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,Drink is the curse of the land. It makes you figtith your neighbor. It
makes you shoot at your landlord and it makes yi®s$ mm.*

Irish Proverb
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1 UVOD

Horc¢ik a jeho slitiny jsou moderni materialy pouzivanéejrizréjSich odétvich ptimyslu diky
svym specifickym vlastnostem. V oblasti dopravnffrdmyslu jsou materialy na bazi ¥idku
pouzivany pedevSim diky kombinaci nizké émmé hmotnosti, vyborné specifické pevnosti
a jednoduché recyklovatelnosti. Z hlediska matérigito |ékaské &ely jsou pak hiikove
materialy vhodné igdevsim diky biokompatibitit biodegradabilt a mechanickym vilastnostem
blizkym lidské kostiCisty ha¢ik, podobr jako wtsina kowi, je oviem v technické praxi tkia
nepouzitelny. Problematicky je zejména diky vysodaktivité, nizké tvrdosti a Spatné tvarnosti za
studena. Pro zlepSeni mechanickych vlastnosti séiwg gedevsim legovani keiku dalSimi
kovy nag.: Al, Zn, Mn a Zr, pipadré zjemrénim zrna metodami intenzivni plastické deformace
jako je protl&ovani, torze za vysokého tlaku a uUhlové pkatlagani. Modernim fistupem
v pripadt hor¢iku je pak pouZziti praSkové metalurgie.

PrasSkova metalurgie je technologie, kterou&mdbvyraleji tvarow presné kovové s@asti do
nejrizrgjSich odvtvi pramyslu. Jedna se o procegj kterém se z kovového prasku lisovanim
vytvaruje Fimo dany tvar pozadovaného vyrobku a naslednymirtgmpezpracovanim dojde ke
slinovani, kterym dojde ke spojeni jednotlivych §k@vych castic v kompaktni celek. Zima
rozmeria sowasti gred a po slinovani je zpravidla minimalniigadré se s ni péita, ve étsing
pripadi tedy odpada nutnost dalSiho opracovani vyrobkavidlvyhodou praskové metalurgie je
tedy velk4 Uspora materialu, vysoka chemickad homibgeryrobku a jemna mikrostruktura. DalSi
vyhodou je moznostifpravy vyrobki s unikatni strukturou a sloZzenim, které by nebylmzné
pripravit bsZnymi slévarenskymi technologiemi.

Vyuziti praSkové technologie profipravu materidl na bazi h&iku poskytuje moznosti
piipravy unikatnich materi@l s velmi jemnou mikrostrukturou, kontrolovanou patou
a unikatnimi vlastnostmi, ovSem vzhledem k charaktba¢iku ve forné jemného prasku
vyvstavaji pro tento postup jista omezeripRiva a zejména tepelné zpracovéohto materiél
musi probihat v inertni atmosétak, aby nedochazelo k vyrazné kontaminaci kolvoverasku
povrchovou oxidaci. Technologietipravy hdcikovych prask pouzivanych na vyrobu
horé¢ikovych material jsou redevsim mleti, produkujici praSky nepravidelnydritya atomizace
produkujici obvykle sférickécastice. NejdzrgjSi metodou zhuiovani je pak jednoosé
dvousnirné lisovani, méh casté je pak izostatické lisovani. Finalizace vylisko material
s kon€nymi vlastnostmi se provadi obvykle klasickym slidaim v inertni atmosfé (negastji
Argon) piipadré polem metodami polem aktivovaného slinovani. $jinnaterial je mozné dale
tvaret metodami intenzivni plastické deformace, jalaujextruze, torze za vysokého tlaku nebo

Uhlové protlgovani.



2 TECHNOLOGIE P RIPRAVY PRASKOVYCH MATERIAL U NA
BAZI HO RCIKU

2.1 ZHUT NOVANi PRASKOVYCH KOV U

Stlateni praskovych kav je mozné prova#l lisovanim za studena s naslednym slinovanim,
piipadré pii pouZziti zvySené teploty je mozné docilit slinovanlisovani v jednom kroku. Cilem
zhutiovani je pipravit polotovar, ktery mé jiz tvar kotieého produktu a dost&mé mechanické
vlastnosti pro dalSi operace — manigunigpevnost.

2.1.1 Lisovani za studena

vvvvvv

prasek zhutovan v kovové forapomoci mechanickych nebo hydraulickycti lislustota vylisk
dosahuje az 90 % hustoty kompaktniho materiatitemz doba fisobeni tlaku na formu se
pohybuje wfadu desitek sekund. Tlaky pouzivari€ligovani za studena se pohybuji v rozmezi
300 az 600 MPa v zavislosti na tvaru vylisku, materformy, velikosti prasku, sloZeni prasku
a pozadované koteé hustot vylisku. Ri pouZziti jednosrrného lisovani nedochazi k idealnimu
pienosu tlaku ve forgnvlivem vysokéhotenicastic o sebe arpdevsim o gny formy, stl&geni je
nejvySsi u pohyblivého pistu a narsich formy, v objemu materialu byva gdai nizsi. Bi
pouZiti oboustranného lisovani dochazi k lepSimziogeni tlaku ve foriy velké stlgeni je
dosazeno u pista u sén formy, ovSem v centrélrdasti vylisku je stlgeni stale nizsi [1]. Tento
efekt je mozné omezit pouZzitim dostai&vysokého lisovaciho tlaku [2—4].

PraSkové materialy nereaguji naspbeni tlaku stefnhjako kapaliny, v objemu zhimvaného
materialu nedochazi k rovn@émeému rozlozeni tlak pasobenim iteni ¢astic mezi sebou a mezi
sttnami formy. LepSi rozloZeni tlaku ve foérize docilit vhodnou volbou lisovaci techniky, type
formy, nebo vhodnou kombinaci lisovaného mater@lubrikantu, oviem proripravu materiai
na bazi Mg se obvykle lubrikanty nepouzivaiji [5, 6]

Lisovaci techniku Ize charakterizovat pomoci pahyisovacich pist, pokud penos tlaku
v lisu vykonava pouze horni pist, jedna se o jedwase lisovani, i pohybu obou pistse jedna
o dvousndrné lisovani (Obr. 2-1).
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Obr. 2-1 Schéma jednoosého lisovani za studendilldséage — pleni formy, compaction — zhigvani,
part ejection — vyjmuti vzorku, powder — praSelpargpunch — horni pist, lower punch — spodni |olist —
forma, green compact — zhdtry vzoreK7]

2.1.2 Lisovani za tepla

Tato metoda spojuje klasické zhavani tlakem se slinovanim. Lisovani za tepla g&ldi metoda
pro zhutiovani prask se Spatnymi slinovacimi vlastnostmi. Aplikaci taglpri lisovani je mozné



docilit ténmér 100% stldeni i u velmi tvrdych material Obecné schéma lisovani za tepla je
uvedeno na Obr. 2-1.riPvysoké teplot také klesd odpor mateniék plastické deformaci, diky
tomu je mozné pouzivat nizSi tlaky oproti zimtani za laboratorni teploty. Hlavnimi
sledovanymi parametry jsou teplota, tlalas a pracovni atmosféra, velikost, tvar a distgbuc
velikosti lisovanychtastic nehraji tak vyznamnou roli jako u lisovanistadena. Kovovy prasek
ve fornt je zaltivan na poZzadovanou teplotu az pocgtid danym tlakem, po ukéeni slinovani

je vzorek ochlazovan na laboratorni teplotu ve wpm gistroji pro minimalizaci oxidace
vzorku. Pro h&ikové materialy jsou pouzivany tlaky te$tji v rozsahu 100 az 800 MP&ip
teplotach piblizné 300 az 600 °C [5, 8-11].

Pro lisovani reaktivnich a Zaruvzdornych matérjalnutné pracovat v inertnim plynu nebo ve
vakuu. Vakuum ma tu vyhodu, Ze z lisovaného prasttsava pebyt&ny plyn, ktery by mohl
zpasobovat pdrovitost ve vylisku,fipadré napomaha k odplymi samotného kovuipvysSich
teplotach [12].

2.1.3 Slinovani jiskrovym vybojem (Spark Plasma SinteringSPS)

Slinovani jiskrovym vybojem je slinovaci technikacakteristick&d rychlym néastem teploty,
kratkymi ¢asy slinovani a rovno¥mym olfevem slinovaného materidlu a vyvolava velkou
pozornost v materidlovém inzenyrstvi, kde bylaégsp pouZzita pi piipraw nanokompozi,
funkénich material, keramiky, cermeéit, intermetalickych slotenin atp. [13-17]. Rozdil od
konvergnich technik spékani, které obvykle vyuZivaji kedtu externi zdroj tepla neboristavy
proud [4, 18-20], vyuziva SPS stejn@sny proud v pulznim, nebo kontinualnim rezimu pro
piimy olrev grafitové lisovnice. Pokud jde o mechanizmusosiani SPS, &Sinou se
piredpoklada, Ze dmem slinovani vznika elektrické pole mezi praskowvyamy (Obr. 2-2) a
material je na vysokoteplotni plazma excitovaisgbenim intenzivniho elektrického proudu,
vzniklé plasma pak méistici (€inek na povrchtastic, coz vede k slinovani, ovsem stéle existuje
mnoho spornych vyklad protoZe vyskyt plazmovych vyhopebyl dosud jednozieg potvrzen
[21, 22]. Vysokoteplotni plazma je druh silnonizované plynné sési, kter4 se sklada z
pozitivnich ionfi materialu a elektran z atonti slinované latky uvoknych vlivem vysokych
teplot. AvSak mechanismus vzniku plazmy v SPS jaiikovany.
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Obr. 2-2 Mechanismus slinovani gPS; tmavé oblasti 0z&igi mista intenzivniho zé@ivani pi SPS;
Partial heating —caste’né zaliivani, pulse current — pulsni vyb{1]



Proces slinovani se obvykle sklada ze dvou efigmp@ateni aktivace aplikaci pulzniho (nebo
kontinualniho) nagti a (2) nasledné zaékani a zhusni pomoci stejnosénného proudu (DC).
Béhem celého procesu se aplikuje jednostwy tlak, ktery nize byt konstantni po celou dobu
slinovani, nebo je v prvnim stupni mirny (<20 MRa) druhém dochazi k niétu (<100 MPa).

Teoretické podminky pro dosazeni impulzu je agliggoudu o nizkém n&g do 30 V a 600
az 1000 A. U &kterych technik se k dosaZefizeného stejnosémého pulsu pouzivaisavy
proud a usrrinovas. Vysledkem je proud &vercovymi vinami s nastavitelnymi impulzy zapnuti
a vypnuti. Doba trvani kazdého impulzu s&mnenit od 1 do 300 ms. Celkova doba pulsovani
je obvykle 30 s, ale fize trvat az 300 s. Véhterych metodach FAST (Field Assisted Sintering
Techniques — Techniky polem aktivovaného slinovas#) pouzivd stejnosimy proud pro
aktivaci praskovychtéstic. Ve druhém stupni, kdy dochazi ke klasické&timovani, je proud
v podstat stejnosmirny na urovni, ktera zavisi na typu praSku a lisoanVodivé prasky jsou
hlavre ohrivany diky Joulov efektu. U nevodivych pragkdochazi k ofevu genosem tepla
z lisovnice a pist. V tomto gipadt se lisovnice a pisty étvaji svym vlastnim odporem [12].

