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Abstrakt: Predlozend prace se zabyva studiem dynamiky deformacnich procesii
binarnich slitin Mg-Gd pomoci in-situ experimentalnich metod v zavislosti na
koncentraci Gd. Zkoumané lité slitiny jsou charakterizované nahodnou texturou.
Tlakové zkousky byly provedené se soubéZnym zaznamem akustické emise,
ze kterého byla nasledné pomoci pokrocCilé analyzy uréena casova zavislost
dominantnich deformacnich mechanismi. Méfeni vysokorychlostni kamerou
umoznila studium dynamiky dvojcaténi, v¢etné vyhodnoceni rychlosti propagace
dvojcat v zavislosti na koncentraci Gd. Deformacni zkousky byly opakovany v komote
radkovaciho elektronového mikroskopu (in-situ SEM) za soucasného pozorovani
mikrostruktury pomoci sekundarnych elektroni a zpétné odrédzenych elektronil
(EBSD) v jednotlivych stadiich deformace. Cilem téchto méteni bylo identifikovat
aktivni skluzové systémy a urcit vyvoj podilu dvojcat v priibéhu deformace.
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Abstract: In this present work, the dynamics of deformation mechanisms activated in
binary magnesium-gadolinium alloys with respect to amount of Gd were investigated
with in-situ experimental methods. Cast alloys are characterized by random texture.
Compression test were done at room temperature with simultaneous record of acoustic
emission response. The acoustic emission signal was subsequently analysed using
advanced clustering method providing information about the dominant deformation
mechanisms. High speed camera was used to study the dynamics of twinning,
including estimation of the velocity of twin propagation with respect to Gd
concentration. The deformation tests were repeated in a chamber of scanning electron
microscope (in-situ SEM) with concurrent following the microstructure development
using secondary electrons and electron back-scattered diffraction (EBSD) in different
stages of the deformation. Main goal of this measurements was to identify active slip
systems and the progress of twin volume fraction during deformation.
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Abstrakt: Predlozena praca sa zaoberd Stidiom dynamiky deformacnych procesov
binarnych Mg-Gd zliatin pomocou in-situ experimentadlnych metéd v zéavislosti na
koncentracii Gd. Skiimané liate zliatiny maju ndhodnu textiru. Tlakové skusky boli
prevedené so subeznym zaznamom akustickej emisie, z ktorého bola nasledne
pomocou pokrocilej analyzy urcend casova zavislost dominantnych deformacnych
mechanizmov. Merania vysokorychlostnou kamerou umoznili §tidium dynamiky
dvojcatenia, vratane vyhodnotenia rychlosti propagacie dvojciat v zavislosti na
koncentracii Gd. Deformacné skusky boli taktiez opakované v komore riadkovacieho
elektronového mikroskopu (in-situ SEM) za sucasného pozorovania mikroStruktiry
pomocou sekundarnych elektronov a spdtne odrazenych elektréonov (EBSD)
v jednotlivych $tadidch deformacie. Ciel'om tychto merani bolo identifikovat’ aktivne

sklzové systémy a stanovit’ vyvoj podielu dvojciat v priebehu deformacie.
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Uvod

Vyvoj vedy a techniky 20. storocia viedol k znacnej zmene priemyslu, ako je
mechanizécia a automatizicia priemyslu. Tym bolo umoznené U¢innejsSie spracovanie
a obrabanie aj takych materidlov, ktoré¢ do tej doby kvoli technologickym problémom
neslo pouzivat’. Sucasne vzniklo vedecké odvetvie na posudenie kvality tychto materidlov
aich d’alsi vyvoj s cielom vylepSenia ich fyzikalnych a mechanickych vlastnosti.

Na ochranu zivotného prostredia sa kladu v sti€asnosti vysoké ndroky. Jedna
z najvacsich ekologickych problémov je znecistenie ovzdusia, ktoré uzko suvisi
s emisiou a spotrebou dopravnych prostriedkov. Preto v automobilovom a leteckom
priemysle vznikla urgentnd poziadavka na vyrobu novych, l'ahSich konStrukénych
materidlov, ktoré maju dlhSiu zivotnost' a sucasne vykazuju vyhodné fyzikalne a
mechanické vlastnosti.

Zliatiny na baze horciku patria medzi najlahSie konsStrukéné materidly, ktoré
maju atraktivne parametre, ako vysokéd Specifickd pevnost’ (pomer pevnosti voci
hustote), dobr¢ timiace vlastnosti, zlievatel'nost’ a recyklovatel'nost’ [1]. Ich hustota je
vyznac¢ne mensi nez ostatnych konstrukénych kovov pouzivanych v priemysle, ako je
napr. ocel a zliatiny hliniku. Dal§imi vyhodami pre pouzZitie tychto zliatin v priemysle
je dostupnost’ a energetickd nenarocnost’ vyroby. V najva¢§sim mnoZstve sa ziskava
z morskej vody, odkial’ sa z Im? vody d4 dostat’ az 1,4 kg hor¢iku [2].

Na druhej strane, slaba odolnost’ voci kordzii, zI4 tvarovatelnost’ pri beznych
teplotach, degradacia mechanickych vlastnosti pri vySSich teplotach st hlavnymi
limitujicimi faktormi tychto zliatin a predstavuju prekdzku ich SirSiemu pouZiti
v priemysle. Cisty horé¢ik ma vel'mi nizku medzu sklzu a je nevhodny pre strojarenské
aplikacie. Jeho mechanické vlastnosti sa vyrazne daju zlepsit’ legovanim so vzacnymi
zeminami. Pozoruje sa zlepSenie hodndt pevnosti, tvarovatelnosti pri teplotich
deformacie pod 200°C, odolnost’ voci creepu, znizenie rozdielu hodnot medze klzu pri
tahovej resp. tlakovej deformacii [3]—[5].

Cielom tejto prace je najst zavislost medzi obsahom gadolinia (Gd) a
dynamikou prebiehajucich deforma¢nych mechanizmov Mg-Gd binarnych zliatin
pomocou pokrocilych in-situ metdd. K vyskumu boli vyuzité nedestruktivne in-situ
metody: meranie akustickej emisie a difrakcia spétne odrazenych elektronov —
elecktron backscatter diffraction (EBSD). Dynamika dvojCatenia bola Studovana

vysokorychlostnou kamerou.



1. Teoreticka Cast’

1.1. Plasticka deformacia hexagonalnych kovov

Plasticka deformacia je ireverzibilnd zmena tvaru materidlu posobenim
vonkajsich sil. Priebeh plastickej deformacie hor¢ikovych zliatin, ktoré patria medzi
kovy s hexagondlnou tesne usporiadanou (angl. HCP — hexagonal close packed)
krystalografickou mriezkou (Obr.1.1.1.), je v mnoho aspektoch iny, nez u kovov s
kubickou plosne- alebo priestorovo centrovanou mriezkou. Aby sme lepSie rozumeli
¢o sa deje na mikroskopickej urovni pocas deforméacie v krystalickych materialoch,
musime si objasnit’ chovanie portch krystalovej mriezky, lebo tie maji najvacsi vplyv
na makroskopické mechanické vlastnosti. NajdolezitejSiu rolu z hl'adiska deformacie
hraju Ciarové poruchy, tzv. dislokacie. Mozeme rozlisit’ dva zékladné typy dislokécie,

ktoré su nasledujuce: hranova (Obr.1.1.2.a) a skrutkova dislokécia (Obr.1.1.2.b) [6].

Obrazok 1.1.1. Hexagonalna mriezka
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Obrazok. 1.1.2.a) hranova dislokacia; b) skrutkova dislokacia [6]
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Hranovu dislokaciu si mozeme predstavit’ tak, ze vlozime jednu polorovinu
atomov navyse do pravidelnej krystalovej mriezky. Okraj tejto vloZenej poloroviny sa
nazyva dislokacnd hrana. Vznik skrutkovej dislokécie si predstavime tak, ze krystal
narezeme pozdiZ atomovej roviny a jednu ¢ast’ posunieme rovnobeZne s dislokaénou
hranou. Pocas plastickej deformacie moze dochadzat’ k pohybu, vzniku a anihilacii
dislokacii.

Plastickd  deformdcia  polykrystalickych  materidlov v porovnani
s monokrystalmi je znacne ovplyvnend s pritomnostou hranic zfn — hranice tvoria
prekazky pre pohyb dislokacii — a s orientdciou jednotlivych zfn. Pod vonkajSim
napatim uz pritomné dislokacie a dislokacie generované Frankovym-Readovym
zdrojom pohybuju cez kryStdlovii mriezku (zrno) dovtedy nenarazia na hranicu zrna.
Velky nestlad medzi hranicami ztn vytvori odpudivé napiatové pole, aby sa zabranilo
kontinudlnemu dislokaénému pohybu. Dochédza k nahromadeni dislokécii, pretoze
zhluk dislokacii sa nedokaze prejst’ cez hranicu. Odpudivé sily pdsobia ako hnacia sila
pre znizenie energetickej bariéry pre difuziu cez hranicu, ¢o umoziuje dalSiu
deformaciu v materidlu. ZniZzeni velkosti zrna znizuje mnoZstvo hromadenia na
hranici, ¢im sa zvySuje mnozstvo aplikovaného napétia potrebny pre pohyb dislokacii
cez hranicu zin. Cim vys$i je aplikované napitie potrebné k pohybu dislokacii, tym
vys$i je medza sklzu. Teda plati inverzny vztah medzi velkosti zrna a medzou sklzu,
dana Hall-Petchovou rovnicou [7], [8]:

002 :Uo+\/%, (1.1)
kde oo je materidlna konStanta pre pociato¢né napitie pre dislokacny pohyb, a k je
koeficient zosilneni a d je priemerna priemer zfn.

Deformécia v polykryStaloch zacina v najvyhodnejSie orientovanych zrnach
pre sklz s oh'adom na aplikované napétie.

Aktivacia  jednotlivych sklzovych systémov silne zavisi na vzijomnej
orientacii smeru namahania, smeru sklzu a sklzovej rovine, a na hodnote kritického
sklzového napdtia (angl. CRSS — critical resolved shear stress) zcrss. K sklzu dochadza
najlahSie v rovindch a smeroch ktoré s najhustejSie obsadené atobmami, a tam, kde
posobi najvysSie sklzové napitie (angl. RSS — resolved shear stress). Hodnotu
sklzového napdtia trss mdZzeme vyjadrit pomocou aplikovaného napétia ogupy a
Schmidova faktora m nasledujicim spdsobom:

TRSS = Oapp M = Gapp €OS G COS A, (1.2)



kde a4y je aplikované napitie, ¢ je uhol medzi normalou sklzovej roviny a smerom
namahania, 4 je uhol medzi smerom sklzu a smerom namdhania. Pri dosiahnuti
kritickej hodnoty sklzového napétia (CRSS) v danom zrne ddjde k sklzu. Ked’ tento

efekt prerastie do globalnych rozmerov, zac¢ne plastickd deformacia [6].
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Obrazok 1.1.3. Schéma k urceniu

\1—/ kritického sklzového napdtia podla Schmidova
o zdkona

U hexagonalnych kovov mézeme rozlisit tri hlavné sklzové systémy, ktoré su

nasledujuce: bazalny, prizmaticky, a pyramidalny (prvého a druhého druhu).

