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I. Uvod

Po celou dobu průrny lového vývoje lidstva byla potřeba pevn ého kovového

materi álu řešena pomocí oceli . Většina strojů (au ta, letad la, důln í stroje ... ) byla

konstruována s využitím tohoto materi álu, jehož výroba byla velmi dobře propracována a

jehož vlastnosti byly dostatečně zn ámé.

Teprve v posledních několika desítkách let se začíná pozvo lna rozvíje t i využití

jiných kovových materiálů pro konkrétní aplikace v průmyslov é výrobě . Do popředí se

díky své nízké hustotě dostávají materiály na bázi hliníku a hořčíku , které nahrazuj í

železo v aplikac ích. kde pe no ti ocelí není zapotřeb í a kde je výhodou nízká hustota

těchto prvk ů .

Pro odvětv í kovov ých materi ál ů odolných v ů či korozi se v poslední době stále

VIce uvažuje o použití tzv. aluminid ů železa . Oproti dnes běžněpoužívanýlll

k .irozivzdornýrn ocelím, mají nižší poměr hustota/pevnost a jejich odolnost vůči oxidaci

se vla tno tem korozivzdorných ocelí více než vyrovná. Jejich výroba a zpracování však

zatím narážejí na určité probl émy. Řešení těchto problémů je v současné době důležitým

úkol IU fyzikální metalurgie.

luminidy železa patř í do skupiny tzv. intermetalických s lo učenin. V těchto

materi álech je více r ů zn ých typ ů atomů uspořádáno v matri ci podle periodicky přesně

daný h pravidel. Mezi nejznámější ~ , i nte rm talika" (intermetalické s loučeniny) patří

iAl, i3 1, Ti 1, i3AI, i.Fe, f-'eAl a ~' e 3Al. Tématem této diplomové práce jsou

intermetalika na bázi FeAI a Fe3Al. Pro tyto materiály se používá název aluminidy

železa. .J ak j iž bylo řečeno , vynikají Fe3AI a FeAI před .vším svou korozní odolností.

Byly by tedy vhodným materi álem pro aplikace v s i lně oxidačních prostředích .

luminidy ž leza by mohly být využity například v některé z následujících aplikací:
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• Lopatky pro turbíny a kompre ory try skových motorů

• Topné články

Př íslu šen tvi do pecí ve kl ářsk ém i jiném průmy lu

Výměníky tepla

on: trukční oučá tkv v letectví
0/

Tru bky a potrubí pro jaderné elektr árny

Širšímu nasaz ní tě .hto l ou čcnin v t cchnické pra i br án í dva z ásadn í problémy.

Prvn ím je nizká tažnost pii pokojové teplot ě a druh ým pokles pevnosti (I creepov é

odolnosti nt/tj 6{)()()( '. Prob lém tažno: ti '- e j iž částečně podařilo vyřešit . Pomoc í přiměsi

Cr bylo d ) ~ aženo dodat ~ čn é tažnosti až 10%
• K .mtrolou hodn ých podm ínek při výrobě

je trl r ' možné zvýšit tažno t materiálu na přijat lnou ú rove ň . Řešení druh ého problému je

, '- )U x. .. n é ()O" př drn v m zájmu mn ha ýz un n.: .h pracovi šť po cel ' 111 světě. Pro

vyřešen í tohoto probl ému je nutné om binov: t poznatky ze dvou možných směrů

\,\'Z .umu. J d Ín1 z ni h j .. ledev/ní vl' tností při změně množstv í a dru u legujících

prv . ů . l ruhou oblast í je změna vlastno: tí při různ é výrebě a zpracová ní materiálu.

V t ~ to iplom .ivé práci byly k základní l U ložení materiálu cca. Fe-30AI -4Cr

at ~o).J' k ) rl i .rol guj íci prv TY p řid ány Ti a . r - o o zk umání J SI e m ěli k di pozici

,- materiály s různými k imbinaccmi mi r legujících prvků (kon rétní složení viz kap.

III.A) . Taž " m /. materiál ů s je "tě '.; kyte v 1 nezai batel é množství , které se do

materi ál d is ta lo jako nc čist ta v žel -ze. Vz rky byly vyrobené tavením ve vakuu,

na: I\.: lné odl i to' (j dna s' da vz r r: V) a I ék er é d áI vál vány (druhá ada vzorků) .

T,' I · rvané vzor TY byly po l éz př i žih á v ny s r em I )0° " za hodinu při teplotách

. tl""('JO 11,- (Jo ,L n er\ a II _,. - _ .

cm t ét..) pr áce j zmap v t chování (mi r str 1 .u a - jej í stabilita a vývoj

tč chto mat f i r' lú v záv islosti na tepl .i t ě p ři ž íh é vání n: zá ~IF d ě výsledk o navrhnout a

prov é ' t tahov ' z oušky p ř i teplotách nad 6()O° ~. Snaho je p p: Ft vy kytující s částic

jin ' hráz '.. j ji h teplotní st: bil it a možný vliv na pevnc st materiálu za vys kých

t .plot.
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II. Literární informace o aluminidech železa

A. Obecné vlastnosti a/uminidů železa

truktura aluminidů železa

luminidy železa e uspo ř á d ávají na dlouhou vzdáleno t. To znamená , že určitá

pozice \/ kry' tal rgrafic cé mř íž! je předno . t n ě ob.. az na hliní m a ur či t á předno tn W

Ž lez ern . /' on r 'tní rozdělení jednc tlivých torn ů zav isi na truktuř dané fáze.

luminidy železa se vy kytují ve dvou možných strukturách B2 (Fe - 1) C[ D()] (Fe3A1).
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'on stantního atm ~ férick éh tlaku m ůž me vý kyt fází v závi .losti na tep lotě a složení

vyjá řit fázovým di rrarne m. viz obr . 1.
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V červen " vyzna čen é ohla ti se při rovnov ážných podmínkách vy k tuj či st á

truktura DO] a v ze l eně ohraničen ' obla ti vy .. kytuje či tá truktura 82.

Pro lepš í orientaci uvádím na br. 2 zv ě tšen II obla t výskytu aluminid ů žel za.

