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žíhání. Tyto zm ny (p i teplot  77K a 293K) byly interpretovány na základ  precipita ních d j . 
Ve stejném izochronním žíhacím režimu (30°C/30 min) byl zjišt n vliv probíhajících 
transformací na tvrdost slitin. Paralelní výzkum mikrostruktury pomocí transmisní elektronové 
mikroskopie potvrdil u obou slitin precipitaci metastabilní fáze – D019 – po izochronním žíhání 
do 180°C. Tato precipitace zp sobuje nár st tvrdosti ~ 10%. Nejv tší pokles rezistivity a vzr st 
tvrdosti o ~ 11% u WE43 byl zp soben tvorbou stabilní fáze  (p i 360°C). Nejv tšího vytvrzení 
u Mg-Tb-Nd se dosahuje po izochronním žíhání do 270°C, kde dochází k precipitaci desti ek 
metastabilní fáze 1. Stabilní fáze  precipituje v této slitin  nad 420°C. 
 
Klí ová slova:  ho íkové slitiny, vzácné zeminy, precipitace metastabilních a stabilních fází, 
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precipitation processes. The hardness response on proceeding phase transformations was 
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P edkládaná diplomová práce spadá do oblasti základního výzkumu a vývoje nových 

konstruk ních slitin na bázi ho íku. Tento výzkum se na MFF UK provádí jako sou ást 

dlouholeté mezinárodní spolupráce s Institut für Werkstoffkunde und Werkstofftechnik, 

Technische Universität Clausthal, SRN a Zentrum für Funktionswerkstoffe gGmbH, Clausthal, 

SRN. Cílem t chto prací je vývoj vytvrditelných ho íkových slitin se zvýšenou odolností za 

relativn  vysokých teplot. V rámci uvedené spolupráce jsou p ipravovány lité slitiny, výzkum 

jejich vlastností probíhá na všech t ech zmín ných pracovištích. Na MFF UK je v sou asné dob  

tato problematika ešena v rámci grantového projektu GA R 106/03/0903 „Vliv mikrostruktury 

na lomové chování vytvrditelných komplexních slitin ho íku p ipravených tlakovým litím“. 

 

Ukazuje se, že prvky vzácných zemin (na tomto míst  mezi n  zahr me i yttrium a 

scandium) jsou velmi vhodnými legujícími p ísadami v ho íku. Mají v tšinou dostate nou 

rozpustnost za vysokých teplot, která strm  klesá se snižující se teplotou, což umož uje 

dostate né vytvrzení zp sobené precipitací ástic jiné fáze. Tyto ástice jsou asto v ho íkové 

matrici p ísn  orientované, mají tvar desti ek a relativn  dobrou teplotní stabilitu. 

 

Jedním ze studovaných materiál  je slitina WE43 (Mg-Y-Nd-Zr), která je komer n  

využívána a její složení je patentováno. Využívá se p edevším na lité konstruk ní díly 

v automobilovém a leteckém pr myslu v místech, kde m že být vystavena dlouhodob  teplotám 

až 250°C. Výzkum vlastností této slitiny a jejich p í iny však nebyly doposud detailn  

prostudovány. Další studovanou slitinou je modelová ternární slitina Mg-Tb-Nd. 

 

P edkládaná diplomová práce si klade za cíl prostudovat metodou m ení zm n rezistivity 

rozpad p esycených tuhých roztok  t chto slitin p i izochronním žíhání. Tato hlavní 

experimentální metoda je dopln na m ením izochronních žíhacích k ivek tvrdosti a základními 

metalografickými charakteristikami. Zárove  byly v práci ur eny vhodné parametry pro 

rozpoušt cí žíhání obou studovaných slitin na základ  výsledk  m ení izotermických žíhacích 

k ivek rezistivity. Výsledky p edkládané práce ur ily teplotní intervaly probíhajících precipita ních 

proces , což posloužilo k zapo etí paralelního studia mikrostruktury pomocí transmisní 

elektronové mikroskopie. Bylo proto možné provést srovnání výsledk  této práce s p ímým 

pozorováním vývoje vzniku a rozpadu jiných fází. 
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Text p edkládané práce je rozd len do šesti kapitol. Po úvodu následuje ást, která shrnuje 

poznatky o fázových p em nách. T etí kapitola je v nována sou asnému stavu problematiky a je 

zam ena p edevším na vlastnosti slitin ho íku se vzácnými zeminami. Nejv tší pozornost je 

v nována slitinám typu Mg-Y-Nd, resp. Mg-Y-Nd-Zr. Ve tvrté kapitole jsou popsány použité 

experimentální metody, postup m ení a vyhodnocování výsledk . Nejrozsáhlejší kapitolou je 

kapitola íslo p t, zabývající se výsledky m ení a jejich diskusí. Text kon í záv rem, shrnujícím 

hlavní získané výsledky. 

 

M ení izochronních žíhacích k ivek tvrdosti bylo provedeno b hem studijního pobytu na 

Institut für Werkstoffkunde und Werkstofftechnik der TU Clausthal. Všechny ostatní 

experimentální práce probíhaly na KFNT a KFK MFF UK. 

 4



22   FFÁÁ ZZ OO VV ÉÉ   PP EE MM NN YY   
 
 

Zpracování kovových materiál  moderními metodami vyžaduje detailní popis vlivu  

tepelného zpracování na jejich fyzikální vlastnosti. K získání t chto znalostí p ispívá velkým 

dílem termodynamické studium fázových p em n. 

 

2.1 Základní pojmy 

 
Termodynamické veli iny, pomocí nichž popisujeme stav systému, rozd lujeme na tzv. 

extenzivní a intenzivní parametry. Uvažujme systém S12 v rovnovážném stavu S12, rozd lme jej na 

dv  ásti ve stavech S1, S2. Pokud budeme p edpokládat, že parametry E(S) a I(S) nabývají ve 

stavech S1, S2 a S12 hodnot E1, E2, E12 a I1, I2, I12, zavádíme extenzivní (množstevní) parametr E 

aditivn  tak, že platí 

2112 EEE .        (2.1)

Jako evidentní p íklad extenzivních parametr  uve me nap . množství látky n (po et mol  

látky), hmotnost m, objem V, energii U atd. Extenzivní parametr se n kdy definuje p ímo jako 

úm rný látkovému množství n. 

Pro intenzivní (stavový) parametr, který na množství nezáleží, v rovnováze platí 

2112 III .        (2.2)

Zde se jedná nap . o termodynamickou teplotu T, tlak p apod. Mezi intenzivní parametry pat í      

i všechny podíly dvou extenzivních veli in. 

Vystavíme-li systém p sobení nem nného souboru vn jších podmínek, po ur ité dob  

nabudou jeho vnit ní makroskopické vlastnosti (nap . hustota, magnetizace, chemické složení 

apod.) konstantních hodnot. Takovýto stav nazýváme stavem termodynamické rovnováhy. Jeho 

parametry se s asem nem ní, ani kdybychom systém zcela izolovali od okolí, zejména v n m 

neexistují žádné toky fyzikálních veli in. K jeho realizaci je t eba dosáhnout všech díl ích 

rovnováh, nap . mechanické (vyrovnání sil s okolím), tepelné (vyrovnání teplot), chemické 

(dosažení rovnováhy v chemických reakcích) a fázové (ukon ení zm n ve hmotnosti a složení 

fází) [7]. 

Fáze je Gibbsem zavedený pojem pro homogenní ást systému (podsystém, jednotný po 

stránce chemického složení i fyzikálního stavu). P edpokládá se, že jednotlivé fáze tvo ící systém 

jsou navzájem odlišitelné a jsou spolu v kontaktu. Energie i látka m že tedy p echázet z jedné 

fáze do druhé. Systém tvo ený jedinou fází je systém homogenní, systém tvo ený více než jednou 

fází nazýváme heterogenní.  
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Složka, asto též komponenta, je chemické individuum vyskytující se v systému [6]. 

Zpravidla se p epokládá, že se ú astní chemických reakcí, popisujících vzájemné p em ny 

jednotlivých složek systému. M že též p echázet z jedné fáze do druhé. 

 

 

2.2 Termodynamické potenciály 
 

Stejn  jako v mechanice, kde odpovídá rovnovážný stav minimu energie, lze 

v termodynamice zavést k hledání rovnováhy termodynamické potenciály tak, aby byly funkcemi 

stavových prom nných, jejich zm ny vystihovaly zm ny tepla i práce a rovnovážný stav 

odpovídal jejich extrému. S ohledem na zadanou problematiku nás zajímají termodynamické 

potenciály: volná energie F a volná entalpie G (zvaná též Gibbs v potenciál [9], Gibbsova volná 

energie, Gibbsova i Helmholtzova funkce [6]). Jsou definovány vztahy:  

TSUF ,         (2.3) 

TSHG ,         (2.4)

kde H je entalpie dána jako 

pVUH ,         (2.5) 

kde U je vnit ní energie, T termodynamická teplota, S entropie, p tlak a V je objem. 

Ze spojení 1. a 2. termodynamického zákona pro vratné i nevratné d je plyne [9] 

VpSF ddTd        (2.6)

a 

pVTSG ddd .       (2.7)

Pro konstantní teplotu T a konstantní objem V tedy dostáváme 

0dF  konst.,      (2.8)V,T

tj. za uvedených podmínek mohou v soustav  samovoln  probíhat pouze procesy vedoucí 

k poklesu F a stav rovnováhy odpovídá minimu volné energie. Hodnota F z ejm  závisí na 

zadaných hodnotách T a V, což zapíšeme jako 

V,TFF         (2.9)

Analogicky pro T = konst a p = konst mohou v uvažovaném systému probíhat spontánn  

jen takové procesy, p i nichž je zm na volné entalpie dG nekladná, tedy 

0dG  konst.       (2.10)p,T

a

p,TGG .        (2.11)
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Jestliže v rovnováze, kdy platí (2.9), zm níme infinitezimáln  T a V o dT  a dV , m žeme 

pro vratnou zm nu dF psát 

V
T

F
T

T

F
F

TV

ddd .      (2.12) 

P itom lze ukázat [9], že platí 

S
T

F

V

        (2.13)

a 

p
V

F

T

,        (2.14) 

takže místo rovnice (2.12) dostáváme 

VpSF ddTd .       (2.15)

Pro volnou entalpii obdobn  platí 

T
T

G
p

p

G
G

pT

ddd ,      (2.16)

S
T

G

p

        (2.17)

a 

V
p

G

T

        (2.18)

a tedy 

pVTSG ddd .       (2.19)

Jelikož U, S, V, H, F a G jsou extenzivní veli iny (jejich hodnoty závisí na množství látky), 

platí p edchozí vztahy pro systém o daném látkovém množství. Pokud uvažujeme jednosložkový 

systém ve stavu termodynamické rovnováhy p i dané hodnot  teploty T, tlaku p a n molech látky, 

hodnota volné entalpie G je pak funkcí T, p, n (podobn  volná energie F funkcí T, V, n) a její 

infinitezimální zm na je dána vztahem: 

n
n

G
T

T

G
p

p

G
G

p,Tn,pn,T

dddd ,     (2.20) 

kde indexy u závorek parciálních derivací ozna ují, které veli iny jsou p i výpo tu konstantní. Pro 

v po adí t etí derivaci ve vztahu (2.20) zavádíme název chemický potenciál s ozna ením .  
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Podobn  lze definovat chemický potenciál z volné energie F a zavést jej p i konstantním    

T a V jako 

V,Tn

F
.        (2.21)

Sledujme nyní termodynamickou rovnováhu fází v p ípad  jednosložkového dvoufázového 

systému (ozna me si je indexy 1 a 2) a p edpokládejme, že platí 

21 GGG ,        (2.22)

tedy také 

21 ddd GGG ,       (2.23)

což však z p edcházejících úvah znamená (za p edpokladu 21 nnn , kde n1, resp. n2 zna í 

po et mol  ve fázi 1, resp. 2), že má platnost vzorec 

 0dd 2211 nn        (2.24) 

a pokud z stává celkový po et mol  konstantní, dostáváme 

21 dd nn ,         (2.25) 

resp. 

21 .         (2.26)

Podmínkou termodynamické rovnováhy uvažovaných dvou jednosložkových podsystém  

je tedy krom  spln ní rovnováhy teplotní 21 TTT  a mechanické  ješt  

rovnost jejich chemických potenciál  [7] – viz rovnice (2.26). 

21 ppp

 Pokud tyto úvahy zobecníme na systém obsahující s navzájem neinteragujících složek v f 

fázích (ozna me fáze ísly 1, 2, 3, …, f a složky písmeny A, B, C, atd.), obdržíme analogicky ve 

stavu termodynamické rovnováhy pro složku A rovnici 

f

i

AiAi n
1

0d         (2.27)

a z podmínky konstantního po tu mol  složky A 

AfAA ...21 .       (2.28)

Obdobné vztahy budou platit i pro chemické potenciály složek B, C, atd. 

Uvažujeme-li termodynamickou rovnováhu takového systému p i daných hodnotách r 

intenzivních parametr , je její stav popsán t mito r hodnotami a složením f fází. Protože p i 

konstantním celkovém množství látky v jedné fázi je její složení ur eno udáním  složek, je 

stav celého systému udán 

1s

rsf 1  hodnotami, ty jsou navzájem vázány vztahy (2.28), tj. 

 hodnotami chemických potenciál . 1fs
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Z p edcházejících úvah vychází Gibbsovo pravidlo fází [7], které íká, že v rovnováze m že 

být sou asn  maximáln   fází, kde 

rs .        (2.29)

Veli inu v definovanou vztahem 

0fv         (2.30)

nazýváme po et stup  volnosti, udává kolik z nezávislých prom nných není podmínkou 

rovnováhy pevn  ur eno [7]. 

 Pro úplnost ješt  dodejme, že podle po tu složek jde pro 2s  o systém binární, pro 

3s  systém ternární a pro 4s  o systém kvaternární. 

 

 

2.3 Fázové diagramy 

2.3.1 Jednosložkové systémy 

 
Výše uvedené poznatky se využívají p i konstrukci rovnovážných fázových diagram , 

sloužících k popisu systému v závislosti na vn jších podmínkách. Daný rovnovážný stav 

zobrazujeme bodem ve fázovém diagramu. 

Pro jednosložkový systém se nej ast ji používají diagramy tzv. p–T (graf závislosti tlaku p 

na teplot  T) i p–V (graf závislosti tlaku p na objemu V), v nich jsou zachyceny existen ní 

oblasti jednotlivých fází. Názorn jší vhled získáme z „plného“ prostorového pVT diagramu –  

Obr. 1-1. 

 

 
Obr.  1-1 :  Fázový  d iagram pVT (p evzato  z [6])  lá tky maj í c í  

v  pevné  fáz i  vyš š í  husto tu  než v  kapalné  (na rozdí l  od  vody) ,  nap .  CO 2 .  

Deta i ln í  popi s  d iagramu j e  uveden v  [6] .  

 

 9



2.3.2 Vícesložkové systémy 

 

Pro dvousložkové systémy se zpravidla používají binární izobarické fázové diagramy. Pro 

naše ú ely se zam íme na popis fázového diagramu v p ípad , kde složky A, B jsou navzájem 

dokonale rozpustné ve skupenství kapalném a áste n  rozpustné ve skupenství pevném (popis 

ostatních p ípad  lze nalézt nap . v [8] nebo [19]). 

Nás zajímá, za jakých podmínek m že samovoln  vzniknout z mechanické sm si dvou 

složek binární sm sná fáze téhož skupenství. Pro mechanickou sm s složek A, B p i konstantní 

teplot  T a konstantním tlaku p m žeme psát s využitím p edchozích vztah  vážený pr m r 

BBAA GxGxG mmMm, ,       (2.31) 

kde ,  a  jsou molární volné entalpie mechanické sm si, složky A a složky B, xA a 

xB jsou molární zlomky složky A a B ve sm si, navíc platí 

Mm,G AGm BGm

1BA xx .        (2.32) 

Na základ  vztahu (2.10) vznikne z mechanické sm si složek samovoln  binární fáze, bude-li 

platit sm mG  0, p i emž tuto veli inu nazýváme molární sm šovací volnou entalpii a definujeme 

vztahem 

Mm,msm m GGG ,       (2.33) 

kde  je molární volná entalpie binární fáze. Vztah mezi jednotlivými veli inami pro binární 

fázi složek A a B o složení  je na Obr. 1-2.  

mG

A*x

 

Obr.  1-2 :  Koncent ra ní  záv i s l o s t  molárn í  vo lné  

en ta lp i e  b inárn ího  sy s t ému tvo eného  s l ožkami A a B.

 

Podle vztah  (2.3) až (2.5) m žeme psát: 

sm msm msm m STHG ,      (2.34) 

sm msm msm m STUF ,       (2.35) 

sm msm msm m VpUH ,      (2.36) 

kde sm mH  je molární sm šovací entalpie, sm mS  molární sm šovací entropie, sm mU  je molární 

sm šovací vnit ní energie a sm mV  molární sm šovací objem. 
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 Z uvedených vztah  je patrná úvaha, že na základ  znalostí hodnot sm mU , sm mS  a 

sm mV  m žeme p i daných hodnotách stavových prom nných zjistit, zda ve stavu 

termodynamické rovnováhy bude systém existovat jako binární fáze i jako sm s dvou složek. 

Umíme-li na základ  n jakého modelu (nap . model párových vazeb mezi nejbližšími 

sousedy) spo ítat pro uvažovaný systém hodnoty G p i daných hodnotách stavových 

prom nných [7], m žeme rozhodnout, zda v rovnovážném stavu bude systém jednofázový i 

vícefázový, která z uvažovaných struktur bude stabilní apod. 

V systémech obsahujících t i složky A, B, C za podmínek, že vn jšími parametry jsou 

teplota a tlak, je v rovnováze (z rov. (2.29) a (2.30)) nejvýše p t fází a nejvyšší stupe  volnosti je 

roven ty em. Molární zlomky složek jsou vázány podmínkou 

1CBA xxx ,        (2.37) 

poloha bodu v izobarické fázovém diagramu je tedy ur ena t emi sou adnicemi – teplotou a 

dv ma molárními zlomky. 

Údaje o složení znázor ujeme graficky nap íklad v koncentra ním trojúhelníku                 

(viz Obr. 1-3), kolmo k jeho rovin  m žeme vzty it osu teplot (Obr. 1-4) a znázor ovat fázový 

stav systému. Oba obrázky jsou p evzaty z [7], podrobný popis najdeme tamtéž. N kdy se plochy 

fázové rovnováhy mapují v koncentra ním trojúhelníku „vrstevnicemi“ konstantní teploty, jde 

vlastn  o izotermy ve fázovém diagramu. ezy  trojrozm rným fázovým diagramem lze ovšem 

provést a znázornit také jinak. P íkladem je ud lat vertikální ez diagramu z Obr. 1-4 vedený body 

E a B (pro danou koncentraci).  