Slinovanim pomoci jiskrového vyboje se préemenu prasku do zhusmého materialu
0 pozZadovanych roz¥rech a hustétkombinuje elektricka energie s jednasnym mechanickym
tlakem. Jednd se o metodu rychlého slinovatii,nZ je tepelnd energie nejen homogenn
rozcklena v celém objemu praskového kompaktu v makraském nefitku, ale navic dochazi
i k lok&Inimu otlievu v mikroskopickém #fitku, konkrét@ na kontaktnich mistech praskovych
¢astic. Difuzni procesy a plasticky tok jsou hlavinfaktory, které pispivaji ke stldgeni materialu
béhem kontinuéalniho dlevu. NejvySSi otev materialu nastavd v oblasti¢kéi vytvorenych
vybojem. Difuze je tedy aktivovanatmhodem proudu. NejvysSi teploty dosazené v obkaskii
zaji¥uji nejvyssi rychlost difuze a tim zlepSuji trandpmateridlu do této oblasti. Jedna se o
mista, ve kterych se uskudtelje WtSina fenosu hmoty paéebné pro slinovani. Proto pouziti
proudu zvysSuje rychlost slinovani. Kréntoho je plasticky tok kovovyckastic také zvySen
kombinaci aplikovaného tlaku a vysokych teplotsBéky tok se miZze projevit v celyclEasticich,
piipadrt pouze v lokalizovanych oblastech vznikucka. V obou pipadech plasticky tok
vyznam prispiva k uzakeni pén, a tim zvySuje celkovou miru sténi. V disledku toho mize
byt dosaZzena vysoka hustota v krat&iabech neboipnizsi teplo€ nez bez aplikovaného proudu.
Konetnym vysledkem je zhutmy kompakt s dobrou vazbouastic. Diky tomu dochazi
k urychleni slinovaciho procesu s minimalnimetem kovového zrna. Generovani plazmaitueln
tohoto procesu byla gpodre predpokladana, ovSem jednoZnéa experimentélni potvrzeni
piitomnosti plazmatu stéle chybi. Jako hlavni faktichleni procesu slinovani kibye uvazovan
efekt naruSeniti vypareni oxidové vrstvy na povrchu prasku, difuze nadrsfgh plochach
praskovychiastic pak neni brzeha oxidicku bariérou [12, 23-26].

Slinovany material ve forénprasku nebo iedlisku je umisin do grafitove lisovnice, ktera je
nasledsd umisténa do komory SPSftistroje. Proces probiha ve vakuu, na vzduchu, nrine
argonové nebo reduki atmosfée. Vyhodou této metody je homogenni ifaéni celého obsahu
formy na vysokou teplotu za velmi kratkou dobu,higst olfevu materidlu dosahuje az 1000 °C
za minutu. Teplotni rozsah pro slinovani matérid bazi héciku je obvykle 200 °C az 600 °C,
pii tlaku v rozsahu 30 az 100 MPa a dgiisobeni proudu obvykle 10 minut. 2k materialu je
zaji¥ovan odporo¥ (Joulovsky okev) [12, 27-30].

Generovani plasmatu

Generovani plazmatuipSPS metod nebyla plg potvrzena, ovSem jedna se o jeden z moznych
mechanism vedoucich k efektivnimu slinuti materialu [23]. nilz plazmatu je pedpokladan

v mezerach mezi praSkovymasticemi, kde diky vysokému proudu dojde k jiskmauévyboiji.
Timto vybojem dojde k lokdalnimu vypeni, ionizaci a nasledné kondenzaci excitovaného
materialu na hranicich slinovanye¢hstic. Opakovanim tohotosje pak dochazi k tvogbkréku
mezic¢asticemi. U kowu je tento jev spojovan s odprysknutim nebo wgpaém oxidické vrstvy na
povrchucastic [25, 30].



Elektroplasticky efekt

U kowa byl také pozorovan efekt snizeni meze kluzu yysokych proudovych hustotach.
Elektroplastickd deformace a jeji aplikace ke zgpivarovatelnosti kovovych matefige tedy
jednim z dalSich moznych aspelglinovani pomoci SPS. Experimentalni vysledky ukaze
aplikace pulzniho elektrického proudghlem plastické deformace zvySuje houzevnatost (&fno
materialu [31, 32].

Joulovsky ol¥ev

Joulovsky okev je forma odporového tdévu kdy kovem prochazejici proud generuje vlivem
odporu materialu teplo. Odpor meziédva ¢asticemi zavisi na jejich geometrii. Odpor je i
uameérny velikosti kontaktni plochy dvodastic a piirezu ¢astic. Pokud je velikost kontaktdvou
¢astic mensi nez jejich forez, na hranictastic vznika vice tepla. Joulovskyrek je zodpowdny

za velmi rychlé ofev na slinovaci teploty, protoZe ke vzniku teplaldizi v samotném materialu
a v grafitové lisovnici a neni nutny fdv Zadné vyzdivky pece. Tento jev by mohl byt jedni
z mechanisri ristu kicku v raném stadiu slinovani [21, 25, 33-35].

Pulzni efekt

Aplikace elektrického proudu je fip SPS mozna v kontinualnim nebo pulznim rezimu.
Jednoznény vyznam aplikace elektrické energie v pulzectdd¢w desitky ms) nebo
v kontinualnim rezimu nebyl dosud plpopsan [21, 22, 28].



3 CILE PRACE

To co je v literatée opomijeno, alespodle prostudované literatury, je komplexni zhodmoce
objemovych h&ikovych materidl pripravenych z jednoho typu préaskékolika zhutiovacimi
a slinovacimi metodami ¥p testovani vlivu technologickych parametmpouzitych technik
na vysledné vlastnostitipravenych materiél Hlavnim cilem disertai prace je tedy ifprava
poréznich objemovych materidha bazi h&ciku. Cilem prace je navrhiiprava a charakterizace
objemovych materiél na bazi he&iku, z hlediska struktury a fyzik&n mechanickych
charakteristik. Z hlediska experimentaldasti bude kladen tdlaz na pipravu materialu
konvergnimi i nekonvetnimi metodami praSkové metalurgie (lisovani za ehag lisovani za
tepla, slinovani, SPS — Spark Plasma Sinteringnesni jiskrovym vybojem). Cilem préace je
také hodnoceni a interpretace vyskedio stanoveni optimalnich paraniefprocesu fpravy
objemovych materiédl a nasledného zpracovani. Konkeétize jednotlivé body prace
charakterizovat takto:

» Komplexni shrnuti satasného stavuifpravy hdcikovych materiél prdSkovou metalurgii

» Diukladnd charakterizace vlastnosti matérigdovanych za studena — z{igi zakladniho
stavu

» Posouzeni vlivu lisovaciho tlaku a teploty na viasti materidl lisovanych za tepla
a srovnani s materialy lisovanymi za studena

» Posouzeni vlivu teploty, lisovaciho tlaku ¢asu na vlastnosti materialslinovanych
v argonové atmosfé a srovnani s materialy lisovanymi za studena

» Posouzeni vlivu lisovaciho tlaku a teplotyghbm slinovani pomoci SPS na vlastnosti

piipravenych materiéla srovnani s materialy lisovanymi za studena



4 METODIKAAPOUZITE EXPERIMENTALNI ZA  RIZENI

Pri vSech experimentech byl pouZit jeden typidikového prasku (Obr. 4-1). Experimentéini
matrial byl gipravovan do tvaru tablety o jomnéru 20 mm s vySkouijblizné 5 mm. Mnozstvi
prasku pro Hpravu jedné tablety bylo vygdano na 2,7 g (hmotnost tabletigtého haciku

0 zmirgnych rozn&rech).

Owieni chemického slozeni, velikosti a tvatastic prasku bylo provedeno pomoci
rastrovaciho elektronového mikroskopu ZEISS EVO 1@ (SEM) s energiay disperznim
analyzatorem (EDS) a analyzatastic HELOS (H2568). Bleni experimentalniho materialu pro
pripravu trdmeka na tibodovy ohyb a pro ifpravu metalografického vybrusu bylo provad
pomoci rozbruSovaci pily Secotom 50 za sucha.

Vzorky pro pozorovani mikrostruktury a ékeni mikrotvrdosti a tvrdosti byly zality do
epoxidové pryskiice, vybrouSeny a vyledty na automatické brusce Tegramin-25. Pro brouSeni
byly vyuzity kompozitni brusné kotéa o zrnitosti 220 a 1200 a kompozitni katquo jemné
brouseni s velikosti zrna 9 um. L&%t bylo provedeno na leSticich platnech s diamamov
pastami o $edni velikosticastic 3 um, 1 um a 0,25 um. Pro minimalizaci oxédezorki bchem
metalografické Hpravy byl jako smé&dlo a oplach pouZzit izopropanol.

Metalografické hodnoceni mikrostruktury bylo prdeao pomoci stelného mikroskopu (SM)
ZEISS Axio Observer Z1M a elektronového mikrosk@B&EM). Pomoci sitelného mikroskopu
byla sledovana zéma mikrostruktury fi malych z¥tSenich pro ziskanitedstavy o strukiie
v makrongtitku (pavodni z¥tSeni 500x). Pomoci SEM byla focena naleptana retkutura (5%
nital 10x potirano) o velkém zétSeni pro sledovani zmy na rozhrani jednotlivyciastic
(pavodni z¥tSeni 5000x).

Mikrotvrdost a tvrdost dle Vickerse bylagtena pomoci mikrotvrdo#nu LM 248at spolkenosti
LECO dle normyCSN EN ISO 6507-1. Vysledky &eni byly vyhodnoceny pomoci programu
Cornerstone od firmy LECO. Tvrdostni mapy byly prdeny na metalografickém vybrusi p
zatizeni 1 kg, vSechny vzorky byly préifeny tak, aby leva strana mapy odpovidala okrajrkizo
a prava strana isdu vzorku. Ska mapy tak vzdy odpovida polém meieného vzorku.
Z tvrdostnich map byla vygé@ana ptimérna tvrdost vzorku, sénodatna odchylka tak vypovida
o homogenit materialu, tzn. se zvySujici se hodnotoué¢rsrdatné odchylky je material vice
heterogenni. Mikrotvrdost byladfena pi zatizeni 25 g ve #du vzorku, pimérna hodnota byla
stanovena ze sedmicheni, nansfené hodnoty byly prasteny testem odlehlych hodnot. Velikost
vtisku je fadow shodna s velikosti praSkovéhoréitiu (v zavislosti na tvrdosti se pohybuje od
50 um do 25 pum), tyto hodnoty tedy vypovidaji ovet&ovu v praskovycleasticich, zarove
budou vyraz# ovlivnény pritomnosti a stavem oxicha hranicich praskovych zrn.

Porozita vzorlk byla ukena porovnanim teoretické hustoty 100% z&wého prasku
(teoretick& hodnota brana jako hodneéistého haciku) s nandtenou hustotou experimentainiho
materialu. Ow¥rovani porozity pomoci obrazové analyzy se ukazalw jnepesné, vzhledem
ktomu, Ze na obrazcich ze ésiného i elektronového mikroskopu nebylo moZznéisidl
zoxidované hranice zrn a&téi shluky oxid od @itomné porozity a testovani pomocitiduého
porozimetru vedlo k degradaci vzarkéhem ngieni. Porozita byla tedy vyhodnocena vztazenim
objemové hustoty vzorku k teoretické hustotaterialu.

Vzorky pro tibodovy ohyb byly fipraveny ze sedové oblasti experimentalniho materialu, ze
kterého byly vybrouSeny tramley o roznérech 4x4-16 mm. ZkouSka byla provedena na
univerzalnim trhacim stroji Zwick Z020 dle nor@gN EN 7438 (vzdalenost pogtpbyla 16 mm,
jejich polongr a polongr trnu byl 2,5 mm). Na lomovych plochach bylo pornetektronové
mikroskopie provedeno faktografické hodnoceni. Do&ntace byla prov&da ve shodné
orientaci se sgrem Sfteni lomu (tahova oblast tragier). Vzhledem k charakteru vzarkbyly pro
hodnoceni materiadlovych vlastnosti brany v potazzpohodnoty pevnosti, modul pruznosti
a taznost materialu nebylo mozn@s® vyhodnotit.