ICXX)

900

00 2-r ,-- B2
~

I-
:=-
\ol
Q"

e
500\ol

~

400

:001

003

16 26 28 30 32 34

ornic OJo I

r . - F ázo Ýdiagrar - I V ohlas ti v ' y t ů aluminidů železa 121.

r r in ě ťází32 r _ 3 je m žné v diagramu p zo rovat je " tě fázi A2. Toto

)/11 ' ., ~ní má ncusp )ř ,' lan ý tuh ý rozto r hliníku v že lez - (v hl rním fáz vém diagramu je

izna w.. n: jako <I-FL: ). a n č který ..} pozi í h v B -'C_l str ktuř je že lezo nahrazeno

1liník m. I ato mís ta js II v mříži r i zrn istč n: napr 't I á hodně . Jedl á e tedy o roztok AI

, (1-1- t: .

2 (viz obr. "') je vhodné Sl pře stavit v

'trl .tuře ob .azcn í -šech r hú předno s rně j dním typem atom ů (Fe) a střed u kubické

mříž y at imern druh ého typu ( I). Stechic metric Ý p ěr mezi ob ě ma typy atom ů j e

(I"e : I I) 1:1.
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B2

/

Fe
AI

T hru

Obr. - ~ t ru k t u ra B2 - mřížková konstanta a=0,2 09 nm,

V t ét fázi jť t hiorn trie y p ln ';r mezi jednotlivými typy atomů : "] .

přcdst; va z fáze 2. dli šn t j v t m, že každá druhá buňka

(13_) m á ví c zast iupený atom (ž .l ZC)) kromě rohů i ve tředu kubicky prostoro ě

c ntrov: é mřížky ( iz obr. 4 ). Vzniká tak mříž ) dvojnásobné mřížkové konstantě ,

-- - -
"

.----+---r-4~~~--4W ~
/'

Fe
J

br. - ' t r ra J 131 - mríž ' 0 on tanta a '~2 . - ,5792 n m.
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Dle fázové ho diagramu doch áz í při teplotě Te (přesná hodnota je určena pře ným

složením) k fázovému přechodu 2. druhu mezi fázemi 003 a 82 .

Termodynamické zákony neumožňuj í ideální obsazení všech kry talografických

poloh ato mem, který na dané 111ÍstO dle pop sané krystalografie patří (je to 1110žné jen při

T==OK a správn ém poměru Fe:AI 3:1 pro 003 nebo 1:1 pro 8 2) . Proto definujeme

ve ličinu parametr uspor ádáni na dlouhou vzdá lenost S, která pop isuje odchylku od

tOl10tO ideálního stavu. V ideálním př í padě , kdy jsou všechny atomy 113 správných

místech. se rovná 1. Pro neuspořádaný sy: t ém, tj . s náhodně rozmist énýrni atomy Fe a

AL e rovná O.

Parametr uspořádání na dlouhou vzdálenost ' definuj eme takto [4] :

Zavádí se poměr atomů na právných pozicích k celkovému počtu atomů .

P A l ... P0111ěr počtu atomů A na správ né pozici 1 ( Al ) vůč i počtu všec h atom ů A.

(1) p = NA1

"l l N
A

PA 2 ... Poměr počtu atomů A na nes právné pozici 2 (NA2 ) vůč i počtu všech atomů

(2)

Parametr na dlouhou vzdálenost S se poté zavádí rovnicemi (3 , 4, 5)

(3)

( )

( )

1
P.<1l = 2(I +S)

1
Pn =2(1- S)

5; = 2p" ,, -1
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2. Poruchy krystalové mříže

Jako v každé krystalické látce, tak i v aluminidech železa dochází k odchylkám od

ideálního uspořádání. Poruchy krystalografické mř íže l111Ižel11e rozdě li t na běžné poruchy

souvi ející se strukturou Bec a na poruchy superstrukturní pocházcjici od uspořádání Fe

a Al do struktury B2 nebo DO ., .

a) Poruchy truktury

Obec ný popis jednotlivých poruch je 1110žné nalézt např . v [5] . V této kapitole

J 111e se zaměř i l i na vlastnosti těchto poruch v aluminidech železa.

(1) B(){/ové poruchy

lib titu čnl atom: Množstv í s u bstituč ních atomů Je přímo závislé na

stcchiomctrickérn pomě ru Fe: L tep lo tě a dr uhu fáze (B2 nebo DOJ).

Vakance: Výskyt vakancí také
. ,

SOUV IS I s teplotou (termální vakance) a

.techi metrickým poměrem Fe:Al. Pro fázi B2 platí, že při nestechiornetrických

pom ěrech (nadbytek Al) e nadbytečné Al atomy nevyskyt ují jako substi tuční atomy, ale

zvyš uj í množství vakancí (až 100/0 objemu) [3] .

Triple defekty : oto označ ení má spojení vakance a atomu v substituční poloze.

V aluminidech železa e vyskytuje převážně ve struktuře B2 při koncentracích blízkých

stechiometrickému ložení [6] .

v

(2) árové poruchy

Di lokace: V aluminidech železa se za pokojových teplot pohybují dislokace

Burger ovým vektorem typu <111>. Pro tento skluzový srnér se v literatuře [3] uvádí

~ luz ro iná h {ll OJ a {211}. Př i vyšších teplotách může dojít ke skluzu disl kací s

Burgersovýrn vektorem typi <100> (21.

12



(3) Plo šn époruchy

Vrstevné chyby: Z vrstevných chyb byl v alumi nidech železa pozorov án t p

{l OO} [7]. Tyto vrstevn é chyby byly pops ány ve fázi B2 s poruchov ým vektorem

R= J 12(100) a. .d a je mezirovinná vzdáleno t fáze 132. ong a kol. [8] na zák ladě

P z rro -aru porn cí vy okorozli šovac í ek ktronov é mikro "kopie ( }-IR-rE ) navrhují pro

pozor vané rst vn ' chyby pí ' e poruch ) 'ý vektor R = .., 12(J00) a. Tyto vr tevn é

chyb byly pozorovány v materi álech ob 'ahuj ících bór.

y

(I)

r tr rv
&J

ntifázov éhranice a antifázov édomény

Protož ~ .. v luminid ch železa ..střidaji d " různ é podmř ížky. může doj ít k

po:.unu n" tcrý .h obla .ti o č á st periody mříže . a daném rozhraní sp lu sousedí

ncspr á n é ry .talogr. fick é pozice. Te muto rozhraní se říká c ntifázová hranice (AI>B)

(viz ( hr. -) . 'I' .n znáz irň uj .. tru turu B_ kd j možný jen jedn druh antifázové hran ice

i n ar st nei zhb ir ar tipha: bo mdary .

br. ~ - ntifáz ' lény ( bra n ' roviny {l l} e : r rtuř 2).

13



Ve truktu ře DOJ se rozlišuj: dva druhj antifázov ých rozhraní.