SR = _ W T

AN

J 3 o LN

bazalni rovina prizmaticka skluzova  pyramidalni skluzova  pyramidaini skluzova
rovina rovina prvniho druhu  rovina druhého druhu

Obrazok 1.1.4. Skizové systémy hexagondalnych kovov [9]

Aktivacia mechanizmov plastickej deformacie vyznamne zavisi na pomere
krystalografickych 6s c/a. V pripade horcikovych zliatin tento pomer je vel'mi blizko
k idedlnej hodnote, ktora je,fﬁ_f'é‘r - v tomto pripade vyplnia atobmy priestor najtesnejsie.
Ked’ tento pomer ma vacsiu hodnotu ako je idedlna (napr. Zn, Cd), tak najhustejsie je
obsadena bazélna rovina (0001). Kvoli tomu dochadza najlahsie k sklzu v bazalnych
rovinach. V opa¢nom pripade, ked’ tento pomer je mensi nez idealny (napr. Ti), tak

primarne dojde k aktivaciu prizmatickych a pyramidalnych sklzovych systémov.



V horc¢iku pomer kryStalografickych 0s je vel'mi blizko k idedlnej hodnote a prave
preto, za urcitych podmienok moézu byt aktivované aj prizmatické a pyramidalne
sklzové roviny. Aktivacia tychto rovin silne zavisi na teplote deformécie a chemickom
zloZeni materialu.

Podl'a von Misesova [ 10] pravidla v polykrystalickych materidloch je potrebné
aspon pat’ nezavislych sklzovych systémov pre homogénnu plasticki deformaciu. Ako
to v d’alSom odseku uvidime, tento kritérium hexagonalna mriezka za normalnych
podmienok nesplnuje.

Dominantnym deforma¢nym mechanizmom pri teplotach pod 200°C je
bazalny sklz dislokacii (0001)(1120)ale ticto zaistuju iba dva nezavislé sklzové

systémy. Tieto sklzové systémy navySe zaistuji sklz len v smere a, pri¢om

akomodacia deformdacie v smere ¢ nie je zaistend. Preto je nutnd aktivacia bud’
pyramidélneho sklzového systému druhého druhu {1122} <1 1§3> alebo musi dojst’

deformacnému dvojcateniu [11]. Sklz v smere (¢ + a) pyramidalnych rovin druhého
druhu uz spliiuje von Misesovu podmienku o piatich nezavislych sklzovych

systémoch, ale jeho aktivécia pri izbovej teplote je malo pravdepodobna v dosledku
jeho vysokého CRSS. Preto az do 200°C dvojcatenie typu {1012} <10T1> bude

dominantnym mechanizmom plastickej deformacie vedl'a bazalneho sklzu.

Tabulka 1.1. Zdkladné sklzové systémy v horciku

_ . . Pocet nezavislych
Rovina Smer Znacenie , ,
sklzovych systémov
Basalna (a) [{0002}(1120) 2
Prismaticka (a) [{1100}1120) 2
Pyramidalna 1. (@) (1701X1120) 4
druhu
Pyramidalna 2. - -
druhu (a+c) [{1122K1123) 5

V priebehu dvojcCatenia atomy sa posunuju nielen o celociselné nasobky

medziatdmovych vzdialenosti ale aj o ich zlomky. Priebehom dvojcatenia vznikne



v krystalu rovina, podl'a ktorej su obidve Casti kryStalu v zrkadlovej orientacii. Téato

rovina sa nazyva rovinou dvojcatenia (Obr.1.1.5.).
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Obrazok 1.1.5. Hranica dvojcatenia [6]
U horéikovych zliatin primarnym dvojcatovym systémom je {1012}(1011),
ktory tvoria tzv. tahové dvojéatd — dojde k predizeniu krystalografickej osi c,
Obr.1.1.6.a. Dvojcatenie tohoto typu v tlaku prebieha predovsetkym v zrnach, ktoré
su orientované svojou krysStalografickou osou ¢ kolmo na smer namahania. Zaroven

v tahu idedlnu orientdciu predstavuje zrno s paralelnou orientdciu svojej osi ¢ so

smerom namdhania. Prdve tento fakt vede k rozdielnemu deforma¢nému chovaniu
v tahu resp. v tlaku [12]. Po&as dvojcatenia typu {1012} <1OT1> dojde k rotaciu
mriezky podla roviny dvojéatenia (1012) a povodna a zdvojcateld ast mriezky
zvieraju uhol 86,3°.

Dalsimi délezitymi dvojéatovymi systémami st {1011}(1012) tzv. tlakové
dvojéata (ddjde ku skracovaniu pozdiz osi ¢). Pri tomto typu dvojatenia dojde
k rotaciu mriezky podl'a roviny dvojéatenia (1011), pri¢om povodna a zdvojcatela ¢ast

mriezKy zvieraju uhol 56°.

Tlak

fa) aTgiT011s] Ib)] f oTi<i07]

Obrazok 1.1.6. Dvojcatové systémy a) tahové, b) tlakové dvojca [13]



Mechanizmus dvoj¢atenia mozeme rozdelit’ na 3 faze: nukleécia, propagacia,
a rast dvojce (Obr. 1.1.7.). Chemické zlozenie zliatin maju znacny vplyv na tento
mechanizmus. Nukleécia, propagdacia a rast dvojciat su vyrazne ovplyvnené v dosledku

interakcie primesovych atomov resp. precipitatov s dvoj¢atovymi hranicami.

nukleacia propagacia rast

Obrazok 1.1.7. Jednotlivé kroky dvojcatenia

1.2. In-situ experimentalne metody

Kombindcia deformacénych testov s in-sifu metdédami a modelovanim bola Gspesne
pouzivana pre skiimanie aktivit roznych deformacnych mechanizmov Mg zliatin [14]-[16].
Wang a kol. [15] skiimali deforma¢né chovanie liatych Mg-Gd zliatin pocas tahovych
skisok pomocou in-situ riadkovacej elektronovej mikroskopie (SEM) pri réznych teplotach
deformécie. Identifikovali sa aktivne sklzové systémy s pouZzitim tzv. analyzy skizovych
pasov (angl. slip trace analysis) na zéklade EBSD metddy. Vysledky ukazali, Ze hlavnym
deformaénym mechanizmom je bazalny sklz dislokacii.

Dal§imi metédami pre meranie aktivit roznych deformaénych mechanizmov
sluzia nasledujice metddy: transmisna elektronovéd mikroskopia (TEM), analyza
vyvoja textury pocas deformacie, skimanie priebehu kriviek napdtie a deformécie,
vypoctova simuldcia a modelovanie — CPFE (angl. crystal plasticity finite element)
model, EPSC (angl. elastoplastic self-consistent) model. Z vyssSie uvedenych metdd
poskytne jedine TEM priamu informéciu o disloka¢nych systémoch. Tato metoéda ma
svoje prirodzené limity, ktoré mozu ovplyvnit’ analyzu, vratane obt'aznosti skiimania
vicsich objemov a pravdepodobnosti odstranenia dislokacii pri priprave vzoriek.
U ostatnych postupov musia byt’ data nasledne spracované a vyhodnotené tak, aby sme
dostali kvalitativnu informéciu o relativnych aktivitach jednotlivych mechanizmov.

Dalsia nepriama metoda, ktord sluzi pre skimanie disloka¢nej Struktury
materidlu pomocou hustoty dislokacii z dat rontgenovej (rtg) difrakcie bola
vyvinuta Ungarom a kol. [17], [18]. Mathis a kol. [19] tispesne pouzivali tuto metodu,

aby objasnili teplotnu zavislost’ aktivacie (¢ + a) dislokacii.
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V poslednej dobe Vinogradov a kol. [20] uspeSne skumali nukledciu
a propagaciu dvojciat pomocou metddy akustickej emisie (AE) a zobrazenim s
vysokorychlostnou kamerou. Ukazali korelaciu medzi amplitidou AE a diZkou
vzniknutého dvojcata. S AE nie je mozné detegovat’ prieny rast dvojciat v dosledku
jeho pomalého pohybu.

Kombinacia metéd AE a neutrénovej difrakcie boli GspeSne pouzivané pre
skiimanie dvojcatenia v celom objeme vzorky [21], [22]. Pokial' AE je citlivd na
nukleéaciu dvojciat, difrakéné metody poskytuju informaciu o celkovom dvojcatovom
objeme. Preto kombinacia tychto metdd poskytne komplementarne informacie pre
popis aktivity dvojcatenia v deformovanych materialoch.

V tejto praci si uréené aktivne sklzové systémy z dat in-situ SEM merani
pomocou metddy analyzy sklzovych pasov (slip trace analysis). Tato metdda je
zalozend na analyze snimok sekundarnych elektronov (SE) a znamej orientécii
krystalografickej mriezky z EBSD map (podrobne v kapitole 3.4.1) a poskytne priamy
a Siroky Statisticky dokaz o aktivite deformacnych mechanizmov. Experimentalny

postup je podrobnejsie vysvetleny v kap. 3.4.2.

1.2.1. Akusticka emisia

Akustickd emisia je nedeStruktivna metdda, ktorou modzeme Studovat’
deformacné procesy v redlnom case [23], [24]. Pri AE do6jde k uvolneniu casti
elastickej energie a tato energia sa $iri ako prechodova elasticka vlna k povrchu
materidlu, kde mo6Zeme zaznamenavat jej kolmu zlozku pomocou piezoelektrického
snimada. Dalej tato zlozka je transformovana na napitovy signal, ktory je potom

zosilneny a vyhodnoteny. Citlivost AE mé6Zeme charakterizovat’ pomocou posunutia

vwe

Acoustic Emission
Detection Instrument

Stress or Other Stimulus

Obrazok 1.2.1. Schéma AE pristroja [26]
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Najvyznamnej$im zdrojom AE v hor¢ikovych zliatinach je kolektivny pohyb
dislokacii a dvojcatenie, preto tato metdda je vybornym zdrojom informacii o
dynamike plastickej deformacie [25].

Priebeh zaznamu AE znacne zavisi od zdroja emisie. RozliSujeme dva zékladné
typy signalov AE: spojity alebo diskrétny.

V pripade ked’ amplitada elastickych vin po ur¢itej dlhsej dobe neklesne pod
uréiti prahova uroven tak hovorime o spojitom signdlu AE. Tento typ signalu sa
zaznamenava napriklad pri pohybe dislokécii. Sum pozadia ma tieZ charakter spojitého
signalu.

Diskrétny (nespojity) signal ma charakter ¢asovo oddelenych pulzov. Energia
diskrétneho signalu je radovo 10-15 vécsia nez v pripade spojitého signalu [27]. Tento
typ signalu je pozorovany pri vzniku a Sireni trhlin a dvojciat.

Odozva AE poc¢as mechanického namdhania v hor¢ikovych zliatinach obvykle
pozostava z kombinacii tychto dvoch typov signalu.

