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Abstrakt: Cielom tejto bakalarskej prace bolo preskiimaf precipitacné procesy
v bindrnom systéme Mg-Y a terciarnej zliatine Mg-Y-Nd pomocou pozitronovej
anihilac¢nej spektroskopie a testovaniu tvrdosti, kde sme merali 2 vzorky s 3%
a 6% hmotnostnym zastipenim atémov primesi Y a 3 vzorku s 4% hmotnost-
nym zastipenim atémov Y a 3% hmotnostnym zastipenim atémov neodymu.
Vyvoj tvrdosti zliatin bol merany Vickersovou metédou merania tvrdosti. Spolu
s meranim tvrdosti bola prevedena charakterizacia poruch krystalickych mriezok
vzoriek zakalenych zliatin pomocou pozitréonovej anihilacnej spektroskopie. Bolo
namerané, ze pri vyssich teplotach dochadza k vytvrdzovaniu skimanych systé-
mov. Vytvrdenie bolo sposobené tvorbou precipitatov GP zén a (' fazy atémami
Y, Nd a Mg.
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Abstract: The aim of this bachelor’s thesis was to investigate the precipitation
processes in the binary system Mg-Y and the ternary alloy Mg-Y-Nd using posit-
ron annihilation spectroscopy and hardness testing, where we measured 2 sam-
ples with 3% and 6% by weight representation of Yttrium impurity atoms and 3
sample with 4% by weight representation of yttrium atoms and 3% by weight re-
presentation of neodymium atoms. The development of the hardness of the alloys
was measured by the Vickers method of hardness measurement. Together with
the hardness measurement, the characterization of crystal lattice disorders of the
cloudy alloy samples was carried out using positron annihilation spectroscopy.
It was measured that at higher temperatures hardening of the studied systems
occurs. Hardening was caused by the formation of GP zone precipitates and the
B’ phase by Y, Nd and Mg atoms.
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1. Teoreticky tvod

1.1 Horcikové zliatiny

Ako Tahké kovové materialy st horcik a jeho zliatiny velmi zaujimavé pre po-
tencidlne vyuzitie v automobilovom, leteckom a kozmickom priemysle, 3C prie-
mysle, civilnom stavitelstve a inych oblastiach vdaka svojej vysokej Specifickej
pevnosti, vysokej Specifickej tuhosti, dobrej tepelnej a elektrickej vodivosti, elek-
tromagnetickému tieneniu, tlmeniu, redukcii vibracii, nizkemu spracovatelskému
zlozeniu a lahkej recyklacii.[I]. Mechanické vlastnosti horé¢ikovych zliatin sa pat-
ricne zhorsuju pri zvysenych teplotach. Tieto vlastnosti je mozné zlepsit pridanim
prvkov vzécnych zemin [2]. Dva z takychto prvkov su Y a Nd. Pre zliatiny Mg-Nd
[3] a Mg-Y [4] mame k nahliadnutiu na Obrazku a Obrazku rovnovazne

fazové diagramy.
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Obr. 1.1: Rovnovazny fazovy diagram systému Mg-Nd[3]
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Obr. 1.2: Rovnovazny fazovy diagram systému Mg-Y [4]

V tejto bakalarskej praci sa budeme zaoberat 3 horc¢ikovymi zliatinami, a



to s dvomi zliatinami obsahujicimi 4 a 6 hmotnostnych percent (wt.%) Y a so
zliatinou obsahujicou 4 hmotnostné percentda Y a 3 hmotnostné percenta Nd.
3 hmotnostné percentéd odpovedaji priblizne 0.5 atémovych percent (at.%). Ide
teda o zliatiny s nizkym obsahom primesi prvkov vzacnych zemin. Preto nas budu
zaujimat Tavé Casti rovnovaznych fazovych diagramov v blizkosti pociatku.

Este pred tym nez zac¢neme skimat precipitacné procesy v horcikovych zlia-
tindch je potrebné vzorky zliatin homogenizovat, rozpustit pripadné castice faz
(tj. precipitéaty), ktoré vznikli pri skladovani alebo priprave vzoriek zliatin. Vznik
presyteného tuhého roztoku Y a Nd v matrici Mg mdzeme docielit rozpusta-
cim zihanim a naslednym zakalenim vo vode o izbovej teplote. Z obrazkov
a mozeme vidief, ze rozpustnost Nd a Y v Mg matrici je velmi nizka a vy-
razne klesa s teplotou. Maximalna rozpustnost Nd v tuhej forme horéiku je 0,10
at.%(0,59 wt.%) pri 548 °C. Rovnovazna faza [, ma zloZenie Mgy Nds.[5

Cast binarneho fazového diagramu bohat4 na Mg (Iava ¢ast obrazku |1.2)) uka-
zuje, Ze maximélna rozpustnost Y v tuhej forme horciku je 3.75 at.% (12.5 wt.%)
pri eutektickej teplote 566 °C a znizi sa na 0.75at.% (2.69 wt.%) Y pri teplote
200 °C. Rovnovazna itermetalicka faza 8 ma zlozenie Mgy, Y5 a priestorovo cen-
trovand kubicku struktiru (bece). Rovnovazny podiel precipitdatov dosiahnutelny
pri 200 °C je priblizne 4.5% pre zliatinu Mg-5wt.%Y a 10.6% pre Mg-8wt.%Y[5]

Dalsia pozoruhodna vec je odozva na starnutie bindrnych zliatin Mg-Y pri
teplote 200 °C, ked je koncentracia Y v zliatine 8 wt.% alebo vyssia (Obrézok
(a)) [6], [7], aj ked kinetika tvrdnutia je pocas prvych 100 hodin starnutia
pomala.
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Obr. 1.3: (a) Krivka starnutia zliatiny Mg-8wt.%Y pri 200 °C a 250 °C. (b)
HAADF-STEM obraz /3 precipitatov v Mg-2at.%Y[8] (c) Snimka TEM zobra-
zujuca [ precipitatové dosticky v zliatine Mg-10,2 wt. %Y, Zihanej 24 hodin pri
teplote 550 °C, ochladenej vodou a nasledne vystaveny starnutiu 24 hodin pri
teplote 350 °C[9)]

Zoskupovanie atomov Nd a Y je podmienené vakanciami, ktoré umoznuju ich
rozptyl Mg matricou. Mnozstvo vakancii, ktoré umoznuju rozptyl atomov primesi
vzacnych zemin sa zvysuje s rastiicou teplotou, a prave preto je vznik stabilnych
faz 0 a [, , ktoré vyzaduju rozptyl atomov primesi na velké vzdialenosti, tepelne
aktivovanym procesom. AvsSak tieto stabilné fazy pri zohrievani nasyteného tu-
hého roztoku nevznikaju priamo, ale predchadza im niekolko metastabilnych faz.
Vznik tychto faz, ktoré su taktiez tepelne aktivované, je jednoduchsi a moze ku
nemu dojst aj pri nizsich teplotach. S rasticou teplotou prebieha rozpad presy-
teného tuhého roztoku (SSSS) Nd a Y v Mg matrici v tychto sekvenciach:




V systéme Mg-Y prebieha rozpad presyteného tuhého roztoku (SSSS) v sekvencii
-
SSSS — BII(DOIQ) — 6,(Mg7Y) — /B(Mg24Y5>

V systéme Mg-Nd prebieha rozpad presyteného tuhého roztoku (SSSS) v sekvencii
[29]:

SSSS — GP zény — '(MgzNd) — 1 (MgsNd) — B.(Mgy Nds)

V systéme Mg-Y-Nd prebieha rozpad presyteného tuhého roztoku (SSSS) v sek-
vencii [15]:
SSSS — GP zény — 3"(DOyg) — ' (Mg1oaNdY) — B(Mg4Nd,Y)
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Obr. 1.4: Odozva vytvrdzovania zliatiny WEs4 pri (a) 250 °C (b) 200 °C. Snimky
z transmisného elektronového mikroskopu zobrazujice distribiiciu precipitatov vo
vzorkach (c) zostarnutych pri teplote 250 °C. (d) Vzorkach spracovanych za stu-
dena na 6 % po ochladeni vodou a nésledne vytvrdenych starnutim na maximalnu
tvrdost pri teplote 250 °C. [10]

Precipitacné fazy vytvorené pocas izotermického starnutia bindrnych zliatin
Mg-Y zahinaja ", p’ a . 5" faza ma stenovo centrovani ortorombickd mriezku
(a = 0,64nm, b = 2,223 nm a ¢ = 0,521 nm). Pretoze struktira 5" a (' fazy je
rovnakd je vhodné zlucit tieto dve fazy do ' fazy v precipitacnej sekvencii. Pre-
cipitaty stabilnej fazy  maja dostickovy tvar. Odozva vytvrdzovania starnutim
v terciarnych Mg-Y-Nd zliatinach je ovela vyssia ako v binarnych Mg-Y alebo
Mg-Nd. Najviac tuspesné komeréné horcikové zliatiny vyvinuté prostrednictvom
precipitacného vytvrdzovania, ak hovorime o pevnosti a odolnosti proti teceniu,



st WEs54(Mgs-Y2-Ndy). Krivky starnutia tejto horéikovej zliatiny si zndzornené
na Obrazku [1.4[5]

