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Abstrakt: Cilem této bakalarské prace bylo zjistit, zda dochézi k precipitacnim
procesum v systému Mg-Nd s 3% hmotnostnim zastoupenim atomu piimési Nd
a promeérit, jaka je kinetika tohoto procesu a jaky mé vliv na nasledné vytvrzeni
slitiny pti zvysSenych teplotach. Vyvoj mechanickych vlastnosti slitiny byl sledovan
Vickersovou metodou méreni tvrdosti. Soucasné byla provedena charakterizace
poruch krystalické mrizky vzorkii zakalenych slitin pomoci pozitronové anihilac¢ni
spektroskopie. Bylo zméreno, ze pti zvysSenych teplotach dochéazi ve zkoumaném
systému k vyraznému vytvrzovani zptisobenému tvorbou precipitatt GP zén a
faze atomy Nd a Mg.
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Abstract: The objective of this bachelor thesis was to determine, whether preci-
pitation processes occur in the Mg-Nd with 3% by weight of Nd admixture and
to measure the kinetics of this process and what effect it has on subsequent har-
dening of the alloy at higher temperatures. The progression of the mechanical
properties of the alloy was monitored by the Vickers hardness measurement me-
thod. Concurrently, the characterization of the crystal lattice defects of turbid
alloy samples was performed using positron annihilation spectroscopy. It was me-
asured that at elevated temperature, significant hardening occurs in the examined
system due to the formation of precipitates of GP zones and 3 phase by Nd and
Mg atoms.
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1. Teoreticky tvod

1.1 Horcikové slitiny

Vytvrditelné horéikové slitiny jsou dostupné a atraktivni materidly pro apli-
kace, kde je kromé dostatecné pevnosti dilezitym faktorem také nizkd hmotnost.
Typickym piikladem jsou automobilovy a letecky priumysl [I] nebo ortopedické
implantaty [2]. Mechanické vlastnosti Mg slitin se vSak rapidné zhorsuji pri zvyse-
nych teplotach. Tento problém je mozné vytesit pridanim prvka vzacnych zemin,
¢imz je mozné zlepsit mechanické vlastnosti slitiny za zvysenych teplot a odolnost
vudi teceni [3; 4]. Jednou z takovych perspektivnich piimési je Nd. Rovnovazny
fazovy diagram slitiny Mg-Nd [5] je k nahlédnuti na Obrazku 1.1. V této baka-
larské praci se zabyvame Mg slitinou obsahujici 3 hmotnostni procenta (wt. %)
Nd. To odpovida priblizné 0.5 atomovym procentim (at. %) Nd. Jedna se tedy
o slitinu s velmi nizkym obsahem Nd, jejiz slozeni se nachazi v levé ¢ésti fazového
diagramu blizko pocatku.
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Obréazek 1.1: Rovnovéazny fazovy diagram systému Mg-Nd [5]

Pred zkoumanim precipitacnich procesi ve slitiné Mg-Nd je tfeba homoge-
nizovat vzorky zkoumané slitiny, rozpustit piipadné precipitaty (tj. castice fazi)
vzniklé pri pripravé slitiny, liti do ingot nebo pri skladovani. Rozpoustécim zi-
hanim a néslednym rychlym ochlazenim, zakalenim do vody o pokojové teploteé,
lze docilit vzniku presyceného tuhého roztoku Nd v Mg matrici. Jak je vidét
na Obrazku 1.1, rozpustnost Nd v Mg matrici s hexagonalnim nejtésnéjsim uspo-
raddnim (hep) je velmi nizkd. Maximélni rozpustnost Nd v Mg matrici neni presné
znama, ale pohybuje se v rozmezi 0.3 — 0.6 at.% [6] a vyrazné klesa s teplotou,
proto je na pokojové teploté tuhy roztok v termodynamicky metastabilnim stavu.
Rozpusténé atomy Nd v Mg matrici maji tendenci se shlukovat a vytvorit ter-
modynamicky rovnovaznou precipitacni fazi 5. se slozenim Mg, Nd;5 a kubickou
strukturou [7]. Shlukovani atomi Nd je podminéno pritomnosti vakanci, které



umoznuji jejich diftzi Mg matrici. Mnozstvi vakanci umoznujici diftizi atomt pii-
meési roste s teplotou, proto je vznik rovnovazné faze . vyzadujici diftzi atomt
primési na velké vzdélenosti tepelné aktivovanym procesem. Pri zahtivani presy-
ceného tuhého roztoku nevzniké rovnovazna faze (. pirimo, ale v sekvenci nékolika
metastabilnich fazi, které jsou také tepelné aktivovanymi procesy a jejichz vznik
je snazsi a muze k nému proto dojit za nizsich teplot. Rozpad presyceného tuhého
roztoku (SSSS) Nd v Mg matrici s rostouci teplotou probihd sekvenci fazi

SSSS — GP zény — 8 (Mg;Nd) — f;(MgsNd) — Se(Mg,,Nds)

Sekvence téchto fazi vychdzi z vysledkti méreni K. Saita a K. Hiraga [§],
kteri studovali precipitacni procesy v systému Mg-0.5at.%Nd metodou HAADF-
STEM (high-angle annular detector dark-field scanning transmission electron
microscopy). Metoda umoznuje rozlisit atomy tézkych prvka a jimi obohacené
regiony jako svétly kontrast na tmavém pozadi Mg matrice. Vzorky slitin po roz-
poustécim zihani nasledné izotermicky zihali pii teplotach 170°C, 200°C a 250°C.
HAADF-STEM snimky po zihani jsou na Obrazcich 1.2 a 1.3.

Obrazek 1.2: HAADF-STEM snimky slitiny Mg-0.5at.%Nd. Svazek elektront do-
padal na vzorek ve sméru normdly k Mg (hep) krystalové roviné (0001). Na obraz-
cich jsou stavy slitiny po zthani (a) 30 min pti 170°C (b) 2 h pfi 170°C (c) 100 h
pti 170°C [§]

Obréazek 1.2(a) zobrazuje poc¢ate¢ni shlukovani atomi Nd do drobnych klastri
ndhodné rozmisténych v Mg matrici. Obrézek 1.3(b) zobrazuje drobné precipitaty
ve tvaru jehlic délek v fadu desitek nm a tloustky jednotek nm. Tyto precipitaty
predstavuji jisté usporadani Nd atomt v Mg matrici. Nejednd se ale o rozsahlé
periodické usporadani, proto jsou tyto precipitaty povazovany za jisty typ uspo-
radani Guinier-Prestonovych zén (GP zén) [9], které jsou protahlé podél tii ekvi-
valentnich (1010) sméra Mg matrice. Obrazek 1.3(c) zobrazuje stav, kdy se GP
z6ny postupné zvétsovaly a spojovaly do dlouhych jehlic podél tii hlavnich (1010)
smérii. Navic ve vzorku zacaly vznikat precipitaty nové metastabilni 5 (Mg, Nd)
faze s kosoctvercovym usporadanim (a = 0.64 nm,b = 1.1 nm, ¢ = 0.52 nm). Pre-
cipitaty této faze jsou pozorovatelné jako kratké, vyrazné jehlice. To nasvédcuje,
ze jsou dané precipitaty ovaly orientované v Mg matrici ve smérech (2130). Jednd
se 0 tzv. stav maximélniho precipitacniho vytvrzeni (top-aging) slitiny, kdy pii
dalsim zihani pti dané teploté nevznikaji dalsi precipitaty a neméni se tak ani
mechanické vlastnosti slitiny.



