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Abstrakt: V zliatinach Zeleza a hlinika zlozenim blizkych FesAl bola $tudova-
na Struktura a koncentracia materidlovych defektov v korelécii s mikrotvrdostou
vzorkov. Meranie doby Zivota pozitronov vo vzorkoch po zihani na 1000°C jed-
nu hodinu a zakaleni odhalilo vysoké koncentracie vakancii, ktoré vo vzorkoch
Fer 9sAlog 9o a Fersg9Alag g1 sposobili saturovany zéchyt pozitronov na vakan-
ciach. Po néaslednom zihani na teplotach od 200 do 520°C po dobu 40 minnt
saturovany zachyt pretrval.

Vo vzorku FegAl bola vypoc¢itand koncentracia zakalenych nerovnovaznych
vakancii, ktora sa znizovala zihanim na teplotach od 320°C az po teplotu 520°C,
kde zacala rast.

Koinciden¢éné meranie Dopplerovského rozsirenia anihilacného piku ukazalo
zvySenu frakciu atomov hlinika na priblizne 95% v okoli vakancie v Fer; ggAlog oo
a pod 90% v Fersg9Alosg1. V FesAl sa vakancia pravdepodobne tvori na mieste
atomu Zeleza na A-podmriezke v D03 faze.

Meranim S-parametru anihila¢ného piku pomocou zviizku monoenergetickych
pozitronov bola vypocitana koncentracia zakalenych vakancii v Ferq gg Alog g2, Fers.99Alas01
a FesAl

Meranie mikrotvrdosti potvrdilo korelaciu koncentracie vakancii s tvrdostou
vzorku.
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Abstract: In Fe-Al based alloys near the composition of Fe3Al were studied the
structure and the concentration of material defects in correlation with microhard-
ness of specimens. Measurement of positron lifetime in specimens after annealing
at 1000°C for 1 hour and quenching showed high concentrations of vacancies,
which in Fer; ggAlog g2 and Fers g9Algy g1 caused saturated trapping of positrons at
vacancies. After consecutive annealing at temperatures from 200 to 520°C for 40
minutes the saturated trapping still persisted.

In the FezAl specimen was computed the concentration of quenched-in vacan-
cies, which was decreasing by annealing at temperatures from 320 to 520°C where
it started to increase.

Coincidence Doppler broadening of annihilation peak showed elevated fraction



of Al atoms at around 90% in the neighbourhood of vacancy in Fery ggAlog g2 and
Fers.99Alo401. Presumably in FesAl is created the Fe vacancy in the A-sublattice
of D03 phase.

By measurements of S-parameter of annihilation peak on a continuous mo-
noenergetic positron beam were computed the concentrations of quenched-in va-
cancies in Fe71_98A128.02, F€75.99A124.01 and FesAl

Measurements of microhardness confirmed the correlation of concentration of
vacancies with the hardness of specimen.

Keywords: Fe-Al, vacancy, positron annihilation spectroscopy, microhardness



Kapitola 1

Uvod

Zliatiny zeleza a hlinika st priemyselne zaujimavé materialy pre svoj vyni-
kajici pomer tvrdosti ku hmotnosti a nenaro¢nu vyrobu. Pri vyssich teplotach
vykazuji dobri odolnost voci korézii a vysoki pevnost. Dolezitym k pochopeniu
vlastnosti tohto materialu sa ukazuje byt studium vakancii. Koncentracie vakancii
v tychto zliatinach su o niekol’ko radov vyssie ako v ¢istych kovoch.

Pozitronovou anihila¢nou spektroskopiou je mozné nedestruktivne skimat de-
fekty v objeme pevnej latky. Meranim doby Zivota pozitronov mozno klasifiko-
vat dany typ defektu a odhadnit jeho koncentraciu. Implantaciou zvizku mo-
noenergetickych pozitronov mozno skumat difazne charakteristiky pozitronu a
ur¢it koncentraciu defektu zo skratenia strednej difuznej dlzky pozitronu. Pomo-
cou koinciden¢ného merania Dopplerovského rozsirenia anihilacného piku sa da
urc¢it chemické okolie defektov. Mechanické vlastnosti ako napr. mikrotvrdost su
odrazom mikroskopického usporiadania do faz a koncentracie jednotlivych typov
defektov.



Kapitola 2

Metody merania

2.1 Meranie Vickersovej mikrotvrdosti

Vickersova metdda spociva v zabodavani diamantového hrotu do vylesteného
povrchu vzorku. Mikrotvrdost bola merana na pristroji STRUERS Duramin-2
micro-tester. Zataz 100 gramov bola aplikovana po dobu 10 sektind. Hrot testera
je definovaného pyramidového tvaru s vrcholovym uhlom 136°. Zo Stvorcového
odtlac¢ku sa mikroskopom s meracimi ryskami v objektive odmera velkost uhlop-
rie¢ok. Z nich pristroj vypocita Vickersovu tvrdost HV podla vzorca
F 2Fsin(136°/2)

HY'=7 iz

(2.1)

kde F je sila vyvinutda hmotnostou zévazia, A je velkost plochy odtlacku a d
je velkost uhloprie¢ok. Meranie mozno prevadzat len na povrchu vylestenom do
optického lesku. Pri zihani sa na povrchu tvorili oxidy Zeleza a vytvarali sfarbenie
povrchu. Pri teplotach od 800°C prebiehala oxidacia najmé po hraniciach zin,
zatial ¢o povrch ostaval leskly. Kvoli odstraneniu oxidu som po kazdom Zzihani
povrch vzorkov vybrisil na briasnom kotici za pridania suspenzie s diamantovymi
zrnami o priemere 9um.

2.2 Meranie doby Zivota pozitronov

Meranie doby zivota pozitronov v pevnej latke je nedestruktivna metoda pouzi-
vana na skumanie defektov a volnych objemov. Tato metoda vyuZziva vlastnost
zdroja pozitronov jadro ?2Na, ktoré sa podl'a rozpadovej schémy na Obrazku 2.2
po [T-rozpade néasledne deexcituje vyZiarenim fotonu s energiou 1274keV, nazy-
vaného Start signal.

Pozitron vnikne do skiimanej latky a nasledne sa termalizuje - energia je-
ho tepelného pohybu bude 39meV pri pokojovej teplote. Energiu straca postup-
ne ionizaciou, excitaciou vnutornych elektronov, neskor excitaciou vodivostnych
elektronov a nakoniec rozptylmi na fononoch. Termaliza¢ny proces pre Ziari¢ 2?Na,
so strednou energiou pozitronov priblizne 270keV trva v priemere jednotky piko-
sektind a pozitron pri hom prenikne radovo do hibky desiatok az stovdk um 6].
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Obrazok 2.1: Rozpadova schéma Ziarica 2?Na.

