zn0,5 1 : 4
WZ42_R10 94,9 Mg + 3,5 Y + 1,6 Zn Mg98,5Y1,0Zn0,5 1 : 10
WZ72_R4 90,6 Mg + 6,9 Y + 2,5 Zn Mg97,0Y2,0Zn1,0 1 : 4
WZ72_R10 90,6 Mg + 6,9 Y + 2,5 Zn Mg97,0Y2,0Zn1,0 1 : 10
WZ72_R18 90,6 Mg + 6,9 Y + 2,5 Zn Mg97,0Y2,0Zn1,0 1 : 18
WZ104_R4 86,3 Mg + 10,0 Y + 3,7 Zn Mg95,5Y3,0Zn1,5 1 : 4
WZ104_R10 86,3 Mg + 10,0 Y + 3,7 Zn Mg95,5Y3,0Zn1,5 1 : 10
WZ104_R18 86,3 Mg + 10,0 Y + 3,7 Zn Mg95,5Y3,0Zn1,5 1 : 18

Spracovanie extrúziou bolo vykonané až na odliatych ingotoch v inštitúte
CENIM (Centro Nacional de Investigaciones Metalurgicas) v Madride. Extrúzia
prebiehala pri teplote 350° s rýchlosťou 0,5 mm s−1.

Schematicky znázornenú ju môžeme vidieť na obrázku (1.14).
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Obr. 1.14: Schéma spracovania materiálu pomocou extrúzie

Z obrázku vidíme, že počas extrudovania materiálu odliate ingoty pretláčame
cez guľový profil o polomere R, pričom v istom mieste tohto profilu sa začne
jeho polomer zužovať na hodnotu r. Hodnota veličiny r : R potom udáva pomer
extrúzie, ktorou bola vzorka spracovaná.

Vzorky, ktoré boli spracované s extrúznymi pomermi 1 : 4 a 1 : 18, mali
rozmery L · dR4 = (15,0 mm) × (20,0 mm) a L · dR18 = (15,0 mm) × (10,4 mm).
Tieto vzorky boli použité na testy v tlakovej deformácií. Prvý rozmer L označuje
dĺžku vzorky, druhý rozmer d označuje jej priemer. Vzorky s extrúznym pomerom
1 : 10, použité na cyklické testy (ťahovú časť týchto testov v nižšie uvedených
výsledkoch neuvádzame), mali rozmery L · dR10 = (24,0 mm) × (9,0 mm).

Rýchlosť relatívnej deformácie vzoriek, počas vykonaných deformačných tes-
tov, ϵ/t bola vo veľkosti ϵ/t = 10−3 s−1. Deformácia prebiehala pri izbovej teplote.
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2. Ciele práce a použité
experimentálne metódy

2.1 Ciele bakalárskej práce
Hlavnými cieľmi tejto bakalárskej práce je:

• Študovať východziu mikroštruktúru vzoriek pomocou optickej svetelnej
mikroskopie.

• Analyzovať difrakčné profily získané počas deformácie Mg-LPSO zliatin.

• Zistiť vývoj dislokačnej hustoty a populácie dislokácií v sklzových systé-
moch.

• Objasniť závislosť dislokačnej hustoty a populácie dislokácií na podiely
LPSO fáze.

2.2 Experimentálne metódy

2.2.1 Neutrónová difrakcia
Princíp neutrónovej difrakcie, tak ako aj difrakcie röntgenového žiarenia alebo

difrakcie elektrónov je založený na Braggovej rovnici. Môžeme ju zapísať v tvare

λ = 2dhkl sin θhkl, (2.1)

kde dhkl je vzdialenosť rovín pre kokrétnu reflexiu hkl, θhkl je uhol, pod ktorým
dopadá difraktované žiarenie na tieto roviny a λ je vlnová dĺžka neutrónov.

Avšak, z reaktora vylietavajú neutróny širokého spektra energií a teda aj vl-
nových dĺžok. Tie sú určené De Broglieho vzťahom p = h/λ, kde h je Planckova
konštanta a p je hybnosť. To znamená, že materiál ožarujeme polychromatickým
žiarením a na to, aby sme mohli určiť medzirovinné vzdialenosti dhkl potrebujeme
použiť TOF (time-of-flight) metódu neutrónovej difrakcie.

Táto metóda je založená na tom, že detektor meria čas t, za aký neutróny
doletia do detektora po prechode dráhou dĺžky L, to prevedie rovnicu (2.1) na
tvar

th

mnL
= 2dhkl sin θhkl, (2.2)

kde mn je hmotnosť neutrónov.
Vo všeobecnosti platí, že difrakcia akéhokoľvek žiarenia na materiály je Fourie-

rovou transformáciou kryštalickej štruktúry tohto materiálu. Výslednú Fourierovu
transformáciu pozorujeme ako difrakčný obrazec.

Výhoda neutrónového žiarenia oproti iným používaným typom je v tom, že
pri práci s týmto žiarením sú skúmané objemy pomerne veľké. Ich veľkosti sa
rádovo pohybujú okolo 1 cm3. To je výrazne väčší ožarovaný objem, ako by sme
dosiahli napríklad pri ožarovaní vzorky elektrónmi. [9]
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Ďalšou výhodou je to, že štruktúrne faktory jednotlivých prvkov (miera toho,
ako veľmi budú prvky interagovať s neutrónovým žiarením) nezávisia lineárne na
počte elektrónov, respektíve nukleónov týchto prvkov. Práve naopak, aj medzi
susednými prvkami sa môžu štruktúrne faktory výrazne líšiť. To nám aj pre
susediace prvky, s veľkým protónovým číslom poskytuje veľmi dobrý kontrast
difrakčného obrazca. [21]

Difrakčné profily boli namerané v Oak Ridge National Laboratory (USA) in-
situ metódou. To znamená, že meranie bolo vykonávané počas deformácie vzoriek.
Osa deformácie vzorky bola umiestnená v horizontálnej rovine. Uhol medzi osou
deformácie a vstupujúcim neutrónovým lúčom bol 45°. Detektory difraktovaného
neutrónového žiarenia boli umiestnené v polohách −90° a 90° voči vstupujú-
cemu neutrónovému lúču. Schematické znázornenie geometrie meracej aparatúry
a umiestnenie vzorky je zobrazené na obrázku (2.1).

Obr. 2.1: Geometria meracej aparatúry [22]

Na obrázku (2.1) je zároveň znázornený aj význam umiestenia dvoch detekto-
rov v ±90° voči vstupujúcemu neutrónovému lúču. Detektor, ktorý je umiestnený
v polohe 90° deteguje žiarenie, ktoré je difraktované z rovín orientovaných kolmo
na osu deformácie. Na druhú stranu detektor, ktorý je umiestnený pod uhlom
−90° deteguje žiarenie, ktoré je difraktované z rovín orientovaných rovnobežne s
osou deformácie vzorky.

Obrázok (2.2) znázorňuje štandardný difraktogram získaný neutrónovou dif-
rakciou. Difraktogram bol nameraný na detektore detegujúcom radiálnu zložku
difraktovaného žiarenia.

Obrázok (2.2) bol získaný pomocou programu CMWP, ktorému sa budeme
venovať v nasledujúcej kapitole. Taktiež si môžeme všimnúť, že difrakčné píky
získané z neutrónovej difrakcie majú priradené hodnoty prislúchajúcich Mille-
rových indexov a zároveň sú tieto dáta preložené fitom. S fitovaním dát a ich
indexovaním sa tak isto budeme zaoberať až v nasledujúcej kapitole.

Difraktogram (2.2) bol získaný z difrakcie na vzorke WZ42_R4. V tomto
bode merania bol na ňu aplikovaný tlak 253,34 MPa. Veličina 2θ reprezentuje
uhol odklonu difraktovaného neutrónového zväzku od pôvodného smeru.

To, aký má difrakčný pík tvar a kde sa v difrakčnom obrazci nachádza vý-
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Obr. 2.2: Štandardný difraktogram radiálnej zložky difraktovaných neutrónov

razne závisí na tom, aká veľká je deformácia daného materiálu. Je kvôli tomu, že
pri deformácií sa mení hodnota medziatómových vzdialeností. Difrakčný obrazec
taktiež závisí aj na strednej hodnote rozdelenia veľkostí difraktujúcich zŕn polyk-
ryštálu. Prípadne aj na smerodajnej kvadratickej odchýlke tohto rozdelenia. A
dokonca aj na tom ako sú usporiadané hranové dislokácie v difraktujúcej vzorke.

Obrázok (2.3) zobrazuje spomínanú závislosť tvaru píku na tom, aká je stredná
hodnota rozdelenia veľkostí difraktujúcich zŕn polykryštálu. Môžeme si všimnúť,
že so zvyšujúcou sa strednou veľkosťou zrna dochádza k zužovaniu píku pri za-
chovaní intenzity difrakčnej línie.

Obr. 2.3: Závislosť tvaru píku na strednej hodnote veľkostného rozdelenia [23]

Na vodorovnej osi vykresľujeme závislosť píku na hodnote difrakčného vektoru
sg, ktorý je definovaný vzťahom

sg = 2(sin θ − sin θB)
λ

, (2.3)

19



kde λ odpovedá veľkosti vlnovej dĺžky neutrónového žiarenia, θB odpovedá hod-
note uhlu pre Braggovu reflexiu hkl a θ je uhol, pod ktorým meriame intenzitu
difraktovaného žiarenia. [23]

Pokiaľ by sme vykreslili závislosť tvaru píku na smerodajnej kvadratickej od-
chýlke, tak by sme videli podobnú charakteristiku. Ale so zmenšujúcou sa hod-
notou kvadratickej odchýlky by sme pozorovali, že pík má menšie konce a jeho
intenzita klesá prudšie.

V prípade deformácie kryštálu by sme mimo zmeny tvaru píku pozorovali aj
zmenu intenzít difraktovaného žiarenia difrakčných línií a ich posuvy z pôvodnej
hodnoty uhla 2θ.

2.2.2 CMWP metóda
CMWP (Convolutional Multiple Whole Profile) metóda je založená na tom, že

fitujeme celý difrakčný záznam. Fitovanie je uskutočnené pomocou súčtu funkcie
reprezentujúcej pozadie merania a pomocou teoretických difrakčných profilov.
Výslednú intenzitu Ifit môžeme vyjadriť pomocou vzťahu

Ifit(2θ) = BG(2θ) +
∑︂
hkl

Imax
hkl Ihkl(2θ − 2θB

hkl), (2.4)

kde 2θ je uhol odklonu difraktovaného neutrónového lúča od pôvodného smeru
a funkcia BG(2θ) reprezentuje pozadie difrakčného profilu. Imax

hkl je maximálna
intenzita difraktovaná rovinami hkl a θB

hkl je difrakčný uhol Braggovej reflexie na
týchto rovinách. [23]

Veličina Ihkl vyjadruje relatívnu intenzitu, respektíve profil difraktovanej in-
tenzity, pre reflexiu na rovinách hkl. Jej hodnotu získame ako konvolúciu profilu
intenzity vytvoreného meracou aparatúrou II

hkl, veľkosťou kryštalitov IS
hkl a rozlo-

žením intenzity spôsobenej dislokáciami ID
hkl a planárnymi chybami IF

hkl. Výsledný
vzťah pre Ihkl je

Ihkl = II
hkl ∗ IS

hkl ∗ ID
hkl ∗ IF

{hkl}. (2.5)
V prípade profilu intenzity spôsobeného planárnymi chybami uvažujeme profil
zložený z váženého priemeru profilov odpovedajúcich rovinám, ktoré sú kryštalo-
graficky ekvivalentné rovinám hkl. [23]

Funkciu pozadia BG(2θ) graficky určíme v programe CMWP a to pomocou
kubických splineov, preložených cez difrakčný obrazec.