Obrazek 1.3: HAADF-STEM snimky slitiny Mg-0.5at.%Nd. Svazek elektront do-
padal na vzorek ve sméru normély k Mg (hcp) krystalové roviné (0001). Na ob-
razcich jsou stavy slitiny po zihani (a) 10 h pri 200°C (b) 2 h pri 250°C (c¢) 9 h
pfi 250°C [8]

Obrazek 1.3(a) predstavuje podobny stav jako na Obrazku 1.2(c). Na snimku
jsou vidét jak GP zény, tak vyraznéjsi precipitaty 5 faze, oviem GP zén pii této
teploté za¢ina ubyvat. Na Obrazku 1.3(b) dojde k rozpusténi zbylych GP zén a
se stdva dominantni fazi.Ve findlnim stavu na Obrazku 1.3(c) pozorujeme dlouhé,
mnohem hrubéji rozmisténé jehlice. Precipitaty 3 nahradi precipitdty nové me-
tastabilni £ (MgsNd) faze s kubickym (fcc) uspordadanim, které se déle protahuji
podél ti{ ekvivalentnich (1010) sméra a jsou orientované ve smérech (1120) Mg
matrice. PTi dalsim zvyseni teploty by pak precipitaty této metastabilni 3, faze
byly nahrazeny novou stabilni 3, Mg, Nd5 fazi také s kubickym usporadanim [7]
a pozorovali bychom dalsi protazeni linii s vyssi sttedni vzdalenosti mezi nimi.

Precipitaty vzniklych fazi pak predstavuji prekazky pro pohyb dislokaci vzor-
kem, coz se muze makroskopicky projevit zadoucim zvysenim tvrdosti slitiny.
Rozpad presyceného tuhého roztoku miize zacit jiz na pokojové teploté aglome-
raci atomit Nd do drobnych shlukt. Takovy proces se nazyva prirozené starnuti
a muze vést také k vytvrzeni slitiny. Ve vétsiné Mg slitin nebylo prirozené starnuti
pozorovano, protoze difuzivita primési v Mg matrici je za pokojové teploty velmi
nizka. Vyjimku tvori Mg slitiny s prvky vzacnych zemin, napt. Mg-Th a Mg-Gd,
kde bylo pozorovano prirozené starnuti piti pokojové teploté v casové skale dnu
az tydnu [10].

1.2 Krystalové poruchy

V redlném krystalu existuje celd fada odchylek od pravidelného rozlozZeni,
tzv. idedlni krystalové mrizky. V misté poruchy dochazi k termodynamické nerov-
novaze, v disledku ¢ehoz dochéazi v okoli poruchy k deformaci krystalové mrizky
a nasledné zmeéné fyzikalnich vlastnosti materidlu.

1.2.1 Bodové poruchy

Bodova porucha je naruseni kontinuity mrizky v jednom bodé nebo jeho bliz-
kém okoli vlivem defektu. Schématické zobrazeni bodovych poruch krystalové
miizky je na Obrazku 1.4.
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Obréazek 1.4: Schématické zobrazeni bodovych poruch mrizky (a) vakance (b) in-
tersticidlni porucha (c) substituce atomu v mfizce [11]

Vakance

Porucha vznikd neobsazenim rovnovazné polohy castice v krystalové mrizce.
Pric¢inou mize byt napt. tepelny pohyb, ktery zpiisobi uvolnéni atomu z mitizky.
Dalsi moznosti vzniku je ozareni krystalu elektrony, ionty nebo neutrony, které
svym dopadem mohou dodat ¢astici v krystalové miizce dostatecnou energii pro
jeji uvolnéni. Vznikla vakance pak predstavuje potencidlovou jamu pro kladné na-
bité ¢astice, napr. pozitron. Specificka zachytova rychlost pozitront ve vakancich
se pro kovy pohybuje v intervalu 10 — 10 s=! [12].

Pritomnost vakanci ve slitindch umoznuje diftzi atomt primési mrizkou, di-
sledkem c¢ehoz se mohou tvorit precipitaty rtznych fazi a zlepsit tak fyzikalni
vlastnosti dané slitiny. Podél téchto klastrii precipitatii pak miize vzniknout dalsi
typ vakance, pokud je struktura precipitatu nekoherentni se strukturou matrice,
tj. struktury nejsou slucitelné. Mista nekoherence, tzv. misfit defekty, pak pred-
stavuji potencidlové jamy a muze v nich dochdzet k zéchytu pozitronu [12].

Frenkelova porucha

Céstice se nachézi v misté mimo pravidelny bod krystalové mifzky a jeji misto
v miizi je neobsazeno. Jde tedy o vakanci a intersticial. Zpravidla se jedna o ¢astici
uvolnénou ze své rovnovazné polohy v mfizce, proto lizce souvisi s vakancemi.
Takto uvolnéna castice se mize bud presunout na povrch krystalu nebo zustat
v intersticialni poloze.

Primeési a necistoty

Jedna se o cizi ¢astice v krystalu. Takova ¢astice mtize byt bud v intersticialni
poloze nebo pfimo nahradit vlastni ¢astici miizky (substituce). P¥iklad atomu
necistot v intersticialni poloze je napr. absorpce atomu kysliku v kovech (oxidace).
Primé nahrazeni atomii mrizky atomy primeési se vyuziva pri vyrobé polovodici,
kdy se vpravuji atomy boru a fosforu do ¢istého krystalu kfemiku nebo germania.
[13]



1.2.2 Dislokace mrizky

Cérova porucha, tzv. dislokace, se netykd jednoho bodu miizky, ale celé li-
nie ¢astic. Dislokace lze rozdélit na nepohyblivé (sessile dislocation) a pohyblivé
(glissile dislocation) [14]. Dva hlavni typy pohyblivych dislokaci jsou hranova
a sroubova dislokace. Oba typy jsou vidét na Obrazku 1.5.