Precipitacné vytvrdzovanie v stadiu vytvrdzovania starnutim v procese te-
pelného spracovania za¢ina vytvorenim Guinier-Prestonovych (GP) z6n, ktorych
vznik moézeme vidiet aj v rozpadovych sekvenciach zliatin Mg-Nd a Mg-Y-Nd.
33]

Mikrostruktira znazornend na Obrazku (c) zthana 24 hodin pri teplote
250 °C m4 relativne hrubé rozdelenie (1100) dostic¢iek £, faz s gulatymi (' casti-
cami spojenymi s obidvoma koncami prismatickych dosticiek. Na rozdiel od toho
(1100) precipitacné dosticky deformované o 6% pred 4-hodinovym starnutim pri
¢astic naopak vyrazne klesla (obrazok[L.4|(d)). Je zjavné, Ze dislokécie sposobené
pracou za studena podporuji nukledciu a rast (1100) precipitaénych dosticiek
na ukor metastabilnych g’ faz. Porovnanie mikrostruktur a kriviek starnutia ne-
deformovanych a deformovanych vzoriek ukazuje, ze pozoruhodny narast tvrdo-
sti zo 75 HN v nedeformovanych vzorkach na 93 HN v deformovanych vzorkach
je spojeny s tvorbou (1100) precipitacnych dosticiek vacSieho priemeru a vyssej
hustoty[10].

50 nm
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Obr. 1.5: (a) Konvenéné snimky TEM.[15] (b)HAADF-STEM zobrazujtce uspo-
riadanie precipitatov 8’ a 5 vo vzorkéach zliatiny WEs, s vrcholovym starnutim.
(c¢) Obrazok HAADF-STEM zobrazujtci zvicsenie (b).[5]

Na Obréazku mozeme vidiet, Ze faza 31, ktord ma plosne centrovani ku-
bicku struktaru s~0,74 nm, sa vzdy tvori spolocne s inymi casticami, a to bud



s (' precipitatmi (obrazok (a)) alebo so sebou samym vo forme triad (ob-
razok (b)). V druhom pripade je oblast horc¢ikovej matrice izolovand tromi
variantmi (; oto¢ena priblizne o 10.5 stupna (obrazok (c)). (1100) dosticky
1 sa transformuju do rovnovaznej fazy 3 pocas prediZeného starnutia pri teplote

250 °C.

1.2 Poruchy krystalovej mriezky

Idealna krystalova mriezka sa vyznacuje pravidelnym usporiadanim rovna-
kych elementarnych buniek, v ktorych sa opakuje rovnaké rozlozenie castic. U
realnych krystalov vsak tato dokonald periodicita nie je splnena. Vsetky redlne
krystale maju vo svojej struktire poruchy. Existencia mriezkovych porich sa pre-
javuje na roznych vlastnostiach (elektricky odpor, magnetickd permeabilita, me-
dza pevnosti, medza sklzu atd.). AvSak existuji aj vlastnosti (koeficient tepelne;
roztaznosti, merné teplo), ktoré sa menia iba minimélne. [11]

1.2.1 Bodové poruchy

Vakancie

Vakancia je porucha vyvolana chybajicimi ¢asticami v mriezke. Jej pric¢inou
moze byt kmitavy pohyb castic, ¢ize uvolnenie castic zo svojej poévodnej rovno-
vaznej polohy, ktoré po sebe zanechaji neobsadené miesto. Tieto vakancie sa v
krystéli m6zu pohybovat (tzv. migracia vakancii). Pohybuju sa lahsie so zvysu-
jucou sa teplotou krystélu.[I1]

Intersticialne polohy castic

Prejavuju sa pritomnostou castic mimo pravidelného bodu mriezky. Ak je
touto castou ion, tak pri svojom pohybe prenasa elektricky naboj a sposobuje
tym elektricku vodivost iénovych krystalov. [11]

Primesy

Primesy alebo necistoty st cudzie atéomy, ktoré sa vyskytuju v krystali da-
ného chemického zlozenia. Dokonale ¢isty krystal (napr.kovu), skladajici sa iba z
jedného druhu atémov, nemozno vyrobit. Aj velmi ¢isty materidl (99,9999 %) ob-
sahuje v 1 m? asi 10?% atémov necistot (ak si cudzie atémy neZiadice, nazyvame
ich nedistotami, v opacnom pripade primesami). Cudzie atémy sa nachadzaji bud
v intersticidlnej polohe alebo nahradzaju vlastni casticu mriezky.[11]
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Obr. 1.6: Vakancie (vpravo), intersticidlna poloha castic (v strede), Primes

(vpravo).[12]



1.2.2 Linearne poruchy

Linearne alebo ¢iarové poruchy si chyby mriezok umiestnené v krystaloch
pozdlz rovnych alebo zakrivenych ciar, ktoré si uzavreté alebo moézu vychadzat
z mriezok. Podla vzniku ich delime na hranové a skrutkové dislokacie.

Hranova disklokacia

Vznik tohto defektu si mozeme predstavit ako “vlozenie” mriezkovej polro-
viny atémov “OM” do reguldrnej mriezky, ktorej koncova hrana vytvara poruchu
v tvare ¢iary. To si mézeme vSimnut na Obrézku[1.7] Disloka¢nd ciara je priamka

Obr. 1.7: (Obrazok hore) Disloka¢na ¢iara v kladnej dislokécii (a) Kladna dislo-
kécia(3D). (b) Kladna dislokécia. (¢) Zaporna dislokacia.[13]

pretinajica naruseni oblast krystalu. (Na Obrazku je to kolmica prechadza-
juca cez bod “0”.)

V Obrézku |1.7)je taktiez viditelnd kladnd dislokécia(a,b), (ak je defektovana pol-
rovina atémov situovand nad disloka¢nou ¢iarou) a zapornd dislokécia (c), (ak je
defektovand polrovina atémov situovanéd pod disloka¢nou ¢iarou).

Obr. 1.8: (a) Dokonaly krystal. (b) Krystal s hranovou dislokéciou.[13]

Dislokéaciu mézeme zadefinovat aj prostrednictvom Burgersovej slucky a vek-
toru. Burgersova slucka je ¢iara zahinajica zédkladné vektory vedené dokonalym



gersov vektor b je vektor ktorym sa uzatvara burgersova slucka (Obréazok [1.8] (b))
pricom tento vektor je kolmicou dislokacnej ¢iary hranovej dislokacie

krystalom tak aby vytvorili uzatvorenu ciaru(Obrazok , Ciara ABCDAiBur—

Skrutkova dislokacia

Je porucha, ktora vznika napriklad pri pésobeni dvoch napéati 7 vid. obrazok
LI

Mozeme si ju predstavit ako vzajomné posunutie dvoch cCasti krystalu oproti
sebe v rovine, v ktorej je krystal narezany az po dislokac¢ni ¢iaru. Na Obrazku mo-
zeme taktiez vidiet dislokacnu ¢iaru [OO’], burgersovu neuzavretu slucku [ABC-
DEF] a burgersov vektor b. Burgersov vektor je rovnobezkou dislokacnej ciary
skrutkovej dislokacie. Je dokdzané, ze pre akykolvek druh dislokécie (aj kombi-
naciou hranovej a skrutkovej dislokacie) nekonéi disloka¢na ciara v objeme krys-
talu, ale tvori uzatvorené slucky alebo kon¢i na stene krystalu, ¢i v bode styku s
dislokéciami. [13]

Obr. 1.9: Skrutkova dislokacia.[13]

1.2.3 Plosné a objemové poruchy

Plosné poruchy sa nachddzaji na povrchu alebo na plosnych rovinidch v objeme
krystalu. Tieto poruchy mozeme rozdelit ako:

o VoIné povrchy - Atémy, ktoré sa nachadzaji na vonkajsej vrstve krystalu
sd, oproti atémom vo vnutri, v antisymetrickom silovom pdsobeni zvysnych
atomov. To znamenda zmenu systému uskladnenia, skratenie vzdialenosti
medzi atémami a tvorbu charakteristickych povrchovych vézieb.

o Hranice - Skutoc¢né krystaly vykazuju mozaikovi organizaciu, ktora je tvo-
rend hranovymi dislokaciami.



e Chyby vrstvenia - jeden z druhov chyb vrstvenia je vysvetleny v nasledu-
jucom Obrazku [1.11] znazornujticom riadnu naslednost vrstiev v rovinach
kubickej plosne centrovanej mriezky.