 

 Obr.  1-3 :  Koncent ra ní  t ro júhe ln ík 

t e rnárního  sy s t ému.

Obr .  1-4 :  P íklad t e rnárního  

fázového  d iagramu.   
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V p ípad  kvaternárních systém  se ke znázor ování používá rovnostranný tetraedr, jehož 

strany tvo í koncentra ní trojúhelníky. P íklad izoterm ve fázovém diagramu pro ty složkový 

systém ho íkové slitiny je uveden na Obr. 1-5. Pokud není fázový diagram znám (což je velice 

asté), sledovat pom ry v kvaternárních soustavách je už velmi obtížné, ke zjišt ní fází se používá 

fázová analýza, která se provádí speciálními analytickými postupy (zejména RTG difrakce, 

mikroanalýza a transmisní elektronová mikroskopie – TEM). V ad  p ípad  fázové diagramy 

daných slitin v bec neexistují (je nutné je spo ítat, nap . vypo tený fázový diagram Mg-Sc-Mn 

[25] – Obr. 1-6) nebo nam ená data vykazují rozpory se zve ejn nými diagramy. Jedinou 

metodou pro ur ení spolehlivosti daného fázového diagramu je jeho porovnání s reálnými 

fázovými daty. Vzájemné srovnání experimentálních a teoretických výsledk  slouží tedy 

p edevším k p ípadnému up esn ní parametr  fází termodynamických model . Tento postup 

získání resp. up esn ní termodynamických parametr  modelu fází se nazývá anglickým výrazem 

assessment (voln  p eloženo sesouhlasení). 

   

 

 

 

Obr.  1-5 – Izot e rmy fázového d iagramu 

Mg-Nd-Y pro  300°C a 1% Zn,  

p evzato  z [35].  

Obr .  1-6 – Vypo t ený fázový  diagram 

Mg-Sc -Mn p i  T = 600°C,  p evzato  z  [25] .

 

 

2.4 Klasifikace fázových p em n 

 

Proces probíhající p i p echodu bodu znázor ujícího stav termodynamického systému p es 

k ivku fázové rovnováhy v rovnovážném stavovém diagramu nazýváme fázovou p em nou 

(transformací). Vzhledem k tomu, že p edkládaná práce je zam ena na studium t chto 

transformací ve slitinách ho íku pomocí rezistivity (viz kap. 4.3), v nujme se nyní jejich stru né 

klasifikaci. 
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Prove me nejprve rozd lení fázových p em n z termodynamického hlediska (pro 

jednosložkový systém tvo ený dv ma fázemi): podmínky rovnováhy zajiš ují rovnost chemických 

potenciál  fází, ale netvrdí, že by potenciály obou fází m ly na sebe navazovat hladce, tj. rovnost 

derivací. Jestliže se v bod  p em ny tyto derivace navzájem liší pro ob  fáze (nebo také m žeme 

íci, pokud je chemický potenciál spojitý, ale jeho první derivace jsou nespojité), mluvíme o 

fázovém p echodu prvního druhu (nap . skupenské p echody, v tšina p echod  mezi 

krystalickými modifikacemi, ale také p echod mezi vodivým a supravodivým stavem 

v magnetickém poli). Pro tento druh p echodu je tedy charakteristické, že se nespojit  m ní 

entropie S a objem V (viz (2.17) a (2.18)). P echod doprovází pohlcení nebo vydání tepla 

fázového p echodu. asto bývá dosažen metastabilní stav, kdy se systém nachází ve fázi první, 

a koli jeho rovnovážným stavem je za daných podmínek fáze druhá. 

 Pokud se v bod  p echodu m ní entropie i objem spojit  (jsou-li chemický potenciál i 

jeho první derivace spojité), jedná se o tzv. fázový p echod druhého druhu. Nespojit  se zde 

m ní druhé derivace, tedy nap . m rné teplo, stla itelnost, teplotní a objemová roztažnost atd. 

Fázové transformace m žeme ovšem také rozd lit podle toho, jak p echod probíhá – 

spojit  i nikoli, zda je výchozí fáze p i zm n  vn jších podmínek nestabilní nebo metastabilní 

v i fluktuacím ve složení. V prvním p ípad  mluvíme o heterogenních, v druhém o 

homogenních p em nách. 

U heterogenních p em n dochází k fluktuacím ve složení tak, že p edstavují výrazné zm ny 

v uspo ádání atom  v malých objemech a jsou spojené nejprve se vzr stem volné entalpie G 

systému (p i konstantním tlaku a konstantní teplot ) až do p ekonání energetické bariéry mezi 

výchozím a koncovým stavem. Transformace probíhá v ur itých centrech procesem zvaným 

nukleace a pokra uje za spln ní daných podmínek r stem ástic nové fáze až do kone ného 

stavu. 

Heterogenní transformace dále d líme podle pr b hu r stu nové fáze na t i skupiny. 

Atermický r st (bezdifúzní p em ny) – rychlost pohybu fázového rozhraní nezávisí na 

teplot , p i pohybu rozhraní však dochází k výrazným tvarovým zm nám vzorku a lze je chápat 

jako zvláštní druh plastické deformace, nap . deformace dvoj at ním. 

R st ízený p enosem tepla – rychlost pohybu fázového rozhraní je závislá na p ívodu i 

odvodu tepla z místa p em ny. P íkladem jsou pochody tání a tuhnutí. 

Tepeln  aktivovaný r st – p i vhodné konstantní teplot  dojde postupn  k úplné p em n  

fáze výchozí na kone nou, dochází k opakovanému p ekonávání energetických bariér a pohyb 

rozhraní výrazn  závisí na teplot . Tuto skupinu d líme dále podle toho, zda se fáze po obou 

stranách rozhraní liší i neliší svým složením. V prvním p ípad  mluvíme o migraci ástic na 
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velkou vzdálenost, v p ípad  druhém o migraci ástic na krátkou vzdálenost (r st krystal  

z plynné fáze, r st zrn).  

U homogenních p em n vedou fluktuace ve složení pouze k malým zm nám v uspo ádání 

atom  v rámci velkých objem . Tento proces je charakterizován plynulým poklesem volné 

entalpie systému, p íkladem je spinodální rozpad, podrobn ji nap . [7]. 

  

 

2.5  Rozpad p esyceného tuhého roztoku 

 

Sm sné fáze v pevném stavu složené z více druh  atom  ozna ujeme jako tuhé roztoky, 

tzn. fáze, kde je více druh  atom  promíseno na atomární úrovni. Podobn  jako d íve se p i 

podrobn jším popisu omezíme pouze na dvousložkové roztoky (složené nap . z atom  látek A a 

B). Ukazuje se, že binární tuhé roztoky m žeme rozd lit do dvou skupin: 

Substitu ní tuhé roztoky, v nichž atomy látky B nahrazují v n kterých m ížových polohách 

atomy A. 

Intersticiální tuhé roztoky, kde jsou mezi atomy látky A v mezim ížkových polohách 

umíst ny atomy B. 

Množství atom  látky B, které je schopna m íž p ijmout (v obou p ípadech), m že být 

omezené. Ozna uje se jako mez rozpustnosti (ve fázových diagramech znázorn na k ivkou 

solvus), je závislá na teplot . U rozpustnosti substitu ních tuhých roztok  zhruba platí tzv. 

Hume-Rotheryho pravidla (viz [5] i [8]). V n kterých p ípadech jsou kovové slitiny tzv. dokonale 

rozpustné, tj. dokonale mísitelné v pevném stavu na atomární úrovni a tvo í substitu ní tuhý 

roztok v celém oboru koncentrací. P i náhlém p ekro ení meze rozpustnosti se systém nachází 

v termodynamicky nerovnovážném stavu, samovoln  tedy probíhají pouze procesy vedoucí ke 

snižování volné energie F. To se realizuje vznikem sm si dvou fází, a to bu  dvou tuhých 

roztok  nebo p i nespln ní Hume-Rotheryho pravidel oby ejn  vznikem intermediální fáze. Typ 

intermediální fáze závisí na tom, jaké z pravidel není spln no [7]. 

Zjednodušený postup pro výpo et volné energie je založen na modelu párových vazeb 

s nejbližšími sousedy [8], kdy v analogii se silami elektrostatickými p edpokládáme, že potenciální 

energie ástice v poli nejbližších soused  lze vyjád it jako sou et energií párové interakce ástice 

s jednotlivými sousedy, jejichž po et je roven koordina nímu íslu dané krystalové struktury. 

Podrobn  je tento výpo et uveden nap . v [8]. 

Vlivem snížení teploty systému, kdy dojde k p ekro ení meze rozpustnosti, se p vodn  

jediná pevná fáze p em uje na jednu nebo dv  fáze kone né. Ukazuje se, že takto chápané 

fázové p em ny se uskute ují p edevším dv ma mechanismy: 
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Spinodálním rozpadem. 

Nukleací a r stem zárodku. 

Spinodální rozpad najdeme podrobn  rozebrán nap . v [8]. 

P i fázových transformacích realizovaných nukleací a r stem, je fázové rozhraní mezi 

výchozí -  a vznikající -  fází místem styku dvou krystalových m íží. Podle toho, jak na sebe 

krystalové m íže navazují, rozd lujeme rozhraní na koherentní, semikoherentní a nekoherentní 

(viz Obr. 1-7).  

 
Obr.  1-7 :  Rozhraní  a  ás t i c e  v  základní  m íž i :  a )  koherentn í ,  b )  s emikoherentn í ,  

c )  nekoherentn í .   zna í  p vodní  fáz i ,   fáz i  nov  vznikaj í c í .  

 

Koherentní rozhraní vzniká p i malých relativních rozdílech , tj. 10,  [8], kde  

ozna uje podíl: 

a

aa
,        (2.38) 

kde ,  jsou m ížkové parametry fází  a . Pokud hodnota parametru a a  nep esáhne p íliš 

hodnotu 0,1, vzniká rozhraní semikoherentní obsahující dislokace, jež kompenzují rozdíly 

m ížkových konstant v rozhraní. Na hustot  dislokací závisí m rná povrchová volná entalpie 

rozhraní , dosahuje hodnot z intervalu 2.10-1 J.m-2 až 5.10-1 J.m-2 (povrchová entalpie 

koherentního rozhraní je ádu 10-1 J.m-2) [8]. P i vysokých hodnotách  vzniká rozhraní 

nekoherentní s hodnotami  ádu jednotek J.m-2. Rozhraním rozumíme ideální geometrickou 

plochu styku dvou fází, resp. vrstvu kone né a velmi malé tlouš ky, která se svými vlastnostmi liší 

od p vodní i nové fáze. Z p edchozích úvah plyne existence energetické bariéry mezi výchozím a 

vznikajícím stavem systému a tedy také existence tzv. kritického rozm ru zárodku (viz Obr. 1-8). 

Pokud je rozm r zárodku vzniklého náhodnou fluktuací v tší než rozm r kritického zárodku, 

pokra uje transformace jeho r stem. V opa ném p ípad  se zárodek rozpadá. R st nadkritického 

zárodku probíhá samovoln , protože je to energeticky výhodné – p i jeho r stu dochází ke 

snížení volné entalpie celého systému. Jako nuklea ní centra mohou sloužit poruchy krystalové 

m íže, zejména hranice zrn, vrstevné chyby a dislokace. V tomto p ípad  hovo íme o heterogenní 

nukleaci. Zárodky mohou vznikat i p i homogenní nukleaci, a to v d sledku fluktuace 
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koncentrace p ím sových atom  v neporušeném objemu m íže (fluktuací koncentrace rozumíme, 

že v daném okamžiku bude v n které ásti vzorku vyšší nebo nižší koncentrace p ím sových 

atom  než je st ední koncentrace daná složením roztoku). 

Jeden z model  fázové transformace byl vypracován pro popis proces  probíhajících 

v istém kovu – jednosložkovém systému – vyvolaných zm nou teploty a vedoucí k tuhnutí 

roztaveného kovu. Tento model vychází z p edstavy, že nová fáze vzniká ve výchozí fázi nukleací 

a r stem zárodku. P i daném tlaku existuje ur itá teplota (teplota tuhnutí) Tt, p i níž jsou ob  fáze 

v rovnováze. Snižujeme-li teplotu k Tt, vznikne ve výchozí fázi 1 oblast (zárodek) vznikající fáze 2 

s objemem V2, povrchem S2 a m rnou volnou entalpií g2. Zm na volné entalpie systému G 

spojená se vznikem zárodku je dána jako sou et objemové a plošné složky: 

221212 S.V.ggGGG SV ,    (2.39) 

kde GV je objemová složka (platí GV  0), GS ( GS  0) je povrchová složka (vyjad uje 

skute nost,  že povrchová  vrstva  zárodku  má  jiné fyzikální vlastnosti než materiál jejího  

objemu), g1 je volná entalpie p vodní fáze vztažená na jednotku objemu, 21 ( 21  0) m rná volná 

entalpie rozhraní (má význam povrchového nap tí). Hodnota G závisí na velikosti zárodku, za 

p edpokladu kulového tvaru m žeme upravit výše uvedený vztah (2.39) na tvar: 

21

2

12

3 4
3

4
rggr)r(G .     (2.40) 

Obr.  1-8 :  Záv i s l o s t  G na 

po lom ru zárodku r .  

Pr b h funkce G(r) závisí na teplot , p i Tt se rovnají molární volné entalpie obou fází a 

p ibližn  stejné jsou i molární objemy obou fází, tedy rozdíl m rných volných entalpií 

jednotlivých složek jde k nule. Za t chto podmínek je G(r) rostoucí funkcí polom ru zárodku, 

z ehož plyne nemožnost samovolného pr b hu tohoto procesu. Kdyby zárodek vznikl 

náhodnou fluktuací, dojde samovoln  k jeho vymizení. 

Pro teploty T  Tt je situace obdobná, nebo  rozdíl 

12
gg  je v tší než nula a G(r) roste se zv tšujícím se 

polom rem. Pro teploty T  Tt nabývá první s ítanec 

vztahu (2.40) záporných hodnot a tím se zm ní závislost 

G(r) – viz Obr. 1-8. Je vid t, že závislost G na r 

nabývá maxima p i vzniku zárodku o polom ru r*. 

Vznikne-li náhodnou fluktuací zárodek s polom rem 

v tším než r*, je jeho další r st spojen s poklesem volné 

entalpie a dochází k samovolnému r stu  ástic nové 

fáze.  
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Hodnotu r* získáme z rovnice (2.40) a podmínky pro maximum funkce G(r). Kritická hodnota 

 tedy je: *G*)r(G

2
12

21
3

3

16

gg
*G .      (2.41) 

Lze ukázat, že ve stacionárním stavu, kdy se po et zárodk  r zné velikosti s asem nem ní, 

závisí jejich množství o kritické velikosti v jednotce objemu na výšce energetické bariéry G* 

mezi oblastí podkritických a nadkritických zárodk . Na stupni podchlazení systému (rozdílu 

teplot Tt – T) pak m že záviset nejen rychlost nukleace, ale i tvar ástic vznikající fáze (v závislosti 

na ). 

Pro vznik zárodku v pevné fázi je t eba ke vztahu (2.39), resp. (2.40) p idat len GEV, 

který m žeme vyjád it jako: 

KccGEV

22 ,      (2.42) 

kde c zna í koncentraci a bezrozm rný parametr K závisí na tvaru zárodku (viz Obr. 1-9), který je 

charakterizován osovým pom rem rota ního elipsoidu. 

 

Obr.  1-9:  Závi s lo s t  faktoru K na 

osovém pom ru e l ipso idá ln ího  

pre c ip i tátu  pod l e  Nabarra [29] .

 

Vzr st G má tedy d sledky:  

Na hodnot   závisí tvar vznikajících zárodk , nejsnadn ji vznikají zárodky, u nichž pom r 

plochy  povrchu k velikosti objemu vede k minimálnímu  vzr stu G.  

Vzr st G vede ke zvýhodn ní heterogenní nukleace p ed homogenní.  Jako nuklea ní centra 

mohou sloužit poruchy krystalové m íže, vrstevné chyby a dislokace. Proto m že být prostorové 

rozd lení zrn nových fází ur ováno tvarem fázového diagramu soustavy, zp sobem a rychlostí 

ochlazování, ale i prvky systému, které ovliv ují typ, po et a rozložení poruch krystalové m íže. 

Energeticky výhodný m že být vznik zárodku, jehož krystalová m íž se liší od m íže 

odpovídající termodynamickému rovnovážnému stavu, ale jehož fázové rozhraní má vyšší 

koherenci. 
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2.5.1 Izotermický rozpad tuhého roztoku 

 

Všimn me si n kterých obecných rys  kinetiky rozpadu za p edpokladu, že probíhá p í 

vhodné konstantní teplot . V p ípad  homogenní transformace je pravd podobnost, že za 

jednotku asu dojde k p em n  malého objemu systému, stejná v celém netransformovaném 

objemu systému. Z toho plyne, že velikost objemu, v n mž za jednotku asu prob hne 

transformace, bude úm rná velikosti objemu dosud netransformované ásti systému. Tuto 

závislost m žeme zapsat takto: 

Za
Z VVKVK

dt

dV
,  (2.43) 

kde V je celkový objem, Va je objem netransformované ásti, VZ objem ásti transformované a 

K je konstanta pro daný systém. Zavedeme veli inu , která vyjad uje podíl transformované ásti 

objemu ku objemu celého systému, pro kterou ze vztahu (2.40) plyne: 

KtZ e
V

V
1 .   (2.44) 

Z rovnic vyplývá, že s rostoucím asem t rychlost transformace 
dt

dVZ  plynule klesá a 

transformovaná ást roste. 

P i heterogenní transformaci tj. transformaci nukleací a r stem je situace odlišná. Nejd íve 

musí náhodnou fluktuací vzniknout zárodek kritické velikosti. Doba pot ebná k jeho vzniku, tzv. 

inkuba ní doba , je nep ímo úm rná rychlosti nukleace. Teorie rozpadu nukleací a r stem vede 

k závislosti (viz [8]) 

 ,   (2.45) 
nte1

kde kinetické koeficienty  a n závisí na zvoleném mikroskopickém modelu probíhajících jev ,  

je exponenciáln  závislé na teplot  T, zatímco kinetický exponent n je teplotn  nezávislý. Ve 

v tšin  p ípad  má asová závislost  tvar znázorn ný na Obr. 1-10. 