4.1 ZAKLADNI MATERIAL

Hoi¢ikovy prasek (Obr. 4-1) pouzity v této praci bylizen od dodavatele Goodfellow.i&dni
velikost ¢astic prasku byla 27,5 pm (modus 29 um, median r26 stanoveno pomocitistroje
laserového analyzatortastic HELOS (H2568), s deklarovangistotou 99,8 hm. %, ovSem dle
dalSiho popisu od vyrobce byl praSek povréhoxidovan pro bez@e¢jSi manipulaci, coz bylo
také potvrzeno EDS analyzou. Tvaéistic je nepravidelny coz je moZnéekavat u prasku
piipraveného mletim [26, 36, 37]. Prace sdiiamvym praskem byly provédy v dusikové
atmosfée v glove boxu pro zamezeni dalSi kontaminace praskslikem. Chemicka reakce
hoicikového prasku s plynnym dusikem je za laboratteploty zcela minimalni a fpad
povrcho¥ oxidovaného prasku je zcela anedbatelné [38].

Obr. 4-1 Detail pouzitého Hoikového prasku

4.2 METODY PRIPRAVY EXPERIMENTALNIHO MATERIALU

Experimentaini material byl ffpravovan jednoosym obousmym lisovdnim za studena,
lisovanim za studena s naslednym slinovanim v argbnatmosfée, lisovanim za tepla
a lisovanim za studena s naslednéipravou metodou SPS. Lisovani za studena a za bsfda
provadgno pomoci Zwick Z250 Allround-Line s extenzometr&fultiXtens na Fakult strojniho
inzenyrstvi VUT. Metoda SPS byla provéd pomoci fistroje SPS 10-4 na Ustavu fyziky
plazmatu AVCR. Friprava experimentalnich matefigbrobihala v lisovnicich znazamych na
Obr. 2.2. Pro lisovani za studena a za tepla bglyzjpy ocelové lisovnice aifpmetod SPS byly
lisovnice grafitové.

421 Lisovani za studena

Navazené mnozstvi 2,7 gittkového prasku v ocelové lisovnici bylo s#mo (sledovano pomoci
zmeény polohy pist béhem stlgovani) pozadovanym tlakem do kompaktni tablety. ZRéu
lisovaci tlaky byly 100 MPa, 200 MPa, 300 MPa, 40Ba a 500 MPa. Lisovaci rychlost byla
2 mm- mirt, pribeh stlatovani je znazomm na Obr. 4-2, #vky jsou pro pehlednost navzajem
posunuty o 1 mm.
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Obr. 4-2 Pribeh stlacovani hacikového prasku
Se zvysujicim se tlakem dochézi sice k mirnémuzideeinému néstu stl&eni gipravovanych
materiab. Material lisovany tlakem 100 MPa dosahoval néjhihodnoty stiéeni s porérné
vyraznym rozdilem oproti dalSimu lisovacimu tlaRalSi hodnoty stk&eni nafistaji s rostoucim
lisovacim tlakem jiz pouze aiplizné 0,3 mm. K nejintenziwjSimu stl&eni tedy dochézi do
hodnoty tlaku 200 MPa. S rostoucim lisovacim tlak@nmnedochazi k vyrazné zme roznera
lisovaného materialu, coz je mozné pozorovat netdinearnichéasti lisovacich kvek v oblasti
nejwitsi lisovaci sily.

4.2.2 Lisovani za studena s naslednym slinovanim

Vzorky piipravené lisovanim za studena tlakem 100 MPa azNgR@ byly vioZeny do sklemé
ampule s technickym argonem. Zatavené ampule bgkeny do pece vytemperované na teplotu
300 °C, 400 °C, 500 °C nebo 600 °C na jednu hodiméslednym volnym zchladnutim na
laboratorni teplotu. Pro &keni slinovacich pochddv delSich¢asovych Usecich bylafipravena
série vzork lisovanych za studena tlakem 500 MPa, v nasledagsbch slinovani 2, 4, 6, 8 a 10
h pri teplott 500 °C.

4.2.3 Lisovani za tepla

Lisovani za tepla bylo provedeno ve stejné séakitljako lisovani za studena, tedy v rozsahu
100 MPa az 500 MPa. Zvolené lisovaci teploty by 3C, 400 °C a 500 °C. Experimentalni
material byl v lisovnici zatizen tlakem 5 MPa, a\pgemperovani pece na pozadovanou teplotu
byl material pi dané teplat a tlaku lisovan 60 min. Poté byla lisovnice i snkem ponechana
volné ke zchladnuti H laboratorni teplat. Priibeh lisovani pi jednotlivych teplotach je znazamm

na Obr. 4-3, kvky jsou posunuty o 1 mm na ose y; 1 — 300 °C, 200 °C, 3 — 500 °C. Na
stejném obrazku jsou také znazom kiivky materiah lisovanych pi tlaku 100 MPa. Zdchto
kiivek je patrné, Ze se zvysujici se teplotou sevdisg material stava plastéjSim a maximalniho
stlateni je dosaZzeno v podstatkratSimcase. Ke zhuiovani materidlu dochazi nejintenzéjin
behem pa@éateini aplikace lisovaciho tlaku, ovSsem kigad nejnizSich lisovacich tldkdochazi ke
zhutiovani Bhem celého procesu lisovani. K ustaleni dochaziv @bslednich fiblizné 10
minutach lisovani. Rychlejsi nést deformace lisovaného prasku se zvysujici setmplisovani
odpovida sniZujici se mezi kluzuiitku se zvysujici se teplotou [39].
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Obr. 4-3: Puibeh stla‘ovani experimentalniho materidluiB00 °C. 400 °C a 500 °C a detail Zny
prubéehu stla‘eni vzork lisovanych tlakem 100 MPaigeplotach 300 °C, 400 °C a 500 °C

4.2.4 P¥iprava materiali metodou SPS

Metoda SPS byla aplikovana na wblaypaném prasku a za studerfadtisovanych vzorcich
tlakem v rozsahu 100 MPa az 500 MPa. Experimentaierial byl vioZzen do grafitové lisovnice
mezi dva kousky grafitové félie na které byly uraist grafitové pisty. Lisovnice se vzorkem byla
umisen do slinovaci komoryfistroje, ze které byl nasletlindséat vzduch, slinovani probihalt p
tlaku priblizné 10 Pa. Po dosazeni této hodnoty byl spustiev pomoci pivodu elektrického
proudu (Joulovsky diev). Po dosazeni zvolené teploty (400 °C, 500 1D, &) bylo zahajeno
lisovani materialu zvolenym tlakem (20 MPa, 40 MB@,MPa, 80 MPa a 100 MPa)g&lieem
vakuovani komory a nastu teploty byl na vloZzeny vzorek aplikovan tlakvB?a. Lisovani za
ohtevu i prichodu elektrického proudu probihalo 10 min. ®éra snizovani lisovaciho tlaku
probihalo pi 20 MPa-mift a zn&na teploty byla stanovena na 50 °C-TirDbecny piibsh
parametil pii metod SPS je znadzoem na Obr. 4-4. Po uplynuti 10 min byl vypnittvod proudu
a vzorek byl ponechan v kot ristroje ke zchladnuti na teplotdilgizné 50 °C, poté byl do
komory pgiveden vzduch a lisovnice i se vzorkem byla poneah& volnému zchladnuti na
vzduchu. Zmina pozice pistb¢hem lisovani je zndzo&na na Obr. 4-5.

Z Obr. 4-5 je patrnd vyrazna zavislost polohytpisa aplikovaném lisovacim tlakuhem
slinovani pomoci SPS. Maximalni hodnoty &tlai je dosaZenoiplisovacim tlaku 100 MPa.
Kolébkovity tvar Kivek je zpisoben zdznamem polohy po celou dobu vzorku v S&8, po
dobu, kdy byl vzorek ffedzatizen tlakem 5 MPa po dobu kg¥u lisovnice se vzorkem na
poZadovanou teplotu. Vychozim bodem pro lisovanitgdy bod s hodnotou na svislé ose
s hodnotou 50 mm. Po tomto o@ zahajeno lisovani vzorku poZzadovanym tlakemhlosti
20 MPa- mift, navazujici tér linearni oblast odpovida 10min dokdy je na vzorek aplikovan
pozadovany tlak a teplota. DalSi &ma polohy pist je zpisobena ukafenim oliievu a snizovanim
lisovaciho tlaku na p@tetnich 5 MPa. Z obrazku je mozné &gt shodny trend pro vSechny
aplikované teploty, a to, Ze se zvySujicim se Bsom tlakem pedliski, je zn€éna polohy pist
béhem lisovani mensi. Tento jev je mozné htvrozdilnou mirou stléeni gedliski a tedy
rozdilnou mirou porozity itomné v &chto vzorcich. Nejvyrazisi zneny jsou u vzori
piedlisovanych tlakem 100 a velrsypanym praskem. Wdhto vzorki je také maximalni mira
porozity. Vzorky pelisované tlakem 300 MPa 400 MPa a 500 MPa vykgzjize minimalni
zmeény bshem lisovani, coz odpovida minimélnitenporozity €chto vzorki. Vzorek gedlisovany
tlakem 200 MPa vykazuje mignvysSi stlgégeni @hem SPS neZ vzorkyiipravené vySSimi
lisovacimi tlaky, ovSem oproti 100 MPa je miraéiy minimalini.

Zmeéna byla vypgitana z rozdilu polohy pistpri pocateini aplikaci poZzadovaného tlaku
(hodnota 50 mm na svislé ose) a koncové hodnatpsini ged vypnutim ofevu (konce tégt
lineérni ¢asti Kivek). Vzhledem k tomu, Ze ziskané hodnoty se pidiize minimals, nebyla
hlavnim faktorem ovliiiujicim zn&€nu polohy pisi teplota slinovani, ale mira sténi gedlisk,
tzn. lisovaci tlak § piedlisovani tablet, tedy patecni porozita. Mirg odliSny trend je mozné
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sledovat u vol&é sypanych pradk kdy dochazi k vyrazné zmé polohy pist jeS€ pred
dosazenim pozZadované slinovaci teploty.
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Obr. 4-4: Zn#ny hodnot jednotlivych veln behem slinovani pomoci SPS (ukazka pro teplotu 408 200
MPa)
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Obr. 4-5 Pribeh stla‘ovani khem metody SPSigeplote 400 °C a fiznych lisovacich tlacich
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5 VYSLEDKY EXPERIMENT U
5.1 HORCIKOVE MATERIALY P RIPRAVENE LISOVANIM ZA STUDENA

5.1.1 Strukturni analyza p¥ipravenych materiaha

Mikrostruktura materidl lisovanych za studena lisovacim tlakem 100 MP@#, [Z®a, 300 MPa,
400 MPa a 500 MPa je znazéma na Obr. 5-1. Mira deformace prasSkovyéhstic je

z mikrostruktury pozorované pomociéseiné mikroskopie odliSna pouze u vzorkiippaveného
tlakem 100 MPa. DalSi materialy se z tohoto pohlegazré neliSi. Material lisovany tlakem
100 MPa vykazuje také z¥rou porozitu a to az 23 %. Material gday tlakem 200 MPa je jiZ
znané kompaktrjsi oviem ptad obsahuje zi&aé mnozZstvi pdr, zatimco tlakem 300 MPa, 400
MPa a 500 MPaifpravené vzorky obsahuiji jiz pouze malé mnozstuiipéteré je u material
piipravenych lisovanim za studena mozgékavat. Porovitostifpravenych materiélje zn&né
zavisla na pouzitém lisovacim tlaku (Tab. 5-1). tae@m struktury pomoci 5% nitalu a
sledovanim pomoci elektronového mikroskopu bylyadelhy dalSi rozdily ve strukie vzorki. U
vzorku lisovaného tlakem 100 MPa je patrna metalficka pryskyice ve struktie, coz dokazuje
vysokou otetenou porozitu tohoto materialu. Vzorkyigravené lisovacim tlakem 200 MPa a
300 MPa obsahuji také porozitu, ovSem bez priyisky U vzorki pripravenych tlaky 400 MPa a
500 MPa jsou poéry ve strukiminimalni.