T hranica

Obr. 1.11: Chyba vrstvenia.[13]

Na Obrazku [I.11] je vidiet, Ze hierarchia vrstiev dokonalej mriezky je ABC
ABC ABC..., chyba vrstvenia sa tvori narusenim tejto hierarchie, napr. pri
usadzani vrstiev ABC AC ABC...[13]

V pozitréonovej anihilacnej spektroskopii predstavuju dislokécie pre pozitrony
velmi plytké potencidlové jamy s vazbovou energiou nizsou ako 0.1eV [14] Pri
takejto nizkej energii sa pozitron dokaze z potencidlovej jamy z Iahkostou uvol-
nif, neskor anihiluje ako volny pozitron. To by malo za néasledok nerozlisitelnost
nameranych dob zivota volnych a takto zachytenych pozitrénov. Pri skutocénych
materidloch su dislokécie sprevadzané vakanciami, zachytenymi v kompresnom
elastickom poli dislokacie. Tieto vakancie popri linii dislokacie si mensou poten-
cidlovou jamou ako ¢isté vakancie, ktoré vznikaji v dosledku deformacie kom-
presného elastického napatia. Toto napétie vyvolava dislokacie v mriezke. Dnes
uz je vseobecne zname, ze pozitrony su v dislokaciach zachytavané v sekvencii
dvoch procesov. Pozitrén je najskor zachyteny v plytkej potencidlovej jame vo
vnutri dislokacie. Tieto slabo lokalizované pozitrony nasledne difunduja popri li-
nii dislokacie, kym nenarazia na vakanciu chytenu v elastickom poli dislokacie, v
ktorom sa zachytia.|[14]

Objemové poruchy sa tvoria zoskupovanim bodovych defektov. Medzi bodové
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defekty patria napriklad dutinky, trhlinky ¢i precipiaty (tie sa tvoria zoskupo-
vanim intersticidlnych atémov) a samostatné fazy (tie sa tvoria zoskupovanim
substitucnych primesi).[13]
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2. Metédy merania

2.1 Pozitrénova anihilacna spektroskopia

Pozitrénova anihila¢né spektroskopia (PAS) [19] je vyborny nastroj na cha-
rakterizaciu mriezkovych defektov. PAS je technika poskytujtica spriemerované
informacie z makroskopického objemu. Je to nedestruktivna metdda, ktord umoz-
nuje opakované meranie vzoriek za ic¢elom sledovania vyvoja defektov pri roznych
upravach vzoriek ako napriklad zihanie, deformécia, ozarovanie, atd. Taktiez po-
zitron ako bodova castica posobi ako mobilna sonda, ktord umoznuje skiimat
Struktiru materidlu v atémovych rozmeroch. [20]

2.1.1 Pozitrénové zdroje

Na generovanie pozitrénov v PAS sa najcastejsie pouzivaju radioizotopy 57.
Pozitrény st emitované procesom rozpadu [18§]

pt—=n’+et +u,, (2.1)
kde pT znad&l protén a n’ oznacuje neutrén, v, je elektrénové neutrino a et je
pozitrén. Spomedzi 1 radioizotopov sa v Studidch PAS najcastejsie pouziva
22Na(poléasom rozpadu 2.6 roku). Rozpadne sa na **Ne a dcérske jadro sa de-
excituje emisiou v lica s energiou 1274 keV (Startovny signdl pre meranie doby
zivota pozitrénu). KedZe Zivotnost excitovaného stavu ??Ne je len niekolko ps,
tak prave v lac¢ sa emituje prakticky stucasne s pozitrénom a dava tak informéciu
o Case zrodu pozitrénu. [18]

3+

2.602y

22Na

E.C. (9.5 %)
B 545 keV (90.4 %)

v 1274 keV

stable B (0.1 %)

22
Ne

Obr. 2.1: Schéma rozpadu radioizotopu #*Na. [21]

V tejto bakaldrskej praci bol ako zdroj pozitrénov pouZity roztok 22NaCl,
konkrétne to bola kvapka tohto roztoku, ktora bola zavreta medzi dve tenké folie
polyméru, aby materidl zdroja pozitronov alebo félie len miniméalne ovplyvnili
skimané spektra dob zivota pozitrénov. Avsak na meranie ma stale nejaky vplyv
zdrojova komponenta, ktora musi byt zapocitana. Zdrojovi komponentu je po-
trebné zmerat s referenénymi vzorkami, ktoré maju zname spektrum dob zivota
pozitrénov a kde vSetky pozitrény anihiluji ako volné pozitréony. [18]
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2.1.2 Anihilacia pozitrénov

Pozitrény emitované radioizotopom ?2Na majui spojité energetické spektrum s
energiou koncového bodu E,,,, = 0.545 MeV. Pri preniknuti pozitronu do pevnej
latky straca svoju kinetickt energiu ionizaciou, excitaciou elektrénov a rozptylom
na fonénoch, az kym jeho energia neklesne na hodnotu tepelnej energie 3/2kT to
je priblizne rovné 0.04 eV pri izbovej teplote. Tento proces je znamy ako termali-
zécia a v kovovych materidloch trva len niekolko ps. [I8] Stredna hibka prieniku
pozitréonov v kovoch je v rozsahu 100-160 pm.

Pozitron v pevnej latke je nakoniec anihilovany jednym z okolitych elektro-
nov a anihilaény par elektron-pozitron sa vo vacsine pripadov premeni na dva ~
luce ako je schematicky zndzornené na Obrazku 2.2] V faziskovej ststave letia
anihilacné ~ lace striktne opa¢nymi smermi a energia kazdého z nich je presne

511 keV.
start ® stop
detector detector
LT spectroscopy

anddabon
mge’ - AE

Yoo,

1274 keV

CDB spectroscopy

!
o 1
AE=_p,c
’ 2 sample
detector

Obr. 2.2: Schematické znézornenie pozorovatelnych anihilacii pozitronov mera-
nych LT a CDB spektroskopiou. [I§]

Je potrebné si vsimniut, ze nenulova hybnost anihila¢ného paru sposobuje Do-
pplerov posun vo frekvencii anihilacnych lic¢ov meranych v laboratérnych pod-
mienkach a kedze energia ~ lica je imerna jeho frekvencii, tak laboratérne na-
merand hodnota energie anihilia¢ného v lt¢a bude odlisnd od mgc? = 511 keV.
Bude sa lisit o

1
AE = 5CPLy (2.2)

kde py, je zlozka hybnosti anihilia¢éného paru v smere anihila¢ného luca . [I§]

2.1.3 Spektroskopia zivotnosti pozitréonov

LT spektroskopia je zalozend na merani ¢asovych rozdielov/odchylok medzi
Startovacim a anihilaénym ~ li¢om (vidiet na Obrazku [2.2)). Dané ¢asové od-
chylky zodpovedaju zivotnosti jednotlivych pozitrénov. V LT spektroskopii je
rozhodujice casové rozliSenie. v luce su detekované scintilacnymi detektormi,
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ktoré pozostavaju z fotondsobi¢ov spojenych s rychlymi scintildatormi. [I8] Ani-
hildcia pozitréonov je stochasticky proces. Rychlost anihilacie pozitrénov A, ¢ize
pravdepodobnost anihilacie za jednotku ¢asu, je mozné ziskat ako nerelativisticki
hranicu prierezu anihildcie dvoch ~ [22]

A\ = Trcn,, (2.3)

kde 7y je klasicky polomer elektronov a n. je hustota elektréonov, s ktorymi sa
stretdva pozitrén. Zivotnost pozitrénov 7 je definovana ako prevratend hodnota
rychlosti anihilacie pozitrénov, 7 = 1/\. Meranim Zivotnosti pozitrénu ziskame
elektronovi hustotu n,. vo vzorke ,,videnej“ pozitrénom. LT spektrum je histogram
udalosti pozitronovej anihilacie vyskytujicej sa v urcitych ¢asovych intervaloch.
Priklad experimentdlneho LT spektra je zndzorneny na Obrazku 2.3] LT spek-
tra mozno vo vseobecnosti opisaf suc¢tom exponencidlnych zloziek s relativnou
intenzitou I; a Zivotnostou 7; [18]

Steor = Z *’6 i, (24>

rezidua (g)

© expeniment
fit
1, - volné pozitrény k|

104
T, - pozitrény zachtené v defektoch
——— zdrojova komponenta

pocet udalosti

2500 3000 3500 4000 4500 5000
kanal (1 ch = 3.125 ps)

Obr. 2.3: Priklad LT spektra nameraného na vzorke Mg-6% vyzihaného na 260°C.
Prelozenie spektra je vynesené hrubou plnou ¢iarou. Spektrum pozostava z vol-
nej pozitréonovej zlozky s dobou zivota 7 a z prispevku pozitrénov zachytenych
na dislokaciach s dobou zivota 75. Prispevok zdroja je vykresleny bodkovanymi
¢iarami a pozostava z dvoch zloziek, ktoré predstavuju prispevok pozitronov ani-
hilujicich v mieste zdroja a krycej félie. Zvysky vyjadrené v jednotkach jednej
standardnej odchylky st vynesené v hornom paneli.