Zaznam AE mdbzeme vyhodnocovat dvojakym spdsobom. V pripade
klasického pristupu pred zaciatkom merania sa nastavi prahova uroven, tzv. mrtva
doba (HDT — Hit definition time) a tvz. Hit lockout time (HLT), pomocou ktorych sa
zaznam rozdeli na jednotlivé udalosti AE. Zaznam jednej udalosti AE za¢ne ked’ signal
AE prekmitne cez prahovu urovenl a je ukonceny, pokial’ za mftvu dobu neddjde
k d’alSiemu prekmitu. Po ukon€enia udalosti AE — po HDT - za ¢asovy interval HLT
sa signdl neparametrizuje, aby sa odfiltrovali reflexie. Parametre takto ur¢enej udalosti

AE st nasledujuce:

o Amplituda signalu (Amax) — maximalne dosiahnuté el. napétie za AE udalost’

e Risetime — doba uplynutd od zaciatku udalosti do dosiahnutia maximalnej
amplitady

e Doba trvania udalosti (duration) — Casovy interval medzi prvym a poslednym
prekmitom cez prahovl troven

e FEnergia - plocha pod obalovou krivkou udalosti

e Counts — pocet prekmitov cez prahovu tiroveil pocas AE udalosti

e Count rate - pocet prekmitov za jednotku casu
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Obrazok 1.2.2. Schematicky obrazok diskrétneho AE signalu [28]

Vyhodnotenie s pouzitim prahovej urovne a mftvej doby sa nazyva tzv. hit-
based analyza. Nevyhody tohto sposobu su:

a) Neexistuje priamy vzt'ah medzi zdrojom a parametrami AE

b) Vysledky zéavisia na prednastavenych hodnotach parametrov

Druhy sposob vyhodnotenia je, ked’ sa zaznamenéava signdl AE v surovom
stave bez nastavenia prahovej tirovne a mftvej doby.

V pripade hor¢ikovych zliatin, kde v doésledku velkého poctu aktivnych
zdrojov AE signal je prakticky neustéle nad prahovou uroviiou, vysSie uvedeny postup
parametrizacie AE pomocou prahovej urovne zlyhdva. Preto sa zaznamenava signal
AE v surovom stave, bez nastavenia prahovej Urovne a mftvej doby. Hlavnou
nevyhodou tohto postupu je, Ze pocas testu vznika velké mnozstvo dat, a preto su
naro¢né hardvérové poziadavky na spracovanie. Taky typ zdznamu sa d4 vyhodnotit
pomocou tzv. adaptivnej k~~-means analyzy (angl. adaptive k-means analysis — ASK)
vypracovany Pomponim a Vinogradovom [29], ktora ponuka kvantitativhu
charakterizaciu signalu.

V ASK sa kontinudlny zaznam AE najprv rozdeli na menSie Useky
zadefinovanim analytickych okien (Sirka je obyCajne medzi 1 az 4 ms). Pre kazdé
jedno okno sa vypocita tzv. funkcia spektralnej hustoty G (w) (angl. power spectral

density — PSD, Obr. 1.2.3.) pomocou diskrétnej Fourierovej tranformacie [30].
G(w) = Bk, fre 2t (1.3)
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kde #9 a t; su zaciatok a koniec jednotlivych okien, o je frekvencia, ktora je v intervalu
od 0 do /72, kde f je vzorkovacia frekvencia.

Kvoli ndhodnému charakteru AE je mozné pozorovat’ znaény rozptyl v tvaroch
PSD. Preto urCenie dominantného zdroja AE v analytickom okne prebicha na
Statistickej urovni. Statisticka metdda, ktora zoskupuje podobné, a separuje rozdielne
objekty na zéklade urcitych vlastnosti sa nazyva zhlukovanie (angl. cluster resp.
clustering).

Hlavna vyhoda ASK spociva v tom, Ze nie je potrebné definovat’ pocet

ocakavanych zhlukov, teda nie je potreba vopred odhadnut pocet aktivnych
deformacnych mechanizmov.
Z dbévodu prirodzeného vytvorenia prvého zhluku sa zaznam AE zacne este pred
samotnym deformacnym testom, tzn. prvy zhluk je tvoreny Sumovym pozadim. Pri
deformadcii materidlu je kazda nasledujtca realizacia AE v jednotlivych oknach je bud’
zaradena do jedného z uz existujtcich zhlukov, alebo sa stava jadrom nového zhluku.
Tento proces prebicha na zéklade charakteristickych hodnoét, ktoré st vypocitané
z PSD funkcie (amplituda, priemerna a medidn frekvencia, energia, Statistické
rozdelenie spektra).

Nasleduje pridelenie zhlukov k jednotlivym AE zdrojom. Vzhl'adom k tomu,
Ze tvar signalu (tzn. 1 PSD funkcie) znacne zavisi na vonkajSich podmienkach (tvar
vzorky, vlastnosti senzoru, material, atd’.), neexistuje vSeobecné pravidlo pre tento
ucel. Sleduje sa predovsetkym vyvoj poctu elementov v zhluku, ktory charakterizuje
dynamiku celého procesu. Na zéklade fyzikdlnych parametrov signalov v danom
zhluku (energia, frekvencia, amplitida) a ¢asového vyvoja poctu elementov mozeme
priradit’ dominantny zdroj AE k danému zhluku [21].

Ako sa to vyssie uvadza, zdrojom prvého zhluku je Sum pozadia. Tento klaster
ma vel'mi nizku energiu v Sirokom frekvenénom obore. Je zname, Ze AE signal od
sklzu dislokécii ma nizSiu energiu nez dvojcatenie [31], [32]. Kvoli tomu, klaster
s PSD majuci vysoké energie v uzS§im frekvenénom intervalu bude spojeny
s dvojcatenim. Je dolezité zdoraznit,, Ze vysledky ASK analyzy musia byt overené aj
inym experimentdlnymi metédami, aby sme zaru¢ili spravnu interpretaciu. DalSou
dodlezitou vlastnostou ASK metody je, Ze urcuje sice dominantny mechanizmus AE
v danom okne, ale nevylucuje sti¢asnu aktivitu d’alSich mechanizmov.

Na Obr. 1.2.4. je priklad zhlukovania, kde je zndzornend energia a stredna

frekvencia na jednotlivych osach. Farby reprezentuju jednotlivé zhluky a elipsy trovne
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konfidencie 95%. Niektoré zhluky sa prekryvaji v dosledku dvojdimenzionélnej

projekcie 7-dimenzionalneho priestoru.

{‘
|

normalized PSD function, G(f) (a.u)

S T———— D Bt R il
frequency, f (Hz) "

Obrazok 1.2.3. Tvary PSD funkcii pre jednotlivé klastre [21]
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Obrazok 1.2.4. Distribucia AE zhlukov v zavislosti na energii a strednej frekvencii [21]

1.3. Legovanie so vzacnymi zeminami (Mg-RE)

Cisty horéik ma velmi nizku medzu sklzu, o neumoziuje jeho pouzitie pre
SirSie inZinierske aplikacie. Pridanie vzacnych zemin k ¢istému horé¢iku moze vyrazne
ovplyvnit’ mechanické vlastnosti materialu.

NajvyraznejSimi mechanizmami pri zlepSeni mechanickych vlastnosti

hor¢ikovych zliatin su primesové a precipitaéné spevnenie.
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V tuhych roztokoch sa nemeni krystalova Struktira zdkladného kovu. Podl'a
rozmerov legovacich prvkov v porovnani s relativnym rozmerom atomov matrice,
moézeme rozliSit’ substituéné a intersticidlne tuhé roztoky. V pripade, ked’ rozpustné
atomy su dost’ malé, aby zmestili do intersticidlnych poloh matrice, hovorime
o intersticidlnom tuhom roztoku. NajbeznejSie intersticalne prvky su elementy s
mensim atomovym ¢islom, ako H, C, O alebo N. Na druhej strane, ked’ legovacie
prvky su dostatocne vel'ké na to aby nahradili atdémy matrice, hovorime o substitu¢nom
tuhom roztoku . Pritomnost’ cudzich atomov v krysStalovej Struktare vedie k distorziu
materskej mriezky a s tym zvySuje lokdlne napétie v materialu. Tento vytvorené
napétové pole interaguje s napitovym polom dislokacii. Rozpustené atomy sa moézu
zakotvit’ na disloka¢nych Ciarach alebo na dvoj¢atovych hraniciach tym sa znizuje
pohyblivost’ dislokacii. Obmedzenie pohybu dislokacii sa zvySuje pevnost’ materialu.

Vzacne zeminy majii obmedzenu rozpustnost’ v horéiku, kvoli tomu spinaja
jednu z podmienok vytvrditelnosti precipitaénym starnutim. Pritomnost’
sekundarnych faz, ktoré vznikaju pocas odlievani, mézu takisto obmedzit’ dislokacny
sklz a rast dvojciat [33].

RE prvky maja vyraznejsi vplyv na spevneni materidlov ako bezne pouZzivane
Al alebo Zn. Dévodom je, ze RE atdémy ovplyviiuji nie len Mg-RE vézby ale aj vizby
Mg-Mg [34]. Pridanie RE prvkov zlepSuje mechanickych vlastnosti aj pri vyssSich
teplotach. Periodicka segregacia atomov Gd a Zn na koherentnych hraniciach dvojciat
bola pozorovana po statickom zihani 200 °C deformovanych vzoriek Mg-Gd-Zn [35],
[36].Tato usporiadana segregacia posobi tzv. kotviaci (pinning) efekt pre dvojcatové
hranice, ¢o vedie k neobvyklej situdcii, ked’ po zihani dochadza k spevneniu zliatin.

Pozoruje sa predovsetkym zlepSenie hodnoét pevnosti, tvarovatelnosti pri
teplotach deformacie pod 200 °C, odolnosti voci kordzii a znizenie asymetrie hodnot
medze sklzu pri tahovej resp. tlakovej deformacii [37]. Legovanie so vzacnymi
zeminami moZze zoslabit’ textiru po mechanickom spracovani: zniZi sa predovsetkym
intenzita najsilnejSich difrakénych maxim [37], [38].

Nevyhodou tychto zliatin je vysokd cena vzacnych zemin v porovnani

s komer¢ne pouzivanych Al a Zn.
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2. Ciele prace
Hlavné ciele diplomovej prace su:
e Preskumat chovanie binarnych Mg-Gd zliatin pocas tlakovych skuasok pri
izbovej teplote
e Studovat priebeh akustickej emisie po¢as deformacie
e Stadium vplyvu obsahu Gd na dynamiku prebiehajicich deformaénych
mechanizmov

e Objasnit’ dynamiku dvojcatenia v zavislosti na koncentracii Gd
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3. Experimentalne metody
3.1. Deformacné skusky

Deformacné skusky v tlaku boli urobené s pouzitim zariadenia INSTRON®
5882 a mensSieho deformacného stolku MTI SEMtester 1000. Deformacny stolik MTI
bol prepojeny s optickym mikroskopom a vysokorychlostnou kamerou PHOTRON
FastCam SA-Z 2100K pri skiamani rychlosti propagacie dvojiat. Taktiez MTI
SEMtester 1000 bol pouzivany pri vykonani deformacnych skusok v komore
skenovacieho elektronového mikroskopu Zeiss Auriga Compact (in-situ SEM).
Meranie prebiehalo pri izbovej teplote pri konstantnej deformaénej rychlosti 107 s,
Vzorky mali tvar kvadra o velkosti 6x6x10 mm?.

Zavislost’ skuto¢ného napétia ¢ na skutocnej deformécii € a zavislost’ sily na
¢ase boli spracované v programe Origin®. Bolo urcené aj skuto¢né napitie pri 0,2 %
plastickej deformacie, tzv. parameter g2 — napitie na medzi sklzu. Okrem toho bolo

eSte vyhodnotené maximalne skuto¢né napéitie omax a taznost &max.