Tab. 5-1: Vypeitana porozita pipravenych materia

Lisovaci tlak [MPa] Poérovitost [%]
10C 24+1
20C 12+1
30C 6+1
40C 5+1
50C 4+1
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500 MPx

Obr. 5-1: Mikrostruktura pipravenych material lisovanych za studena, SEM, leptano 5% nitalepkysi
oznauji porozitu materialu, v fipad® materialu lisovaného tlakem 100 MPa je porozitplrmgna
metalografickou pryskici
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5.1.2 Fraktografické hodnoceni

Béhem lisovani za studena nedochéazi k difuznimu spojojednotlivych praskovychastic, ale
doché&zi pouze k mechanickému zamknuti jednotliviadtic, které je intenziwjsi se viistajicim
lisovacim tlakem. To je mozné pozorovat i na lom@@&Se jednotlivych materialObr. 5-2.
U materidlu pipraveného tlakem 100 MPa jsou stéle ¢apatrné jednotlivé praskovéastice
a zn&ny obsah porozity, se zvySujicim se tlakem postwmchazi k vysSi deformaci praskovych
¢astic. Material pipraveny tlakem 500 MPa obsahuje deformové&stice a minimalni porozitu.

MPa

500 MPa
Obr. 5-2: Lomova plocha materialisovanych za studena 100 MPa az 500 MPa
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5.1.3 Mechanické charakteristiky
Tvrdost a mikrotvrdost fipravenych maeriak

~ s

Hodnoty tvrdosti i mikrotvrdosti rostly se zvySuijit se lisovacim tlakem (Tab. 5-2). Velka
hodnota chyby je Zsobena znmym rozptylem tvrdosti materiapiipravenych pi tlacich do 300
MPa. Velkad chyba v hodnotach tvrdosti igact materiah lisovanych tlakem 100 MPa a 200

MPa poukazuje na heterogenitu v rozlozeni lisovatéku £chto material.
Tab. 5-2: Tvrdost a mikrotvrdostipravenych materia lisovanych za studena

Podminky lisovan HV1 HV0,02&
100 MPe 34 ¢ 22 +2
200 MPe¢ 34+ 36 +7
300 MPe¢ 39+1 39 +5
400 MPe¢ 47 +1 47 +2
500 MPe¢ 49 +1 50 +2

Tvrdostni mapy fipravenych materiak

Z vysledki mikrotvrdosti je patrna zéma rozlozeni tlaku dhem lisovani (Obr. 5-3).iPlisovani
praskovych materiéldochézi keieni mezi jednotlivymicdsticemi a meztasticemi a lisovnici,
coz vede knerovnodmému rozloZeni aplikovaného tlaku v objemu lis@lan materialu.
NejvyrazrgjSi treni je v oblasti kontaktu prasku s lisovnici, cepatrné z tvrdostnich map vzérk
lisovanych 100 MPa a 200 MPa. &thto vzorki doSlo vlivem nizkého tlaku pouzec&sténému,
ale gedevsSim heterogennimu s#ai materidlu, coz ma za nasledek rozdilnou tvraddsajp
a stedu vzorku.

HV1
20 30 40 50 60

T

100 MPa 200 MPa

300 MPa 400 MPa

500 MPa
Obr. 5-3: Tvrdostni mapy materiapripravenych lisovanim za studena
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ZvySenim lisovaciho tlaku na 300 MPa jiz doSlo & homogennimu rozloZeni tlakovSem
hodnoty tvrdosti jsou oproti vzoilkn pripravenym 400 MPa a 500 MPa nizSiitbpzné 10 HV1.
Mezi vzorky gFipravenymi tlakem 400 MPa a 500 MPa je jiz pouzaimalni rozdil v tvrdostnim
profilu materialu, pouze v rozich vzorku lisovandlakem 400 MPa se nachazeji lokalni maxima
nazn&ujici mirnou nehomogenitu v materialu.

Pevnost v ohybuifipravenych materiak

Pevnosti v ohybu ifipravenych materiél lisovanych za studena jsou maxin@b3 MPa, coz
odpovidad pouze mechanickému zamknidtstic. Material lisovany tlakem 100 MPa vykazoval
zcela minimalni pevnost v ohybu, tzn. materialgehna manipul&ni pevnosti. Se zvySujicim se
lisovacim tlakem pevnost v ohybiigravenych materiélrostla (Tab. 5-3, Obr. 5-4).

Tab. 5-3: Vysledné pevnosti v ohybu matéri&lovanych za studena

5 (o))
o o

Napsti v ohybu [MPa]
N
o

0

Podminky lisovani[MPa] Rmo [MPa]
100 4
20C 28
30C 29
40C 47
50C 53
Lisovaci
—100 MPa
| ——200 MPa
—300 MPa
I 400 MPa
—500 MPa
- ]
0 0,2 Prahyb [mm] 0,4 0,6

Obr. 5-4: Zaznam #reni tibodového ohybu vzatkpripravenych lisovanim za studena lisovacimi tlaky
v rozsahu 100 MPa az 500 MPa
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5.2 HORCIKOVE MATERIALY P RIPRAVENE LISOVANIM ZA STUDENA
S NASLEDNYM SLINOVANIM

Z mikrostrukturniho hlediska nebyl zj#t rozdil mezi materialy lisovanymi za studena a
slinovanymi materialy $ vSech teplotach &asech, a ani fraktografické hodnoceni lomovych
ploch neodhalilo rozdily v materialech. Struktuliassanych materidl se v podstét neliSila od
materiah lisovanych za studena. Z vyslédknéieni pevnosti v ohybu je patrné, Ze slinovani po
dobu jedné hodiny v argonové atmdsféhema na pevnosti matetighozitivni vliv nezavisle na
zvolené teplat (Obr. 5-5). Pro odteni slinovacich pochadbyla gredlisovana série vzoikza
studena tlakem 500 MPa, a doba slinovéadito vzorki byla prodlouzenana2 h, 4 h, 6 h, 8 h a
10 h. DelSkasy slinovani nevedly ke zlepSeni mechanickychimtessi, naopak doslo k degradaci
vzorki, piipadré k snizeni pevnostifplizné na polovinu pevnosti materidlu lisovaného za
studena.

60 - Lisovani za studena
-+ Lisovani za studena a slinovani 300 °C o
50 Lisovani za studena a slinovani 400 °C e
Lisovani za studena a slinovani 500 °C -1‘-
a0 L F Lisovani za studena a slinovani 600 °C__ ... :'. :t i
= W A
=
._.30 | * ................ “+
o .'. -----------------
S
[nd
20 e
10 ¢ :|:

O 1 1 1 1 |

0 100 200 300 400 500
Lisovaci tlak [MPa]

Obr. 5-5 Vysledky pevnosti v ohybu slinovanych maafe
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5.3 HORCIKOVE MATERIALY P RIPRAVENE LISOVANIM ZA TEPLA

5.3.1 Strukturni analyza p¥ipravenych materiaha

Materialy gipravené lisovanim za tepla bylyipgraveny v sérii tlak 100 MPa, 200 MPa,
300 MPa, 400 MPa a 500 MPai peplot 300 °C, 400 °C a 500 °C. Struktura vSech vaork
lisovanych za tepla je zndzéma na Obr. 5-6. Ve vSechipadech jsou patrné deformované
prasSkovécastice s malym mnozstvim piove struktie. Swtelnou mikroskopii nenaleptanych
vzorki lisovanych za tepla nebyl pozorovan Zadny vlivovaciho tlaku a teploty na
mikrostrukturu. Po naleptani vzdrlka pomoci elektronové mikroskopie jsou jiz patrmébaé
rozdily ve struktiée vzorki lisovanych tlakem 100 MPatipteplot 300 °C a 400 °C. iPtéchto
parametrech lisovani je viditeInétsi mnoZzstvi pdr ve struktie.

Vypocitané hodnoty porozity pro materialy lisované zalagsou uvedeny v Tab. 5-4. Ziskané
hodnoty jsou ve vSechiipadech pod hodnotou 1 %. Toto je hodnota chybyostyp porozity
z hmotnosti a rozemi. Jedind vyjimka v hodndtporozity je v pipac€ materialu lisovaného
tlakem 100 MPaib 300 °C.

Tab. 5-4: Vypeitana porozita pipravenych materia

Podminky lisovan Lisovaci teplota [°C]
. ] 3o0c | 40 | s0C

Lisovaci tlak [MPa] Porozita [%]
10C 1E5+1 <1 <1
20C <1 <1 <1
30C <1 <1 —
40C <1 <1 —
50C <1 <1 —

Fraktografické hodnoceni

Na lomové ploSe paibodovém ohybu jsou patrné &ny oproti lisovanym materiain za studena
(Obr. 5-2) jiz u prvnich vzork Lisovani za tepla vede k vyrazmy3si deformaci prdskovych
Castic, jak je vidt ze série snimkna Obr. 5-7. U vSech vzaoike patrny &tpny interkrystalicky
lom, ktery naznéuje difuzni spojentastic. U vzork lisovanych tlakem 500 MPa byl navic na
lomové ploSe pozorovan transkrystalicky loastic, ktery nazrije vySSi soudrznost materialu.
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Obr. 5-6: Mikrostruktura materid pripravenych lisovanim za tepla, SEM, leptdno 5% ena
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200 MPa 200 MPa 200 MPa

500 MPa
Obr. 5-7: Detaily lomovych ploch vybranych vzblisovanych za tepla (Sipky ozhgi transkrystalické
lom)
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5.3.2 Mechanické charakteristiky
Tvrdost a mikrotvrdost fipravenych materiak

V Tab. 5-5 jsou uvedeny vysledkyékani tvrdosti a mikrotvrdosti detné chyby néfeni 1o.
Tvrdosti gipravenych materiéllisovanych pi 400 °C a 500 °C dosahuijfiplizné stejné hodnoty
61 HV1, lisovani pi nizsi teplot (300 °C) vede k nizSim hodnotartitpgizné 53 HV1. Hodnoty
mikrotvrdosti jsou velmi podobné hodnotam tvrdgstd materialy lisovanéipteplott 400 °C
a 500 °C, ovSem u materidisovanych pi 300 °C se hodnoty odliSuji. Se zvySujicim seva&dm
tlakem se hodnoty tvrdosti v ramci chyby¢mhpouze minimalé ale hodnoty mikrotvrdosti se se
zvySujicim se tlakem vyra#rzvysuiji.

Tab. 5-5: Tvrdost a mikrotvrdostipravenych materiai

oodrminics lisovan 300 °C 400 °C 500 °C

odminky lIsovan F T THV0.026] HVI [HVO0.025| HVI |HVO02E
100 MPz 47+1 | 54+3 | 621 | 562 | 58+1 | 583
200 MPz 52+1 | 60+3 | 61+1 | 61+2 | 60+1 | 60+3
300 MPz 55+1 | 67+2 | 61+1 | 665 | — _
400 MPz 54+1 | 73+6 | 60+1 | 604 | — _
500 MPz 53+1 | 76+3 | 61+1 | 61+1 | — _

Tvrdostni mapy fipravenych materiak

Na Obr. 5-8 jsou znazo¥ny tvrdostni mapy materialisovanych pi teplot 300 °C, na Obr. 5-9
jsou znazorény tvrdostni mapy materidl lisovanych pi teplo& 400 °C. Tvrdostni mapy
materiati lisovanych za tepla vykazuji velmi rovndmé rozloZeni tvrdosti v celém objemu
materialu, coz nazidaje homogenni rozlozeni sily v materiakthbm lisovani. Rozlozeni tvrdosti
material pripravenych lisovanim ip teplot 400 °C je podobné jako u teploty 300 °C ovSem
hodnoty jsou vySSifiblizne o 5 HV1 (Obr. 5-9). Snizenim meze kluzti wySSi teplo¥ mohlo
dojit k vysSi deformaci prasSkovyatastic. Materidly pipravené pi teplott 500 °C rozloZzenim i
hodnotami tvrdosti v podstabdpovidaji materiéim lisovanym pi teplot 400 °C.
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Obr. 5-8: Tvrdostni mapy materiélisovanych pi teplote 300 °C
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Obr. 5-9: Tvrdostni mapy materiélisovanych pi teplote 400 °C
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Pevnost v ohybuifipravenych materiak

Souhrn pevnosti v ohybu vSech matdriisovanych za tepla je uveden v Tab. 5-6.¢ahto
vyslediki je zcela patrna zavislost pevnosti materidlu nazpém lisovacim tlaku, kdy se
zvySujicim se tlakem roste i pevnost v ohybu. Matdisovany tlakem 100 MPa dosahoval pouze
minimalni pevnosti 50 MPa, coZ je srovnatelné semgem lisovanym za studena tlakem
500 MPa. Se zvysujicim se lisovacim tlakein Ipovani za tepla (300 °C) jiz vSak dochazi
k vyraznym zrmdndm v pevnostiifipravenych materiél ptéicemz i tlacich 400 MPa a 500 MPa
dosahoval experimentalni material pevnosiblgné 200 MPa. Minimaini nebo zanedbatelné
zmeény z mikrostruktury a tvrdostnich map nekorelujysledky ngieni pevnostiifbodovym
ohybem.