Dolny index ,teor” znamena, ze rovnica popisuje teoretické spektrum,
ktoré by bolo ziskané idedlnym spektrometrom bez neistoty nameranych tdajov.
Namerané LT spektrum je vysledkom konvoliucie S, s rozliSovacou funkciou
R(t) spektrometra [18]

Sieas = (Z Iiefz) ® R(t) + b, (2.5)

i T

kde b oznacuje ndhodné pozadie a symbol ® zastupuje konvoluciu.
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2.1.4 Pouzita aparatira

LT spektra, ktoré sme namerali je potrebné analyzovat a rozlozif na jednotlivé
komponenty dob zZivota. Na to bol pouzity program PLRF [24] vyvinuty na ka-
tedre fyziky nizkych teplot Univerzity Karlovej v Prahe. Tento program vyuziva
na fit spektra met6du najmensich Stvorcov [25]. Merania Zivotnosti pozitrénov
boli vypracovavané na digitalnom spektrometri s ¢asovym rozlisSenim 145 ps a
koincidencnou pocetnostou 100 s~ pozitrénov [23] [26] [27]. Detektorova cast di-
gitalneho spektrometra zivotnosti pozitronov je zobrazena na Obrazku . [23]

Obr. 2.4: Detektorova ¢ast spektrometru(detektory: fotondsobi¢e Hamamatsu
H3378 s BaF2 scintilatory). [23]

2.2 Vickersova metdoda merania mikrotvrdosti

2.2.1 Princip merania

Vickersova metéda merania mikrotvrdosti sa vo velkej miere pouziva ako jedna
zo zakladnych a autentickych technik testovania tvrdosti materialov. Tato metdda
ma niekolko vyhod. Vdaka univerzédlnemu tvaru indentorov mikrotvrdomeru si
pristroj vyzaduje len kratky cas kalibracie, taktiez odolnost diamantu voci defor-
macii je velka, a preto indentory nevyzaduji vymenu a naviac vpichy ostavaja
rovnaké pre vSetky testy. Tym sa eliminuji korekéné faktory pre konkrétne ma-
teridly. Taktiez testovany material je po skiiske len minimélne poskodeny, preto
je mozne ho pouzif na iné tucely.

Pre spravne a presné meranie a indentaciu je potrebny plochy a hladky po-
vrch testovanej vzorky. Testovana vzorka taktiez nemoze byt prilis velka, musi sa
zmestif na vahu. Pre dosiahnutie vysokej presnosti merania je dalej potrebné, aby
priehlbiny na vzorke boli dost hlboké. Testovanie vzorky zahina jej umiestnenie
na tester a nasledne sa indentor tvaru pyramidy dostane do kontaktu so vzor-
kou. Vzorka sa zatazi a pretlaci ¢o trva priblizne 10-15 sekind. Po uplynuti tohto
casu sa zafaz odstrani a indentor sa uvolni, aby operator mohol merat pomocou
optického aparatu. Nasledne sa vypocitaju rozmery priehlbiny.
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Obr. 2.5: Vickersova metéda merania mikrotvrdosti. [16]

Na Obrazku 2.5 moZeme vidiet ako vyzera vpich na povrchu testovanej vzorky.
Hodnotu HV (Vickersovej mikrotvrdosti) spoc¢itame podla [17]

2. F-sin(g)

HV 7 ,

(2.6)
kde « je uhol tetragonalneho pyramidalneho diamantového indentora, F' je hmot-
nost pouzitého zavazia v jednotkach Newton a d je priemer obidvoch diagonal
vpichu odmeranych pod mikroskopom. Tieto priemery sa pohybuji v jednotkach

desiatok az stovak pm. Vdaka tomu je mozné testovat tvrdost aj na malych vzor-
kach.

2.2.2 Pouzita aparatira

Pri merani tejto bakalarskej prace bol pouzity merac tvrdosti Struers Duramin
2 s vrcholovym uhlom diamantového pyramidalneho indentoru 136 °. Hodnota
uhlu « tetragonalneho pyramidalneho diamantového indentora z rovnice (2.6) je
teda 136 °. Vo vSetkych meraniach bolo pouzité zavazie o hmotnosti 0.5 kg s ca-
som indentancie 10 s. Na urcenie tvrdosti bolo urobenych 10 testovacich vpichov
do vzorky a vysledna tvrdost vzorky sa vypocitala ako priemer nameranych hod-
not s neistotou urcenou ako standardna odchylka aritmetického priemeru. Na c¢o
najpresnejsie meranie tvrdosti boli vzorky najprv vylestené na lesticke Struers
LaboPol-1 s pouzitim diamantovych suspenzii s velkostou zin 15, 9, 6 a 3 um.
Na Obrazku je zobrazena ukazka merania diagondlnej vzdialenosti vpichu
vylestenej vzorky.
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Obr. 2.6: Vpich po merani tvrdosti na tvrdomere Struers Duramin 2.
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3. Vysledky merania

V tejto bakaldrskej praci sme skimali 3 horc¢ikové zliatiny, a to Mg-4%Y,
Mg-6%Y a Mg-4%Y-3%Nd, ktorych zloZenie budeme udavat v hmotnostnych
percentéch. Tieto zliatiny boli pripravené metédou odlievania pod tlakom. [2§]

Merané vzorky zliatin bolo potrebné pred meranim homogenizovat, vystavit
rozpustaciemu zihaniu, aby sa atomy Y a Nd rozpustili v Mg matrici. Po dokon-
¢eni rozpustacieho zihania boli vzorky zliatin zakalené vo vode o izbovej teplote.
Tym sme docielili vytvorenie presytené¢ho tuhého roztoku. Nasledne sme studovali
rozpad presyteného tuhého roztoku. Tvrdosti zliatin sme merali Vickersovou me-
todou merania mikrotvrdosti. Taktiez boli skimané poruchy krystalickej mriezky
zakalenych vzoriek zliatin metédou PAS. Spektra dob zZivota pozitronov vsetkych
meranych zliatin sa skladaju z dvoch komponent s dobou zivota 71 a 7. Prva
kratsia komponenta s dobou zivota 71 pochadza od volnych pozitronov delokali-
zovanych v matrici, druhd komponenta s dobou zivota 7 ~ 250 ps [30] pochadza
od pozitrénov zachytenych vo vakancidach asociovanych s klastrami atéomov Y
alebo Nd a nasledne s misfit defektami na rozhrani semikoherentnych alebo ne-
koherentnych precipitatov a Mg matrice. Pod pojmom misfit defekty si mozeme
predstavit volny objem, ktory vznikne medzi dvomi struktirami, ktoré nie st na-
vzajom koherentné, Cize sa na seba nenavazuju. Volny objem ma radovo rozmer
jedného chybajuceho atému.

3.1 Rozpustacie zihanie

Ak chceme skiimat precipitacné procesy a zmenu tvrdosti v zliatinach Mg-
4%Y, Mg-6%Y a Mg-4%Y-3%Nd musime najprv docielit perfektné rozpustenie
atomov Y a Nd v Mg matrici, preto sme zliatiny zihali pri teplote 520 °C, ktora
sa priblizuje teplote, kedy je rozpustnost Y a Nd v hor¢ikovej matrici najlepsia.

a0

Mg-4Y

L ]
% G Mg-BY
A Mg-4v-3nd
o Exponencialny fit
Exponencialny fit
= Exponencialny fit
< mf A < £ -
I !
£
E 60
s Kl
[ 3
50 + 3
s B
40 . . . . . . .
0 20 40 0 20 100 120 140
Teplota [*C]

Obr. 3.1: Zavislost tvrdosti zliatin Mg-4%Y, Mg-6%Y a Mg-4%Y-3%Nd na case
rozpustacieho zihania.

Na Obrézku (3.1) moézeme vidiet zévislost tvrdosti meranych zliatin na Case
rozpustacieho zihania. Taktiez si mézeme vSimnuf, Ze rozpustanie precipitatov
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zapricinilo pokles tvrdosti vo vSetkych troch pripadoch. Tento pokles sa nasledne
upokoji na hodnote 48 HV v pripade Mg-4%Y 65 HV pre Mg-6%Y a 68.5 HV pre
Mg-4%Y-3%Nd. Z toho dostdvame, ze pre kompletné rozpustenie precipitatov
primesi Y a Nd v horc¢ikovej matrici postacuje zihat skimané zliatiny 2 hodiny
na 520 °C. Tato teplota bola zvolena tak, aby doslo ku kompletnému rozpusteniu
precipitatov primesi a taktiez, aby sa teplota nepriblizila k teplote 548 °C, resp.
566 °C [9], kedy dochédza k taveniu Nd, resp. Y v Mg matrici.

Uéelom tohoto merania bolo ndjst ¢o najkratsi ¢as zihania, aby sa pri tejto
teplote skimané vzorky zliatin ¢o najmenej poskodili oxidaciou. Aby sme oxidaciu
zmiernili ¢o najviac, tak sme zliatiny pri zihani izko zabalili do ocelovej folie.