Aby sme mohli vypočítať profily pochádzajúce od veľkostného rozdelenia kryš-
talitov IS

hkl a profily ID
hkl a IF

hkl, pochádzajúce od dislokácií a planárnych chýb,
predpokladáme, že rozdelenie veľkostí kryštalitov je lognormálne. Taktiež pred-
pokladáme, že kryštality majú buď sférický tvar (kubická štruktúra), alebo elip-
soidálny tvar (ortorombická, respektíve hexagonálna štruktúra). Anizotropia de-
formácie je zahrnutá do výpočtu pomocou dislokačných kontrastných faktorov.
[23]

Ako bolo spomenuté, pred spustením fitu musíme určiť pozadie nameraného
difraktogramu. Určenie pozadia pomocou kubických splineov sa robí čisto manu-
álne v grafickom prostredí. V tomto prostredí máme zobrazený difrakčný záznam
a krivku pozadia, ktorú môžeme ľubovoľne upravovať.

Následne priradíme nameraným difrakčným maximám ich prislúchajúce hod-
noty Millerových indexov. Tieto hodnoty sme určovali pomocou difrakčného zá-
znamu pre čistý horčík. Spomínaný difrakčný záznam je uvedený v prílohe (B.1).
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Ako bolo spomenuté v kapitole (1.3), štruktúra LPSO fáz je romboedrická.
Kvôli tomu nie je možné túto fázu kvantitatívne v CMWP programe spracovávať.
Je to z dôvodu, že CMWP algoritmus je prispôsobený len na kubickú, hexago-
nálnu a ortorombickú štruktúru. Preto sme difrakčné línie, prislúchajúce LPSO
fázam neindexovali, ale zahrnuli sme ich do pozadia difraktogramu. Taktiež treba
dodať, že pre fitovanie LPSO píkov sme nemali ani dostatočne dobrú štatistiku.
Dôvodom je, že veľa z nich má v nameranom difraktograme malú intenzitu voči
pozadiu, aby dané výsledky boli štatisticky relevantné. [24]

Na obrázku (2.4) je uvedený pôvodný tvar difraktogramu, získaný pomocou
CMWP softwaru. V ňom je už určené pozadie a k difrakčným líniám sú priradené
hodnoty Millerových indexov. Pozadie je zakreslené pomocou modrej prerušovanej
čiary a indexy sa nachádzajú pri prislúchajúcich píkoch.

Obr. 2.4: Priradenie pozadia a indexov k difrakčnému záznamu

Následne je potrebné špecifikovať pomerne veľké množstvo počiatočných pa-
rametrov. V tabuľke (2.1) sú uvedené fyzikálne parametre, ktorých hodnoty sme
museli do programu zadať pred začiatkom fitovania. V tejto tabuľke je taktiež
uvedený aj význam jednotlivých parametrov, respektíve prislúchajúce veličiny,
aké pomocou nich vieme vypočítať.

Počiatočné hodnoty týchto parametrov neuvádzame. Je to z dôvodu, že síce
sa hodnoty spomínaných parametrov pohybovali väčšinou v konkrétnych inter-
valoch, avšak toto pozorovanie nie je platné pre všetky difrakčné dáta. Teda aj
keby boli pri daných parametroch uvedené počiatočné hodnoty, tak by tieto čísla
nemali relevantný význam a boli by čisto orientačné.

Parametre uvedené v tabuľke (2.1) sú vynásobené škálovacou hodnotou, ktorá
im priraďuje odpovedajúcu váhu zohľadňovanú pri fitovaní. Teda platí, že naprí-
klad parameter a1 môžeme vyjadriť pomocou vzťahu a1 = init_a1 · scale_a.

Hodnoty škálovacích faktorov spolu so zvyšnými vstupnými parametrami sú
uvedené v prílohe (A.1). Tieto zvyšné fyzikálne parametre sú konštanty, ktoré sa
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počas fitovania nemenili.
Nefyzikálne parametre, ako napríklad maximálny počet iterácií alebo mini-

málnu prípustnú hodnotu zmeny váženej sumy štvorcov rezíduí (WSSR) neuvá-
dzame.

Tabuľka 2.1: Fitované parametre a ich fyzikálny význam

Fitovaný parameter Fyzikálna veličina Význam
a1 q1 [ ] Parameter zastúpenia sklz. sys.
a2 q2 [ ] Parameter zastúpenia sklz. sys.
b m = eb [m] Veľkosť kryštalitov
c σ = c√

2 [m] Stredná kvadratická odchýlka m

d ρ = 2
π(bd)2 [m−2] Hustota dislokácií

e Re = exp 3/4
2e

[m] Medzný polomer dislokácií

Ako je uvedené v tabuľke (2.1), z nameraného difrakčného záznamu vieme
s využitím programu CMWP získať parametre q1 a q2. Tie neskôr spracujeme
pomocou programu Hexburger, ktorému sa budeme venovať v nasledujúcej ka-
pitole. Z týchto parametrov vieme zistiť, aké je zastúpenie sklzových systémov
prislúchajúcich dislokáciam ⟨a⟩, ⟨c⟩ a ⟨c + a⟩.

Ďalej vieme zistiť, aká je stredná hodnota veľkosti kryštalitov m a taktiež
vieme určiť, aká je stredná kvadratická odchýlka σ od tejto hodnoty.

Podstatnou fyzikálnou veličinou, ktorú vieme pomocou tohto programu ex-
trahovať je hustota dislokácií ρ.

Zároveň ešte vieme zistiť, aká je hodnota takzvaného efektívneho vonkajšieho
medzného polomeru dislokácií Re. Táto veličina vyjadruje, do akej vzdialenosti
od dislokácie je pôsobenie jej napäťového poľa relevantné. Predpokladá sa, že vo
vzdialenosti väčšej ako Re sa môže pôsobenie jej napäťového poľa zanedbať.

Ku spomínaným veličinám vie CMWP metóda určiť aj presnosť, s akou boli
tieto parametre vypočítané.

CMWP metóda využíva Marquardtov-Levenbergov nelineárny algoritmus. Fi-
tovaním sa snažíme minimalizovať váženú sumu štvorcov rezíduí (WSSR). V
prípade, že procedúra fitovania skonverguje k výsledku (pod konvergenciou roz-
umieme, že nedôjde k prekročeniu stanoveného limitu na počet iterácií a fitovanie
bude ukončené v dôsledku toho, že zmeny WSSR pri jednotlivých iteráciách budú
menšie ako stanovený limit), je vhodné tento výsledok overiť. To jest, je vhodné
pozmeniť vstupné parametre a znova spustiť iteráciu. Tento postup je vhodný
preto, lebo pri fitovaní hľadáme minimum v n-dimenzionálnom priestore. Teda
nie je vylúčené, že nami nájdené riešenie je len lokálnym minimom problému a
nie jeho hľadaným globálnym minimom. [23]

Na obrázku (B.1) je uvedená ukážka prostredia CMWP softwaru. Prostredie,
v ktorom sa určuje pozadie difraktogramu a prostredie, kde sa indexujú difrakčné
línie je v samostatných kartách programu.

2.2.3 Program Hexburger
Použitím CMWP metódy sme získali hodnotu hustoty dislokácií ρ. Lenže, ešte

stále nevieme, aké je zastúpenie jednotlivých skupín dislokácií ⟨a⟩, ⟨c⟩ a ⟨c + a⟩
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Obr. 2.5: Prostredie CMWP softwaru

v procese deformácie.
Podiely zastúpenia jednotlivých skupín môžeme získať využitím programu

Hexburger. V tejto kapitole uvedieme princíp, na ktorom je jeho fungovanie za-
ložené.

Fourierovou transformáciou rozloženia intenzít Braggových reflexií dostaneme,
že hodnota transformácie závisí na veľkosti kryštalitov vo vzorke a na deformácií
spôsobenej dislokáciami. [25]

Pokiaľ predpokladáme, že populácia dislokácií v jednotlivých sklzových sys-
témoch je náhodná, respektíve pokiaľ predpokladáme, že máme polykryštalický
materiál, v ktorom sa nevyskytuje žiadna preferenčná orientácia zŕn, tak môžeme
strednú hodnotu štvorca deformácie ⟨ϵ2

g,L⟩ vyjadriť pomocou vzťahu

⟨ϵ2
g,L⟩ ≈ ⟨b2C⟩ρ

4π
ln Re

L
, (2.6)

kde g označuje absolútnu hodnotu difrakčného vektoru. L je Fourierova dĺžka,
ktorú definujeme pomocou vzťahu L = nλ(sin θ2 − sin θ1)/2, n ∈ N0. λ je vlnová
dĺžka použitého žiarenia a θ2−θ1 je uhlový rozsah nameraného difrakčného profilu.
[25][1]

Člen ⟨b2C⟩ môžeme vyjadriť pomocou vzťahu

⟨b2C⟩ =
N∑︂

i=1
fiC̄

(i)
b2

i , (2.7)

kde C̄
(i) je priemerný kontrastný faktor dislokácií odpovedajúci i-tému sklzo-

vému podsystému. fi odpovedá percentuálnemu zastúpeniu, s akým podsystém
prispieva k rozšíreniu konkrétnej reflexie difrakčného profilu. Veličina bi ozna-
čuje veľkosť Burgersovho vektoru pre dislokácie prislúchajúce i-tému sklzovému
podsystému. [1]

Sumácia sa prevádza cez všetky podsystémy, ktoré môžu byť pri deformácií
konkrétneho typu mriežky aktivované. V prípade hexagonálnej mriežky ide o 11
sklzových podsystémov. [26]
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Strednú hodnotu dislokačného kontrastného faktoru reflexie hkl, v prípade
hexagonálnej mriežky, môžeme vyjadriť ako

C̄hkl = C̄hk0(1 + q1x + q2x
2). (2.8)

Veličina x je v tvare x = (2/3)(l/ga)2, kde a je mriežkový parameter he-
xagonálnej mriežky. Parametre q1, q2 a C̄hk0 sú pre veľké množstvo materiálov
tabelované. [2]

Ako bolo uvedené vyššie, tak s využitím CMWP metódy vieme taktiež zís-
kať aj experimentálne hodnoty parametrov qm

1 a qm
2 . Položení teoretickej hodnoty

⟨b2Chkl⟩ do rovnosti s experimentálnou hodnotou b2
mCm

hkl a s využitím rovníc (2.7)
a (2.8) dostaneme porovnaním členov pri koeficientoch rovnakého rádu nasledu-
júce rovnice pre faktory qm