.PB - nearest neighbour antipha ~ boundary

- PB - n xt neare t neighbour antipha ~ e boundary

Oba typy j: ou vyznačeny na obr. 6. Z feně je znázorněno

barvou PB.

T PB a červenou

hr. ní r vi y {I I } e '- truktuře OJ;

Ohr: ičcn é obl ( sti . c n zý I ( jí antifázové dom ény, Antifázov é hranice a

· nti íázo . ~ o lény js l ještě č l ny dle z o s bu vzni ' ll. ztišujeme deformační

f 1>13_ t .r é vzni ly prť hodem super islo .aci a tzv. termální APB ~ kte é e v materiálu

\y ~- .ytuj í j' ) d úslcde tepeln ého p rybu torn ů při II P řádávání. ále se budeme

L ' } '( t pauz dcform: čr ími

( tperdi I ka e

( br. 5 I obr . ó zn ázorňuj í jen ideální '1 vy eťo rmačn ích antifá ových domén bez

přitomno .ti i .lo .ac í, .ter é tyto domény vytvářejí. V běžných situacích js u deformační

I ntir:L{J ; hranic n uz - ř n é vy ' yt jí s mezi dv ěma dislo a emi.
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uperdislokace uvnitř materi álu rozděluje Kratochvíl a kol. [5] podle vztahu

k s uperstruktuře na dva typy:

• neúplné v nadmřižce - superdislokace vytvářející antifázová rozhraní:

zprav idla tvoří začátek a konec antifázového rozhraní ; průchod

takovéto dislokace pOSUl1e atom v mř íž: na pozici, kde původn ě byl

atom j iného typu ( B urgersův vektor této dislokace spojuje (lva různ é

typy atomů)

• úplné v nadmřfžcc - superdislokace, které neporuší uspořádání a

jej ich pohyb zanechá nadmř í žku neporušenou (negenerují vznik

antifázových hranic );prúchod takovéto dislokace posune atom v mř í ži

na pozici, kde původně byl atom stej ného typu (Burgersův vektor této

di lokace spojuje dva atomy stej ného typu)

Uvni t ř materi álu byly pozorovány následující dislokace, definované

Burg r vými vektory [~~ 4 ~ 9 ~ 10] :

Ve struktuře typu 003 se vyskytují převážně tyto typy dislokací:

,
b =~( I I I) - neúplný typ

4
,

b= ~ (111) - úplny typ

b = a' (111) - úpln)) typ

kde ( I ' j mřížková konstanta struktury O 3

15



Ve struktuře typu B2 se přev ážně "ry 'kytuj í tyto typy dislokací:

• b = ~ (111) - neúplnv typ

• b =a(III ) - úplll,í' (1p

• b=a (100) - úplll)) typ - při vyšších teplotách

kde a je mřížkovákonstanta trukt ur...· B2

3. Mechanické vlastnosti

V úvodu bylo zmíněno, že alurninidy železa mají velmi dobro u korozní odolnost.

K ní e přidávají i poměrně dobré mechanick é vlastnosti . Za pokojov ýc h teplot dosahuj í

materi ály s ob ah 111 I 28-~ 00/0 hodnoty (JO,2 mezi 350 a 700 MPa [ll]. Při těchto

ob az ích Al lze do áhnout tažnosti za pokojové teploty mezi 5-80/0 [3]. T éto tažnosti lze

dosáhnout vhodným termomechanickým zpracov áním nebo přid á n ím vhodných

leguj ících prvkII ( r).

a) ažno t- vodíko vé z řehn ut í

luminidy železa podléhaj í tzv. vod fkovému zkiehnuti. Při reakci Al s vodní

párou obsaženou v atmosféře se do materiálu uvolňuj e atomárni vodík . Ten se usazuje

uvnitř matric a Zpll obuje zkřehnutí materiálu . Proto je nutné zvolit takový zp ůsob

přípravy, kt rý om zí kontakt vodní páry -, h iníkem v matrici . Pokud se při přípravě

materi álu zabrání kontaktu taveniny s vlhko ti ze vzduchu, lze dosáhnout tažnosti 5-80/0 .

Jednou z mo žnost í zlepšení tažnosti za pokojové teploty je přimícháni příměsi Cr

do tav n ého materi álu. Tento prvek ovlivňuje složení a vlastnosti oxidů na povrchu

slitin.. a tím zabraňuje pronikání vodní páry do materiál [3]. Přidáním cca 50/0 ,~ r

dosáhn 111 při zachování podobných hodnot (J0,2 zlepše ní tažnos ti až na 12% [12].

Množ: tví Cr je však nutno volit uvážlivě , protože jeho větší množstv í částečně zhoršuje

vvru aj í í korozní odolnost ajuminidů železa [4].
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Hodnota tažno ti za ZV)''' ených teplot je z ávi lá na konkr étn ím lož ní dan é

litin . " rychlo ti deformace a především na veliko ti zrna.

b) Změna meze kluzu teplotou

orn: [1"' ] uvádí hodnotu CJO.2 při pokoj )vé tep l o t ě až 1000 MPa . 1 é lze

do áhnout vhodným zpracov án ím při "ložení F:e-40 l. ilem je do áhnout dobré

pevnost i a tažno: ti n jen za pokojových tepl t, ale zají š tční vysokých hodnot pevnosti i

při v~ "" í h teplotá h.

Lit .ratura [2- J popisuje pro aluminidy železa e složením 1~'e-(28-30°1Ó) AI (bez

gujíc i h prvků ) ná: ledující závi 10 t CJO.2 na teplotě . Počáteční pokl " hodnoty CJO,2 je v

int r 'al t! _()O-600° vy třídán rů 'ten. ad tepl tou 600°C dochází k opětovném

j znáz m "no na obr. 7.

700-+---_~--d..-__.L---I.--- --'--_r_

I'ie d
st r e. .
( . I a )

( -t-----..-------,....----,r---------,~-___,-----

( 2 )

-I es t , . perarure ( :> ')

br. - r -2 ř i rn ě í . r , b a Si 1141.

! sou časn é d b ě e: ístuje mnoho různých teor ii snažíc ích se vysvětlit

P )L') rOV' nou anom áli i. V ět šin. z nich 'e snaž: rmbin ivat náslcd jící jevy [2] :
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• Rozsáhlý příčný skluz šroubový ch dislokací mezi {I l O} a {112}.

• Relaxace APB. která vede ke snížení pohyblivosti dislokací.

• Zrn ě na druhu pohyblivých di lokací od typu <111> k typu <110> a

<100>.