3.2 Izochrémne Zihanie

V nasledujicom skiimani sme zliatiny po rozpustacom zihani vyzihali izoch-
ronne. To znamend, ze sme kazda vzorku zihali s teplotnym posunom 20 °C a
¢asovym posunom 20 min. Po kazdom Zihani bola odmeran tvrdost vzoriek. Uce-
lom tohto merania je najst spravne teploty, pri ktorych sa zliatiny vytvrdzuja, a
teda dochadza ku tvorbe precipitacnych faz. Nasledne je potrebné aby sme tieto
fazy identifikovali pomocou PAS.

V tejto casti bola skimané tvrdost zliatin zaroven so spektrami dob Zivotov
pozitronov v zliatinach v zavislosti na teplote izochrénneho zihania.

Na Obrazku si mézeme vSimnut vznik precipitaénych procesov v zliati-
nach Mg-4%Y, Mg-6%Y a Mg-4%Y-3%Nd, ktoré sa tvoria v priebehu teplotnych
zmien. Taktiez mozeme poznamenat, Ze zliatiny s vyssim obsahom primesi maja
vécsiu tvrdost. Pri teplote 100 az 120 °C vidiet vznik prvych precipitacnych proce-
sov takzvanych GP zén, ¢o je zobrazené lokalnymi maximami. Najvacsiu tvrdost
dosahujeme pri teplote 240 °C v pripade zliatin Mg-6%Y a Mg-4%Y-3%Nd zatial
¢o zliatina Mg-4%Y dosahuje najvyssiu tvrdost pri teplote 200 °C.

80

GP z6ny B"}

?0—}§§ %

®
S 60 - —— Vig-4Y-1
= —— MQ-GY-1
= B" ¥— Mg-4Y-3Nd-3
g
50 P

40 T T T T T T T T T T T T T
0 80 100 120 140 160 180 200 220 240 260 280 300

Teplota [*C]

Obr. 3.2: Zavislost tvrdosti zliatin Mg-4%Y, Mg-6%Y a Mg-4%Y-3%Nd na case
izochrénneho zihania.
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Na Obrazku vidime zavislost strednej doby zivota pozitrénov na teplote.
Vsimnime si, Ze s teplotou klesé stredna doba zivota, a teda sa znizuje koncentra-
cia defektov. Avsak na Obrazku st aj lokdlne maxima, ktoré odpovedaji vzniku
precipitatov kedy sa lokalne koncentracia defektov zvysi. Je tiez mozné si vSimniit,
ze Mg-6%Y a Mg-4%Y-3%Nd maju vyssiu koncentraciu defektov ako Mg-4%Y.

g 234 [Ty ry[vryrryrrrrrrr[rrrrrrrrrrrr]
= C —o— Mg-6%Y ]
F o3[ —e— Mg-4%Y 3
3 . —9— Mg-4%Y-3%Nd 1
§ 230F 3
N - ]
8 228F E
© L ]
2 26F g
N - -
g [ ]
8 224 -
o N h
R - .
S 22fF 3
o g ]
a 220 Cooo o ey o v by ey o b by e by s by o
0 50 100 150 200 260 300 350

Teplota [°C]

Obr. 3.3: Teplotna zavislost strednej doby Zivota pozitréonov pre zliatiny Mg-4%Y,
Mg-6%Y a Mg-4%Y-3%Nd.

Na Obrazkoch a [3.6) st zobrazené teplotné zavislosti dob zivota 7y a
Ty a intenzity [y pozitrénov zachytenych v defektoch na teplote pre jednotlivé
zliatiny. Doba Zivota 7 zostava priblizne konstantnd. To znamenad, Ze sa nemeni
typ defektov, ale meni sa intenzita I tejto komponenty, ¢o ukazuje na to, ze
sa meni koncentricia defektov. Komponenta 71 sa meni, ¢o odpoveda tomu, ze
pri poklese resp. naraste defektov je doba zivota pozitronov dlhsia resp. kratsia.
Doba zivota 15 fluktuuje okolo hodnoty 250 ps [30], a to zhruba odpovedé defek-
tom o velkosti vakancie horc¢iku. To znamena, ze tieto defekty maji volny objem
velkostne odpovedajici jednému chybajicemu atému.

Aby sme overili, ze st splnené predpoklady jednoduchého zachytného modelu
spocitame velic¢inu

1 L I
=242 (3.1)

Tf T T2

ktord by sa mala rovnat dobe zZivota 75 = 225 ps [31] ¢o je doba Zivota pozitréonov
v perfektnom horéiku bez defektov. Z Obrézkov [3.7] a vidime, Ze vo
vsetkych zliatinach je to splnené a mozeme pouzit jednoduchy zachytny model
[32] pre vypocet koncentrécie defektov v studovanych zliatindch ako [32]

c:IQ-(l—l), (3.2)

14 T1 T2

kde v = 10'* s71 je $pecifickd rychlost zachytdvania pozitrénov vo vakancidch.
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Obr. 3.4: Zliatina Mg-4%Y: teplotnd zavislost dob Zivota 7, a 7, komponentov v
spektrach dob zivota pozitrénov a intenzity I pozitréonov zachytenych v defek-

toch.
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Obr. 3.5: Zliatina Mg-6%Y: teplotnd zavislost dob zivota 7, a T komponentov v
spektrach dob zivota pozitrénov a intenzity I pozitronov zachytenych v defek-

toch.
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Obr. 3.6: Zliatina Mg-4%Y-3%Nd: teplotna
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Obr. 3.7: Teplotnd zavislost veli¢iny 7; pre zliatinu Mg-4%Y. Plna ¢iara ukazuje
dobu zivota voInych pozitronov v perfektnom krystale Mg 75 = 225 ps.
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Obr. 3.8: Teplotna zavislost velic¢iny 7y pre zliatinu Mg-6%Y. Plnd ¢iara ukazuje
dobu zivota volnych pozitronov v perfektnom krystale Mg 75 = 225 ps.
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Obr. 3.9: Teplotnd zdvislost veli¢iny 7; pre zliatinu Mg-4%Y-3%Nd. Plné ¢iara
ukazuje dobu zivota volnych pozitréonov v perfektnom krystale Mg 75 = 225 ps.

Vypocitané koncentracie defektov v zavislosti na teplote st vynesené na Ob-
razkoch 3.10] 3.11] a [3.12l Z Obrazkov je vidiet, Zze koncentracia klesa s rasticou
teplotou. To znamena, ze defekty mizni, avsak je potrebné dodaft, ze behom po-
klesu teploty vznikaji lokalne maximé, ktoré odpovedaju vzniku precipitatov.
Vznik semikoherentnych alebo nekoherentnych precipitatov vedie k misfit defek-
tom a pretoze precipitaty vznikaja diftiziou primesi atémov, tak velmi casto obsa-
huja vakancie. Preto sa v koherentnych precipitatoch zachytavaju atémy primesi
vo vakanciach, ktoré s v tych precipitatoch a v pripade nekoherentnych a se-
mikoherentnych precipitatov sa atémy primesi zachytavaji na rozhraniach, ¢ize
misfit defektoch. Na Obrazku 7?7 mdzeme vidiet, Ze pre zliatinu Mg-4%Y pri tep-
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Obr. 3.10: Teplotna zavislost koncentracie defektov (vakancii a misfit defektov na
rozhrani precipitdtov a Mg matrice) pre zliatinu Mg-4%Y.
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lote 180 °C vznikne lokdlne maximum, ktoré odpovedd maximéalnej koncentrécii
misfit defektov od precipitatov 5”7 fazy. Pri vyssej teplote 240 °C vznikne dalSie
lokdlne maximum, ktoré odpoveda defektom od precipitatov 5’ fazy.
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Obr. 3.11: Teplotna zavislost koncentracie defektov (vakancii a misfit defektov na
rozhrani precipitatov a Mg matrice) pre zliatinu Mg-6%Y.

Na Obrazku mozeme vidiet, ze pre zliatinu Mg-6%Y pri teplote 220 °C
vznikne lokdlne maximum, ktoré odpovedda maximalnej koncentracii misfit de-
fektov od precipitatov 5" fazy. Pri vysSej teplote 260 °C vznikne dalSie lokalne
maximum, ktoré odpovedd defektom od precipitatov §' fazy.
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Obr. 3.12: Teplotna zavislost koncentracie defektov (vakancii a misfit defektov na
rozhrani precipitdtov a Mg matrice) pre zliatinu Mg-4%Y-3%Nd.

Na Obrazku mozeme vidiet, Ze pre zliatinu Mg-4%Y-3%Nd pri teplote
120 °C vznikne lokalne maximum, ktoré odpoveda defektom od precipitatov GP
zom. Pri teplote 200 °C vznikne lokalne maximum, ktoré odpoveda maximalnej
koncentracii misfit defektov od precipitdatov [” fazy. Pri vysSej teplote 260 °C
vznikne dalSie lokdlne maximum, ktoré odpovedd defektom od precipitatov /3’
fazy.
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4. Diskusia

Pri Vickersovej metéde merania mikrotvrdosti bolo pri kazdom testovani uro-
benych 10 vpichov rozmiestnenych cez celi vzorku a z vyslednych hodnot sme
spocitali priemer. Kazda vzorka mala rozmer miniméalne 1 cm na 1 cm a v kazdom
merani sme robili vpichy cez celi vzorku, pricom sme okrem Statistickych fluk-
tuacii nepozorovali ziadnu systematickil zmenu tvrdosti. To odkazuje na to, ze
vzorky boli homogénne. V hrani¢nych pripadoch sa priemer odliSoval od namera-
nej hodnoty o 26%. To bolo pravdepodobne zapri¢inené hexagondlnou struktirou
horc¢ika, kedy testovand mikrotvrdost zélezi na orientacii zrna oproti vpichu. Ak
je bazalna rovina rovnobezna s povrchom tak je deforméacia najobtiaznejsia, ¢o
odpoveda najvacsej tvrdosti a najjednoduchsia, ak je bazalna rovina rovnobezna
s vpichom, ¢o odpoveda najmensej tvrdosti.