1 a qm
2 .

qm
1 =

∑︁11
i=1 fiC̄hk0,ib

2
i q1,i∑︁11

i=1 fiC̄hk0,ib2
i

(2.9)

qm
1 =

∑︁11
i=1 fiC̄hk0,ib

2
i q2,i∑︁11

i=1 fiC̄hk0,ib2
i

(2.10)

11∑︂
i=1

fi = 1 (2.11)

Poslednú rovnicu dostávame vďaka tomu, že celkové percentuálne zastúpenie
jednotlivých sklzových podsystémov musí byť v súčte 100 %. A zároveň musia byť
hodnoty fi nezáporné. [2]

Z týchto rovníc vyplýva, že je potrebné položiť dodatočné podmienky na hod-
noty fi. A to z dôvodu, že máme až jedenásť neznámych koeficientov fi a len
tri rovnice. Týmto obmedzením je predpoklad, že v prípade všetkých skupín dis-
lokácií (⟨a⟩, ⟨c⟩ a ⟨c + a⟩) platí, že nenulové koeficienty zastúpenia jednotlivých
podsystémov, pre konkrétnu skupinu sú rovnaké. Aplikovaním tohto predpokladu
dostaneme len tri neznáme koeficienty f⟨a⟩, f⟨b⟩ a f⟨c+a⟩. [1]

Na určenie výsledných percentuálnych podielov využijeme vyššie spomínaný
program Hexburger. Ten kombinatoricky volí, ktoré sklzové podsystémy sa budú
zúčastňovať deformácie a pre každú kombináciu vypočíta prislúchajúce hodnoty
podielov f⟨a⟩, f⟨b⟩ a f⟨c+a⟩ (celkový počet kombinácií je 1395). Ak sú tieto hod-
noty nezáporné, tak ich zahrnie do výsledného riešenia. Po vyhodnotení všetkých
kombinácií, získané podiely spriemeruje. Tým dostávame požadovaný výsledok
relatívneho zastúpenia sklzových systémov ⟨a⟩, ⟨c⟩ a ⟨c + a⟩ dislokácií. [5]

Správnosť získaného výsledku závisí na tom, ako korektné sú hodnoty vstup-
ných parametrov qm

1 a qm
2 . Ako bolo spomenuté v predchádzajúcej kapitole, tieto

hodnoty dostávame fitovaním difrakčného obrazca. Teda kvalita získaného vý-
sledku v konečnom dôsledku závisí od toho, ako kvalitný difrakčný záznam máme
k dispozícií a aký presný je fit tohto záznamu.

2.2.4 Optická mikroskopia
Pred začatím deformácie a meraním difrakčných profilov sme vzorky spomí-

nané v kapitole (1.4) pozorovali pomocou optického svetelného mikroskopu. Toto
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pozorovanie sme uskutočnili kvôli tomu, aby sme určili počiatočnú štruktúru vzo-
riek. Vďaka nej budeme môcť vyvodiť vzťahy medzi pozorovanou štruktúrou a
dátami získanými z difrakčných experimentov.

Vzorky boli narezané v zariadení Accutom-50 od firmy Struers®, pričom smer
rezu bol rovnobežný so smerom extrúzie. Následne boli zaliate do hmoty Claro
Cit. Po jej vytuhnutí, kedy už bolo možné so vzorkami znova manipulovať, boli
brúsené za mokra na prístroji TegraPol-15 od firmy Struers®. Na brúsenie boli
použité brúsne SiC papiere firmy Struers®, ktorých hrúbka zrna sa pohybovala v
rozmedzí od P800 do P4000. Na ich vyleštenie sme následne použili diamantovú
pastu so zrnami o veľkosti 3 µm a po nej sme vzorky doleštili pomocou OP-S
prípravku na podložke Opchem.

Vyleštené povrchy sme na zvýraznenie pozorovanej štruktúry ešte naleptali
leptadlom, ktoré sa skladalo z 150 ml čistého etanolu, 40 ml destilovanej vody, 3
až 4 gramov kyseliny pikrovej a z 5,5 ml čistej kyseliny octovej. Dĺžka leptania
bola v intervale od 7 do 14 sekúnd.

Pozorovanie mikroštruktúr daných vzoriek sme uskutočnili na optickom sve-
telnom mikroskope OLYMPUS GX51, spojenom s kamerou PIXELINE®, ktorá
bola spojená s počítačom. Na získanie výsledných obrázkov sme použili program
Nis – Elements AR®.

2.2.5 Skenovacia elektrónová mikroskopia
Štruktúru horčíkovej matrice a LPSO fázy sme taktiež študovali pomocou ske-

novacej elektrónovej mikroskopie, konkrétne pomocou EBSD difrakcie (Electron
Back Scattered Difraction). EBSD metóda je vhodná na zobrazenie kryštalogra-
fických orientácií jednotlivých zŕn, distribúcie ich veľkostí a tvarov, prípadne na
zistenie textúry pozorovanej vzorky.

Princíp tejto metódy spočíva v rozptyle elektrónového lúča na veľkom množ-
stve atómových rovín difraktujúcej štruktúry a v následnom vytvorení Kikuchiho
obrazcov. Platí, že každý obrazec prislúcha ku špecifickej kryštalografickej orientá-
cií difraktujúcich rovín. Z toho dôvodu, vieme na základe Kikuchiho línií priradiť
k jednotlivým zrnám prislúchajúce Millerove indexy a vďaka tomu aj farbu zŕn v
OIM obrazcoch (Orientation Image Map), zobrazujúcich povrch vzorky pomocou
EBSD difrakcie.

Pri pozorovaní vzoriek sme použili skenovací elektrónový mikroskop FEI Qu-
antaTM FX200. Tento mikroskop je vybavený FEG elektrónovým delom (Field
Emission Gun), EDAX EDX detektorom (Energy Dispersive X-ray) a EDAX
EBSD detektorom.

Vzorky boli vyrezané zo stredu extrúdovaných tyčí prístrojom Accutom-50
od firmy Struers®. Na ich vybrúsenie sme použili leštičku TegraPol-15 od firmy
Struers® s brúsnymi papiermi o hrúbke od P1200 do P4000. Následne boli tieto
vzorky doleštené pomocou diamantovej pasty s časticami o veľkosti 3 µm, 1 µm a
0,25 µm.

Aby sme mohli na vzorkách merať OIM obrazce, potrebujeme vysokú kvalitu
povrchu vzoriek. Z toho dôvodu boli dané vzorky leštené pomocou argónových
iónov s využitím Leica EM RES102 systému. V skenovacom mikroskope sme ich
pred začiatkom pozorovania otočili o 70°, voči horizontálnej orientácií, smerom
k EBSD kamere. Tým sme dosiahli zvýšenie kontrastu v získanom elektrónovom
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difrakčnom obrazci.
Mapovanie pomocou EBSD metódy bolo vykonávané s krokom 0,4 µm v pra-

covnej vzdialenosti 13 mm, pri urýchľovacom napätí 15 kV. Na vyhodnotenie zís-
kaných dát sme použili program TSL-OIM Analysis 7.0.
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3. Výsledky merania

3.1 Počiatočná štruktúra

3.1.1 Svetelná optická mikroskopia
Na obrázkoch (3.1) a (3.2) je zobrazený povrch zliatin s chemickým zložením

WZ42 a extrúznymi pomermi 1 : 4 a 1 : 10.
Ľavá časť, označená ako a), zobrazuje štruktúru vzorky s mierkou o veľkosti

100 µm. Druhá časť, označená ako b), zobrazuje vzorky pri mierke 25 µm.
Povrchy sú orientované tak, aby bol smer extrúzie (SE) rovnobežný s horizon-

tálnou rovinou fotiek.

Obr. 3.1: Štruktúra WZ42_R4 Obr. 3.2: Štruktúra WZ42_R10

Obrázky (3.3), (3.4) a (3.5) zobrazujú štruktúru zliatin typu WZ72, ktorých
extrúzne pomery mali hodnoty 1 : 4, 1 : 10 a 1 : 18.

Obr. 3.3: Štruktúra WZ72_R4 Obr. 3.4: Štruktúra WZ72_R10

Povrchy uvedené na obrázkoch (3.6), (3.7) a (3.8) zobrazujú zliatiny WZ104
s extrúznymi pomermi 1 : 4, 1 : 10 a 1 : 18.

Faktorom, ktorý ovplyvňuje počiatočnú štruktúru vzoriek je hodnota ich ex-
trúzneho pomeru. Vidíme, že LPSO fázy, spracované pri vyššom extrúznom po-
mere majú pretiahnutejšiu štruktúru, pričom dlhšia časť týchto fáz je rovnobežná
so smerom extrúzie. Toto pozorovanie sa zhoduje s informáciami uvedenými v
kapitole (1.3.1).
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Obr. 3.5: Štruktúra WZ72_R18 Obr. 3.6: Štruktúra WZ104_R4

Obr. 3.7: Štruktúra WZ104_R10 Obr. 3.8: Štruktúra WZ104_R18

3.1.2 Skenovacia elektrónová mikroskopia
Povrch vzoriek môžeme taktiež zobraziť pomocou skenovacej elektrónovej mik-

roskopie (SEM), ako je uvedené na obrázkoch (3.9), (3.10) a (3.11). Tieto povrchy
sú zobrazené v EBSD móde (Electron Back Scattered Difraction).

Obr. 3.9: EBSD štruktúra vzoriek: a) WZ42_R4, b) WZ42_R10

Farebné oblasti reprezentujú pôvodnú horčíkovú matricu. Rôzne farby týchto
oblastí označujú rôzne orientácie kryštálových mriežok horčíkových zŕn. Časti,
znázornené čiernou farbou označujú LPSO fázy.

LPSO fázy označujeme čiernou farbou kvôli tomu, že počas vyhodnocovania
orientácie zŕn ich nebolo možné naindexovať. Dôvodom je, že spätne odrazené
elektróny, používané v EBSD metóde, podávajú informáciu o objeme väčšom ako
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Obr. 3.10: EBSD štruktúra vzoriek:
a) WZ72_R4, b) WZ72_R10,

c) WZ72_R18

Obr. 3.11: EBSD štruktúra vzoriek:
a) WZ104_R4, b) WZ104_R10,

c) WZ104_R18

je objem LPSO fázy v danom mieste vzorky (z dôvodu hĺbky, do ktorej sú elek-
tróny schopné prejsť a kvôli lamelovitej štruktúre LPSO fáze). Kvôli tomu sa
do Kikuchiho máp premietnu obrazce pochádzajúce z LPSO fáze a aj z horčíko-
vej matrice. Takéto prekrývajúce sa obrazce nie je možné použitým programom
naindexovať.

Na fotkách (3.9), (3.10) a (3.11) a na fotkách z optického mikroskopu vidíme,
že horčíková matrica pozostáva zo zŕn, ktoré boli dynamicky rekryštalizované. A
zároveň aj z nerekryštalizovaných zŕn, ktoré sú predĺžené v smere extrúzie, čo
môžeme vidieť napríklad na spodných častiach obrázkov (3.9-b) a (3.10-a). Táto
štruktúra pozostávajúca z dvoch typov zŕn je nazývaná bimodálnou štruktúrou a
je spôsobená extrúznym spracovaním daných vzoriek.

