NajvyznamnejSie vysledky vedeckej prace za rok 2013

Zakladny vyskum

1.

Néazov vysledku Local structure of metallic chips examined bya&§+microdifraction Journal
of Alloys and Compounds, Physical Review Letters

Projekt VEGA 2/0128/13 "Stadium Struktry a teplejtnstability kovovych skiel a
nanokrystalickych materialov", zodpovedny rieSiteg. J.Durisin, CSc.

Zliatiny na baze niklu st pouzivané vo vysokotamjoh aplikaciach, a to vSade tam, kde z
doévodu straty pevnosti a pre vysokéeeie uZ nie je mozno potiZzocele, prip. titanové
zliatiny. Tieto zliatiny sa pouZivaju taktieZz ajnizkoteplotnych aplik&ciach, pri transporte
vysoko koréznych médii v petrochemickom a plyndkens priemysle, kde nahradzuju
nehrdzavejuce ocele, kde by bolo pouZitie titAnbvgkatin finargne nakladné. Nevyhodou
tychto zliatin je, Ze z dévodu svojej vysokej pesti@ hizevnatosti sa daju opracovaiaa

pri nizkych reznych rychlostiackp ma za nasledok nizku kvalitu povrchu po opracgvan
spojenu s vysokym opotrebenim reznych nastrojovva&tkych faktorov, vplyvajucich na
nizku obrobiténog’ tychto zliatin, s rozhodujice mechanizmy tvorbydaléovania triesky,
pricom iba ich Uplné pochopenie méze viksoptimalizacii samotného rezného procesu.

Bola vykonana detailna mikroStruktirna a fazovalymsana trieskach odobratych z procesu
ortogonalneho sustruzenia vykovku zo zliatiny All®35 pri rychlosti ot&ania 160 m/min a
hibke Gberu 0.1mm. Na analyzu bolo pouZité tvrdé robhrmmatické rtg. synchrotrénové
Ziarenie (E = 80 keV, | = 0.01548 nm) fokusovanémi@rezu 2,2 mm x 34 mm, ktoré
umoznilo ziské jedingné difrakiné zdznamy z jednotlivych Struktirnych zloZiekdkig a to

z oblasti segmentov a zo sklzovych pasov. Kontmud&nimanie difralaych zdznamov z
triesky pomocou maléhodéd nam umoznilo @it

- fazové zlozenie segmentov a sklzovych pasov,

- zmenu mriezkového parametra a mieru zmenbkosi kryStalitov a mikrodeformacii
prechodom zo segmentov do sklzovych pasov,

- zmenu orientacie matricovej fazy dvoch susedmsggmentov oddelenych sklzovym pasom,
ktora sa meni plynulo (nie skokovito), s maximalpmzorovanou zmenou do 10°.

ahay,
e \a
\ 2

b . \
e ‘ .
R SN
\ o ""- AL N \‘-._
Ay A RS N
d g, MR e

2 4
S N A 2 '\-\\,\-?-\-ﬁ. -_.E‘ b - r
O TR NS

500 um

3D analyza prierezu triesky zo zliatinu Alloy 62ppdrobenej rtg. mikrodifraltaému
experimentu.
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Rtg. difrakkné zaznamy ziskané zo sklzového pasu (c.) dahpych segmentov (b) a (d)
(PETRA 1lI, experimentalne stanoviste P07)

2.

Néazov vysledku Deformane indukovany selektivny rast Gossovyéh z

Projekt ITMS 26220220061 "Nové materialy a techg@dpre energeiku”, zodpovedny
rieSitd’ RNDr. F. Kové#&, CSc.

Cielom bolo ziskéd poznatky o mechanizme selektivneho rastu feritbvyzn s
kryStalografickou orientaciou {110}<001> v transfie@torovych oceliach, v podmienkach
deform&ne indukovaného pohybu hranimarzdenych nari@asticami na baze VC.