7Zmizit nepresnost merania mozeme viacerymi sposobmi, napriklad podstat-
nym zvysenim poctov vpichov alebo zvysenim zataze, aby sme mali vac¢si vpich
v ktorom by sme zahrnuli viacej zin. To by vSak vyzadovalo vécsie vzorky. Av-
sak pre nase meranie postac¢i 10 vpichov nakolko chyby merania si mensie nez
zmeny v mikrotvrdosti, ku ktorym dochadza v priebehu merania a na zistenie,
kde nastava maximum nam tato presnost staci.

Namerané spektra dob zivota pozitronov boli fitované pomocou programu
PLRF [24] a vdaka spracovanym datam sme mohli nasledne popisat poruchy
krystalickej mriezky zliatin. Pred spustenim tohto programu bolo potrebné expli-
citne zadat data zdrojovych casti, ich pocet a pozadie so zac¢iatoénymi hodnotami,
s ktorymi boli spektra fitované. Tie sme ziskali z merania referencnych vzoriek. Na
je vidiet priklad fitu, kde st zdrojové komponenty vyznacené prerusovanymi
¢iarami. Tie boli zakazdym rovnaké, lebo sme ich najprv nafitovali z referenc¢nych
vzoriek, a potom sme ich zafixovali pre nezname vzorky.

Je potrebné opomentf, ze nehomogenita zliatin, z ktorych boli skimané vzor-
ky odrezané mohla do merania taktiez vniest urciti neistotu. Preto sme zo ski-
manych zliatin odrezali viacero vzoriek, ktoré boli vystavené minimalnej dobe
rozpustacieho zihania, a z ktorych boli nasledne vybraté vzorky so spravnou
tvrdostou v iniciatnom homogenizovanom stave.

Z literatary [B], [15], [29] sa zistilo, Ze rozpad presyteného tuhého roztoku v
systéme Mg-Y prebieha v sekvencii SSSS — 5”(DO19) — 8'(MgrY) — 8(MgasYs),
kde metastabilnd faza /” méa hexagonalnu Struktiru, metastabilnd faza /8 mé
ortorombicku struktiru a stabilnd faza § ma kubicku struktiru. V nasom pripade
faza " nastala pre zliatinu Mg-4%Y pri teplote 180 °C a fdza 3’ nastala pri teplote
240 °C. Pre zliatinu Mg-6%Y nastala faza 5" pri teplote 220 °C a faza [’ 260 °C.

V systéme Mg-Y-Nd prebieha rozpad v sekvencii

SSSS — GP ZéIly — 6/,(D019> — Bl(MglgNdY) — B(Mg14Nd2Y)7

kde metastabilnd faza /” méa hexagonalnu Struktiru, metastabilnd faza [/ mé
ortorombick struktiru a stabilna faza § mé kubicku struktiru. V nasom pripade
faza " nastala pre zliatinu Mg-4%Y-3%Nd pri teplote 200 °C a faza [’ nastala
pri teplote 260°C.

V systéme Mg-Nd prebieha rozpad v sekvencii SSSS — GP zény — 3'(Mg7;Nd)
— B1(MgzNd) — (Mg Nds)
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Moézeme si vSimnut zo sekvencii rozpadu zliatin, Ze za vznik GP z6n v ternarnej
zliatine Mg-4%Y-3%Nd pravdepodobne moze prave primes Nd.

Na zaklade [5], [15], [29] a nameranych dét sme v Obrézkoch [3.2] a
B.10H3.12] priradili jednotlivé fazy k lokdlnym maximam.

Rozpustacie a izochronne zihanie so sebou v celku dobre stuhlasia, lokalne ma-
xima su na podobnych teplotach. Pri tvorbe precipitatov rastie tvrdost, ale rozne
precipita¢né fazy vytvrdzuju zliatiny inak. 7Z Obrazku je vidiet, ze najviac
vytvrdzuju zliatiny metastabilné fazy ', ktoré si semikohorentné s ortorombic-
kou struktirou. S tvorbou precipitatov, v ktorych sa zachytéavaju pozitréony, co
mozeme pozorovat z chovania intenzity I, zachytenych pozitronov na Obrazkoch
Taktiez je z Obrazku (3.2 vidiet, ze zliatiny Mg-4%Y-3%Nd a Mg-6%Y
maji rovnaké vytvrdenie. Z hladiska tvrdosti je teda jedno, ktoru zliatinu po-
uzijeme obidve sa vytvrdzuju dost podobne. Z komercéného hladiska je vsak Y
omnoho vyhodnejsie ako Nd.

Teploty pre vzniknuté fazy GP zon, ” a ' v pripade izochrénneho zihania a
PAS st podobné, ale nemusia byt rovnaké, lebo metédou merania mikrotvrdosti
meriame ako velmi prekazaji vzniknuté precipitaty pohybujicim sa dislokaciam
a PAS meriame kolko tam vzniklo misfit defektov.

V tejto praci nam vysla doba zivota 7y trosku kratsia nez 250 ps. To bolo
sposobené tym, ze tie misfit defekty st dané struktirou danych precipitatov a ta
sa moze vo vzorkach 1isit. [30]
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5. Zaver

V tejto praci sme preskimali precipitacné procesy v zliatindch Mg-4%Y, Mg-
6%Y a Mg-4%Y-3%Nd, ktoré boli sposobené tvorbou precipitacnych fiz pri na-
raste teploty v priebehu rozpustacieho a izochréonneho zihania. Pozitréonovou ani-
hilacnou spektroskopiou sme popisali poruchy krystalickej mriezky, ktoré vznikali
pri danych metastabilnych precipitacnych fazach. Tato tvorba faz sa prejavila
zvysenim tvrdosti vzoriek skimanych zliatin, ktort sme skiimali Vickersovou me-
todou merania mikrotvrdosti.

Aby sme skiimané zliatiny pripravili na meranie museli sme ich homogenizo-
vat a teda podrobif rozpustaciemu zihaniu pri teplote 520 °C na dobu 2 hodin
(Obrazok 3.1).Vo vsetkych zliatindch doslo k maximédlnemu vytvrdeniu pri me-
tastabilnej 5 faze. V zliatine Mg-4%Y doglo k maximalnemu vytvrdenutiu pri
teplote 200 °C a bolo to 3.3 HV, v zliatine Mg-6%Y doslo k maximalnemu vytvr-
denutiu pri teplote 240 °C a bolo to 13.1 HV a v zliatine Mg-4%Y-3%Nd doslo k
maximalnemu vytvrdenutiu pri teplote 220°C a bolo to 8.9 HV.
sunom 20 °C po 20 minutach. Pozorovali sme lokalne maximéa na teplotach 100 °C
pre zliatinu Mg-4Y, 120 °C pre zliatiny Mg-4Y-3Nd a Mg-6Y. Tieto lokdlne ma-
xima boli zapric¢inené vznikom GP zén. GP zény presli pri rasticej teplote do
metastabilnych 57 faz, pri ktorych boli zaznamenané lokdlne maximéa s najvys-
sou tvrdostou 77 HV v zliatine Mg-6Y, 76 HV v zliatine Mg-4Y-3Nd a 52.5 HV
v zliatine Mg-4Y. Vznik dalsich metastabilnych faz 8’ uz tvrdost zliatin znizil
(Obréazok 3.2).

Nésledne sme skumali zévislosti dob Zivota a intenzity I na teplote (Obrazky
3.4-3.6). Z dovodu konstantnosti 7, sa nemenil typ defektov, menila sa iba koncen-
tracia defektov. Doba zivota 7y klesa, ked koncentracia defektov rastie a naopak,
ak koncentracia defektov klesa, tak doba zivota 7 rastie.

Potom sme overili, ze si splnené predpoklady jednoduchého zachytného mo-
delu [31] (Obrazky 3.7-3.9), ktory sme pouzili na vypocet koncentricie misfit
defektov v studovanych zliatindch (Obréazky 3.10-3.12), v ktorych sme s pomocou
[5], [15], [29] vyhodnotili, pri akych teplotach a v akych sekvencidch prebieha
rozpad presytenych tuhych roztokov.