• Znemožně n í šplhá ní dislokací.

• Vakanční zpevněn í.

Morris a kol. [14] uvádí , že po po č á teč ním skluzu dislokací se s111ěre111

Burger ova vektoru <111> doch ází při teplotách kolem 400°C k jejich zablokování, což

vede ke zvýšení hodnoty GO.2. Při teplotě kolem 500 - 600°C dochází k pohybu dislokací

e měrern Burgersova vektoru < 100> (viz obr. 8). Král [10] uvádí (stej ně jako Morris)

pro vyšší teploty pohyb dislokací s Burgersovýrn vektorem ve směru < 100>. Teploty pro

př chod od jednoho mechanismu k druhému jsou pouze orientační , jejich přesné 110d110ty

závi í na lož ní vzorku, či tcrmorncc hanickém zpracování.

" ., ,
"'. '.... ';<., .
" • <100>, 1ock ll1 g •

,'of <111- • rnovement, "
dislocations .~. ,

.'.,
"

8001700

600
Yiel d
Stress SOO
(~1Pa)

400

300

200

100

o
() WO 400 WO ~O

Test Ternperature ce)

br. - ch érna znázorňující aktivit u jed not livýc h dislokačních procesů při různých

teplotách (14 J.
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c) Creepové chování

Creepová pevnost při vyšších teplot ách je jednou z vlastnosti, kt rá brání

vý razněj šímu použití aluminid ů železa. Haušild [4] uvádí 110d110ty creepov é doby života

v řádu j ednotek až po desítky hodin, při t==593 °C a a==207 MPa. Hlavní snahou je zlepšit

creepové vlastnosti za vysokých teplot a zároveň nezhoršit tažno ~t za pokojové teploty.

Creepová odolnost výrazně závisí na ob ahu Al a příměsi dalších prvků vytvářejících

precipitáty. Urč i té prvky naopak zhoršují creepové vlastnosti (např . Cr) . Důležit á prc

creepové chování je však předev š ím veliko st zrna , a tedy i termomechanick é zpracování.

Ryc1110st ust áleného creepu se popisuje rovnicí (6) uvedenou např. v [5].

(6) - ( b Jil'( (J JIIIE . -A· - -
I ci C;

CI - rychlo t creepové deformace

- on tanta závi lá na T, koeficientu difúze...

b - hodnota Burger ova vektoru

, - modul pružno ti ve n yku

(J - napětí na tavené při tálém tečení

d - elikost zrna

n ., 0 2 - kladn é oeficien ty závi I ' n : a ém perimentu a podmínkách pokusu

Z tohoto vzorce vyplývá , že při zvětšování velikosti zrna se zvětšuj e hodnota

joby do IOl11U ( př i stejných o tatních podmínkách). toloff [2] uvádí graf závi slosti doby

d ) loml a prodloužení do lomu v závi slosti na velikosti zrna a teplotě žíhání (viz obr. 9).

( rcepo ~ doba do lom J ro te s teplotou žíhání a se zvětšující se velikostí zrna až do

111 zní t ploty ca II '""O°C~ odkud klesá.
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d) Mikrotvrdost

Mikrotvrdost aluminid ů železa a jejich chování při po tupném při žih áv án í

popisuje Cie lar a kol. [16]. Při měřen í materiá lu o slože ní Fe-28 1 nam ě řil následuj ící

hodnoty (viz obr. ll) . Materiál byl postupně p ři ž í h á v án .Jcrok za krokem" v rozsahu

teplot 300-1000°C s dobou žih áni 1 110di11a a krokern 100°C. 1)0 poč á teč ním lehk ém

zvýšení hodnotyHV 0~5 v závislosti na teplotě žíh áni. nast ává v oblastech teplot 500

600°C minimum. Od teploty 700°C až do lOOO°C hodnota HY 0,5 opět roste. Pokles

hodnoty mikrotvrdosti vysvětluje Cieslar a kol. [16] poklesem parametru uspořádání na

dlouhou vzdálenost 5; ve truktuře DOl. Mechanismus vysvětl ujíc í r ů st nad 700°C nebyl

dle do tupné literatury dosud plně objasněn.

LD 340
o Fe-28Al a s c a s t

.
O

>
~

300

! mean std . d ev. ....f

260 O 200 400 600 800 1000
T [DC]

Obr. II - Mikrotvrdo t po tupn ě přižíháva né ho e-28AJ (litého) (16J.

' undar a kol. [17] uvádějí hodno ty mikrotvrdosti slitiny Fe-28Al dleVickerse

při zati ž ní -Ogměřených v závislosti na teplotě (rnikrotvrdorně r s pecí) . Hodnota

1111 rotvrdosti stab i lně klesá s teplotou měření (viz obr. 12).
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Ob r. 12 - ikro tv rdo t v závi lost i na teplotě měření pro binární Fe-28AI(17J .

Rozdíl mezi těmito grafy je ve způ obu měření. Zatímco Cieslar a kol. [16] měřili

všechny hodnoty za pokojové teploty na vzorku při ž ih ávanérn až na uvedenou teplotu,

,undar a kol. [17] měřili tvrdost při teplotách uvedenýc 1 v grafu.

B. V/a no ti a/uminidůželeza legovaných Cr, Ti, B, C

Jak bylo uvedeno v úvodu, sn ží e t to diplomová práce popsat mikrostrukturu

daný . h mater i ál ů a jej í vztah k mechanickým vlastnostem. Do materiálu byly přidány

různ é kombinac titanu a b óru Kromě těchto příměs í mů že vlastnosti materiá lů ovlivnit i

přímě uhlíku (cca 0,1 at. 0/0), který e do materiálu dostal spo lečně s železem. Pro

správný popis vlastností daných materi ál ů je důležité znát chování (zpevnění , drul y

~ ástic j in ých fází , jejich teplotní stabilita ... ) aluminidů železa při legování různými prvky

(sp . i á l n č hromem, titanem, bórem a uhl íkem).
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1. Vliv legujících prvků na vlastnosti a uminidů železa

a) Taž nost

Hlavní omezení tažnosti u fe3A1 souvisí s vodíkovým zkřehnutí m. Pro 0111ezenÍ

vodíkového zkřehnutí doporučuje toloff a kol. [2] p řirněs Cr nebo vhodnou relaxovanou

postdeforrnačni mikro trukturu (nerekrystalizovanou). Protože daná mikro truktura n ní

teplotně stabiln í, je výhodnější vyřešit prol lém tažnosti za nízkých tepl ot p ř ím ě si Cr.

b) Mez kluzu

Morris [13] rozděluje celkovou hodnotu 0"0.2 na tři samos tatn é příspěvky :

O"p-prec ijJit clční část; O" t-mřížkovcl část; O" fg- lJří.'jJěvek pocházejici od velikosti zrna dle

Hall- Petchova vztahu.