3.2. Akusticka emisia

Pocas deformacnych skusok akusticka emisia bola monitorovana s pocitacom
riadenym PCI-2 pristrojom od PAC (Physical Acoustic Corporation). PICO 30S
piezoelektricky prevodnik s priemerom 3 mm vyrobené od PAC pracujiici vo
frekvenénom obore od 50 do 650 kHz bol namontovany na vzorku so silikénovou mast'ou
a kolikom. Z dovodu zosilnenia signalu zo senzora AE bol pouzity predzosiliiova¢ PAC
typu 2/4/6 nastaveny na hodnotu 40 dB. Systém PCI-2 umoziluje sibezné meranie
parametrizacie s prahovou Uroviiou a kontinualny zdznam. Prahova Giroven bola nastavena

na 24 dB a vzorkovacia frekvencia zaznamu bola nastavena na 2 MHz.

3.3. Vysokorychlostna kamera

Rychlost’ propagacie dvojciat bola skiimand s vysokorychlostnou kamerou
PHOTRON FastCam SA-Z 2100K, ktora je schopnd zaznamenat’ az 2,1 milidnov
obrazkov za sekundu (hodnota ISO je 50 000, elektronicka zavierka 159 ns, a interna
RAM pamit 128 GB). Kamera bola prepojend s optickym mikroskopom
OLYMPUS GXS51.

Pri naSich meraniach sme pracovali s 700 000 obrazkov za sekundu

(angl. frames per second - fps). Celkova dizka zdznamu je obmedzena s internou RAM
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paméit'ou na asi 10 sekund. V nasom pripade pre Studium dynamiky dvojciat zapis sa
spustil po vidite'nej zmene mikrostruktiury (vznik dvojéiat), ktor sme odhalili zo
subezného pozorovania Struktury pomocou optického mikroskopu. Kamera bola
nastavena tak, aby pri spusteni zaznamu sa ulozil aj 3 sekundovy zaznam pred Startom,

ktory sa nachadzal vo vyrovnavacej pamiti.

3.4. Riadkovacia elektronova mikroskopia (SEM)

Mikrostruktura zliatin v zakladom stave bola skiimana pomocou riadkovacieho
elektronového mikroskopu SEM Quanta FEI 200 FEG a sledovanie zmeny
mikrostruktury pocas deformacné skusky (in-situ SEM) boli uskutocnené za vyuziti
SEM Ziess Auriga Compact. V oboch pripadoch zdrojom elektronov je FEG (field
emission gun), s urychl'ovacim napitim od 500V do 30kV. Obidva mikroskopy st
vybavené s viacerymi detektormi, ktoré umoziuji detailni analyzu mikrostruktury,
napr. chemické zloZenie, kryStalografické parametre mriezky, orientacia zfn.

Pri interakcii primarneho elektronového zvizku s atdmami vzorky sa generuju
predovSetkym sekundarne elektrony, spitne odrazené elektrony, brzdné
a charakteristické rtg Ziarenie [39].

e Sekundarne elektrony - SE vznikaji neelastickym rozptylom elektronov.
Uvoliujt sa pri ionizacii atdbmov vo vzorku vplyvom dopadajtcich elektronov.
Energie sekundarnych elektronov je ~ 50 eV. St emitované zo vzorky z hibky
~5-50 nm.

e Spdtne odrazené elektrony (angl. back-scattered electrons — BSE) vychadzaju
z hlbsej Casti (aZ ~um), ich kineticka energia mdze dosahovat’ aj hodnoty
urychl'ovacieho napdtia. Tieto elektrony menia trajektoriu vo vzorku vplyvom
interakcie s atbmovymi jadrami. Pocet spitne rozptylenych elektronov zavisi
na atdbmovom Ccisle prvkov vzorky.

e Brzdné a charakteristicke rtg Ziarene — vychadzaju z este hlbSej Casti vzorky.
Charakteristické spektralne ciary vznikaji rekombinaciou elektrénovych
obalov atoémov po interakcii s elektronovym li€om. Pomocou ich moéZeme
identifikovat’ jednotlivé prvky, ktoré st pritomné v materidlu.

Sekundarne a spitne odrazené elektrony sa poZzivaji na zobrazenie povrchu

vzorky. Obrazky sekundarnych elektronov sa pouzivaji na zobrazenie topografie
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povrchu. Ked’ povrch vzorku je nakloneny voci primarneho elektronového zvazku
emisia SE je intenzivnejsia.
Intenzita BSE je citliva na atbmovom C¢isle prvku vo vzorku, preto sa javia

oblasti s taz§imi prvkami svetlejSie na BSE obrazkoch.

Secondary Electrons Backscattered Electrons

Obrazok 3.4.1. Vznik SE a BSE elektronov [40]

primary beam

Obrazok 3.4.2. Interakcia primadrneho elektronového zvizku generuje rézne

formy emisie [13]

3.4.1. Difrakcia spétne odrazenych elektronov (EBSD)

Metdda EBSD umoziuje urcit’ orientaciu jednotlivych zin. Pre meranie EBSD
vzorka musi byt namontovand na drziak, ktory je nakloneny o 70°. Urychlované
elektrony zo zdroja (z FEG) interaguji s materidlom a nepruzne rozptylené spitne

odrazené elektrony, ktoré spiitaju Braggovu podmienku difrakcie pre jednotlivé

17



krystalografické roviny (Obr.3.4.3.b), vytvaraji kuzele a nésledne mapu Kikuchiho
linii na detektoru. Tak pre kazdy bod skenu sa vytvori mapa Kikuchiho linii a ku kazdej

konfiguracii linii (mape) patri Specificka kryStalografick4 orientacia. Millerove indexy

su urcené pomocou Houghovej transformécie.

Obr.3.4.3. a) EBSD systém, b) Kuzele
spliujuce Braggovu podmienku difrakcie na
rovine atomov, c) indexovana Kikichuho

mapa [41]

Vysledky boli vyhodnotené pomocou programu TSL-OIM Analysis 8.0, ktory
je z nameranych déat schopné urCit napr. velkost zfn, vzdjomnl orientdciu
jednotlivych zin a dvoj€iat, hodnoty Schmidova faktora pre jednotlivé zrna, texturné
po6lové obrazky, atd’.

Vzorky pre EBSD boli najprv vybrisené na SiC papieroch (do hrubosti 4000),
potom vyleStené diamantovymi pastami s velkostou castic az do 0,25 pm. Pre
deformaéné skusky s pouzitim vysokorychlostnej kamery na urcenie rychlosti
propagécie dvojciat uz vylestené vzorky boli elektrolyticky lestené pomocou pristroje
Struers s elektrolytom AC-2 pri -40 °C, 18V, 60s. Nasledne boli eSte leptané
s 10% HNOs za 10s aby boli vidite'né hranice zfn. Pre deformacné skasky v SEM po
lesteni s diamatovymi pastami nasledovalo i6nové lestenie s argénovymi iénmi po
dobu 25 minut v pristroji Leica EM RES102, aby sme dosiahli dostatocne kvalitny
povrch materidlu pre zaistenie difrakcie pre uspesné EBSD mapovanie. Pre skenovanie

bolo pouzité urychl'ovacie napitie 10-15 kV a pracovna vzdialenost’ 10-18 mm.
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3.4.2. Analyza sklzovych pasov (slip trace anlysis)

In-situ deformacné skusky boli vykonané v tlaku pomocou deformacného
stoliku MTI SEMtester 1000 v SEM Zeiss Auriga Compact. EBSD mapy a SE obrazky
boli urobené pred testom a pri ur¢itych hodnotach napitia na vybranom mieste kazde;j
vzorky.

Pomocou programu OIM mézeme vykreslit’ tzv. GROD (angl. Grain Refernce
Orientation Deviation) mapy, na zaklade ktorych moézeme usudit’ aky typ sklzu
prebiehal v danom zrne. Metdda je zalozend na urCeni osi rotacie krystalograficke;j
mriezky, ku ktorej dochddza v dosledku dislokaéného sklzu. Vo farebnom
trojuholniku na Obr. 3.4.4. st oznaCené rotacné osi, ktoré zodpovedaju hlavnym
sklzovym systémom v hor¢ikovych zliatindch. Pri sklze je rotacnd os kolma jednak na
normalu sklzovej roviny ako aj na smer sklzu aktivnej dislokacie. Tak napr. rota¢né os
[0001] odpoveda < a > prizmatckému sklzu a je oznadeny &ervenou farbou. [1100]
osa odpoved4 bazilnemu < a > sklzu, ktory je oznateny modrou farbou. [1120]
rota¢nd osa (zelena farba) sa zhoduje so Specialnym pripadom viacnasobného sklzu,
kde dva susedné bazilne < a > sklzové systémy su aktivované v podobnom pomere
v tej istej oblasti. Preto pre GROD mapy farebné Skalovanie indikuje os rotacie
krystalografickej mriezky a nasledne dominantny sklzovy systém, ktory rotacie
spdsobi.

. - ) (aq + ay) ©
{a) prismaticslip  {a) basal slip basal slip

(az}

@ <EJ%,>

Z 4 T e _
n ' *
1 n = (0001) {
b = [1120] b = [1120] \
w = [0001] w = [1100] [1120]

{a) 1%t order (c + a) 1% order {c + a) 2™ order
pyramidal slip pyramidal slip pyramidal slip
e D A T D v <R D
n J ,--'4"
w e | b o Pl fv‘

b - \_,4\
n=(0111) n=(0111) n = (1122)
b = [2110] b =[1123] b= [1123]
w = [0112] w = 13853 w = [1100]

Obrazok 3.4.4. Sklzové systemy v Mg; b je smer skizu, n je normala k rovine skizu, @

je rotacnad os, kolmy na normalu skizovej roviny a na smer sklzu [42]
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Analyza sklzovych pasov sluzi pre identifikaciu aktivnych sklzovych systémov
s vyuzitim znamej kryStalografickej orientacie zfn z EBSD map a SE obrazkov, ktoré
boli ziskané pocas in-situ SEM deformacie. Sklzové pasy su definované ako rovné
Ciary, ktoré su prieseCnikom aktivnej sklzovej roviny s povrchom vzorky [14].
Pre analyzu boli braté do uvahy nasledujuce tri sklzové systémy:
a) {0001}(1120); bazilny (a)
b) {1010}(1120); prismaticky (a)
¢) {1122}(1123); pyramidalny 2. druhu {c + a)
Obr. 3.4.5. ukazuje priklad ako sa s pouzitim metddy slip trace analyzy identifikuje
aktivny deformac¢ny mechanizmus [15]. V SE obrazkoch (Obr.3.4.5.a) je mozné
pozorovat’ sklzové pasy v jednotlivych zrnach. Udaje o orientécii zfn (Eulerove tihly)
boli ziskan¢ z EBSD map (Obr.3.4.5.b), schéma vsetkych moznych sklzovych pasov,
ktoré sa mozu na povrchu objavit’ je vidiet' na Obr. 3.4.1.d a vypocita sa podla kodu
v Matlabe™ zaddvanim Eulerovych uhlov. Na zéklade toho, ktory z vykreslenych
pasov je v najlepSej zhode s tym, ktory vidime na SE obrazku mézeme rozhodnut
o tom, ktory zo sklzovych systémov bol aktivny. V pripade, Ze nie je mozné
rozhodnut, ktory systém je najlepSim kandidatom, tak sa vyberie ten, ktorému patri

najvacsi Schmidov faktor
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Magnesium

Obrazok 3.4.5. Ukazka metody analyzy skizovych pdsov: a) obrdazok sekundarnych
elektronov —zlta ¢iara znaci skizovy pas v zrne A; b) prislusna mapa EBSD;
¢) elementarna mriezka hcp Mg pre zrno A, d) Zndzornenie pozicie vsetkych
sklzovych pasov, ktoré pre danu orientdciu zrna A mozu existovat (bazalny skizovy
system — zlta farba, prizmaticky sklzovy systém — cervend farba, ostatné farby

oznacuju pyramiddalne sklzové systéemy)
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4. Vysledky merania pomocou in-situ metod a ich diskusia
4.1. Charakterizacia vychodiskového stavu materialu
V préaci sme skumali deformacné mechanizmy liatych hor¢ikovych zliatin
obsahujucich 0,4 hm.%, 1,5hm.% Gd (d’alej oznacené¢ ako Mg04Gd, Mgl5Gd).
Z oboch pripadoch sme mali vzorky s dvoma réznymi priemernymi velkost’ami zin.
Mikrostruktura vychodiskového stavu vzoriek bola pozorovand pomocou
SEM (Obr. 4.1.1.). Na tychto obrazkoch mozeme vidiet, Ze mikroStruktara vzoriek je
homogénna. Na Obr. 4.1.1.c je mozné pozorovat' aj necistoty a kavity, ktoré¢ su
rovnomerne rozlozené v materiali. Tieto necistoty s najva¢Sou pravdepodobnost’ou sa
dostali do taveniny z odlievacej formy pocas odlievania. Priemernéa velkost” zfn pre
zliatinu Mg04Gd je: (48 = 5) um (Obr. 4.1.1.a) a (188 £ 20) um (Obr. 4.1.1.b), pre
zliatinu Mg15Gd: (35 £5) um (Obr. 4.1.1.c) a (120 £ 15) um (Obr. 4.1.1.d).