ZvySenim teploty P lisovani na 400 °C doSlo kdalSimu zvySeni meavnosti
experimentalnich material Material gipraveny pi 100 MPa vykazuje minimalni zinu
pevnosti, ovsem dalSim zvySenim tlakiitgto teplo¥ doslo k vyraznému posunu pevnosti (aZz na
hodnotu 254 MPa,iplis. tlaku 400 MPa viz Obr. 5-10) oproti mateddisovaném za studena.

Dalsi navysSeni teplotyiplisovani jiz nevedlo ke zlepSeni mechanickychstriasti materialu,
ale naopak ke snizeni. Naviti gacich 400 MPa a 500 MPa doslo k deformaci oeglisovnice.
Pevnosti materiél ptipravenych materiél tlakem 100 MPa a 200 MPa vykazuji vyrazny pokles
oproti materidim péipravenym pi teplotach 300 °C a 400 °C.

Tab. 5-6: Pevnosti v ohybu materigd-ipravenych lisovanim za tepla

Podminky lisovani T[300°cq | T[Mo0°c | T[500°C]
[MPa] Pevnost ohybt Rmc [MPa]
100 47 65 24
20C 14C 202 46
30C 174 22€ -
40C 20z 254 -
50C 20z 23z -
300 ——100 MPa ——200 MPa 300 1
—_ 300 MPa 400 MPa Fo50 |
g 250 — 500 MPa L
=200 | 32001
o] >
£150 | 5150 ¢
>
> —
= 100 7100 r
)& (G
2 50 | Z 50 |
O 1 ) O ! 1 ]
O 01 02 03 04 05 06 0 0,2 ] 0,4 0,6 0,8
Prihyb [MPa] Prihyb [mm]

Obr. 5-10: Zaznam #&fteni tibodového ohybu vzarkpripravenych lisovanim za tepla lisovacimi tlaky
v rozsahu 100 MPa az 500 MP4 teplote 300 °C a 400 °C
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5.4 HORCIKOVE MATERIALY P RIPRAVENE METODOU SPS

5.4.1 Strukturni analyza p¥ipravenych materiaha

Metodou SPS bylyifpravenyctyti sady vzork. Vychozim materialem protipravu materiai
pomoci SPS byly materialy lisované za studena aéveypany prasek. Prvni série vzorkyla
predlisovana za studena tlakem 100 MPa, teplota\gimobyla 400 °C a lisovaci tlaksteem
procesu SPS byl 20 MPa, 40 MPa, 60 MPa, 80 MPaGaMBa (Tab. 5-7). Struktura&dhto
materiali je zndzortina na Obr. 5-11. Pro dalSi série vZogipravovanych pomoci SPS byly
piedlisky lisované za studenaigraveny v rozsahu lisovacich tlakl0O0 MPa az 500 MPa,
slinovani jednotlivych sérii pak probihalé teplot 400 °C, 500 °C a 600 °C a lisovacim tlakii p
SPS 100 MPa (Tab. 5-8)iifxazdé teplat byl také slinovan vokhsypany prasek bezgrchoziho
zhutiovani za studena. Struktura matérigiipravend pomoci SPSrtipteplot 400 °C je
znazorgna na Obr. 5-12,ipteplot 500 °C je znazokma na Obr. 5-13 aipteplot 600 °C na
Obr. 5-14.

Uzawena porozita je iftomna u vSech vzotk Po naleptani vzotk byly odhaleny znmé
rozdily v mikrostruktie vzorki lisovanych tiznym tlakem Bhem SPS (Obr. 5-11). Vzorek
lisovany tlakem 20 MPa vykazuje zimou porozitu, kterd na neleptané stri&tueni patrna,
podobré vzorek lisovany tlakem 40 MPa vykazuje Zné mnozstvi pdr ve struktie, ovSem ze
snimki ze s¥telné mikroskopie neni tato porozita pozorovatelna.

Na Obr. 5-12, Obr. 5-13 a Obr. 5-14 jsou znazoynstruktury materidél po naleptani
a zdokumentované pomoci SEM. Néchto obrézcich je patrnd porozita pouze u wzork
piedlisovanych tlakem 200 MPa az 500 MPa slinovampfckeplott 400 °C. Ostatni vzorky maji
na hranicicltastic pouze shluky oxid které se p swételné mikroskopii jevi jak@erné.

Tab. 5-7: Porozita materiélpripravenych fiznym tlakem dhem procesu SPS

Podminky predlisovani[MPa] | SPS tlak|MPa] porozita [%]
20 24 +1
40 12 +1
100 60 8+1
80 5+1
10C 6+1
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Obr. 5-11 Mikrostruktura materiélpripravenych pomoci SPS:qullisovaci tlak tablet 100 MPa, teplota
pri SPS 400 °C, tlakipSPS 20 MPa, 40 MPa, 60 MPa, 80 MPa a 100 MPaalem SEM

27



Tab. 5-8: Porozita materiélpripravenych fiznym pedlisovacim tlakem za konstantnich podminek SPS

Podminky lisovani | SPS tlak Porozita [%]
[MPa] [Mpal] SPS T[400 °C] | SPS T [f00 °C] | SPS T [€00 °C]

- 71 5+1 2+1
10C 61 31 1+1
20C 4+1 4+1 1+1
30¢ 100 4+1 31 1+1
40C 4+1 4+1 21
50C 4+1 4+1 2+1

i o - 100 MPa

B

8

o = -
Ve b - e
o

400 MPa 500 MPa
Obr. 5-12 Mikrostruktura materiélpripravenych pomoci SPS:qullisovaci tlak tablet 100 MPa az 500
MPa a vol sypany préasek, teplota&iisPS 400 °C, tlakip SPS 100 MPa, leptano, SEM
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/

400 MPa " 500 MPa
Obr. 5-13: Mikrostruktura materiél pripravenych pomoci SPSiqallisovaci tlak tablet 100 MPa aZ 500
MPa a volw sypany prasek, teplota&iisPS 500 °C, tlakip SPS 100 MPa, leptano, SEM
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400 MPa | | 500 MPa
Obr. 5-14: Mikrostruktura materiél pripravenych pomoci SPSiqallisovaci tlak tablet 100 MPa aZ 500
MPa a volw sypany prasek, teplota&iisPS 600 °C, tlakip SPS 100 MPa, leptano, SEM
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5.4.2 Fraktografické hodnoceni

Na Obr. 5-15 jsou znazamy detaily lomovych ploch materiélptipravenych pomoci SPS
z material predlisovanych za studena tlakem 100 MPa. Teplotawini byla 400 °C a lisovaci
tlak kthem procesu SPS byl 20 MPa, 40 MPa, 60 MPa, 80 MR&0 MPa. DalSi vzorky
piipravované pomoci SPS bylyaulisovany za studena v rozsahu lisovacichatlt® MPa az
500 MPa, teplotadhem SPS pak byla 400 °C, 500 °C a 600 tdigovacim tlaku Bhem SPS
100 MPa, p kazdé teplat byl také slinovan volh sypany praSek. Lomové plochy matatriél
piipravenych pomoci SPSigeplot 600 °C jsou znazo#ny na Obr. 5-16.

Lomové plochy vzork slinovanych metodou SPSk priznych tlacich fada 20 MPa az
100 MPa) se od sebe vyra&zlisi, coz koresponduje se snimky leptané mikrdstmy ze SEM,
oproti zanedbatelnym zmam z pohledu sledované mikrostruktury pomoétedué mikroskopie.
Se zvySujicim se lisovacim tlakenti (SPS se vytraci hranice jednotlivych praskovych zr
a material psobi homogenin Material gripraveny tlakem 20 MPa se vyrazpodoba ffvodnimu
materialu lisovanému za studena. Prask&astice jsou pouze migndeformované a nevykazuji
znamky spojeni se sousednigasticemi. Se zvySujicim se tlakem je postupite patrné spojeni
praskovych zrn az do té&ihhomogenniho materialu wipact vzorku lisovaného 100 MPa.

Materialy slinované i teplotach 400 °C a 500 °C jsou lomovou plochawvsatelné s material
hranicich pradSkovych zrn. Materialyfipravené pi teplot 600 °C (Obr. 5-16) jiz vykazuji
piitomnost transkrystalického lomu (ozeao Sipkami).
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100 MPa
Obr. 5-15 Detail lomovych ploch materigbipravenych pomoci SPS:qullisovaci tlak tablet 100 MPa,
teplota gi SPS 400 °C, tlakipSPS 20 MPa, 40 MPa, 60 MPa, 80 MPa a 100 MPa
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400 MPa 500 MPa

Obr. 5-16: Detail lomovych ploch materi@bripravenych pomoci SPSiqulisovaci tlak tablet 100 MPa
az 500 MPa a volhsypany prasek, teplotaifBsPS 600 °C, tlakipSPS 100 MPa
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5.4.3 Mechanické charakteristiky
Tvrdost a mikrotvrdost fipravenych materiak

Tvrdost i mikrotvrdost materiallisovanych pi SPS tlakem v rozsahu 20 MPa az 100 MPa se
linearre zvySovala az do lisovaciho tlaku 100 MPa (Tab.).57®nto trend je mozné sledovat
i z tvrdostnich map ifpravenych material V sérii materidal ptipravovanych pomoci SPStip
tlaku 100 MPa za teplot 400 °C se hodnoty tvrdasthikrotvrdosti se zvySujicim se lisovacim
tlakem gedliski meéni jen minimalg. S vySSi teplotou slinovani dochazi k mirnému ewys
tvrdosti v celé sérii (100 MPa az 500 MPa) rovao@ S vyjimkou materialu fipraveného
z volré sypaného praskuripteplot 600 °C (Tab. 5-10). Tento material vykazuje vy$sdnoty
mikrotvrdosti i tvrdosti oproti zbyvajicim maternigh pripravenych z pedliski.