D c Burgers Vector b
Dislocation Line Vector T

Obréazek 1.5: Hranové dislokace (vlevo) a Sroubova dislokace (vpravo) [15]

Hranova dislokace je typ poruchy, kdy chybi souvisld ¢ast atomt v roviné
v krystalu. V takovém ptipadé dochézi k ohnuti prilehlych rovin okolo hrany
narusené roviny a posunu okolnich atomi smérem do mezery. Sroubové dislokace
predstavuje deformaci casti mrizky, kterda se projevi hromadnym posunem vétsi
skupiny ¢astic oproti jejich poloze v dokonalém krystalu a vysledna mrizka ma pak
tvar Sroubovice. Pritomnost dislokaci v mtizce zpusobuje lokalni elastické napéti.
Smér a velikost nasledného zkriveni mrizky l1ze charakterizovat tzv. Burgersovym
vektorem [16], ktery je vyznaceny na Obrazku 1.5. Piitomnost dislokaci a jejich
schopnost se pohybovat pod vlivem napéti vyvolanym vnéjsim zatizenim pak
urcuje mechanickou tvrdost materialu, kdy pohybu mohou branit napft. vzniklé
precipitaty fazi v materialu.

V ramci pozitronové anihila¢ni spektroskopie predstavuji dislokace pro pozit-
rony velmi mélké potencidlové jamy s vazebnou energii ne vétsi nez ~ 0.1 eV [12].
Pri tak malé energii se pozitron miize z potencidlové jamy lehce uvolnit a nasledné
anihilovat jako volny pozitron. Diisledkem toho bychom méfrili v podstaté neroz-
lisitelné doby zivota pozitronti zachycenych v téchto dislokacich od cisté volnych
pozitroni. V redlnych materidlech jsou ale dislokace vzdy doprovazené vakancemi,
které jsou zachycené v kompresnim elastickém poli dislokace. Tyto vakance po-
dél linie dislokace vsak predstavuji mensi potencidlovou jamu, nez ¢istd vakance
v dusledku deformace od kompresniho elastického napéti, které dislokace v miizce
vyvolava. V dnesni dobé je obecné prijaty fakt, ze pozitrony jsou v dislokacich
zachytavany v sekvenci dvou procesii. Pozitron je nejprve zachycen v mélké po-
tencidlové jamé v jadru dislokace. Tyto slabé lokalizované pozitrony nasledné
difunduji podél linie dislokace, dokud nenarazi na vakanci chycenou v elastickém
poli dislokace, v niz se zachyti. [12]



1.2.3 Objemové poruchy

Jedna se o defekty mrtizky, které mohou dosahovat az makroskopickych roz-
mért. Prikladem je tzv. klastr vakanci, kdy chybi dva a vice sousednich atomt
z rovnovaznych poloh krystalové mrizky. S rostoucim poctem vakanci tvorici
klastr vakanci vSak klesd mobilita klastru miizkou a tim klesa i mobilita atomu
primési u primésovych slitin. Pro malé klastry vakanci (N < 10) je doba zi-
vota pozitronu v klastru primo timérna poctu vakanci. Pro vétsi klastry vakanci
(N > 10) dochazi k postupné saturaci doby zivota pozitroni [12]. Za objemové
poruchy se déle povazuji pory, praskliny nebo cCastice jiné faze, tj. precipitaty.



2. Metody meéreni

2.1 Vickersova metoda méreni tvrdosti

2.1.1 Princip méreni

Zkouska tvrdosti podle Vickerse je jedna z nejrozsitenéjsich a zaroven nej-
starsich metod méreni tvrdosti materiala. Vickersova metoda spoc¢iva v méreni
velikosti vpichu ve vzorku od diamantového pyramidalniho indentoru. Princip
této metody je vyobrazeny na Obrazku 2.1.

—
Square-based
pyramidal
indentor

136°

 —— d2

(d)
(a) Vickers indentation

Impression
(b) Measurement of

indent diagnals
Sample

Obrézek 2.1: Vickersova metoda méfeni tvrdosti [17]

V pravé c¢asti Obrazku 2.1 je vyobrazen samotny vpich na povrchu vzorku.
Hodnota Vickersovy tvrdosti vzorku HV se spocte pomoci vyrazu [18]

P
HV =k o (2.1)
kde k je konstanta uréena geometrii indentoru, P je hmotnost pouzitého za-
vazi (v jednotkéch Newton) a d je prumér dvou diagonélnich vzdélenosti vpichu
meérenych pod mikroskopem, nebot se tyto vzdalenosti pohybuji typicky v radech
desitek az stovek pm. Diky tomu lze mérit tvrdost i na opravdu malych vzorcich.

2.1.2 Meérici aparatura

V ramci této prace byl pro métreni tvrdosti pouzit tvrdomér Struers Duramin 2
s vrcholovym thlem diamantového pyramidalniho indentoru 136°. Hodnotu kon-
stanty k z rovnice 2.1 1ze spocist vztahem

k= QSiH% ~ 1.8544 (2.2)

Ve vsech métenich bylo pouzito zavazi o hmotnosti 0.5 kg s dobou inden-
tace 10 s. Pro urceni tvrdosti bylo provedeno vzdy 10 meéreni napti¢ vzorkem
a vyslednd tvrdost byla spoctena jako primér namérenych hodnot s nejistotou
urc¢enou jako standardni odchylka aritmetického primeéru. Pro co nejpresnéjsi mé-
reni tvrdosti byly vzorky nejprve lestény na lesticce Struers LaboPol-1 postupné
s pouzitim diamantovych suspenzi s velikosti zrn 6, 3 a 1 pum. Ukézka méteni
diagonalni vzdalenosti vpichu vylesténého vzorku je vidét na Obrazku 2.2.



Obrazek 2.2: Méfeni tvrdosti vzorku na tvrdoméru Struers Duramin 2

2.2 Pozitronova anihilacni spektroskopie

Vickersovou metodou méreni tvrdosti Ize sledovat vyvoj makroskopickych me-
chanickych vlastnosti, ovsem nedd ndm zadnou informaci o mikrostrukture stu-
dované latky. V této praci byla pro charakterizaci defekt krystalové mrize spoje-
nych s precipitacnimi procesy pouzita nedestruktivni metoda pozitronové anihi-
la¢ni spektroskopie (PAS) [19; 20]. Spektroskopie dob zivota pozitronti umoznuje
identifikaci typu poruch krystalické mrize a zjisténi jejich koncentrace ve vzorku.