Pozitron zije v tepelnej rovnovahe isti dobu a nakoniec anihiluje s elektronom
za vyZiarenia najcastejSie dvoch v-kvant o energii priblizne 511keV. Doba medzi
zachytenim Start signalu a anihila¢ného ~-kvanta sluzi na urcenie doby Zzivota
pozitronov v latke.

Pozitron v tepelnej rovnovéhe sa rozptyluje na fononoch a v klasickom pri-
blizeni vykonava v materiali takmer izotropny ndhodny difazny pohyb. Difizny
koeficient pozitronu D. leZi pre pevné litky v rozmedzi 0,1 az 2 cm?s~! pri po-
kojovej teplote. Strednéa difazna dizka L, pozitronu je stredna vzdialenost od
miesta termalizicie, do ktorej sa pozitron dostane difiznym pohybom za dobu
zivota delokalizovaného pozitronu 7z, sa vyjadri ako

L+,B = \/D_;'_TB. (22)

Pre kovy je L, radovo stovky nanometrov a pozitron tak presktima oblast obsa-
hujiicu okolo 107 atomov [6].

Anihila¢né rychlost Ag delokalizovaného pozitronu v kove je tmerné prekrytiu
pozitronovej a elektronovej hustoty (6]

A =72 [ pu(e)p-(ra)r(m)dr, (2.3)

kde 7. = e%/(4megmc?) je klasicky polomer elektronu, p,(r) a p_(r) je husto-
ta pozitronov, resp. elektronov. Delokalizovany pozitron navyse zvysuje hustotu
elektronov v mieste svojho vyskytu o korelaény faktor v(r) posobenim coulom-
bickej pritazlivej interakcie a sposobuje zviacSenie anihilac¢nej rychlosti Ag a teda
znizenie doby zivota delokalizovaného pozitronu 75, ktord oznacuje prevrateni

hodnotu anihila¢nej rychlosti
1

V neporusenom materiali sa pravdepodobnost, ze pozitron v ¢ase t (meranom
od okamihu vniknutia pozitronu do materialu) este neanihiloval n(t), vyjadri ako

B (24)

n(t) = e 5t (2.5)

Pri dostato¢nom pocte nameranych koincidencii dostaneme klesajiicu exponen-
cidlnu zavislost po¢tu anihilacii na ¢ase. Doba Zivota pozitronu 75 = 1/Ag je
stredna hodnota tohto rozdelenia. Realne namerané spektrum S je konvoliciou

idealneho spektra
Sia(t) = —de) = Age 5! (2.6)
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s rozliSovacou funkciou spektrometra R navySené od nahodnych koincidencii z
pozadia B.
S(t) = Si(t) * R(t) + B. (2.7)

V kovoch sa doba zivota pohybuje v rozmedzi 100 az 300 ps. V tejto praci bola do-
ba zivota merand na digitdlnom spektrometri s asovym rozliSenim 145ps(FHWM)
a pocCetnostou koincidencif 100/s pri rovnakom zdroji |2].

V defektoch pevnej latky, ktoré vytvaraju volny objem, dochadza k znizeniu
odpudivej interakcie pozitronu s kladnymi iontami mriezky a tak lokalizovany stav
v takejto potencidlovej jame moze nadobudat nizsie hodnoty vlastnej energie ako
delokalizovany stav pozitronu. Dochédza teda k zachytu pozitronu v defekte a
rozdiel energie medzi delokalizovanym a lokalizovanym stavom urcuje vizbovi
energiu defektu pre pozitron Eg. V priestoroch defektu je lokalna elektronova
hustota nizSia ako v priestoroch pravidelnej mriezky, preto dochadza k mensiemu
prekryvu vinovych funkcii elektronov a pozitronu. Doby zivota pozitronov zachy-
tenych napr. vo vakanciach st preto vicsie. Rovnako pri zhlukovani vakancii sa
doba zivota eSte zvysuje.

Pre kvalitativny popis zachytu pozitronu na jednom type defektov slizi kon-
ven¢ény zachytovy model [6]. Pravdepodobnost, Ze je pozitron v ¢ase t volny,
nazveme np(t) a pravdepodobnost, Ze je pozitron v ¢ase t zachyteny v defekte
nazveme np(t). Termalizovany pozitron moéze anihilovat ako zachyteny s anihi-
la¢nou rychlostou A\p pre prislusny defekt. V kovoch s velkymi koncentraciami
vakancii nastava zachytom riadeny proces, kedy je doba potrebné k difundova-
ni pozitronu k defektu zanedbatelné oproti dobe potrebnej pre prechod do za-
chyteného stavu. Pravdepodobnost zachytu voIného pozitronu v defekte je dana
zachytovou rychlostou defektu Kp.

Predpoklady pre popis pomocou konvencéného zachytového modelu urcuju, ze
ho mozno pouzit v pripade, ze
1. zachyteny moze byt len termalizovany pozitron,

2. nedochadza k uniku zachyteného pozitronu spit do delokalizovaného stavu,
3. defekty st rozmiestnené nahodne.
Dostavame tento tvar kinetickych rovnic:

dnp(t
(ft( ) = _()\B + KD)nB(t) (28)
dnp(t
(?t( ) == —)\DnD(t) + KDTZB(t). (29)
RieSenim stistavy rovnic (2.8) s pociato¢nymi podmienkami ng(0) = 1 a
np(0) = 0 dostaneme
np(t) = e~ As+Ep)t (2.10)
np(t) = Kp ~Apt _ o=(As+KD)), (2.11)
Ap—Ap+ Kp
Idealne spektrum dob zivota je teda dvojkomponentné
d
Sia(t) = —W = MTe ™+ Ayle ™. (2.12)

Pre doby zivota, anihilacné rychlosti a relativne intenzity komponent dostavame
z (2.10) az (2.12)



1 1
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1 1 Kp

- - - [= "= 2.14

LS VW CS VI (2.14)

Kratka komponenta 71 je z anihildcie pozitronu ako volného a dlha kompo-
nenta 7, je anihilacia z pozitronu zachyteného v defekte.
Zéachytova rychlost defektu je priamo imerné koncentracii defektu cp

KD = VpCp, (215)

kde vp je Specifickd zachytova rychlost pozitronu na defekte. Z vysSie uvedenych
vztahov moZno zachytova rychlost Kp vypocitat podla

Kp = L2 (1 - 1) . (2.16)

