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1. Motivace

Hlinik je kovem s nizkym atomovym ¢islem 13, je zaroven nejcastéji se vysky-
tujicim kovem v zemské kiite a tfetim nejcastéji se vyskytujicim prvkem na zemi.
Vlastnosti hliniku, jak v ¢istém stavu, tak ve slitinach, jej ¢ini vhodnym prvkem
pro vyrobu tenkych balicich félii s fadou vyuziti. Za kovovou félii povazujeme
vrstvu plechu o tloustce 6 — 150 um. Mezi pozitivni vlastnosti hlinikovych folii
patii napriklad lehkost materidlu, vysoka tvarnost, odolnost viici korozi, vysoka
reflektivita, dobra elektricka a tepelna vodivost, nepropustnost vody a vodnich
par, odolnost vuci teplotam do 150°C a malé mnozstvi chemikalii se kterymi
reaguje [1].

Rada téchto vlastnosti ¢inf hlinfk vhodnym materidlem pro vyrobu potravi-
narskych f6lii s pouzitim pro uchovani chlazenych napoju ¢i jidel. Problém nastava
pri kontaktu hliniku se silnymi solemi ¢i ziravymi nebo alkalickymi latkami, které
mohou naleptavat jeji povrch. Stejné tak neni hlinikova félie v surovém stavu
vhodna pro praci v prostredi s vysokymi teplotami. Tenka hlinikova félie je také
nachylna k praskani pti ohybu ¢i natazeni a pri tloustkach pod 17 um, které jsou
v potravinarstvi bézné pouzivany, miize obsahovat mikroskopické péry zptisobené
Casticemi necistot ¢i primarnich fazi [1].

Hlinikové félie se tradi¢ne vyrabi dvéma zptisoby. Prvnim je valcovani pre-
dem odlitych ingoti za zvysené teploty, druhym je primé véalcovani ihned po liti
- takzvané plynulé odlévani do pasu. Prestoze je druhy z téchto zptisobu ekono-
micky vyhodnéjsi, zauzivanym a vice rozsirenym zpiisobem je stale zptisob prvni,
a to z divodu snadnéjsiho dodrzeni technologického postupu a vyssi kapacité pri
odlévani [1].

Pri valcovani ingotti dochazi ke ztenceni a prodlouzeni materialu pti zachovani
jeho sitky. Pii vyrobé f6lif o tloustce mensi nezli 25 um se provadi takzvané zdvo-
jeni folii, tedy provadi se valcovani dvou vrstev zaroven, coz napomaha stabilité
procesu a redukuje moznost trhani folie. PTi vyrobé timto zplisobem vsak muze
dojit ke vzniku porii vlivem pfitomnosti primarnich fazi, jejichz rozméry mohou
byt srovnatelné s tloustkou félie (Obréazek [1.1]a), b)). Pri findlnim nénosu ochra-
ného polymeru pak dochézi k proniknuti polymeru témito péry skrze material
na druhou stranu félie, coz muze vést ke slepeni vrstev félie po jejim navinuti na
civku, a tedy i znehodnoceni celé role.

Problematické faze vznikaji casto jiz pri liti materialu. Tyto faze jsou casto
nerovnovazné, a pri homogenizaci, ktera probiha pri dostatecné vysoké teploté
dochazi k jejich rozpousténi, transformaci, rustu novych fazi a pripadné jejich
nahrubnuti [2, [3].

Cilem predkladané prace je analyza krystalografické struktury primérnich fazi
a jejich rozlozeni ve zkoumanych materidlech po odliti, transformace téchto fazi
pri zihéni, a popis rozlozeni a struktury transformovanych ¢astic ve vyzihaném
materidlu. Zkoumanymi materialy jsou slitiny hliniku a dalsich ptimési vyrobené
metodou plynulého odlévani mezi valce (TRC - twin roll casting), jejichz struk-
turu budeme analyzovat pouzitim dvou experimentdlnich metod, a to elektrické
rezistometrie a transmisni elektronové mikroskopie (TEM).
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Obréazek 1.1: Snimek zdvojované f6lie za pritomnosti: a) kolonie eutektickych fazi;
b) ¢astice primarni faze o velikosti srovnatelné s tloustkou dvou vrstev félie [4]



2. Teoreticky tivod a prehled
literarnich udaju

V predkladané praci se zabyvame kovovymi slitinami, ve kterych dochéazi k
fazovym transformacim, a dale mikrostrukturou fazi a jejich krystalografii. Proto
v této Casti textu uvedeme nékteré zakladni pojmy nezbytné k pochopeni popi-
sovanych skutecnosti.

2.1 Binarni fazové diagramy

Viceslozkové systémy se ve stavu termodynamické rovnovahy 1idi takzvanymi
stavovymi diagramy. V ptfipadé studia fazovych transformaci dvouslozkového sys-
tému mluvime o takzvanych binarnich fazovych diagramech. V ramci prace se
setkdvame s kvaternarnimi systémy, jejichz problematiku 1ze pro jednoduchost
do znac¢né miry zredukovat na problematiku dvouslozkového systému pri nizké
koncentraci zbyvajicich dvou slozek. Proto se v nasledujici ¢asti zamérujeme na
konstrukci binarnich fazovych diagrami a termodynamiku nutnou k jejich pocho-
peni.

2.1.1 Konstrukce binarnich fazovych diagrami

Konstrukce fazového diagramu libovolného systému souvisi s tillohou hledéni
minimalni celkové volné energie systému. Uvazujeme-li ve zjednoduseném mo-
delu péarovych vazeb [5l [6], Ze je celkova volné energie systému tvoreného dvéma
slozkami A a B rovna

F:'TAFa_FmBFB‘FAFsmes, (21)

kde x4, xp jsou molarni zlomky slozek A a B, F4, Fg jsou konfigura¢ni ¢asti vol-
nych energii Cistych slozek A a B a AFj,,.s je sméSovaci volné energie systému.
Smésovaci volna energie zavisi na slozkdch A a B, volna energie se pak lisi pro
jednotlivé faze, pricemz pro vSechny faze je funkci teploty. V jaké fazi se sys-
tém ustali v zavislosti na koncentraci slozek A a B v pozorovaném systému o
pevné teploté lze urcit takzvanou tecnovou konstrukci v grafu zavislosti celkové
volné energie na koncentraci slozek. Vychazime ptfitom z pozadavku na minimélni
volnou energii systému, a predpokladu, ze vysledné funkce je obalkou svych vnéj-
sich tecen. Pti koncentracich, pti nichz je druhy z predpokladi splnén doplnénim
funkce o primku, je systém ve stavu koexistence fazi spojovanych touto primkou
(Obrazek [5].

7 grafu jasné plyne odpovidajici faze v niz se systém nachézi pro kazdou
koncentraci pri dané teploté. Analyzou téchto grafi pro sirokou skalu teplot lze
sestrojit binarni fazovy diagram.

Clen AF,,,., vystupujici v rovnici je za konstantni teploty dan vztahem:

AFl@mes = A(]smes - TASsmes ) (22)



Obrézek 2.1: Ukazka tecnové konstrukce pro systém slozek A a B s fazemi 1 a 2
[5]. Fi a Fy jsou volné energie systému 1 a 2 pii dané teploté.

kde AS;,.es je smésovaci entropie, kterd je dana vztahem:
ASgmes = —kpN(xzalnx s + xplnzy) , (2.3)

a AUgnes je smésovaci ¢ast vnitrni energie ddna vztahem:

zN
Aljsmes = _TxAxBea (24>
kde N je pocet castic v systému, z je kladna konstanta. Navic e vystupujici v
rovnici (2.4) je celkova hodnota disocia¢ni energie ddana vzahem:

€ = 2€AB — €44 — €BB - (2.5)

Jednotlivé ¢leny v rovnici jsou hodnoty disocia¢nich energii pro vazby mezi
casticemi slozek A a B, A a A ¢i B a B. Je-li hodnota € > 0, maji atomy tendenci
obklopovat se atomy stejné slozky. Pro hodnotu € < 0 je tomu naopak [5].

Termodynamicka teplota T je veli¢ina, ktera je vzdy nezaporna. Stejné tak je
nezapornd i smésovaci entropie dle jeji definice (2.3). Clen —T'ASqpes je tedy vidy
zaporny. Vzhledem ke tvaru ¢lenu x,xp nabyva zavislost obou ¢lenit smésovaci
volné energie v diagramu parabolického tvaru. Je-li € > 0, je vysledna parabolicka
zavislost smésovaci volné energie vzdy zaporna. Pro € < 0 nabyva tato veli¢ina
vztahu ([2.2)) uplatnuje v tomto pripadé jen kladna smésovaci vnitini energie, a T3
je nejvyssi teplota [5]. Tvar vyslednych kiivek je dén séitanim kladné a zaporné
kvadratické funkce.
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Obrazek 2.2: Tvar zavislosti smésovaci volné energie binarniho systému v zavislosti
na poméru slozek systému A a B, kde T3 > Ty > T} > Ty [5].

Souc¢tem této zavislosti s linearni funkei (prvnimi dvéma ¢leny rovnice (2.1))
dostavame hledanou zavislost celkové volné energie systému jak vystupuji v Ob-

razku 211

2.1.2 Binarni eutektické diagramy

Binarni fazovy diagram systému o slozkach A,B je grafem zavislosti teplot
tani a tuhnuti na pomérné molarni koncentraci obou slozek, pricemz tyto kirivky
(nazyvame solidus a likvidus) obecné nejsou totozné. V prostoru mezi kiivkami je
v termodynamické rovnovaze systém tvoren smési kapalného a tuhého roztoku.
V nejjednodussim pripadé je moznd uplnd vzajemna rozpustnost slozek A a B
jak v kapalném tak pevném stavu. Pro takovy systém se fazovy diagram sestava
ze tii Casti, a to pevné faze (znacené S), kapalné faze (znacené L) a koexistence
téchto fazi (L+S) (Obrazek [2.3).

Klesne-li teplota kapalného systému o urcité koncentraci pod odpovidajici tep-
lotu tani, ne vsak pod teplotu tuhnuti, ustali se systém ve stavu koexistence pevné
a kapalné faze. Koncentrace jednotlivych slozek v téchto fazich je dana priiseci-
kem kfivek likvidus a solidus (Obrazek s horizontalni primkou odpovidajici
teploté systému.

Je-li systém v kazdém okamziku procesu ochlazovani ve stavu termodyna-
mické rovnovahy, méni se plynule také koncentrace slozek v pevné a kapalné fazi.
V pripadé nerovnovazného procesu se koncetrace ve slozkach neméni plynule, ale
v kazdém kroku procesu pevna faze jiz napevno ztuhne do urcité nerovnovazné
faze a dalsi faze jiz tuhnou z taveniny o vyssi koncentraci primeési.