.
*

Obrazok 4.1.1. Vychodiskové stavy a) Mg04Gd — 48 um, b) Mg04Gd — 188 um,

¢) Mg15Gd — 35 um, d) Mg15Gd — 120 um
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Z orientacnich map (EBSD) (Obr. 4.1.2.) a z textGrnych polovych obrazkov
(Obr. 4.1.3.) mozeme vidiet ze mikrostruktira vzoriek je homogénna a textira je
nahodnad, tzn., neexistuje ziadna preferencna orientacia zin. Na Obr. 4.1.2.b je mozné

pozorovat’ v niektorych zrnach aj tenké dvojcatd, ktoré vznikli pravdepodobne pocas

pripravy vzorky.

Magnesium

Obrazok 4.1.2. Orientacné mapy (EBSD) vychodiskového stavu:
a) Mg04Gd — 48 um, b) Mg04Gd — 188 um, c) Mgl5Gd — 35 um, d) Mgl5Gd — 120 um
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1210 c) 1210 d)
Obrdzok 4.1.3. Texturne polové obrazky (vypocitane z EBSD) vychodiskového stavu:

a) Mg04Gd — 48 um, b) Mg04Gd — 188 um, ¢) Mg15Gd — 35 um, d) Mg15Gd — 120 um

4.2. Akusticka emisia v priebehu tlakovych deformaé¢nych skisok

Na Obr.4.2.1 - Obr.4.2.4. md6zeme vidiet' deformacéné krivky zliatin Mg04Gd
a Mgl5Gd (vykazujuce rozdielne priemerné vel'kosti zfn) s odozvou AE. Mdzeme
pozorovat’ pre obe zliatiny, Ze s rastucou velkost'ou zin klesa napétie na medzi sklzu,
¢oje v zhode s vzt'ahom Hall-Petcha. Hodnoty maximalneho napétia omax a napétia pri
medzi sklzu si znazornené v Tabulke 4.1. Dalej mdZzeme pozorovat’, Ze s rastiicou
velkostou zfn poklesne aj maximalne dosiahnuté napétie onqa. Na zdzname AE su
vidiet’ zretelne maxima aktivity AE v blizkom okoli medze sklzu. Toto maximum je
v literatare prisudené sti¢asnej nukleécii dvojciat a intenzivnej aktivite dislokacného
sklzu. Pokles AE nad medzou sklzu méa dva hlavné dovody. Jednak s rasticou
deformaciou rastie aj disloka¢na hustota a zaroven klesd strednd volna drdha
dislokacii, ktora je priamo umerna intenzite signalu AE [43]. Dalej, ako uZ bolo

uvedené uz v kapitole 1.2.1, AE deteguje len nukleaciu a propagaciu dvojciat [20]. Ich
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lateralne rozsirenie je pomalsi proces, ktory nemézeme zaznamenavat’ pomocou AE
[20]. V neskorSich Stadiach tvéarnenia, deformdcia sa akomoduje predovsetkym

roz$irenim dvojciat, preto signal AE klesa.

T T 250 4 T T T T T T T T 250
Voltage Voltage
3 = True Stress

06

True Stress

04r

8]
2
=1
]
=1
=1

— 2 |
& g
< 02 <
> 150 = A {1502
& P 5 a
£ 00 8 g0 ' ]
s g =5 2
> 100 % =, 100 @
0.2 2 2
= 2 =
I 50 50
04 3
O ettt 0 4 M o
0 50 100 150 200 250 300 350 400 450 0 50 100 150 200 250 300 350 400 450
Time (s) Time (s}
a) b)

Obrazok 4.2.1. Deformacna krivka a prislusna odozva AE pre zliatinu Mg04Gd
s velkostou zrna: a) 48 um, b) 188 um
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Obrdzok 4.2.2. Deformacna krivka a prislusna odozva AE pre zliatinu Mg04Gd
s velkostou zrna: a) 48 um, b) 188 um
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Obrazok 4.2.3. Deformacna krivka a prislusna odozva AE pre zliatinu Mgl5Gd
s velkostou zrna a) 35 um, b) 120 um
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Obrazok 4.2.4. Deformacna krivka a prislusna odozva AE pre zliatinu Mgl5Gd
s velkostou zrna: a) 35 um, b) 120 um

Tabulka 4.1. Skizové napdtia 602 a maximalne napdtia omax pre jednotlivé zliatiny

Mg04Gd Mgl15Gd
48 um | 188 um |35 um | 120 um
602 (MPa) 67 55 123 104
Omax (MPa) 209 189 257 251

Ked’ sa porovname vzorky s mensimi a vacSimi priemernymi vel'kost'ami zfn,
moézeme vidiet', ze s rastucou koncentraciou Gd rastie sklzové napéitie ako aj hodnoty
maximalneho dosiahnutého napitia, na druhej strane sa znizuje huZevnatost’ materialu.

Na Obr. 4.2.1. a 4.2.3. mézeme pozorovat’ deformacné krivky a surovy signal
AE v zavislosti na Case zliatiny Mg04Gd a Mgl5Gd s réznymi velkostami zfn.
Mozeme vidiet na medzi sklzu vyrazné maximum, ktorého hodnota klesa so
znizujucou sa priemernou velkostou zrna. Energia AE, ktord sa uvolni pocas
nukledcie dvojciat je imerné velkosti vzniknutého dvojcata [28], a vicsia priemerna
vel'kost’ zfn umoznuje vznik vacsich (dlhsich) dvojciat.

DetailnejSou analyzou signalu AE mo6Zeme odhadnut’ c¢asovy vyvoj
deformacnych mechanizmov. Pomocou ASK analyzy sme rozdelili AE signél do 4
zhlukov: Sum pozadia, bazalny sklz dislokacii, nebazalny sklz dislokécii a dvojcatenie.

Na Obr. 4.2.5. je vidiet’ ako vyzeraju energie jednotlivych zhlukov v zavislosti
na medidnu frekvencie. Do jednotlivych zhlukov boli zoradené realizacie AE v
jednotlivych analytickych oknach podl'a charakteristickych fyzikalnych a Statistickych

parametrov ako to bolo popisané v kapitole 1.2.1.
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Obrazok 4.2.5. Distribucia AE klastrov v zavislosti na energii a strednej frekvencii

a) Mg04Gd — 48um, b) Mg04G - 188 um, c) Mgl5Gd - 35 um, d) Mgl5Gd - 120 um

V dalSom kroku je treba priradit’ fyzikalny vyznam jednotlivym zhlukom.
K tomu sa vyuziva nie len zavislost’ energie na frekvencii (Obr. 4.2.5.), ale aj Casova
zavislost relativnej aktivity AE zdrojov v jednotlivych zhlukoch (Obr. 4.2.6).
Identifikécia ¢ierneho zhluku je najjednoduchsia:

e Objavi sa eSte pred zaiatkom deformécie, a preto pochadza
jednoznaéne od Sumu.

e Tento klaster ma najniZSiu energiu, a ma Siroké frekvencné spektrum
(Obr.4.2.5.), ¢o je typické pre Sumove pozadie.

e Jeto jediny aktivny zhluk pred spustenim deformécie. Pocas testu, ked’
sa objavia aj ostatné zhluky, tak jeho aktivita poklesne na nulu, pretoze
signal AE od tohto zhluku nie je dominantny vo&i ostatnym. Dalej, ked’
aktivita ostatnych klastrov poklesne, tento zhluk sa stdva dominantnym

a jeho aktivita zacne stipat’.
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Obrdzok 4.2.6. Casova zavislost relativnych aktivit AE zdrojov a deformacna krivka:

a) Mg04Gd — 48um, b) Mg04G - 188 um, c) Mgl5Gd - 35 um, d) Mg15Gd - 120 um

Cervené a modré zhluky:

St pritomné v Sirokom frekvenénom oboru, maju nizke az stredné
energie, ¢o naznacuje disloka¢ny povod AE. Signily s vysokymi
energiami pochadzaju s najvacSou pravdepodobnost'ou od lavinovitého
pohybu velkého poctu dislokdcii na zaciatku namadhania.
So zvySujucim sa deformanym napitim rastie aj hustota dislokacii,
naopak klesa ich strednd vol'na drdha, a preto signal AE sa posunie k
vys§im frekvencidm a mensSim energiam [44].

Cerveny zhluk mézeme spojit s bazalnym sklzom. Na zadiatku
namahania pri nizkych aplikovanych napitiach je dominantnym
zdrojom AE, ako to mézeme vidiet na Obr.4.2.6. To je charakteristické
pre bazalny < a > sklz, ktory méa najmensie CRSS. Dalej, po vy&erpani
moznosti akomodovat’ deformaciu dvojcatenim sa aktivizujii hlavne
bazalne sklzové systémy. Kvoli tomu, Zze pri dvojCateni sa mriezka

nato¢i do spravneho smeru tak, aby uz zdvojcateld ¢ast’ zrna mohla
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d’alej plasticky deformovat primarne bazalnym sklzom. Zmenu
v aktivite deformaénych mechanizmov mdzeme pozorovat’ pre vsetky
vzorky (Obr.4.2.6.), kde po vycCerpani dvojCatenia, sa stidva
dominantnym mechanizmom bazalny sklz.