T 1 \Tp T2

Namerané realne spektrum vznikd sictom viacerych prispevkov k dobam zi-
vota s roznymi intenzitami, medzi ktorymi je nutno brat do uvahy prispevky
od ziarica, folie ziarica a vzorku. Ten sa moze skladat z prispevkov od roznych
typov defektov a od delokalizovaného pozitronu. Zo vzrastajicou koncentraciou
defektov sa intenzita kratkej komponenty zmenSuje az sa dostane pod rozliSova-
ciu schopnost spektrometra(~ 5%). Pre vakancie v Fe-Al zliatinach je maximalna
koncentracia, ktord uz sposobuje saturovany zachyt pozitronov na defektoch

Cvmazzr = 2 X 107 %at. ™, (2.17)

Predpoklady zachytom riadeného modelu st splnené, ked je veli¢ina 7; vypo-
¢itana zo vztahu

= (Il + 12> B (2.18)

T1 T2

rovnd priblizne hodnote doby Zivota pozitronu v bezdefektnom materiali 5.
2.3 Meranie CDB

Koincidenéné meranie Dopplerovského rozsirenia anihila¢ného piku (CDB) je
vhodnou metédou na zistovanie chemického okolia defektov. Kazdy prvok sa v
spektre prejavi jedineénym tvarom piku. Termalizovany pozitron mé prakticky
nulovi hybnost a anihiluje s elektronmi, ¢im ziskavame poznatok o distribucii
hybnosti elektronov z Dopplerovského posunu energii anihila¢nych fotonov. V ta-
ziskovej ststave maju anihila¢né kvanta energiu rovnt kludovej hmotnosti elek-
tronu a pozitronu 511keV. V laboratérnej sustave sa anihila¢né fotony odchyluju
od antikolinearity v dosledku nenulovej hybnosti anihila¢ného paru ako na Ob-
razku 2.2. Longitudalna a transverzalna zlozka hybnosti p st oznacené ako py,
a pr. Pohyb v laboratornej stistave sposobuje Dopplerov posun energie anihilac-
nych fotonov meranych v laboratornej sistave. Posun frekvencii sa vyjadri ako
Av/v = v /e, teda pomocou longitudéalnej rychlosti v, = pr/2m. Pre Dopple-
rovsky posun energie posun energie plati AE E = Av/v, takze
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vL pPL
AE = —F =c—. 2.19
. 5 (2.19)
Dopplerovsky posun energie zavisi na longitudélnej zlozke hybnosti.
Y2
A
| &
pr b2 =mc— %PL
pa! p1 =mc+ %pL pL

A

-

Obrézok 2.2: Vektorovy diagram zachovania hybnosti pri anihila¢nom procese.

Meranie v koincidencii potlacuje nahodné javy pozadia tym, 7Ze zaznamena iba
udalosti, ked do obidvoch detektorov vletia anihila¢né vy-fotony stucasne. Rozdiel
energii tychto dvoch fotonov nam da prislusnid hybnost anihilovaného elektronu,
sticet energii nadm poskytuje informaciu o rozlisovacej funkcii aparatiry. Spek-
troskop je zalozeny na dvoch polovodic¢ovych detektoroch s Germéaniom vysokej
Cistoty. Dosahuje tak priemerné rozlisenie 1,0 keV (FHWM) v energiach okolo
511 keV. So zdrojom pozitronov ??Na sa nameria 500 koincidencii za sekundu,
celkovo vzdy 100 miliénov koincidencii.

2.4 Meranie na zvazku SPIS

Slow Positron Implantation Spectroscopy (SPIS) je metoda skumajica vzo-
rek zvazkom monoenergetickych pozitronov. Pozitrony si magneticky vedené zo
zdroja do urychlovaca, ktorym je mozné urychlit pozitrony na energie 30eV az
36keV. Tie sa v latke termalizuji rozne rychlo a takto mozno skimat vlastnosti
latok v roznych hibkach pod povrchom. Germaniovym detektorom s rozliSenim
1,09 keV (FHWM) pri energiach okolo 511 keV sa skima Dopplerovské rozsirenie
anihila¢ného piku v spektre. Na nameranom spektre sa urcuje S-parameter, kto-
ry udéva velkost plochy piku vo vymedzenej oblasti energii v okoli stredu piku.
Oblast energii sa pri spracovani nemeni a skiima sa zmena S-parametru. Prispev-
ky k malym Dopplerovskym posuvom davaja pozitrony, ktoré su lokalizované vo
vakancii a anihiluju najc¢astejsie z volnymi elektronmi, ktoré maja nizsiu hybnost
ako elektrony vnitornych slupiek atobmov. S-parameter je preto tym vacsi, ¢im je
vyssia koncentracia vakancii.

Zéachytova rychlost vakancie Ky je pravdepodobnost zachytu volného pozit-
ronu vo vakancii a moze byt vypocitana zo vztahu

1 (L%,
Ky=— -2 1 2.20
= () 220

kde L, p je diftzna dlzka pozitronu v bezdefektnom materiale a vypoéita sa podla
vztahu (2.2), L, je difazna dlzka pozitronu v Studovanom vzorku. Difaznu dlzku
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pozitronu mozno zistit z rozdielnych vlastnosti materialu na povrchu a v objeme.
Pozitron sa po termalizacii pohybuje ndhodnym pohybom. Ak sa pozitron ter-
malizuje v mengej hibke, ako je diftzna dl7ka, tak ¢ast pozitronov vydifunduje na
povrch a zanihiluje tam. Pre vysokoenergetické pozitrony, ktoré sa dostani hlbsie
do objemu vzorku ako je L., bude S-parameter konStantny, pretoze nikdy nedi-
fundujt az na povrch, ale pred tym sa zachytia na vakancii. Pre nizkoenergetické
pozitrony bude S-parameter odlisny, pretoze niektoré anihiluji na povrchu. Fito-
vanim narastu S-parametru tak mozme zistit difaznu dizku pozitronu vo vzorku
L, . Difazny koeficient D, v bezdefektnom FesAl je odhadom vazeny priemer
difaznych koeficientov Zeleza a hlinika [1].

3 1
D, ~ ZDJF,Fe + ZD”L’AZ = 3em?s! (2.21)

Zachytovéa rychlost vakancie Ky je priamo timernd koncentricii vakancii ¢y, ktora

sa tak vypocita podla vztahu
K
oy = —2 (2.22)
Vy

kde je pouZiti pecificka zachytova rychlost pozitronu vy = 4 x 10 at.s™! pre

vakancie v FegAl [12].
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Kapitola 3

Struktira

3.1 Zliatiny FesAl

Fazovy diagram zliatin Zeleza a hlinika zobrazuje Obréazok 3.1.

1400 \

1200 P

1000

T(=C)

BOO F_

600

400

200 1
40

Al (at,%) - Fe-Al

Obrazok 3.1: Fazovy diagram Fe-Al zliatin.