26



Zoznam pouzitej literattary

1]

[11]

[12]

QUN Lvuo, YANLIN Guo, BIN Liu, YUJUN FENG, JIEYU ZHANG, QIAN L1,
KuvuocHiH CHOU. Thermodynamics and kinetics of phase transformation in
rare earth—-magnesium alloys: A critical review. Journal of Materials Science
& Technology, Volume 44, 2020, Pages 171-190, ISSN 1005-0302. Dostupné
na: https://doi.org/10.1016/j. jmst.2020.01.022

ASM INTERNATIONAL STAFF. Engineering Properties of Magnesium Alloys.
ASM International, Ohio (2017). ISBN 978-1-62708-143-6.

OKAMOTO, H. Mg-Nd. Journal of Phase Equilibria and Diffusion Vol. 28
No. 4 (2007) 405.

OkamoTO, H. Mg-Y, (Magnesium-Yttrium). Journal of Phase Equilibria
and Diffusion Vol. 27 No. 4 (2006) 431.

NiE, JF. Precipitation and Hardening in Magnesium Alloys. Metall Mater
Trans A 43, 3891-3939 (2012). Dostupné na: https://doi.org/10.1007/
$11661-012-1217-2

MizeRr, D., PETERS, B.C. A study of precipitation at elevated temperatures
in a Mg-8.7 pct Y alloy. Metall Mater Trans B 3, 3262-3264 (1972). Dostupné
na: https://doi.org/10.1007/BF02661344

T. SATO, I. TAKAHASHI, H. TEZUKA, AND A. KAMIO. Aging precipitation
structure of Mg-Y alloy. J. Jpn. Inst. Light Met., 1992, vol. 42, pp. 804-09.
Dostupné na: https://doi.org/10.2464/jilm.42.804

M. NisHuMA, K. YuBuTA, AND K. HIRAGA. Characterization of ' Pre-
cipitate Phase in Mg-2 at%Y Alloy Aged to Peak Hardness Condition by
High-Angle Annular Detector Dark-Field Scanning Transmission FElectron
Microscopy (HAADF-STEM). Mater. Trans., 2007, vol. 48, pp. 84-87. Do-
stupné na: https://doi.org/10.2320/matertrans.48.84

M.X. ZHANG AND P.M. KEerLvLy. Morphology and crystallography of

Mg24Y5 precipitate in Mg-Y alloy. Scripta Materialia, Volume 48, Issue
4, 2003, Pages 379-384, ISSN 1359-6462. Dostupné na: https://doi.org/
10.1016/S1359-6462(02)00457-8

T. HiwpircH, J.F. N1, AND B.C. MuDDLE,B.L. MoORDIKE, K.U.
KAINER. Proc. Magnesium Alloys and Their Applications. Werkstoff-
Informationsgesellschaft, Frankfurt, Germany, 1998, pp. 339-44.

KRALOVA, MaGDA. PORUCHY KRYSTALOVE MRIZKY. Do-
stupné na: http://edu.techmania.cz/cs/encyklopedie/fyzika/
struktura-latek/krystalografie/poruchy-krystalove-mrizky

KADpAVY, ToMAS. NANOTECHNOLOGIE V POLOVODICOVE ELEK-
TRONICE. Dostupné mna: https://www.mensagymnazium.cz/pdf/
prace-studentu/nanotechnologie.pdf

27


https://doi.org/10.1016/j.jmst.2020.01.022
https://doi.org/10.1007/s11661-012-1217-2
https://doi.org/10.1007/s11661-012-1217-2
https://doi.org/10.1007/BF02661344
https://doi.org/10.2464/jilm.42.804
https://doi.org/10.2320/matertrans.48.84
https://doi.org/10.1016/S1359-6462(02)00457-8
https://doi.org/10.1016/S1359-6462(02)00457-8
http://edu.techmania.cz/cs/encyklopedie/fyzika/struktura-latek/krystalografie/poruchy-krystalove-mrizky
http://edu.techmania.cz/cs/encyklopedie/fyzika/struktura-latek/krystalografie/poruchy-krystalove-mrizky
https://www.mensagymnazium.cz/pdf/prace-studentu/nanotechnologie.pdf
https://www.mensagymnazium.cz/pdf/prace-studentu/nanotechnologie.pdf

[13]

[14]

[15]

[17]

[18]

[19]

[20]

[21]

[22]

[23]

[24]

[25]

Poruchy v tuhych latkach. Dostupné na: http://web.tuke.sk/feikf/sk/
files/FTLp2.pdf

Cizek, J. Characterization of lattice defects in metallic materials by posit-
ron annihilation spectroscopy. Journal of Materials Science & Technology 34
(2018) 577-598.

J.F. Nig, B.C. MUDDLE. Characterisation of strengthening precipitate pha-
ses in a Mg-Y—-Nd alloy. Acta Materialia, Volume 48, Issue 8, 2000, Pa-
ges 1691-1703, ISSN 1359-6454, Dostupné na: https://doi.org/10.1016/
S51359-6454(00)00013-6

DIAMOND HARDNESS TESTER. Vickers Hardness Testing.
In:Diamond Hardness tester. Dostupné na: https://www.hardnessgauge.
com/testing-types/vickers-hardness-testing/

SWISS INSTITUTE FOR INTERLABORATORY PROFICIENCY.
Vickers Hardness Testing. Dostupné na: https://swissproficiency.com/
en/product/vickers/

J. CiZEK. Characterization of lattice defects in metallic materials by positron
annihilation spectroscopy: A review. Journal of Materials Science & Techno-
logy, Volume 34, Issue 4, 2018, Pages 577-598, ISSN 1005-0302. Dostupné
na: https://doi.org/10.1016/j.jmst.2017.11.050

P. HAUTOJARVI. Introduction to positron annihilation. P. Hautojarvi (Ed.),
Positrons in Solids, Springer-Verlag, Berlin (1979), pp. 1-24

R. KRAUSE-REHBERG, H.S. LEIPNER. Positron Annihilation in Semicon-
ductors. Vol. 127 of Springer Series in Solid-State Sciences, Springer-Verlag,
Berlin (1999)

I.LK. BARTOSOVA, V. SLUGEN, J.S. VETERNIKOVA, S. SOJAK. Non-
destructive research methods applied on materials for the new generation
of nuclear reactors. Journal of Physics Conference Series 516(1):012023,
June 2014. Dostupné na: http://iopscience.iop.org/1742-6596/516/1/
012023

Dirac, P.A.M. On the Annihilation of Electrons and Protons(Article).
Mathematical Proceedings of the Cambridge Philosophical Society Volume
26, Issue 3, July 1930, Pages 361-375

SKUPINA POZITRONOVE ANIHILACE KFNT MFF UK. Digitdlni spektro-
metr dob Zivota pozitroni. Dostupné na: https://physics.mff.cuni.cz/
kfnt/pas/7page=dpl_spectr

J. CiZEK. PLRF code for decomposition of positron lifetime spectra. Acta
Physica Polonica A 137 (2020) 177-187

JAN SKOV PEDERSEN. Analysis of small-angle scattering data from colloids

and polymer solutions: modeling and least-squares fitting. Advances in Col-
loid and Interface Science, Volume 70, 1997, Pages 171-210, ISSN 0001-8686.
Dostupné na: https://doi.org/10.1016/30001-8686(97)00312-6

28


http://web.tuke.sk/feikf/sk/files/FTLp2.pdf
http://web.tuke.sk/feikf/sk/files/FTLp2.pdf
https://doi.org/10.1016/S1359-6454(00)00013-6
https://doi.org/10.1016/S1359-6454(00)00013-6
https://www.hardnessgauge.com/testing-types/vickers-hardness-testing/
https://www.hardnessgauge.com/testing-types/vickers-hardness-testing/
https://swissproficiency.com/en/product/vickers/
https://swissproficiency.com/en/product/vickers/
https://doi.org/10.1016/j.jmst.2017.11.050
http://iopscience.iop.org/1742-6596/516/1/012023
http://iopscience.iop.org/1742-6596/516/1/012023
https://physics.mff.cuni.cz/kfnt/pas/?page=dpl_spectr
https://physics.mff.cuni.cz/kfnt/pas/?page=dpl_spectr
https://doi.org/10.1016/S0001-8686(97)00312-6

[26]

[27]

[28]

[31]

[32]

33]

J. CiZzex, M. VLCEK, I. PROCHAZKA. Nucl. Inst. Methods Phys. Res. A
623 (2010) 982.

F. BECVAR, J. CiZek, I. PROCHAZKA, J. JANOTOVA. Nucl. Instrum.
Methods Phys. Res. A 539 (2005) 372.

W.A. BUTLER, G. TIMELLI, E. BATTAGLIA, F. BONOLLO. Die Casting
(Permanent Mold). Reference Module in Materials Science and Materials
Engineering, Elsevier, 2016, ISBN 9780128035818 Dostupné na: https://
doi.org/10.1016/B978-0-12-803581-8.03555-4

Kaicur Sarro, KENJI HIRAGA. The Structures of Precipitates in an Mg-
0.5 at%Nd Age-Hardened Alloy Studied by HAADF-STEM Technique. ATE-
RIALS TRANSACTIONS, 2011, Volume 52, Issue 10, Pages 1860-1867, Re-
leased on J-STAGE September 25, 2011. Dostupné na: https://doi.org/
10.2320/matertrans.M2011163

J. Cizek, P. HRUSKA, T. VLASAK, M. VLCEK, M. JANECEK, P. MINA-
RIK, T. KRAJNAK, M. SLapAkovA, M. Dopita, R. KuZeL, T. KMJEC,
J.G. Kim, H.-S. KiM. Microstructure development of ultra fine grained
Mg-22wt% Gd alloy prepared by high pressure torsion. Materials Science and
Engineering: A, Volume 704, 2017, Pages 181-191, ISSN 0921-5093. Dostupné
na: https://doi.org/10.1016/j.msea.2017.07.100

J. Cizek, I. PROCHAZKA, B. SMoLA, I. STULIKOVA, R. KUZEL, Z. MA-

TEJ, V. CHERKASKA. Thermal development of microstructure and precipita-
tion effects in Mg—10wt% Gd alloy. Phys. Status Solidi A 203 (2006) 466-476.