Ako ukazujú fotky zobrazujúce OIM obrazce (Orientation image map), re-
kryštalizované zrná majú náhodnú distribúciu, v ktorej nepozorujeme výraznejšie
preferenčné usporiadanie.

Na druhej strane si môžeme všimnúť, že nerekryštalizovné zrná majú výraznú
textúru, pričom ich bazálne roviny sú orientované paralelne so smerom extrú-
zie. Práve tieto zrná prispievajú v najväčšej miere k výraznej {101̄0} vláknovej
štruktúre, ktorú je vidieť v grafoch uvedených v nasledujúcej podkapitole.

V prípade fotiek zo SEM mikroskopie môžeme vidieť, že so zvyšujúcim sa
podielom prímesových atómov pozorujeme nárast podielu LPSO štruktúr. Tento
nárast je korelovaný so znižovaním podielu nerekryštalizovaných horčíkových zŕn
a taktiež aj podielu zŕn, ktoré boli dynamicky rekryštalizované. Zároveň, so zvy-
šujúcim sa extrúznym pomerom môžeme na obrázkoch (3.9), (3.10) a (3.11) vidieť
zjemňovanie štruktúry LPSO fáz.

Spolu so zjemňovaním štruktúry LPSO fáz sa zjemňuje aj štruktúra horčíkovej
matrice. Tento proces je veľmi dobre vidieť obrázkoch (3.10) a (3.11).

3.1.3 Orientácia atómových rovín
To, či v skúmaných vzorkách existuje nejaké preferenčné usporiadanie atómo-

vých rovín vieme určiť s využitím takzvaných polárnych grafov. Tie pre konkrétne
atómové roviny zobrazujú veľkosť ich usporiadania v jednotlivých smeroch. Tieto
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veľkosti sú vyjadrené v násobkoch náhodného usporiadania rovín.
Na obrázku (3.12) sú zobrazené polárne grafy prislúchajúce jednotlivým vzor-

kám. Platí, že smer extrúzie (SE) je kolmý na rovinu týchto grafov. Detailnejší
obrázok je uvedený v prílohe (B.2).

Obr. 3.12: Polárne grafy vzoriek: a) WZ42_R4, b) WZ42_R10,
c) WZ72_R4, d) WZ72_R10, e) WZ72_R18, f) WZ104_R4,

g) WZ104_R10, h) WZ104_R18

Pri pohľade na grafy zobrazujúce atómové roviny {0001} vidíme, že tieto
roviny sú výrazne preferenčne usporiadané. A to tak, že ich normálový vektor je
kolmý na smer extrúzie daných vzoriek. V prípade rotácie normálového vektoru
okolo osi extrúzie už nepozorujeme až tak výrazné usporiadanie atómových rovín.
Pričom platí, že smer maximálneho usporiadania už závisí od konkrétnej vzorky.
Avšak, vidíme, že maximum tohto usporiadania je vždy o 90° pootočené voči
maximálnej distribúcií v polárnom grafe zobrazujúcom roviny {101̄0}.

Grafy zobrazujúce roviny {101̄0} ukazujú, že ich normálový vektor je rovno-
bežný so smerom extrúzie. Z týchto grafov je vidieť, že študované vzorky vykazujú
výraznú {101̄0} vláknovú štruktúru, s bazálnymi rovinami paralelne orientova-
nými so smerom extrúzie.

Smerovosť preferenčnej orientácie je výrazne nad úrovňou náhodného uspo-
riadania. V niektorých vzorkách sú atómové roviny preferenčne orientované štr-
násťkrát viac ako keby boli usporiadané náhodne (polárne grafy b) a g)).

Tieto výsledky korešpondujú s informáciami uvedenými v kapitole (1.3.1),
konkrétne s obrázkom (1.11). A zároveň odpovedajú takzvanej prizmatickej vlák-
novej textúre (prizmatické roviny sú orientované kolmo na smer extrúzie a bazálne
roviny sú náhodne orientované paralelne k tomuto smeru). Táto textúra sa vy-
tvorila vďaka extrúznemu procesu, aplikovanému na dané vzorky.

3.2 Hustota dislokácií a aktivita sklzových sys-
témov

Údaje o hustote dislokácií a aktivite sklzových systémov sme získali s využi-
tím CMWP softwaru a pomocou programu Hexburger (popísaných v kapitolách
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(2.2.2) a (2.2.3)). V týchto programoch sme vyhodnocovali dáta získané pomocou
neutrónovej difrakcie opísanej v kapitole (2.2.1).

V podkapitolách (3.2.1), (3.2.2) a (3.2.3) uvádzame grafy hustôt dislokácií
spolu s deformačnými krivkami jednotlivých vzoriek a pomermi aktivít sklzových
systémov. Všetky nižšie uvedené dáta boli získané počas tlakovej deformácie vzo-
riek.

Treba pripomenúť, že všetky nižšie uvedené dáta odpovedajú horčíkovej α −
Mg matrici. Ako bolo spomenuté v kapitole (2.2.2), na vyhodnotenie dislokačnej
hustoty a aktivít sklzových systémov v LPSO fázach sme nemali dostatočne dobrú
štatistiku (čo odpovedá nízkej intenzite píkov LPSO fáze).

V prípade dislokácií typu ⟨a⟩ sme vykresľovali podiel aktivity bazálnych dislo-
kácií voči súčtu aktivít prizmatických a pyramidálnych dislokácií. Bazálne dislo-
kácie označujeme ako BE (Basal edge dislocations). Prizmatické dislokácie majú
označenie PrE (Prismatic edge dislocations) a pyramidálne dislokácie prvého
druhu sme označili ako PyE (Pyramidal edge dislocations).

Hodnoty aktivít prizmatických a pyramidálnych dislokácií uvádzame v súčte
kvôli tomu, že rozdiel medzi ich priemernými dislokačnými kontrastnými faktormi
je veľmi malý. Z toho dôvodu sú ich aktivity zaťažené veľkou chybou (pokiaľ
ich rozlišujeme). Na druhej strane rozdiel kontrastných faktorov prizmatických
a bazálnych dislokácií, respektíve pyramidálnych a bazálnych dislokácií je oveľa
výraznejší a preto môžeme navzájom porovnávať aktivity BE a PrE + PyE
dislokácií.

Počas merania difraktogramov sme museli pozastaviť deformáciu vzorky, aby
sme získali dostatočne kvalitný difrakčný obrazec. Kvôli tomu došlo k napäťovej
relaxácií.

Je nutné poznamenať, že výsledky uvedené v podkapitolách (3.2.1), (3.2.2)
a (3.2.3) boli vypočítané z dát zaznamenaných radiálnym detektorom. Dôvodom
je, že hodnoty z radiálneho detektoru lepšie odpovedajú matematickému modelu
CMWP metódy. A to preto, že sú v ňom spriemerované dáta, ako aj z defor-
movaných, tak aj z nedeformovaných zŕn. Ďalej sa do radiálneho smeru menej
premietne vplyv vyššie spomenutej napäťovej relaxácie.

Pre každý dátový bod platí, že jeho chyba merania je vo veľkosti 10 %. Veľkosť
tejto chyby bola odhadnutá na základe presnosti merania difrakčných obrazcov
a na základe metód použitých na vyhodnotenie spomínaných difraktogramov a
aktivít sklzových systémov.

Počas vyhodnocovania niektorých meraní sme zaznamenali, že ich fit bol veľmi
nestabilný a zvyčajne nekonvergoval, alebo bolo získané riešenie nefyzikálne. Ak
sme získali fyzikálne možné riešenie, tak bolo často nestabilné a pri malej zmene
parametrov prestalo konvergovať. Zároveň, niektoré z týchto dát boli výrazne
odlišné oproti dátam v ich okolí (aj keď k tomu nebol žiaden fyzikálny dôvod).
Takéto dáta považujeme za chybné a v nasledujúcich grafoch ich neuvádzame.

3.2.1 Vzorky WZ42
WZ42 s extrúznym pomerom 1:4

Grafy (3.13) až (3.16) zobrazujú vývin hustoty dislokácií, aktivít sklzových
systémov a vývoj podielov ⟨a⟩/⟨c + a⟩ dislokácií a BE/(PrE + PyE) dislokácií
v prípade vzorky WZ42_R4.
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Obr. 3.13: Vývin hustoty dislokácií vo
vzorke WZ42_R4

Obr. 3.14: Aktivita sklzových systémov
vzorky WZ42_R4

Obr. 3.15: Vývoj podielu
BE/(PrE + PyE) vzorky WZ42_R4

Obr. 3.16: Vývoj podielu ⟨a⟩/⟨c + a⟩
dislokácií vzorky WZ42_R4

Graf (3.13) zobrazujúci vývin hustoty dislokácií ukazuje, že v elastickej ob-
lasti deformácie môžeme hustotu dislokácií, v rámci chyby merania, považovať za
konštantnú.

Ďalšia časť tohto grafu zobrazuje, že so začiatkom plastickej deformácie do-
chádza k prudkému nárastu dislokačnej hustoty. Tento nárast je spôsobený tým,
že so zvyšujúcim sa napätím, aplikovaným na kryštálovú mriežku, dochádza k
rýchlejšej multiplikácií dislokácií a tým, k prudšiemu nárastu pozorovanej hus-
toty.

Z grafu (3.14) vidíme, že podiel ⟨a⟩ dislokácií sa počas deformácie prakticky
nemení a v rámci chyby merania ostáva rovnaký.

Ako je uvedené v grafe (3.16), na začiatku plastickej deformácie (do hodnoty
ϵ = 2,15 %) dosahuje podiel ⟨a⟩/⟨c + a⟩ dislokácií malých hodnôt, ktoré sa pohy-
bujú okolo ⟨a⟩/⟨c + a⟩ = 5. Avšak, v oblasti vyšších hodnôt relatívnej deformácie
pozorujeme prudký nárast tohto pomeru.

Spomínaný vývoj ⟨c+a⟩ dislokácií môžeme pozorovať aj v grafe (3.14). Podiel
⟨c + a⟩ dislokácií sa na začiatku plastickej deformácie zvýšil zo svojej pôvodnej
hodnoty približne o 6 %. V ďalšom priebehu plastickej deformácie klesol z maxi-
málnych 20,8 % skoro na nulovú hodnotu.
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Vývoj podielu BE/(PrE + PyE) dislokácií, zobrazený v grafe (3.15) uka-
zuje, že ako aj v oblasti elastickej, tak aj v oblasti celej plastickej deformácie je
najaktívnejší súčet prizmatických a pyramidálnych dislokácií. Na začiatku plas-
tickej deformácie pozorujeme pokles tohto podielu, ktorý je spôsobený tým, že
na vytvorenie makroskopického sklzu je nutná aktivácia prizmatických disloká-
cií. Avšak, aktivácia bazálnych dislokácií nebola kvôli textúre vzorky v tejto fáze
deformácie možná.