 
Obr.  1-10:  K ivka izo t e rmického rozpadu.  
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 Z rovnice (2.45) plyne, že celá transformace probíhá neomezen  dlouho, avšak rychlost 

jejího pr b hu 
dt

d
 je pro malé a velké hodnoty t velmi malá a experimentáln  t žce m itelná. 

Ur ujeme proto asy po átku transformace tp a jejího konce tk jako asy pot ebné k dosažení 

dohodnuté hodnoty p na po átku a k na konci transformace. Obvykle se používá 050,p  a 

950,k . 

Hodnoty p a k závisí na typu probíhající fázové p em ny a na teplot , p i které probíhá. 

P i transformaci nukleací a r stem m žeme íci, že pro teploty T  Tc, kde Tc je teplota 

rovnováhy výchozí a vznikající fáze, nová fáze nevzniká. S rostoucím podchlazením roste 

rychlost nukleace, avšak klesá rychlost r stu, která závisí na p ekonávání energetické bariéry 

tepelnou aktivací p i p echodu atomu z výchozí fáze do objemu zárodku. Proto hodnoty tp a tk 

pro T  Tc nejprve klesají se snižující se teplotou a pozd ji s dalším poklesem teploty op t rostou. 

Tyto skute nosti jsou zachyceny v transforma ním diagramu. 

Na Obr. 1-11 je zakreslen izotermický transforma ní diagram, sestrojený z k ivek 

izotermického rozpadu, které byly získány p i r zných teplotách. 

 
Obr.  1-11 :  Izo t e rmický t rans forma ní  d iagram.  

 

K ivky tp(T) a tk(T) zde vyzna ují oblast výchozí fáze (neozna ená), árkovan  je ozna ena 

oblast p em ny a te kovan  oblast nov  vzniklé fáze. Tvar diagramu závisí na složení a jsou 

v n m zachyceny všechny fáze vznikající p i transformaci v etn  nerovnovážných. V praxi se 

tento diagram zárove  uplat uje jako mapa asové a teplotní závislosti fyzikálních vlastností 

systému. 
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2.5.2 Vliv nekoherentních precipitát  na vlastnosti materiálu 

 

 Zásadní vliv na mechanické vlastnosti (zejména pevnost) materiálu má hustota dislokací a 

jejich  pohyblivost. Obecn  platí, že ím je pohyblivost dislokací nižší v m ížce vzorku, tím je 

jeho mez Rp0,2 materiálu v tší. P ekážky pohybu dislokací mohou tvo it bu  hranice zrn, 

p ím sové atomy nebo precipitáty, p íp. jiné dislokace. Na všech vyjmenovaných p ekážkách se 

dislokace obvykle zastavují, avšak mohou je v n kterých p ípadech i p ekonávat. P íklad modelu 

p ekonávání precipitát  dislokací je znázorn n na Obr. 1-12. 

 
Obr.  1-12 :  P ekonávání  pre c ip i tát  d i s l okac í :  a)  d i s l okace  s e  bl íž í  k pre c ip i tá t m,  b)  d i s l okace  

t sn  p ed pre c ip i tá ty ,  c )  d i s l okace  pron iká mezi  pre c ip i tá ty ,  d )  d i s l okace  p ekonala  pre c ip i tá ty  a  

zanecha la  ko l em ni ch  d i s l oka ní  smy ku,  e )  d i s l okace  s e  vzdalu j e  pr e c ip i tá t m.  

Zna ení :  1 – d i s lokac e ,  2 – pre c ip i tá ty ,  3 – d i s loka ní  smy ka,  L – vzdál enos t  mezi  pre c ip i tá ty .  

 

 Z tohoto modelu vyplývá, že pro pr chod disloka ní áry mezi ásticemi precipitátu, je 

nutné, aby se tato ára zak ivila na polom r rovnající se polovi ní vzdálenosti mezi precipitáty. 

ím je polom r zak ivení disloka ní áry menší, tím musí být smykové nap tí pro pohyb 

dislokace v tší. Je z ejmé, že zpev ující ú inek nekoherentních ástic bude tím menší, ím menší 

bude po et ástic precipitátu v jednotce objemu slitiny. ástice precipitátu s postupujícím asem 

žíhání mohou r st, jejich po et se pak snižuje a vzdálenosti mezi nimi se zv tšují, což má za 

následek pokles meze Rp0,2
*  materiálu po dosažení ur ité optimální velikosti precipitátu. 

 

* Rp0,2 zna í tzv. smluvní mez v tahu, což je hodnota nap tí zp sobující plastickou deformaci 0,2%.
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33  SSOOUU AASSNNÝÝ  SSTTAAVV  PPRROOBBLLEEMMAATTIIKKYY  

 

3.1 Použití ho íku 

 

Zemská k ra obsahuje okolo 2% ho íku, a to p edevším v podob  uhli itanu ho e natého 

–  MgCO3 a dolomitu – CaMg(CO3)2 (uhli itan vápenato-ho e natý). Další pr myslov  využitelné 

množství Mg obsahuje i mo ská voda [20]. istý ho ík se i p es svoji nízkou hustotu ke 

konstruk ním ú el m tém  nepoužívá, nebo  má malou pevnost, špatnou tvárnost za studena a 

anizotropní vlastnosti. Jeho charakteristiky se však zlepšují p ísadami dalších prvk . V tšina 

ho íkových slitin má omezenou rozpustnost v pevném stavu. Pro zlepšení jejich mechanických 

vlastností se provádí vhodné tepelné zpracování, kterým se dosáhne jejich vytvrzení. P i tepelném 

zpracování dochází ke zm nám mikrostruktury a vzniku nových fází, který mají významný 

zpev ující ú inek. Takto upravená slitina je již vhodná pro aplikace, zejména v transportním 

pr myslu. Nej ast jší je v dnešní dob  použití Mg jako slitiny s Al, Zn a Mn pod d ív jším 

obchodním názvem elektron (s ozna ením AZ81 nebo AZ91) [21]. 

Zlom v používání ho íkových slitin v nevojenském využití zapo al v N mecku, 

Volkswagen u svého „lidového vozítka“ Beetle použil více než 20 kg Mg na jedno vozidlo. Dnes 

jsou ve využití ho íku p i výrob  vozidel v ele USA (General Motors kolem 26 kg Mg na 

vozidlo). S odstupem následuje Evropa, kde má však produkce stoupající tendenci. Nový pokrok 

p ineslo tlakové lití ho íkových slitin, umož ující vyráb t složité a zárove  tenkost nné 

konstruk ní díly se sníženou pot ebou obráb ní: palubní desky, kryty na elektroniku (fotoaparáty, 

CD, resp. mp3 p ehráva e apod.), rámy sedadel (nap . Toyota, Arianne) i p evodové sk ín . S 

nár stem spot eby ho íkových slitin souvisí i otázka recyklace, která není v sou asné chvíli 

jednozna n  vy ešena. 

 

3.2 Vlastnosti Mg 

 

Ho ík je nepolymorfní kov st íbrné barvy, jehož nejzajímav jší vlastností je nízká hustota 

1740 kg.m-3 (tedy o t etinu mén  než Al) [16], krystalizuje v hexagonální soustav  (a = 0,321nm,   

c = 0,521nm), další vlastnosti jsou uvedeny v Tab. 3-1. 

V tšímu rozší ení ho íkových aplikací brání jeho malá pevnost a omezená tvárnost za 

studena, hexagonální struktura je d vodem toho, že Mg má pouze jeden snadný skluzový systém, 

což vede k jeho anizotropním vlastnostem. Tvárným se stává až od teplot kolem 225°C, kdy se 

aktivují vedlejší skluzové systémy, ovšem p echod mezi k ehkým a tvárným stavem je velmi ostrý 

(p i teplotách okolo 200°C je k ehký) [19]. 
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V tšina Mg slitin tvo í soustavu s eutektickým bodem, s omezenou klesající rozpustností na 

stran  Mg a tvorbou intermediální fáze [22]. Rozpustnost p ísad v Mg se v závislosti na teplot  

zna n  m ní. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Tab.  3-1:  Vybrané  v las tnos t i  ho íku.  P evzato  z  [16]  a  [17] .  

Protonové íslo 12 

Atomová konfigurace 1s22s22p63s2 

Relativní atomová hmotnost 24,305  0,001 

Elektronegativita1 1,23 

Oxida ní íslo 2 

Teplota tání2 648,8 °C 

Teplota varu2 1091,1 °C 

Sou initel teplotní roztažnosti3 0,026.10-3 K-1 

M rná tepelná kapacita3 1,017 kJ.kg-1.K-1 

Hustota3 1740 kg.m-3 

M rná elektrická vodivost 25,3.106 S.m-1 

M rná tepelná vodivost 172 W.m-1.K-1 

Rezistivita4 0,044 .m 

Teplotní sou initel odporu 4,25.10-3 K-1 

 

Ho íkové slitiny výborn  tlumí zvuk a vibrace, m žeme je spojovat všemi obvyklými 

metodami (sva ování, pájení, lepení, nýtování apod.). Navzdory atraktivním vlastnostem je však 

nutné mít na z eteli jeho vysokou afinitu ke kyslíku a tendenci k explozivnímu chování (p i 

odlévání t chto slitin se používá jako inhibitor nap . síra i ochranná atmosféra, nap . argon), jako 

prvek siln  elektronegativní je náchylný ke korozi, stejn  jako ada jeho slitin. Na povrchu vytvá í 

vrstvu oxidu, jež však není tak kompaktní jako nap íklad u hliníku a nezbra uje pr niku koroze 

do celého objemu materiálu. Požadované vlastnosti slitin (creepová odolnost, korozivzdornost, 

zvýšení pevnosti, odlévatelnost) tedy závisí na volb  p ím sových prvk . Navíc podle Hume-

Rotheryho (viz [5] i [8]) závisí rozpustnost p ím si na ur itých parametrech, nap . atomová 

velikost p ím si musí být v rámci ±15% velikosti atomu ho íku. Použitelnost a rozší ení 

výsledné slitiny je však z pochopitelných d vod  závislé p edevším na cen  materiálu. D ležitou 

roli v moderním výzkumu hrají slitiny Mg se vzácnými zeminami (Rare Earths – RE), práv  

studiem t chto slitin se zabývá p edkládaná práce. 

Dohodnuté zna ení ho íkových slitin v závislosti na složení p ím sí je v Tab. 3-2. 

1 Elektronegativita podle Allreda a Rochowa [tabulky] 
2 P i tlaku 101,3 kPa 
3 Vlastnosti p i pokojové teplot  20°C 
4 P i teplot  0°C 
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 Jako p íklad uve me: AZ91 zna í slitinu 

s 9% hliníku Al a 1% zinku Zn. Ve starších 

publikacích se m že objevit jiné zna ení daných 

p ím sí, nap . MEL Ltd. používá  zna ení 

písmenem T pro thorium (slitina ZT1 aj.). 

Zna ení P ím s 

A Hliník – Al 

C M  – Cu 

E Vzácné zeminy – RE 

H Thorium – Th 

K Zirkonium – Zr 

L Lithium – Li 

M Mangan – Mn 

Q St íbro – Ag 

S K emík – Si 

W Yttrium – Y 

Z Zinek – Zn 

 

 

 

 

 

 
Tab.  3-2:  Tabulka dohodnutého  zna ní  p ím s í  

ho íkových  s l i t in .  

 

 

 

3.3 Vybrané systémy ho íku se vzácnými zeminami 

 

Ho íkové slitiny obsahující thorium (masivn  zvyšuje creepovou odolnost za vyšších 

teplot, zlepšuje odlévatelnost a sva itelnost) a st íbro (zvyšuje vytvrditelnost slitin s Th) pat í ke 

slitinám s nejlepšími vlastnosti, bohužel vzhledem k slabé radioaktivit  thoria nelze tyto slitiny 

použít v praxi. Sou asný vývoj Mg slitin se zam uje p edevším na slitiny ho íku se vzácnými 

zeminami (RE), jejichž studiem se zabývá i p edkládaná práce, pro pot eby výzkumu ho íkových 

slitin se do skupiny vzácných zemin zahrnují krom  lanthanoid  a aktinoid  také zbylé prvky    

III B skupiny periodické soustavy prvk : Y (yttrium) a Sc (scandium). Binární slitiny Mg-RE 

m žeme rozd lit podle typu rozpadové ady do t í skupin [23, 24, 33]: 

Mg-Gd typ, pro prvek Gd (resp. slitiny ady WE) 

 ´ (cph)  ´´ (D019)  ´ (cbco)   (Mg5Gd, fcc). 

Mg-Y typ, pro prvky Y, Tb, Dy, Ho, Er, Tm, Lu 

 ´ (cph)  ´´ (cbco)  ´ (cbco)   (Mg24Y5, bcc). 

Mg-Ce typ, pro prvky Ce, Nd 

 ´ (cph)  G-P zóny  ´´ (D019)  ´ (fcc)   (Mg12Ce, bct). 

Používáme zna ení, kde se v p ípad  cph jedná o hexagonální strukturu s t sným 

uspo ádáním, v p ípad  cbco o ortorombickou strukturu st nov  centrovanou typu C (parametry 

, 
Mg2nm6410 a,a

Mg0)1(10
8nm2232 d,b , 

Mgnm5210 c,c ), fcc zna í plošn  centrovanou 

kubickou strukturu, bcc kubickou prostorov  centrovanou, bct tetragonální prostorov  
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centrovanou strukturu. Fáze D019 má hexagonální strukturu s parametry 
Mg2nm6410 a,a , 

 a je vždy koherentní s -Mg. B hem rozpadu tuhého roztoku u Y skupiny 

slitin nebyly G-P zóny pozorovány [30], stejn  tak u systému Mg-Gd [32]. 

Mgnm5210 c,c

 

 

3.3.1 Systém Mg-Gd 

 

 Systémem Mg-Gd se v posledních letech zabývali nap íklad práce [2, 23, 27, 34, 35, 37] aj. 

Fázový diagram tohoto systému je na Obr. 3-1, který ukazuje existenci ty  binárních fází: 

Mg5Gd, Mg3Gd, Mg2Gd a MgGd. Experimentální data nicmén  ukazují n které odchylky, 

zejména podél k ivky (Mg) solvus a ( Gd)/( Gd) + MgGd. Upravený fázový diagram najdeme 

nap . v [32] nebo [35]. Rozpadový sled p esyceného tuhého roztoku gadolinia - Gd v ho íku je 

uveden v úvodu kapitoly 3.3 (typ rozpadu Mg-Gd), ovšem u slitin s koncentrací Gd nižší než     

10 hm.% není pozorována precipitace fáze ´ . 

 Slitiny Mg-Gd mají ve srovnání s komer n  používanými materiály WE srovnatelnou 

nebo mírn  lepší creepovou odolnost. Stabilní fáze tohoto systému jsou uvedeny v Tab. 3-3. 

Auto i se v uvedených parametrech asto liší, nap . [35] i [36]. 

 

Fáze Rozsah teplot [°C] Typ Parametr a [nm] Parametr c [nm]

Mg - 
hP2 
Mg 

0,321 0,521 

Gd - 
hP2 
Mg 

0,363 0,578 

Gd  1235 
cI2 
W 

0,406 - 

Mg5Gd  642 
cF448 

Cd45Sm11 
2,234 - 

Mg3Gd  706 
cF16 
BiF3 

0,733 - 

Mg2Gd  755 
cF24 

Cu2Mg 
0,855 - 

MgGd  867 
cP2 
CsCl 

0,381 - 

Tab.  3-3:  Parametry  s tab i ln í ch  fáz í  b inárního  sy s t ému Mg-Gd.  
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Obr.  3-1 :  Rovnovážný fázový  d iagram binárního  sy s t ému Mg-Gd,  p evzat  z [36] .  

 

 

3.3.2 Systém Mg-Y 

 

Ve spojení s ostatními RE zvyšuje yttrium pevnost a creepovou odolnost slitin až do 

300°C. V p ípad  ho íkových slitin podstatn  snižuje korozi. Systém Mg-Y je též základem 

komer ních slitin ady WE (Mg-Y-Nd, resp. Mg-Y-Nd-Zr) [31]. Práce zabývající se Mg-Y jsou 

nap . [2, 34, 35] i [42]. 

Z fázového diagramu Mg-Y (viz Obr. 3-2) je viditelná pom rn  velká rozpustnost Y v Mg, 

proto je tento systém asto legován dalšími prvky (nap . Zr, Mn) snižujícími rozpustnost yttria. 

Hlavním znakem diagramu je existence t í fází – Mg24Y5 ( ), Mg2Y a MgY. V binárním systému 

Mg-Y dochází v raných stádiích precipitace ke tvorb  dvou nerovnovážných fází ´´ a ´, 

p i emž ob  mají ortorombickou st nov  centrovanou strukturu typu C. Nerovnovážná fáze ´ 

byla pozorována p edevším u dislokací. Rovnovážná fáze Mg24Y5 nemá velký vytvrzovací efekt. 

Fáze tohoto systému jsou uvedeny v Tab. 3-4, i zde nalezneme odchylky uvedených parametr  u 

r zných autor . 
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Obr.  3-2:  Rovnovážný fázový  diagram binárního  sy s t ému Mg-Y,  p evzat  z  [32] .  

 

Fáze 
Rozsah teplot 

[°C] 
Typ Parametr a [nm] Parametr c [nm]

Y - 
hP2 
Mg 

0,365 0,573 

Y  1478 
cI2 
W 

0,407 - 

Mg24Y5 ( )  605 
cI58 

Mn 
1,124 - 

Mg2Y  780 
hP12 

MgZn2 
0,604 0,975 

MgY  935 
cP2 
CsCl 

0,379 - 

Tab. 3-4:  Parametry s tabi lní ch fází  binárního sys tému Mg-Y. 

 

3.3.3 Systém Mg-Tb 

 

Fázový diagram binárního systému Mg-Tb (viz Obr. 3-3) je založen p edevším na 

podobnosti s ostatními Mg-RE slitinami, k ivka solidus (Mg) a l+(Mg) byla ur ena na základ  

mikroskopického pozorování rozpoušt ní b hem žíhání na r zných teplotách. Pozd ji  Saccone 

[39] a další ur ili fázový diagram Tb-Mg (viz Obr. 3-4) pomocí rentgenové difrakce, metalografie 

a elektronové mikroskopie. Specifický rys tohoto diagramu je existence dvou fází 1 (Mg5Tb) a  

2 (Mg24Tb5) v okolí 83 at.% Mg. Vzhledem k tomu, že je nepravd podobné, aby na tak malém 

intervalu koncentrací (~1 do 1.5 at.%) koexistovaly dv  fáze, bude jedna z fází metastabilní [39]. 
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Obr.  3-3:  Rovnovážný fázový  diagram binárního  sy s t ému Mg-Tb.  P evzato  z [32] .  