V nasem studiu se zabyvame ptipadem, kdy jsou v sobé obé slozky uplné
rozpustné v kapalném stavu, v pevném stavu je vsak jiz vzajemna rozpustnost
omezena. V takovém pripadé se ve fazovém diagramu kromé kiivek solidus a
likvidus objevuji také ktivky solvus udavajici teplotni zavislosti meze rozpustnosti
B v A, respektive A v B. Mluvime pak, vzhledem ke slozeni nasich slitin, o
takzvaném eutektickém fazovém diagramu (Obréazek [5]. Eutekticky fazovy
diagram se skldda z kapalné faze (L), primdrnich tuhych roztoku B v A respektive
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A v B (a a ), koexistence téchto roztoku s kapalinou (o + L resp. f +L)
a vzdjemné koexistence primérnich tuhych roztoku (o + ). Body g, a Tam
udavaji hrani¢ni koncetrace rozpustnosti B v A respektive A v B, bod zg je
takzvanou eutektickou koncentraci, prii které je systém o teploté T v rovnovaze
mezi tfemi fazemi.

T

Obrazek 2.3: Ukazka binarniho fazového diagramu pro systém s tplnou vzajem-
nou rozpustnosti v pevném i kapalném stavu [5].

i
Tl
TZ
TS
T4

likvidus
T5

Solidus
A LC < X X! X!

Obréazek 2.4: Teplotni zavislost slozeni kapalné a pevné faze pri rovnovazném
tuhnuti v systému s bindrnim fazovym diagramem [5].

Rovnovazné a nerovnovazné tuhnuti eutektické taveniny podléhd stejnym pra-
vidlim jako tuhnuti jednoduché binarni taveniny s dokonalou rozpustnosti. Ne-
rovnovazné faze jsou vsak pro systém energeticky nevyhodné, at uz vznikly nerov-
novaznym tuhnutim jakékoliv taveniny. Dodame-li systému dostatecnou energii,
transformuji se tyto faze ve faze rovnovazné a dojde k prerozdéleni primési v
ramci slitiny [2, 3, [7].
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Obrazek 2.5: Eutekticky fazovy diagram [5].

2.1.3 Al-Fe-Mn-Si systémy

Zelezo, kifemik a mangan jsou nejéast&j$imi piimésemi ¢i nedistotami piftom-
nymi v hlinikovych slitinach. Tyto pfimési a jejich koncentrace maji zasadni vy-
znam pro tvorbu eutektickych primésovych fazi a tedy i na vysledné mechanické
vlastnosti hlinikovych slitin v litém stavu [2, [3, [7]. V pripadé pfitomnosti téchto
primeési ve slitiné hliniku mluvime o takzvaném kvaterndrnim systému. V tomto
systému v zavislosti na koncentraci jednotlivych pifimési mohou vznikat binarni,
terciarni ¢i kvaternarni faze obsahujici hlinik a jednu, dvé, ¢i vSechny t¥i primési.

Zobrazeni vicedimenzionalniho diagramu takového systému mize byt slozité.
Casto se uvadi bindrni fazové diagramy jako Tezy pii jedné ¢ dvou konstantnich
slozkach. Jako priklad uvadime fazovy diagram systému Al-Fe (Obrazek .

Pti nerovnovazném tuhnuti taveniny s koncentraci primési nad hranici ma-
ximalni rozpustnosti v pevném stavu vznikaji v celém objemu taveniny jadra
pevné latky, od nichz se proces tuhnuti siti celym objemem, pricemz kazdéa dalsi
utuhnuta vrstva je bohatsi na primeési nezli predchozi. Pti styku dvou utuhlych
oblasti pak vznikaji eutektické ¢astice s fadoveé vyssi koncentraci primési nezli v
ptivodni taveniné. Zaroven muze dojit k presyceni hlinikové matrice primésemi
nad hranici rozpustnosti. Tvorba nerovnovaznych ¢astic i presyceni matrice je pro
systém jevem energeticky nevyhodnym.

P1i postupném zihani takto utuhlé slitiny dochézi k odzihani prebyteénych
atomi rozpusténych v matrici a prerozdéleni a tvorbé novych c¢astic, tentokrat jiz
rovnovaznych fazi, které maji zpravidla zcela jinou morfologii, krystalografickou
strukturu a stechiometrii [2 [7]. Velkou roli v tomto pferozdéleni hraje vzajemny
pomeér koncentrace primésovych atomt. Eutektické faze jsou obecné bohaté na ze-
lezo vzhledem k jeho malé rozpustnosti v hlinikové matrici. Rozpustnost kifemiku
a manganu je o dva tady vysSsi [9] a v zdvislosti na konkrétni slitiné se v eutek-
tickych casticich nemusi viitbec vyskytovat, a to jak v litém tak ani vyzihaném
stavu.
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Obrazek 2.6: Bindrni fazovy diagram systému Al-Fe s nizkymi koncentracemi Fe
(prevzato z [§]).

2.1.4 Faze v systémech Al-Fe-Mn-Si

Faze v systémech Al-Fe-Mn-Si jsou v soucasnosti intenzivné studovany. Dosa-
vadni vysledky udavaji mozné faze, které se v nami zkoumanych slitinach mohou
s nejvetsi pravdépodobnosti vyskytovat.

Mezi tyto faze patii napriklad kubicka a hexagonalni faze oznac¢novana jako
a — Al(Fe,Mn)Si ve slitindch s vétsim obsahem kfemiku. Dale monoklinicka faze
Al;(Fe,Mn) ¢ ortorombicka Alg(Fe,Mn) v systémech s vysokou koncentraci man-
ganu a zeleza. Monoklinicka a ortorombicka faze se také casto transformuji na
hexagonalni o — Al(Fe,Mn)Si [2] [7, TOHI2]. Mfizové parametry téchto fazi jsou v
Tabulce 2.1}

| Féze | afnm] | bfom] | cm] [ o[ [ B[ [
kub. o — Al(Fe,Mn)Si | 1.255 | 1.255 | 1.255 | 90 | 90 | 90
hex. o — Al(Fe Mn)Si | 1.241 | 1.241 | 2624 | 90 | 90 | 120
Al (Fe Mn) 1549 | 0.808 | 1.248 | 90 | 107.72 | 90
Alg(Fe, Mn) 0.744 | 0.646 | 0.878 | 90 | 90 | 90

Tabulka 2.1: MiiZzové parametry oc¢ekavanych fazi [I3HI6]
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2.2 Krystalograficka struktura a TEM

Vzhledem k charakteru prace ma pro nas zasadni vyznam transmisni elektro-
nova mikroskopie jakozto nastroj pro zobrazeni mikrostruktury a analyzu fazi.
V nasledujici ¢asti je uveden strucny uvod do krystalografie potfebny pro popis
analyzovanych fazi a metod zobrazeni v TEM.

2.2.1 Krystalova mrizka

Krystal je obecné charakterizovan pravidelnym periodickym usporadanim ato-
mu v prostoru. K popisu vyuzivame trojrozmérné krystalové mrizky, jejiz uzlové
body jsou popsany vektory r,,, pro néz plati:

— —

T = ud + vb + wé, (2.6)

kde u,v,w jsou libovolna cela cisla a a, Z;,E jsou zakladni vektory krystalové
mrizky. V prostoru existuje celkem 14 takzvanych Bravaisovych mrtizek. Kom-
binaci baze a krystalové mrizky dostdvame krystalovou strukturu (prostorovou
grupu). Béze je identické seskupeni atomt, iontt ¢ molekul v kazdém z miizo-
vych bodu krystalové mfizky [17].

2.2.2 Krystalové roviny

Indexy rovin v obecném krystalovém systému ziskdame jako prevracené hod-
noty délek tseki, které rovina vytina na osach definovanych zakladnimi vektory
mrizky. Vysledné prevracené hodnoty nazyvame Millerovymi indexy, které zna-
¢ime (hkl). Je-li rovina rovnobézna s nékterou z os, je vyslednd prevracend hod-
nota rovna 0. Indexy {hkl} ve sloZzenych zdvorkach znaci vSechny ekvivalentni
roviny [17].

2.2.3 Poruchy krystalové mrize

Poruchy krystalové mrize délime dle charakteru na bodové, ¢arové, plosné a
objemové podle toho, v kolika dimenzich jsou jejich rozméry vétsi nez rozméry
atomarni. V nasi praci jsou dulezité atomy v substitu¢nich polohéch (bodové)
a Castice jinych fazi (objemové) [5]. Ve vzorcich jsou také pozorovany dislokace
(¢arové) vznikajici béhem plastické deformace vzorku, které vsak pro vysledky
nasi prace nemaji podstatnéjsi vyznam.

Pritomnost atomu primési v hlintkové matrici je bodovou poruchou. Atom
primési miize byt pritomen v substituéni poloze namisto atomu hliniku ¢i v inter-
sticialni poloze mimo mfizové body matrice [5]. Existuje vsak hranice maximalni
rozpustnosti téchto piimési (Tabulka . Pri koncentraci primési v taveniné
vyssi nez je tato hraniéni koncentrace povazujeme slitiny z naseho systému za
eutektické.
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| Prvek | Maximdlni rozpustnost v Al matrici [hm.%] |

Fe 0.052
Mn 1.82
Si 1.65

Tabulka 2.2: Maximalni rozpustnosti vybranych prvka v Al matrici v hmotnost-
nich procentech [9]
2.2.4 Reciproka mrizka

Mezi Millerovymi indexy a zakladnimi vektory a, l;, ¢ krystalové mrize obecné
neexistuje pouzitelny vztah. Definujeme-li vektory reciproké mrizky a*, b*, ¢* jako

da =1 ab=0 a.c=0
ba*=0 bb*=1 bc =0 (2.7)
Ca*=0 cb=0 =1,
pak pro libovolnou krystalovou soustavu plati, ze vektor reciproké mrizky
g = ha* + kb* + 1 (2.8)

je kolmy k roviné s Millerovymi indexy (hkl). Navic, velikost tohoto vektoru je
rovha prevracené hodnoté vzdalenosti dpp; mezi dvéma sousednimi krystalovymi
rovinami s témito indexy

1

|ghia| = (2.9)

hk
/

dnkt
a thel ¢ mezi rovinami s indexy (hkl) a (h'k'l’) je roven thlu mezi odpovidajicimi
vektory reciproké mfize [17].

2.2.5 Difrakce rychlych elektroni

V kvantové teorii plati, Ze s pohybujici se ¢astici je spojena vina o vinové délce
dané DeBroglieho vztahem [I§]. Nas zajima hlavné ihlova zdvislost viny spojené
s difraktovanymi elektrony a jeji intenzita po rozptylu na skupiné atomiu tvoricich
vzorek.

Jelikoz se rozptylené viny siti od jednotlivych rozptylovych center, tedy atomu
vzorku, jako kulové, dochazi v zavislosti na fazovém posunu 7 ke konstruktivni ¢i
destruktivni interferenci. Ke konstruktivni interferenci dochézi, je-li fazovy posun
roven celo¢iselnému nasobku vinové délky. Tato podminka se ¢asto pise pomoci
takzvaného Braggova zakona

thkl sinf = n\ s (210)

kde 6 je thel rozptylu, n je ptirozené ¢islo a A je vlnova délka dopadajici viny.
Vysledny difrakéni obrazec pti pozorovani je pak fourierovou transformaci nabo-
jovych hustot vSech atomu vzorku [19].