Podstata poznatku je zaloZena na tom, Ze na proads/ Gossovej kryStalografickej textury
v transformatorovych oceliach okrem tepelnej akiiga sme vyuzili mechanizmus
deform&ne indukovaného pohybu hranignz/SIGM v kombin4cii s optimaliziciou
distributnych parametrov modifikovaného inhibého systému na baze naastic VC.
ZvySenie hnacej sily pohybu hranic feritovychn zo AF cestou definovanej intenzity
deform&ného spevnenia v matrici viedlo k zniZzeniu teplstigrtu abnormalneho rastinzs
Gossovou krystalografickou orientaciouAd / vid obr./. Séasne dochadza k podstatnému
zvySeniu kinetiky rastu ra. Inhibicny systém pohybu hranic na baze r@stic VC so



strednym rozmerom 5-10 nm zvySuje selektivitu inBho @&inku, co umoiiuje aplikova
dynamicky postup ohrevu na teplotu rastn. Ziskané poznatky vytvaraju predpoklady pre
VvyVvoj energeticky Uspornej technoldgie pripravparo orientovanych oceli. Na zaklade
vysledkov bol Specifikovany optimalny inhdmy systém narntastic VC slGzZiaci pre
selektivny rast Gossovychrz Boli navrhnuté termicko-deforréiaé parametre valcovania
pasov za tepla na precipitadiastic VC po dovalcovani za tepBalej boli analyzované
termické expozicie odulitbvacieho procesu, procesu primarnej rekryStalizacelektivneho
rastu feritovych tn a vzajomna interakcia uvedenych procesov $onieoptimalizicie
sekvencii energeticky uspornej technologickej vasigpre pripravu findlneho stavu zrnovo
orientovanej elektrotechnickej ocele tak, aby limisiahnuté parametre elektromagnetickych
vlastnosti na Urovni konvéného energeticky natného postupu.
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Vysledok ziskany pri rieSeni projektu ITMS 262202@0
Autori vysledku: F.Kovg, I. Petryshynets, M. Sopko, V. Puchy

3.

Nazov vysledku: Fazové transformacie LaNbO; a La;Ta0O; sol-gel prekurzorov
perovskitovej keramiky

Projekt VEGA 02/0024/11 "Vyvoj mikroStruktary a féza transformécia sol-gel prekurzorov
bezolovnatych feroelektrickych (K, Na)NbO3 tenkyiinov", zodpovedny rieSiteRNDr. H.
Brunckova, PhD.

LaisNbOs (LN) a LaysTaOs (LT) prekurzory boli pripravené novou polymérnocankplexnou
sol-gel metédou pomocou Nb a Ta-vinnych komplexawzdielnom rozpi&dle (etanole a
metanole) a kalcinaciou pri nizkych teplotach 788a°C. Modifikované vinne komplexy
boli pouZzité namiesto klasickych citratovych pre &NLT prekurzory perovskitovej keramiky.
Vysledky RTG analyz, FTIR a Raman spektier potvrd#zova transformaciu z
pyrochlorovej LaNb@ fazy na rozdielne majoritné fazy v zavislosti apitého rozpiidla

a to La;sNbO; (v etanole) a LaNi®14 (v metanole) v procese Zihania pri 900°C a vySSich



teplotdch. SEM pozorovania poukazali na vznik LalNb&ry (sférické 20-50 nm zhluky
castic) pri 750°C. Bolo dokazané, Ze karboxylové ekgy vyznamne neovplywju
morfolégiu castic v kalcinatoch. Analyza&astic prostrednictvom HRTEM a SAED
verifikovala koexistenciu minoritnej monoklinickepNbQ, fazy a jej feroelastické domény
previazané s majoritnymi fazami v individuainych kBsticiach po Zihani. Vysledky RTG
analyz a TEM potvrdili rovnaky mechanizmus fazotrepsformacie z amorfnej fluoritove;
Lase7Ta2062 fAzy od 750 °C na perovskitovu tetragonalnuI@aQO; fazu pri 1050°C
identifikovanu v oboch médiach.

BRUNCKOVA, H. - MEDVECKY, L. —DURISIN, J. — GIRMAN, V..: Phase transformation
and particlemorphology of perovskite Lal/3TaO3 preorsprepared by polymeric tartrate
complex sol-gel method. Materials Letters 115, 20B4-186

BRUNCKOVA, H. - MEDVECKY, L. - HVIZDOS, P. — GIRMAN, V.: Effect of solvent on

phase composition and particle morphology of |lamtima niobates prepared by polymeric
complex sol-gel method. Journal of Sol-Gel Sciermmad Technology, 2013, DOI

10.1007/s10971-013-3212-5

BRUNCKOVA, H. (50%) - MEDVECKY,L. (%) -DURISIN, J. (%) : Effect of chelating

agent on the phase transformation ofi/BBbO; sol-gel precursors. In: Preparation of
Ceramic Materials. 10th international conferenceer’ahy, 18.-20.6.2013. Ed. B.