Tab. 5-9: Tvrdost a mikrotvrdost matetiglinovanych pomoci SP$i piiznych tlacich

Podminky lisovani SPS400 °C
[MPa] SPS tlak [MPa] o —T1v0 02t
20 32+7 | 34+¢
40 39+2 | 49+:
100 60 49+3 | 59+:
80 56+1 | 64+:
10C 50+2 | 62+¢
Tab. 5-10: Tvrdost a mikrotvrdost mateti&linovanych pomoci SP$ piiznych teplotach
Podminky lisovani | SPS tlak SPS400 °C SPS500 °C SPS600 °C
[MPa] [MPa] HV1 |HV0,0258| HV1 [|HVO0,028] HV1 |HVO0,02E
- 58+1 | 65+ | 62+1 | 69+ | 711 | 77 ¢
10C 50+Zz | 62+f | 64+1 | 65+E5 | 62+1 | 69+:
20C 100 60+z | 68+Z | 61+1 | 6742z | 61+1 | 69 %<
30C 50+z | 68+4 | 61+1 | 66+z | 60+]1 | 64 ¢
40C 61+z | 68+2 | 60+1 | 64+% | 58+1 | 64 ¢
50C 58+1 | 65+ | 59+1 | 64+Zz | 58+1 | 64 ¢

Tvrdostni mapy fipravenych materiak

Lisovaci tlak pi SPS méa vyrazny vliv na vysledné vlastnostippavenych materiél Nizky
lisovaci tlak 20 MPa neghna vyslednou tvrdost materialu, v porovnani sariatem lisovanym
za studena, té&n Zadny vliv. ZvySenim lisovaciho tlaku na 40 MPauj§iz zneny oproti za
studena lisovanému materialu jaspatrné. Fipraveny materidl vykazuje te&in homogenni
rozlozeni tvrdosti v celém fifezu s vyjimkou kraje, kde doSlo jen k mirnému zwserdosti.
DalSi navySeni lisovaciho tlaku na 60 MPa se vyramnjevilo na stedu materialu. Tato oblast
materialu vykazovala zgaou porozitu a pouze zcela minimalni tvrdost, oviainslinovani
metodou SPSiptlaku 60 MPa a teplét400 °C se pravtato oblast vyrazhmeéni. Tento trend
zvysujici se tvrdosti v oblastiipodre porézniho $edu je mozné sledovat i u vzorku lisovaného
tlakem 100 MPa. U tohoto vzorku navic dochazi ek@Seni tvrdosti v oblasti kraje vzorku (Obr.
5-17). ZvySenim teploty na 500 °C a 600 °C (Obt.8%tthem procesu SPS nejsouieau patrné
jiz Zadné vyrazné zémy, vysledny material je z tvrdostniho pohledu adebmogenni. Znatelna
zmeéna v celkové hodnéttvrdosti je patrna u vzorkuripraveného z voknasypaného prasku do
grafitové lisovnice a slinovanéhdipeplott 600 °C. Tvrdostni mapy série mateii&linovanych
pii stejnych parametrech SPS, které bylpraveny lisovanim za studena tlakem 100 MPa az 500
MPa se vyrazalisi od pivodniho rozloZeni tvrdosti. V ramci této série jsM$em rozdily zcela

v v

minimalni. Mirrgé nizSi hodnoty tvrdosti se nachazejéop kraje vzork.
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Obr. 5-17: Tvrdostni mapy materiaslinovanych metodou SP8 piznych lisovacich tlacich
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Obr. 5-18: Tvrdostni mapy materiégpripravenych fiznymi tlaky slinovanych metodou SFBE600°C



Pevnost v ohybuifipravenych materiak

Vysledné hodnoty pevnosti matetigitipravenych pomoci SPStipgteplott 400 °C, 500 °C
a 600 °C jsou uvedeny v Tab. 5-11 a Tab. 5-12. elamych tabulek je mozné sledovat trend
zvySujici se meze pevnosti se sniZujicim se lisovadakem pedliski. NejvySSich hodnot
pevnosti v ohybu dosahovaly vzdy materiaiippmvené z volé nasypaného prasku do grafitové
lisovnice a materialy iedlisované tlakem 100 MPa. Graficky znazomn pribéh meteni
ttibodového ohybu vSech matetigiripravenych pomoci SPS je uveden na Obr. 5-19, ®80,
Obr. 5-21 a Obr. 5-22.

Materialy gipravené lisovanim za studena tlakem 100 MPa vykalygovyraznou zrénu
pevnosti pi slinovani pomoci SPSiptlacich 20 MPa az 100 MPatriRlaku 20 MPa doslo
k degradaci slinovaného vzorku. Se zvySujicim aketh pi SPS jiz dochdzelo ke zvySovani
pevnosti pipravovanych materia) pevnost v ohybu vzrostla z 25 MPari(fisovacim tlaku
40 MPa) na 140 MPa fidisovacim tlaku 100 MPa).

Trend ve zrdnach pevnosti je mozné pozorovétysech teplotach stejny a to se snizujicim se
piedlisovacim tlakem roste vysledna mez pevnosti mdkiepo SPS. Zarove dochazi ke
zvySovani pevnostifpravenych materiél se zvySujici se teplotu¢hem SPS. Také zmu
charakteru elasticko-plastickych vlastnosti je néostedovat se zvysujici se slinovaci teplotou.
VSechny materidly ffipravené pi teplott 400 °C vykazuji, alespodle ohybovych kivek, kiehky
lom s minimalni, nebo Zadnou oblasti plasticitySem i teplot 500 °C a 600 °C vykazuji
materialy gipravené z volé sypaného prasku a material§ippavené z pedliski (100 MPa) jiz
znatelnou plastickou oblast. Materi&lgraveny i teplott 600 °C z vold nasypaného prasku do
grafitové lisovnice dosahuje nejen nejvysSi hodmogze pevnosti (422 MPa), ale také vykazuje
i znan¢ vyraznou plasticitu.

Tab. 5-11: Pevnosti v ohybu matetiddripravenych pomoci SPSipuiznych tlacich ghem slinovani p
teplot 400 °C

POde\‘AkF),’;]'SO"a”' SPS tlak [MPa] Rmo [MPa]
20 0
40 27
100 60 70
80 40
10C 14C
Tab. 5-12: Pevnosti v ohybu matetiddripravenych pomoci SPSipuiznych teplotach
Podminky lisovani | SPS tlak SPS T[400°C] | SPST[00°C] | SPS T[€0 °C]
[MPa] [MPa] Pevnost v ohyb[MPa]

- 13¢ 26¢ 42z
10C 14C 20¢ 297
20C 12¢ 11F 27z
30C 100 86 13¢ 22¢
40C 65 11€ 21C
50C 18 125 18¢
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Obr. 5-19: Zaznam #&fteni #ibodového ohybu vzatkpripravenych pomoci SPSiqallisovaci tlak tablet
100 MPa, teplota i SPS 400 °C, tlakipSPS 20 MPa, 40 MPa, 60 MPa, 80 MPa a 100 MPa
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Obr. 5-20: Zaznam #ffeni tibodového ohybu vzatlpripravenych pomoci SPS;qallisovaci tlak 100 MPa
az 500 MPa a volhsypany prasek, teplotaiiBsPS 400 °C, tlakipSPS 100 MPa
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Obr. 5-21: Zaznam #ffeni tibodového ohybu vzatlpripravenych pomoci SPS;qallisovaci tlak 100 MPa
az 500 MPa a volhsypany prasek, teplotaiisPS 500 °C, tlakipSPS 100 MPa
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Obr. 5-22: Zaznam #ffeni tibodového ohybu vzatlpripravenych pomoci SPS;qallisovaci tlak 100 MPa
az 500 MPa a volhsypany prasek, teplota&iisPS 600 °C, tlakipSPS 100 MPa
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6 DISKUSE

Jednoosym dvousimym lisovanim h&tikového prasku za studena byl ziskan objemovy nédater
s rozdilnymi mechanickymi vlastnostmi a strukturade strukturniho hlediska byl material
piipraveny lisovanim tlakem 100 MPa a 200 MPac¢maheterogenni coz je patrnéepevsim

z tvrdostnich map na Obr. 5-3, hodnot porovitostiadeptané mikrostruktury. NejvySsi tvrdost
téchto materiél je soustedéna v oblasti kontaktu présku s lisovnici a jedngtini pisty, nejnizsi
tvrdost materidlu je soustténa ve gtedni ¢asti. Se zvySujicim se tlakem je jiz tvrdost
v pripravenych materidlech teé&in homogenni, ficemz materidly fipravené lisovanim imp
400 MPa a 500 MPa maji v podstahodné hodnoty tvrdosti i porozity. Mirné odclyyj& mozné
vidét na kraji materialu, kde dochazi k nejintenzijgmu zhutiovani vlivem kombinacetgobeni
tteni vlivem formy a pist Mikrostruktura &hto materidl, pozorovand pomoci &elné
mikroskopie, je, aZz na vzorek lisovany nejnizSirakéim, srovnatelng, figemZz od vzorku
piipraveného tlakem 200 MPa jsou ve striigtpatrné pouze uzgné poéry, otelena porozita se
nachazi pouze u vzorkuipraveného lisovanimipl00 MPa, i kdyZ dle vyptiu by n€l vzorek
piipraveny tlakem 200 MPa také otemou porozitu obsahovat. Z naleptané mikrostrukiary
patrna otekend porozita vzorku fpraveného tlakem 100 MPa a ugawa porozita vzork
piipravenych tlakem 200 MPa a 300 MPa. Vzhledem kutode tato porozita neni pomoci
swtelné mikroskopie patrna, nemusi se jednéa&igednat o porozitu, ale mohlo dojit k vypadnuti
drobnych praskovyclastic hem leptani, coz je vzhledem k nizké hodnpévnosti &chto
material pravéEpodobné. Pevnosti v ohybichto material vykazuji stejny rostouci trend jako
nantrené tvrdosti, tedy se zvySujicim se lisovacim ttak#ochazi k zvySeni pevnosti v ohybu
(Obr. 6-1). Z fraktografického hodnocenchto materialu je také jasmpatrny vliv lisovaciho tlaku
na deformaci praskovychtéstic. S nejnizSim lisovacim tlakem doSlo pouze itému
zdeformovani prasku a tedy pouze k mirnému mecké@mua zamknuttastic. Se zvysujicim se
tlakem dochazi k intenziefsi deformaci jednotlivychiastic, coZz ma za nasledek vyrggm
deformaci prasSkovyckastic a tim i lepSi soudrznost materialu. Vyrazefodnace lisovanych
Castic je patrna az od lisovaciho tlaku 400 MPa, podporuje moznost vypadavéasastic ze
struktury Ehem leptani. DBkladrgjSimu spojeni jednotlivyclEastic také brani oxidicka vrstva
piitomna na povrchu prasku. Dikyiifwmnosti této vrstvy je Uplné spojeni jednotlivych
praskovych¢astic studenymi spoji v kompaktni material velmpra/dpodobné. Pro spojeni
prasku za laboratorni teploty by bylo nutné pouari&né intenzivrgjSi metody lisovani, které
zahrnuji i smykové namahani materialu (HPT, ECAP).