1

(7) c () 2 == C-' + kd 2

Vět " ina leguj ících prvků se dá přiřadit do skupiny zlepšující jednu

ze jmenovanýc h část í hodnoty (JO.2·

Mezi prvky zlepšuj ící pevnost krystalov é mriže (zvýšení O"M) patří v množství

( 1- -0/0) [3 J: r, Ti, Mn, o.

l'recipitacni zpevnění (zvýšení (Jp) bylo pozorováno při přidání nás leduj ících

prv ' ll v množ tví O, -50/0 [31 : B, Zr, 1-' , l b, C.

~ niženi velikosti zrna (zvýšení O"HP) se dá dosáhnout přid áním zjemňujících částic .

L gování t ěmito č ásticemi však 111USÍ být doprovázeno vhodným zpracováním materiálu,

Obe m ě platí , že vhodným zpracováním se dá dosáhnout mnohem většího zjemnění zrna

n ž př i anim těchto částic . ezi tyto př ímě i mohou patřit např . část i c e r-r iB2.
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Toto rozdělení je velmi obecné. Při teplotn ím zpracování doch áz í ke zm ě n á m

v charakteru i výskyt u jednotlivých částic. ěkteré precipitáty Se 1110110U v pr ůběhu

tepelného zahřívání rozpouštět nebo hrubnout, což ved ke zhoršení 11 bo ztrátě j jich

zpevňuj íc ích vlastností.

c) Rozpustno t

Vedula [3] uvádí pro rozpustnost č á st i c podobn é rozd ěleni jako v předchozím

případě :

Mezi dobře rozpustné prvky v aluminidech železa patří : Cr. Ti, lVl11~ Co.

Hůře se v aluminidech železa rozpouští : B, Zr, Ta, b. C.

d) reep

Mezi prvky zlepšuj ící creepové vlastnosti při vyšš ích teplotách patří ty, které

v luminidec h železa vytvářejíprecipitáty (Ti, b, Zr, B, Mo) a zaj i šťuj í precipitační

zpevně ní. a př . toloff [2] uvádí , že jemné částice ZrC zlep šují pevnost i creepovou

odolno '1. Lze předpokládat , že karbidy titanu (TiC) budou mít na mechanick é vlastnosti

podobný efekt. Pří11 ěs chrómu č á tečně zhoršuje creepové vlastno sti materi álu.

e řecho 3 2

Vedula [3] zmiňuje , že nízká tepk ta Te (teplota přechodu D03~B2) má

nepř izni vý vliv na vy o oteplotní pevno st e3Al. Bylo zjištěno , že určité prvky zvyšují

hodnotu r. .

lezi prvky zvyšující c patří (3-100/0) [3]: Cr, Ti, Mn ., f\li, 1\110 , Si.

j." tejn éprvky zvy W, Lj í i teplotu anomálie v závislosti crO,2(r-r ).
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f) Zvláštn í chování bóru v aluminidech železa

Bór valuminidech železa u: azuje v nadměrn é míře hranic ích zrn. výpočty

u azuj i, že při průměrném obsahu bóru v materi álu O..fJ5°;ó se m ů ž e koncentrace b óru

v hrani í .h zrn pohybovat mezi 5-100/0 [181 (viz obr. 1_,).

I,

1

16

,
I

I
I,

x

o Exp (rnax)
o Fo\\lcr

- - McLean

x

2000t 0000

v (appm)

• O

z
O -t-----+,----+-----+--~--+_---J

O

r. rn Cj z á L 10. ti na průměrné .oncentrac i v materiálu

I,ra 'Z .i -wi Z r .ol. [ 18) P()P ují irelaci mezi koncentrací b óru v matrici a

r rv .talové mří ž
.,;

bun W č né stě ny 'I místa s vy okou hustoto 1

Ji 'I ) ' ll .i ). 'adc l II k )1. l7luv ' ějí de « raci Vf 't vné chy .y bórovými atomy.

P: n J
r urnar zazna enali vy yt Vf tevnýc h chyb v materiálu

I~ ~--+O l 1-0'17('-0'151 (stru 'tur, 12) n. rovi l ' h {IDO} s poruchovým vektorem

R-- l'~<' l ()() / '. ýs ryt trs e nýc h chyb je v 'zán n přítomno t bóru ve s l i t i ně. ór

nto:j \ ~ tšíprav ěp d(J bn )stí stabiIizuje vr.. t vné chyhy.

,

Bv lo uv '( eno. ž prc zlepšen í mechanic ých vla tností (creep., pevnost) za

L ' ~ ~~' ťn~ t plot. .JS Ll P dstatné č ástice. teré e v materiálu vyskytují. aši snah II je

L ÍS at j -mn é. rovn im érné roz élené teplotně t bilní část i ce. Zkoum ání mikrostruktury
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v této práci je určování druhu a stability částic uvnitř pozorovaných materiálů. Pro

možnost porovnání získaných dat s literaturou je důležit é vytvořit oupi šech do ud

pozorovaných a popsaných druhů fází y' Fe. 1 a zaznamenat vešk ré pop ané vlivy na

mechanick é vlastnosti. Je dobré do seznamu zahrnout i možno ti ostatn ích. v literatuře

nep ozorovaných fází, které 1110hou vzniknout z prvků vyskytujic ích se v materi álu [20].

V pozorovanýc h materiálech se objevuj í následující prvky: Fe, Al, Cr. --r i, B, C, . Pro

snazší identifikaci jednotlivých fází uv ádím informace v n ásleduj ícím form átu: Chemicky

vzorec (typ stru ktury ; Pear onův symbol; pro torová grupa).

ov

a) Cástice příměsí Ti

(1) Popsané

-
TiC (typ aC l~ cF8; Fmsm ) [2 1, 22] - Falat a kol. [21] popisuje u slitu

ložení Fe-ZóAl-Z'Ti-C 1 Fe-26Al-4--r i-C výskyt částic TiC

kryc hlového tvaru o velikostech cca 2 um. Výskyt část ic TiC se dá

odhadno ut z fázového diagramu (viz obr. 14) [22].