PleSingerova a kol.. KoSice: Technical universitf 2, s.48-49

4,

Projekt APVV-0222-10 "Magneticky makké kompozityzostavajuce z feromagnetickych
praskovychtastic poviakovanych elektroizélou vrstvou", zodpovedny riesliteoc. Ing. E.
Dudrova, CSc.

Za najvyznamnejSi vysledok v roku 2013 v oblaskia@ného vyskumu bola vybraté praca:
.M. Streckova, I’. Medvecky, J.Fuzer, P.Kollar, R.Bure§, M.Faberdvésign of novel soft
magnetic composites based on Fe/resin modified siiita, Materials Letters101(2013)37—
40." Praca je zamerana na detailné objasneniegesipnikrokompozitného materialu na baze
Zelezo-modifikovana Zivica. V ramci prace je digkw#tna priprava hybridného polyméru
modifikovaného SiO2 nawasticami a jeho chemickd charakterizacia (FTIR aD%&C
analyzy), povlakovanie praskovyctastic feromagneticka syntetizovanym polymérom a
celkova charakterizacia mikropkompozitného materiat poliadu mikroStruktury,
mechanickych a magnetickych vlastnosti. V praciobpb prvy krdt spomenuté vyuZitie
modifikovanych fenol-formaldehydovych Zivic ako ldizolatnych povlakov, ktoré su z
technologického lradiska vémi perspektivne pouziteé pre pripravu magneticky makkych
materialov s dérazom na cenovu a prashiknenaronogs’.

5.

Nazov vysledku:Mikro/Nanoindent&ané metddy skusania krehkych materidlov
Projekty: NanoCEXmat II: ITMS: 26220120035; NanoQ&3 |: ITMS: 26220120019;
CEKSIM: ITMS: 26220120056; ktoré su podporovanémef@ného programu “Vyskum a
Vyvoj” financované prostrednictvom Eurdpskeho fole regionalny rozvoj a projektmi
APVV 0161-11, VEGA 2/0122/12.

Pouzitim inStrumentalnej indentacie na nano urpvinaplikovani zéaZeni od 0,25 mN do 50
mN boli skimané tvrdas redukovany modul a indert# Unava zloziek WC — Co



spekaného karbiduDalej bol skimany vplyv indentaého zdaZenia, mikrostruktary,
tepelného spracovania a kryStalografickej orieetd@VC krystalov/in na mechanické
vlastnosti. Mnoho indentaych merani jasne ukéazalo hodnoty tvrdosti medjivpm a WC
zrnami. Takéto ,kombinované“ inderttee merania umiestnené v blizkosti rozhrania medzi
pojivom a karbidom alebo indentéacia do oblasti mialfibok v pojive zasahujica do W@nz

su pr€inou takéhoto spravania. Tepelné spracovanie mandgratrny vplyv na viastnosti
zloZiek faz. Poas indentacie WCrm bol zisteny zrejmy vplyv J&osti zaazenia, ale chybal

v pripade kobaltového pojiva. Vyznamny vplyv kryStaafickej orientacie WC kryStélov na
tvrdogq’, indentgny modul a indentml( Unavu bol spdsobeny zvySenou tvidas a
redukovanym modulom v bazélnej rovine.

Indentation fatique of WC — Co cemented carbideBuAzova, P.HvizdoS, F.Lofaj, L.Major,
J.Dusza, J.Morgiel, Journal of Refractory Metald blard Materials, vol 41, 2013, 229 — 235.

Nanoindentation of WC —Co hardmetals: A.Duszoviid®jas, M.Banda, P.Hvizdos,
F.Lofaj, J.Dusza, J.Morgiel, Journal of the Eurap€aramic Society, vol.33, 2013, 2227 —
2232.

Nanoindentation study on tungsten carbide crysa§C — Co hardmetals in comparison
with AFM measurement: MI&nda, T.Csanadi, A.Duszova, P.HvizdoS, J.Duszak Bbo
abstract — LMP 2013, 61.

Aplikaény typ

1.

Projekt APVV-0222-10 "Magneticky makké kompozfigzostavajuce z feromagnetickych
praskovychcastic povlakovanych elektroizélaou vrstvou”, zodpovedny rieSitedoc. E.
Dudrova, CSc., VEGA 2/015/12 "Priprava, mikroStiukt a vlastnosti magnetickych
kompozitov na baze praskového Zeleza", zodpovedsdiid Ing. R. Bure§, CSc. a projekt SF
ITMS 26220220105 "Progresivna technologia pripranigrokompozitnych materialov pre
elektrotechniku", zodpovedny riediting. R. BureS, CSc.