R.N. WEST. Positron studies of condensed matter. Adv. Phys. 22 (1973)
263-383.

T.J KonnOo, K HIRAGA, M KAWASAKI,K. SATYA PRASAD, N. ESWARA
Prasap, AMoL A. GOKHALE. Chapter 4 - Microstructure and Precipi-
tate Characteristics of Aluminum—Lithium Alloys. Aluminum-lithium Al-
loys, Butterworth-Heinemann, 2014, Pages 99-137. ISBN 9780124016989. Do-
stupné na: https://doi.org/10.1016/B978-0-12-401698-9.00004-5

29


https://doi.org/10.1016/B978-0-12-803581-8.03555-4
https://doi.org/10.1016/B978-0-12-803581-8.03555-4
https://doi.org/10.2320/matertrans.M2011163
https://doi.org/10.2320/matertrans.M2011163
https://doi.org/10.1016/j.msea.2017.07.100
https://doi.org/10.1016/B978-0-12-401698-9.00004-5

Zoznam obrazkov

1.1

Rovnovazny fazovy diagram systému Mg-Nd §| ...........

1.2

Rovnovazny fazovy diagram systému Mg-Y[4]| . . . . . ... ...

1.3

(a) Krivka starnutia zliatiny Mg-8wt.%Y pri 200 °C a 250 °C. (b)

HAADF-STEM obraz [’ precipitatov v Mg-2at.%Y[§] (c) Snimka

TEM zobrazujtca 3 precipitatové dosticky v zliatine Mg-10,2 wt.%Y,

zihanej 24 hodin pri teplote 550 °C. ochladenej vodou a nasledne

vystaveny starnutiu 24 hodin pri teplote 350°C[9]| . . . . . . . ..

2

Odozva vytvrdzovania zliatiny WEz, pri (a) 250 °C (b) 200 °C.

oSnimky z transmisneho elektronového mikroskopu zobrazujuce dis-

tribuciu precipitatov vo vzorkach (c) zostarnutych pri teplote 250 °C.

(d) Vzorkéch spracovanych za studena na 6 % po ochladeni vodou a

nasledne vytvrdenych starnutim na maximalnu tvrdost pri teplote

950°C. 0] - - - . . . .. ... ... ... ... ...

5

(a) Konvencné snimky TEM.[15] (b)HAADF-STEM zobrazujuce

usporiadanie precipitatov 5’ a (1 vo vzorkach zliatiny WEss s

vrcholovym starnutim. (¢) Obrdazok HAADF-STEM zobrazujici

zvacsenie (b).JBIl . . . . .. ..

IS

Vakancie (vpravo), intersticidlna poloha castic (v strede), Primes

(vpravo).JI2I|. . . . . . ...

(@)

7

(Obrazok hore) Dislokacna ciara v kladnej dislokacii (a) Kladna

dislokacia(3D). (b) Kladna dislokécia. (c¢) Zaporna dislokacia.[13]]

1.8

(a) Dokonaly krysStal. (b) KryStal s hranovou dislokdciou.[13] . . .

1.9

Skrutkova dislokéci .......................

1.10

Hranova dislokéc@ ........................

1.11

Chyba vrstvenia.[I3]] . . . . .. ... ... ... ... ... ....

B

Schéma rozpadu radioizotopu “Na. 21]|. . . . . . ... ... ...

O © 00 I

11

R.2

Schematicke znazornenie pozorovatelnych anihilacii pozitronov me-

ranych LT a CDB spektroskopiou. [I8]| . . . . .. ... ... ...

12

2.3

Priklad LT spektra nameraného na vzorke Mg-6% vyzihaného na

260°C. Prelozenie spektra je vynesene hrubou plnou c¢iarou. Spek-

trum pozostava z volnej pozitronovej zlozky s dobou zivota 7 a

z prispevku pozitronov zachytenych na dislokaciach s dobou zi-

vota T9. Prispevok zdroja je vykresleny bodkovanymi ciarami a

pozostava z dvoch zloziek, ktoré predstavuju prispevok pozitro-

nov anihilujucich v mieste zdroja a krycej tolie. Zvysky vyjadrené

v jednotkach jednej standardne] odchylky su vynesené v hornom

paneli.| . . . ...

13

B4

Detektorova c¢ast spektrometru(detektory: fotondsobice Hamamatsu

H3378 s BaF2 scintilatory). [23]] . . . . . .. ... ... ... ... 14
[2.5  Vickersova metéda merania mikrotvrdosti. [16]] . . . . . . . . . .. 15
[2.6  Vpich po merani tvrdosti na tvrdomere Struers Duramin 2./ . . . . 16
[3.1 Zavislost tvrdosti zliatin Mg-4%Y, Mg-6%Y a Mg-4%Y-3%Nd na |
case rozpustacieho zithania.|. . . . . . . ... 0000 17

30



[3.2  Zavislost tvrdosti zliatin Mg-4%Y, Mg-6%Y a Mg-4%Y-3%Nd na

| case izochronneho zihanial . . . . . . .. ..o o000

[3.3

Teplotna zavislost strednej doby zivota pozitronov pre zliatiny Mg-

A%Y, Mg-6%Y a Mg-4%Y-3%Nd| . . . . ... ... ... ...

3.4

Zliatina Mg-4%Y: teplotna zavislost dob zivota 71 a 75 komponen-

tov v spektrach dob zivota pozitronov a intenzity [y pozitronov

13.5

zachytenych v detektoch.| . . . . ... ... ... ... ... ...

Zliatina Mg-6%Y: teplotna zavislost dob zivota 7 a 7o komponen-

tov v spektrach dob zivota pozitronov a intenzity [, pozitronov

zachytenych v detektoch.| . . . . ... .. ... ... ... ... ..

13.6

Zliatina Mg-4%Y-3%Nd: teplotna zavislost dob zivota 7 a 75 kom-

ponentov v spektrach dob zivota pozitronov a intenzity [o pozit-

ronov zachytenych v detektoch.| . . . ... ... ... ... .. ..

B.7

Teplotna zavislost veli¢iny 7 pre zliatinu Mg-4%Y . Plnd ciara uka-

zuje dobu zivota volnych pozitronov v perfektnom krystale Mg

TB = 220PS. « « o o e e

21

B3

Teplotna zavislost veliciny 7 pre zliatinu Mg-67%Y . Plna ciara uka-

zuje dobu zivota volnych pozitronov v pertektnom krystale Mg

TR = 220PS.) . . . . e

21

B9

Teplotna zavislost veliciny 7 pre zliatinu Mg-47%Y-3%Nd. Plna

ciara ukazuje dobu zivota volnych pozitronov v perfektnom krys-

tale Mg 75 =225ps.| . . . . . .o

B.10

Teplotnd zavislost koncentracie defektov (vakancii a misfit defektov

na rozhrani precipitatov a Mg matrice) pre zliatinu Mg-4%Y .| .

B11

Teplotnd zavislost koncentracie defektov (vakancii a misfit defektov

na rozhrani precipitdtov a Mg matrice) pre zliatinu Mg-6%Y | .

B12

Teplotna zavislost koncentracie defektov (vakancii a misfit defektov

na rozhrani precipitatov a Mg matrice) pre zliatinu Mg-4%Y-3%Nd.| 23

31



	Teoretický úvod
	Horčíkové zliatiny
	Poruchy kryštálovej mriežky
	Bodové poruchy
	Lineárne poruchy
	Plošné a objemové poruchy


	Metódy merania
	Pozitrónová anihilačná spektroskopia
	Pozitrónové zdroje
	Anihilácia pozitrónov
	Spektroskopia životnosti pozitrónov
	Použitá aparatúra

	Vickersova metóda merania mikrotvrdosti
	Princíp merania
	Použitá aparatúra


	Výsledky merania
	Rozpúšťacie žíhanie
	Izochrónne žíhanie

	Diskusia
	Záver
	Zoznam použitej literatúry
	Zoznam obrázkov