2.2.1 Zdroj pozitroni

Jako zdroje pozitronu jsou v PAS mérenich nejcastéji pouzivany S radioizo-
topy. Rozpad takovych radionuklidi lze schématicky vyjadrit jako

pr—=n’+et +u, (2.3)

kde dochazi v jadfe k rozpadu protonu na neutron za vyzareni pozitronu
a elektronového neutrina. V této praci byl jako zdroj pozitronti pouzit jeden z nej-
béznéjsich S+ radioizotoptt **Na. Schéma rozpadu tohoto jadra je vidét na Ob-
razku 2.3. Dcefiné jadro ?*Ne je po rozpadu v excitovaném stavu a deexcituje
se v ramci jednotek ps do zakladniho stavu vyzarenim ~v-kvanta o charakteris-
tické energii 1274 keV [20]. V rdmci rozliSeni métici aparatury dochazi k vyzareni
fotonu soucasné s rozpadem **Na a proto lze detekei tohoto fotonu o charakteris-
tické energii 1274 keV ztotoznit s momentem vyzareni pozitronu (start signal pro
méfeni doby Zivota pozitronu). Jadro **Na se ve vyjimec¢nych ptipadech miize roz-
padnout na ?*Ne, které je rovnou v zakladnim stavu nebo mize dojit k absorpci
fotonu v elektronovém obalu. V takovych pripadech nemame informaci o vyzareni
pozitronu, jedné se vSak o pouhy zlomek ze vsech rozpadii.



2.602y
22
Na
7t E.C. (9.5 %)
1274 + o
3.7 ps B 545 keV (90.4 %)
v 1274 keV
O+ O/
stable B (0.1 %)

22Ne
Obrazek 2.3: Schéma rozpadu radioizotopu **Na [20]

V nasem pripadé byla jako zdroj pozitront pouzita odpafend kapicka roz-
toku *NaCl uzaviend mezi dvé tenké polymerové félie, aby samotny material
zdroje pozitroni nebo félie co nejméné ovlivnili naslednd mérena spektra dob
zivota pozitroni. Méfeni je ale stale do jisté miry ovlivnéno touto tzv. zdrojo-
vou komponentou, kterou je néasledné treba zapocitat. Zdrojovou komponentu je
tfeba zjistit mérenim s tzv. referencnimi vzorky, u kterych je dobfe zndmo spek-
trum dob zivota pozitroni a kde vSechny pozitrony anihiluji jako volné pozitrony
(vzorky bez anihila¢nich komponent od defekti) [12].

2.2.2 Anihilace pozitronu

Zdroj pozitroni byl pak umistén tésné mezi dva vzorky studovaného ma-
terialu, abychom pokryli idealné cely prostorovy thel kolem zdroje a vSechny
emitované pozitrony interagovaly s méfenymi vzorky. Pozitron ve zkoumaném
materidlu se nejdrive termalizuje, tj. postupné ztraci kinetickou energii ionizaci,
excitaci nebo Coulombickou interakei s ¢asticemi vzorku a jakozto termélni pozi-
tron s kinetickou energii (< 0.1 eV) setrva jistou dobu v této termalni rovnovaze,
nez anihiluje s elektronem za vyzareni dvou fotoni o energiich blizkych klidové
energii elektronu a pozitronu, tj. 511 keV. Detekce téchto fotonii pak slouzi jako
stop signal pii méreni doby zivota pozitronu ve vzorku. Pro kovy dojde k terma-
lizaci pozitronu v fadu 100 pm tloustky materialu a cely proces trva jen nékolik
ps, staci tedy opravdu tenké vzorky pro méreni PAS [20].

2.2.3 Spektroskopie dob zivota pozitront

Pii rozpadu izotopu **Na je tedy vyzéien foton o energii 1274 keV, jehoz de-
tekci bereme jako signal pro zacatek méreni a detekci fotonti o energiich 511 keV
jako signdl pro konec méfeni. Casovy interval mezi témito signély je pak oznacen
jako doba zivota pozitronu (LT) v materidlu. Ze znalosti téchto dob zivota a je-
jich statistického zastoupeni je pak mozné charakterizovat typy defekti a jejich
relativni zastoupeni. Princip méreni doby zivota pozitront je vyobrazen na Ob-
razku 2.4.
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Obréazek 2.4: Schéma métreni doby Zivota pozitronu (LT spectroscopy) a koinci-
den¢niho Dopplerovského rozsiceni (CDB spectroscopy) [12]

Nameérené spektrum dob zZivota pozitront je pak histogram pozitronovych
anihilacnich udalosti, ke kterym dojde v daném casovém intervalu. Ukazka ex-
perimentélniho LT spektra plasticky deformované oceli je vidét na Obrazku 2.5.
Cerné tecky predstavuji namétené hodnoty pro jednotlivé kanély (pocet anihilaci
s danou dobou Zivota). Fit naméfenych dat spektra je zndzornén plnou cervenou
carou. Spektrum je slozené z komponenty od anihilace volnych pozitronti s dobou
zivota 11 = (15 &+ 2) ps zndzornéné plnou modrou ¢arou a komponenty od pozit-
ront zachycenych v dislokacich 7 = (15441) ps znazornéné plnou fialovou carou.
Zdrojova komponenta je zndzornéna zelenou prerusovanou carou slozenou ze dvou
podkomponent, kdy pozitrony anihiluji bud v materidlu samotné soli *NaCl nebo
v polymerni f6lii. Nad spektrem jsou pak vynesena residua, tj. rozdil experimen-
talntho spektra a modelové funkce (rovnice 2.5) vyjadrenych v jednotkach jedné
standardni odchylky o. [12]

residuals (o)

experiment
fit

- free positrons

b= : positrons trapped
3 AR at dislocations

o source contribution

e 1
6000

101 PR | N P
7000 8000

4000 5000

channel (1 ch = 3.125 ps)

Obrazek 2.5: Ukdzka LT spektra méfeného na plasticky deformované oceli [12]
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Nameérené LT spektrum je mozné popsat jako soucet exponent od vsech kom-
ponent (typu anihilacnich udalosti napi. od defektu) s relativnimi intenzitami /
a dobami zivota 7 vztahem [12]

Stheor = Y l exp (—i> (2.4)
i T Ti

Ptedchozi rovnice by platila, kdybychom mérili idealnim spektrometrem a mé-

rend data nebyla zatiZzena zadnou nejistotou. Redlné LT spektrum ziskame jeho

konvoluci s rozliSovaci funkei spektrometru R(t) a zapoc¢itdnim experimentalniho

pozadi B zptusobeného ndhodnymi koincidenénimi udalostmi v okoli métici apa-

ratury [12]

i i i

Spoat = [Z é exp (—iﬂ ® R(t) + B (2.5)

2.2.4 Meérici aparatura

Namétrend LT spektra je nakonec treba analyzovat a rozlozit na jednotlivé
komponenty dob zivota. K tomu byl pouzit program PLRF [22] vyvinuty na Ka-
tedre fyziky nizkych teplot Karlovy Univerzity v Praze, ktery vyuziva k fitu spek-
tra metody nejmensich ¢tvercu [23]. Méfeni dob zivota pozitroni byla provadéna
na digitadlnim spektrometru s ¢asovym rozlisSenim 145 ps a koincidencni ¢etnosti
100 s™! pozitroni [24 25; 26]. Detektorova ¢ést digitdlniho spektrometru dob
zivota pozitroni je vidét na Obrazku 2.6.