Borom modifikovana fenol-formaldehydova Zivica (FBHRbola aplikovana na povrch
feromagnetik s r6znou morfolégiou, z ktorych badinkpaktizaciou pripravené kompozitné
materialy. Na kompozitoch pripravenych z feromaigaeha baze ASC100.29 s pridavkom 3
hm.% PFRB bol skimany vplyv kompakiirgch parametrov na fyzikalne vlastnosti.
Cielom bolo ziskanie predikovdt®ych mechanickych a magnetickych vlastnosti. Zmenou
parametrov vytvrdzovacieho cyklu boli dosiahnutéledovné vlastnosti: i) po 12 bodovom
cykle v trvani 28 hodin, HV10=285, TRS=12 MPa, R8Qu0m, R@(f = 10 kHz, B.a= 0,1

T)= 54 W/kg,ui = 54, H(DC meranie, Bmax = 0,1 T) =170 A/m.; ii) po 11 bedm cykle v
trvani 21 hodin, HV10 = 270, TRS = 95 MPa, R = 1600n, R@(f = 10 kHz, Bax= 0,1

T)= 54 W/kg,ui = 54, H(DC meranie, Bmax =0,1T) = 114 A/m.

Ziskané poznatky viedli k podaniu prihlaSky patemtézvom:

BURES, Radovan - STREKOVA, Magdaléna - FABEROVA, Maria - KOLLAR, P. -
FUZER, J. Spésob pripravy magnetickych kompozitopodymérnym elektroizoknym
spojivom : Patentovéa prihlaskaPP 00095-2013. Banskéa Bystrica : UPV SR, 2013.



2.
Projekt VEGA 2/0108/11 a APVV-0520-10 "ZvySenie dainej odolnosti a tvrdosti PE CVD
W-C povlakov", zodpovedny rieSlteloc. RNDr. F. Lofaj, DrSc.

Optimalizaciou podmienok depozicie sa v pripade B WC povlaky podarilo zvy$i
tvrdog’ z beznych 15-20 GPa na 28,5 + 2 GP#, kpeficiente trenia 0,77. Minimalny
koeficient trenia bol 0,12, ale tvrdbpovilakov v tomto pripade klesla na 14,6 + 1,7 GPa
Youngov modul na 152 + 7 GPa. ZvySenie koeficietrenie az na 0,7 — 0,8 suvisi s
nedostatkom vimého uhlika s lubrikenym &inkom a vzniku oxidov Zeleza (z dawej
gulicky) a volfrdmu v désledku tribochemickych reakcii kontakte povrchovych
mikronerovnosti. Pri pouZiti prekurzora aHz vznikd nanokompozitna Struktara WECv
uhlikovej matrici,co spdsobuje zniZenie tvrdosti, ale aj vyrazné nigzkoeficientu trenia.
Kombinacia prekurzora W(C®@)a zmesi M+SiH; mala za nasledok miernejSie znizenie
tvrdosti pri vyraznom zniZzeni koeficientu treniai @ptimalizovanych podmienkach pripravy
povlakov bola nanoindentaa tvrdog 26,9 + 0,9 GPa, indertay modul 221 + 21 GPa a
koeficiente trenia 0,35.

V povlaky W-C nandSané metdédou DC magnetrénovéharaBavania bola dosiahnuta
maximalna indentma tvrdos 37,2 + 4,8 GPa a indertay modul 447 + 28 GPa pri
koeficiente trenia 0,64. Sasne sa podarilo znfztlakové napatia v danom povlaku len na
0,5 GPa. Pre CrN povlakoch nanaSanych metédou D@net@nového napraSovania
indent&na tvrdos 26,2 + 2 GPa a indertiay modul 180 + 28 GPa. NajniZsi koeficient trenia
0,2 bol dosiahnuty pri povlakoch s tvrdos 22 GPa. Pri Stadiu zvySkovych napati v W-C a
Cr —N povlakoch bolo zistené, Ze tlakové napatipovlakoch narastaju so zvysSujucim sa
tlakom ako aj z&pornym predpatim a klesaju s nandst hrabky povlaku (obr. 1) a od
hrabky 1,4 mm dosahuju hodnoty pod 1 GPa. Takt@a bistena rastica linearna zavislos
nanoindenténej tvrdosti (interval 16 GPa az 20 GPa) od tlakavéapatia (v intervale 1,75
GPa do 4,5 GPa) so smernicou blizkou k 1.