DalSi moznosti jak zajistit vySSi pémkovovych spaj v materidlu je zvySeni teplotgjmz
dojde k uvolgni dalSich skluzovych rovin h&iku, deformace jednotlivych praskovyciastic
behem lisovani je pak vyraj$i. Se zvySenou mirou deformace pak souvigtdivmira naruseni
oxidické vrstvy, dochazi tak k vyragiimu kontaktu kovovych ploch. ZvySena teplota také
vyrazré urychluje difuzi atord kovu. Lisovanim za tepla bylo tedy moZnéppmavit homogenni
materialy uz pi nejnizsim lisovacim tlaku. iP lisovani hdcikového prasku ip 300 °C doSlo
k vyrazné zmainé v rozloZeni tvrdosti v materialu i pevnosti v oyl porovnani s materialy
piipravenymi lisovanim za studena. Z mikrostruktuoniitediska seifjpravené materialy nelisi od
matriall ptipravenych za studena tlakem vysSim nez 200 MPdpag neleptané struktury. Ve
struktue je @gitomna pouze uz@ena porozita a to v minimalni fei (cca do 0,5 %, s vyjimkou
materialu lisovaného tlakem 100 MP& B00 °C — 1,5%). Naleptanim struktury byla odhalen
vySSi mira porovitosti materialisovanych tlakem 100 MP&igeplotach 300 °C a 400 °C, ovSem
dle vypciitanych hodnot porozity a nizkych hodnot pevno&thto materidl se niZze jednat
o vypadnuta drobna praskova zrna vlivem leptanirostkuktury (podob# jako u material
lisovanych za studena). Z tvrdostnich map je pattednaterialy jsou homogenni v celém objemu
pouze s minimalnimi rozdily u kifgj které jsou oft zpisobeny intenzivgSim trenim castic
u kontaktu lisovnice s pisty. V pevnostech se oveaterialy liSi vyrazé (Obr. 6-1).
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Obr. 6-1: Shrnuti mezi pevnosti v ohybu lisovamyekeriak
S rostoucim lisovacim tlakem rostou @&ma i hodnoty mezi pevnostifjpravenych materidl
S vy8Sim lisovacim tlakem tak prajygbdobr dochazi k intenziwjSimu naruSovani oxidické
vrstvy na povrchuwidstic a tim k vyrazf)Simu vystavovani kovovych ploch bez bariéry vrstvy
oxidu, difuzni spojovanéastic prasku tak fize probihat na&si ploSe. S navySenim teploty na
400 °C nedoSlo k pozorovatelné &m mikrostruktury nebo porozity fpravenych materidl
ovSem posun v mezich pevnosti a rozloZeni tvrdestiaterialu k vy$Sim hodnotam je jésn
patrny. Co se t§e rozlozeni tvrdosti v materialu, jsou trendy veprmdobné pro materialy lisované
pii teplot 300 °C a 400 °C, ovSem hodnoty jsdibfizné o 5 HV1 vy3Si (Obr. 6-2) u material
lisovanych za vySSi teploty. Hodnoty pevnosti vimhwykazuji shodny zvySujici se trend se
zvySujicim se lisovacim tlakem. VySSi hodnoty pesthbtvrdosti je mozné vystlit intenzivrgjsi
mirou spojeni jednotlivych praskovyafastic vlivem vyraz§si deformace a také vysSi mirou
difuze za vysSi teploty. Vzhledem k tomu, Zém¥rné hodnoty tvrdosti se od sebe vyranelisi,
s vyjimkou materidl lisovanych za studena, nelze tyto hodnoty srounavadnotami pevnosti
piipravenych materidl

Dalsim zvySenim lisovaci teploty doSlo k vyrazngémé ve vlastnostech ffpravenych
materiati. Lisovani materialu tlakem 300 MPdi peplo 500 °C vedlo k intenzivnimu &eni
materialu a fi lisovani tlakem 400 MPairp500 °C doSlo k deformaci ocelové lisovnice vlivem
témet tekutého hiiku, ktery za &chto podminek vznikl (hodnota meze kludstého haciku pri
téchto teplotach je v jednotkdch MPa [39]). Mechadickastnosticistého hdciku jsou i
zvySenych teplotach z&ae snizené. Pevnost v tahu litéhoitiku klesa pi 200 °C na hodnotu
piiblizné 25 MPa a se zvysujici se teplotou se tato hoddala sniZzuje. R teplot 500 °C pak
maze byt pevnost hoiku jiz tak nizka, Ze dojde kdeni vtuhém stavu (creep) lisovaného
materialu.
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Obr. 6-2 Mikrotvrdosti materid lisovanych za studena a za tepla

Vzhledem k tomu, Ze materialyipravené lisovanim tlakem 100 MPa a 200 MRa500 °C
vykazovaly znan¢ nizSi hodnoty mezi pevnosti neZz materiaijpgavené lisovanim ip nizSich
teplotach, nebyl experiment s novymi lisovniceno pyrto hodnoty zopakovan. | ¥ipad hodnot
tvrdosti nély tyto materidly niz8i hodnoty nez materiély lismé @i 400 °C. Trend sniZzeni mezi
pevnosti a tvrdosti je mozné vyshit zhrubnutim kovového zrna, ke kterému dochati p
zvySenych teplotach [40, 41]iiPteplo® 400 °C je tedy teplota jiz dostaté na intenzivni
deformaci praskovycltastic a oxidické vrstvy na povrchu a zamdveeni tak vysoka, aby
dochazelo kfliSnému hrubnuti zrna. Zaroweje tak mozné vysidlit vysoké hodnoty
mikrotvrdosti materidl lisovanych pi 300 °C tlakem 400 MPa a 500 MPai Rchto tlacich
a teplot dochazi k intenzivnimu stiani materialu, ovSem teplota neni dostatevysoka na
kompletni propojentastic prasku, zarovienedochazi k hrubnuti kovového zrna, naopaken
vlivem vysokého lisovaciho tlaku dochézet k defatnimu zpeviini kovového htiku, coZz ma
za nasledek zvySeni mikrotvrdosti. Nedostafe propojeni praskovychiastic se pak projevi
niz§imi pevnostmi a tvrdostmidhto material oproti sérii lisovanéip 400 °C.

Z téchto vysledk je moZzné konstatovat, Ze&‘iplisovani praskového fidiku (mlety stav,
velikost @iblizné 30 um) za tepla v rozsahu tiak00 MPa az 500 MPa dochazi se zvySujicim se
lisovacim tlakem a teplotou také ke zvySovani pstiny ohybu pipravenych materidl
s maximem f tlaku 400 MPa a 500 MPa a tepdisovani 400 °C. DosazZzeni maxima pevnosti p
téchto lisovacich tlacich naztge, Ze material jiz nelze danymigmbem dale zhibvat, ve
strukture se totiz prawgpodobrt nevyskytuje jiz térr Zadna porozita,ifpadné drobné uzéené
pory se jiz dale nezmensuji. VySsi teplota (500sic® vede k vytvieni homogenniho materialu
(dle vysledk tvrdostnich map a mikrostruktury) ovSenti péto teploé také dochazi
k intenzivnimu #stu kovového zrna, coz ma za nasledek snizeni gawgipravenych materidl

Materialy gipravené slinovanim v argonové atmdsefénevykazovaly Zadny vyrazny posun
v hodnotdch pevnosti oproti vychozim matémal lisovanym za studena. Tento jev je
pravdEpodobr zpisoben pitomnosti oxidické vrstvy na povrchu prasku, kteeavlivem lisovani
za studena poruSi pouze nepatrnedojde tedy k dostateému odhaleni a kontaktu kovovych
ploch nutnych k efektivhimu difuznimu spojeni jetlimgch hor¢ikovych ¢astic. DalSim jevem,
ktery zabranil spojeni materialu, j&itomnost zbytkového kysliku v ampuli, tigpbné jednak
nedokonalym odstr&nim vzduchu ale hla¥n z obsahu kysliku v technickém argonu coz
potvrzuje pedchozi vyzkum v této oblasti [42, 43].

Slinovanim materiél pomoci SPS byly fipraveny objemové materialy s velmi rozliSnymi
vlastnostmi v zavislosti na teplotslinovani, pouzitém lisovacim tlakurqulliski a zn&né
lisovaciho tlaku fi slinovani. Materialy pedlisované za studena tlakem 100 MPa vykazovaly
zna&nou zavislost meze pevnosti na pouZzitém lisovadakut bkthem slinovani (Obr. 6-3).
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U materidlu lisovaného tlakem 20 MPa nedoSlo kejespopraskovychéastic, ale k naruSeni
soudrZnosti tohoto materialu, coZ se projevilo ddgci vzorku &hem [Fipravy na tibodovy
ohyb, z tvrdostni mapy tohoto materialu je takérm@atvelmi vysoka heterogenita v rozloZeni
tvrdosti materialu, srovnatelna syodnim materidlem lisovanym za studena. Nizky Bsdwvlak

pii slinovani pravépodobr nebyl dostatény ke stl&eni slinovaného materialu, zvySené teplota
pak mohla vlivem heterogenity tohoto vzorku vésvdebe vnitiniho pnuti, kuli kterému pak
vzorek praskl.
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Obr. 6-3: Pevnost v ohybu, mikrotvrdost a tvrdosateridk: slinovanych pomoci SPSAip400 °C

s rozdilnym lisovacim tlakem

Se zvySujicim se lisovacim tlakengthem SPS jiz nedoSlo k degradaci vzorku, ale k mostu
homogenizaci fipravovanych materia) coz je pedevsim patrné z tvrdostnich map a naleptané
mikrostruktury. Srovnanim neleptané a leptané nsikudktury jsou patrné rozdily u vzark
lisovanych Bhem SPS tlakem 20 MPa a 40 MPa. Z&eainé mikroskopie (neleptana struktura)
neni patrny rozdil mezi jednotlivymi vzorky, ovSepo naleptani je pozorovatelnda porézni
struktura vzorku lisovaného tlakem 20 MPa a 40 MPeZ nas¥dcuje nizké soudrznosti
praskovych ¢astic v takto ppravenych materidlech. | z fraktografického hodsmdc €chto
materiali je mozné usuzovat na nizkou soudrZnost praskoséstic material lisovanych tlakem
20 MPa a 40 MPa, nebdranice jednotlivych zrn jsou na lomové ploSeesfabr rozeznatelné.
Pti vySSich lisovacich tlacich jsou jiz rozdily v milstruktue minimalni, materialy se ovSem stale
znané liSi v hodnotach tvrdosti a pevnosti (Obr. 6-2kalidealni tlak fi slinovani pomoci SPS
se tedy jevi hodnota 100 MPati Romto tlaku doslo ke zvySeni pevnosti oproti midle
lisovaného za tepla o vice nez dvojnasobek (64 ptH&ovani za tepla a 140 MP&i|$PS, oboji
pii 400 °C) a ve srovnani s vychozim materialem ksoim za studena je rozdil v pevnostech
136 MPa. Vzhledem k tomu, Ze doSlo i ke zvySerddsti na Urovié materiah lisovanych za tepla
pii 400 °C a hodnoty mikrotvrdosti jsou dokonce vyd3yla tato hodnota pouzita pro dalSi
piipravu vzork pomoci SPS (volhsypané prasky do lisovnicefady gedlisované za studena
tlakem 100 MPa az 500 MPa a slinovana pomoci SP8# °C, 500 °C a 600 °C).

Z vyslediki pevnosti materiél pripravenych lisovanim za studena a volsypany prasek
(vgrafech 0 MPa) s naslednym slinovdnim pomoci $EStlaku 100 MPa je patrné, Ze
mechanismus spojovani praskovy@stic v kompaktni materiél je odliSny od metodpVdni za
tepla. Zifad slinovanych materialdosahovaly nejvy$Sich hodnot pevnosti materiégdiisované
tlakem 100 MPa a voinsypany prasek, kdezto materialieglisované tlakem vy3Sim dosahovaly
vzdy hodnot nizSich (Obr. 6-4).
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Obr. 6-4: Meze pevnosti materiglinovanych metodou SP8 #00 °C, 500 °C a 600 °C
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Obr. 6-5 Tvrdosti a mikrotvrdosti materiaslinovanych pomoci SP& g00 °C, 500 °C a 600 °C
NejvysSi hodnoty meze pevnosti dosahl materigdraveny z vold sypaného prasku slinovany
pomoci SPSipteplot 600 °C. Pevnost tohoto materialu byla 422 MPapadr vykazoval tento
material i nejvysSi hodnoty mikrotvrdosti (77 £ 6/61025) a tvrdosti (71 + 1 HV1). Obecnym
trendem pro vSechny teplotfzdy je zvySovani meze pevnosti matériginutych pomoci SPS se
snizujicim se lisovacim tlakeniqalliski s nejvySSimi pevnostmi u matetigiipravenych pouze
z volrg nasypaného prasku do grafitové lisovni¢dedpSPS. Zrimy v trendu pevnosti ifpac
vzorki piipravenych pi parametrech: iigdlisovaci tlak 100 MPa, SPS tlak 80 MPa, SPS taplo
400 °C a pedlisovaci tlak 200 MPa, SPS tlak 100 MPa, SP$taf00 °C; byly pravpodobr
zpasobeny chybouip piipraw trameki na ¥ibodovy ohyb, struktura a tvrdosti totiz nevykazuji
Zzadné vyrazné odliSnosti.