Obrézek 2.6: Detektorova cast digitalniho spektrometru dob Zivota pozitronti. Pro
detekei fotont je vybaven BaF'y scintilatory s fotondsobic¢i Hamamatsu H3378 [26]
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3. Vysledky méreni

Pro vyzkum byla zvolena horc¢ikovd slitina Mg-3wt.%Nd, jejiz vzorky byly pii-
praveny metodou tlakového liti [27]. Toto sloZeni odpovidé atomové koncentraci
Nd 0.5 at. %, kterd je blizkd maximalni rozpustnosti Nd v Mg matrici a ktera od-
povida stejnému systému méfenému K. Saitem a K. Hiragem [§] (vice v kapitole
1.1). Vzorky bylo pred méfenim nejprve nutné homogenizovat, podrobit rozpous-
técimu zihani za tucelem rozpusténi atomi Nd v Mg matrici. Rozpoustéci zihani
bylo zakonc¢eno zakalenim do vody o pokojové teploté, ¢imz dojde k vytvoreni pre-
syceného tuhého roztoku. Vyvoj mechanickych vlastnosti, vytvrzeni vlivem tvorby
precipitatt primeési, byl pak sledovan mérenim mikrotvrdosti vzorku Vickersovou
metodou. Charakterizace poruch krystalické mrizky zakalenych slitin byla prove-
dena metodou pozitronové anihilac¢ni spektroskopie. V pripadé nami zkoumané
slitiny byly mérena spektra dob Zivota pozitronu tieba fitovat nanejvys tremi
komponentami, a to komponentou od anihilace volnych pozitronii, komponentou
zachytu pozitrontt v misfit defektech a komponentou zachytu ve vakancich. Je-
likoz maji komponenty velmi podobné doby zivota ve zkoumané slitiné, tj. 260
ps pro vakance a 240 ps pro misfit defekty [28; 29], bylo nutné je v celé praci
fixovat, protoze jinak dochazelo béhem fitovani slozek programem PLRF k jejich
sliti. Vzhledem k tomu, ze doby zZivota pro misfit defekty a vakance byly fixované
na 240 a 260 ps, nebudou pro né uvadény chybové tsecky.

3.1 Rozpoustéci zihani

Nejprve je treba dosdhnout dokonalého rozpusténi atomtt Nd v Mg mat-
rici, aby bylo mozné zkoumat nasledné precipitacni procesy a vytvrzovani stu-
dované slitiny. Vzorek byl zithan pii zvolené teploté 520°C, ktera je blizka teploteé,
kdy je rozpustnost Nd v Mg matrici zkoumané slitiny maximalni, tj. 548°C dle
Obrézku 1.1, po hodinovych intervalech a byla métena jeho tvrdost. Namérena
data zavislosti tvrdosti vzorku HV na dobé zihani jsou vidét na Obrazku 3.1.

60
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Obrézek 3.1: Zavislost tvrdosti vzorku HV na dobé rozpoustéciho zihani

13



Rozpousténi precipitatti vede k poklesu tvrdosti, kterd se nakonec saturuje
na priblizné konstantni hodnoté 44 HV odpovidajici stavu, kdy atomy Nd jsou
rozpusténé v Mg matrici v koncentraci odpovidajici maximalni rozpustnosti za
dané teploty. Z Obrazku 3.1 plyne, ze pro tplné rozpusténi precipitat primési Nd
v Mg matrici staci zihat vzorky pfi teploté 520°C po dobu 5 hodin. Tuto teplotu
bylo tfeba volit tak, aby pri ni jednak doslo k tplnému rozpusténi precipitat
primési a zaroven, aby se teplota rozpoustéciho zihani prilis neblizila k teploté
tani vzorku 548°C a nedochézelo k jeho natavovani. Cilem bylo najit minimélni
dobu zihani pti této teploté, abychom minimalizovali znehodnoceni vzorku dané
oxidaci béhem zihéni. Pro dalsi potlaceni oxidace byly vzorky také béhem zihani
tésné zabaleny do ocelové folie.

3.2 Prirozené starnuti

Jelikoz jsou precipitac¢ni procesy ve studované slitiné tepelné aktivované, po
rozpoustécim zihani byl méren vyvoj mechanickych vlastnosti pii prirozeném stér-
nuti na pokojové teploté s cilem zjistit, zda pri pokojové teploté dochazi ve vzorku
k néjakym precipita¢nim procesium, jejichz vlivem dojde k vytvrzeni slitiny. Na-
mérend data zavislosti tvrdosti vzorku HV na case pti pokojové teploté okolo
20°C jsou vidét na Obrazku 3.2.
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Obrazek 3.2: Zavislosti tvrdosti vzorku HV na case pfi prirozeném starnuti na
pokojové teploté

Na Obrazku 3.2 vidime, ze u zkoumané slitiny dochazi po nékolika mésicich
starnuti na pokojové teploté k velmi mirnému vytvrzeni spojenému se shlukova-
nim rozpusténych atomi Nd drobnych klastrii, které jsou zarodky pozdéjsich GP
zon [8]. Jednd se vsak o logaritmickou skélu casu, difuzivita primési Nd v Mg
matrici zkoumané slitiny pti pokojové teploté je tedy podobné, jako u vétSiny
dalsich Mg slitin velmi nizké a proto neni nutné vzorky mezi dalsimi mérenimi
chladit kapalnym dusikem na teplotu —196°C pro potlaceni tohoto starnuti, nebot
v ramci dni az tydnt je v rdmci odchylky zcela zanedbatelné.
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3.3 Umélé starnuti

Podobné bylo sledovano umélé starnuti vzorku pti zvysené zihaci teploté
100°C. Byla mérena zavislost tvrdosti vzorku soucasné se spektrem dob zZivota
pozitroni vzorku v zavislosti na case zihdni. Namétena data jsou vidét na Ob-
razku 3.3.
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Obrazek 3.3: Postupné (a) Zavislosti tvrdosti vzorku na zihacim ¢ase pii teploté
100°C (b) Zavislost dob zivota komponent pozitroni na zihacim case (c) Zavislost
relativnich zastoupeni pozitronovych komponent na zihacim case
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Na Obrazku 3.3(a) vidime, ze pii zthani vzorku pii 100°C dochézi k vyznam-
nému precipita¢nimu vytvrzeni. V rdmci nejistoty méteni je maximalniho vytvr-
zeni dosazeno priblizné po 2 az 3 hodinach zihani na hodnotu 52 HV. Toto po-
stupné vytvrzovani s charakteristickou saturaci je zptisobené postupnou tvorbou
GP z6n, tj. jejich usporddavanim a rustem ve tvaru jehlic [8]. V souvislosti s jejich
tvorbou pozorujeme na Obrézku 3.3(c¢) narust intenzity komponenty anihilace po-
zitront v misfit defektech, které se tvori podél nekoherentniho napojeni GP zén
atomi Nd na Mg matrici. Intenzita odpovidajici komponenté pozitronii zachyce-
nych v misfit defektech se saturuje podobné jako v pripadé tvrdosti. Komponenta
od anihilace pozitrontu ve vakancich je pfitomna pouze po zakaleni po rozpousteé-
cim zihani, kdy zakalime vakance pridruzené k atomiim Nd, které umoznuji jejich
naslednou difizi matrici. Tato komponenta je pfi umélém starnuti zcela prevazena
komponentou od misfit defektii, kdy shlukovanim atomt Nd dtsledkem zahtivani
a tvorenim fazi téchto volnych vakanci ubyva. S rostoucimi GP zénami a rostouci
komponentu od misfit defektt pak o¢ekavané pozorujeme pokles doby zivota i in-
tenzity komponenty od volnych pozitronti.