P1i rozptylu vysokoenergetickych elektrontt dochazi k takzvanému dopred-
nému rozptylu. Pii dopfedném rozptylu elektroni na vzorku prevazuje vyrazné
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rozptyl do malych hla velikosti fadové jednotek mrad. Pri takovém rozptylu je
elasticky rozptyl koherentni. Rozptylu elektronti se vyuziva v transmisni elektro-
nové mikroskopii k zobrazeni vzorku. Rizné typy interakci se vzorkem a kon-
strukce transmisniho elektronového mikroskopu ndm umoznuje rizné mody zob-
razeni. Jelikoz obraz v mikroskopu vznikd na fluorescencnim stinitku, CCD ka-
méte atd., mluvime o riznych zobrazenich jako o takzvanych kontrastech [17].

2.2.6 Rozptylovy kontrast

Rozptylovy kontrast vzniké ¢astecnou eliminaci pruzné rozptylenych elektronti
pomoci objektivové clony. Pri elastickém rozptylu interaguji dopadajici elektrony
s elektrostatickym potencidlem atomu, které je odklani od ptivodni trajektorie. Pti
stejné tloustce urcité ¢asti vzorku je do vétsich thli nezli je aperturni tihel clony
rozptyleno vice elektronti, které prosly c¢asti vzorku s vétsim atomovym cislem
7. Na stinitku pak vznika kontrast tmavych a svétlych mist, kterd odpovidaji
¢astem vzorku, kterd jsou tvorena tézsimi ¢i leh¢imi prvky. [17].

2.2.7 Difrakéni kontrast

Difrakéni kontrast je zpusoben lokdlnimi zménami amplitud vin spojenych s
elektrony, které jsou vzorkem difraktovany. Vzorek je natacen do blizkosti Brag-
govy polohy. V disledku symetrie vsak mtze byt Braggova podminka spl-
néna pro vice difraktovanych svazk, naptiklad v blizkosti osy krystalové zény.
V takové orientaci je intenzita primého svazku vyznamné snizena a roste inten-
zita svazku difraktovaného. V obrazu pak vznika kontrast tmavych a svétlych
mist odpovidajicich ¢astem vzorku, na jejichz strukture dochazi k difrakci vétsi ¢i
mensi ¢asti dopadajicich elektroni. Mezi ¢asti vzorku, na nichz dochazi k difrakci
nepatii jen krystaly pritomnych fazi, ale také poruchy krystalové mrtize, jako na-
priklad dislokace, které v rozptylovém kontrastu pozorovatelné nejsou [17].

2.2.8 Difraktogram

Pro analyzu fazi je tfeba nalezeni takzvanych difraktogramii. Difraktogram
je zjednodusené feceno obrazem rozlozeni intenzit fourierovy transformace nabo-
jové hustoty zkoumaného vzorku. V difraktogramu odpovidé kazdy bod reflexi od
soustavy rovin. Vzdalenost této reflexe od primarniho svazku je velikosti odpovi-
dajictho vektoru v reciproké mfizi, ktera je s mezirovinnou vzdalenosti spojena
vztahem [17]. Pti spravné zvolené délce kamery je zaznamenany obraz ka-
librovan méritkem umoznujicim métreni délek téchto vektor.

2.3 Plynulé odlévani mezi valce

V nésledujicich odstavcich uvadime zakladni informace o metodé vyroby kovo-
vych pasi metodou TRC, kterou byly vyrobeny vSechny nam poskytnuté vzorky
slitin.

TRC je metoda vyroby kovovych pésii, pri niz je tavenina nanaSena na vodou
chlazené vélce, na nichz tuhne a je nasledné valcovana. V komerénim sektoru jsou
touto metodou vyrabény pasy o tloustce radové jednotek milimetri. Vyhodou je
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relativné tenky pds, nevyhodou je vsak nizsi lici produktivita a omezend skala
pouzitelnych slitin [20].

Ochlazeni taveniny probiha na valcich velmi rychle, a proces tedy neni rov-
novazny. V taveniné tak vznikaji ¢astice nerovnovaznych fazi. Tyto c¢astice jsou
vétsinou rozloZeny mezi jednotlivymi oblastmi (zrny) utuhlé hlinikové matrice,
jejichz velikost se vyrazné lisi v prirezu litého pasu. Obecné jemnéjsi oblasti
vznikaji u povrchu péasu, kde byla tavenina v kontaktu s véalci, a hrubsi zrna vzni-
kaji uprostred valcovaného pasu. Stejné tak uprostied pasu vznika veétsi pocet
kolonii eutektickych ¢astic. Nezbytnym krokem vyroby hlinikovych félii z TRC
slitin je zihani litych past pri vysokych teplotach v pramyslovych pecich s ochra-
nou atmosférou. Cilem tohoto zihani je homogenizace struktury a slozeni pasu v
ramci celého objemu (tomuto zihdni se také Fika homogenizacéni zithani) [21], 22).

2.4 Rezistometrie

Druhou metodou vyuzitou pri zkoumani nasich materiala je elektricka re-
zistometrie. V nasledujici ¢asti proto uvadime nékteré zakladni pojmy tykajici se
rezistivity v pevnych latkach.

Rezistivita (téZ mérny elektricky odpor) p je fyzikalni veli¢ina charakterizo-
vana jako prevracena hodnota mérné elektrické vodivosti o vystupujici v Ohmové
zékoné [23]:

F—oB=1F. (2.11)

p

Rezistivita kovi je pti pokojové teploté urcena prevazné srazkami vodivostnich
elektronu s kmity krystalové mrizky kovu. Pti teploté kapalného helia (~4 K) jsou
kmity miizky zanedbatelné a rezistivita je urcena prevazné srazkami s poruchami
krystalové miizky. Cetnosti srazek s kmity mifzky a srazek s poruchami krystalové
miizky a odlisSnymi fazemi jsou v prvnim priblizeni navzdjem nezavislé. Vyslednou
teplotné zavislou rezistivitu pak lze napsat jako funkci termodynamické teploty
T

p(T) = pr(T) + pi, (2.12)
kde pr je rezistivita zpusobena srazkami s fonony a p; je takzvana zbytkova
rezistivita. Vztah (2.12)) nazyvame Matthiessenovym pravidlem [23].

Uvazujeme-li, Ze se poruchy v systému vyskytuji s nizkou koncentraci, lze opét
v prvnim priblizeni rozepsat ¢len pr(T") jako

pr(T) = k=" Brck, (2.13)

kde ¢, je koncentrace poruch typu k a S je obecné teplotné nezavisly koeficient
poruchy typu k. Pfi méteni rezistivity realnych slitin se projevi zmény mikrostruk-
tury a fazové prechody jako odchylky od Matthiessenova pravidla [24].
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V pripadé studia hlinikovych slitin dochézi vlivem pterozdélovani primesi k
rustu ¢i poklesu rezistivity v pripadé, ze jsou tyto primeési rozpusténé v hlinikové
matrici (Tabulka [2.3). K mensim zméndm rezistivity vzorku jako celku dochdzi
v pripadé, ze jsou primeési vazany v ruznych fazich.

| Prvek | V matrici [p€-cm] | Mimo matrici [uQ-cm] |

Fe 2.56 0.058
Mn 2.94 0.34
Si 1.02 0.088

Tabulka 2.3: Praimérny narustu rezistivity pro primeési nachézejici se ve zkouma-
nych slitindch ptipadajici na jedno hmotnostni procento [9].
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3. Experimentalni metody

P1i studiu jednotlivych slitin a fazovych prechodii v nich nas zajiméa predevsim
za jakych podminek — v nasem pripadé pri jaké teploté — tato transformace
probihd, jaka byla ptvodni faze, a jaka je koncova faze. Tomu jsou prizpusobeny
pouzité experimentalni metody.

3.1 Zkoumané materialy

Ke studiu byly pouzity hlinikové slitiny liSici se koncentraci primési. Vsechny
slitiny byly odlity metodou TRC na tloustku 8 mm. Nékteré experimenty byly
provedeny na TRC slitinach vyvalcovanych na finalni tloustku 3 mm pro ovéreni,
zdali ma toto valcovani vliv na trasnformaci pritomnych primarnich fazi.

Vzorky slitin a chemické slozeni byly dodany firmou AIB Bfidli¢na, a.s. Nazvy
slitin, nazvy pouzitych past a obsah prvki ve slitinach jsou uvedeny v Tabulce
B.1} V tabulce uvddime koncentrace dodané vyrobcem pouze pro hlavni pfimési.

| Slitina | Pas [ Allhm.%)] [ Fe[hm.%] [ Mn[hm.%] | Si[hm.%] | Ti[hm.%] |

8079 | A315 bal. 1.0568 0.0031 0.0580 0.0270
8006 | A325 bal. 1.2885 0.3907 0.0341 0.0255
1200 | C340 bal. 0.3503 0.0016 0.3689 0.0193
MIX | E256 bal. 0.7731 0.0023 0.0321 0.0265

Tabulka 3.1: Tabulka zastoupeni hlavnich pfimési ve zkoumanych slitinach

Slitina A315 se vyznacuje vysokym pomérem zeleza k dalsim primésem. Sli-
tina A325 se vyznacCuje nejvyssim procentem manganu v taveniné, stejné jako
nejvyssim mnozstvim zeleza. Slitina C340 se vyznacuje nejvyssim procentem kie-
miku v tavening, pricemz pomér zZeleza ku kiemiku je v pripadé této slitiny radové
nizsi nezli u ostatnich zkoumanych slitin. Nové vyvinuta slitina MIX, oznacena
jako E256, je co se vzajemného pomeéru primeési tyce nejblize slitiné A315, pricemz
slitina MIX mé celkové nizsi procento primésovych atomii. VSechny slitiny zaro-
ven obsahuji malé mnozstvi titanu, ktery vSsak nema vliv na procesy studované
pri homogenizaci.

Nésledné se budeme v textu na jednotlivé materialy odkazovat pro prehlednost
pomoci nazvi pasu, ktery se nejcastéji uziva i u prumyslového partnera.

3.2 Rezistometrie

In-situ méreni elektrického odporu v pribéhu linearnitho ohfevu nam umoz-
nuje urcit zavislosti teplotni oblasti, ve které dochazi k vyraznym preskupenim
pfimésovych atomu (a tim i zméndm rezistivity). Pro zvyraznéni se pouziva nor-
movana derivace této zavislosti. Lokalni maxima a minima v této zavislosti jsou
odchylkou od Matthiessenova pravidla a reflektuji zménu koncentrace poruch v
krystalové mfizce ¢i fazové transformace uvniti vzorku [23].