Z téchto vysledk je patrné, Ze pro docileni idealnich podminekostimi metodou SPS je
potrebné, aby vychozi materidl byl zZm& porézni. V poréznim materidlu se pré&wodobr
uplatiuji slinovaci pochody, které se ve zhinédm materialu uplatnit nemohou. Jedna se
piedevsim o spekulovany princip jiskrového vybojerdns spojna moznost odprysknuti oxidické
vrstvy z povrchu prasku [14, 17, 21-23, 27, 29]tdvidl s pouze manipulai pevnosti fipraveny
metodou lisovani za studena tlakem 100 MPa je zZpepouze minimalé a obsahuje ziaou
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porozitu. Pouze minimum studenych gpajtomto materidlu ma pravdodobr za nésledek
prehrati takovychto mist a #de dojit ke vzniku jiskrového vyboje, diky kterénuojde
k odprysknuti oxidické vrstvy MgO na povrchu madérj spolu s aplikaci lisovaciho tlaku
a teploty pak dojde ke stlani a difuznimu spojeni takto odhalenych kovovytitip [30]. Tyto
pochody jsou pravgbodobré jeS€ umocrény u volrg sypaného prasku do grafitové lisovnice,
protoZe takto nasypany materidl neobsahuje kovpoege sakka Zzadné, diky zmémé oxidické
vrstw na povrchuéastic. V materialu lisovaném za studena za vyS8#ith je porozita znéné
snizena, coz snizuje praygbdobnost takovychto vyhibjve struktile a material je tak zhtdvan
pouze lokals, vyslednym produktem je pak velmi malo zp&wn material o pevnostech
srovnatelnych s vychozim stavem. Lisovaci tlakSPS hraje také vyznamnou roli ve zZtasani
materialu. FiliS nizky tlak @i SPS nevede k deformaci praSkovyeéastic, kovové plochy
odhalené viisledku jiskrového vyboje takugtavaji oddleny porozitou a k homogenizaci
materialu nedochazi, se zvySujicim se tlakem seztgkuje plasticka deformac#stic, ¢cimz
dochézi k napojeni kovovych plochibitlku a difuznimu spojeni materialu. Vysoké hodnoszm
pevnosti, tvrdosti a mikrotvrdosti u tika vSech materiélpiipravenych pomoci SPSipeplot
600 °C mohou byt Zsobeny znén¢ plastickymi vlastnostmi hdiku pri této teplok. Je otazkou,
jestli se zvySujici se teplotou dochazi také keSewy pravépodobnosti jiskrovych vybdj
v materialu, nebo sefipvysSich teplotach z#aji vice uplatovat difuzni pochody a zvySena
plasticita hé¢iku. Jako nejpravibodobrjSi se jevi souhra vSeckchto pochod, kdy se Bhem
prvni faze lisovani présku v lisovnici uplatni zep® mnozstvi vybéjna odkryti kovové struktury
hoiciku, ktery se vlivem zvySené plasticitytipvysoké teplot velice rychle zdeformuje,
a jednotliva zrna prasSku se dostavaji do kontak&ieZz se mize maximald uplatnit difuzni
spojovaniastic.

Z uvedeného Wu vysledki je mozné odvodit, Ze pro charakterizaciidikovych PM
material nejsou vSechnydiné techniky, pouzivané pro lité/teaé kovové materialy, vhodné.
PredevSim pozorovani kovové mikrostruktury a z niambwani pevnosti materialu je vipad
praSkové metalurgie h&iku velmi nepesné. Velikost kovového zrna roste se zvySujici se
teplotou, dle Hall-Petch efektu [35, 44—-47] by sdyt nEly hodnoty pevnosti a tvrdosti materialu
snizovat, ziskané vysledky tomu ovSem neodpovidafivozovani materialovych vlastnosti
z velikosti kovového zrna je mozné pro materidly,kterych neni zasadni kvalitni spojeni
praskovych¢astic, v €chto gipadech by totiz, dle ziskanych vyslédkmél nejvysSich hodnot
tvrdosti a pevnosti dosahovat material lisovanystzalena, u kterého jegrpoklad velmi jemné
mikrostruktury nejpravébodobrjSi. Se zvySujici se teplotou by se palyrtyto hodnoty pouze
shizovat.

Podobg Ize uvaZzovat o obecném vztahu tvrdosti k pevno&vovych materidl dle kterého
se uvadi (2,5 - 3)-HV ~ Rm [28]. Tento vztah dlskahych vysledk neni mozné aplikovat na
objemové hi&tikové materialy, protoZze neodpovida matérialisovanym za studena, mateiidl
piipravenym pomoci SPS a mateiidl lisovanym pi teplo 500 °C. U materidl lisovanych za
studena je tvrdostiiplizné 45 HV1 zmisobena vysokou plastickou deformaci lisovangastic
prasku, coz na pevnost tohoto matridlu nema zasddnineba’ jednotlivé praSkové&astice
nejsou dostate¢ spojeny. U materiél slinovanych pomoci SPS odpovida tomuto vztahunjedi
vzorek (fedlisovani 100 MPa, lisovanélliem SPS 100 MPa). Vzorky lisované feplot 500 °C
jsou hodnotami tvrdosti a porozitou jiz homogenrdtenal, ovSem pevnostdhto material
znané klesla praw vlivem vysoké lisovaci teploty.

Pro hodnoceni hoikovych materidl pripravenych praskovou metalurgii je tedy imdné
porovnat gkolik materidlovych parametrzarovei, samostatné hodnoty mechanickych vlastnosti,
piipadré snimky mikrostruktury jsou nedostate, ani aplikacedznych vztal pro charakterizaci
materialu neni vhodna.

Idealnimi charakteristikami praskovych materigdro zhodnoceni mechanickych vlastnosti,
homogenity a struktury jsou pevnost (v tomidppadc v ohybu) spojena s fraktografii, tvrdostni
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mapy a z nich vychazejicijonérné hodnoty tvrdosti a fotodokumentace naleptark@asiruktury
pomoci SEM. Emito metodami je mozné ziskat komplexrégstavu o fipravenych materialech
ze strukturniho hlediska a mechanickych viastnosti.

Pevnost v ohybu poskytuje zakladni materidlovowarakteristiku wtujici, zda doSlo
k dostaténému spojeni praSkovychastic, ovSsem vifjpad® materiah lisovanych pi teplot
500 °C by samotna hodnota pevnosti nedo&té&techarakterizovala tyto materialy, nebo
z mikrostrukturniho hlediska, lomové plochy a twtiich map doSlo k dostat&mu spojeni
praskovych¢éstic i za takovychto podminekiipravy. Tvrdostni mapy spolu s pozorovanim
mikrostruktury také dostate¢ nedokresluji viastnostitjpravenych materiél vysokych hodnot
tvrdosti a homogenni strukturu vykazovaly i matgrilsované za studena tlakem 400 MPa
a 500 MPa.

Kompletni charakterizace matefidlisovanych za studena se ukazala jako zasadni frok
dostaténé hodnoceni vlivu procesnich paramdisovani za tepla, slinovani a SPS. Srovnanim
materiali pripravenych @znymi technikami s pouze zhédtiym materidlem rive jednoznéné
ukazat pozitivni i negativni vlivy jednotlivych presnich parametr V odborné literatie jsou
tyto vychozi hodnotgasto opomijeny, publikované vysledky tak nemushgama@&né znamenat,
Ze pouzitim dané techniky dochazi k vyraznynézam v materialu. Na#éiené hodnoty pevnosti
a tvrdosti v pracich [25, 43, 48] jsou velmi podélhodnotdm nasienym materidm lisovanym
za studena uvedenym v této praci. V pracich, koe mbinovany slinovaci metody s metodami
intenzivni plastické deformace, jsou nedostatehodnoceny jednak zakladni material (pouze
zhutreny), ale také vlastnosti materialu po slinovaggaato se uvadi az finalni viastnosti [27, 49,
50].

45



7 ZAVER
V teoretickécasti prace je shrnuta stasna problematikaifpravy a vlastnosti materiaha bazi
hor¢iku pripravenych metodami praskové metalurgie. Praktitkst se zastuje na komplexni
piipravu a charakterizaci matefiaha bazi h&iku. Pouzité metodyffpravy byly lisovani za
studena, lisovani za studena s naslednym slinovaligovani za tepla a lisovani za studena
s naslednym slinovanim pomoci SPS. Hodnocépirgvenych materiél bylo provag@no pomoci
swtelné a elektronové mikroskopie na metalografickegbrusu a lomu, z mechanickych
charakteristik byly pouzityttbodovy ohyb a ®teni tvrdosti a mikrotvrdosti. Porézniikitkove
materialy byly pipraveny vSemi testovanymi technologiemi, vysledlgdovanych materidlovych
vlastnosti se zra¢ liSily v zavislosti na zvolenych technologickycharpmetrech. Ziskané
vysledky je mozné shrnout v nasledujicich bodech:

» Lisovanim za studena je moZnéppavit objemové materidly z id¢ikového prasku. Nizké
lisovaci tlaky vedou k tvorb velmi poréznich material s heterogenni strukturou, se
zvySujicim se tlakem dochazi k homogenizaci tvidestbjemu materialu a ke zvySovani
pevnosti materiélaz na hodnotu 52 MPdifisovacim tlaku 500 MPa.

* Lisovanim za tepla dochazi k vyraznym &am mechanickych vlastnostfigravenych
materiati. Tvrdostni mapy ukazuji homogenni rozloZeni tvtidee vSech fipravenych
materialech, s¢mito vysledky koreluji vypéitané hodnoty porozity, které jsou pod 0,5 %.
Materialy lisované tlakem 400 MPa a 500 MPi teplott 400 °C dosahuji pevnosti
v ohybu az 250 MPa. Lisovaniipeplott 500 °C vede k vyraznému zhorSeni pevnosti.

» Slinovani materidl lisovanych za studena v argonové atmi@sf@i teplotach 300 °C,
400 °C, 500 °C a 600 °C po dobu 1 h nevede ke spgeaskovychéastic hdciku
pravdpodobr vlivem pritomnosti oxidické vrstvy na povrchu pouzitého pras
a pitomnosti zbytkového kysliku v pouZitém technickémgonu. DelSicasy slinovani
vedly az k degradackjpravenych materiél

» Lisovaci tlak Bhem slinovani pomoci SPS ma zasadni vliv na vysleshechanické
vlastnosti pipravenych materiél V fac lisovacich tlak 20 MPa az 100 MPaip
slinovaci teplot 400 °C se mez pevnosti a tvrdofippavenych materiélzvySovala az na
hodnotu 140 MPa a 59 + 2 HV1. Vyrazna &ma je pozorovatelnd i v mikrostrukeu
a tvrdosti.

e Slinovani pomoci SPS ma odlisny trend vyvoje petinagroti lisovani za tepla.
NejlepSich vysledk dosahly materialy fiippravené z fedlisovaného materialu tlakem
100 MPa a z voknasypaného prasku do grafitové lisovnice, s rastlisovacim tlakem
piedliski vysledné pevnosti klesaly. Zaraveyssi teplota slinovani ma pozitivni vliv na
pevnost, tvrdost i mikrotvrdostipravenych materiél

* Vynikajici hodnoty mechanickych vlastnosti dosamigterialy gipravené pomoci SPSip
teplo& 600 °C, kdy nejnizSi hodnota meze pevnosti 189 M{da nangiena u materialu
predlisovaného tlakem 500 MPa. Se snizujici se hadnatedlisovaciho tlaku pevnosti
materiati linearré naristaly az k hodnet pevnosti 297 MPa ip predlisovacim tlaku
100 MPa a nejvysSi hodnota pevnosti v ohybu bylsadlena u materialufipraveného
z volrg sypaného prasku a to 422 MPa.
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