2

L
f..-

l-- ........ a+L

'- u V
KV
-I a+TiC

-

I
~ I

J
I
I
I
0t-
I Ti/C ratio is 1 .5I
I

II I I .;,,...
J 0.1 0 .3 1

1600
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1400
o
o
......... 1300
Cl>
~

::J.....ca 1200
(1)
o,

E 1100Cl>
~

1000

900

800

Fe-26AI-5Cr
Ti content / ar:

Obr. I - v á ' t fázo ' ho diagramu mezi a (Fe-26AI-5Cr) a i 122J.
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Ko baya hi a kol. [22] uv á cl ěj í vý kyt j chliček Ti v 1it r 111 ta u

aluminidu železa se složen ím (a) Fe-26 1-5(-'r-O~ 1'li -O ~ 07(' 1 s

složením (b) Fe-26 1-5Cr-O_31~i-O_2C. Jehličky mají délku při I ž .ni

(a) cca 1um a při složení (b) --1 Op111. Při válcov ání tyto částice lehce

hrubnou (z j ehliček se stávají ov álnéjší č á .tice).

• TiB] (typ f\ lB2; hP3; l)6 1mmm i [23J - Mechanické vlastnosti

alurninidů železa s č á sticemi ~r i B 2 (byly přid ány do materi álu .-

nevytvořily e) popisuje Málek a kol. [23]. -lateriál (1~'e-3 OAl-4('r

1Ti-2B) byl deformov án při teplotách 600-900°C. rr iB2 se při

deformaci při SOO°C rozpouštěl. Při téže teplotě deformace došlo

k dynamick é rekrystalizaci. PeV110st se při zvyšuj ící se teplotě

snižovala,jakje vidět z obr. 15.

~,..,----~
o sno

4( )( t

3( )( ~ -

2 ( )( )

1()( ,

()

hOO 700 suu

o U
I II

Obr. 15 - eplotní závislo t GO,2 a (Jm pro litinu Fe-30AI-4Cr-lTi-2B (23].

(2) Další možnosti

A/FeT; (typ MgZn2 ~ hP1 2; P6 l 1mmc )

-

A/FeTi (typ CICs: cP2; Pm3m )

TiB (typ Mg; l1P2; P6] 1mmc )

TiB (typ BFe; oP8; Pnma )
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• TiC (typ 19: hP2; IJ6 ~ I mmci

• TiC] (typ Ca33Ge: CF48: J~(131J 1)

-

• TisC5 (typ C5Ti8: hRI 3: R3I'Jl )
-

• FeTi (typ CICs: cP2: Pn13nl )

• Fe2Ti (typ MgZn2: hP 12; ])6, I }J l/ne )

-

• Ti (typ W; c12; 1111 3117 )

• Ti (typ Mg: 11P2: }J6 , I 1711nc)

• Ti (typAIB2: hP3; P6 1lnnlln )

'V

b) Cá tice S příměsí B

(1) Popsané

TiB2 (typ AIB2: hP3; P6 1mmm i [23]- viz popis u fá zí s přim ě si 'T'i.

Fe2B (typ A12Cu; t112; 14 I mcm )[7, 19] - Pang a Kurnar [1 9] popisuj í

výskyt Fe2B~ Fe3AICo.5 v materi álu o složení f~'e-40AI -O,7C -O ~ 5B

(struktura 8 2) při postupném chlazení z teploty přípravy .

metastabilni boridy [19] - Pang a Kurnar dále poukazují na výskyt

metastabilních .meidentifikovaných'' boridů , které vznikají při

protlačování materi álu. Tyto metastabi lní borid y se rozpouštěj í při

následném žíhání na SOO°C a postupném chlazení v peci . Dle autorů

dochází u protlačovaného vzorku, při žíhání nad 950°C a následném

postupném chlazení, k rozpušt v ní většiny částic a zvýšení konc entrace B a

C v matrici . Toto rozpuštění B do matrice vede ke zvýšení koncentrace

pozorovaných vrstevných chyb. Z těchto informac í lze usuzovat, že bór se

může v materiálu vyskytovat bud' v matrici (zp ůsobuj e vrstevné chyby),

nebo v podobě metastabilních boridů, a nebo jako stabilní fáze Fe2B nebo

j iné fáze.
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(2) Další možnosti

• Cr-B (typ f\ lCu2 ; tl12: 14 / InCJJ7 )

• CrB (typ BCr; oC8: Cmt. '1J1 )

• CrB (typ BMo ; tl16; 14
1

/ ( II n {1 )

• CrB 2 (typ AIB2~ hP3: ])6 / mtnm i

• Cr4B (typ BM14 ~ oF48 : I~ {I(I{I)

• CrSB3 (typ B3Cr5: t132: 14 / mcm )

• CrsB3 (typ B3Cr5: t132: 14 / mcm i

FeB (typ BFe ; oP8 ; I'nma s

• FeJB (typ CFe3; oP16 ; Pnma s

-

• FeJB (typ i3P; t13 2: 14)

Fe.B2(typ AIB2 ~ hP3: P6 / mmm i

c) O tatní možné fáze v materiálu

(1) Popsané

-

FeAICo.5 (typ Ca03Ti; cP5; Pm3m ) [19,24] - Jak již bylo uvedeno

výše, Pang a Kumar [19] popisuj í F'e3AICo,5 spo leč ně s Fe28

v materiálu o složení Fe-40AI-O~7C -O~5B (struktura B2) př i pos tupném

chlazení z teploty přípravy . Schneider a Zhang [24] zmiňují vznik tzv.

perovskitu Fe3A1 x při lego aní uhlíku do slitiny Fe-15A!.

- r-Fe (přesné informace nebyly k dispozici) typ Ni 19Th2;

hP80; P63 / mmc) [16] - Cieslar a kol. [16] vyfotografovali (viz obr.

16) výskyt částic C-C r-Fe s hexagonální strukturou v aluminidu železa

s Fe-28Al-3Cr s malou přím ě si C ~ Mn a Si (vše pod 0,20/0). Karlík a

Cieslar [25] diskutují složení a strukturu část i c pozorovaných v [16] a

identifikuji většinu pozorovaných částic s přím ěsí C,Cr a Fe jako fázi s

hexagonální strukturou s mřížovými parametry (a==1 ,4 nm; c==O,46 nI11).
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Pře tož tyto hodnoty j sou blízko fázi pops án ~ v [20] jak -Cr-

(tylP i I9Th'"- ~ hP8O; P6_, / mmc )~ autoř i tll to 1110ŽIIo t vyluČuji,

~ . .

,

-,

•

. ~

.. , ..

. ~. .