Pro rezistometrickd méreni byly vyrobeny vzorky o velikosti priblizné
100x10x0,2 mm?. Vzorky byly Zihany od pokojové teploty az po teplotu 600°C.
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Zihani probiha ve specidlni peci, kterou lze napustit argonovou atmosférou, kter
zabranuje oxidaci pri vyssich teplotach [25]. Méfeni odporu ¢tyfbodovou meto-
dou s komutovanim proudu bylo realizovano na aparature osazené pristroji firmy
Keithley, pricemz napéti na vzorku bylo méreno nanovoltmetrem Keithley 2182 s
rozliSenim 1 nV. Nastavend hodnota proudu béhem méreni byla I=(500+5) mA.

3.3 Transmisni elektronova mikroskopie

Studium materialii pomoci transmisni elektronové mikroskopie bylo provedeno
na mikroskopu JEOL JEM 2000FX pti urychlovacim napéti 200kV. Vzorky ve
tvaru kruhovych disklt o priméru 3mm byly vyrazeny z pliski o tloustce 0,1 mm.
Tyto plisky byly vyrobeny z ptivodnich pasti brousenim na metalografickych brus-
kéch. Disky byly elektrolyticky lestény v 30 % roztoku HNO3 v metanolu o teploté
—20°C pri napéti na elektrodach 16,5V. Ve stredni ¢asti byly disky ztenceny na-
tolik, Ze je mozny priichod svazku elektroni skrz vzorek. Elektrolytické lesténi
bylo provedeno na pristroji Tenupol 5.

V transmisnim elektronovém mikroskopu byl obraz zaznamenan pomoci ve-
stavéné kamery Veleta, kterda umoznuje zaznam obrazu i difraktogramt. Béhem
in-situ experiment lze také zaznamenat film o nizkém poctu snimki za sekundu.
In-situ TEM pozorovani bylo vétsinou provadéno pri teplotach nad 300°C az
po teplotu, pii které doslo k transformaci primarnich fazi, nejvyse vsak 600 °C.
Ohtev probihal v ohfivacim drzédku s regulaci teploty pomoci regulatoru s kalib-
rovanym termoclankem s krokem o velikosti 25°C/5min. Analyza fazi (ziskani
difraktogrami) byla provedena pomoci drzdku s dvojnym naklopem s beryliovou
matkou, ktery umoznuje naklop vzorku ve dvou navzajem kolmych osach.
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4. Vysledky meéreni a jejich
diskuze

4.1 Mapovani vychozich stavt litych slitin

Na makroskopické drovni jsou jednotlivé slitiny navzajem nerozeznatelné, je-
likoz jsou tvoreny prevazné hlinikem, a lisi se od sebe mikrostrukturou. Cilem
nasich pozorovani je zjistit rozlozeni a koncentraci primarnich fazi. V této casti
se zabyvame pouze mapovanim slitin, které budeme dale nazyvat litymi - tedy
jsou ve stavu po TRC.

4.1.1 Slitina A315

Ve slitiné A315 pozorujeme eutektické kolonie ¢astic primarnich fazi tvaru
tyc¢inek o délkdch fadové jeden um. Samotné kolonie se nachdzi na hranicich
podlouhlych bunék o délce tadové az desitek pm a sitce jednotek um. V mistech
styku nékolika bunék se tvori kolonie s vétsi objemovou frakei. Ve spravné naklo-
penych zrnech jsou také pozorovatelné dislokace, které mohou vzniknout vlivem
pnuti pri chladnuti pasu nebo pii prichodu pésu mezi vilci (Obrazek .
P1i vétsim priblizeni lze rozlisit i jednotlivé castice, které v mensim priblizeni

splyvaji v jednu delsi ¢astici (Obrazek .

Obrazek 4.1: Vychozi stav slitiny A315 v misté vybraném pro in-situ TEM pozo-
rovani.

Prestoze jednotlivé ¢astice v koloniich nejsou orientovany do jednoho prefero-
vaného sméru, vytvari bunky, které jsou protazeny ve sméru TRC odlévani.
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Obrazek 4.2: Distribuce primarnich fazi na hranicich zrn ve slitiné A315.

Obrazek 4.3: Detail distribuce ¢astic ve slitiné A315.

4.1.2 Slitina A325

Struktura slitiny A325 se od slitiny A315 v nevyzihaném stavu témeér nelisi.
Vyssi procento manganu (Tabulka , ktery je vsak dobrym substituentem ze-
leza v Al-Mn-Fe strukturach, a ktery ma navic vysokou rozpustnost v hliniku,
tvorbu c¢astic tvorici kolonie vyrazné neovlivni. Nepozorujeme tedy znatelné roz-
dily mezi témito strukturami v rozmeéru castic, jejich hustoté ¢i tvaru bunék

(Obrézek [4.4).
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Obrazek 4.4: Vychozi stav slitiny slitiny A325 v misté vybraném pro in-situ TEM
pozorovani.

4.1.3 Slitina C340

Rédové vyssi procento kiemiku v taveniné slitiny C340 mé za nésledek tvorbu
hrubsich ¢astic podobného tvaru, ale vétsich rozmeért nezli v pripadé slitin A315
a A325 (Obrézek. Céstice jsou znatelné delsi, stale vSak tvoif kolonie, jejichz
frakéni objem je na prvni pohled zretelné nizsi nez u predchozich slitin.

AT L .

Obrézek 4.5: Vychozi stav slitiny C340 v misté vybraném pro in-situ TEM pozo-
rovani.

20



Tyto kolonie se také na rozdil od predchozich slitin vyskytuji v matrici spise
izolované a netvori spojitou sit bunék. S nejvétsi pravdépodobnosti je to disledek
nizké koncentrace zeleza a relativné vysoké rozpustnosti kfemiku v matrici.

4.1.4 Slitina E256

Slitina E256 je slitinou s podobnym pomérem zeleza k ostatnim primésem,
podobné jako tomu bylo v pripadé slitiny A315. Nizky obsah kfemiku vede ke
tvorbé podlouhlych ¢astic rozmérové a tvarové srovnatelych s ¢asticemi vznik-
Iymi ve slitinach A315 a A325. Stejné znaky vykazuji i kolonie a jejich orientace
(Obréazek . Vysoky obsah zeleza, vede k hustoté kolonii vyssi nezli v pripadé
slitiny C340, avsak vzhledem k celkovému mnozstvi primési (Tabulka je tato
hustota mensi a nehomogennéjsi nez v pifpadé A315 a A325 (Obrazek [4.7).

Obrézek 4.6: Vychozi stav slitiny E256 v misté vybraném pro in-situ TEM pozo-
rovani.
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Obrazek 4.7: Vychozi stav slitiny E256 v misté s nizkou hustotou eutektickych
kolonii v objemu.

4.2 Vysledky elektrické rezistometrie

Elektricka rezistometrie a jeji vysledky nam slouzi jako orienta¢ni méfeni,
v némz odchylky od Mathiessenova pravidla indikuji oblasti ve kterych dochazi
k vyraznéjsim zménam v rozlozeni primeési ve slitiné. Vyhodnocenim vysledkt
rezistometrie lze uréit vhodny rozsah teplot pro nasledné in-situ pozorovani v
elektronovém mikroskopu.

Meéreni obsahuji dvé ktivky, a to krivky vysledkt namétenych pii ohfevu a na-
sledném ochlazeni vzorku. Krivka namétend pti ochlazeni slouzi k ovéteni, zdali
zmény mikrostruktury vzorku byly vratné ¢i nevratné, pricemz probéhnuté ne-
vratné zmény se pti ochlazeni jiz neprojevi odchylkou od Mathiessenova pravidla.

Z grafi1 je ziejmé, Ze slitiny A315, A325 a E256 (Obrazky [4.8] [1.9] reaguji
na zihani podobné. Vyrazné odlisné chovani vykazuje slitina C340 (Obrézek,
coz je ziejmeé zapricenéno velkym procentem kiemiku, ktery je ve slitiné pritomen.
V pripadé vsech slitin pozorujeme nejvétsi odchylky od Mathiessenova pravidla az
pri teplotach v okoli 300 °C a vyse. Vzhledem k zaméteni prace na homogenizacni
procesy volime tuto teplotu jako pocatecni teplotu pro in-situ TEM zihani vzorku.
Nicméné, pro ovéreni procest probihajicich pii nizsich teplotach byla provedena
meéreni na slitiné A315 jiz od 100°C.

Pribéhy kiivek pri ochlazovani ukazuji, ze vsechny procesy probihajici pri
ohfevu vzorku jsou nevratné.
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Obrézek 4.8: Derivovana kiivka rezistivity slitiny A315 pfi jejim ohfevu

na 600 °C a nasledném ochlazeni na pokojovou teplotu.
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Obrazek 4.9: Derivovana kiivka rezistivity slitiny A325 pfi jejim ohfevu

na 600 °C a nasledném ochlazeni na pokojovou teplotu.

Ktivky derivaci rezistivit (Obrazek [4.814.11)) jsou urceny vypoctem z hodnot

derivaci odporu vydélenych hodnotou R; odporu na poc¢atku méreni.
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Obrézek 4.10: Derivovana krivka rezistivity slitiny E256 pti jejim ohfevu
na 600 °C a nasledném ochlazeni na pokojovou teplotu.
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Obrézek 4.11: Derivovana krivka rezistivity slitiny C340 pfi jejim ohtevu
na 600 °C a nasledném ochlazeni na pokojovou teplotu.

4.3 In-situ zihani litych materiala v TEM
Stejné jako v c¢asti 4.1 se zabyvame nejprve studiem litych materiali bez dalsi

deformace. Cilem je ovéreni teplotniho intervalu, ve kterém dochézi k transfor-
maci ¢astic, a urc¢eni dynamiky a charakteru probihajicich zmén.
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4.3.1 Slitina A315

Zihani provadime pro prvni vzorek jiz od teploty 100°C (Obréazek a)).
Az po teplotu 300 °C vsak nepozorujeme zadné vyznamné zmény mikrostruktury
s vyjimkou zotaveni disloka¢ni substruktury (Obréazek b)). Toto zotaveni je
nejlépe pozorovatelné ve velkych zrnech hlinikové matrice.

Obrazek 4.12: Mikrostruktura slitiny A315 béhem zihani pri teplotach 100°C a
300°C.