Následný nárast podielu BE/(PrE + PyE) dislokácií je zapríčinený dvoj-
čatením. To spôsobilo reorientáciu kryštálovej mriežky v nerekryštalizovaných
horčíkových zrnách. V týchto zrnách (ako sme spomínali v kapitole (3.1.2)) sú
bazálne roviny orientované rovnobežne so smerom extrúzie a teda aj s aplikova-
ným tlakovým napätím. Z toho dôvodu je po reorientácií mriežky o 86,3° (kvôli
aktivácií ťahového dvojčatenia spomenutého v kapitole (1.2)) následne umožnená
deformácia pomocou bazálneho sklzového systému.

Usudzujeme, že vzhľadom na koreláciu poklesu pomeru BE/(PrE + PyE)
dislokácií s nárastom podielu ⟨a⟩/⟨c+a⟩ dislokácií (na konci plastickej deformácie)
je tento pokles spôsobený intenzívnym dvojčatením. Tak ako aj v prípade ⟨c + a⟩
dislokácií, dvojčatenie čiastočne znížilo potrebu akomodácie deformácie pomocou
bazálnych dislokácií.

WZ42 s extrúznym pomerom 1:10

V grafoch (3.17) až (3.20) je vykreslený vývoj hustoty dislokácií, aktivita sk-
lzových systémov, vývoj podielu BE/(PrE + PyE) dislokácií a vývoj pomeru
⟨a⟩/⟨c + a⟩ dislokácií pre vzorku s chemickým zložení WZ42 a extrúznym pome-
rom 1 : 10.

Obr. 3.17: Vývin hustoty dislokácií vo
vzorke WZ42_R10

Obr. 3.18: Aktivita sklzových systémov
vzorky WZ42_R10

Z grafov (3.13) a (3.17) vidíme, že vývoj hustoty dislokácií je v prípade vzorky
WZ42_R10, analogický vývoju hustoty dislokácií vo vzorke WZ42_R4.

Rovnako ako v prípade dislokačnej hustoty, tak aj v prípade celkového vývoja
pomerov ⟨a⟩/⟨c + a⟩ dislokácií a BE/(PrE + PyE) dislokácií je ich správanie
analogické s vývojom pozorovaným vo vzorke WZ42_R4. Kvôli tomu predpokla-
dáme, že deformácia tejto vzorky prebiehala pomocou rovnakého mechanizmu,
ako v prípade vzorky WZ42_R4.
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Obr. 3.19: Vývoj podielu
BE/(PrE + PyE) vzorky WZ42_R10

Obr. 3.20: Vývoj podielu ⟨a⟩/⟨c + a⟩
dislokácií vzorky WZ42_R10

Dôvod nízkych hodnôt pomeru BE/(PrE + PyE) dislokácií na začiatku de-
formácie (respektíve vysokej aktivity prizmatických dislokácií, voči bazálnym dis-
lokáciám) je rovnaký ako v prípade vzorky WZ42_R4. Teda orientácia osi de-
formácie kolmo na normálový vektor kryštalografických rovín {0001}, v dôsledku
textúry deformovaných vzoriek.

Nárast pomeru ⟨a⟩/⟨c + a⟩ dislokácií prebieha na základe rovnakého mecha-
nizmu, ako uvádzame v diskusii, v kontexte vzorky WZ42_R4.

3.2.2 Vzorky WZ72
Grafy (3.21) až (3.32) zobrazujú vývoj dislokačnej hustoty, aktivity sklzových

systémov a vývoj podielov ⟨a⟩/⟨c + a⟩ a BE/(PrE + PyE) dislokácií pre vzorky
WZ72 s extrúznymi pomermi 1 : 4, 1 : 10 a 1 : 18.

Obr. 3.21: Vývin hustoty dislokácií vo
vzorke WZ72_R4

Obr. 3.22: Aktivita sklzových systémov
vzorky WZ72_R4

Hustota dislokácií

Grafy (3.21), (3.25) a (3.29) ukazujú, že vývoj dislokačnej hustoty je kvali-
tatívne rovnaký a riadi sa rovnakým deformačným mechanizmom ako v prípade
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Obr. 3.23: Vývoj podielu
BE/(PrE + PyE) vzorky WZ72_R4

Obr. 3.24: Vývoj podielu ⟨a⟩/⟨c + a⟩
dislokácií vzorky WZ72_R4

Obr. 3.25: Vývin hustoty dislokácií vo
vzorke WZ72_R10

Obr. 3.26: Aktivita sklzových systémov
vzorky WZ72_R10

vzoriek s chemickým zložením WZ42, uvedených v kapitole (3.2.1).

Aktivita sklzových systémov

Tak ako v kapitole (3.2.1), tak aj v prípade vzoriek so zložením WZ72 je
aktivita ⟨a⟩ dislokácií v priebehu deformácie, v rámci chyby merania, rovnaká a
výraznejšie sa nemení.

V grafoch (3.24), (3.28) a (3.32) pozorujeme, že pri elastickej deformácií je
pomer ⟨a⟩/⟨c + a⟩ v rámci chyby merania konštantný. Na začiatku plastickej
deformácie dochádza k nárastu hodnôt tohto pomeru. Následne v pokročilej časti
plastickej deformácie dochádza k jeho postupnému poklesu. Pričom, tento pokles
je korelovaný s poklesom pomeru BE/(PrE + PyE) dislokácií (teda so zvýšením
aktivity prizmatických dislokácií voči bazálnym dislokáciám).

Podiely BE/(PrE + PyE) dislokácií sme vykreslili v grafoch (3.23), (3.27) a
(3.31). Ukazuje sa, že smerom ku koncu deformácie dochádza k prudkému nárastu
aktivity PrE + PyE dislokácií voči aktivite bazálnych dislokácií. Tento efekt je
spôsobený tým, že na makroskopický sklz a teda na plastickú deformáciu je nutná
aktivácia prizmatických dislokácií. Zároveň, v dôsledku zvýšeného podielu LPSO
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Obr. 3.27: Vývoj podielu
BE/(PrE + PyE) vzorky WZ72_R10

Obr. 3.28: Vývoj podielu ⟨a⟩/⟨c + a⟩
dislokácií vzorky WZ72_R10

Obr. 3.29: Vývin hustoty dislokácií vo
vzorke WZ72_R18

Obr. 3.30: Aktivita sklzových systémov
vzorky WZ72_R18

fáze je deformácia pomocou dvojčatenia obmedzená. Tento mechanizmus by re-
orientoval kryštálovú mriežku nerekryštalizovaných zŕn (ktorých bazálne roviny
sú rovnobežné so smerom extrúzie) a umožnil by deformáciu pomocou bazálnych
dislokácií. Z toho dôvodu pozorujeme, že sa hodnota pomeru BE/(PrE + PyE)
dislokácií postupne znižuje s progresom tlakovej deformácie.

3.2.3 Vzorky WZ104
V grafoch (3.33) až (3.44) je zobrazený vývoj hustoty dislokácií, aktivít skl-

zových systémov a vývoj podielu ⟨a⟩/⟨c + a⟩ dislokácií pre vzorky typu WZ104.

Hustota dislokácií

Grafy uvedené na obrázkoch (3.33), (3.37) a (3.41) ukazujú, že vývoj hustôt
dislokácií je v prípade vzoriek typu WZ104 kvalitatívne rovnaký, ako pre vzorky
WZ72. Z toho dôvodu predpokladáme, že sa priebeh deformácie riadi rovnakými
deformačnými mechanizmami, ako v prípade vzoriek typu WZ72 uvedenými v
kapitole (3.2.2).
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Obr. 3.31: Vývoj podielu
BE/(PrE + PyE) vzorky WZ72_R18

Obr. 3.32: Vývoj podielu ⟨a⟩/⟨c + a⟩
dislokácií vzorky WZ72_R18

Obr. 3.33: Vývin hustoty dislokácií vo
vzorke WZ104_R4

Obr. 3.34: Aktivita sklzových systémov
vzorky WZ104_R4

Aktivita sklzových systémov

Tak, ako aj v kapitolách (3.2.1) a (3.2.2), aj v prípade vzoriek typu WZ104
pozorujeme, že podiel ⟨a⟩ dislokácií (uvedený v grafoch (3.34), (3.38) a (3.42)) je
v priebehu deformácie, v rámci chyby merania, konštantný.

Vidíme, že grafy (3.36), (3.40) a (3.44) zobrazujú kvalitatívne rovnaký vývoj
pomeru ⟨a⟩/⟨c+a⟩ dislokácií, ako sme diskutovali v kapitole (3.2.2). To jest, jeho
nárast v počiatočnej fáze plastickej deformácie a následný pokles s jej ďalším
priebehom.

V grafoch (3.35), (3.39) a (3.43) zobrazujúcich vývoj podielu BE/(PrE +
PyE) dislokácií vidíme, že v oblasti pokročilej plastickej deformácie znova do-
chádza k jeho poklesu z dôvodu zvýšenia aktivity PrE + PyE dislokácií voči
bazálnemu sklzovému systému. Zároveň znova pozorujeme koreláciu vývoja tohto
podielu s vývojom podielu ⟨a⟩/⟨c + a⟩ dislokácií.
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Obr. 3.35: Vývoj podielu
BE/(PrE + PyE) vzorky WZ104_R4

Obr. 3.36: Vývoj podielu ⟨a⟩/⟨c + a⟩
dislokácií vzorky WZ104_R4

Obr. 3.37: Vývin hustoty dislokácií vo
vzorke WZ104_R10

Obr. 3.38: Aktivita sklzových systémov
vzorky WZ104_R10

Obr. 3.39: Vývoj podielu
BE/(PrE + PyE) vzorky

WZ104_R10

Obr. 3.40: Vývoj podielu ⟨a⟩/⟨c + a⟩
dislokácií vzorky WZ104_R10
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Obr. 3.41: Vývin hustoty dislokácií vo
vzorke WZ104_R18

Obr. 3.42: Aktivita sklzových systémov
vzorky WZ104_R18

Obr. 3.43: Vývoj podielu
BE/(PrE + PyE) vzorky

WZ104_R18

Obr. 3.44: Vývoj podielu ⟨a⟩/⟨c + a⟩
dislokácií vzorky WZ104_R18
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4. Diskusia

4.1 Dvojčatenie
Zliatiny s vyšším podielom LPSO fáz majú lepšie mechanické vlastnosti, vďaka

tomu, že LPSO fáza je schopná prevziať väčšiu časť aplikovaného napätia. Tým
dôjde k odľahčeniu horčíkovej matrice.

Zároveň, vyšší podiel LPSO fáz inhibuje deformáciu pomocou dvojčatenia.
Dôvodom je, že LPSO fázy pôsobia ako prekážky, pre šírenie dvojčiat a ich na-
rastajúci podiel zmenšuje počet nerekryštalizovaných zŕn (ako sme spomínali v
kapitole (3.1.2)), v ktorých by sa dvojčatá mohli generovať. Z toho dôvodu je
nutná akomodácia deformácie pomocou aktivácie ⟨c + a⟩ dislokácií. To má za
následok zníženie pomeru ⟨a⟩/⟨c + a⟩ dislokácií v grafoch (3.24), (3.28) a (3.32),
v pokročilej fáze plastickej deformácie.