Struktira zliatin Zeleza a hlinika v okolf FesAl sa da popisat pomocou pries-
torovo centrovanej kubickej mriezky, ktord sa da rozlozit na dve prosté kubic-
ké podmriezky. A-podmriezka je posunutd vo¢i B-podmriezke o polovicu tele-
sovej uhlopriecky. V tejto praci sa skiimané vzorky mohli nachiddzat v troch
fazach. D03 faza je najusporiadanejSia faza a docieli sa usporiadanim atomov
zeleza na A-podmriezku a striedavym usporiadanim atomov hliniku a Zeleza na
B-podmriezku. Na B-podmriezke sa vlastne vytvoria dve plosne centrované ku-
bické mriezky s dvakrat viac¢sim mriezkovym parametrom. B2 faza vznikne uspo-
riadanim atomov zeleza na A-podmriezku a nasledného ndhodného usporiadania
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atomov zeleza a hliniku na B-podmriezku. Faza A2 vznikne ndhodnym usporia-
danim atomov na priestorovo centrovant kubickd mriezku.

Podla teoretickych vypoctov na zéklade grand-kanonického Statistického si-
boru sa v D03 faze [10] ani v B2 faze |7]| netvoria Al-vakancie, pretoze maji vyssiu
formac¢nu energiu ako konkurenény proces - tvorba Fe-vakancii na A-podmriezke.
Vypocty tiez ukazuja priblizne nulovt formac¢ni energiu Al-antisite a Fe-antisite
atomov na B-podmriezke v D03 faze.

3.2 Vzorky

Sktumané vzorky boli pripravené zithanim na 1000°C pod dobu jednej hodiny v
ampule zo silikénového skla vycerpanej na vakuum 10~2 mbar. Nasledne boli za-
kalené vo vode na pokojovi teplotu. Vo vSetkych grafoch je hodnota uvedena pre
20°C v skuto¢nosti hodnota namerana po tomto pociato¢nom zihani a zakaleni.

Vzorky sa zliatiny Zeleza a hlinika s roznym obsahom hlinika: stechiomet-
ricky FeszAl, s niz§im obsahom hlinika Fe;599Alas 01, S vyS$sim obsahom hlinika
Feri 9sAlsg go. Podla atomovych percent Zeleza boli vzorky oznacené ako F75a,
F76a, F'72a. Na meranie mikrotvrdosti boli uréené vzorky tri vzorky s rovnakym
zloZenim a navyse s oznacenim HV.

Zihanie vzorkov bolo uskuto¢iiované v muflovej peci Classic a teplota pocas
zihania kolisala nanajvys o 1°C.

3.3 Klasifikacia defektov

Na nestechiometrickych vzorkéch boli stredné velkosti zin 1-2 mm, na ste-
chiometrickom vzorku asi 5 mm. Na vyznamny zachyt pozitronov na hraniciach
zin by museli mat velkost porovnatelni so strednou diféiznou dizkou L, v tomto
materiali, ktora je nanajvys stovky nm[11].

Vzorky boli oddelené dostato¢ne pomalym rezom, takze sa pri spracovani
nevytvarali dislokacie a teda zachyt pozitronov na dislokdciach mozno takisto
vylacit.

Je zname, Ze sa mechanické vlastnosti kovov v oblasti plastickej deformacie
moze pohyb dislokéicii. Tento jednodimenzionalny defekt krystalickej Struktiry
latky umoznuje kvalitativne vysvetlit pohyb dvoch atomovych rovin pri sklze.
Zvysenie koncentracie dislokacii sposobuje znizenie Youngovho modulu a tym
zvacSenie tvarnosti kovov. Pohyb dislokacii sa v8ak znizuje s pritomnostou bo-
dovych defektov ako st napr. primesy inych prvkov alebo vakancie. ZvySovanie
koncentracie bodovych defektov zvic¢suje pocet prekdzok pre pohyb dislokacii a
tak zvySuju Youngov modul a tvrdost materialu.

Tvorba tepelnych vakancii umoziuje materialu znizit svoj Gibbsov potencial
a preto pri danej teplote sa rovnovaha ustéli za vytvorenia koncentracie rovno-
vaznych vakancii c¢j,. Pévodny Gibbsov potencial krystalu G, sa po pridani n
vakancii zmeni na

G* = Gy +nGp — TS, (3.1)
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kde GF je formacny Gibbsov potencial a plati prenho Gp = Hrp — T'SFp, kde
Hp je formacna entalpia a Sr je formac¢na entropia, ktord vnesie pridanie jednej
vakancie do vibra¢nych modov krystalu. Entropia S, vznika pridanim n vakancii
do krystalu N atomov. Minimum Gibbsovho potencidlu G* sa dostane anulovanim
jeho derivacie podla po¢tu vakancii n. Po derivovani Boltzmanovej definicie S,
dostaneme pomocou kombinatorickych vztahov a Stirlingovho vzorca vztah

N
n
Odtial mozno vyjadrit rovnovaznu koncentraciu vakancii ¢* = § ako

S5k Hp

¢y, =eFfse kBT (3.3)

Popri tepelnych vakanciach sa v nestechiometrickych zliatinach tvoria Struk-

tarne defekty v doésledku prebytku jednej zo zloziek. M6zu to byt vakancie na

miestach atomov menej pocetnej zlozky alebo antisite atomy, tie ktoré obsadia

poziciu mriezky, ktord im v stechiometrickom usporiadani neprislicha. Intersti-

cidlne atomy maju typicky omnoho nizsie koncentracia ako koncentracie vakancii.

Napokon sa mozu v latke vyskytnat oblasti, kde sa nachiddzaja iba atomy jedné-

ho prvku, tzv. precipitaty, tie sa vSak odrazia na fazovom diagrame tplne novou
struktirou.
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Kapitola 4

Vysledky

4.1 Vickersova mikrotvrdost

Pri merani som na kazdom vzorku po zihani spravil 10 vpichov dostato¢ne
daleko od seba a v roznych miestach na ploche vzorku. Z tychto hodnét bol
vypocitany aritmeticky priemer a standardni odchylka. Pocet 10 bol zvoleny
kvoli moznym nehomogenitadm vo vzorku a dobre ukazal presnost danej metody.
Vzrast §tandardnej odchylky ukazal pritomnost viacerych faz v blizkosti velkych
poklesov a rastov v grafe na Obrazku 4.1.