Modry zhluk suvisi s nebazalnym sklzom. V pripade zliatin Mg04Gd
(Obr. 4.2.6.a-b) mozeme vidiet, Ze sklz v nebazalnych rovinach sa
aktivuje este pred medzou sklzu, a nasledne uz nepozorujeme vyrazni
aktivitu tychto rovin. Aktivitu na zaciatku namdhania moZeme
vysvetlit' s ndhodnou textirou. Niektoré zrnd moézu byt nevhodne
orientované pre bazalny sklz a na dvojcatenie, a tym padom sa moézu
aktivovat’ nebazélne sklzové systémy (predovSetkym prizmaticky <a>-
sklz a pyramidalny <c+a>-sklz), aj ked” CRRS pre ich aktivaciu je
vacsi. V pripade zliatin Mgl5Gd (Obr. 4.2.6 c-d) mdzeme pozorovat
podobny jav na zaciatku deformacie ako pri Mg04Gd. Vedl'a bazalneho
sklzu sa aktivuji aj nebazélne sklzové systémy. V pripade s mens$im
priemernou vel'kost'ou zfn mézeme vidiet, ze po vycerpani moznosti
akomodovat’ deforméciu dvojéatenim a bazalnym sklzom sa aktivuji
nebazalne sklzové systémy, ktoré pdsobia sekundarne spevnenie. Pre
vzorky s va¢Sim priemernou velkostou zfn mozeme vidiet, Ze
nebazalny sklz je aktivnym mechanizmom nie len na zaciatku
deformacie. Vzhl'adom na to, Ze zliatina ma nahodnu textiru, mézu byt’
niektoré zrna nevhodne orientované pre bazalny sklz a dvojcatenie,
1 napriek tomu, Ze tieto deformacné mechanizmy maji najmensie
CRSS. Pre akomodaciu deformacie sa preto musia aktivovat’ nebazalne
sklzové systémy. Porovnanim zliatin Mg04Gd a Mgl5Gd, s vidcSou
priemernou velkostou zin (Obr.4.2.6.b)d)), mdzeme vidiet, ze medza
sklzu je vécsia v pripade Mgl15Gd. To mézeme vysvetlit’ jednak s tym,
ze Mgl5Gd ma menSie zrnd, a taktiez vacSiu koncentriciu
rozpustenych Gd atomov, ktoré moézu branit’ sklzu dislokacii
a objemovému rastu dvojéiat. Dalej moZzeme k tomu pridat’ aj to, Ze
kvoli ndhodnej textire mozu niektoré zrna akomodovat” deformaciu
s aktivaciou nebazalynch sklzovych systémov, ktoré maja ale vyssie
CRSS, a k plastickej deformacii je potrebné vicsie vonkajSie napétie.

Dalej po vylerpani deformacie pomocou bazalnych sklzovych
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systémov pri tejto vzorku neddjde k vyraznej aktivacii nebazalnych
rovin (ale ich aktivitu vylucit nemozeme, pretoze s ASK pozorujeme
len dominantné zdroje AE). V dalSom useku deformacie sa stava

Sumové pozadie dominantnym zdrojom AE.

Zeleny klaster:

Signal AE pochadza od udalosti s vysokymi energiami z uzSiecho
frekvenéného oboru. Zeleny klaster je dominantnym zdrojom AE pri
mierne vysSich napatiach deformacie. Toto chovanie je charakteristické
pre nukledciu tahovych dvojciat, ktoré maju vyssiu energeticki odozvu
[31] a CRSS pre ich aktivaciu je o nieo vacsi ako v pripade bazélneho
sklzu.

Signal od dvojCatenia ma rychlo rastiici charakter od zaciatku
deformécie, ¢o je v dobrom sulade s nizkym kritickym sklzovym
napatim dvojcatenia (< 10 MPa — [44]). Najviac dominantnym je pri
makroskopickej medzi sklzu, kedy doéjde k nukleédcii vécsieho
mnoZstva dvojéiat. V pripade zliatiny Mgl5Gd s vdc¢Sou priemernou
velkostou zfn mdézeme pozorovat, ze dvojcatenie je najvyraznejSim
zdrojom AE v priebehu velkej ¢asti deformacie na rozdiel od zliatin
Mg04Gd. To modze byt spdsobené tym, ze v zliatine Mgl5Gd su
rozpusteny Gd atomy, ktoré brania objemovému rastu dvojciat, a preto
je potrebnd nukleacia dalSich dvojc¢iat k udrZaniu plastickej
deformacie. Podl'a vysledkov preto predpokladame, ze pri in-situ SEM
skaskach budeme modct pozorovat vznik novych dvojciat so
zvySujucim sa vonkajSim napitim. V pripade =zliatin Mg04Gd
predpokladdme vznik dvojciat v okoli medze sklzu a s narastajicou
deformaciou o¢akdvame ich objemovy rast (o nie je mozné detegovat’
pomocou AE)

Po inflexnom bode na deformacnej krivke uz nie je dvojCatenie
dominantnym zdrojom AE, ¢o znamena, Ze po vyrovnani speviiovacich

a odpevnovacich dejov uz nedéjde k vyraznej nukleécii dvojciat.
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4.3. Meranie rychlosti propagacie dvojciat pomocou vysokorychlostnej kamery
Pre meranie rychlosti propagécie dvojciat boli skimane zliatiny s va¢Simi
priemernymi vel’kostami ztn (Mg04Gd - 188um, a Mg15Gd — 120 pm), aby sme mali
moznost’ zaznamendavat’ rast dvojc€iat cez viacero zaberov. Pred meranim boli ziskané
orientacné mapy (EBSD) pripravenych vzoriek, aby sme mohli odhadnut’, ktoré zrna
budu s najvacsou pravdepodobnost'ou dvojcatit’ s ohl'adom na ich orientaciu a smer
namahania. Tento odhad bol nutny z dévodu obmedzeného zorného pol'a mikroskopu pri
zvacseni 50x a rozliSenia vysokorychlostnej kamery (128 x 64 pixelov pri rychlosti
zaznamu 700 tis. snimok za sekundu), ¢o umoziuje pozorovanie iba niekol’ko mélo zn.
Dalej v programe OIM boli vykreslené mapy s vypoéitanymi Schmidovymi
faktormi pre dvojcatenie, a navyse boli zakreslené aj zakladné hexagonalne mriezky,
aby sme mali vizualnu predstavu o orientdcii zfn, ¢o nasledne umoznilo vyber
najvhodnejsieho miesta pre pozorovanie. Podl'a takejto analyzy sme sa rozhodli, ktora
Cast’” vzorky bude skumana vysokorychlostnou kamerou. Na Obr. 4.3.1. mdzeme
vidiet ukézku orientatnych map a map s vypocitanymi Schmidovymi faktormi.

V tomto pripade sme sa rozhodli pozorovat’ zakrizkovanu oblast’ na Obr. 4.3.1., kde

je najvyssi pocet priaznivo orientovanych ztn k vzniku dvojciat.

d o 2 | —

—> ¢ Spmer namahania
Obrazok 4.3.1. Ukazka vyberu miesta pozorovania pre meranie rychlosti propagacie
dvojcata: a) Orientacna mapa a odpovedajuca b) mapa s vypocitanymi Schmidovymi

faktormi — pre zliatinu Mgl5Gd - 120um

31



Na vybranej oblasti vzorky sme pocas deformacie zaznamenavali 4 dvojcata

(A, B, C, D), vid Obr. 4.3.2.

Obrazok 4.3.2. Snimky s pouzitim vysokorychlostnej kamery pre zliatinu
Mgl5Gd — 120 um: a) snimka tesne pred vznikom dvojcata b) prva snimka so

vzniknutym dvojcatom, c) o 1 snimku neskor d)e)f) odcitané rozdiely snimok

32



Na Obr. 4.3.2. st znazornené po sebe iduce snimky zakrizkovanej oblasti
z Obr.4.3.1.. Rychlost’ zaznamenavania bolo 700 000 snimok za sekundu, takze doba
uplynuld medzi jednotlivymi snimkami je 1,43 ps. Kvoli tomu, Ze snimky nemaju
dobré rozlidenie, dizka jednotlivych dvojéiat bola uréovana tak, Ze snimka tesne pred
vznikom dvojcata bola od¢itana z nasledujucich obrazkov. Takto sme dostali ¢ierno-
biele obrazky, z ktorych je jednoduchsie odgitat’ dizku nukleovaného dvojéata (pocet
pixelov) za dany ¢asovy interval. Takto vzniknuté dvoj¢a bolo fitované modifikovanou
dvojdimenzionalnou Gauss-funkciou, z ¢oho bola uréena jeho dizka. Pri premene
pixelov na mikrometre sme pouzivali kalibraciu, kde oblast’ snimku 128x64 pixelov,
odpoveda v skuto¢nosti oblasti (600x300) pm?.

V Tabulke 4.2. st znazornené dizky dvojéiat A, B, C, D, a ich vypo&itané

rychlosti propagacie.

Tabulka 4.2: Dizky dvojciat I a vypocitané rychlosti propagdcie dvojciat vrdtane chyb

I(um) | Alum)| v(ms') | Av (ms™)
A 104,6 29,1 73,2 20,3
B 44,4 12,1 31,1 8,5
C 51,1 16,4 35,7 11,5
D 423 17,0 29,6 11,9

V pripade dvoj¢ata C je mozné pozorovat’ narast dvojcat’a, ale kvoli horSiemu
rozli$eniu snimky je tento narast v ramci chyby odéitania diZky dvojéat’a. Z nameranych
hodnét bola ziskana minimalna rychlost’ propagécie: v, = (42,4 £ 13,1) ms™.

Pri d’alSich meraniach sme postupovali podobne ako je to uvedené vyssie. Vo
vacSine pripadoch sa pozoroval vznik dvojc¢ata v priebehu jednej snimky. Preto
vypocitané hodnoty udavaji skor spodny limit rychlosti rastu.

V pripade zliatiny Mg04Gd sa nam z desiatich vzoriek podarilo zaznamenat’
vznik dvojc¢iat v dvoch pripadoch. Deformécia jedného zrna, alebo nami vytypovanych
zin velmi silne zavisi od okolitych zin. Cize odhadnut’ miesto na vzorke, kde dojde
k dvojc€ateniu je vel'mi tazké. Kazdé zaznamenané dvoj€a vzniklo a narastlo cez celé
zrmo v priebehu jednej snimky. Z nameranych hodndt bola pre zliatinu Mg04Gd
stanovend propagacnd rychlost’: vigosGa = (78,6 £ 22,2 ) ms™.

Dalej sme predpokladali, 7e s vidSou pravdepodobnostou sa podari
zaznamenat' vznik a rast dvojcata pre zliatinu Mgl5Gd kvoli vacSiemu mnoZstvu

rozpustenych Gd atomov. Z 15 pripravenych vzoriek sa podarilo zaznamenat’ vznik
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dvojcata v osmych pripadoch. Z dovodu ndrocnosti experimentov (velkd chyba
merania) je v niektorych pripadoch obtazne rozlisit’ ¢i dochadza len k propagacii
dvojéiat, alebo i k ich subeznému rastu. Dalej predpokladame, Ze vyssia koncentracia
atomov Gd spdsobila to, Ze dvojCata nerastli cez cely priemer zrna (mdézeme vidiet’ aj
na Obr. 4.3.2, ale sa zastavili v zrne zrejme kvoli nejakej poruche krystalovej mriezky.
Pre zliatinu Mg15Gd bola uréend propagaéna rychlost’: vagisca = (54,4 £ 18,7 ) ms™.
Napriek znacnej chybe v uréeni rychlosti propagacie, nase vysledky indikuj,
ze koncentracia primesovych atomov ovplyviiuje propagaciu dvojciat, nakol'ko pri
vysSej koncentracie Gd sme namerali mensSie hodnoty rychlosti v. Namerané hodnoty
rychlosti propagacie dvojciat radovo odpovedaji hodnotdm nameranych skupinou
A. Vinogradova [20] na ¢istom horc¢iku. Kannan a kol. [45] namerali sice rychlosti
dosahujuce az 1 km/s, ale v ich pripade sa jednalo o balistické testy (rychlost

deformacie 1 km/s) na monokrystaloch Mg.