Avšak, v prípade vzoriek typu WZ42 je dvojčatenie možné vďaka nízkemu
podielu LPSO fáz. Ako sme spomínali vyššie, nízky podiel LPSO fáz umožňuje
výskyt nerekryštalizovaných zŕn. Tie majú dostatočne veľký objem na aktiváciu
dvojčatenia, kvôli čomu nie je nutnosť akomodácie deformácie pomocou ⟨c +
a⟩ dislokácií. Tento efekt je dôvodom vývoja podielu ⟨a⟩/⟨c + a⟩ dislokácií (v
pokročilej časti plastickej deformácie), uvedeného v grafe (3.16).

Takže, rozdielny podiel LPSO fáz vo vzorkách a s tým spojený mechaniz-
mus dvojčatenia sú dôvodom rozdielnych vlastností vzoriek typu WZ42 oproti
vzorkám WZ72 a WZ104.

Zmeny intenzít difrakčných maxím

Tvrdenie, že rozdielne vlastnosti vzoriek typu WZ42 oproti vzorkám WZ72 a
WZ104 sú spôsobené dvojčatením je podporené aj zmenou intenzít difrakčných
maxím. Dôvodom je, že dvojčatenie (vzhľadom k veľmi striktne danej zmene
orientácie) spôsobuje výraznú zmenu textúry a teda aj zmenu intenzít difrakčných
maxím.

Najväčší vplyv na zmenu intenzít difrakčných maxím má dvojčatenie v prípade
maxima (101̄0) (vzhľadom na naše experimentálne usporiadanie).

Roviny (101̄0), na začiatku merania, difraktujú neutrónové lúče do axiálneho
detektoru. Avšak, s narastajúcim podielom zdvojčatených zŕn (teda so zvyšujúcim
sa napätím) intenzita tohto difrakčného maxima klesá. Dôvodom je, že menej
rovín typu (101̄0) bude spĺňať Braggovu difrakčnú podmienku v axiálnom smere.

Takže, na základe zmien difrakčného maxima (101̄0) môžeme odhadnúť mieru
dvojčatenia typu (101̄0). Zmeny difrakčných maxím typu (101̄0), zaznamenaných
axiálnym detektorom, sú uvedené v grafoch (4.1) až (4.6). Pričom, zobrazujeme
v nich závislosť od extrúzneho pomeru a od chemického zloženia.

Z grafov (4.1), (4.2) a (4.3) je zrejmé, že najviac dvojčatili zliatiny s extrúznym
pomerom 1 : 4. Pričom, zliatiny s extrúznymi pomermi 1 : 10 a 1 : 18 sa mierou
dvojčatenia veľmi nelíšia. Treba poznamenať, že v prípade zliatiny WZ72_R10
bolo meranie ukončené pri menšej hodnote deformácie.

Závislosť dvojčatenia na chemickom zložení sme zobrazili v grafoch (4.4), (4.5)
a (4.6). V tomto prípade môžeme vidieť, že sa najmenej dvojčatí zliatina WZ104,
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Obr. 4.1: Vývoj intenzít difrakčného
maxima (101̄0) vzoriek WZ42 -

axiálny smer

Obr. 4.2: Vývoj intenzít difrakčného
maxima (101̄0) vzoriek WZ72 -

axiálny smer

Obr. 4.3: Vývoj intenzít difrakčného
maxima (101̄0) vzoriek WZ104 -

axiálny smer

Obr. 4.4: Vývoj intenzít difrakčného
maxima (101̄0) extrúzneho pomeru

1 : 4 - axiálny smer

teda zliatina s najvyšším obsahom LSPO fáze. Následne sa miera dvojčatenia zvy-
šuje s klesajúcim podielom tejto fáze, teda najviac dvojčatí zliatina typu WZ42.

Dôvodom tohto vývoja sú veľké vnútorné napätia a jemnejšia mikroštruktúra
zliatin (ako sme uviedli v kapitole (3.1.2)), ktoré zamedzujú aktivácii dvojčatenia.
Kvôli nižšej aktivite dvojčatenia sa v týchto zliatinách očakáva väčšia pravdepo-
dobnosť aktivácie dislokácií typu ⟨c + a⟩, čo budeme vidieť aj v kapitole (4.4.1).

4.2 Porovnanie hustôt dislokácií
Ako je zobrazené v grafoch (4.7) až (4.12) vývoj dislokačnej hustoty závisí

od chemického zloženia deformovaných vzoriek a od extrúzneho pomeru, ktorým
boli spracované.

41



Obr. 4.5: Vývoj intenzít difrakčného
maxima (101̄0) extrúzneho pomeru

1 : 10 - axiálny smer

Obr. 4.6: Vývoj intenzít difrakčného
maxima (101̄0) extrúzneho pomeru

1 : 18 - axiálny smer

Obr. 4.7: Vývoj dislokačných hustôt
vzoriek WZ42

Obr. 4.8: Vývoj dislokačných hustôt
vzoriek WZ72

Vzorky s rovnakým chemickým zložením

Grafy (4.8) a (4.9) zobrazujúce vývoj dislokačnej hustoty vzoriek WZ72 a
WZ104 s rôznymi extrúznymi pomermi, ukazujú, že s vyššou hodnotou extrúz-
neho pomeru dochádza k nárastu dislokačnej hustoty. Avšak, v oblasti elastickej
deformácie a v prípade počiatočných hodnôt sa zmeny hustoty dislokácií, pre
konkrétne chemické zloženie, pohybujú v rámci chyby merania.

Ako je vidieť v grafe (4.8), tento vývoj sa v prípade vzoriek WZ72_R4 a
WZ72_R10 neuplatňuje počas celej deformácie, ale v oblasti relatívnej deformá-
cie menšej ako ϵ = 2,3 % hustoty dislokácií splývajú.

V prípade vzoriek WZ42_R4 a WZ42_R10 pozorujeme rovnaký vývoj ako
pre vzorky WZ72_R4 a WZ72_R10. Graf (4.7) ukazuje, že hustoty dislokácií
týchto vzoriek sú počas deformácie, v rámci chyby merania, identické. Príčinou
spomínaného správania je nižší podiel LPSO fáz, oproti vzorkám s väčším množ-
stvom prímesových atómov. Tieto fázy sa správajú voči dislokáciám ako bariéry,
ktoré spôsobujú spevňovanie materiálu a tým prispievajú ku generácií väčšieho
množstva dislokácií a vyššej dislokačnej hustoty.
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Obr. 4.9: Vývoj dislokačných hustôt
vzoriek WZ104

Obr. 4.10: Vývoj dislokačných hustôt
extrúzneho pomeru 1 : 4

Obr. 4.11: Vývoj dislokačných hustôt
extrúzneho pomeru 1 : 10

Obr. 4.12: Vývoj dislokačných hustôt
extrúzneho pomeru 1 : 18

Tento efekt sa pre vzorky typu WZ72 začína prejavovať až pri extrúznom
pomere s hodnotou 1 : 18. Pri nižšom pomere nemáme dostatočne silnú textúru,
aby sa mohol plne prejaviť.

Vzorky s rovnakými extrúznymi pomermi

Podobnú závislosť pozorujeme aj pri porovnaní vzoriek s extrúznymi pomermi
1 : 4, 1 : 10 a 1 : 18, ktoré sú zobrazené v grafoch (4.10), (4.11) a (4.12).

Vzorky s väčším množstvom prímesových atómov vykazujú v priebehu ce-
lej deformácie vyššie hodnoty hustoty dislokácií. Avšak v prípade počiatočných
hodnôt sú tieto rozdiely nevýrazné a často sú menšie ako chyby merania daných
dátových bodov.

Celkové porovnanie vzoriek

Grafy (4.7) až (4.12) ukazujú, že v súlade s vyššie uvedenými závermi mala
vzorka WZ104_R18 najvyššiu nameranú dislokačnú hustotu. Druhá najvyššia
koncentrácia je pozorovaná v prípade vzorky WZ72_R18.
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Vidíme, že pri vyššom obsahu LPSO fáze je hlavným faktorom udávajúcim
veľkosť hustoty dislokácií hodnota extrúzneho pomeru. Avšak, pozorujeme, že
znižovanie obsahu LPSO fáze spôsobuje zmenšovanie jej vplyvu. V prípade vzoriek
WZ42, WZ72_R4 a WZ72_R10 (s nižším obsahom LPSO fáze) nie je hlavným
vplyvom extrúzny pomer, ale závislosť od ich chemického zloženia.

4.3 Porovnanie deformačných kriviek
Grafy (4.13) až (4.18) zobrazujú vývoj deformačných kriviek vzoriek typu

WZ42, WZ72 a WZ104. Je v nich zobrazená závislosť týchto kriviek od chemic-
kého zloženia vzoriek a od extrúzneho pomeru, ktorým boli dané vzorky spraco-
vané.

Obr. 4.13: Vývoj deformačných kriviek
vzoriek WZ42

Obr. 4.14: Vývoj deformačných kriviek
vzoriek WZ72

Obr. 4.15: Vývoj deformačných kriviek
vzoriek WZ104

Obr. 4.16: Vývoj deformačných kriviek
extrúzneho pomeru 1 : 4

Vzorky s rovnakým chemickým zložením

Grafy (4.13), (4.14) a (4.15) zobrazujú vývoj deformačných kriviek v prípade
vzoriek s rovnakým chemickým zložením. Z týchto grafov vidíme, že s narasta-
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Obr. 4.17: Vývoj deformačných kriviek
extrúzneho pomeru 1 : 10

Obr. 4.18: Vývoj deformačných kriviek
extrúzneho pomeru 1 : 18

júcim extrúznym pomerom majú dané vzorky lepšie mechanické vlastnosti. Na-
príklad, prechod z elastickej oblasti do oblasti plastickej deformácie sa uskutoční
pri vyšších hodnotách aplikovaného napätia. Tento efekt môžeme veľmi dobre vi-
dieť v grafe (4.13), kde začiatok plastickej deformácie nastáva v prípade vzorky
WZ42_R4 pri napätí vo veľkosti σW Z42_R4 ≈ 280 MPa. Avšak, v prípade vzorky
WZ42_R10 je tento prechod až pre σW Z42_R10 ≈ 320 MPa.

Na druhej strane, je nutné poznamenať, že s narastajúcim podielom LPSO
fáze sa tento vplyv zmenšuje. Tento jav je vidieť pri vzorkách typu WZ72 a
WZ104. Vzorky typu WZ72 vykazujú lepšie mechanické vlastností pokiaľ po-
rovnávame vzorky WZ72_R10 a WZ72_R18 so vzorkou WZ72_R4. Avšak, v
prípade vzoriek WZ72_R10 a WZ72_R18 v podstate nevidíme žiadnu zmenu
mechanických vlastnosti s vyššou hodnotou extrúzneho pomeru.

V prípade vzoriek typu WZ104 je zlepšenie mechanických vlastností so zme-
nou extrúzneho pomeru ešte menej výrazné, pričom ho môžeme považovať za
zanedbateľné.