550 L L s B e e L B S S S S |
500 | ] §
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S 4o0f | ; :
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e O 9.
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350 + 000 i
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i —0— FejAl ]
—0— Fey gAlg gy |
250 1 1 1 L 1 1 1 1 I 1 I L 1 I 1 1 L 1 I 1 1 I 1 I 1 1 -
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T(°C)

Obrazok 4.1: Vysledky merania Vickersovej mikrotvrdosti.
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4.2 Doby Zivota pozitronov

Na Obrazku 4.2 st vysledky merania doby Zivota pozitronov a intenzity kom-
ponent spektra. Dve vodorovné ¢iary oznacuji hrani¢éné teoretické predpoklady
podla vypoctov dob Zivota pre rozne pocty Al atomov ako najblizsich a druhych
najblizsich susedov vakancie [11]. Doba 181 ps bola vypocitana pre limitny pripad
atomov zeleza ako 8 najblizsich susedov a 8 druhych najblizsich susedov vakancie
a doba 199 ps vysla z vypoctov pre 8 najblizsich susedov a 8 druhych najblizsich
susedov vakancie atomov hlinika.
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Obréazok 4.2: Na hornom grafe st doby Zivota pozitronov vzorkov po zihani na

teplotach ¢, na spodnom grafe sii intenzity komponenty pozitronov zachytenych
v defektoch.

V Tabulke 4.1 st namerané hodnoty dob Zivota. Pre vzorky F72a a F76a je
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intenzita I, = 100%, takZe nastava saturovany zéachyt, preto je v spektre iba
hodnota dlhej komponenty. Pre vzorek F75a je namerana hodnota kratkej a dlI-
hej komponenty 7 a 75 s intenzitami I; a I,. Z nich je vypocitani aj veli¢ina
7 podla vztahu (2.18). Predpoklady zachytom riadeného modelu, t.j. v tomto
pripade jeden typ defektov ndhodne rozmiestnenych v materidle, su splnené, ked
je veli¢ina 7, pribliZzne rovna dobe Zivota 7 = 112ps v bezdefektnom materiali.

Tabulka 4.1: Namerané doby Zivota pozitronov vo vzorkach Zihanych po dobu
40 minat na teplotach t a zakalenych na pokojovi teplotu. Chyba merania je na
mieste poslednej platnej ¢islice uvedena standardné odchylka v zatvorkach.

F72a EF76a F7ba

F72a ['76a F75a
t°Cl | 7a[ps] nlps] | milps] | L{%] | mlps] | DL[%] | 74(ps]
50 | 195,3(5) | 190,8(4) | 27(9) | 10,5(6) | 182,4(3) | 89,5(8) | 114(2)
200 | 195,1(1) | 190,5(1) | 30(8) | 7,7(5) | 184(1) |92,3(5) | 132(2)
240 | 197,9(1) | 192,2(1) | - - - - -
280 | 197,6(1) | 192,8(1) | 20(10) | 12(4) | 183,7(4) | 89(2) | 115(2)
320 | 198,4(1) | 191,7(1) | 30(10) | 9,5(6) | 184,6(2) | 90,5(6) | 124(2)
100 | 197,4(1) | 192,5(2) | 55(7) | 13(2) | 185,0(6) | 87(2) | 142(2)
140 | 198, 1(1) | 191,7(1) | 86(1) | 47,3(7) | 183,0(7) | 52,7(7) | 119(1)
180 | 196,3(1) | 191, 7(1) | 94(1) | 95(1) | 183(1) | 35(1) | 113(1)
520 — [189,5(2) | 79(2) | 48(1) | 184(1) | 52(1) | 112(1)

Pre FesAl st nizke hodnoty kratkej komponenty 71 a jej intenzity I; uréené s
pomerne velkou chybou, pretoze pre velké \; takmer splyva exponenciala kratkej
komponenty v spektre s rozliSovacou funkciou aparatury.

Na zaciatku merania sa vo vSetkych vzorkoch vyskytovali vakancie sposobené
zihanim na teplote 1000°C jednu hodinu. Zakalenim do vody nastalo zamrazenie
nerovnovazneho stavu so zachovanim istej koncentracie vakancii. T4 moze byt o
nie¢o mensia ako rovnovazna koncentracia vakancii pri 1000°C, pretoze chladnutie
vzorku malo kone¢nt rychlost a prebiehalo cez teploty, pri ktorych je rovnovazna
koncentracia mensia podla vzorca (3.3). Prvotné zakalenie sa dialo cez vy¢erpant
sklenentt ampulu s vakuom 10~2mbar, takZe kaliaca rychlost bola o nie¢o mensia
ako pri zakaleni vzorkov priamo do silikonového oleja, ale predsa este dostato¢né
na uchovanie koncentracie vakancii blizkej rovnovaznej koncentracii pri teplote
zihania.

Vyhodou stechiometrického vzorku FesAl je, Ze sa v hom na rozdiel od ne-
stechiometrickych vzorkov netvoria $truktirne vakancie, takze vieme vypocitat
koncentraciu tepelnych vakancii. Na grafe na Obrazku 4.2 vidiet, Ze pre vzorky
Fer1.9sAlag oo a Fersg9Alagor je intenzita dlhej komponenty 100%, takZze nastéava
saturovany zachyt na vakancidch. Koncentracia vakancii sa teda pohybuje nad
maximalne rozliSitelnou koncentraciou vypoécitanou v (2.17). Pre stechiometric-
ky vzorek je v Tabulke 4.2 vypo¢itana zachytova rychlost podla vzorca (2.15)
a koncentréacia vakancii pomocou vzorca (2.16) s pouZzitim Specifickej zachytove;
rychlosti pozitronu na vakancii v FesAl vy = 4 x 104 at.s™L.

Do grafu na Obrézku 4.3 je vynesena vypocitand koncentracia vakancii v F75a
z Tabulky 4.2. Postupnym Zihanim zakaleného vzorku na teplotach od 200°C sa
odzihavaju zakalené vakancie a ich koncentracia klesi. Pri teplotdch nad 300°C
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Obrazok 4.3: Koncentracia vakancii vzorku F75a.

nastava prudky pokles poc¢tu vakancii, pretoze pri tychto teplotach maji dostatok
energie na migraciu na hranice zfn a tam anihilovat.