Podle vysledkt rezistometrie ocekavame nejvyraznéjsi zmény mikrostruktury
mezi teplotami 300 °C a 400 °C. Kromé dobéhu zotavovani dislokac¢ni substruk-
tury vsak zadné vyrazné zmény pozorovany nebyly. Miize se tedy jednat o zmény
mikrostruktury jednotlivych ¢astic a zménu nasyceni hlinikové matrice. Vzhledem
k tomu, ze na zmény rezistivity ma nejvétsi vliv koncentrace primési v matrici
(Tabulka a pozorované poklesy v derivacich rezistometrickych kiivek jsou vét-
sinou spojeny s ubytkem primési v matrici, 1ze predpokladat, Ze nejspise dochézi
k difuzi ptimésovych atomi k jiz existujicim casticim a snizeni jejich koncentrace
v matrici. Podobné déje byly pozorovany napt. ve slitinach typu 3003 [26]. Pti
zihani vzorku na teploty v okoli 400°C a vyse vSak zacne dochazet k rozpadu a
transformaci tycinkovitych ¢astic na castice kulovitého tvaru, které nadale zusta-
vaji rozmistény v ptivodnich koloniich (Obrazek[1.13]a) - ¢)). Tento proces vrchol
pri teploté 475°C pfi niz doslo k transformaci ptivodnich ¢astic na castice nové,
pricemz se vyrazné zmeénil jejich tvar, ne vsak frakéni podil. Usporadani ¢astic v
koloniich na hranicich bunék se vyrazné nezmeénilo oproti pivodnimu usporadani
(Obrazek d)). Avsak pri teploté 450°C pozorujeme tvorbu novych sekun-
darnich castic mimo ptuvodni kolonie, jejichz objemova frakce postupné nartista
(jedna je oznacena Sipkou pfi teploté 475°C).

Pri dalsim Zihdni dochézi k narustu ¢astic mimo puvodni kolonie (Obréazek
4.14] a)). Tento narust pokracuje, spolu se spojovanim ¢astic v koloniich v nové
vetsi ¢astice az po teplotu 550 °C (Obrazek b)). Pri zihéni nad tuto teplotu
pak dojde k velmi prudkému prerozdéleni a nahrubnuti sekundarnich castic na
hrubé ¢astice (Obrazek[1.14]c)) s velikosti Fadové jednotek pm (Obrazek [1.14]d)).

Obrézekd) je snimkem z filmu to¢eného béhem zvysovani teploty z 550 °C
na 575 °C. Proto uvadime teplotu jako interval pii némz byl snimek porizen. Tato
notace bude pripadné dale pouzita i u ostatnich slitin.
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Obrazek 4.13: Prubéh transformace ¢astic primarnich fazi slitiny A315. Sipkou je
oznacena nové nartstajici ¢astice sekundarni faze.

Zihani bylo na teploté 575°C zastaveno, aby nedoslo k destrukei vzorku a
mohly byt pozdéji analyzovany Castice sekundéarnich fazi.

Porovnani s vysledky elektrické rezistometrie (Obrézek ukazuje, ze lo-
kélni minima (inflexni body) v grafu derivaci pfi teploté nad 470°C odpovidaji
rozpadu primarnich tyc¢inkovitych ¢astic a jejich transformaci na ¢astice kulovité.
Vyraznéjsi pokles nad 550 °C odpovida nahrubnuti a témeér iplnému rozpousténi
primérnich fazi a tvorbé fazi sekundarnich.
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(550-575)°C

Obrézek 4.14: Pribéh rozpousténi ¢astic primarnich fazi a nahrubnuti ¢astic
sekundarnich fazi ve slitiné A315. Sipkami jsou oznacCeny nékteré nahrubnuté
castice sekundéarnich fazi.

4.3.2 Slitina A325

V pripadé slitiny A325 a ostatnich zbyvajicich slitin jiz predpokladame, ze
pri vyzihani na teplotu nizsi nezli 300 °C dochéazi jen k zotaveni dislokac¢ni sub-
struktury a podrobné sledovani mikrostrukturnich zmén pod touto teplotou bylo
vynechdno. Z vysledku rezistometrie pro tuto slitinu (Obréazek ocekavame
vyraznéjsi zmeény struktury nad 350 °C. Na rozdil od slitiny A315 (Obrazek
je minimum poklesu az za hranici 400 °C. Tento posun je pravdépodobné zpi-
soben vétsim procentem manganu pritomném ve slitiné. Avsak podobné jako ve
slitiné A315 dochéazi ve vzorku vyzihaném na 300 °C pouze k zotaveni dislokaci
(Obréazek a)), nasledné az do teploty 450 °C nejsou patrné zadné strukturni
zmény (Obrazek b)).

Pri dalsim zihani se zac¢nou obdobné jako v pripadé slitiny A315 primarni
tycinkovité Eastice v kolonifch rozpadat na kulovité édstice (Obrazek a)).
K vyraznému rozpadu pak dochazi az pri teplotach 500°C a vyse (Obréazek
b)) pri¢emz zaroven pozorujeme néarist sekundarnich hrubych destickovitych ¢as-
tic v blizkosti hranic bunék (jedna z nich je oznacena Sipkou). Dalsim zihdnim
dochdzi k ndristu téchto sekundarnich ¢astic (Obrazek c), d)) opét v bliz-
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Obrazek 4.15: Mikrostruktura slitiny A325 béhem zihani pfi teplotach 300°C a
450°C.
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Obrézek 4.16: Prubéh rozpousténi castic primarnich fazi slitiny A325. Sipkou je
oznacena narustajici ¢astice sekundarni faze.

kosti piivodnich kolonii. Nové ¢astice se vétsinou nevytvareji uvniti ptivodnich
bunék. Soubézny prubéh rozpousténi castic primarnich fazi v kolonich a hrubnuti
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¢astic sekundarnich fazi je nejintenzivngjsi pii teplotach 525 — 550 °C (Obrazek
. Pri téchto teplotach dojde k tplnému rozpusténi pivodnich ¢astic v ob-
jemu vzorku a ke spojeni vSech malych kulovitych c¢astic ve finalni tycinkovité
nebo destickovité ¢astice (Obrézek [4.18)).

Obrézek 4.17: Pribéh rozpousténi ¢astic primarnich fazi a nahrubnuti ¢astic
sekundarnich fazi slitiny A325.

A7

Obrazek 4.18: Mikrostruktura slitiny A325 po vyzihani na teplotu 600 °C.

Ve vyzihaném stavu slitiny A315 (Obrazek d)) jsme pozorovali vice tvaru
castic v misté vybraném pro in-situ pozorovani. Podobné je tomu i v ptipadé této
slitiny, v niz na prehledovém snimku (Obrazek pozorujeme ¢astice rtiznych
velikosti a délek, které jsou vSak rozmérové vyrazné vétsi nezli ptivodni ¢astice v
nevyzihaném stavu (Obrézek [4.4)).
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4.3.3 Slitina C340

Slitina C340 vykazuje v rezistometrickych métenich (Obrazek nejroz-
dilnéjsi chovani v porovnani s ostatnimi slitinami. Pfi blizsim zkouméni vsak
dochézime k zavéru, ze pocet lokdlnich minim (inflexnich bodi) je obdobny jako
u predchozich slitin, a zfejmé tedy odpovida zméné struktury castic primarnich
fazi a jejich naslednému rozpadu. Avsak k témto zménam dochézi u jinych tep-
lot. Dtivodem pro toto rozdilné chovani je pritomnost velkého procenta kremiku,
ktery ovliviiuje tvorbu fazi a jejich transformaci jinak nezli mangan a zelezo.
Vzhledem k velikosti ¢astic v pozorované kolonii jsou pozorovani provedena pfi
meénsim zveétseni.

Oproti ostatnim slitindm (s vyjimkou zotaveni dislokaci (Obrazek a)) ke
zméné morfologie ¢astic priméarnich fazi nedochazi ani pti teploté 475°C (Obra-
zek b)). Nasledné dochdzi k intenzivni transformaci ty¢inkovitych ¢dstic na
déstice kulovité az nad teplotou 500 °C (Obrazek [4.20)).

A

300°C

Obrazek 4.19: Mikrostruktura slitiny C340 pii zihani pii teplotach 300°C a
475°C.

Béhem transformace dochazi k hrubnuti a sferoidizaci ptivodnich ¢astic a roz-
pusténi nékterych mensich ¢astic v koloniich. Tento proces vyvrcholi pii zihani
nad teplotu 550 °C. Nedojde vsak k tplnému prerozdéleni v hrubé castice, jelikoz
jiz. pred dosazenim teploty 575°C dojde k destrukci vzorku ve formé poniceni
okoli vyleptané diry (Obrazek . Pretransformované c¢astice tedy vznikly ¢as-
teénym rozpousténim a hrubnutim primarnich fazi, ke tvorbé novych castic v
objemu vzorku mimo puvodni kolonie nedoslo. Vzhledem k velikosti ptivodnich
¢astic jsou tyto ¢astice rozmérové srovnatelné s ¢asticemi ve vyzihanych vzorcich
predchozich slitin.

30



B £
(550-575)°C .

Obrézek 4.21: Prubéh destrukce vzorku slitiny C340 pri in-situ zihani nad teplotu
550°C.

V porovnani s vysledky elektrické rezistometrie (Obrézek [4.11]) opét pred-
pokladame, ze pozorované minimum pod teplotou 400°C je vysledkem vnitini

transformace jednotlivych castic a zmény jejich stechiometrie, pricemz zména
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tvaru ¢astic a nasledné prerozdeléni je spojeno az s lokalnim minimem nad tep-
lotou 450 °C a inflexnim bodem kolem teploty 500 °C.

4.3.4 Slitina E256

Vysledky rezistometrie (Obréazek naznacuji podobné chovani pri zihani
slitiny E256 jako pri zihani slitiny A315 (Obrazek . Po kvalitatnivni strance
se vysledky rezistometrie lis{ jen velmi mélo. To prikladame srovnatelnému vza-
jemnému poméru obsahu primési v taveniné (Tabulka . Opét tedy dochazi
k zotaveni dislokaci pti vyzihdni vzorku na teplotu 300°C (Obrazek a)) a
nasledné k zadnym pozorovatelnym zménam az po teplotu 400°C (Obrézek
b)).

P1i dalsim zihani dochéazi k transformaci ptivodnich ¢astic primarnich fazi na
céstice kulovité (Obrazek [4.23)). Tento rozpad bez pozorovatelného nartstu findl-
nich primarnich ¢éastic je v mikrostrukture pozorovatelny az do teploty 500 °C.

P1i dalsim zihani zac¢ne dochazet k nartistu novych c¢astic sekundarnich fazi
uvnitt puvodnich eutektickych bunék (oznaceno sipkou) a rozpousténi ptvodnich
¢astic (Obrazek . Cely proces probiha nejrychleji pri teplotach 550 — 575°C
(Obréazek c)). Zihani bylo pfi teploté 575 °C zastaveno z diivodit mozného po-
skozeni vzorku. Ve vyzihaném stavu (Obrazek d)) pozorujeme findlni destic-
kovité castice. V malé mife jesté pretrvavaji transformované kulovité castice v
ptvodnich koloniich, k jejichz rozpusténi dojde ziejmé az pii vyssich zihacich
teplotach.
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Obrazek 4.22: Mikrostruktura slitiny E256 béhem zihani pti teplotach 300°C a
400°C.

Obrazek 4.23: Prubéh transformace ¢astic priméarnich fazi slitiny E256.
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Obrézek 4.24: Pribéh rozpousténi ¢astic primarnich fazi a nahrubnuti ¢astic
sekundarnich fazi slitiny E256. Sipkou je oznacena rostouci ¢astice sekundérni
faze.