3.

Projekt VEGA 2/00192/12 "Hodnotenie defortngich a lomovych vlastnosti dvojfazovych
oceli prostrednictvom miniatarnych vzoriek”, zodpdmy rieSit€ doc. Ing. G. Rosenberg,
CSc.

V navaznosti na vysledky dosiahnuté v minulom rddali prevedenélalSie experimenty
zamerané na posudeniginku koncentratora napéti tiahové vlastnosti dvojfazovych (DP)
oceli ako aj ich schopntbsbsorbové energiu v zavislosti na objemovom podiele martenzi
(OPM). Vysledky ziskané na vzorkach hladkych, srtgiwym otvorom a s obvodovym
vrubom a tiez vysledky Charpyho skusSok jasne ukasal zvySovanim stuja lokalizacie
deformacie (zvySovanim ostrosti vrubu, rychlostfodmacie alebo zniZzovanim skusobnej
teploty) &inok koncentratora napati na zmenu ab&webschopnosti DP oceli v zavislosti na
teplote interkritického kalenia (IK) sa tieZz zvy&da. Bolo zistené, Zeciinok teploty IK na
absork¥na schopnas bola po kvalitativnej stranke pre vSetky Studovaréle rovnaka.
Minimalna schopnasabsorbové energiu bola vzdy pozorovana po kaleni z teplet 7C,

t.j. na vzorkadch s najmensim OPM a s na s najvy$8iadielom v hodnotach nanotvrdosti
medzi feritom a martenzitom. Z toho vyplyva, Ze aititativneho Padiska je mnozZstvo
uhlika v martenzite lKicovym parametrom, ktory kontroluje defortm& vlastnosti a tiez
absork¥na schopnas DP oceli. Tieto vysledky jasne ukéazali, Zze DP ecgisponujice s
excelentnou kombinéciou pevnostno-plastickych wlasti mézu méavel'mi nizku schopna’s
absorbové energiu v pritomnosti koncentratora napati.

VySetrenia Struktarnych a tiez zmien mikrotvrdostpodpovrchovych vrstvach vytanych



otvorov boli iniciované experimentalnymi vysledkadmavovych skusok, ktoré ukazali, Ze
medza Unavy vrubovanych vzoriek sa v zavislostpmgrave vrubu méze liSio viac ako 50
%. Hlavnym ci®&om skusok bolo wit rozmer deforménej z6ny (DZ) ako ajlbku spevnenej
vrstvy (HSV) vytvorenej procesomitania oceli (Rm = 416 az 967 MPa) so Struktirou
feritickou, ako aj feriticko- martenzitickou. Bokistené, Ze rozmery DZ aj HSV su inverzne
umerny druhej mocnine tvrdosti sledovanych ocalit@z su zavislé na stave ich Struktury.
Bolo tiez zistené, Ze Vkog plastickej zony v okoltela Unavovej trhliny rasticej v prahovej
oblasti je~3" menSia ako rozmer DZ okolo y&nych otvorov.

Na IF a DP oceliach a rovnako tak na kordvsich nizkouhlikovych a mikrolegovanych
oceliach, ktoré mali vyrazne rozdielnu mikroStrukt@tahové viastnagami bol Studovany
vplyv geometrie vzoriek na lomoveé vlastnosti ogeli razovom zaaZzovani. Subezne s
hodnotami absorbovanej energie nameranej na vzorkaeyrazne rozdielnou geometriou
(hribka B = 2.5, 5.0, 7.5 a 10 mm, vySka W = 4 ari0, polomer vrubu r = 0.1 a 0,25 mm,
resp. Unavova trhlina) bola prostrednictvom difei&@neho interferefného kontrastu v
metalografickom mikroskope sledovanad a meranikog plastickych zén (PZ) v tesnej
blizkosti lomovych povrchov porusenych vzoriek. Yégky prace ukazuju, Zze experimentalne
merania PZ v okoli lomového povrchu su efektivnyastrojom tak pre popis lomového
chovania, ako aj na objasnenie vplyvu geometrigigkana namerané hodnoty absorbovanej
energie pri rdzovych skuSkach. Bolo ukazané, Zepogs lomovéeho chovania oceli pri
razovom zéazovani vyznam experimentalneho stanovenia rozrRetuv okoli Unavovej
trhliny/korena vrubu stipa so znizovanim podvrubového prierepuiek.