3.4 Izochronni zihani

V dalsim méfeni byl homogenizovany vzorek po rozpoustécim zihani podro-
ben izochronnimu zihani, tj. zthani po 20-ti minutovych intervalech s 20°C kroky
zihaci teploty a pribéznym métenim tvrdosti. Cilem méfeni je nalézt hodnoty
teplot, pri kterych vznikaji precipitacni faze, tedy dochazi k vytvrzovani vzorku,
a identifikovat je pomoci PAS. Byla mérena zavislost tvrdosti vzorku podrobe-
ného izochronnimu zihani soucasné se spektrem dob Zivota pozitronu ve vzorku
v zavislosti na case zihani. Namérena data vidét na Obrazku 3.4.

Na Obréazku 3.4(a) vidime postupné precipitacni procesy, ke kterym dochazi
ve zkoumané slitiné v zavislosti na teploté. V prvotnich fazich starnuti pri teploté
okolo 100°C se zacnou tvorit GP zény, které se nasledné pri vyssich teplotach
maximum v tvrdosti 53 HV na teploté 160°C, které se v ramci chyby shoduje
s tvrdosti dosazenou dlouhodobym vystdrnutim na 100°C (viz Obréazek 3.3(a))
a pozorujeme zaroven lokalni maximum intenzity komponenty od misfit defekti,
které podél téchto GP zon vznikaji. Pri dalsim zvysovani zihaci teploty nad 200°C
za¢ind vznikat ' faze, kterd zpocatku koexistuje s GP zénami. Nasledny rozpad
GP z6n a vyvoj 3 faze vede ke globalnimu maximu tvrdosti vzorku 68 HV na tep-
loté 260°C. P¥i dalsim zvysovani zthaci teploty se precipitaty 5 postupné zvétsuji
a prechazi v metastabilni 3, a stabilni 5. faze. Pti vzniku 3, okolo 300°C je pozo-
rovano globalni maximum intenzity komponenty misfit defektti na Obrazku 3.4(c)
v diisledku nekoherence struktury precipitatii této faze se strukturou Mg matrice,
kdy jsou v podstaté vsechny pozitrony zachyceny v misfit defektech. Pti rtistu
precipitatl této faze ale pozorujeme také pokles v tvrdosti oproti vytvrzeni v di-
sledku ' faze. To je zptisobené rostouci stiedni vzdélenosti mezi precipitéty, které
pak méné efektivné brani pohybu dislokaci vzorkem. Pro tiplnost je oznacena i ob-
last existence stabilni £, faze, kterd vznika pri dalsim zvysovani teploty. Okolo
teploty 400°C je jiz rozpustnost Nd v Mg natolik vysoka, ze dochéazi k postup-
nému rozpousténi vSech precipitati a rapidnimu poklesu tvrdosti. Pii teplotach
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blizkych teploté rozpoustéciho zihani 520°C dochazi pak ke kompletnimu rozpus-
téni Nd v Mg matric a opét se projevi komponenta od zachytu ve vakancich,
které se drzi volnych atomu Nd. Tento fazovy vyvoj slitiny se shoduje se zavéry
K. Saita a K. Hiraga [8] (vice v kapitole 1.1).
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Obréazek 3.4: Postupné (a) Zavislosti tvrdosti vzorku na teploté pfi izochronnim

zihani (b) Zavislost dob zivota komponent pozitront na zihaci teploté (c¢) Zavislost
relativnich zastoupeni pozitronovych komponent na zihaci teploté
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3.5 Izochronni zihani po umélém starnuti

Pti izochronnim zihani po 20-ti minutovych intervalech je mozné urcit oblasti
teplot, pri kterych maji atomy primési dostatecnou mobilitu ke tvorbé uréitych
fazi, ovsem vzhledem k relativné kratkym zihacim ¢asovym intervaliim se tyto faze
béhem izochronnich zihacich krokt trvajicich 20 min nemusi dostatecné vyvinout
pro dosazeni nejvétsiho mozného vytvrzeni. V dalsim méreni byl proto podroben
obdobnému izochronnimu zihéani vzorek, ktery byl nejprve uméle vystarnuty pri
teploté 100°C po dobu 7 hodin, viz. Obréazek 3.3. V tomto vzorku tedy jiz doslo
k vytvoreni GP z6n béhem umélého starnuti. Namérena data na Obrazku 3.5
ukazuji, ze proces vzniku fazi je stejny jako na Obrazku 3.4. Tedy, ze umélé
vystarnuti na teploté 100°C nemé zadny vliv na néaslednou precipitaci g’ faze
za vyssich teplot vedouci ke globdlnimu maximu tvrdosti na teploté 260°C.
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Obrézek 3.5: Zavislost tvrdosti vzorku na ¢ase pti izochronnim zihani. Na grafu je
porovnan vyvoj tvrdosti vzorku podrobeného izochronnimu zihani hned po roz-
poustécim zihdni z Obrazku 3.4(a) (Cervené) a vzorku izochronné zihaném
po umélém vytvrzeni na 100°C (modfe)