 

 

Obr.  3-4:  Rovnovážný fázový  diagram binárního  sy s t ému Tb-Mg.  P evzato  z [32] .  

 

Fáze systému Tb-Mg spolu s parametry jsou shrnuty v Tab. 3-5, jednotlivé údaje pochází z 

[32, 35] a [39]. 

Binárním systémem Mg-Tb (pro slitiny MgTb10 a MgTb15) se zabývá paraleln  probíhající 

diplomová práce [38]. 
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Fáze 
Rozsah teplot 

[°C] 
Typ 

Složení at.% 
Tb 

Parametr a 
[nm] 

Parametr c 
[nm] 

Tb  1289 
cI2 
W 

0 0,402 - 

Tb  53 
hP2 
Mg 

0 0,3606 0,5697 

TbMg  855 
cP2 

CsCl 
48 
50 

0,3798 
0,3787 

- 

TbMg2  720 
hP12 

MgZn2 
66,5 
68 

0,6052 
0,6042 

0,9810 
0,9776 

TbMg3  605 
cF16 
BiF3 

75 
78 

0,7312 
0,7300 

- 

1 (Mg5Tb)  559 
cF448 

Cd45Sm11 
83 2,232 - 

2 (Mg24Tb5)  559 
cI58 

Mn 
83 1,1260 - 

Mg - 
hP2 
Mg 

100 0,321 0,521 

Tab. 3-5:  Parametry fází  binárního sys tému Tb-Mg. 

 

 

3.3.4 Systém Mg-Nd 

 

Binárním systémem Mg-Nd se zabývají nap . práce [ 2, 27, 35] a další. Fázový diagram 

p evzatý z [32] (viz Obr. 3-5) vznikl p edevším na základ  p edpokládané podobnosti se systémy 

Mg-La, Mg-Ce a Mg-Pr. Fáze Mg12Nd (typu Mn12Th) nalezl Saccone pomocí rentgenové difrakce 

a následné chemické analýzy. S nejv tší pravd podobností se v p ípad  Mg12Nd jedná o fázi 

metastabilní [39, 35]. Rozpadová ada Mg-Nd je tzv. Ce typu: ´ (cph)  G-P zóny  ´´ (D019) 

 ´ (fcc)   (Mg12Nd, bct), p i emž metastabilní fáze ´ (fcc) má v p ípad  Mg-Nd parametry 

nm7350 ,a a  [33]. 
Mg(0002)(022) dd

´

Podobn  jako u p edchozích systém  i zde se objevují odchylky mezi zjišt nými parametry, 

zejména mezi pracemi L. L. Rokhlina [41, 40, 35] a pracemi ostatních autor . Patrné jsou rozdíly 

mezi m ížovými parametry jednotlivých fází i zve ejn nými fázovými diagramy v [35] a [32] – 

viz Obr. 3-5 a Obr. 3-6. Parametry jednotlivých fází p evzaté  z [35] jsou uvedeny v Tab. 3-6. 
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Obr.  3-5 :  Rovnovážný 

fázový  d iagram binárního 

sy s t ému Mg-Nd.  

P evzato  z [32] .  

 

Obr.  3-6 :  Rovnovážný 

fázový  d iagram binárního 

sy s t ému Mg-Nd.  

P evzato  z [35] .  

 

Fáze 
Rozsah teplot 

[°C] 
Typ 

Složení at.% 
Nd 

Parametr a 
[nm] 

Parametr c 
[nm] 

Mg12Nd 
metastabilní 

 ~ 552 
tI26 

Mn12Th 
~ 8,31 1,030 0,593 

Mg41Nd5  560 
tI92 

Mg41Ce5 
~ 9,36 1,476 1,039 

Mg3Nd  780 
cF16 
BiF3 

~ 25 0,7397 - 

Mg2Nd ~ 755 – 660 
cF24 

Cu2Mg 
33,3 0,8662 - 

MgNd  800 
cP2 
CsCl 

~ 50 0,3867 - 

Tab. 3-6: Fáze binárního sys tému Mg-Nd. P evzato z [35].  

 

29



3.3.5 Systém Mg-Y-Nd, komer ní ada slitin typu WE 

 

Pot eba lehkých materiál , zejména v automobilovém a leteckém pr myslu, p edur ila 

ho íkové slitiny k masovému využití v celé ad  aplikací. Ho íkové slitiny se vzácnými 

zeminami nabídly alternativu za mírn  radioaktivní slitiny Mg se st íbrem a thoriem a mají 

výbornou creepovou odolnost, pevnost, malou korozi, ale p edevším stabilitu až do 250°C. 

Hlavn  systém Mg-Y-Nd mezi slitinami Mg-RE zajistil kombinaci výborných mechanických a 

korozi odolných vlastností a tvo í základ celé ady komer n  užívaných slitin typu WE (viz    

Obr. 3-7), tyto materiály obsahují krom  

uvedeného ternárního systému navíc ješt  další 

t žké vzácné zeminy a minimáln  0,4 hm.% 

Zr. Systémem Mg-Y-Nd, resp. WE se 

v posledních letech zabývaly zejména práce [2, 

12, 15, 24, 26, 35, 37, 44, 45, 48, 49, 50, 51, 53, 

58] aj. Vybrané vlastnosti slitin WE43 a WE54 

jsou uvedeny v Tab. 3-7 a Tab. 3-8. 

 

 

Obr.  3-7 :  P evodová sk í  he l ikopt é ry  ze  

s l i t iny  WE43.  P evzato  z  [31] .  

 

Hustota 1840 kg.m-3 

Sou initel teplotní roztažnosti  26,7.10-6 K-1 

M rná tepelná vodivost 51,3 W.m-1.K-1 

M rná tepelná kapacita 966 J.kg-1.K-1 

Teplotní interval tání 540–640°C 

Tvrdost podle Vickerse 85–105 

Rezistivita 148 n .m 

P ím si 

Y 4,75 – 5,5% 
RE (Yb, Er, Dy, Gd) 1,0 – 2,0% 
Nd 1,5 – 2,0% 
Zr 0,4% min 

Tab.  3-7:  Vybrané  v las tnos t i  s l i t iny  WE43. P evzato  z [31].  
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Hustota 1850 kg.m-3 

Sou initel teplotní roztažnosti  24,6.10-6 K-1 

M rná tepelná vodivost 52 W.m-1.K-1 

M rná tepelná kapacita 960 J.kg-1.K-1 

Teplotní interval tání 545–640°C 

Tvrdost podle Vickerse 85–105 

Rezistivita 173 n .m 

P ím si 
Y 3,7 – 4,3% 
RE 2,4 – 4,4% 
Zr 0,4% min 

Tab.  3-8:  Vybrané  v las tnos t i  s l i t iny  WE54. P evzato  z [31].  

 

Slitinami typu WE se v roce 1985 zabývala Karimzadeho (University of Manchester) 

doktorská diserta ní práce, výsledky publikoval rok poté G. W. Lorimer [24] a pozd ji (v roce 

1992) Ahmed, Lorimer a další v [49]. Rozpadová ada (p evzata z [49]) je tvaru 

´´´SSSSMg . Desti kové precipitáty fáze ´´ mají orientaci v i matrici: 

Mg00010001 ´´ ,  Mg01010101 ´´ , precipitáty fáze ´ Mg0001001 ´ , Mg0112100 ´ a 

stabilní fáze  v orienta ních modifikacích v i Mg matrici 
Mg

1021111 , Mg0001011  

[49]. 

Fáze ´´, která je metastabilní a koherentní s matricí, byla identifikována jako D019 [15, 44, 

48, 49]. Polmear v [15] uvedl, že fáze D019 je ve slitinách Mg-RE typu Mg3X (X = RE) a má 

hexagonální strukturu. Rozpadové ady zve ejn né v [15] pro systém Mg-Y-Nd však vykazují 

odchylky, nap . s pracemi Smoly [12], Ahmeda [49] a dalších. K ur ení struktury precipitát  fáze 

´´ byla použita difrak ní rentgenová analýza [52] a její výsledek ukázal pom r Y:Nd = 6:1 ve 

slitinách na bázi WE54, tedy složení ve tvaru Mg3(Y0,85Nd0,15). V souladu s [15, 52] uvádí Antion a 

další [45] vývoj fáze ´´ v prvních stádiích precipitace p i nižších teplotách žíhání (150-200 °C) v 

desti kovém tvaru. V tšina z výše jmenovaných studií došla k záv ru, že desti ky fáze ´´ v 

ternární slitin  Mg-Y-Nd leží rovinách Mg0011   ve shod  s fází ´´ v ostatních Mg-RE slitinách, 

a koli Polmear [15] a Antion [45] zmi ují možnosti dv : Mg0011  a Mg0211 . 

V intervalu teplot žíhání 200°C – 250°C se objevuje metastabilní fáze ´ [15, 24, 49, 52], 

ortorombické struktury s parametry nm64002 Mg ,aa , nm223234 Mg ,.ab ,  

 [44, 52], desti kového tvaru rovnob žná s prismatickými rovinami nm5210Mg ,cc 0110 . 
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Polmear [15], Lorimer [52], Nie [44] a jiní uvád jí složení fáze ´ ve slitin  WE54 jako Mg12NdY, 

Azari-Khosroshaki [54] Mg24Y2Nd3.  

Rozpadová ada kon í rovnovážnou fází , která má fcc strukturu s parametrem 

nm2232,a po žíhání p i teplotách vyšších než 250°C [15, 44, 49, 52]. Typ fáze  ovšem závisí 

na složení dané slitiny: Antion [45] ve shod  s [44] uvádí Mg14Nd2Y ve slitin  WE54, zatímco [52] 

p ipisuje rovnost obsahu Nd a Y – Mg12NdY. Ve WE43 je typ Mg12Nd2Y pro fázi  p i azen v 

[49]. Polmear [15] v rozporu s ostatními dokonce uvádí v rozpadové ad  systému Mg-Y-Nd (viz 

dále Tab. 3-9) rovnovážnou fázi  kubicky prostorov  centrované strukturu (bcc) typu 

Mg11NdY2. 

Precipitáty fáze ´´ jsou obvykle pozorovány ve tvaru desti ek (po žíhání kolem teploty 

150°C), kdežto p i teplotách vyšších dochází k transformaci na fázi ´ s jinou morfologií, 

nap íklad ve slitin  WE54 pozorovali Nie a Muddle [44] r st kulových precipitát  fáze ´ po 

žíhání na 250°C. Krom  toho upozornili na existenci dosud neobjevené fáze v rozpadové ad  

slitin WE, kterou ozna ili jako 1 (fcc) s parametrem nm100740 ,,a a upravili rozpadovou 

adu WE na tvar: 1SSSSMg ´´´ . Fáze 1 precipituje v desti kách rovnob žných 

s prismatickými rovinami 0110  spole n  s kulovitou fází ´ a je strukturn  shodná s Mg3X, kde 

X representuje Nd, Ce, La, Pr, a Sm [44]. V dalším teplotním intervalu žíhání se 1 transformuje 

do rovnovážné fáze  struktury fcc, izomorfní s Mg5Gd [44]. Fáze 1 byla také pozorována 

pomocí TEM s vysokým rozlišením ve slitin  WE43 [45] a i jinými ve WE54, nap . [50]. 

Slitinou WN42 (Mg-4%Y-2.25%Nd-0.6%Zr), zjednodušenou verzí slitiny WE43, se zabývá 

práce [47]. Apps a další [47] uvedl rozpadovou adu pro WN42 ve tvaru 1SSSSMg , fáze 

´´ a ´ nebyly v tomto p ípad  pozorovány. 

 

 

3.4 Rozpadové ady ho íkových slitin  

 

V Tab. 3-9 je uvedena rozpadová ada nej ast ji používaných ho íkových slitin podle 

Polmeara [15]. Z tabulky je patrné, že rozpadové ady ho íkových slitin nejsou jednoduché. 

Precipitaci stabilní fáze p edchází precipitace jedné nebo více fází metastabilních. Pro r zné 

p ím sové prvky mají fáze r znou krystalografickou strukturu (jak fáze stabilní, tak i fáze 

metastabilní). 
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V tšina uvedených fází má konkrétní orientaci v i matrici a nevyskytuje se jako kulové 

ástice, ale ve tvaru desti ek, nap . metastabilní fáze D019 (zvlášt  v systémech  Mg-RE a ve slitin  

Mg-Th), která pat í k raným precipita ním stádiím. U n kterých slitin, nap . Mg-Nd jí p edchází 

tvorba G-P zón. ada mikroskopických studií však vykazuje odchylky od Polmearových 

rozpadových ad – viz nap . kap. 3.3.5. 

 

 

Tab.  3-9 :  Rozpadové  ady  pod l e  Po lmeara .  P evzato  z [15] .  

33



1 jg 
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44  PPOOUUŽŽIITTÉÉ  EEXXPPEERRIIMMEENNTTÁÁLLNNÍÍ  MMEETTOODDYY,,  PPAARRAAMMEETTRRYY  MM EENNÍÍ  

 

Ke studiu precipita ních d j  ve zkoumaných slitinách jsme použili jako základní 

experimentální metodu elektrickou rezistometrii. Tato metoda spo ívá v m ení závislosti 

elektrického odporu vzork  na dob , resp. teplot  žíhání. Rezistivita kov  je relativn  snadno 

m itelný makroskopický parametr, citliv  reaguje na nejr zn jší zm ny v mikrostruktu e. 

V návaznosti na výsledky získané rezistometrií byly stanoveny význa né stavy pro další 

experimentální zpracování (metalografii a elektronovou mikroskopii). Tímto zp sobem bylo 

možné významn  snížit po et metalografických (resp. mikroskopických studií), které m ly 

potvrdit fázové složení vzork . Krom  rezistometrie a metalografie se tato práce zabývá rovn ž 

tvrdostí zkoumaných slitin. 

 

 

4.1 Studované materiály 

 

Úkolem p edkládané práce je studium precipitace ve slitinách MgTb4Nd2 a WE43, které 

byly p ipraveny v Zentrum für Funktionswerkstoffe gGmbH, Clausthal metodou squeeze casting 

(tlakové lití). Chemické složení uvedených materiál  je uvedeno v Tab. 4-1 a Tab. 4-2. Do 

za átku m ení byly materiály skladovány na pokojové teplot , v jeho pr b hu pak v kapalném 

dusíku ve skladovací nádob . 

Tab.  4-1:  S ložen í  mater iá lu  WE43. 

Tab.  4-2 :  S ložen í  mater iá lu  MgTb4Nd2.  

prvek Mg Y Nd Gd Zr 

hm. % 94,12 2,95 2,48 0,15 0,30 

prvek Mg Tb Nd 

hm. % 93,51 2,53 3,96 
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4.2 Tepelné zpracování vzork  

 

4.2.1 Izotermický režim žíhání 

 

Zkoumané slitiny byly studovány p i um lém stárnutí (tj. p i izotermickém žíhání o 

teplotách r zných od teploty pokojové) z d vod  ur ení parametr  rozpoušt cího žíhání. Vzorky 

byly dlouhodob  vystaveny konstantní teplot  a byla sledována závislost relativních zm n 

rezistivity na dob  žíhání, která logaritmicky nar stala. V p ípad  slitiny MgTb4Nd2 p i 

konstantní teplot  žíhání 500°C a v p ípad  WE43 p i teplot  žíhání 525°C. 

Doba žíhání byla m ena digitálními stopkami a nar stala podle schématu na Obr. 4-3.  

Izotermické žíhání probíhalo v odporové peci s ochrannou atmosférou (argon – Ar). Teplotní 

rozdíl na celé délce vzorku nep esáhl 2°C. Nastavená teplota byla m ena kalibrovaným 

termo lánkem   Ni-Cr-NiAl s p esností 1°C, p ipojeným k digitálnímu voltmetru Keithley 181. 

Teplota pece byla udržována s p esností 1°C pomocí programu vytvo eného pro tyto ú ely a 

periferních za ízení p ipojených k po íta i PC 486–DX pomocí univerzální GPIB karty (General 

Purpose Interface Board, lze se však setkat s r znými ekvivalentními názvy, nap . IEEE 488 i 

HPIB, u nás byla v minulosti podle normy SN 35 6522 [14] p ijata definice informa n -

m ícího systému 2. generace, tzv. IMS-2), která umož uje propojovat programovatelné i 

neprogramovatelné elektronické (zejména pak m ící) p ístroje. 

Žíhání bylo vždy zakon eno zakalením vzorku do vody o pokojové teplot , p i emž 

prodleva do zachlazení nep esahovala 3 s. Poté následovala montáž vzork  do držák  a jejich 

p enesení do m ící lázn . Celková doba manipulace nep esáhla dobu 5-ti minut. 

 
Obr.  4-1:  Schéma izo t e rmi cké  ž íhání .  Tm  zna í  t ep lo tu  m ení  (77 K) ,  T ž  t ep lo tu ž íhání .  
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4.2.2 Izochronní režim žíhání 
 

Pro ur ení teplotních oblastí p erozd lování p ím sí byl použit izochronní režim žíhání, 

jenž spo ívá v konstantním nár stu teploty žíhání (viz Obr. 4-2). Zkoumaný materiál byl  

vystaven po nem nný asový úsek žíhání p i jisté teplot , poté byl zakalen a zm en jeho 

elektrický odpor, resp. tvrdost. Další žíhání probíhalo p i vyšší teplot  po stejnou dobu. Rozdíl 

žíhacích teplot byl udržován konstantní – 30°C. Tento proces byl provád n vždy po dobu žíhání 

30-ti minut v intervalu teplot 20°C až 500°C v p ípad  MgTb4Nd2 (resp. 20°C až 525°C 

v p ípad  komer ní slitiny WE43), což vyžadovalo použití dvou r zných žíhacích za ízení. 

Pro teploty do 240°C – termostat UH4 s digitálním nastavením teploty s lázní silikonového  

oleje Lukooil MF, teplota byla kontrolována rtu ovými teplom ry a udržována na p íslušné 

teplot  s maximální odchylkou 1°C. 

Pro teploty nad 240°C – vertikální odporová pec ízená po íta em. 

Žíhání v olejové lázni, resp. v ochranné argonové atmosfé e bylo vždy zakon eno 

zakalením vzorku do kapalného dusíku (teploty do 240°C – p ípad termostatu), resp. do vody o 

pokojové teplot  (teploty nad 240°C – p ípad odporové pece). Po montáži do držák  byly vzorky 

p eneseny do m ící lázn , doba manipulace nep esáhla v obou p ípadech 5 minut. 