Forma¢na entropia sa da ziskat zo vzorca (3.3) a Casto sa udava v nasobkoch
Boltzmannovej konstanty kg. Teoretické vypocty pre ¢isté kovy ukazuju, ze pre
kovy s plosne centrovanou kubickou struktirou je formacna entropia 1,8-2,0 kg
a u priestorovo centrovanych kubickych struktar 2,2-2.6 kg [4]. Pre koncentréaciu
vakancii vzorku F72a zakaleného z 1000°C podla vztahov (2.15) a (2.16) vychadza
7 x 107° at.”'. Pre D03 fazu Fess7Alzs 3 bola v ¢lanku od Schaefer a kol. [13]
namerana forma¢na entropia Hp = 1,18 £ 0,04 eV a zo vztahu (3.3) vypod&itana
formac¢né entropia bkp. Pre fazu B2 a teploty v zliatindch okolo zlozenia FeAl
sa v literattre 9] nachadzaji hodnoty formacnej entalpie okolo 1eV a formacne;

Tabulka 4.2: Vypocet koncentracie vakancii pri Zihani v FesAl.
t°C] | K[ns™] | ¢ [107at™"]
20 28,0 7,0+£0,2
200 25,7 6,4+0,2
280 241 6,0+0,3
320 25,3 6,34+0,3
400 11,1 2,8+0,2

40 | 3.3 0,8£0,2
480 1,2 0,3+0,2
520 | 3.8 0,0+£0,2
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entropie 4-5 kp. Pre zliatiny FeggAls; a FezAl v rovnovaznej D03 faze [3| boli
namerané i nizke hodnoty formacnej entalpie od 0,73 az po 0,92 €V, tie by v
nasom pripade davali neredlne hodnoty formacnej entropie, ktora by bola pri
tvorbe vakancii zaporné.

Pri teoretickych vypoctoch s grand-kanonickym stborom [10] vychadza pre
vypocitant hodnotu Hp = 1,25e¢V hodnota formacnej entropie Fe-vakancie na A-
podmriezke pre vzorek F75a Srp = 1,8kg. Pre hodnotu v ¢lanku od Schaefer a kol.
[13] dava vypocet z nameranej ¢}, hodnotu pre vzorek F75a Sp = 1,2kp. Pre graf
na Obrazku 4.4 som preto pouzil aritmeticky priemer z tychto dvoch hodnoét Sp =
1,5kp. V stechiometrickom FesAl sa da predpokladat najrychlejsie usporiadanie
sa pri kaleni, pretoze sa v nom nevyskytuju nadbyto¢né atomy prvkov, ktoré by
obmedzovali vyhodnt usporiadanost na dlhé vzdialenosti, teda D03 fazu. Takisto
prinesenie vakancie do takto usporiadaného systému zvysi menej entropiu systé-
mu ako v nestechiometrickom vzorku, pre ktoré boli vysSie hodnoty formacnej
entropie namerané.

Do grafu na Obrazku 4.4 som vyniesol teplotnu zavislost koncentracie teplot-
nych vakancii ¢f, zo vztahu (3.3) s pouzitim formaénych entalpif jednak z ¢lanku
od Schaefer a kol. [13] a jednak z teoretickych vypoctov pre D03 fazu [10]| pre
vakancie v polohe Zeleza na A-podmriezke Fe(A), na B-podmriezke Fe(B) a v
polohe hliniku na B-podmriezke Al(B).
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Fe(A) Hg = 1,25eV -
- Al(B) Hg = 1,39eV 4
Fe(B) Hg = 2,27eV
1 1 | ) I I :
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t°C

Obréazok 4.4: Teoretické vypoc¢ty priebehu rovnovaznej koncentracie vakancii pri
teplote .

Vyvoj rovnovaznych koncentracii s teplotou podla vztahu (3.3) najviac zod-
poveda nameranej hodnote cj, pri zadani formacnej entalpie vakancii Zeleza na
A-podmriezke. Ak by sme zvysili pouziti formac¢nt entropiu, vysla by formac¢na
entalpia vakancii pre nas vzorek vyssia ako 1,25eV. Korelacia tychto veli¢in je zo
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vztahu (3.3) zjavna a ziadalo by sa previest podrobnejsie merania na rozhodnutie
zavislosti tychto veli¢in na teplote Zihania, zloZzeni vzorku, pritomnej faze zliatiny
i samotnej koncentracii tepelnych i struktirnych vakancii.

4.3 CDB

Zistenie chemického okolia vakancii umoznuje koinciden¢né meranie Dopple-
rovského rozsirenia piku. Vysledny namerany pik CDB je vyhodné zobrazit v
pomere ku piku ¢istého prvku. V grafoch na Obrazkoch 4.5, 4.6 a 4.7 si na-
merané anihilacné piky vydelené anihila¢nym pikom referen¢ného vzorku dobre
vyzihaného zeleza a-Fe (99,99%).

Namerané spektrum sa sklada zo stctu spektier anihilécii s elektronmi zeleza
a hliniku. V prvom priblizeni mozno navrhnut, ze vyslednid pomerova krivka p
bude zéavisiet na percente anihilacii s elektronmi hlinika £ 4; ako

p~1—=Eu+Eaupa, (4.1)

kde pa; je pomerova krivka pre referenény vzorek Al (99,9999%). Pri nahod-
nom okoli vakancie by pre zliatiny Fe3Al mala vychadzat priblizne rovnaka frakcia
anihilacii ako pri volnom pozitrone &4 ~ 25%.

Fe,Al

éAI
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zakaleny  65%
200°C 68%
280°c 8%
0,
sa0c [0
o
400°C 60%
440°C 30%
480°C 27%
e 520°C 35%
——— £,=025

o e o e ®o o @
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Obrézok 4.5: Vysledky merania CDB pre vzorek F75a.

V oblasti nizkych hybnosti sa méze krivka odlisovat od nameranej zavislosti
kvoli réoznym koncentraciam vakancii v referenénom vzorku a v Studovanej zlia-
tine. Dolezité Casti na grafe st oblasti, kde p > 15 x 1073mgc. Tie odpovedajt
anihilacii s elektronmi vnatornych slupiek, teda s vys$§imi hybnostami.

Grafy na Obrazkoch 4.5, 4.6 a 4.7 ukazuje, ze po zakaleni z 1000°C okolie
vakancii tvoria atomy hlinik v omnoho vySSej miere, ako je ofakdvanych 25%.
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Vakancie obklopené prevazne atomami hliniku sa moézu vyskytovat v ndhodnom
usporiadani A2 faze a pri vakancii na A-podmriezke v B2 fazi. V D03 fazi by
muselo ist o omnoho komplexnejsi defekt s mnozstvom antisite atomov.
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Obrazok 4.6: Vysledky merania CDB pre vzorek F76a.
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Obrézok 4.7: Vysledky merania CDB pre vzorek F72a.

22



Ak by sme aj upustili od predpokladu, ze lokalizovany pozitron anihiluje apl-
ne ndhodne s vnatornymi elektronmi okolitych prvkov, ale je jednym z nich viac
pritahovany, rozdiely od predpokladanych 25% su prili§ vysoké a ukazuja zvyseny
vyskyt hliniku. Takisto sa hodnoty 65%, 89% a 95% znac¢ne odlisujt navzajom,
takze usporiadanie okolo vakancie vykazuje zavislost na chemickom zloZeni vzor-
ku.