3.6 Izotermické zihani

Maximalniho vytvrzeni, jak je vidét na Obrazku 3.4(a), je dosazeno precipitaty
metastabilni 3’ faze na teploté 260°C. Vznik metastabilni $; a stabilni (. faze
pri vyssich teplotach jiz vede k poklesu tvrdosti. Zistava jesté otazkou, jak se
projevi vytvrzeni precipitatu ' faze na tvrdosti vzorku, budou-li mit atomy Nd
dostatecny cas pro jejich tvorbu. V dalsim méfeni byl zihan homogenizovany
vzorek pri stalé teploté 260°C, pri které dochazi k intenzivni precipitaci f' faze
a postupné byla méfena jeho tvrdost v zavislosti na dobé zihani pti 260°C a
soucasné byly mérena spektra dob zivota pozitronti. Namétena zavislost je vidét
Obrazku 3.6.
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Na Obrazku 3.6(a) je pro porovnani také zavislost tvrdosti vzorku zthaného
pii teploté 100°C z Obrazku 3.3(a). Cas je zde vynesen v logaritmické gkéle.
Z Obréazku 3.6(a) je vidét, ze pii zihaci teploté 260°C dosahne tvrdost vzorku
maximalni hodnoty 70 HV ptiblizné po 100 minutach, kdy dojde k tplnému a za-
roveni maximalnimu vytvrzeni spojenému s tvorbou metastabilni g’ faze. Na Ob-
razku 3.6(c) je pozorovan totozny prubéh pro intenzitu od misfit defektu, které
se tvori podél nekoherentniho rozhrani téchto precipitatii na Mg matrici. Kom-
ponenta od anihilace pozitroni ve vakancich je i zde pritomna pouze po zakaleni
po rozpoustécim zihani a je zpiisobena pritomnosti zakalenych vakanci navaza-
nych k rozpusténym atomum Nd v Mg matrici. Se vznikajici 5" fazi pak téchto
vakanci ubyva na tkor vzniku misfit defekt na rozhrani precipitati této faze
a matrice. S rostoucimi precipitaty [’ fdze a rostouci komponentou od misfit
defekttn pak ocekavané pozorujeme pokles doby zivota i intenzity komponenty
od volnych pozitront. Pti zihaci teploté 100°C dojde k vytvrzeni spojenému
s tvorbou GP z6n po priblizné stejné dobé, ovSsem mira vytvrzeni je mnohem
nizsi. Je také vidét jisty pokles v tvrdosti vzorku po priblizné 2 az 3 hodinach
zihani pri zihaci teploté 260°C. Jedna se o tzv. prestarnuti (overaging) vzorku,
kdy atomy pfimési maji pfi dané teploté znac¢nou mobilitu v Mg matrici, do-
chéazi ke zvétsovani precipitatu faze 5 a poklesu jejich poc¢tu, tj. zvyseni stfedni
vzdélenosti mezi nimi, disledkem ¢ehoz je méten pokles tvrdosti.
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4. Diskuze

Béhem méteni tvrdosti Vickersovou metodou bylo provedeno 10 méteni na-
pri¢ vzorkem a namérené hodnoty byly zprimérovany. Mérené hodnoty se ovsem
v krajnich pfipadech lisili i 0 20% od stfedni hodnoty. To je zptisobené Mg (hcp)
strukturou, kdy méfena tvrdost zavisi na sméru natoceni krystalové roviny zrna
vii¢i vpichu. Pro presnéjsi méreni by bylo tfeba zvysit statistiku a délat vice
meéreni, ovsem pro nase tcely, kdy kvalitativné zkoumame mechanické vlastnosti
a jejich vyvoj dany precipitaci jednotlivych fazi posta¢i 10 méfeni pro urceni
tvrdosti. Zmeény tvrdosti zptisobené precipita¢nimi jevy jsou podstatné vétsi nez
nejistota hodnot ziskanych z 10 méreni.

Pro charakteristiku poruch krystalické mrize byla mérena spektra dob Zivota
pozitronu, kterd byla analyzovana programem PLRF [22]. Programu bylo tieba
zadat data zdrojové komponenty, pozadi a poc¢et komponent se startovnimi hod-
notami, kterymi spektrum pak fitoval. Vysledky fitti jsou silné zavislé na poca-
tecnich hodnotach a ne vzdy program dokonvergoval ke spravnym hodnotam,
tj. globalnimu minimu. Zaroven interpretace vysledk neni zcela exaktni, proto
pro spravnou analyzu musi experimentator védét, co hleda a vybrat spravné data.

Jistou odchylku do celého méreni vnasi také fakt, ze odlity ingot, ze kterého
byly odrezavany vzorky neni sdm o sobé zcela homogenni. Ne vSechny vzorky tedy
meély stejnou koncentraci Nd a v nékterych pripadech se jednalo po homogenizaci
i 0 10% rozdily v tvrdosti. Tomu by se dalo predejit podrobenim celého ingotu
rozpoustécimu zihani, ovsem jak je déle diskutovano na Obréazcich 4.1 a 4.2,
takovy postup by vedl k znehodnoceni celého ingotu. Proto bylo vzdy odrezano
vice vzorki, které byly podrobeny minimélni dobé rozpoustéciho zihani a z nich
byly vybrany ty vzorky, které mély spravnou hodnotu zastoupeni atomti Nd,
tj. HV ~ 44 v homogennizovaném stavu.

Na Obrazcich 3.3, 3.4 a 3.6 je vidét, jak vytvrzovani slitiny primo koreluje
s tvorbou precipitatu fazi, které pak brani pohybu dislokaci mtizkou a my métime
vyssi tvrdost slitiny. Charakterizaci fazi bylo mozné provést z dat méreni tvrdosti
a spekter dob zivota pozitront, které vychazi v souladu s mérenim K. Saita a
K. Hiraga [§], ktefi méfili podobny systém Mg-Nd metodou HAADF-STEM, kdy
elektronovym mikroskopem sledovali vyvoj fazi ve slitiné vzorku za zvysenych
teplot. Na Obréazku 3.4(a), resp. 3.5 jsou pak vyznacené oblasti teplot, za kterych
precipitaty jednotlivych fazi existuji ve vzorku. Pozitivné se na vytvrzeni slitiny
projevi tvorba GP z6n a precipitatu 5’ faze, kterd je zaroven fazi, pii které dochazi
k maximéalnimu vytvrzeni slitiny. Jedna se ale o delikatni proces, kdy miize dojit
k prestarnuti slitiny béhem zihani, ¢imz dojde k nezddoucimu poklesu tvrdosti
(Obrazek 3.6(a)).

Pokles tvrdosti je vidét také na Obrazku 3.4(a), resp 4.1 (izochronni zihani
po 20-ti minutovych intervalech s 20°C kroky zihaci teploty), doslo k nému ale
z jiného divodu. Na Obréazku 4.1 doslo k urc¢itému poklesu tvrdosti vzorku meé-
reného v momenté hned po rozpoustécim zihani jesté pred izochronnim zihani
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a vzorku méteného po izochronnim zihani (posledni bod izochronni zihaci krivky
na teploté 520°C) ackoliv by se mélo jednat o podobny homogenizovany stav.
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Obrazek 4.1: Zavislost méteni tvrdosti vzorku na teploté pti izochronnim zihani