Vzorky s rovnakými extrúznymi pomermi

Grafy (4.16), (4.17) a (4.18) porovnávajú vývoj deformačných kriviek pri rov-
nakom extrúznom pomere, ale s rôznym chemickým zložením. Z týchto grafov
vidíme, že s narastajúcim objemom LPSO fáze (pri rovnakom pomere extrúzie)
dochádza k výraznému zlepšeniu mechanických vlastností daných vzoriek. Záro-
veň je vplyv rôzneho chemického zloženia od aplikovaného extrúzneho pomeru
nezávislý.

Na základe týchto výsledkov usudzujeme, že mechanické vlastnosti deformova-
ných vzoriek závisia primárne od chemického zloženia. A závislosť od extrúzneho
pomeru sa výraznejšie prejavuje len pri menšom objemovom podiele LPSO fáze.
So zvyšovaním tohto podielu sa daná závislosť stráca.

4.4 Porovnanie aktivít sklzových systémov
Táto podkapitola porovnáva pomery aktivít sklzových systémov zabezpečujú-

cich deformáciu študovaných vzoriek. V prvej časti porovnávame pomery ⟨a⟩/⟨c+
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a⟩ dislokácií a to v prípade rôznych chemických zložení a rovnakých extrúznych
pomerov, alebo pre rôzne extrúzne pomery a rovnaké chemické zloženia. V druhej
časti porovnávame pomery BE/(PrE +PyE) dislokácií (pri rovnakých podmien-
kach ako v prípade pomerov ⟨a⟩/⟨c + a⟩ dislokácií).

V grafe (4.19) ešte uvádzame počiatočné a finálne hodnoty aktivít ⟨a⟩ dislo-
kácií. Vývoj absolútnych hodnôt aktivít týchto dislokácií sme nezobrazovali, lebo
sme v ňom nepozorovali žiadnu koreláciu s aplikovaným extrúznym pomerom
alebo s prislúchajúcim chemickým zložením.

Obr. 4.19: Počiatočné a finálne
hodnoty aktivít ⟨a⟩ dislokácií

Graf (4.19) ukazuje, že zmeny aktivít ⟨a⟩ dislokácií sa pohybujú len v rámci
chyby merania. Z toho dôvodu, závislosti ich hodnoty na chemickom zložení, alebo
na extrúznom pomere neprikladáme veľkú váhu.

Napriek tomu, môžeme v tomto grafe pozorovať zmeny ich aktivity, v závis-
losti od extrúzneho pomeru (pre konkrétne chemické zloženie). S väčšou hodnotu
tohto pomeru sa ich aktivita zmenšuje. Tento efekt je spôsobený preferenčnou
orientáciou bazálnych rovín a počiatočnou textúrou daných vzoriek (uvedenou v
kapitole (3.1.2)), ktorá je zapríčinená extrúziou. Zároveň, nami zvolená orientá-
cia osi deformácie výrazne znižuje aktivitu ⟨a⟩ dislokácií, kvôli nulovej hodnote
Schmidovho faktoru.

4.4.1 Porovnanie pomerov ⟨a⟩/⟨c + a⟩ dislokácií
Grafy (4.20) až (4.25) porovnávajú vývoj pomerov ⟨a⟩/⟨c + a⟩ dislokácií, pre

rôzne chemické zloženia a extrúzne pomery študovaných vzoriek.

Vzorky s rovnakým chemickým zložením

Grafy (4.20), (4.21) a (4.22) zobrazujú vývoj podielov ⟨a⟩/⟨c + a⟩ dislokácií s
rovnakým chemickým zložením, ale s rôznymi hodnotami extrúzneho pomeru.

Pre každú zo vzoriek platí, že s rastúcou hodnotou extrúzneho pomeru sa hod-
nota podielu ⟨a⟩/⟨c + a⟩ dislokácií, ktorú daná vzorka dosahuje počas deformácie
zmenšuje.

Takže s rastúcou hodnotou extrúzneho pomeru dochádza k nárastu aktivity
⟨c + a⟩ dislokácií voči aktivite ⟨a⟩ dislokácií.
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Obr. 4.20: Vývoj podielov ⟨a⟩/⟨c + a⟩
dislokácií vzoriek WZ42

Obr. 4.21: Vývoj podielov ⟨a⟩/⟨c + a⟩
dislokácií vzoriek WZ72

Obr. 4.22: Vývoj podielov ⟨a⟩/⟨c + a⟩
dislokácií vzoriek WZ104

Obr. 4.23: Vývoj podielov ⟨a⟩/⟨c + a⟩
dislokácií extrúzneho pomeru 1 : 4

Dôvodom nárastu aktivity ⟨c+a⟩ dislokácií so zvýšením extrúzneho pomeru je
menší počet nerekryštalizovaných horčíkových zŕn, v ktorých by mohlo prebiehať
dvojčatenie. Z toho dôvodu dochádza k akomodácií deformácie generáciou ⟨c+a⟩
dislokácií.

Z grafov (4.20), (4.21) a (4.22) je zrejmé, že kvalitatívny vývoj podielu ⟨a⟩/⟨c+
a⟩ dislokácií nie je závislý od extrúzneho pomeru, ale od podielu LPSO fáz. Kvôli
tomu usudzujeme, že mechanizmy deformácie primárne závisia na chemickom
zložení a ich kvalitatívna závislosť na extrúznom pomere je druhoradá.

Vzorky s rovnakými extrúznymi pomermi

Grafy (4.23), (4.24) a (4.25) zobrazujú vývoj podielov ⟨a⟩/⟨c + a⟩ dislokácií s
rovnakými hodnotami extrúznych pomerov a s rôznym chemickým zložením.

Pokiaľ neberieme do úvahy koncové body deformácie vzoriek WZ42 (kde sa
začal výrazne prejavovať efekt dvojčatenia), tak zmena chemického zloženia nemá
na veľkosť pomeru ⟨a⟩/⟨c + a⟩ dislokácií žiaden jasne preukázateľný vplyv.

Pri vzorkách spracovaných extrúznym pomerom 1 : 18 vidíme, že zmeny po-
meru ⟨a⟩/⟨c + a⟩ dislokácií sú len v rámci chyby merania. V prípade vzoriek s
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Obr. 4.24: Vývoj podielov ⟨a⟩/⟨c + a⟩
dislokácií extrúzneho pomeru 1 : 10

Obr. 4.25: Vývoj podielov ⟨a⟩/⟨c + a⟩
dislokácií extrúzneho pomeru 1 : 18

extrúznym pomerom 1 : 4, by sa mohlo zdať, že s narastajúcim podielom LPSO
fáz sa hodnota pomeru ⟨a⟩/⟨c + a⟩ zvyšuje. Avšak, toto tvrdenie nepodporuje
fakt, že vzorky WZ72_R4 a WZ104_R4 majú vývoj pomeru ⟨a⟩/⟨c + a⟩ počas
celej deformácie prakticky identický. A v prípade vzoriek s extrúznym pomerom
1 : 10 vidíme, že toto tvrdenie vôbec neplatí.

4.4.2 Porovnanie pomerov BE/(PrE + PyE) dislokácií
Grafy (4.26) až (4.31) porovnávajú vývoj pomerov BE/(PrE + PyE) dislo-

kácií, pre rôzne extrúzne pomery a chemické zloženie študovaných vzoriek.

Obr. 4.26: Vývoj podielov
BE/(PrE + PyE) dislokácií vzoriek

WZ42

Obr. 4.27: Vývoj podielov
BE/(PrE + PyE) dislokácií vzoriek

WZ72

Vzorky s rovnakým chemickým zložením

Grafy (4.26), (4.27) a (4.28) zobrazujú vývoj podielov BE/(PrE + PyE) dis-
lokácií v prípade vzoriek s rovnakým chemickým zložením a rôznymi extrúznymi
pomermi.
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Obr. 4.28: Vývoj podielov
BE/(PrE + PyE) dislokácií vzoriek

WZ104

Obr. 4.29: Vývoj podielov
BE/(PrE + PyE) dislokácií

extrúzneho pomeru 1 : 4

Obr. 4.30: Vývoj podielov
BE/(PrE + PyE) dislokácií

extrúzneho pomeru 1 : 10

Obr. 4.31: Vývoj podielov
BE/(PrE + PyE) dislokácií

extrúzneho pomeru 1 : 18

V počiatočnej fáze deformácie je pomer BE/(PrE+PyE) dislokácií najvyšší v
prípade extrúzneho pomeru 1 : 4. Potom nasledujú vzorky s extrúznym pomerom
1 : 10. A najnižšie hodnoty podielu BE/(PrE+PyE) dislokácií majú na začiatku
deformácie vzorky, ktoré boli pripravené s pomerom extrúzie 1 : 18.

Avšak, v pokročilej časti plastickej deformácie dochádza k zmene tejto závis-
losti. Najnižšiu hodnotu podielu BE/(PrE +PyE) majú stále vzorky s pomerom
extrúzie 1 : 18. Ale najvyššiu hodnotu dosahuje pomer 1 : 10 a to z dôvodu, že v
priebehu deformácie dochádza k výraznému poklesu podielu BE/(PrE + PyE)
dislokácií v prípade pomeru extrúzie 1 : 4.

Ako sme uviedli v kapitole (4.1), dvojčatenie v najväčšej miere prebieha vo
vzorkách s extrúznym pomerom 1 : 4 (pri porovnávaní rôznych extrúznych po-
merov). Z toho dôvodu nie je v oblasti pokročilej plastickej deformácie nutnosť
akomodácie deformácie pomocou bazálnych dislokácií (ktoré sú pre danú textúru
ťažšie aktivovateľné). Avšak na to, aby došlo k makroskopickému sklzu je nutná
aktivácia prizmatických dislokácií. Takže, kvôli tomu bude v prípade týchto vzo-
riek dochádzať k výraznejšiemu poklesu podielu BE/(PrE + PyE) dislokácií.
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Vzorky s rovnakými extrúznymi pomermi

Grafy (4.29), (4.30) a (4.31) zobrazujú vývoj podielov BE/(PrE + PyE)
dislokácií v prípade vzoriek s rovnakými pomermi extrúzie a s rôznym chemickým
zložením.

Ako v kapitole (4.4.1) v časti „Vzorky s rovnakými extrúznymi pomermi“, ani
v prípade podielov BE/(PrE +PyE) dislokácií sme nepozorovali žiadnu preuká-
zateľnú závislosť vývoja podielov BE/(PrE +PyE) dislokácií od ich chemického
zloženia.

Jediná závislosť, ktorú si môžeme všimnúť je na začiatku deformácie. V tejto
časti vidíme, že najnižšie hodnoty pomeru BE/(PrE + PyE) mali vzorky s
chemickým zložením WZ42. Potom nasledovali vzorky s chemickým zložením
WZ104. A najvyššie hodnoty tohto podielu mali vzorky typu WZ72.

Avšak, v oblasti pokročilej plastickej deformácie, začínajúcej približne pre ϵ ≈
2 % sa táto závislosť menila a pre jednotlivé extrúzne pomery nebola konzistentná.
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Záver
V predloženej bakalárskej práci sme skúmali horčíkové zliatiny s chemickým

zložením WZ42, WZ72 a WZ104. Tieto zliatiny boli spracované extrúziou s
pomermi 1 : 4, 1 : 10 a 1 : 18. Následne boli podrobené tlakovým skúškam, so
súčasným meraním neutrónových difrakčných obrazcov. Difrakčné obrazce sme
vyhodnotili pomocou CMWP softwaru a programu Hexburger. Pomocou nich
sme získali vývoj dislokačnej hustoty a aktivít sklzových systémov horčíkovej α−
Mg matrice. Mikroštruktúru materiálu sme študovali pomocou optickej svetelnej
mikroskopie a pomocou skenovacej elektrónovej mikroskopie.