 

 
Obr.  4-2 :  Schéma izochronního  žíhání .  Tm  zna í  t ep lo tu m ení  (77 K) ,  T ž  t ep lo tu  žíhání .  
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4.3 Elektrická rezistometrie 
 

M ením rezistivity m žeme nedestruktivním zp sobem získávat informace o 

mikrostruktu e kovových materiál  a jejích zm nách. Dalšími výhodami této metody jsou 

zejména její p esnost a rychlost. 

Z teoretického hlediska je rezistivita ur ena souborem mnoha d j  probíhajících 

v kovovém krystalu, k d slednému rozboru je nutné využití kvantov -mechanického aparátu. 

Zjednodušen  m žeme íci, že pro hodnotu elektrické rezistivity je rozhodující pohyblivost 

nositel  elektrického náboje v krystalu – jak jsou elektrony urychlovány vn jším elektrickým 

polem a jak jsou bržd ny rozptylovými procesy (vzájemné srážky a srážky s poruchami krystalové 

m íže). Je z ejmé, že p ítomností geometrických poruch se rezistivita zvyšuje. 

Omezíme-li se na kovy, je vlastní elektrický odpor R vzorku spjat s rezistivitou  vztahem 

.R ,        (4.1) 

kde  je tzv. tvarový faktor1, daný geometrií vzorku. 

Rezistivita v tšiny kov  je p i pokojové teplot  (293 K) ur ována p evážn  srážkami 

vodivostních elektron  s fonony m ížky, p i teplot  kapalného helia (4,2 K) rozptylem na 

atomech ne istot a s poruchami m ížky [5]. Za p edpokladu aditivity rozptylových mechanism  

m žeme rezistivitu kov  napsat jako sou et dvou len , nazývaným jako Matthiessenovo 

pravidlo [5]: 

pm TT .        (4.2) 

Teplotn  závislý len m lze p ipsat rozptylu vodivostních elektron  na fononech, p (tzv. 

zbytková rezistivita) je len naopak asto teplotn  nezávislý daný rozptylem elektron  na 

statických poruchách. Rezistivita m obvykle nezávisí na po tu poruch, pokud je jejich 

koncentrace malá. Toto empirické Matthiessenovo pravidlo je velice užite né p i analýze 

experimentálních údaj . Pokud provádíme m ení  vždy p i téže teplot  Tm, vyplývá z platnosti 

(4.2), že zm na celkové rezistivity  je dána pouze zm nou složky p  a pro relativní velikost 

t chto zm n m žeme psát vztah: 

pmm

p

m TT
, Tm = konst.      (4.3) 

 

 

                                                 

1 Vzhledem ke geometrii zkoumaných vzork  m žeme tvarový faktor brát jako 
S

L
, kde L je délka vzorku 

a S plocha p í ného ezu. 
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Ze vztahu (4.3) je z ejmé, že relativní zm na rezistivity s klesající teplotou m ení roste a je 

tedy výhodné provád t m ení p i nízkých a dlouhodob  stabilních teplotách. Tento požadavek 

je dob e spln n u teplot varu v lázni kryogenních kapalin (dusík, helium). 

Velikost lenu p závisí v p ípad  geometrických poruch pouze na jejich koncentraci (za 

p edpokladu zanedbání jakékoli interakce). Složku p m žeme vyjád it jako sou et len  

p íslušných jednotlivým typ m poruch k (složku ozna me k) a íci, že p ísp vky k jsou 

navzájem nezávislé, tedy 

k

kp .        (4.4) 

V p ípad  odchylek v d sledku vzájemného p sobení poruch, hovo íme o tzv. 

konfigura ních odchylkách od Matthiessenova pravidla. Práv  tento typ odchylek se 

z experimentálního hlediska jeví jako p íznivý pro studium proces  jako je rozpad p esyceného 

tuhého roztoku, nebo  umož uje prost ednictvím zm n rezistivity studovat s vysokou citlivostí 

fázové transformace nebo zm ny v uspo ádání poruch, probíhající v m íži na atomární úrovni. 

Pro nízké koncentrace ck poruchy typu k lze p edpokládat závislost 

kkk c.         (4.5) 

a tedy pro zbytkovou rezistivitu 

k
kkp c. ,        (4.6) 

kde konstanta úm rnosti  je v našem p iblížení teplotn  a koncentra n  nezávislá. 

V opa ném p ípad  mluvíme o tzv. teplotních a koncentra ních odchylkách od Matthiessenova 

pravidla. Pokud je t eba vliv poslední jmenované odchylky potla it, je nutno vhodn  vybrat 

teplotu m ící lázn  a studovat poruchy u slitin s koncentracemi nižšími. Samotné teoretické i 

experimentální studium t chto odchylek se soust e uje zejména na dva d sledky vzájemné 

interakce systému fonon  a elektron : bu  se zabývá vlivem m ížkových poruch na len m(T) 

nebo teplotní závislostí lenu p. 

0k

 

4.3.1 Vliv p ím sí na rezistivitu 
 

Ovlivn ní složky rezistivity p ze vztahu (4.2) p ítomností p ím sí je zp sobeno r znými 

rozptylovými mechanismy vodivostních elektron . V nejjednodušším p ípad  uvažujeme vliv 

rozdílu valence Z mezi atomem p ím si a matricí, který se projeví zm nou krystalového 

potenciálu v okolí p ím si (z tohoto hlediska je vakance p ím s s nulovou valencí) [5]. 
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P ímá úm rnost mezi p a koncentrací c p ím si (viz (4.5), (4.6), pro nízké koncentrace 

poruch) je v souladu s empiricky zjišt ným tzv. Lindeho pravidlem [18]: 

2

bap Zkkc ,       (4.7) 

kde ka, kb jsou parametry závislé na elektronové struktu e matrice a p ím si, Z zna í rozdíl 

valence mezi p ím sí a rozpoušt dlem. Vztah platí pouze pro nemagnetické sm si. 

 Pro obecn jší p ípad binárních tuhých roztok  byl odvozen vztah nazývaný Nordheinovo 

pravidlo [18]: 

cc 1p ,        (4.8) 

c zde zna í atomovou koncentraci jedné ze složek. Platnost tohoto pravidla se omezuje na slitiny 

s podobnou elektronovou strukturou, d ležité je také, aby v celém oboru koncentrací tvo ily ob  

komponenty tuhý roztok. Navíc ob  uvedená pravidla platí v p ípad , že v materiálu nedochází 

k fázovým p echod m [18]. 

 

4.3.2 Vliv rozpadu p esyceného tuhého roztoku na rezistivitu 

 

V p ípad  rozpadu p esyceného tuhého roztoku dochází ke zm nám ve složce rezistivity p. 

Experimentáln  byla zjišt na závislost mezi touto složkou a stavem mikrostruktury. B hem 

prvních stádií rozpadu (tzv. p edprecipitace) dochází ke shlukování p ím sových atom  a vzniku 

koherentních G-P zón (podrobn ji viz [7]). Podle pr b hu p (m ené v kapalném dusíku) p i 

izotermickém žíhání lze rozd lit p ím si na dv  skupiny: 

P i rozpadu p esyceného tuhého roztoku zp sobují nejprve r st hodnoty p do maxima, 

následovaný poklesem až do dosažení plata. 

Zp sobují spojitý pokles p až do dosažení konstantní hodnoty 

V dalších etapách rozpadu následuje precipitace semikoherentní a nekoherentní fáze, která 

je jednozna n  doprovázena poklesem elektrického odporu. Následuje hrubnutí ástic druhé 

fáze, které vede rovn ž k poklesu rezistivity a posléze (p i dlouhých asech nebo vyšších 

teplotách žíhání) op tovné rozpoušt ní ástic, které se projeví vzr stem rezistivity. Tento obraz 

m že být nadále komplikován, uplatní-li se spinodální rozpad, polymorfní p em ny i uspo ádání 

na krátkou vzdálenost. Rezistivita citliv  odliší i p ípad, kdy nové ástice vznikají transformací 

ástic existujících od p ípadu, kdy existující ástice se nejprve rozpustí a nové ástice vzniknou 

rozpadem obnoveného p esyceného tuhého roztoku. 

 39



4.3.3 M ení žíhacích k ivek rezistivity 

 

Vlastní m ení rezistivity vzork  bylo provád no stejnosm rnou p ímou ty bodovou 

metodou, se sou asným m ením proudu a nap tí na vzorku, a to v lázni kapalného dusíku p i 

teplot  77 K. M ení vybraných stav  též probíhalo v lázni ethanolu o pokojové teplot  20°C 

(teplotní údaj byl získáván platinovým odporovým idlem, jehož odpor byl m en digitálním 

multimetrem Keithley, typ 177 DMM). 

Velikost m ícího proudu byla po celou dobu konstantní – 1,99 A. Jako zdroj byl použit 

p ístroj Keithley 228 A, p esná hodnota proudu byla m ena  digitálním multimetrem Keithley 

195 A jako nap tí na odporovém normálu 0,1 . Úbytek nap tí na vzorku byl m en 

nanovoltmetrem Keithley 181. M ící aparatura byla ízena po íta em SAPI 86-TS XT (PC 

kompatibilní), její schéma je na Obr. 4-3. 

 

 

Obr.  4-3 :  Schéma m íc í  aparatury :  

PC-XT – osobní  po í ta  
TISK – t i skárna 
PZ – proudový  zdro j  Kei th l ey  228 A 
DM – dig i tá ln í  mul t imet r  Ke i th l ey  195 A 
DNV – dig i tá ln í  nanovo l tmet r  Ke i th l ey  181
P1 – p ep ína  
P2 – p ep ína  
K – komutátor  
V1 – m ený vzorek 
V2 – m ený vzorek 
V3 – srovnávac í  vzorek 

R1 – rez i s tor  0 ,001  

R2 – rez i s tor  0 ,1  

 

 

Vzorky byly pro m ení upraveny ve form  tzv. H-hranol  (viz Obr. 4-4) s rozm ry cca 

6x5x85 mm (MgTb4Nd2) a cca 6x4x78 mm WE43), kde nejv tší rozm r p edstavuje aktivní 

délku l vzorku –  Obr. 4-4. Elektrické kontakty byly p ipraveny mechanicky lupénkovou pilou a 

ozna eny tak, aby nemohlo dojít ke zm n  polohy p i montáži vzork  do m ících držák . 
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Obr.  4-4:  Schemat i cký nákres  vzorku.  

 

Srovnávací vzorek byl zapojen v sérii se vzorky zkoumanými, šlo o vzorek materiálu 

MgTb4Nd2, který m l p ibližn  stejné rozm ry a byl vyroben týmž zp sobem jako vzorky 

m ené. Po celou dobu experimentu byl umíst n v m ící lázni s kapalným dusíkem a nijak se 

s ním nemanipulovalo. Porovnávání elektrického odporu m ených vzork  a vzorku 

srovnávacího sloužilo k eliminování vlivu teplotních fluktuací m ící lázn . 

Velikost odporu byla p i daném sm ru proudu získána z deseti zm ených dvojic hodnot 

proudu a nap tí bezprost edn  po sob  na všech vzorcích, a to v obou sm rech proudu. Toto 

uspo ádání potla uje v prvním p iblížení vliv parazitních termosil a fluktuaci m ícího proudu na 

m ená nap tí. 

P i vhodném uspo ádání experimentu lze ur ovat relativní zm ny rezistivity s p esností 

ádu 10-4 [13], v našem p ípad  se p i m ení dosahovalo p esnosti cca 5.10-4. Pro výchozí stav 

vzork , pro stav kone ný a pro ur ité vybrané stavy žíhací k ivky byl m en odpor jak 

v kapalném dusíku R(77K) p i teplot  77K, tak odpor R(293K) v ethanolu (p i pokojové teplot  20°C). 

Z t chto hodnot byl vypo ítán parametr RRR, definovaný vztahem 

K 77

K 293

R

R
RRR .         (4.9) 

Tento parametr tedy nezávisí na tvarovém faktoru vzorku. 

Z hodnot odporu m eného vzorku (ozna me Rx) a vzorku srovnávacího (Rs) byl ur ován 

tzv. parametr P, daný vztahem 

ss

xx

s

x

R

R
P ,       (4.10) 

kde x, s jsou rezistivity jednotlivých vzork  a x, s jejich tvarové faktory. Vzhledem ke 

geometrii vzork  m žeme tvarový faktor brát jako 

i

i
i

S

L
,         (4.11) 

kde Si je pr ez a Li je aktivní délka vzorku. Použitý postup m ení p edpokládá konstantní 

rozm ry vzorku. 
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 Zkušenost ukazuje, že i žíhání vzorku (tj. pouhé zah átí a pomalé ochlazení zp t na výchozí 

teplotu) m že vyvolat zm nu jeho rozm r , zejména po vyh átí na teplotu p evyšující 0,4 

násobek teploty tání a p i velkém rozdílu mezi teplotami [10]. Odchylky od uvedených vztah  

zp sobené zanedbáním rozm rových zm n nebudeme pro ú ely této p edkládané práce 

uvažovat. 

Relativní zm ny rezistivity m žeme m it a vyjád it pomocí relativních zm n parametru P : 

00 P

P
,         (4.12) 

kde P0, 0 jsou hodnoty výchozího stavu vzorku. Vzhledem k (4.12) sta í k ur ení relativních 

zm n rezistivity 
0

 sledovat hodnoty 
0P

P
. V elektrické rezistometrii je žíhací k ivkou 

ozna ován pr b h závislosti rezistivity , p íp. 
0

 i 
0

 na teplot  žíhání, resp. dob  žíhání. 

Graf derivace teplotní závislosti relativní zm ny rezistivity se nazývá žíhacím spektrem 

(derivovanou žíhací k ivkou). S ohledem na (4.12) sta í ur it 

00 d

d

d

d

P

P

TT
.      (4.13) 

Body na žíhacích k ivkách jsou tedy p ímým výsledkem m ení. Žíhací spektra byla získána 

numerickou derivací žíhacích k ivek pomocí programu ur eného pro tyto ú ely, který p i adil 

danému bodu vypo tenou hodnotu jako derivaci k ivky t etího stupn  (proložené metodou 

nejmenších tverc  p ti body žíhací k ivky) [55]. Výjimku tvo ily krajní body žíhací k ivky, kde 

nebyla derivace vypo ítána, a body s nimi sousedící (derivace byla ur ena z k ivky druhého 

stupn  procházející t emi body žíhací k ivky. Derivace v bod  p lícím teplotní interval mezi 

sousedními body žíhací k ivky byla ur ena jako sm rnice p ímkové spojnice t chto bod  [55]. 

Na za átku každé žíhací k ivky byly zm eny rozm ry: délka, ší ka a tlouš ka elektricky 

aktivní ásti vzorku. Délka byla zm ena posuvným m ítkem s p esností 0,1 mm, tlouš ka a 

ší ka mikrometrem podél celé aktivní ásti vzorku s p esností 0,01 mm a výsledné hodnoty byly 

ur eny jako aritmetický pr m r z celkového po tu deseti m ení. 

Pro ú ely rezistometrie byly vzorky uchyceny do jednoduchých držák , které umož ovaly 

snadnou manipulaci se vzorky b hem m ení. Nap ové a proudové p ívody byly ke vzork m 

p ipojeny mechanickými svorkami. Vlastní žíhání probíhalo bu  v silikonovém oleji (teplotní 

interval 20°C – 240°C) nebo ve vertikální odporové peci (od 240°C výše) v argonové atmosfé e. 
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P i m ení žíhacích k ivek rezistivity  byl dodržován následující postup: 

žíhání p i zvolené teplot  po zvolenou dobu 

zachlazení vzorku do kapalného dusíku (silikonový olej teploty do 240°C),  resp. do vody o 

pokojové teplot  (pec - teploty nad 240°C) 

montáž vzork  do m ících držák  

p enesení vzorku do m ící lázn  

po ustálení teploty (dusík 3 min, ethanol 10 min) zm ení odporu vzorku Rx a odporu 

srovnávacího vzorku Rs p i obou sm rech pr chodu proudu 

demontáž vzork  

další žíhání. 

 

4.4 Tvrdost 

 

Obr. 4-5: Schéma 

zkoušky tvrdosti 

podle Vickerse 

s použitím 

ty bokého 

diamantového 

jehlanu. P evzato 

z [4]. 

Tvrdost definujeme jako mechanický odpor, který klade materiál proti vnikání cizího t lesa. 

Jako jedna z mechanických vlastností má hlavn  u kovových materiál  mimo ádnou d ležitost: 

m žeme ji zjistit rychle, levn  a i na p edm tech menších rozm r . Z 

tvrdosti usuzujeme na n které další vlastnosti materiálu (pevnost v tahu, 

obrobitelnost), zjiš uje se bu  na zkušebních vzorcích nebo p ímo na 

hotových výrobcích. Tvrdost studovaných materiál  byla zjiš ována 

zkouškou podle Vickerse, kdy se vtla uje do zkoušeného materiálu ty boký 

diamantový jehlan o vrcholovém úhlu stran 136° a okulárem mikroskopu 

nebo projekcí zjiš ujeme st ední délku d obou úhlop í ek u1, u2 (Obr. 4-5). 

Tato metoda je velmi p esná a není tém  závislá na zatížení [4]. Tvrdost 

podle Vickerse HV  je vyjád ena podílem zatížení F a povrchu vtisku P, jež 

se stanoví ze vzorce: 

85441
2

136
2

22

,

d

sin

d
P .   (4.14) 

Dosazením zjišt ného povrchu vtisku se získá hodnota tvrdosti podle 

Vickerse [4]: 

2
85441

d

F
,

P

F
HV [kg/mm2].  (4.15) 
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K m ení tvrdosti studovaných materiál  WE43 a MgTb4Nd2 bylo použito m ení podle 

Vickerse HV3, tedy odpovídající zatížení 4129,F N, doba p sobení 10 sekund. Vlastní m ení 

tvrdosti probíhalo v režimu odpovídajícímu izochronnímu žíhání (viz kapitola 4.2.2), zde ovšem 

ve vzduchové peci. Vzorky byly kaleny ve vod . Doba manipulace se vzorky b hem m ení 

nep ekro ila 10 minut. 

 

 
4.5 Metalografie 

 

Jeden z podstatných initel  majících vliv na mechanické vlastnosti kov  je velikost zrna, 

kterou považujeme za jednu z charakteristik daného materiálu. Obecn  lze íci, že jemnozrnný 

materiál má lepší mechanické vlastnosti než hrubozrnný, i když oba mohou mít stejné chemické 

složení [3]. 