Tento pokles je zptisoben tibytkem koncentrace atomti Nd ve vzorku. Po zihani
pri vyssich teplotach dochazelo k silné oxidaci na povrchu vzorku, ackoliv byl
zabalen do ocelové félie, a zoxidovanou vrstvu bylo nutné odlestit pred mérenim
tvrdosti na tvrdoméru. Tato oxidacni vrstva obsahuje jednak zoxidované atomy
Mg, ale hlavné také atomy Nd, které oxiduji snadnéji nez Mg a pri zahtivani
difunduji vzorkem na povrch, kde reaguji s kyslikem za vzniku oxidu Nd,Oj.
Kvili difizi atomtt Nd na povrch, vytvareni vrstvy oxidu na povrchu a naslednému
lesténi vzorku dochazi postupné k poklesu koncentrace Nd ve vrstvé vzorku pod
povrchem. Otazka je, jak moc Siroka je tato vrstva ochuzena o Nd. Na zkousku byl
zihan vzorek pri zihaci teploté 520°C po dobu 15 h, kdy maji atomy Nd maximalni
mobilitu v Mg mriZce a tento efekt oxidace na povrchu je nejvyraznéjsi. Po tomto
zihani byla mérena zavislost tvrdosti vzorku v zavislosti na hmotnosti zavazi pro
indentaci, tj. méreni tvrdosti v zavislosti na hloubce vpichu. Namérena zavislost
je vidét na Obrazku 4.2.
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Obrazek 4.2: Zavislost méteni tvrdosti vzorku na hmotnosti pouzitého zavazi pro
indentaci
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Pro nizké hmotnosti zavazi pod 0.1 kg mérime ocekavané vyssi tvrdosti, pro-
toze provadime vpich pouze do jediného zrna a deformace monokrystalu je ob-
33 HV, coz je vpodstaté hodnota tvrdosti cCistého horciku, tedy v této oblasti
pod povrchem je koncentrace Nd velmi nizkd. Pro nejvyssi pouzitou zatéz 1 kg
je hloubka vpichu ~ 50 pm. Miniméalni tloustka podpovrchové vrstvy ochuzené
o Nd je tedy 50 um. Vzorky podrobené izochronnimu zihani tedy nebylo mozné
pouzit pro dalsi méreni v disledku zmenseni zastoupeni atomt Nd. Zaroven to po-
tvrzuje, jak dilezité bylo najit minimalni dobu rozpoustéciho zihani pro homo-
genizaci vzorku (viz Obrazek 3.1).

Zkoumané slitina Mg-3wt.%Nd vykazuje mechanicky velmi atraktivni vlast-
nosti, kdy po rozpoustécim zihani se jedna o snadno opracovatelnou slitinu s niz-
kou tvrdosti 44 HV. Zaroven u ni v podstaté nedochézi k prirozenému starnuti pri
pokojové teploté v casové skdle mésicu (viz Obrazek 3.2). Atomy Nd za pokojové
teploty totiz nemaji dostatecnou mobilitu pro difizi Mg mtizkou, takze nehrozi,
ze by doslo k nevyzadanému vytvrzeni danému shlukovanim atomt Nd. Pfi rela-
tivné nizké teploté 260°C pak dochézi k vyznacénému a rychlému vytvrzeni slitiny
béhem 100 minut dusledkem tvorby precipitatu ' faze az na hodnotu 70 HV.
Slozeni dané slitiny odpovidd atomové koncentraci Nd 0.5 at. %, coz je hodnota
blizkda maximalni rozpustnosti atomt Nd v Mg matrici a z diivodu obsahu prvku
vzacnych zemin Nd se tak nejednd o nejlevnéjsi slitinu na vyrobu. Jak je ale
u primésovych slitin ¢asté, snizeni obsahu Nd o malou ¢ast mize mit za nésledek
jen nepatrné zmény v precipitacnich procesech. Tyto slitiny s mensi koncentraci
atomi Nd by pak predstavovaly cenové dostupnéjsi materidly s moznym vyuzitim
v praktickych aplikacich, kdy je kritickym parametrem nizkd hmotnost (automo-
bilovy a letecky prumysl, sportovni nacini atd.).
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5.

Z.aver

Byly proméreny precipitac¢ni procesy systému Mg-3wt.%Nd, ke kterym doché-
zelo v disledku tvorby precipitati fazi obsahujicich atomy Nd a Mg pri zvysenych
teplotach a metodou pozitronové anihila¢ni spektroskopie byly charakterizovany
poruchy krystalické mrizky, které pti precipitaci jednotlivych fazi na danych zvy-
senych teplotach vznikaji. Vznik nékterych fazi primési se pak projevil makro-
skopicky zadoucim precipitacnim vytvrzenim, tj. zvysenim tvrdosti, kterd byla
meérena Vickersovou metodou méreni tvrdosti. Experimentalni zavéry l1ze shrnout
do nésledujicich bodu:

1.

Pro pripravu vzorkl pro méfeni, tj. rozpusténi atomtt Nd v Mg matrici, je
tfeba zkoumanou slitinu Mg-3wt.%Nd podrobit rozpoustécimu zihani pri
teploté 520°C po dobu 5 hodin. Takto homogenizovany vzorek méa tvrdost
priblizné 44 HV.

. Ve vyzihané slitiné je pri prirozeném starnuti na pokojové teploté pozoro-

vano jen velmi mirné vytvrzeni ve skale nékolika mésicii.

. U vzorku podrobenému umélému starnuti pri teploté 100°C dochazi ke zna-

telnému vytvrzeni spojenému s tvorbou tzv. GP zén. Tvrdost se saturuje
na hodnoté 52 HV priblizné po 2 az 3 hodinach umélého starnuti na teploté

100°C.

. U vzorku podrobenému izochronnimu zihani, tj. Zithani po 20 minutovych

intervalech s 20°C kroky zihaci teploty, bylo pozorovano lokalni maximum
tvrdosti na hodnoté 53 HV okolo teploty 160°C, které je zptsobené tvor-
bou GP zon. Ty v oboru hodnot téchto teplot postupné rostou do vétsich
utvart a zpusobuji vytvrzeni slitiny. Déale pak bylo naméfreno globalni ma-
ximum tvrdosti na hodnoté 68 HV, které je disledkem tvorby precipitati
metastabilni 3. Vznik dalsich fazi, tj. metastabilni 51 a stabilni 3., vede jiz
ke snizeni tvrdosti slitiny.

. Béhem izochronniho zihani se nemusi faze stihnout dostate¢né vyvinout.

Proto byl izochronnimu zihani podroben vzorek prvotné uméle vystarnuty
na teploté 100°C po dobu 7 hodin pro maximélni vyvinuti GP zén (lokalni
maximum tvrdosti). Méfeni ale ukazalo, ze tvorba téchto GP zén nema vliv
na tvorbu precipitatt dalsich fazi.

. Nakonec byl vzorek podroben izotermickému zihani pri teploté 260°C, kdy

IV

dochézi k intenzivni precipitaci metastabilni 3’ faze, kterd zapiicinila glo-
balni maximum tvrdosti pri izochronnim zihani. Maximalni mozné tvrdosti
slitiny bylo dosazeno pri zihani na teploté 260°C po dobu 100 minut, kdy
dosahla hodnoty az 70 HV. Delsi zihani vede k prestarnuti vzorku, tj. sni-
zeni tvrdosti z divodu dalstho riistu precipitdtt 3, a zvySovani stfedni
vzdalenosti mezi nimi.
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