4.4 Studium valcovanych materiala

Vzhledem ke skutecnosti, ze v primyslu dochazi k homogenizaci i na castecné
vyvalcovanych péasech, byly provedeny orientacni in-situ TEM experimenty na né-
kterych TRC pasech vyvalcovanych na tloustku 3 mm. Cilem téchto experimentt
je ovéreni vlivu preddeformace na priubéh homogenizace.

4.4.1 Slitina A315

Pti mapovani pocatecniho stavu si okamzité povsSimneme zasadniho rozdilu,
a to vyrazné vyssi hustoty dislokaci v objemu vzorku (Obrazek . Tento jev
je pochopitelny vzhledem k intenzivni plastické deformaci ptivodniho pasu pri
valcovani na pozadovanou tloustku. Béhem valcovani dochéazi k segmentaci jed-
notlivych zrn hlinikové matrice na subzrna s mensi disorientaci. Také pozorované
bunky s koloniemi pozorovanych fazi jsou protazenéjsi ve sméru valcovani pasu.

Po vyzihani na teplotu 300°C dojde k ¢aste¢nému zotaveni dislokac¢ni sub-
struktury (Obrézek [£.26]). K odstranéni subzrn vSak nedochézt.
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Obrazek 4.25: Mikrostruktura slitiny A315 vyvalcované na 3 mm v misté zvoleném
pro TEM pozorovani in-situ experimentu.

- T @ TET AN s W

Obrazek 4.26: Mikrostruktura slitiny A315 vyvéalcované na 3 mm po vyzihani na
300°C.

Dalsi procesy ve valcovanych pasech probihaji stejné jako v litych, jak je patrné

7z Obrazku -[4.29
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Obrazek 4.27: Srovnani mikrostruktury slitiny A315 pri teploté 400 °C v litém a
valcovaném stavu.

Obrazek 4.28: Srovnani mikrostruktury slitiny A315 pri teploté 475°C v litém a
valcovaném stavu.

Ve finalnim stavu pozorujeme v obou typech vzorkl c¢astice stejnych rozmér
(u obou stavu jsou pouzita rozdilnd méritka z divodu protazeni eutektické kolonie
ve valcovaném stavu) a tvart a tyto dva materidly od sebe nelze prakticky odlisit.
Ukazuje se tedy, ze valcovani litého pasu nema v pripadé slitiny A315 na priubéh
transformace primarnich fazi vyrazny vliv.
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Obrazek 4.29: Srovnani mikrostruktury slitiny A315 pfi teploté 575°C v litém a
valcovaném stavu.

4.4.2 Slitina A325

Mikrostruktura deformované slitiny A325 (Obrazek vykazuje stejné
znaky jako deformovand struktura A315, tj. velké mnozstvi dislokaci v objemu
vzorku, segmentace zrn hlinikové matrice a obtizné pozorovani c¢astic v koloni-
ich vzhledem k dislokacim a disorientaci subzrn. Pti vyzihani vzorku na teplotu
300 °C dojde stejné jako v litém vzorku k ¢éstecnému odzihani dislokaci (Obrazek
4.31)).

Obrazek 4.30: Mikrostruktura slitiny A325 vyvalcované na 3 mm v misté vybra-
ném pro TEM sledovani pri in-situ experimentu
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Obrazek 4.31: Mikrostruktura slitiny A325 vyvédlcované na 3 mm po vyzihani na
teplotu 300°C

Srovnéani strukur litého a vdlcovaného pésu je na Obrazcich [£.32] - [4.34]

valcovany

Obrézek 4.32: Srovnani mikrostruktury slitiny A325 pii teploté 450 °C v litém a
valcovaném stavu

Podobné jako v litém stavu ani ve valcovaném vzorku az do teploty 450 °C k
transformaci primarnich fazi nedochazi. K té dochazi soubézné se vznikem castic
sekundarnich fazi ve vzorku. Pti teploté 525 °C uz nejsou pozorovatelné zadné z
puvodnich ¢astic primarnich fazi (Obrézek .

Nésledné prerozdéleni probiha stejné intenzivné jako v litém stavu slitiny
A325. Pii zvyseni teploty na 550°C dojde k témér uplnému rozpusténi castic
primérnich fazi, pricemz v objemu vzorku zlistava malé procento nerozpusténych

kulovitych ¢astic (Obrazek - 14.35)).
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Obrazek 4.33: Srovnani mikrostruktury slitiny A325 pfi teploté 525°C v litém a
valcovaném stavu

y

Obrazek 4.34: Srovnani mikrostruktury slitiny A325 pfi teploté 550 °C v litém a
valcovaném stavu

Zaveérem je tedy opét skutecnost, ze valcovani lité slitiny nema vliv na pribéh
transformace ¢astic primarnich fazi ¢i mikrostrukturu vysledného stavu. Jelikoz
bylo pozorované chovani u dvou valcovanych slitin totozné jako u slitin v litém
stavu, bylo z c¢asovych davodu upusténo od provedeni in-situ experimentii na
zbyvajicich valcovanych slitinach.
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Obrézek 4.35: Srovnani mikrostruktury vzorku slitiny A325 po vyzihani na 550 °C
v litém a vélcovaném stavu

4.5 Analyza fazi pomoci TEM

Analyzou fazi rozumime urceni krystalografické struktury ¢astic primarnich a
sekundarnich fazi v nami pozorovanych slitindch, a to jak v litém tak ve vyziha-
ném stavu. K tomu vyuzivame vlastnosti elektronové difrakce na monokrystalu.
Nasim cilem je ziskat nékolik difraktogrami pfi riznych natocenich vzorku a
nasledné urcit krystalografickou grupu srovnanim nameétenych difraktogrami s
nasimulovanymi difraktogramy odpovidajicimi krystalografickym strukturam do-
stupnych v databédzi Pearsons Crystal Data (déle jen PCD) [27]. Simulace difrak-
togramu byla provedena pomoci softwaru JEMS [28]. K zobrazeni difrakce vy-
branych krystal vyuzivame v elektronovém mikroskopu difrakéniho zobrazeni se
selekéni clonou. Fotografie potizené v mikroskopu jsou pro danou délku kamery
kalibrovany métitkem, podobné jako fotografie porizené v rozptylovém kontrastu.
Tohoto méritka pak vyuzivame k méreni vzdéalenosti mezi jednotlivymi stopami
v difrakénim zaznamu, které jsou spojeny s odpovidajicimi mezirovinnymi vzda-
lenostmi vztahem . Po zméreni téchto vzdalenosti hledame v databazi PCD
struktury s takovymi mrizkovymi konstantami, které jsou schopny nami nameé-
rené vzdalenosti obsahnout. Po vybéru potencialni struktury srovnavame nameé-
rené mezirovinné vzdalenosti se vzdalenostmi namérenymi pro potencialni struk-
turu pri rentgenové difrakci na praskovém vzorku. Nalezneme-li mezi nimi nami
nameérené vzdalenosti, pokracujeme hledanim spravného nasimulovaného difrak-
togramu. Ten lze najit nékolika zpisoby. Nejjednodussim zpiisobem je zméfenim
uhlt mezi nejkratsimi vzdéalenostmi naméfenymi v nasem difraktogramu a po-
méru téchto vzdalenosti. Tyto dvé hodnoty pak lze srovnat se seznamem difrak-
togramii, pro néz jsou tyto hodnoty uvedeny. Srovnanim experimentélniho a si-
mulovaného obrazu ovérime spravnost volby orientace osy zény difraktogramu.
K bezpecné identifikaci krystalografické struktury je vétsinou nutno provést tuto
identifikaci na minimalné dvou difraktogramech a ovérit vzajemny thel mezi té-
mito orientacemi.
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4.5.1 Slitina C340 - vychozi stav

Jako prvni se zabyvame strukturou C340 a to z cisté praktickych davodi,
jelikoz v této slitiné jsou ¢astice rozmérove vétsi, coz vede k jednodussimu ziskani
difraktogramii. Pro sledovani difrakce jsme vybrali jednu ¢astici z konce kolonie
vytvorené podél hranice dvou bunék (Obrézek .

Obréazek 4.36: Céstice v nevyzihaném vzorku slitiny C340 vybrané pro TEM
analyzu. Sipkou je oznacena vybrand castice.

Pro vyhodnoceni uvadime dva vybrané difraktogramy. Jeden se zakladnim
obrazcem Sestitthelniku (Obrazek a)) a jeden se zakladnim obrazcem obdél-
niku (Obrazek a)). Z nameétenych vzdalenosti a thli v obrazci Sestitthelniku
bylo zjisténo, ze Sestitihelnik je pravidelny. Pravidelny Sestitihelnik je zakladnim
obrazcem difraktogramu, které se vystkytuji pouze ve strukturach kubickych a
hexagonalnich, coz zna¢né napomaha hledani odpovidajici struktury zizenim se-
znamu potencidlnich struktur. Srovnavanim naméfenych mezirovinnych vzdale-
nosti v Sestitthelnikovém difraktogramu nalézame potencidlni kubickou strukturu
AljoFesSi, nékdy také v literatufe nazyvanou o — Al(Fe,Mn)Si, s odpovidajicim
difrakogramem s osou zény [111]. Struktura se vSak vyskytuje ve dvou varian-
tach s riznymi prostorovymi grupami, a to prosté kubické a prostorové centro-
vané kubické. Je tedy tfeba namodelovat i druhy difraktogram s obrazcem obdél-
niku. Srovnani bylo provedeno na zakladé publikovanych informaci o krystalografii
téchto fazi [13] 29].

V obdélnikovém difraktogramu je diilezité povsimnout si slabych stop objevu-
jicich se mezi silnéjsimi stopami. Namodelovanim tohoto difraktogramu (Obrazek
a)) zjistujeme, zZe se jedna o difraktogram odpovidajici prosté kubické struk-
tufe s osou zény [101] (Obrazek b)). V prostorové centrované struktute totiz
nami pozorované slabé stopy mizi iplné (Obrazek c)).

Z namérenych difraktogrami tedy vyhodnocujeme strukturu nevyzihané c¢as-
tice jako prostou kubickou AljsFesSi.
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Obréazek 4.37: Srovnani difraktogramt zény [111] prosté kubické struktury a —
Al(Fe,Mn)Si: a) experimentalni; b) simulovany

Obrazek 4.38: Srovnani difraktogramu zény [101] kubické struktury
a— Al(Fe,Mn)Si: a) experimentalni; b) simulovana prostd; ¢) simulovand prosto-
rové centrovand
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4.5.2 Slitina C340 - vyzihany stav

Analyza slitiny C340 ve vyzihaném stavu probihd na vzorku, ktery byl ¢as-
teéné poskozen pfi in-situ experimentu. Presto jsme schopni nalézt ovalnou ¢és-
tici pobliZ jedné z trhlin (Obrazek , pro niz jsme byli schopni ziskat nékolik
difraktogrami v celém rozpéti uhli, které nam poskytuji naklopy pouzitého dr-
zaku.