P i ur ování velikosti zrna se m í lineární velikost zrn, plocha zrna, po et zrn p ipadajících 

na plošnou jednotku, povrch zrn v jednotce objemu, i když nejsprávn jší by bylo m ení objemu 

zrna. Vzorek, u n hož zjiš ujeme velikost zrna, se pro mikroskopické pozorování p ipravuje 

obvyklou metalografickou technikou, a to broušením, lešt ním a leptáním. Pro m ení velikosti 

zrna je vypracováno n kolik metod, jejichž vhodnost posuzujeme podle jednoduchosti a 

p esnosti, podrobn ji nap . [3]. 

Vyhodnocení velikosti zrna d byla ur ena metodou kružnice a pr se ík : 

Z
.

n

r
d

12
,        (4.16) 

kde r je polom r testovací kružnice, n je po et jejích pr se ík  s hranicemi zrn a Z je zv tšení.  

Pro metalografické pozorování byly vzorky  daného materiálu nejprve podrobeny 

homogeniza nímu žíhání (WE43 – 525°C/4h, MgTb4Nd2 – 500°C/4h) a následn  

elektrojiskrov  od íznuty na plátky silné cca 0,15 mm, z nichž byly po stejném izochronním 

žíhání jako v p ípad  m ení rezistivity do teploty 360°C (WE43), resp. 330°C (MgTb4Nd2) 

vyjisk eny ter íky o pr m ru 3 mm. Po mechanickém zbroušení ter ík  brusnými papíry Struers 

ERPAP 4000 (hrubost 5,0 m) byl povrch pro zviditeln ní hranic zrn elektrolyticky naleptán 

v nitalu (1% HNO3 v ethylalkoholu) po dobu 45 sekund. Výbrusy všech vzork  s takto 

upraveným povrchem byly sledovány v metalografickém mikroskopu Olympus IX70. 
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5.1  Slitina WE43 

 

5.1.1 Rozpoušt cí žíhání 

 

Vzorky slitiny WE43 (složení viz Tab. 4-1) po odlití metodou squeeze casting byly 

podrobeny izotermickému žíhání p i teplot  525°C. Výb r teploty byl dán údaji o teplot  

rozpoušt cího žíhání, který poskytuje firma MEL Ltd. Manchester ve své databázi k této 

komer ní slitin  [31].  Po každém kroku žíhání byla m ena rezistivita vzork  p i teplot  

kapalného dusíku. Na Obr. 5-1 je znázorn na izotermická žíhací k ivka relativních zm n 

rezistivity. Patrný je výrazný vzr st rezistivity po prvních 30-ti minutách žíhání (více než 40%). 

Pokra ující žíhání p i teplot  525°C nevede k dalším podstatným zm nám v hodnot  rezistivity 

vzorku, proto bylo toto žíhání ukon eno p i celkové dob  žíhání ty  hodin. 
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WE43 - homogenization at 525°C

Obr 5-1:  Izo t e rmická ž íhac í  k ivka r e la t i vní ch zm n rez i s t i v i t y  as  cas t  s l i t iny  WE43 p i  t ep lo t  

ž íhání  525°C, 0  zna í  hodnotu r ez i s t i v i t y  v e  vý choz ím s tavu .  
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V odlitém (tzv. as cast) stavu a po žíhání (tzv. homogenizace) 525°C/4h byl ur ován podle 

vztahu (4.9) parametr RRR. Jeho hodnoty jsou uvedeny v Tab. 5-1 a ukazují na to, že v pr b hu 

žíhání došlo v matrici ke zvýšení koncentrace p ím sových atom . Pozorovaný vzr st rezistivity 

p ipisujeme rozpoušt ní ástic druhé fáze a eutektika, a tím obohacování tuhého roztoku o atomy 

p ím sí. Z izotermické žíhací k ivky rezistivity a z hodnot parametru RRR usuzujeme, že za dobu 

ty  hodin žíhání na teplot  525°C se do tuhého roztoku rozpustí maximální možné množství 

p ím sových atom . Na základ  tohoto m ení byly ur eny vhodné parametry rozpoušt cího 

žíhání slitiny WE43 jako 525°C/4h. 

 

 

 

 

 

WE43 v litém stavu WE43 po žíhání 525°C/4h 

1,340 1,198 

Tab.  5-1:  Hodnoty  parametru 

RRR v l i t ém s tavu a po  

homogen iza ním žíhání  

525°C/4h.  

Na slitin  WE43 po rozpoušt cím žíhání 525°C/4h byla provedena sv telná optická 

mikroskopie za ú elem stanovení odhadu velikosti zrna. Metalografický výbrus je uveden na  

Obr. 5-2. Je patrné, že se nepoda ilo stejnom rn  naleptat všechny hranice zrn. M žeme však 

konstatovat, že pozorovaná struktura nevykazuje p ednostní sm r r stu zrn a zrno je pom rn  

homogenní. Z provedeného metalografického studia byl vyhodnocen lineární rozm r zrna podle 

Ministrovy metody [46]. Odhad velikosti iní 30 m. 

 

 
Obr.  5-2 :  Sv t e lná opt i cká mikroskopi e  s l i t iny  WE43 po  homogen iza ním žíhání  525°C/4h.  
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5.1.2 Rozpad p esyceného tuhého roztoku slitiny WE43 

 

Obr. 5-3 znázor uje izochronní žíhací k ivky rezistivity vzork  slitiny WE43 v odlitém 

stavu a ve stavu po rozpoušt cím žíhání. Režim žíhání byl p i teplot  525°C upraven tak, aby 

efektivní rychlost žíhání stále z stávala rovna 1°C/1min. Rezistivita odlitého vzorku z stává 

tém  konstantní až do teploty žíhání 180°C. V intervalu 180°C – 240°C se objevuje slabý vzr st 

rezistivity následovaný slabým poklesem pod výchozí hodnotu. Minimum rezistivity bylo 

pozorováno po žíhání p i 360°C. P i vyšších teplotách žíhání rezistivita roste výrazn  nad výchozí 

hodnotu a po žíhání p i teplot  525°C je hodnota rezistivity o více než 35% vyšší než hodnota 

výchozí. Tento výsledek dob e souhlasí s m ením izotermické žíhací k ivky p i teplot  525°C 

(viz Obr. 5-1), kde bylo dlouhodobým žíháním na teplot  525°C dosaženo vzr stu rezistivity o 

více než 40%. 
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Obr.  5-3 :  Izochronní  žíhac í  k ivky r ez i s t i v i t y  v  r ež imu 30°C/30 min s l i t iny  WE43 v  l i t ém 

s tavu a  ve  s tavu po  rozpouš t c ím ž íhání ,  0  zna í  r ez i s t i v i tu vzorku ve  výchoz ím s tavu ,  TA  

t ep lo tu ž íhání .  

 

 Izochronní žíhací k ivka materiálu po rozpoušt cím žíhání vykazuje n kolik odlišností. 

Rezistivita mírn  klesá od výchozího stavu až do teploty žíhání 210°C. Ve shod  s izochronní 

žíhací k ivkou odlitého materiálu je velmi nevýrazné lokální maximum relativních zm n rezistivity 

pozorováno p i 240°C. Hlavní pokles rezistivity je situován v intervalu 240°C až 360°C.  
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 Maximální pokles rezistivity u tohoto materiálu iní více než 26%. V intervalu teplot žíhání 

360°C až 525°C rezistivita roste, nedosahuje však výchozí hodnoty. 

 

 

Teplota [°C] 
WE43 po žíhání 

525°C/4h 
WE43 v litém stavu

20 1,198 1,333 

180 1,238 1,331 

240 1,241 1,311 

360 1,307 1,334 

390 1,278 1,311 

525 1,212 1,211 

 

 

Tab.  5-2:  Hodnoty  

parametru RRR v l i t ém 

s tavu a  po  homogen iza ním 

žíhání  525°C/4h v  pr b hu 

ž íhac í  k ivky .  

 

 

Ve význa ných bodech žíhacích k ivek rezistivity byl ur ován parametr RRR, jehož 

hodnoty jsou v Tab. 5-2. Srovnáme-li hodnoty parametru RRR slitiny WE43 v litém stavu           

s obdobnou hodnotou téže slitiny z Tab. 5-1, m žeme konstatovat, že rozdíl t chto hodnot 

vystupuje z chyby m ení, která iní cca 1.10-3. Tento rozdíl p ipisujeme pon kud odlišnému 

složení, resp. odlišné koncentraci p ím sových atom  v matrici obou vzork , což je jev dosti 

obvyklý u pr myslov  p ipravených slitin. 

Malá výraznost relativních zm n rezistivity v pr b hu žíhaní vzorku v odlitém stavu až do 

teploty žíhání 360°C až 390°C se odráží i v nevýrazných zm nách hodnot parametru RRR. 

Zmenšení hodnoty parametru RRR mezi 360°C a  525°C indikuje zvýšení koncentrace 

p ím sových atom  v matrici v tomto intervalu teplot žíhání. Jednotlivá žíhací stadia izochronní 

žíhací k ivky rezistivity vzorku WE43 po rozpoušt cím žíhání dob e souhlasí se zm enými 

hodnotami parametru RRR. Zdá se, že b hem pokles  rezistivity tohoto vzorku dochází ke 

zmenšování koncentrace poruch (p ím sových atom ) v matrici, vzr sty rezistivity pak indikují 

vzr st koncentrace p ím sových atom  v matrici. 

Pr b h izochronních žíhacích k ivek z Obr. 5-3 z eteln ji znázor uje závislost numerické 

derivace t chto k ivek na teplot  žíhání – tzv. žíhací spektrum. Tyto závislosti jsou uvedeny na 

Obr. 5-4. 
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Obr.  5-4:  Izochronní  ž íhac í  spektra rez i s t i v i ty  s l i t iny  WE43 v od l i t ém s tavu a ve  s tavu po  

rozpouš t c ím ž íhání ,   0   j e  r ez i s t i v i ta  vzorku ve  vý choz ím stavu ,  TA  t ep lo ta  ž íhání .  

 

Na žíhacím spektru slitin WE43 v odlitém stavu je vid t velmi nevýrazné žíhací stadium 

s maximem u 135°C. Další žíhací stadium situované v intervalu žíhacích teplot 210°C až 345°C 

nemá jednoduchý charakter a zdá se, že je složeno ze dvou podstádií.  Rozpoušt cí žíhání slitiny 

WE43 vede ke zvýrazn ní prvního stadia v žíhacím spektru rezistivity, p i emž jeho maximum 

z stává p i teplot  135°C. Výrazn jší je i druhé stadium, které op t nemá jednoduchý charakter. 

Uvažujeme-li jeho rozd lení na ob  podstádia, lze íci, že maximum prvního z nich je situováno 

p i teplot  270°C a druhé mezi teplotami 300°C a 315°C. Provedená analýza sv d í o tom, že 

b hem izochronního žíhání dochází ve slitin  WE43 k tvorb  metastabilní fáze, která se 

transformuje ve fázi jinou, resp. k tvorb  metastabilních fází, které se transformují v jiné fáze. 

Izochronní žíhací k ivky rezistivity námi studované slitiny WE43 velmi dob e souhlasí 

s izochronními žíhacími k ivkami rezistivity [26] m enými v žíhacím režimu 20°C/10min slitin 

MgY6Nd3 a WE63 (slitina MgY6Nd3Zr0.4), a to jak ve stavu po rozpoušt cím žíhaní, tak ve 

stavu po odlití (viz Obr. 5-5). Jediným rozdílem je skute nost, že rezistivita odlité slitiny 

MgY6Nd3 do teploty 300°C nevykazuje hodnoty rezistivity vyšší než ve výchozím stavu [26]. 
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Obr.  5-5 :  Izochronní  žíhac í  k ivky r ez i s t i v i t y  s l i t iny  WE43 v  l i t ém stavu a ve  s tavu po  

rozpouš t c ím žíhání ,  s l i t iny  MgY6Nd3 v l i t ém s tavu a ve  s tavu po  rozpouš t c ím žíhání   

a  mater iá lu  WE63 po rozpouš t c ím žíhání ,  0  zna í  r ezi s t iv i tu  vzorku ve  vý choz ím stavu ,  

TA  t ep lo tu  žíhání .  

 

Na vzorku podrobeném rozpoušt címu žíhání 525°C/4h následovaném izochronním 

žíhání do 360°C v režimu 30°C/30min, odpovídá minimu relativních zm n rezistivity (Obr. 5-3), 

byla provedena sv telná optická mikroskopie. Snímek metalografického výbrusu studované slitiny 

ve výše uvedeném stavu je na Obr. 5-6. Zv tšení snímku je totožné se zv tšením 

metalografického výbrusu slitiny WE43 po rozpoušt cím žíhání (viz Obr. 5-2). St ední lineární 

rozm r zrna byl stanoven Ministrovou metodou [46] jako 40 m. Srovnáním získaných rozm r  

zrn ve stavu po rozpoušt cím žíhání a ve stavu po rozpoušt cím žíhání následovaném 

izochronním žíhání do teploty 360°C je vid t, že izochronním žíháním do 360°C dochází 

k mírnému vzr stu velikosti zrn, p estože slitina WE43 byla již žíhána pom rn  dlouhou dobu p i 

teplot  525°C. Domníváme se, že b hem homogeniza ního žíhání dojde za dobu 4 hodin 

p edevším k rozpušt ní eutektika a ástic jiné fáze do tuhého roztoku (viz Obr. 5-1). Eutektikum 

(p ípadn  ástice jiné fáze) p estane blokovat hranice zrn, a proto m že p i následném žíhání i p i 

nižší teplot  dojít k jejich pohybu. Pozorovaná struktura má charakter rovnoosých zrn bez 

p ednostního sm ru r stu. 
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Obr.  5-6 :  Sv t e lná opt i cká mikroskopi e  s l i t iny  WE43 po  homogen iza ním žíhání  525°C/4h  

a  nás l edném izochronním žíhání  do  360°C v r ež imu 30°C/30min.  

 

5.1.3 Rezistivita slitiny WE43 

 

Tvar vzorku umožnil i ur ení absolutní hodnoty rezistivity ve stavu po rozpoušt cím žíhání 

a po izochronním žíhání do teploty 360°C, a to jak p i teplot  kapalného dusíku, tak p i teplot  

20°C. Tyto hodnoty jsou uvedeny v Tab. 5-3 spolu s mezní chybou m ení. Absolutní hodnota 

rezistivity p i 293K vzorku homogenizované slitiny WE43 po izochronním žíhání do 360°C 

dob e souhlasí s hodnotou rezistivity uvedenou v databázi MEL Ltd. [31]. Pro stav vzorku po 

rozpoušt cím žíhání a um lém stárnutí (tzv. stav T6) je tato hodnota z databáze MEL Ltd. rovna 

148 n m [31], p i emž skute ná koncentrace yttria a zirkonu v našich vzorcích leží pod 

toleran ním rozmezím udávaným MEL Ltd. – viz Tab. 4-1 a kap. 3.3.5. Srovnání uvedených 

hodnot rezistivity je v souladu i s kontrolním m ením hustoty námi studovaných vzork . Vzorek 

po rozpoušt cím žíhání m l hustotu 1813±1 kg.m-3. Tato hodnota je nižší než MELem Ltd. 

udávaná hustota 1840 kg.m-3 a jejich rozdíl lze p ipsat nižšímu obsahu yttria a zirkonu, které mají 

hustoty vyšší než ho ík ( Y  = 4472 kg.m-3, Zr  = 6503 kg.m-3, Mg  = 1740 kg.m-3 [16]). 

 

Teplota 
[K] 

 po žíhání 525°C/4h 
[n m] 

 po žíhání 525°C/4h a následném 
izochronním žíhání do 360°C [n m] 

77 142 ± 1 105 ± 1 

293 170 ±1 137 ± 1 

Tab.  5-3:  Abso lu tn í  hodnoty  r ez i s t i v i t y   s l i t iny  WE43 spo lu s  mezní  chybou p i  t ep lo tá ch  77K 

a 293K po rozpouš t c ím ž íhání  525°C/4h a po  izochronním žíhání  do t ep lo t y  360°C. 
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Z absolutních hodnot rezistivity vzorku slitiny WE43 po rozpoušt cím žíhání a po 

izochronním žíhání do 360°C m ených p i teplot  kapalného dusíku (77K) a p i pokojové 

teplot  (293K) byly ur eny st ední hodnoty teplotního sou initele odporu A podle vztahu: 

772931
K770K293 A)()( .     (5.1) 

 

Materiál 
Teplotní sou initel 

odporu A [K-1] 

Mg 4,25.10-3 

WE43 po rozpoušt cím 
žíhání 

310010920 .,,  

WE43 po izochronním 
žíhání do 360°C 

310010421 .,,  

Tab.  5-4:  Hodnoty  t ep lo tn ího  sou in i t e l e  

odporu s l i t iny  WE43 po  rozpouš t c ím 

ž íhání  a  po  izochronním žíhání  do  

360°C. Tep lo tn í  sou ini t e l  odporu 

ho íku pro  t ep lo tn í  in t e rva l          

0°C – 100°C p evzat  z [16] .  

 

Hodnoty takto ur eného parametru A jsou v Tab. 5-4 spolu s mezní chybou. Velikost 

teplotního sou initele odporu  ho íku se liší až o t i ády v teplotním oboru od 4,2 K do 300K 

[57]. V Tab. 5-4 uvád ná hodnota pro Mg je pro teplotní interval 0°C – 100°C. Z Tab. 5-4 je 

vid t, že st ední hodnota teplotního sou initele A je nižší ve vzorku po rozpoušt cím žíhání než 

ve vzorku po izochronním žíhání do 360°C, kde je nižší koncentrace p ím sových atom  

v matrici díky precipitaci druhé fáze. V p ípad  platnosti Matthiessenova pravidla by sou in 

(T). 0(T) pro slitinu p i dané teplot  T nem l být závislý na koncentraci p ím sových atom  a 

m l by se rovnat tomuto sou inu pro Mg. Na Obr. 5-5 jsou uvedeny hodnoty sou inu A. (77K) 

pro binární slitiny ho íku se vzácnými zeminami a Sc [27] spolu s námi získanou hodnotou 

tohoto sou inu pro slitinu WE43 po rozpoušt cím žíhání. N které hodnoty sou inu A. (77K) pro 

binární slitiny Mg-Nd p evzaté z [28] jsou výsledkem výpo tu. Z Obr. 5-7 je patrné, že sou in A. 