I Zhrnutie výsledkov

Počiatočná štruktúra materiálu
• Vo vzorkách pozorujeme takzvanú bimodálnu štruktúru. Horčíková matrica

pozostáva z dynamicky rekryštalizovaných zŕn a z nerekryštalizovaných zŕn.
Nerekryštalizované zrná sú predĺžené v smere extrúzie a vykazujú výraznú
textúru s bazálnymi rovinami rovnobežnými so smerom extrúzie.

• So zvyšujúcim sa podielom prímesových atómov pozorujeme nárast podielu
LPSO štruktúr. Nárast podielu LPSO fáz koreluje so znižovaním množstva
nerekryštalizovaných a dynamicky rekryštalizovaných horčíkových zŕn.

• V študovaných vzorkách pozorujeme prizmatickú vláknovú textúru. Teda
textúru s výraznou {101̄0} vláknovou štruktúrou, ktorej prizmatické ro-
viny sú orientované kolmo na smer extrúzie. Bazálne roviny sú orientované
paralelne k tomuto smeru.

Vývoj hustoty dislokácií
• V elastickej oblasti prebiehali zmeny hustoty dislokácií v rámci chyby me-

rania. So začiatkom plastickej deformácie dochádza k prudkému nárastu
dislokačnej hustoty.

• Pri vysokom podiely LPSO fáze je hlavným faktorom, udávajúcim veľkosť
hustoty dislokácií, hodnota extrúzneho pomeru. Vyššia hodnota extrúzneho
pomeru zvyšuje veľkosť dislokačnej hustoty.
Znižovanie obsahu LPSO fáze spôsobuje zmenšovanie tohto vplyvu. V prí-
pade vzoriek WZ42, WZ72_R4 a WZ72_R10 (s nižším obsahom LPSO
fáze) nie je hlavným vplyvom extrúzny pomer, ale závislosť od ich chemic-
kého zloženia.

• Vzorky s väčším množstvom prímesových atómov vykazujú v priebehu celej
deformácie vyššie hodnoty dislokačnej hustoty.
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Mechanické vlastnosti
• S narastajúcim objemom LPSO fáze a s narastajúcou hodnotou extrúzneho

pomeru dochádza k výraznému zlepšeniu mechanických vlastností študova-
ných vzoriek. Tieto vlastnosti závisia primárne na chemickom zložení a až
druhotne na extrúznom pomere.
Závislosť od extrúzneho pomeru sa prejavuje pri menšom objemovom po-
diely LPSO fáze. So zvyšovaním tohto podielu sa jeho vplyv zmenšuje. Ako
v prípade vzoriek typu WZ104, kde je zlepšenie mechanických vlastností so
zmenou extrúzneho pomeru zanedbateľné.

Dvojčatenie
• K najvýznamnejšiemu dvojčateniu dochádzalo v prípade zliatin s extrúznym

pomerom 1 : 4. Zliatiny s extrúznymi pomermi 1 : 10 a 1 : 18 sa mierou
dvojčatenia výraznejšie nelíšia. V najmenšej miere dvojčatí zliatina WZ104,
čiže zliatina s najvyšším obsahom LSPO fáze.

• Miera dvojčatenia sa v študovaných vzorkách zvyšuje s klesajúcim podielom
LPSO fáze. Teda najviac dvojčatí zliatina s chemickým zložením WZ42.

Vývoj aktivít sklzových systémov
• Podiel ⟨a⟩ dislokácií zostáva počas deformácie (v rámci chyby merania)

rovnaký.

• Vzorky s chemickým zložením WZ42 vykazujú v pokročilej časti plastickej
deformácie nízku aktivitu ⟨c+a⟩ dislokácií. Z dôvodu možnosti akomodácie
deformácie pomocou dvojčatenia.

• V prípade vzoriek WZ72 a WZ104 dochádza k inhibovaniu mechanizmu
dvojčatenia a tým k zvýšeniu aktivity ⟨c + a⟩ dislokácií.

• Vyššia hodnota extrúzneho pomeru znižuje veľkosť podielu ⟨a⟩/⟨c+a⟩. Teda
zvyšuje aktivitu ⟨c+a⟩ dislokácií voči aktivite ⟨a⟩ dislokácií. Vplyv chemic-
kého zloženia na veľkosť pomeru ⟨a⟩/⟨c + a⟩ dislokácií nebol preukázateľný.

• Kvalitatívny vývoj podielu ⟨a⟩/⟨c + a⟩ dislokácií závisí len od chemického
zloženia. Takže, deformačné mechanizmy primárne závisia na objemovom
podiely LPSO fáz a ich závislosť na extrúznom pomere je druhoradá.

• V pokročilej časti plastickej deformácie pozorujeme koreláciu vývoja podielu
BE/(PrE + PyE) s podielom ⟨a⟩/⟨c + a⟩.

• V počiatočnej fáze deformácie sa s narastajúcou hodnotou extrúzneho po-
meru hodnota podielu BE/(PrE + PyE) znižuje. Avšak, v pokročilej časti
plastickej deformácie dochádza k zmene tejto závislosti a k výraznému po-
klesu podielu BE/(PrE + PyE) pre extrúzny pomer 1 : 4.
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II Perspektívy
Namerané výsledky nám dali niekoľko námetov pre ďalšiu prácu.

• Dôkladnejšie preveriť závislosť podielu BE/(PrE + PyE) dislokácií od po-
dielu LPSO fáz.

• Preštudovať vývoj podielu ⟨a⟩/⟨c + a⟩ dislokácií v závislosti od chemického
zloženia zliatiny.

• Detailnejšie preskúmať vplyv dvojčatenia pomocou metódy akustickej emi-
sie.

• Vytvoriť a otestovať teoretický model vlastností a mechanizmov deformácie
daných zliatin, v závislosti na nasimulovanom extrúznom pomere a chemic-
kom zložení.
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Zoznam použitých symbolov a
skratiek
α − Mg Hexagonálna najtesnejšie usporiadaná horčíková fáza
Zn Zinok
RE Vzácne zeminy
at.% Atómové percentá
LPSO fázy Fázy usporiadané na dlhé vzdialenosti
ρ Hustota dislokácií∑︁

l Dĺžka dislokačných čiar
V Objem materiálu
m Schmidov faktor

τ Šmykové napätie
σ Napätie aplikované na vzorku; stredná kvadratická odchýlka veľ-

kosti kryštalitov
ϕ Uhol medzi normálou ku sklzovej rovine a vektorom aplikovaného

vonkajšieho napätia
λ Uhol sklzu; vlnová dĺžka neutrónov
s⃗ Vektor smeru sklzu
a, b, c Mriežkové parametre
⟨a⟩ dislokácie Dislokácie s Burgersovým vektorom v smere kryštalografickej osi

⟨a⟩

⟨c⟩ dislokácie Dislokácie s Burgersovým vektorom v smere kryštalografickej osi
⟨c⟩

⟨c + a⟩ dislok. Dislokácie s Burgersovým vektorom v smere kryštalografickej osi
⟨c + a⟩

hcp Hexagonálne najtesnejšie usporiadanie
fcc Kubicky stenovo centrované usporiadanie
hcch vrsvy Vrstvy typu hexagonálna, kubická, kubická a hexagonálna
D Vzdialenosť hranových dislokácií v maloúhlovej hranici
|b| Veľkosť Burgersovho vektoru
θ Uhol rotácie kryštálovej mriežky na hranici kinku
θhkl Uhol dopadu difraktovaného žiarenia
2θ Uhol odklonu difraktovaného neutrónového zväzku
wt.% Hmotnostné percentá
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L Dĺžka vzorky; Veľkosť dráhy neutrónov; Fourierova dĺžka
d Priemer vzorky
dhkl Vzdialenosť kryštálografických rovín s indexami hkl

ϵ/t Rýchlosť relatívnej deformácie
h Planckova konštanta
p Hybnosť neutrónov
TOF metóda Time of flight metóda neutrónovej difrakcie
mn Hmotnosť neutrónov

t Čas doletu neutrónov do detektora
CMWP Convolutional Multiple Whole Profile
sg, g Veľkosť difrakčného vektoru
BG(2θ) Pozadie difrakčného profilu
Ihkl Profil difraktovanej intenzity rovinami hkl

WSSR Vážená suma štvorcov rezíduí
q1, q2 Parametre CMWP softwaru
m Stredná hodnota veľkosti kryštalitov
Re Efektívny vonkajší medzný polomer dislokácií
⟨ϵ2

g,L⟩ Stredná hodnota štvorca deformácie
θ2 − θ1 Uhlový rozsah difrakčného profilu
C̄

(i) Priemerný kontrastný faktor i-tého sklzového podsystému
fi Percentuálne zastúpenie i-tého sklzového podsystému
OIM Orientation Image Map
EBSD Electron Back Scattered Difraction
FEG Field Emission Gun
EDX Energy Dispersive X-ray
SEM Skenovacia elektrónová mikroskopia
SE Smer extrúzie
BE Bazálne hranové dislokácie
PrE Prizmatické hranové dislokácie
PyE Pyramidálne hranové dislokácie
ϵ Relatívna deformácia
CRSS Critical resolved shear stress
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A. Tabuľkové prílohy

A.1 Vstupné parametre CMWP softwaru

Tabuľka A.1: Vstupné parametre CMWP softwaru

Vstupné parametre Hodnota Fyzikálny význam
lat_a [nm] 0,321 Mriežkový parameter hcp mriežky
lat_c [nm] 0,521 Mriežkový parameter hcp mriežky
Burgers vector [nm] 0,321 Burgersov vektor dislokácií
Ch00 or Chk0 [ ] 0,2 Kontrastný faktor dislokácií
Wavelength [nm] 0,07 Stredná vlnová dĺžka použitého žiarenia
Min.2 ∗ theta/K [°] 12,00 Minimum rozsahu difrakčného obrazca
Max.2 ∗ theta/K [°] 50,00 Maximum rozsahu difrakčného obrazca
init_epsilon 1,0 Excentricita kryštalitov
scale_a 1 Parameter škálujúci init_a1 a init_a2
scale_b 5 Parameter škálujúci init_b
scale_c 0,5 Parameter škálujúci init_c
scale_d 90 Parameter škálujúci init_d
scale_e 0,03 Parameter škálujúci init_d
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B. Obrázkové prílohy

B.1 Difrakčný záznam Mg

Obr. B.1: Difrakčný záznam Mg [27]
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B.2 Polárne grafy skúmaných vzoriek

Obr. B.2: Polárne grafy vzoriek: a) WZ42_R4, b) WZ42_R10,
c) WZ72_R4, d) WZ72_R10, e) WZ72_R18, f) WZ104_R4,

g) WZ104_R10, h) WZ104_R18
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