Najviac hlinika v okoli vakancii sa nachadza vo vzorku F72a, ktory ma viac
hlinika ako stechiometricky vzorek. Prekvapujico sa aj v okoli vakancie vo vzor-
ku F76a vyskytuje takmer samy hlinik, hoci by ho vo vzorku mal byt nedostatok
oproti stechiometrickému usporiadaniu. To ukazuje, zZe v materiali je z energetic-
kého hladiska velmi vyhodné obklopit vakanciu atomami hlinika.

Vzorky boli zthané na 1000°C, kde sa v rovnovihe ustali neusporiadané faza
A2.V pripade vyskytu struktarnych vakancii sa ukazuje, Ze sa tato neusporiada-
nost nedodrzuje a atomy hliniku zaujmu energeticky vyhodnejSej pozicie v okoli
vakancie.

Pri zakaleni na pokojovi teplotu sa vo vzorku nachadza v réznom pomere
zmes vietkych troch faz: A2, B2 a D03 [5].

Stechiometricky vzorek sa ochladenim cez B2 fazu a D03 fazu usporiadal o
nie¢o viac, ¢omu odpoveda nizsi pocet susedov vakancie (65%). Pre vakanciu na
A-podmriezke v D03 faze by bol pocet najblizsich susedov vakancie 50% hlinika
a druhi najblizsi susedia atomy Zeleza. Ak uvazime relaxaciu atomov hlinika do
priestorov vakancie, dojde k zvySeniu poc¢tu anihilacii na vnitornych elektronoch
hlinika, ¢o mohlo sposobit navysenie £4; na 65%. Tato moznost odpoveda teore-
tickym vypo¢tom pre D03 fazu [10] a v B2 faze |7], ktoré ukazuju, 7e vakancie
maji nizsiu hodnotu formacnej entalpie na A-podmriezke.
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Obrazok 4.8: Frakcia anihilacii s vnatornymi elektronmi hlinika.

23



Pri zvySovani teploty zihania vidno na Obréazkoch 4.5 a 4.6, Ze pre vzorky
FesAl a Fers g9Alay o1 sa frakcia anihilacii na elektronoch z atomov hliniku znizuje,
pre vzorek Feqy ggAlog g sa zatial nemeni. Prehl'ad podielu anihilacii na elektro-
noch hlinika je na Obrézku 4.8, kde je vynesené veli¢ina &4 z fitovania vztahu
4.1 na CDB vysledky pre Zihanie vzorkov na réznych teplotach. V pripade vol-
ného pozitronu v tychto materidloch by mala nastavat anihildcia na vnatornych
elektronoch hliniku priblizne v 25% pripadoch.

To nastalo nad teplotou 400°C vo vzorku FeszAl, kde sa Zihanim podstatne
znizila koncentracia tepelnych vakancii, ako vidno v grafe na Obrazku 4.3 i na
Obrazku 4.2, kde viditelne klesla intenzita od zéchytu pozitronov na vakanciach
I>. Vo vzorku so zloZzenim Fers g9Alsy o1 nastal maly pokles pri vyssich teplotach,
¢o naznacuje, Ze sa koncentracia defektu podla ocakavania znizuje rychlejsie ako
pri vzorku Ferq gsAlsg g2, ktory je zlozenim najdalej od stechiometrického FesAl.

Vo vzorku FezAl sa na teplote zihania 520°C zvysila frakcia anihilécii na vni-
tornych elektronoch atomov hlinika. Pozitrony sa znova zacali zachytavat vo va-
kanciach, pretoze ich pocet vzrastol tvorbou tepelnych vakancii podla vztahu
3.3.

Porovnanim vysledkov CDB a dob zZivota pozitronov mozno zistit zvySenie
doby zivota pozitronu so zvySenim poc¢tu atomov hlinika v okoli vakancie. T&
sa pohybuje medzi vypocitanymi teoretickymi hodnotami v grafe na Obrazku
4.2. Priebeh zavislosti doby Zivota pozitronov zachytenych do vakancii na frakcii
atomov hlinika obklopujicich vakanciu je na Obrazku 4.9. V grafe je nafitovana
exponencialna zavislost s fixovanou spodnou hodnotou doby Zivota 181ps, ktoréa
zodpovedéa obklopeniu vakancie atomami Zeleza. V grafe je naznacend i vypodi-
tana hodnota 199ps pre 8 atomov hlinika ako susedov vakancie v A2 faze ziskané
pomocou teoretickych vypocétov [11].
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Obréazok 4.9: Korel4cia frakcie anihilacii s vntitornymi elektronmi hlinika s dobou
zivota zachytenych pozitronov.
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4.4 SPIS

Na zvizku pozitronov boli merané vzorky po priprave, teda po zihani vo va-
kuovanej ampuli na 1000°C/1h a zakaleni do vody. Zvizok monoenergetickych
pozitronov s energiami 30eV az 36keV bol aplikovany na vzorky a merany S-
parameter anihila¢néh piku. Minimum v okoli 1keV je sposobené tenkou vrstvic-
kou oxidov, ktoré sa na povrchu tychto materidlov tvoria. Pre vyssie hodnoty
energii vidiet pre tieto tri vzorky rozdielne vysoké hodnoty S-parametru a teda
aj koncentracie vakancii. Fitovanim nameranych dat na Obrazku 4.10 pomocou
programu VEPFIT [14] sa zistili hodnoty difaznej dizky pozitronu L. Zo vzorca
(2.2) bola vypoéitani z (2.21) difizna dizka pozitronu v bezdefektnom materidli
FesAl ako L p ~ 180nm. Podla vztahu (2.20) a napokon (2.22) boli vypodcitané
koncentracie vakancii v Tabulke 4.3.
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Obrazok 4.10: Graf vysledkov merania SPIS.

Tabulka 4.3: Vysledky vypoctov koncentracii vakancii z merania SPIS.
Vzorek L [nm)] cylat. ™!
Fery gsAlagz | 4.0(2) | 5.0(5) x 1072
Fezs0Alps01 | 40(6) | 4.8(6) x 107*

FesAl 90(10) | 7.0(8) x 1073

Z Tabulky 4.3 vyplyva, Ze najvic§iu koncentraciu vakanci mé vzorek F72a.
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Je to preto, lebo sa nachadza najdalej od stechiometrického zloZenia a obsahuje
najviac Struktirnych vakancii.