(77K) klesá s rostoucí koncentrací vzácné zeminy v ho íkové matrici a ukazuje na odchylky od 

Matthiessenova pravidla. Zdá se, že všechny m ené i vypo ítané hodnoty v etn  námi získané 

hodnoty pro slitinu WE43 leží pravd podobn  na jedné koncentra ní závislosti bez ohledu na typ 

p ím si, což by mohlo indikovat podobné mechanismy rozptylu vodivostních elektron  na 

atomech Gd, Nd, Sc v Mg i ve slitin  WE43. 
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Obr. 5-7:  Koncentra ní závis los t  A .  ( 7 7 K )  pro r zné s l i t iny [27] spolu s  námi 

zkoumanou s l i t inou WE43. 

 

 

5.1.4 Izochronní žíhací k ivka tvrdosti 

 

Abychom lépe oz ejmili p vod jednotlivých stádií na izochronních žíhacích k ivkách 

rezistivity, zm ili jsme izochronní žíhací k ivku tvrdosti HV3 slitiny WE43 po rozpoušt cím 

žíhání ve stejném žíhacím režimu 30°C/30min (viz Obr. 5-8). Je vid t, že tvrdost tohoto 

materiálu roste v intervalu teplot žíhání 120°C až 180°C, poté se m ní jen nevýrazn  až do 

teploty žíhání 330°C. Absolutního maxima dosahuje po žíhání p i teplot  360°C – 

. P i vyšších teplotách žíhání tvrdost klesá až do teploty žíhání 510°C, nebylo 

tedy dosaženo p i provedeném izochronním žíhání návratu hodnoty tvrdosti na výchozí hodnotu 

na po átku žíhání. D vodem m že být mírný vzr st velikosti zrn, který jsme pozorovali již p i 

teplot  izochronního žíhání 360°C (srovnej Obr. 5-2 a 5-6) a který m že p i vyšších teplotách 

žíhání ješt  pokra ovat. Studium velikosti zrn na konci izochronního žíhání nebylo zatím 

provedeno. 

1733HV
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 Obr. 5-8: Izochronní žíhací  k ivka tvrdost i  HV3 sl i t iny WE43 

po rozpoušt c ím žíhání v žíhacím režimu 30°C/30min.  

 

 

 Srovnání izochronních žíhacích k ivek rezistivity a tvrdosti HV3 slitiny WE43 po 

rozpoušt cím žíhání je uvedeno na Obr. 5-9. Je vid t, že oblastem poklesu rezistivity odpovídají 

oblasti vzr stu tvrdosti HV3 s tím, že po átek vzr st  tvrdosti HV3 je posunut oproti 

rezistometrické žíhací k ivce k pon kud vyšším teplotám. Navíc po átek vzr stu rezistivity od 

teploty 360°C dob e souhlasí s po átkem poklesu tvrdosti HV3. Ze srovnání obou izochronních 

žíhacích k ivek a z hodnot parametru RRR ur ených ve význa ných bodech izochronní žíhací 

k ivky rezistivity (viz Tab. 5-2) se domníváme, že v teplotních intervalech poklesu rezistivity 

dochází k precipitaci ástic druhé fáze a v teplotních oblastech vzr stu rezistivity pak k jejich 

rozpoušt ní do tuhého roztoku matrice. 
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Obr.  5-9 :  Izochronní  ž íhac í  k ivky r ez i s t i v i t y  a  tvrdos t i  HV3 s l i t iny  WE43 

po rozpoušt c ím ž íhání  v  ž íhac ím režimu 30°C/30min.  

 

 Porovnáním námi získaných hodnot HV3 s hodnotami tvrdosti HV10 pro slitinu WN42 

(Mg-4hm.%Y-2,25hm.%Nd-0,6hm.%Zr) uvedenými v [50] konstatujeme, že bylo dosaženo velmi 

dobré shody hodnot tvrdosti ve stavu po rozpoušt cím žíhání. Auto i [50] nam ili po 

dlouhodobém žíhání na 250°C hodnotu tvrdosti 8010HV . V tomto stavu prokázali ve 

vzorcích p ítomnost stabilní fáze . Maximální hodnota tvrdosti na izochronní žíhací k ivce HV3 

(viz Obr. 5-8) iní 1733HV . Je tedy o n co nižší, což m žeme p ipsat tomu, že p i 

izochronním žíhání nedojde k precipitaci maximálního objemového podílu ástic jiné fáze. 

P edpokládáme zde, že p i izochronním žíhání do 360°C precipituje stejná fáze jako v [50].  

Tento p edpoklad je oprávn ný, jak vyplývá z popisu paralelního výzkumu mikrostruktury 

pomocí TEM (viz kap. 5.1.5). 
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5.1.5 Srovnání výsledk  práce s výsledky studia vývoje  

 mikrostruktury transmisní elektronovou mikroskopií 

 

Na základ  výsledk  p edkládané práce byl proveden paralelní výzkum mikrostruktury 

pomocí transmisní elektronové mikroskopie – TEM a elektronové difrakce – ED. Vzorky (ve 

form  ter ík  o pr m ru cca 3mm a tlouš ce 0,15mm) byly p ipraveny pro 

elektronomikroskopická pozorování identickým izochronním žíháním do teplot ve význa ných 

bodech izochronní žíhací k ivky rezistivity (180, 240, 360°C). 

B hem izochronního žíhání slitiny WE43 po homogenizaci 525°C/4h dochází k poklesu 

rezistivity v teplotním intervalu 20°C až 180°C, naopak tvrdost p i teplot  180°C nabývá 

lokálního maxima (viz Obr. 5-7). Elektronová difrakce vzork  po izochronním žíhání do teploty 

180°C ukázala tvorbu malých a jemných precipitát  fáze D019 [43], podobn  jako u slitin Mg-Gd 

[23, 33]. V následujícím intervalu teplot dochází k vzr stu relativních zm n rezistivity (p i teplot  

240°C nabývá lokálního maxima), což ukazuje na áste né rozpoušt ní fáze D019. TEM ukázala, 

že nedojde k jejímu úplnému rozpušt ní, fáze D019 se transformuje do tvaru tenkých desti ek o 

pr m ru ~ 10 – 20 nm a tlouš ce ~ 2 nm. Desti ky jsou rovnob žné s prismatickými rovinami 

0211  [43]. Precipitace fáze D019  v tomto teplotním oboru je ve shod  s pozorováními 

v ostatních slitinách typu WE [24, 45], i v binárních slitinách Mg-Gd [27]. 

Další pokles zm n rezistivity po izochronním žíhání v intervalu teplot 270°C – 330°C 

ukazuje na výrazné precipita ní procesy, pravd podobn  kombinované, jak lze usuzovat 

z pr b hu žíhací k ivky i spektra (viz Obr. 5-3 a 5-4). TEM vzorku WE43 po izochronním žíhání 

do teploty 360°C (minimum žíhací k ivky, resp. maximum tvrdosti HV3 – viz Obr. 5-9) 

prokázala precipitaci stabilní fáze , typické pro slitiny typu WE (izomorfní se stabilní fází 

Mg5Gd) [1, 2, 24, 44, 45]. Tato fáze byla uvnit  zrn pozorována v pom rn  hustém 

trojúhelníkovém uspo ádání desti ek (pr m r 0,5 – 1 m a tlouš ky cca 20 – 30 nm) 

rovnob žných s rovinami Mg0110  [43]. Takové trojúhelníkové uspo ádání prismatických 

desti ek je nejefektivn jší p ekážkou pro pohyb bazálních dislokací, což koresponduje 

s pozorovaným vzr stem HV3 p i teplot  360°C (viz Obr. 5-8, resp. Obr. 5-9). Stabilní fáze se 

objevuje i na hranicích zrn. 

Rozd lení stádia spojeného s tímto hlavním poklesem zm n rezistivity na dv  podstádia 

(Obr. 5-3) nazna uje, že precipitaci stabilní fáze p edchází nebo s ní probíhá sou asn  precipitace 

n které z metastabilních fází, pozorovaných v rozpadové ad  slitin WE. M že se jednat o fáze 

´ (cbco) nebo 1 (fcc), p ípadn  i o jejich kombinaci, tak jak bylo pozorováno pomocí TEM 

s vysokým rozlišením ve slitinách WE54 [44, 50] a WE43 [45]. 
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Vzr st zm n rezistivity a pokles tvrdosti HV3 p i izochronním žíhání nad teplotu 360°C je 

spojen s rozpoušt ním rovnovážné fáze beta. 

 

 

5.2 Slitina MgTb4Nd2 

 

5.2.1 Rozpoušt cí žíhání 

 

Vzorky ternární slitiny MgTb4Nd2 (její složení je uvedeno v Tab. 4-2) v as cast stavu byly 

podrobeny homogeniza nímu žíhání p i teplot  500°C. Stejn  jako u slitiny WE43 byla po 

každém kroku žíhání m ena rezistivita vzork  p i teplot  kapalného dusíku (77K). Výsledek 

izotermické žíhací k ivky relativních zm n rezistivity je uveden na Obr. 5-10. Výrazný vzr st 

relativních zm n rezistivity (~ 50%) byl  pozorován po prvních 30-ti minutách žíhání. Pokra ující 

žíhání p i teplot  500°C vedlo k mírnému poklesu v hodnot  rezistivity vzorku (tém  10% 

oproti stavu po žíhání 30 minut), proto bylo toto izotermické žíhání p i celkové dob  žíhání ty  

hodin ukon eno. 
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Obr 5-10:  Izo t e rmi cká žíhac í  k ivka r e la t i vn í ch zm n rez i s t i v i t y  as  cas t  s l i t iny  MgTb4Nd2 

 p i  t ep lo t  ž íhání  500°C, 0  zna í  hodnotu r ez i s t iv i t y  v e  výchoz ím s tavu .  
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Parametr RRR v as cast stavu a ve stavu po homogeniza ním žíhání 500°C/4h byl ur en 

podle vztahu (4.9), hodnoty jsou uvedeny v Tab. 5-5. Pokles RRR p isuzujeme zvýšení 

koncentrace p ím sí v matrici, stejn  jako vzr st rezistivity lze p i íst rozpoušt ní ástic spojeném 

s obohacováním tuhého roztoku o p ím si.  

 
Tab.  5-5:  Hodnoty  parametru 

RRR v l i t ém s tavu a po  

homogen iza ním žíhání  

500°C/4h.

MgTb4Nd2 v litém stavu 
MgTb4Nd2 po žíhání 

500°C/4h 

1,553 1,326 

 

 Po rozpoušt cím žíhání 500°C/4h byla na ternární slitin  MgTb4Nd2 provedena optická 

mikroskopie. Metalografický výbrus vzorku je na Obr. 5-11. Uspo ádání metalografické soupravy 

bohužel neumož ovalo menší zv tšení snímku, což znamená, že lineární rozm r zrna je zatížen 

velkou chybou. Velikost zrna odhadujeme minimáln  na 500 m. 

 

 
Obr 5-11:  Sv t e lná opt i cká mikroskopi e  s l i t iny MgTb4Nd2 po homogeniza ním žíhání  

500°C/4h.  

 

5.2.2 Rozpad p esyceného tuhého roztoku slitiny MgTb4Nd2 

 

Rozpad p esyceného tuhého roztoku v ternární slitin  MgTb4Nd2 byl studován p i 

izochronním žíhání v intervalu 20°C až 500°C.  Výsledky m ení jsou shrnuty v izochronní žíhací 

k ivce rezistivity na Obr. 5-12. Efektivní rychlost žíhání byla 1°C za 1 minutu, tento režim byl 

dodržován po celou dobu m ení. 
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Pr b h k ivky relativních zm n rezistivity vzorku v as cast stavu lze rozd lit na n kolik 

oblastí. Do teploty žíhání 150°C z stává rezistivita litého materiálu tém  konstantní. Mírný 

vzr st rezistivity s lokálním maximem p i teplot  210°C je následován dominantním poklesem, 

kde p i žíhání do teploty 300°C nabývá minima. Celkový pokles rezistivity iní více než 12% 

p vodní hodnoty. P i vyšších teplotách žíhání roste rezistivita výrazn  nad hodnoty výchozího 

stavu. Po ukon ení izochronního režimu žíhání na teplot  480°C je hodnota rezistivity tém  o 

40% vyšší než na po átku. Tento výsledek dob e koresponduje s m ením izotermické žíhací 

k ivky p i homogeniza ním žíhání o teplot  500°C – viz Obr. 5-10. 

V izochronní žíhací k ivce MgTb4Nd2 po homogenizaci 500°C/4h je vid t n kolik 

odlišností, p edevším je patrný pokles rezistivity od výchozího stavu  do teploty žíhání 180°C. 

Naopak ve shod  se vzorkem v as cast stavu nabývají relativní zm ny rezistivity nevýrazného 

lokálního maxima p i teplot  210°C. Na žíhacím spektru – Obr. 5-13 –  je vid t u materiálu 

v litém stavu nevýrazné žíhací stádium s maximem u teploty 135°C. Rozpoušt cí žíhání 

MgTb4Nd2 vede ke zvýrazn ní tohoto stadia v žíhacím spektru, jeho maximum je p i stejné 

teplot  135°C. Druhé žíhací stádium homogenizovaného vzorku leží v intervalu 210°C až 330°C. 

Pr b h poklesu zm n rezistivity (maximální pokles rezistivity MgTb4Nd2 po rozpoušt cím 

žíhání iní tém  30%) od teploty 210°C do hlavního minima nazna uje, že pokles je zp soben 

n kolika precipita ními d ji. Z žíhacího spektra (viz Obr. 5-13) jsou patrná dv  podstádia, první 

s maximem kolem teploty 225°C a druhé p i 285°C. P i teplotách izochronního žíhání nad 330°C 

rezistivita obou vzork  roste, což je z ejm  zp sobeno rozpoušt ním ástic jiné fáze v matrici a 

zvýšením koncentrace p ím sí v matrici. V intervalu teplot 390°C – 450°C je vzr st relativních 

zm n rezistivity zpomalen. P í ina m že být v transformaci ástic fáze ve fázi jinou, což potvrzují 

žíhací spektra na Obr. 5-13. Pro vzorek po rozpoušt cím žíhání je toto stadium zvýrazn no a 

op t nemá jednoduchý charakter. 

Výsledky m ení parametru RRR ve význa ných bodech žíhací k ivky rezistivity (jak pro 

vzorek v as cast stavu, tak pro vzorek po homogeniza ním žíhání 500°C/4h) jsou uvedeny v Tab. 

5-6. Srovnáním hodnot parametru RRR ternární slitiny MgTb4Nd2 v litém stavu z Tab. 5-5 

s hodnotou RRR téže slitiny z Tab. 5-6 je vid t, že rozdíl hodnot je v rámci chyby m ení. 

Izochronní žíhání homogenizovaného vzorku do teploty 330°C je doprovázeno významným 

vzr stem pom ru RRR, což dokumentuje efektivní išt ní matrice v d sledku precipita ních 

proces . U vzorku v litém stavu není vzr st hodnot parametru RRR tak výrazný. Pokles hodnot 

parametru RRR mezi 330°C a 480°C je v souladu s r stem rezistivity a ukazuje na zvýšení 

koncentrace p ím sí v matrici. 
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 Obr 5-12:  Izochronní  ž íhac í  k ivky rez i s t i v i t y  v  rež imu 30°C/30min v  as cas t  s tavu a ve  s tavu 

po  rozpoušt c ím ž íhání  500°C/4h. 0  zna í  r ez i s t iv i tu vzorku ve  výchozím s tavu ,  

TA  t ep lo tu  žíhání .  
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Obr 5-13:  Izochronní  ž íhac í  spektra r ez i s t i v i t y  s l i t iny  MgTb4Nd2 v  od l i t ém s tavu a ve  s tavu po  

rozpouš t c ím ž íhání ,   0   j e  r ez i s t i v i ta  vzorku ve  vý chozím stavu ,  

TA  t ep lo ta  ž íhání .  
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Tab.  5-6:  Hodnoty  

parametru RRR v l i t ém 

s tavu a  po  homogen iza ním 

ž íhání  500°C/4h v  pr b hu 

ž íhac í  k ivky .  

 

 

 

 

 

Teplota [°C] 
MgTb4Nd2 po žíhání 

500°C/4h 
MgTb4Nd2 v litém 

stavu 
20 1,326 1,554 

330 1,532 1,594 

480 1,380 1,367 

 

Na vzorku slitiny MgTb4Nd2 pro metalografické zpracování podrobeném izotermickému 

žíhání v režimu 500°C/4h a poté izochronnímu žíhání do teploty 330°C (stav, kde relativní 

zm ny rezistivity nabývaly minima – viz. Obr. 5-12) byla provedena optická mikroskopie.  

Snímek metalografického výbrusu je znázorn n na Obr. 5-14. Zv tšení snímku je z d vod  

možnosti porovnání totožné se zv tšením fotografie výbrusu slitiny MgTb4Nd2 po rozpoušt cím 

žíhání na Obr. 5-11. Lineární rozm r zrna (vzhledem k nejmenšímu možnému zv tšení 

metalografického mikroskopu) odhadujeme podobn  jako v p edchozím p ípad  na minimáln  

500 m. 

 

Obr.  5-14:  Sv t e lná opt i cká mikroskopi e  s l i t iny MgTb4Nd2 po homogeniza ním žíhání  

500°C/4h a nás l edném izochronním žíhání  do 330°C v r ež imu 30°C/30min.  

 

 

5.2.3 Rezistivita slitiny MgTb4Nd2 

 

Podobn  jako v p ípad  slitiny WE43 nám tvar vzorku umož oval ur it absolutní hodnoty 

rezistivity po homogenizaci (500°C/4h) a po izochronním žíhání do teploty 330°C. V Tab. 5-7 

jsou uvedeny absolutní hodnoty rezistivity spolu s mezní chybou, a to jak p i teplot  kapalného 

dusíku (77K), tak p i teplot  pokojové (293K). 
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Teplota 
[K] 

 po žíhání 500°C/4h 
[n m] 

 po žíhání 500°C/4h a následném 
izochronním žíhání do 330°C [n m] 

77 94 ± 1 66 ± 1 

293 125 ±1 101 ± 1 

Tab.  5-7:  Abso lu tn í  hodnoty  r ez i s t i v i t y   s l i t iny  MgTb4Nd2 spo lu  s  mezní  chybou p i  t ep lo tách  

77K a 293K po rozpouš t c ím žíhání  500°C/4h a po  izochronním 

žíhání  do t ep lo ty  330°C.  