, 4 •

• •

• 4

-..

m

• I

•

r . • a oná ní precipit áty ( )- r-F s hexagoná lni st r ukturou ve slitině Fe-28AI-3(:r

a o ří n a ' i ( š pod 0,2%) v obrázku z vzor k u žíhaného na 6000 1161.

( J alši možno ti

-

('-('r-f~e (typ C:6C'r2 3 ~ cF 116 ~ J1'm3m )

( "-('r-Fe (typ Fe'" '~o l> 16: Pnma i

a cování

Vlastu )stÍ r II minid ú ž leza, tej ně ja o vlastnosti většiny ostatních materiálů,

j so i výr: ZOt; ovlivněny způ rbcm přípravy . d jedn itlivých surových prvků až

, 'ýsledn é slitině je mn()homožných variant výroby. Každá I. nich lT1ŮŽe výrazným

LpU ' lb m o livňovat výs edn é chování m teriálu. ~ ikka [261 vádí základní přeh led

010ŽO.:' .h chni -ýroby : zprl' cová ii alumin idů železa (viz obr. 17).
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br. I - .led no tlivé p( stupy a možn o 'ti vý ro by a zpracová ní alumin id ů železa (261·

I huž I vě tš i nu in f rmací tý caj íc ích e přípravy a zpracování materiálů si aut ři

a farm y pe č l i v ě hlídají. Z tohoto důvodu jsou uvedeny jen obecné informace a základní

P , Pl .t ré jsou ostupn é v l dborné l iteratuře .
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1. Zpracován í aluminidů železa

Průmyslov á výroba alurninid ů železa je v so uč a n é dob č v po č á tc íc h . ě tš i na

vzorků tohoto materi álu je vyrobena v pololaborato rn ích podmínk ách př i 111n Ž tv ích

vyrobeného materiálu jedné vsázky v řádech desítek kg. První pokusy o prům . slo ou

výrobu se uskutečnily v USA (Illinois. Alabama) a stá le více firem se pokouší vy rábě t

alumi nidy železa i v průmy slov ých podmink ách (vsázky v desítkách tun). Pro levnou a

kva litní výrobu a l umin id ů železa i v Č es k é republice je d ůle žit é poznat probl émy

průmyslov é výroby al uminid ů železa a způsoby jejich řešen í.

a) Tavení

ikka, toloff a další [2,26 ,27] popisují základní jevy, které se vyskytují při tavení

těchto materi ál ů .

luminidy železa podléhají tzv. vodíkov ému zkrehnuti. Reakce vodní páry

z okolí materiálu s hliníkem vede k uvolňování vod íku. Velké množství

tohoto plynu zp ůsob uje křehkost al um in id ů železa a vznik výraznýc h

p órů . Byly vyvinuty postupy které se snaží omezit množství vodíku

v materiálu. Patř í mezi ně tavení ve vaku u, tzv . VIM (va cuum induction

n eltingl , jako účinné pro ti problému s vodíkem se také ukázalo

probublávání taveniny inertnim argonem, v Indii se prosadil postup

kombinace tavení na vzduchu 1M (air ind uct ion melting) s následným

R (electro lag remeltingí : ' "ento postup spočívá v následném znovu

roztavení pórovitého materiálu (z AIM ) chr á n ě ném před vnějš í vlhkostí

struskou.

R akce železa s hlin íkem za vzniku aluminidu železa je exotermní. Při

výrobě se tedy uvolňuje teplo, které se vhodným uspořádáním vsázky dá

využít. Pro tento účel byla vyvinuta metoda uspořá dá n í vsázky Exo-

elt rrv1 [28], kt rá optimalizuje využití energie uvo lněné v průběhu této

xot rmní reakce .
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b) Lití

Při b ěžn ém postupu odlévání materialu bez kontroly chladnut í doch ází u většin

koncentrací Fe-Al a př ím ěs í k p órovitosti Pocci a kol. r29] popi uj í zlepšeni při

kontrolovaném chladnutí materi álu po odlití. ' ikka t 2 () ~1 vidí hlavní probl ém při odlévání

pro vlastnos ti al um in idů železa v p ř íli š velikém zrn č . 'ýslcdná \ elikost zrna po odlití

ovlivňuje chová ní materi álu při dal ším zpracová ni (praskáni materi álu při válcov árii.

kování, nízká tažno t, probl émy při prů t l ač ncm lisov áni ...). Pro udržení dobrých

vlastností je snaha různými zp ůsoby (kontrolované chladnutí. zvýšeni koncentrace

krystalizač ních jader...) snížit velikost zrna v materi álu.

) Vá cování

Pro válcování a další mechanick é zpracová ni je podstatná velikost zrna. Materi ál

111en Y í velikos tí zrna je 1110žné válcovat za nižších teplot a s v čt šim poměrem redukce

n ~ ž .. tejný materiál s vět š ím zrnem. Velikost zrna je výrazně závislá na zp ů sobu tav ení a

lití. Materiá l tave ný na vzduchu (AIM) je n áchyln čj š í k pra skání při válcov ání než

111at .riál tav ný bez přístupu vzduchu (VIM) .

rl) á ledné tepelné zpracování

ásledné žíhání m ůže zlepš it určité vlastnosti tohoto materi álu vzhledem

k po žadovaným v ý sledkům. Jak již bylo uvedeno, zlepší žíhání vzorku na 1150°C po

dobu 1 hod iny creepové vlastnosti až 10 r [1:S J.

Krat ochvíl a kol. [30] uváděj í (viz obr. 18) zlepšení hodnot <JO,2 za pokojové

t ploty až na hodnoty kolem 400MPa, při žíhání protlačovaného materiálu Fe-28Al-4Cr-

0,1C při teplotě 51QOC po dobu 80 min.
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Obr. 18 - Závi 10 t hodnoty Go.z na době žíhání pro r ůzné teplot), (část a) a na teplotě žíhání

pro různé žíhací časy (část b) [30).