Obréazek 4.39: Céstice ve vyzihaném vzorku slitiny C340 vybrané pro TEM ana-
Iyzu. Sipkou je oznacena vybrand ¢astice.

K analyze vyzihaného stavu slitiny C340 mame k dispozici difraktogram se
zékladnim obrazcem ¢tverce (Obrazek[4.40]a)). Srovnavanim mezirovinnych vzd4-
lenosti dospivame opét ke strukture a—Al(Fe,Mn)Si. Tentokrat vsak modelova-
nim difraktogramu zény [100], tedy naseho difraktogramu se zakladnim obrazcem
ctverce, dospivame k zavéru, ze se ptivodni c¢astice s prostou kubickou mriizkou
transformovaly na ¢éastice s prostorové centrovanou kubickou mfizkou, tedy ne-
doslo ke zméné bodové grupy symetrie, nybrz jen prostorové grupy. Vzhledem k
naprosté shodé mrizovych parametrtt vypoctenych z tohoto difraktogramu jsme
ovéreni dalsich difraktogramt neprovadeéli, jelikoz jsou tyto faze jiz v literatute
dobfe zmapovany. Srovnani bylo provedeno na zakladé publikovanych informaci
o krystalografii téchto fazi |13, 29].

Na zakladé stechiometrie téchto fazi bylo zjisténo, ze faze s prostorové centro-
vanou strukturou obsahuje vice kifemiku na tkor hliniku. Predpokladame tedy, ze
k transformaci dochazi zabudovanim prebytecného kremiku z hlinikové matrice
do nové vzniklych c¢astic.
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Obréazek 4.40: Srovnani difraktogramu zény [100] kubické struktury AljoFesSi: a)
experimentalni; b) simulovand prostd; c¢) simulované prostorové centrovana

4.5.3 Slitina E256 - vyzihany stav

Pro analyzu vyzihaného stavu slitiny E256 jsme vybrali jednu z obdelnikovych
findlnich ¢astic vzniklych uvniti jedné z bunék hlinikové matrice (Obrazek [4.41]).

Obrézek 4.41: Céstice ve vyzihaném vzorku slitiny E256 vybrané pro TEM ana-
Iyzu

Opét se nam podatilo nalézt difraktogram se zakladnim obrazcem pravidel-
ného Sestitthelniku (Obrazek a)). Mohli jsme tedy omezit obor moznych
struktur na struktury kubické a hexagonalni, podobné jako v pripadé slitiny
(C340. Analyzou vzdalenosti v Sestitthelnikovém obrazci jsme dospéli k potencialni
hexagonalni struktute AlgFesSi, ktera taktéz byva v literature oznacovana jako
hexagonalni oo — Al(Fe,Mn)Si, s odpovidajicim difraktogramem s osou zény [001].
Jako a— Castice totiz byva oznacovana Sirsi rada céstic s rtznymi strukturnimi
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a bodovymi grupami a pomérem zeleza ku kremiku. Srovnani bylo provedeno na
zékladé publikovanych informaci o krystalografii této faze [14].

Obrazek 4.42: Srovnéni difraktogramu zény [001] hexagondlni struktury AlgFe,Si:
a) experimentalni; b) simulovany

V nami nafoceném difraktogramu se vsak jiz setkdvime s negativnim efek-
tem, pii némz se v difraktogramu objevuji reflexe, které pochazeji od hlinikové
matrice obklopujici ¢astici. Déle ne vSechny reflexe Sestitthelnikového obrazce jsou
dobte pozorovatelné, nékteré jsou velmi slabé. Nizka intenzita je spojena s malymi
rozmeéry castice. Reflexe hlintkové matrice pozorujeme proto, ze ani s nejmensi
selekéni clonou nejsme schopni ziskat difrakci pouze na nami vybrané castici a
mimo hlintkovou matrici. Jako druhy jsme vybrali difraktogram se zakladnim

obrazcem obdélniku (Obrazek a)).

a)

L
2nml @ ¢

Obrazek 4.43: Srovnani difraktogramu zény [102] hexagondalni struktury AlgFe,Si:
a) experimentalni; b) simulovany

Po zméreni vzdalenosti dospivame k zavéru, ze nami nalezeny difraktogram
odpovida ¢astecné nasimulovanému difraktogramu stejné struktury jako v pripadé
prvniho difraktogramu, tentokrat vSak s osou zény [102]. Shoduji se pouze hlavni
stopy, superstrukturni reflexe vsak simulovanému obrazci neodpovidaji. Mize se
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jednat o znamku superstruktury c¢astice, kterou nejsme zatim schopni urcit, jelikoz
jsme v databazi PCD nenalezli jinou variaci této struktury s rozdilnou prostorovou
grupou, tak jako tomu bylo v pripadé kubické ov — Al(Fe,Mn)Si pfi analyze slitiny
(C340. Pro ovéreni spravné identifikace bodové grupy byl nasimulovan jesté treti
difraktogram se zdkladnim obrazcem nepravidelnych Sestitthelnika (Obrazek
a)). Ukazuje se, Ze se jednd o difraktogram s osou zény [101] tézZe struktury.

Obrazek 4.44: Srovnani difraktogramu zény [101] hexagonalni struktury AlgFe,Si:
a) experimentalni; b) simulovany

Vyhodnoceny byly tedy tti difraktogramy, coz potvrzuje ze se jedna o ¢astici
s hexagonélni strukturou typu a — Al(Fe,Mn)Si, ovSem prostorovou grupu za-
tim nelze bezpecné identifikovat. Jak bude patrné z nasledujiciho, supertrukturni
stopy na difraktogramu zény [102] jsou podstatné.

4.5.4 Slitina E256 - vychozi stav

Pro analyzu nevyzihané struktury slitiny E256 jsme vybrali jednu z céastic
pobliz diry veprostied vzorku (Obrazek .

K analyze mame opét dostupné dva difraktogramy, a to opét se zakladnim
obrazcem obdélniku (Obréazek a)) a Sestitthelniku (Obrazek a)). Pri
meéreni vzdalenosti a 1hli mezi nejsilnéjsimi stopami dojdeme k zavéru, ze jsou
tyto obrazce stejné, jako v pripadé vyzihané castice této slitiny Obrazek
b), b). AvSak jak je patrné v Obrazku [4.46 je rozdéleni slabsich reflex{ v
zékladnim obdélniku v obou vzorcich odlisné.
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Obrazek 4.45: Céstice v nevyzihaném vzorku slitiny E256 vybrané pro TEM
analyzu. Sipkou je oznacena vybrana castice.

Obréazek 4.46: Srovnani difraktogrami zény [102] ¢éstic slitiny E256: a) nevyzi-
hané; b) vyzihané

Z nasich pozorovani tedy vyplyva, ze pti transformaci ¢astic pti homogenizaci
se zachovava bodova hexagonalni grupa, ale prostorova grupa se méni.
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Obréazek 4.47: Srovnani difraktogramu zény [001] ¢astic slitiny E256: a) nevyZi-
hané; b) vyzihané. V a) dochazi k prekryvu difraktogramt dvou ruznych ¢astic.
Pro nazornost byly nékteré stopy zvyraznény.

4.5.5 Slitina A315 - vyzihany stav

Pro analyzu ¢éstic ve vyzihané slitiné A315 jsme zvolili ¢dstici oznacenou

Sipkou na Obrézku

Obrazek 4.48: Snimek ¢astice ve vyzithaném vzorku slitiny A315 vybrané pro TEM
analyzu. Sipkou je oznacena vybrand ¢éstice.

K dispozici mame dva difraktogramy, které maji zakladni obrazce obdélniku
(Obrézek .49 a)) a Sestithelniku (Obrézek [4.50/a)). Srovnanim s difraktogramy z
predchozich faz{ (Obrézek [£.49b), b)) lze strukturu této ¢astice identifikovat
jako hexagonéalni, bez blize urcené prostorové grupy. Rozlozeni slabsich reflexi v
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obdélnikovém difraktogramu (Obrazek a)) ukazuje, Ze se jednd o tu samou
strukturu, jako byla pozorovana ve vyzihané slitiné E256.

Obrazek 4.49: Srovnani difraktogramu zény [102] ¢astic vyzihanych slitin:
a) A315; b) E256

Obrazek 4.50: Srovnani difraktogramu zény [001] ¢astic vyzihanych slitin:
a) A315; b) E256. Pro ndzornost byly nékteré stopy zvyraznény.

Sestitihelniky i superstrukturni stopy v obdélnicich jsou vSak ve vyZzihaném
vzorku slitiny A315 malo intenzivni. Sestitthelnikové stopy v Obrazku a) jsou
pozorovany pouze v okoli hlavnich stop. Superstrukturni stopy podél delsi strany
obdelniku v Obrazku a) pozorujeme pouze v blizkosti proslého svazku.

4.5.6 Slitina A315 - nevyzihany stav

Pro analyzu nevyzihaného stavu slitiny A315 jsme zvolili ¢astici z jedné z
eutektickych kolonii (Obrazek {4.51).

49



- D 50nm

Obrazek 4.51: Céstice v nevyzihaném vzorku slitiny A315 vybrané pro TEM
analyzu. Sipkou je oznacena vybrana castice.

Ve nevyzihaném stavu slitiny se identifikace faze projevila jako obtizna. I pres
nalezeni dobfe analyzovatelnych difraktogramt (Obrazek [4.52)) se nepodafilo tyto
difraktogramy ztotoznit se zadnou ze struktur dostupnych v databazi PCD.

Obrazek 4.52: Difraktogram nevyzihaného vzorku slitiny A315.
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4.5.7 Slitina A325 - nevyzihany stav

Pro analyzu nevyzihané slitiny A325 volime jednu z ¢astic na okraji diry
vzniklé pri elektrolytickém lesténi (Obrazek [4.53)).

g *
TR —
P i 500nm

Obrazek 4.53: Céstice v nevyzihaném vzorku slitiny A325 vybrané pro TEM
analyzu. Sipkou je oznacena vybrana castice.

Povedlo se ndm vyhodnotit jediny difraktogram se zédkladnim obrazcem rov-
nobézniku (Obrazek a)), ktery jsme srovnavanim poméru stran a uhla mezi
nimi urcili jako difraktogram zény [203] odpovidajici blize neurcené hexagonalni
struktute z predchozich analyz.

Obréazek 4.54: Srovnéni difraktogramu zény [203] hexagondlni struktury AlgFe,Si:
a)experimentalni; b)simulovany

Avsak dalsi difraktogram se zatim ztotoznit s touto strukturou nepodatilo vy-
hodnotit (Obrazek [4.55, Presto, Ze se mezirovinné vzdélenosti namétrené v difrak-
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togramu shoduji s mezirovinnymi vzdalenostmi v hexagonalni a— Al(Fe,Mn)Si,
nepodarilo se s ni tento difraktogram ztotoznit z divodu rozdilné geometrie
difraktogramu.

Obrézek 4.55: Neztotoznény difraktogram ¢dstice v nevyzihané slitiné A325.