4.4. Vyvoj mikrostruktury pocas deformacnych skusok v komore SEM (in-situ SEM)

Deformacné skusky boli prevedené v komore SEM Zeiss Auriga Compact.
Zliatiny Mg04Gd (s priemernou vel'kost'ou zin 48um a 188um) a Mgl5Gd (120 pm)
boli vybrané pre skiimanie zmien mikrostruktiry pocas tlakovych deformacnych
skusok. Vzorky boli deformované do vopred uré¢enych hodnot napétia, s oh'adom na
priebeh deformacnej krivky a odpovedajucich zmien v odozve AE z predchadzajtcich

merani.

4.4.1. Zmena dvojéatového objemu

Zliatina Mg04Gd s priemernou vel'kost'ou zfn 48 pm bola deformovana v tlaku
postupne do napdtia 70 MPa, 100 MPa a 130 MPa, kde test bol zastaveny pre
skenovanie orientacnych mép a SE obrdzkov. Orientaéné mapy vychodiskového stavu
a v jednotlivych Stadidch deformdcie, smer namdhania a mapy s vykreslenymi
dvojCatami s znazornené na na Obr. 4.4.1.a-g. Do orientacnych map boli zakreslené

vysokouhlové hranice (>15°) &iernou, a tahové dvojcata typu {1012} <1 0 T1> ¢ervenou

farbou.
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Obrazok 4.4.1. Orientacné mapy zliatiny Mg04Gd — 48 um v a) zakladom stave, a po
tlakovej deformacii: b),e) 70 MPa, c)f) 100 MPa, d)g) 130 MPa; e-g) dvojcatd

vykreslené v jednotlivych stadiach deformacie

Na Obr.4.4.1.e mézeme vidiet', ze uz pri zatazeni do 70MPa je vel'’ké mnozstvo
nukleovanych dvojéiat. Pocet dvojciat v dalSich krokoch sa navysi len o par, pre
deformécie je charakteristické narast uz pritomnych dvojc¢iat. Ako to mézeme vidiet’
na Obr. 4.2.6.a) 70 MPa je napitie hned’ nad medzou sklzu. V okolo medze sklzu je
charakteristické nukleacia novych dvojciat. Podiel dvoj¢iat v tomto stave podla
orientatnej mapy je 3,9%. Dalej na Obr. 4.4.1.f pri zatazeni do 100 MPa mozeme
pozorovat’ znac¢ny laterdlny ndrast tychto dvojciat, ktoré uz boli pritomné aj pri
zatazeni do 70 MPa, a vznik niekol’ko novych dvojciat. Podiel dvojciat v tomto bodu
deformacie je 15,7%. V poslednom kroku na Obr. 4.4.1.g pri zatazeni do130 MPa

moézeme vidiet’ uz viac celkovo dvojcatelych zfn, a vyrazny objemovy rast do 21,2%.
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V kazdom $tadiu deformacie vzniknuté dvojcata boli typické pre tlakové namahanie
horéiku: vznikli len fahové dvojcata typu {1012}(10T1).

Zliatina Mg04Gd s priemernou velkostou zin 188 pum bola deformovana
v tlaku postupne do napédtia 70 MPa, 100 MPa a 130 MPa, kde test bol zastaveny pre
skenovanie orientacnych map a SE obrazkov rovnakym sposobom ako
pri predchadzajucej vzorku.

Na Obr. 4.4.2.e moézeme vidiet, ze uz pri zatazeni do 70 MPa, skoro v kazdom
zrne sa nukleovali dvojcatd. Téato zliatina ma rovnaké zlozenie ako predchadzajuca,
ale ma ovela vacSiu priemerni velkost zfn, ¢o je mozné vysvetlit Hallovym-
Patchovym vztahom. Hodnota 70 MPa pre tato zliatinu odpoveda 2% skutocnej
deformdcii. V pripade zliatiny s menSim zrnom (Mg04Gd — 48 pum) predstavuje
napétie 70 MPa skuto¢nt deformaciu 1,3%. Preto je pochopitel'né, ze na Obr. 4.4.2.e
vidime jednak aj poctovo, ako aj lateralne rozsiahlejSie dvojcatd, ako pri zliatine
s menSimi zrnami. V tomto bode deformdcie je objemovy podiel dvojciat 11,5%.
V d’alSom kroku pri zat'azeni do 100 MPa mdzeme vidiet’ len niekol’ko malo novych
dvojciat, ale najvyraznej$im javom je objemovy rast dvojciat. Mézeme pozorovat’ uz
aj niekol’ko plne zdvojcatelych zin. Objemovy podiel dvojéiat je 16,5%. V poslednom
bode merania pri zat'azeni do 130 MPa na Obr. 4.4.2.g, m0Zeme pozorovat hlavne

lateralny rast dvojciat. Podiel dvojciat v tomto $tadiu deformadcie je 21,6%. V kazdom

stadiu deformécie vznikli len tahové dvojcata typu {1012} <10T1> .
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Obrazok 4.4.2. Orientacné mapy zliatiny Mg04Gd — 188 um v a) zakladom stave,
a po tlakovej deformacii: b),e) 70 MPa, c)f) 100 MPa, d)g) 130 MPa; e)-g) dvojcata

5

3

vykreslené v jednotlivych Stadiach deformacie

Zliatina Mgl5Gd s priemernou velkostou zfn 120 pm bola deformovana
v tlaku postupne do napdtia 150 MPa, 180 MPa, 210 MPa a 240 MPa, kde test bol
zastaveny pre skenovanie orientaénych map a SE obrazkov.

Na Obr. 4.4.3.f mdZeme vidiet’ vznik len velmi malo tenkych dvojciat pri
zatazeni do 150 MPa. Tato hodnota napitia odpoveda hodnote skutocnej deformacie
3%. V pripade tejto zliatiny nie je charakteristicky vznik viacerych dvojc¢iat okolo
medze sklzu, ako sme to mohli pozorovat’ u predchadzajtcich zliatin. Z ASK analyzy
mozeme vidiet’ okrem dvoj€atenia i vyraznl aktivitu nebazalnych sklzovych systémov
az do hodnoty napitia 150 MPa. Kvdli tomu pozorujeme tak malé mnozstvo dvojciat
pri zatazeni do 150 MPa. Objemovy podiel dvojciat je 0,13%.

Dalej na Obr. 4.4.3.c mdzeme vidiet EBSD mapu pri zatazeni do 180 MPa

(6% skuto¢nej deformacie). Na Obr. 4.4.3.g vidime vykreslené dvojcata k prislusnému
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stavu. MoZeme pozorovat vznik novych tenkych dvojCiat. Na Obr. 4.4.3.c st

zvyraznené vysokouhlové hranice zfn c¢iernou, hranice tahovych dvojciat typu

{1012} <1 0 T1> ervenou, a {1121} é (1126) zelenou farbou. Po prvej pri tejto hodnote

napitia moézeme pozorovat tahové dvojcata typu a {1121}§(H26). To moze byt
sprostredkovana s va¢§im koncentraciou rozpustenych Gd atomov. K akomodécii

plastickej deformacie bolo potrebné aktivovat’ aj iny typ dvojcatenia. Objemovy podiel

dvojciat pri zatazeni do 180 MPa je 1%, z toho len menej nez 0,1% bolo typu
{1121}§<ﬁ26).
Mikrostruktura v d’alSom kroku naméhania pri zatazeni do 210 MPa (10%

skutocného napitia) je znazornena na Obr. 4.4.3.d. Mozeme pozorovat laterdlny

narast dvojciat a vznik niekol’ko novych tenkych dvojciat. Pri zat'azeni do 210 MPa je

objemovy podiel dvojciat 2,8%, z toho je 2,7% tahového typu {1012}(10T1)a 0,1%

je typu {1121}§<ﬁ26).

V poslednom kroku deformécie pri zat'azeni do 240 MPa (17% skuto¢ného
napitia) na Obr. 4.4.3.e mdzeme vidiet hlavne lateralny narast dvojCiat a vznik
niekol’ko novych, tenkych dvojciat. Objemovy narast je charakteristicky pre dvojcata
typu {1012} <10T1> , ked’ pre dvojc€ata druhého typu sa nepozoruje vyrazny objemovy

rast. Pri tejto zliatine ani u takych vysokych hodnotach skuto¢ného napétia nemézeme
pozorovat’ vel'ké mnozstvo celkovo dvoj€atelych zfn, pravdepodobne kvoli vicsej
koncentracie rozpustenych Gd atdmov, ktoré moézu branit’ objemovému rastu. Pri

zat'azeni do 240 MPa je objemovy podiel dvojciat 5,2%, z toho je 5,1% tahového typu
{1012} (10T1)2 0,1% je typu {1121} (1126).
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Obrazok 4.4.3. Orientacné mapy zliatiny Mgl5Gd — 120 um v a) zakladom stave,
a po tlakovej deformacii: b),f) 150 MPa, c)g) 180 MPa, d)h) 210 MPa, e)i) 240MPa,

f-i) dvojcata vykreslené v jednotlivych Stadiach deformacie
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4.4.2. Analyza aktivnych sklzovych systémov

Na vzorkdch v jednotlivych krokoch deformacie boli spravené okrem
orientaénych mép aj SE obrazky s r6znymi zvécSeniami. Kombinaciou GROD mép
a SE obrazkov sparovanych so zakreslenymi sklzovymi pasmi (z analyzy sklzovych
pasov) sme schopni vyhodnotit’, ktoré sklzové systémy boli aktivne pocas deformacie.
Dalej tieto vysledky mozeme porovnat’ aj s vysledkami z ASK analyzy.

Znézornené GROD mapy a SE obrazky boli spravené pre najviac deformovany
stav: pri zat'azeni do poslednej nameranej hodnoty napétia.

Biele oblasti na Obr. 4.4.4. st oblasti, kde uhly misorientacie si menej ako 2°,

pretoze maju vysoku neistotu v merani misorienta¢nych uhlov.
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Obrazok 4.4.4. Mapa rotacnych osi (GROD — Grain Reference Orientation

Deviation) v referencnom systéme krystala so zakreslenymi hranicami zin a dvojciat.
Vektory misorientacnych osi rotacie su zakreslené v hexagondlnej symetrii
s farebnym koédom inverzného polového obrazca (IPF), ukazujuce rotacné osi ako

smery v zakladnej HCP mrieZke.
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Obrazok 4.4.5. SE obrdzok so zakreslenymi hranicami zin a dvojciat, a vypocitané
najpravdepodobnejsi skizovy pas (bazalny skiz — Zita, prizmaticky sklz —zelena farba)
pre zliatinu Mg04Gd — 48 um

Na Obr. 4.4.5. mdzeme vidiet, Ze okrem dvojCatenia je bazalny sklz
dominantnym deformac¢nym mechanizmom. Identifikované bazalne sklzové pasy su
a) cené Zltou farbou a smer ich sklzu je & 1) Hu. Tieto pasy sa velmi dobre zhoduju
s pasmi z SE obrazku. Dalej mozeme vidiet, Ze tieto sklzové pasy su pritomné aj vo
dvojcatach. Uhol, ktory zvieraji sklzové pasy v zrne a v dvojcati je 86°, je to prave
uhol, ktory je medzi zdvojcatelou a povodnou ¢astou mriezky v pripade tahového typu
dvojéata {1011}(1012). Podla Obr. 3.4.4. z kapitoly 3.4.2. je mozné pomocou
jednotlivych farieb na mapach GROD vyvodit, ktoré sklzové systémy boli aktivne
v danych zrnach. Modré a zelené farby naznacuji bazalny sklz (alebo na <c+a>
pyramidalnych rovin ale k ich aktivaciu st potrebné vyssie hodnoty CRSS). Cervena
farba a odtiene fialovej farby odpovedaju prizmatickému a pyramidalnemu (prvého
druhu) sklzu. V niektorych zrndch st oblasti, ktoré odkazuji na aktivitu tychto
nebazalnych systémov. Napriek tomu, Ze na obrdzku zo sekundarnych elektronov
(Obr.4.4.5.) nepozorujeme sklzové pasy tychto systémov, ale ich aktivitu nemodzeme
vylucit'. Sklz bazédlnych rovin mé lavinovity charakter a sklzové pasy sa jednoduchsie

objavia na povrchu vzorky.
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Obrazok 4.4.6. a ) GROD mapa b) SE obrazok a zakreslené skizové pasy (bazdlny
sklz — zlta farba) zliatina Mg04Gd — 188 um

e

V pripade vzorky Mg04Gd — 188 um na Obr. 4.4.6.b bola najnarocnejsia
identifikacia sklzovych pasov, pretoZe vo viacerych zrnach sme nemohli pozorovat’
Ziadne stopy od sklzu dislokécii. V zrnach, ktoré vykazovali sklzové pasy bazalnych
rovin, boli dost’ jemné a homogénne rozlozené.