 

Z absolutních hodnot rezistivity po rozpoušt cím žíhání a po izochronním žíhání do 330°C 

m ených p i teplot  kapalného dusíku (77K) a p i pokojové teplot  (293K) byly ur eny st ední 

hodnoty teplotního sou initele odporu A podle vztahu (5.1). Hodnoty parametru A jsou 

uvedeny v Tab. 5-8 spolu s mezní chybou. Vyšší st ední hodnota teplotního sou initele A po 

izochronním žíhání do 330°C oproti vzorku po homogenizaci koresponduje s již zmi ovaným 

záv rem nižší koncentrace p ím sových atom  v matrici díky precipita ním proces m. 

 

Materiál 
Teplotní sou initel 

odporu A [K-1] 
MgTb4Nd2 po 

rozpoušt cím žíhání 
310020511 .,,  

MgTb4Nd2 po 
izochronním žíhání do 

330°C 

310040472 .,,  

Tab.  5-8:  Hodnoty  t ep lo tn ího  sou in i t e l e  

odporu s l i t iny  MgTb4Nd2 po 

rozpouš t c ím žíhání  a  po  nás l edném 

izochronním žíhání  do  330°C.  

  

Sou in (T). 0(T) v p ípad  platnosti Matthiessenova pravidla (viz kap. 4.3) není pro slitinu 

p i dané teplot  T závislý na koncentraci p ím sových atom . Uvedený sou in by se tedy m l 

rovnat tomuto sou inu pro ho ík – Mg. Podobn  jako u slitiny WE43 jsou na Obr. 5-14 

uvedeny hodnoty sou inu A. (77K) pro binární slitiny ho íku s Gd, Nd a Sc [27] spolu s námi 

získanou hodnotou tohoto sou inu pro ternární slitinu MgTb4Nd2 po rozpoušt cím žíhání. 

Pozorovaná závislost indikuje negativní odchylky od Matthiessenova pravidla. Stejn  jako u námi 

m eného komer ního materiálu WE43 leží hodnoty slitiny MgTb4Nd2 na jedné koncentra ní 

závislosti bez ohledu na typ p ím si, což ukazuje na podobné mechanismy rozptylu vodivostních 

elektron  na atomech Gd, Nd, Sc v ho íku, ale i ve WE43 a v MgTb4Nd2. 
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 Obr 5-14:  Konc ent ra ní  záv i s lo s t  A .  ( 7 7 K )  pro  r zné  s l i t iny  [27] spo lu  s  námi zkoumanou 

s l i t inou WE43. N které  hodnoty  sou inu A .  ( 7 7 K )  pro  b inární  s l i t iny  Mg-Nd p evzat é  z  [28] 

j sou výs l edkem výpo tu .  

 

P estože z našich m ení usuzujeme na negativní odchylky od Matthiessenova pravidla, 

pokusili jsme se na základ  údaj  o p ísp vcích 1 at.% Nd a Tb k rezistivit  materiálu spo ítat 

podle Matthiessenova pravidla hodnotu rezistivity námi studované slitiny MgTb4Nd2. P ísp vky 

1 at.% Nd a Tb k rezistivit  ho íku nalezené v literatu e jsou uvedeny v Tab. 5-9. 

 

P ím s 
Teplota 

[K] 
 

[n m/1 at.%] 
Literatura 

74,69 [38] 
Tb 77 

88,2 [28] 

Tb 293 71,09 [38] 

95 [56] 
Nd 77 

76,99 [27] 

Nd 293 74,40 [27] 

Tab.  5-9 :  P í sp vky prvk  Tb a Nd k rez i s t iv i t  ho íku.  
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Pro teplotu 77K jsme spo ítali dv  hodnoty rezistivity, jednak na základ  pr m ru 

v literatu e objevujících se hodnot  od 1at.% Tb, jednak na základ  výsledk  paraleln  

probíhající diplomové práce [38], kde jsou uvedeny i hodnoty tohoto parametru pro 293K. Stejn  

tak jsme v prvním p ípad  brali pr m r hodnot od 1 at.% Nd z literatury uvedené v Tab. 5-9, 

v p ípad  druhém pouze hodnotu publikovanou v práci [27]. Výsledky t chto výpo t  jsou 

uvedeny v Tab. 5-10 spolu s hodnotami rezistivity získanými experimentáln  v této práci pro 

vzorky po homogeniza ním žíhání.  

 

Teplota 
[K] 

 z pr m ru  
[n m] 

 
[n m] 

 - tato práce 
[n m] 

77 98,0 89,6 94 ± 1 

293 - 123,6 125 ± 1 

Tab.  5-10:  Hodnoty  r ez i s t i v i t y  z í skané  exper imentá ln  a  na základ  l i t e ratury  (v iz Tab.  5-9) .  

 

Z Tab. 5-10 je vid t, že bylo dosaženo velmi dobré shody po ítaných i zm ených hodnot 

p i pokojové teplot . Námi zm ená experimentální hodnota p i teplot  77K spadá do intervalu 

spo ítaných hodnot z literatury. 

 

5.2.4 Izochronní žíhací k ivka tvrdosti 

 

Krom  p edcházejících výsledk  a zjišt ní jsme provedli m ení izochronní žíhací k ivky 

tvrdosti HV3 ternární slitiny MgTb4Nd2 po homogeniza ním žíhání ve stejném režimu žíhání 

30°C/30 min, její pr b h je znázorn n na Obr. 5-15. Srovnání izochronních žíhacích k ivek  

rezistivity a tvrdosti HV3 po homogenizaci MgTb4Nd2 uvedené na Obr. 5-16 prokazuje, že 

teplotní oblasti poklesu rezistivity pom rn  korespondují s oblastmi vytvrzení slitiny s tím, že 

zm ny tvrdosti HV3 nepatrn  p edchází relativní zm ny rezistivity. Lokálního maxima nabývá 

tvrdost HV3 p i teplot  150°C. Absolutního maxima dosahuje tvrdost HV3 materiálu 

MgTb4Nd2 p i teplot  270°C ( 1683HV ). Precipita ní jevy vyvolané izochronním žíháním 

vedou k vytvrzení nep esahujícímu 25% p vodní hodnoty. V následujícím intervalu teplot žíhání 

pak tvrdost rovnom rn  klesá, ovšem na konci (teploty od 410°C) žíhacího intervalu vykazuje 

mírné zm ny vlivem p ím sového zpevn ní, tento efekt však nevystupuje z chyb m ení. 

64



HV3

50

55

60

65

70

0 100 200 300 400 500
T A  [°C]

H
V

3

HV3

Obr 5-15:  Izochronní  ž íhac í  k ivka tvrdos t i  HV3 s l i t iny  MgTb4Nd2 po rozpouš t c ím žíhání  

v  ž íhac ím rež imu 30°C/30min.  
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Obr 5-16:  Izochronní  žíhac í  k ivky rez i s t i v i t y  a  tv rdos t i  HV3 s l i t iny  MgTb4Nd2 po 

rozpouš t c ím ž íhání  v  žíhac ím rež imu 30°C/30min.  
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5.2.5 Srovnání výsledk  práce s výsledky studia vývoje  

 mikrostruktury transmisní elektronovou mikroskopií 

 

Vzorky slitiny MgTb4Nd2 pro paralelní výzkum mikrostruktury pomocí TEM a ED byly 

podrobeny identickému homogeniza nímu žíhání 500°C/4h  a následnému izochronnímu žíhání 

do význa ných bod  námi získané izochronní žíhací k ivky rezistivity (viz Obr. 5-12), a to 180, 

240, 270, 330 a 450°C. 

Z Obr.5-16 je patrný výrazný pokles rezistivity v intervalu teplot 20°C – 180°C, což 

odpovídá išt ní materiálu matrice. Elektronovou difrakcí byla identifikována jemná disperze fáze 

D019 [43] ve vzorku žíhaném do 180°C. Difrak ní stopy této fáze v elektronových 

difraktogramech jsou difúzní, což sv d í o malých rozm rech ástic [43]. Vzhledem 

k p edcházejícím záv r m jsou precipitáty nejspíše kulové. Podobn  jako u slitiny WE43 dochází 

k následnému rozpoušt ní fáze D019, to ovšem není tak výrazné, nebo  rezistivita MgTb4Nd2 

v intervalu 180°C až 210°C roste pouze nepatrn . 

Pr b h poklesu zm n rezistivity od teploty 210°C do hlavního minima nazna uje, že pokles 

je zp soben n kolika precipita ními d ji, probíhajícími sou asn . Proto byly provedeny 

mikroskopické studie vzork  po izochronním žíhání jak do 240°C tak do 270°C. Ve vzorku 

žíhaném do teploty 240°C se kulový precipitát transformoval do jemného desti kového, p i 

dalším žíhání do 270°C dochází k r stu velikosti i hustoty tohoto desti kového precipitátu fáze 

D019 (pr m r ~20 – 30 nm) [43]. Desti ky D019 jsou v hustém trojúhelníkovém uspo ádání 

rovnob žn  ke všem ekvivalentním rovinám Mg0211  [43]. S tím dob e souhlasí pozorovaná 

maximální hodnota tvrdosti, která je zp sobena tímto nejefektivn jším uspo ádáním 

prismatických desti ek [33].  

Z žíhacích spekter (Obr. 5-13) je z ejmé, že stadium mezi teplotami žíhání 210°C a 300°C 

nemá jednoduchý charakter. První lokální stádium, jak bylo popsáno v p edchozím odstavci, lze 

p i adit precipitaci fáze D019 v trojúhelníkovém uspo ádání prismatických desti ek.  

Druhé  lokální stadium (odpovídající hlavnímu minimu zm n rezistivity p i teplot  330°C – 

viz Obr. 5-12) je zp sobeno precipitací fáze s kubickou plošn  centrovanou strukturou a 

s m ížovým parametrem shodným s parametrem fáze 1, známé z rozpadové ady slitin WE [44, 

45]. 
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Tato fáze, budeme ji ve slitin  MgTb4Nd2 ozna ovat 1, je strukturn  shodná též s fází ´ 

z rozpadové ady ho íkových slitin s RE typu Ce. Fáze 1 byla po žíhání do 330°C pozorována 

ve tvaru desti ek (pr m r ~200 – 500 nm) rovnob žných s prismatickými rovinami Mg0110  

v hustém trojúhelníkovém uspo ádání [43]. Fáze 1 má stejnou vzájemnou orientaci v i matrici 

jako Mg5Gd, resp. Mg24Y5: 
Mg

0211111
1

, Mg0001011
1

. 

Vzr st zm n rezistivity p i žíhání do vyšších teplot je pak zp soben rozpoušt ním fáze 1. 

V intervalu teplot 390°C – 450°C izochronního žíhání je tento vzr st zpomalen precipitací nové 

fáze. Tato fáze má též tvar desti ek rovnob žných s rovinami 0011 , jejich pr m r je však 

výrazn  v tší, cca 2 – 3 m. Elektronová difrakce ukázala, že se jedná (p i 450°C) o fázi 

s kubickou strukturou. Získané difraktogramy neumožnily ur it zda se jedná o typ fáze Mg24Y5 i 

Mg5Gd, vzájemná orientace v i matrici je však shodná s orientací obou uvedených fází [43]. 

Pr b h HV3 (viz. Obr. 5-15) vykazuje nevýrazný vzr st, který by mohl odpovídat hrubé a ídké 

disperzi  desti ek, s p ihlédnutím k chyb  m ení HV3 je však tento záv r problematický. 

Nejnov jší výsledky studia fázového složení binárních slitin Mg-Tb ukázaly existenci obou typ  

kubických fází 1 a  2 [39], což znamená, že i v p ípad  ternární slitiny MgTb4Nd2 je možný 

výskyt obou strukturních typ .  

P i dalším žíhání do vyšších teplot dochází k op tnému vzr stu zm n rezistivity, a tedy 

k rozpoušt ní pozorované fáze. Z toho lze usoudit, že se již jedná o rovnovážnou fázi. Minimum 

tvrdosti HV3 na konci izochronní žíhací k ivky ukazuje, že koncentrace p ím sí ješt  

neodpovídají výchozím hodnotám. S dále rostoucí teplotou lze o ekávat též r st tvrdosti HV3 

díky p ím sovému zpevn ní. 
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Hlavní dosažené výsledky p edkládané diplomové práce lze shrnout takto: 

  

Pro slitiny WE43 (Mg-2,95hm.%Y-2,48hm.%Nd-0,3hm.%Zr-0,15hm.%Gd) a MgTb4Nd2 

(Mg-3,96hm.%Nd-2,53hm.%Tb) byly stanoveny parametry rozpoušt cího žíhání m ením 

izotermických žíhacích k ivek relativních zm n rezistivity. Tyto parametry jsou: 525°C/4h pro 

slitinu WE43 a 500°C/4h pro slitinu MgTb4Nd2. 

 

Byly zm eny izochronní žíhací k ivky rezistivity v režimu 30°C/30 min v litém stavu a ve stavu 

po rozpoušt cím žíhání. Rozborem t chto k ivek byly stanoveny teplotní intervaly rozpadu 

p esyceného tuhého roztoku. Ukazuje se, že v homogenizované slitin  WE43 p edchází tvorb  

stabilní fáze vznik a áste né rozpoušt ní alespo  jedné metastabilní fáze. Tvorba této 

metastabilní fáze, která byla identifikována pomocí paraleln  probíhajícího výzkumu 

mikrostruktury jako hexagonální fáze D019, kon í u teploty 210°C. P i vyšších teplotách 

izochronního žíhání dochází k áste nému rozpoušt ní této fáze, zbylé ástice se transformují do 

tvaru tenkých desti ek o pr m ru 10 – 20 nm. Nejv tší pokles rezistivity u 360°C je podle 

výsledk  této práce zp soben vznikem ástic stabilní fáze . Nad teplotou žíhání 360°C dochází 

k rozpoušt ní t chto ástic. Relativní zm ny rezistivity zp sobené izochronním žíhaní slitiny 

WE43 v litém stavu jsou  mén  výrazné do 360°C, nad touto teplotou dochází k výraznému r stu 

rezistivity nad p vodní hodnotu, sv d ící o úsp šném rozpoušt ní t ch ástic jiných fází do 

tuhého roztoku, které byly v materiálu p ítomny po odlití. 

 

Zm ny hodnot parametru RRR slitiny WE43 v litém i homogenizovaném stavu pln  souhlasí 

s pr b hem izochronních žíhacích k ivek rezistivity. 

 

Byly stanoveny absolutní hodnoty rezistivity p i teplot  77K a 293K slitiny WE43 po 

homogeniza ním žíhání a po homogeniza ním žíhání následovaném izochronním žíhání do 

360°C. Ve shod  s platnými p edstavami se zvyšuje hodnota rezistivity s rostoucí teplotou 

m ení. Vlivem provedeného izochronního žíhání hodnota rezistivity klesá, jak p i teplot  m ení 

77K, tak p i 293K. Její hodnota p i pokojové teplot  je v dostate ném souhlasu s hodnotou 

uvedenou v databázi výrobce MEL Ltd. Stanovené st ední hodnoty teplotního sou initele odporu 

A souhlasí s hodnotami A pro další slitiny ho íku se vzácnými zeminami. 
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Izochronní žíhací k ivka tvrdosti HV3 slitiny WE43 po rozpoušt cím žíhání dosahuje maxima 

( 1733HV ) po žíhání p i 360°C, které odpovídá minimu izochronní žíhací k ivky rezistivity. 

Na základ  studia mikrostruktury lze tento vzr st p i íst p ítomnosti desti ek stabilní fáze  

rovnob žných s prismatickými rovinami prvního druhu Mg0110 , které byly pozorovány 

v pom rn  hustém trojúhelníkovém uspo ádání. Precipitace metastabilní fáze D019, která byla 

p ímým pozorováním prokázána po izochronním žíhání do 180°C zp sobuje vytvrzení cca 10%. 

Pozorovaný r st velikosti zrna b hem izochronního žíhání (z 30 µm na 40 µm) je z ejm  

d vodem, pro  jsou hodnoty HV3 na konci izochronní žíhací k ivky menší než ve výchozím 

stavu. 

 

Charakteristickým rysem izochronní žíhací k ivky rezistivity slitiny MgTb4Nd2 po 

rozpoušt cím žíhání 500°C/4h jsou dva poklesy rezistivity. První v intervalu teplot 20°C – 180°C 

je p ipsán na základ  paralelního výzkumu tvorb  desti kovitého precipitátu hexagonální fáze 

D019 rovnob žného se všemi prismatickými rovinami druhého druhu Mg0211 . Ve druhém 

intervalu poklesu rezistivity mezi 210°C a 330°C dochází k precipitaci kubicky plošn  centrované 

fáze 1. V oblasti minima rezistivity byla tato fáze pozorována ve tvaru desti ek o pr m ru 200-

500 nm rovnob žných s prismatickými rovinami prvního druhu. Nad 330°C dochází 

k rozpoušt ní této fáze. 

 

Podobn  jako u slitiny WE43 i slitina MgTb4Nd2 v litém stavu vykazuje pom rn  malé zm ny 

rezistivity zp sobené izochronním žíháním do 300°C. Nad 300°C dochází k rozpoušt ní ástic 

fází vzniklých b hem izochronního žíhání v intervalu 210°C až 300°C a ástic, které byly ve 

vzorku p ítomné po odlití. To se projevuje výrazným vzr stem hodnot rezistivity nad hodnotu 

v litém stavu. 

 

V plném souladu s pozorovaným pr b hem rezistivity po izochronním žíhání je i m ení 

izochronní žíhací k ivky tvrdosti HV3 slitiny MgTb4Nd2 po p edchozím homogeniza ním 

žíhání. V teplotním oboru tvorby fáze D019 je pozorováno pom rn  malé zvýšení tvrdosti HV3 

(cca 10%). Nejv tšího vytvrzení se dosahuje po izochronním žíhání do 270°C ( 1683HV ), 

zvýšení cca o 21%, kde dochází k precipitaci desti ek fáze 1 (pr m r 200-500 nm) rovnob žných 

s prismatickými rovinami prvního druhu ho íkové matrice. 

 

 

69



Pro slitiny MgTb4Nd2 po rozpoušt cím žíhání byly ur eny absolutní hodnoty rezistivity p i 

77K a 293K. Hodnoty rezistivity  spo tené ze stanovených koncentrací p ím sových prvk  a 

z literatury známých p ísp vk  Tb a Nd k rezistivit  Mg dob e souhlasí s experimentáln  

zjišt nými hodnotami jak p i 77K tak p i 293K. Stanovené pr m rné hodnoty teplotního 

sou initele rezistivity A spolu s hodnotou rezistivity ukazují, podobn  jako u slitiny WE43 a 

binárních slitin ho íku s Nd, Gd a Sc, na negativní odchylky od Matthiessenova pravidla 

v teplotním intervalu 77K – 293K. 
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