4.5.8 Slitina A325 - vyzihany stav

Pro analyzu vyzihané slitiny A325 jsme vybrali ¢éstici, jejiz snimek neni z
divodu zavady na mikroskopu v dobé méreni dostupny.

Podobné jako v pripadé analyzy slitiny A315 v nevyzihaném stavu se i zde uka-
zala identifikace faze jako obtizna. Nalezli jsme nékolik citelnych difraktogrami se
zékladnimi obrazci pravidelnych Sestitihelniku (Obrézek opét se nam
vsak ani jeden z difraktogramii nepodarilo ztotoznit s dostupnymi strukturami v
databazi PCD.
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Obrazek 4.56: Difraktogram c¢astice ve vyzihané slitiné A325.

Obrazek 4.57: Difraktogram c¢astice ve vyzihané slitiné A325.
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5. Shrnuti diskuzi

5.1 Pocatec¢ni stav

Vyroba pasu metodou TRC vede k tvorbé eutektickych kolonii ¢astic pri-
marnich fazi, a vzhledem k rychlosti tuhnuti predpokladame, ze se jedna o faze
nerovnovazné. Kolonie téchto ¢astic se vytvareji v pribéhu odlévani na hranicich
utuhlych oblasti, jsou orientovany ve sméru odlévani pasu (valcovani). Tyto Cas-
tice jsou vyrazné protazené s ndhodnou orientaci jejich podélné osy. Tato zakladni
charakteristika je stejna ve vsech slitinach.

Konecna podoba ¢astic primarnich fazi a jejich frakéni podil zavisi na poméru
piimeési v taveniné. U slitin s malym mnozstvim kiemiku (A315, A325, E256) je
délka téchto castic fadové 1 — 2 um. Frakéni podil téchto castic je ve slitinach
A315 a A325 zhruba stejny. Ve slitiné E256 je podle prvotniho odhadu o néco
nizsi. Vyplyva z toho, Ze rozhodujici pro velikost frakéniho podilu téchto c¢astic
je koncentrace zeleza ve slitiné a mangan zrejmé pii tuhnuti do téchto castic
vstupuje minimélné a zistava rozpustény v matrici. Vyrazné odlisnou velikost a
frakéni objem téchto ¢astic se objevuje ve slitiné C340, ktera méa zhruba tretinovou
koncentraci zeleza v porovnani s predchozimi slitinami a zhruba stejné mnozstvi
kfemiku jako Zeleza. Céstice téchto fazi jsou zhruba dvakrat delsf a jejich frakéni
podil je ve srovnani s predchozimi slitinami zhruba tretinovy.

5.2 Transformace c¢astic

Pri analyze pribéhu transformaci pozorujeme korelaci mezi mnozstvim zeleza
v taveniné a teplotou, pfi niz Zaéne dochézet k prvotni transformaci (sferoidizaci)
castic. Ve slitiné A315 zacne transformace ¢astic primarnich fazi probihat jiz pti
teploté 400 °C. Nad teplotou 475°C se ¢astecné transformované kulovité castice
zacCinaji rozpoustét a primesi téchto ¢astic se presouvaji do hrubsich sekundarnich
castic s destickovitou a tycinkovitou morfologii. Avsak ani po zihani na 575°C
nejsou jesté vSechny kulovité ¢astice rozpustény. Vzhledem k rozpustnosti Zeleza
v hliniku predpokladéame, ze po transformaci zbyde v matrici jen malé procento
zeleza, coz ziejme vede k vyssi tepelné stabilité téchto castic.

Podobné je tomu také v pripadé slitiny E256, kterd osbsahuje o zhruba 25%
méneé zeleza. Ke sferoidizaci ¢astic primarnich fazi dochazi pti teploté o néco vyssi,
a to 425°C. S nejvétsi pravdépodobnosti nizsi celkové mnozstvi zeleza v taveniné
prispiva k vyssi tepelné stabilité téchto ¢astic. Ostatni procesy, jako hrubnuti
sférickych castic a rozpousténi do castic sekundarnich fazi probihaji stejné jako u
slitiny A315.

Slitina A325, kterd se od slitin A315 a E256 lisi vétsim mnozstvim zeleza
a pritomnosti manganu, vykazuje zcela odlisné chovani. K prvnim pozorovatel-
nym zménam v morfologii ¢astic primarnich fazi dochazi az pri teploté 475°C a
noveé vzniklé ¢astice sekundarnich fazi vétsinou nevznikaji mimo oblast ptivod-
nich kolonii, ale nové hrubé castice se vytvareji jako dusledek nahrubnuti nékte-
rych sferoidizovanych ¢astic v ptiivodnich eutektickych koloniich. Morfologie ¢astic
sekundarnich fazi ve findlnim stavu je vsak stejna jako ve slitindch A315 a E256.
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Ve slitiné C340 dochazi k prvnim pozorovatelnym zménam v morfologii ¢as-
tic primarnich fazi az pti teploté 500 °C, tedy kiremik podobné jako mangan ve
slitiné A325, stabilizuje ¢astice primarnich fazi a posouva jejich transformaci k
vyssim teplotam. Stejné jako ve slitiné A325 dochazi k tvorbé sekundarnich fazi
transformaci sferoidizovanych ¢astic uvnitt puvodnich kolonii. Tyto ¢astice se vét-
sinou nevytvari uvnitt zrn hlinikové matrice. Ve slitiné ztejmé nedoslo k uplné
transformaci z divodt destrukce vzorku.

Ke stejnym zavérim lze dojit analyzou vysledkt rezistometrickych mérent.
Kvalitativné se od sebe vysledky pro slitiny A315, A325 a E256 prilis nelisi (vlastni
transformace primarnich fazi mé jen omezeny vliv na zmény rezistivity), pouze
jednotlivd minima jsou situovana u jinych teplot ve shodé s TEM pozorovanim.
Vyrazné se lisi vysledky pouze pro slitinu C340 ve shodé s in-situ experimenty v
TEM.

5.3 Valcované slitiny

Vliv valcovani pred vlastni modelovou homogenizaci je do zna¢né miry ome-
zeny. PTi teplotach vyssich nez 300 je v litych i valcovanych vzorcich zcela odstra-
néna dislokacni substruktura a transformace primarnich fazi probihaji ve dvou
vybranych slitinach v litém i valcovaném stavu stejnym zpiisobem.

5.4 Krystalograficka analyza castic

Analyzou castic ve slitiné C340 jsme zjistili, ze ¢astice v pocatecnim i kon-
covém stavu odpovidaji kubické struktute faze a—Al(Fe,Mn)Si s rozdilnou pro-
storovou grupou. Faze s prostou kubickou strukturou se transformovala na fazi
s kubickou prostorové centrovanou strukturou, ktera podle literarnich idaji ob-
sahuje vyssi procento kiremiku. Predpokladame tedy, ze tato faze se vytvari v
dusledku odcerpani zbytkového kiemiku z matrice béhem in-situ zihani.

Identifikace fazi ve slitnach s nizkym obsahem kremiku je zna¢né kompliko-
vanéjsi a do znacné miry nejednoznacnd. Ve slitiné E256 struktura primarnich
i sekundarnich fazi odpovida hexagondlni strukture a—Al(Fe,Mn)Si, avsak po-
dobné jako u slitiny C340 se tyto dvé faze lisi prostorovou grupou. Pritomnost
této faze ve slitiné s nizkou koncentraci kfemiku je prekvapiva, nebof pti stechio-
metrickém slozeni by faze a—Al(Fe,Mn)Si méla obsahovat odhadem 9 % kiemiku.
Moznym vysvétlenim je, Ze v této fazi mize byt kiemik castecné substituovan hli-
nikem, tudiz nestechiometrickym slozenim uvazované faze. Dalsim divodem miize
byt relativné malé statistickd vypovidaci hodnota analyzy vyplyvajici z identi-
fikace difraktogrami jedné castice v kazdé slitiné. Nicméné tyto analyzy jsou
vstupnimi analyzami pro komplexnéjsi vyzkum a charakterizaci ¢astic dalsimi me-
todami elektronové mikroskopie (napriklad analyza difrakce zpétné odrazenych
elektrontt - EBSD nebo precesni elektronova difrakce v transmisni elektronové
mikroskopii - ASTAR [30]).

Ve slitiné A315 byla tato hexagonalni faze v jedné z modifikaci pozorovana
pouze v koncovém stavu, ve vychozim stavu se difraktogramy nepodarilo ztotoz-
nit s literarné udavanymi strukturami, 1ze vsak vyloucit pritomnost hexagonalni
faze a—Al(Fe,Mn)Si. Podobné lze vyloucit pritomnost této faze ve slitiné A325
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v zihaném stavu. Ve vychozim stavu neni vyskyt hexagonalni faze stoprocentné
potvrzen, jelikoz se zatim podarilo ztotoznit s touto fazi pouze jeden difrakto-
gram. Druhy, i pfesto, ze mezirovinné vzdalenosti odpovidaji hexagonalni struk-
tute faze a—Al(Fe,Mn)Si, neodpovida této fazi zcela geometrii difraktogramu.
Céstice ve vyzihaném stavu slitiny A325 vSak bezpec¢né nesplituji symetrii faze
a—Al(Fe,Mn)Si.
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Z.aver

Vysledky uvedené v praci se tykaji vyvoje mikrostruktury v hlinikovych sliti-
nach po modelovém homogeniza¢nim zihani.

Bylo provedeno mapovani mikrostruktury ¢tyt hlinikovych slitin vyrobenych
metodou TRC v nichz byly nalezeny kolonie eutektickych c¢astic s tycinkovitou
morfologii. Vyssi koncentrace kiemiku ve slitiné C340 vede ke vzniku vyrazné
hrubsich primarnich ¢astic v porovnani s ostatnimi slitinami. Béhem modelo-
vych in-situ experimenti dochazi ve vsech slitinach nejprve k transformaci ty-
¢inkovitych castic primarnich fazi na ¢astice kulovité. P1i vyssich teplotach bylo
pozorovano rozpousténi téchto castic a tvorba hrubych c¢astic sekundarnich fazi
mimo oblasti piuvodnich eutektickych koloni (A315, E256) nebo se nové ¢éstice
sekundarnich fazi vytvari nahrubnutim a primou transformaci sferoidizovanych
primarnich fazi v oblasti puvodnich eutektickych kolonii (A325, C340). Modelové
experimenty déle ukazaly, ze pripadné zarazeni preddeformace valcovanim tyto
déje nijak neovliviiuje. Z pohledu praktického vyuziti vysledkt v pramyslu je
zrejmé, ze nahrublé c¢astice sekundarnich fazi mohou vyrazné negativné ovlivnit
tvorbu pérta v tenkych foliich. Nejvhodnéjsi strukturou, pri které by mél byt vliv
castic na tvorbu pértt omezen se jevi takové podminky zpracovani, pti nichz dojde
ke sferoidizaci ¢astic primarnich fazi, pricemz nedochazi k nahrubnuti castic fazi
sekundarnich.
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