Na GROD mape (Obr. 4.4.6.a) mézeme vidiet’ par miest (Cervenej a fialovej
farby), ktoré naznacuji na nebazalny pévod sklzu, ale sklzové pasy v tychto pripadoch
nemozeme pozorovat'.

Dosiahnuté vysledky analyzy sklzovych pasov su v dobrej zhode s vysledkami
z ASK analyzy (Obr. 4.2.6.b). Okrem dvojcatenia je bazalny sklz dominantnym
deformaénym mechanizmom. Je potrebne zdoraznit, ze ASK analyza ukazuje len
dominantné deformacné mechanizmy z celého objemu vzoriek, pricom analyza
sklzovych pasov poskytuje informécie z povrchu vzoriek. Z tohto dovodu neméZeme
vylucit’ aktivitu nebazalnych sklzovych systémov ani podla vysledkov z ASK analyzy
ani podl'a analyzy sklzovych pasov (Obr. 4.4.6.b).
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Obrazok 4.4.7. a) GROD mapa, b) SE obrdzok so zakreslenymi skizovymi pasmi
(bazalny skiz — zlta, prizmaticky skiz —zelena farba) pre zliatinu Mgl5Gd — 120 um

Na Obr. 4.4.7.b st bazalne sklzové pasy zakreslené Zltou a prizmatické pasy
zelenou farbou. Vo vécsine zfn aj v tomto pripade plati, ze najpravdepodobne;jsi sklz
je bazélny, a vykreslené sklzové pasy sa zhoduju s pasmi z SE obrazku. GROD mapa
(Obr. 4.4.7.a) ukazuje viac oblasti zfn, kde sa materidl mohol deformovat’ pomocou
nebazdlneho sklzu (oblasti s cervenou a fialovou farbou a ich odtienmi). Ked
porovname tieto oblasti s SE snimkami (Obr. 4.4.7.b), tak skuto¢ne pozorujeme
niekol’ko sklzovych pésov, ktoré neodpovedaju bazalneho sklzu (napr. zakruzkované
oblasti na Obr. 4.4.7.b). To je spdsobené tym, Ze v jednotlivych zrndch mdze lokalne
pOsobit’ ovel'a vacsi napitie od okolitych zfn ako je aplikované, a nebazalne sklzové
systémy (ktoré potrebuju k aktivaciu vyssie CRSS) sa jednoduchsie aktivuji. Vyssiu
aktivitu nebazalnych rovin pre tuto zliatinu mozeme vidiet aj na grafe z ASK
(Obr.4.2.6.d). Aby sme zistili aktivne sklzové systémy v tychto zrnach, pre obe zrna
sme vykreslili vSetky mozné sklzové systémy, ktoré¢ sa moézu vyskytovat v podobe
pasov na povrchu zrna. V zrme A moézeme pozorovat sklzové pasy od viacerych
sklzovych systémov. Porovnanim moznych pasov s viditelnymi sklzovymi pasmi,
bolo zistené, ze okrem bazéalneho sklzu dochadza aj k pyramiddlnemu <c+a> sklzu.

Takisto 1 v pripade zrna B bola zistend aktivita pyramidalneho sklzového systému.
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Obrazok 4.4.8. Zvicsené oblasti vzorky Mgl5Gd — 120 um, zrno A a B, kde sa
pozoruju skizové pasy aj od nebazalnych skizovych systémov, a zndzornenie pozicie
vSetkych sklzovych pdsov, ktoré v danom zrne mozu existovat’ (Zltd — bazadlny sklzovy

systém, cervend —prizmaticky skizovy systém, ostatné farby oznacuju skizové pasy

pyramidalnych skizovych systémov)

Obrazok 4.4.9. Skizové pasy bazalnych rovin v pévodnej casti zrna a v dvojcati
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5. Zaver
5.1. Zhrnutie vysledkov

V tejto diplomovej praci boli skimané horcikové zliatiny s dvoma réznymi
koncentraciami gadolinia pomocou in-situ experimentalnych metéd. Mikrostruktira
nedeformovanych a deformovanych vzoriek bola pozorovand pomocou SEM.
Deformacné skusky boli prevedené pri izbovej teplote so subeznym zdznamom
akustickej emisie (AE). Zaznam AE bol vyhodnoteny pomocou zhlukovej] ASK
analyzy, z ¢oho boli ur¢ené dominantné deformacné mechanizmy v jednotlivych
Stadiach deformacie. Pomocou merani vysokorychlostnou kamerou bola uréena dolna
medza rychlosti propagacie dvojéiat pre obe zliatiny. Dalej boli prevedené deformaéné
skusky v komore SEM za sucasného pozorovania mikroS§truktary, pricom boli uréené
aktivne sklzové systémy a vyvoj dvojcatového objemu v priebehu deformacie.
Aktivita sklzovych systémov bola vyhodnotena na zéklade analyzy orientaénych méap
a sklzovych pasov, pozorovanych na SE obrazkoch.
Hlavné vysledky prace st zhrnuté v nasledujicich bodoch:

1. Makroskopické deformacné chovanie zliatin pocas tlakovych skusok

e S rastuicou koncentraciou Gd rastie sklzové napitie ako aj hodnoty
maximalneho dosiahnutého napétia. Na druhu stranu toto vedie k znizeniu
taZnosti materialu.

e Pre obe zliatiny klesa napédtie na medzi sklzu ako aj maximdalne dosiahnuté
napétie so zvacsujucou sa priemernou vel'kost'ou zfn.

2. Dynamika aktivnych deforma¢énych mechanizmov

eV blizkom okoli medze sklzu pozorujeme maximum aktivity AE pochadzajuce
od nukleacie dvojciat a od intenzivneho dislokacného sklzu.

e Vysledky z ASK analyzy ukazuju, Ze pokial dominantnym mechanizmom
deformécie na medzi sklzu je dvojcatnie, tak v d’alSom Stadiu deformacie sa
realizuje predovSetkym bazalny sklz.

e VyraznejSia nukledcia dvojciat je pozorovand v zliatine Mgl5Gd. ZvysSena
aktivita tohto mechanizmu je dand vysSou koncentraciou primesi Gd, ktora
zabranuje laterdlnemu rastu dvoj¢iat, a preto je nutnd nukleacia d’alSich
dvojciat k plastickej deformécii.

e V zliatine Mgl5Gd bola pozorovand, okrem dvojcatenia a bazalneho sklzu,

vyrazna aktivita nebazalneho sklzu.
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Vysledky analyzy sklzovych péasov podporuji poznatky z ASK analyzy.
V pripade zliatin Mg04Gd sa v prevaznej vacsine pozoruju sklzové pasy od
bazélneho sklzového systému. V zliatine Mgl15Gd — 120 um, je v niekol’kych
zrnach pozorovat’ aj sklzové pasy od nebazalnych sklzovych systémov, hlavne
od pyramidalneho.

Vyvoj podielu dvojéatového objemu z in-situ SEM deformadcie je tiez v dobrej

zhode s ASK analyzou. V pripade zliatiny Mg04Gd sa pozoruje v okoli medze

sklzu vznik velkého mnoZstva tahovych dvojciat typu{1012} <10T1>.

So zvySujucim sa stupfiom deformadcie je pozorovany vyrazny lateralny rast
dvojciat a vznik niekol'’ko malo d’al$ich dvojciat.

V zliatine Mg15Gd — 120 pm sa pozoruje v okoli medze sklzu vznik dvojciat
v objemom niz§im nez 1%. To je v stlade s vysledkami z ASK analyzy, kde sa
okrem dvojcatenia pozoruje vyrazna aktivita nebazalnych sklzovych systémov.
So zvysujucim sa stupniom deformacie pozorujeme vznik novych dvojciat a ich
lateralny rast. V tejto zliatine vznikaji okrem najcastejSieho typu t'ahovych
dvojciat {1012}(1011) aj dalsie typy {1121}§<ﬁ26).

Pomocou merania s vysokorychlostnou kamerou boli urcené spodné limity
rychlosti propagécie dvojciat pre obe zliatiny. Napriek zna¢nej chybe v uréeni
rychlosti, nase vysledky indikuji, Ze koncentracia primesovych atomov
ovplyviiuje propagéciu dvojciat, nakol’ko pri vysSej koncentracii Gd boli

namerané nizSie hodnoty rychlosti propagacie.
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5.2. Namety pre d’alsi vyskum

Z nameranych vysledkov sme ziskali niekol'’ko nametov pre d’alsi vyskum:

Realizovat’ deformacné skusky aj pri vysSich teplotach so subeznym
zdznamom AE

Skimat’" zmeny rychlosti propagacie dvojciat pre zliatiny s réznymi
koncentraciami Gd a s oh'adom na parametre deformacného testu
Preskimat’ zmeny mikro$truktiry a mechanickych vlastnosti zihanych
vzoriek pri roznych teplotach

Preskimat’ nehomogenné makroskopické deformacné pole pomocou
metddy DIC (angl. — digital image correlation)

Stanovit’" vplyv precipititov a primesovych atdémov na rozloZenie
deformac¢ného pol’a v okoli dvoj€iat pomocou vysokorozliSovacej difrakcie

spatne odrazenych elektronov (high resolution EBSD)
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Zoznam pouzitych skratiek

AE — akustickd emisia

ASK - adaptive k-means analysis

BSE — spitne odrazeny elektron

CPFE - crystal plasticity finite element

CRSS — kritické sklzové napétie

DIC — digital image correlation

EBSD - difrakcia spétne odrazenych elektronov
EPSC model — Elasto-plasticky self-konzistentny model
Gd — gadolinium

GROD - Grain Refernce Orientation Deviation

HCP — hexagonalna Struktdra s tesnym usporiadanim
Mg04Gd — zliatina hor¢iku s 0,4 hm.% gadolinia
Mg15Gd — zliatina hor¢iku s 1,5 hm.% gadolinia
RSS — sklzové napitie

Rtg difrakcia — rontgenova difrakcia

SE — sekundarny elektron

SEM - riadkovacia elektronova mikroskopia

TEM - transmisné elektronova mikroskopia
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