4.5 Korelacia mikrotvrdosti a koncentracie vakan-
cii

Porovnanim mikrotvrdosti zakalenych vzorkov z 1000°C v grafe na Obrazku
4.1 (body oznacené pokojovou teplotou 20°C) a koncentracii vakancii nameranych
na zvizku pozitronov SPIS v Tabulke 4.3 moZno zistit korelaciu tychto dvoch ve-
li¢in. Cim viac vakancif sa vytvori v materidle tym viac prekdzok v pohybe maju
dislokécie pri deforméacii a materidl tak zvysi svoju tvrdost. Rovnaké zistenia st
uvedené v sihrnnom ¢lanku [8], kde je pre vysoké koncentracie vakancii v ra-
doch atomovych percent uvedeny empiricky odmocninovy zakon, ktory vravi o
speviiovani vakanciami zavislom na odmocnine z koncentracii vakancii. V. Ob-
razku 4.11 je nafitovana zavislost z tohto zakona pre velmi nizke koncentracie
vakancii. Pouzité si koncentracie zakalenych vzorkov z Tabulky 4.3 a pre vzorek
F75a pre vakancie z Tabulky 4.2. Pre nizke koncentracie vakancii je teda néarast
mikrotvrdosti strmejsi ako predpokladand odmocninova zavislost.
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Obrézok 4.11: Nafitovand odmocninova zavislost mikrotvrdosti vzorkov na kon-
centracii vakancii.

Klesanie a stipanie mikrotvrdosti stechiometrického F75a na Obrazku 4.1 je
na hranici chyby merania a da sa vidiet pri porovnani vysSich teplot s teplo-
tami do 700°C. Pokles mikrotvrdosti nestechiometrickych vzorkov pod tvrdost
stechiometrického vzorku na Obrazku 4.1 sa neda vysvetlit poklesom koncentra-
cie vakancii, pretoze nestechiometrické vzorky obsahujt okrem priblizne rovnake]
koncentracie tepelnych vakancii i §truktirne vakancie. Vysvetlenim by mohol byt
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fakt, ze Strukttrne a tepelné vakancie mozu byt roznej povahy. Moze to byt rovna-
ko sposobené preusporiadanim do D03 faze, ktora by pri vysokych koncentraciach
vakancii bola paradoxne mikksia napriklad kvoli usporiadaniu vakancii a vytvo-
reniu nadstruktiry.

Tento jav by potreboval k vysvetleniu novy efekt, ktory je aktivovany tepelne.
Mohlo by ist napriklad o migraciu vakancii a ich nasledné zhlukovanie. Zhluko-
vanie vakancii do divakancii by bolo pozorovatelné vdaka zvyseniu doby Zivota
zachyteného pozitronu, ktora vyplyva zo zvic¢Senia objemu defektu a zniZeniu lo-
kalnej elektronovej hustoty. Pri divakancidch na A-podmriezke sa nemeni pomer
poc¢tu najbliz§ich susedov. Bolo by vsak potrebné poc¢tom viac atomov hlinika
na vyskyt nameranych percent atomov hlinika v okoli takéhoto defektu, c¢o je
menej pravdepodobné pre zliatiny v okoli FesAl. Pri meraniach na teplotach nad
400°C zotrval saturovany zachyt, takze k vyraznému zhlukovaniu do va¢sich vol-
nych objemov nedoslo, pretoze koncentracia tychto defektov by bola mensia ako
koncentracia samotnych vakancii, napr. pri divakanciach polovi¢na. Takisto by to
znamenalo pribliZenie sa koncentracie defektov k FesAl, ktora je pod maximalnou
detekovatelnou hranicou odhadnutou v 2.17. Zjavne je ale koncentracia defektov v
nestechiometrickych vzorkoch stale vyssia ako v stechiometrickom. Takisto pocet
atomov hliniku v okoli vakancie sa vo vzorkoch vyrazne nemeni. Dalsie skimanie
ako napr. RTG analyzu by bolo potrebné previest na potvrdenie domnienky, ze
doslo k usporiadaniu vakancii a vytvoreniu nadstruktury, ktora by sa prejavila
znizenym mikrotvrdosti.
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Kapitola 5

Zaver

V zliatine FezAl bola pomocou merania doby Zivota pozitronov a intenzit
komponent zachytenych pozitronov vo vakanciach vypocitand koncentracia va-
kancii vzorku zihaného na 1000°C a zakaleného na pokojovi teplotu. Zihanim po
dobu 40 minut na teplotach od 200°C a néaslednym zakalenim sa postupne zni-
zovala koncentracia zakalenych nerovnovaznych vakancii s vyraznym sklonom od
teploty 320°C az po teplotu 480°C. To bolo spdsobené umoznenim migracie va-
kancii, ktora ulah¢ila snahu nastolif vo vzorku rovnovédhu. Nasledne sa na teplote
520°C koncentracia vakancii zvysila. Na zaklade stechiometrie vzorku som usudil,
ze sa v nom nenachadzaju Struktirne vakancie a obsahuje iba tepelné vakancie
sposobené histériou tepelného opracovania.

Koincidenéné meranie Dopplerovského rozsirenia anihilacného piku odhalilo
vakancie obklopené prevazne atomami hliniku. To ukazuje na preferovani tvorbu
jedného energeticky vyhodného typu defektu so zlozitejSou podstatou, ako by sa
dala oc¢akavat v zliatine Zeleza a hliniku chudobnejSej na hlinik.

Pokles mikrotvrdosti v oblasti teplot nad 400°C moZno pripisat zmenseniu
koncentracie vakancii a preusporiadaniu z tvrdsich faz A2 a B2 do mékksej fazy
DO03. Vzrast mikrotvrdosti pri teplotach 600°C je zapric¢ineny prechodom do B2
fazy a A2 fazy ako vidno na fazovom diagrame na Obrazku 3.1.

Korelacia koncentracie vakancii a mikrotvrdosti je zrejma z merania na zvizku
pozitronov SPIS, ktory potvrdil, Ze zakaleny vzorek F72a ma najvyssiu koncen-
traciu vakancii az v rddoch atomovych percent. Pri meranim mikrotvrdosti sa
ukéazalo, ze ma najvyssiu tvrdost spomedzi vzorkov. Najnizsiu tvrdost méa stechi-
ometricky vzorek FesAl s najnizSou koncentraciou zakalenych vakancii.

Zihanie na teplotach od 320°C ukazalo pokles koncentrécie vakancii vo vzorku
FezAl. Po zihani na teplote 520°C zacala koncentracia vakancii zase rast. Ter-
malne vakancie maju zanedbatelny vplyv na tvrdost vzorku. Najvicgie zmeny v
mikrotvrdosti vykazuju zliatiny zlozenim blizke FesAl pri vyskyte struktirnych
vakancii.
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