Z těchto hodnot se dá usuzovat , že n ásledn ým žíhánim se dají výsledné

111 chanick é vlastnosti výrazně ovlivnit. Vlastnosti výsledného materi álu však také závisí

na množství a druhu legujících prvků . apř . McKamcy a kol. [ll J uvádí pro slitiny

v .lmi podobným složením: 1 - ( Fe-28AI-5Cr-O ~ 8Mo-O~5Nb-O~05Zr-O,03C-O,005B)

a 2-(Fe-28 J-5Cr-O,4Mo-O,2 b-O,025Zr-O,OSC ) velmi rozdílné hodnoty GO ,2 . Slitina 1 má

hodnoty GO,2(RT)==686MPa a cro,2(600°C)==- 86MPa. Naproti t011111 slitina 2 vykazuje při

tejné přípravě a termomechanickém zpracování hodnoty G0,2(RT)==336MPa a

GO,2(600°C)==390MPa. Pro každé složení slitiny Je postup optimálního

terrnorncchanick 'ho zpracování pro dosažení maxim ální hodnoty určené vlastnosti jiný.

aší snahou je zjistit, při jak ém následn ém termomechanick ém (tepeln ém) zpracování

o ahuj slitina o daném složení nejlepších požado vaných vlastností a tyto hodnoty

( reepo vé doby života, pevnosti, tažnosti ... ) posléze porovnávat s materi ály s j iným

slož ním .
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III. Experimentální postupy

A . Složení vzorků a způsoby jejich zpracování

V této diplomové práci je ZkO U111úna mikrostruktura aluminid ů žele za e

základním složením cca . Fe-30AI-4Cr (at 0/0) a mikro lcgujicimi přimcscmi Ti a B. Titan a

bór byly přid á v ány v různ ých kombinacich: ~I iL12 (jehličky o délce cca 10p111: čist)! Ti: L1

(ve lou č enin ě s železem); č istý Ti + B (ve slo uč en i ně s zclczcrn).

1. Pop is postupů zpracován í

Vzorky byly taveny metodou V!J'v1 při tlaku kolem 1 Pa. Materiál byl od lit do

kořepiny předehřáté na 600°C. Byly odlity ingoty o rozm ěrech 300 x 40 x 30 111n .

Vzorky vyrobené tímto způsobem budu označova t jako lit«.

Čá t litých vzorků byla následně válcov ána při teplotě 1200°(:. Byla nastavena

r dukc 200/0 a z původn í tloušťky 30 111111 byl 111at rial ve 4 průchodech vyv álcov án na

výlednou hodnotu 1'"' 111m. Metodický postup každého průchodu byl následující: tep lota

materi álu byla zvýšena na 1200°C, následně byl materiál protažen válcovacím zařízenirn

J zakalen do oleje . Takto zpracované materi ály označ uj i v následn ém textu jako

\'cíIcovan é.

I o vyválcování byla další skupina materiálu žíhána metodou "krok za krokem".

Ta počí vá v po tupném p řiž íháváni VZ)f ' Ll při určité teplotě po určitou dobu a

následném zakalení do oleje v rozsahu 300-1150°C s kroky 100°C (mimo poslední

teplotu 1150°C, kde byl krok jen SO°C) a s dobou žíhání v každém kroku 1 hodina .

šcchny vzorky žíhané na teplotu vyšší byly rovněž vyžíhá.ny na všechny teploty nižší

(viz obr. 19). Takto zpracované materi ály označuj i \' n ásledném textu jako

., prižihávané ".
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pp" ·Ží á á ' vzor ' J.

I yl P užito j .š té izotermick ého žíhání. V tomto připad č hyl materi ál vystaven

dane t pl t " Pl) LlV cnc l d - bu a násl dně zakalen do oleje. Takto zpracované materiály

)/:1 a ~uj i nás dn érn t tu ja o "i~()lermicky'" žíhané . V: echny materi ály byly žíhané

lab )r' t in í dpor vé pc "i P4 s regulátorem t .ploty ( mron.

Pro snazši a rychlejší P ) P IS ~ rozp: /. ává ní vzorků je v této práci použito

d jí .i znač ení. aždý .zore j P"P '''' n značk l u, která se s ládá ze 4 různých částí :

)

r'~ to prt c c. perirnentálné z Ol má 4 rl zn é slitiny. Jejicl mkré tní složení bylo

rč n .h mi ~ vm ft Lb rern vzo r l (viz t b. I ) ve Zkušebních l aboratořích koda

z ' Jll \ I lL i (složeni j v celé práci váděno v atomových procentech).
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P ř í měs Označen í Fe(%) AI(%) I Cr(%) i Ti(%) I B(%) I S(%) I c(% )

Ti B2 I 66 ,89 i 28 .85 1 3,59 I 0,24 i 0.39 I 0 ,01 I 0,04

Ti II

~~ :~~ I ~~ : ~~ I ~ :-~c~~~~lf~}c~~~; ~ l-_~~-~~~B III

Ti+B IV 63,23 31,68 \ 4.41 0,59 I 0.30 I 0 ,01 I 0,08

Tab. 1 - ~ lože ní všec h zkournanvch slitu . ato mov vch (~) ... .

b) Zp o ob zpracování ( elk é pí meno)

Tato č á t značení rozlisuje lilé (1\) a válcované ( 13) stnvy.

) e e né zpracování (malé řecké písmeno)

Žíhací p tup ..piiiih áv ánl" je pops án řecký m písmenem u a žíhúní ,.i:olermicky '

ozna v ujem jako 13. Za řeckým písmenem je uvedena teplota žíhúní (pro met du

(1- " ( neč ná teplota) a v kulatých z ávorkách doba v hodinách po kterou hyl materiál žihan

(pr m t du (1 - rozum ""j v každém kr rku) . atcri ál ncžihaný hyl označen jako ..O" .

r i ntá ní meto ~1

P )sl dní č á •.'t ozna ~ eni definuje expcrimentálni 11 todu, ke které hyl daný vzorek

urč n. J dinýrn případ m, de je tato čá. t označení v této práci použita, je tahová zkouška

( znač ena pismenern "i". J statních meto II 'ní nutná, a proto j i vynechávám. Tahová

ZkOL šk: má alší parametry, které je nutno definovat a označi t. Rozměry vzorku a

formační ry hlo: t označujeme dohromady malým písmenem, které je následováno

t pletou, při .t ré t ho á Z ouš a proběhla. Označení "a" mají válcové vzorky o délce

· ctivní rbla ,ti 25 mm a pr úrnéri 5 mm při rychlostí pohybu přičníku 0,2 mm/min.

• f apří r lad označení : (2)-- a60 má vzorek s p ř ím é : í 1~i B2 - válcovaný-

izot rmi 1 " žíh ný na 1150° : po dob 2 hodin - určený pro tahov ou zkoušku při 600°C.
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B. Experimentální metody

Vzorky popsan é v předchozí kapitole byly zkourn.mv tcmito metodami ívzik álni

metalurgie : světelnou metalograf í. transmisn í clcktronovo Ll mikroskopi í~ rncřcnim

mikrotvrdosti dle Vicker e. tahovou deforma čn í zkousk iu. rcntgcnovo ! (P '}'(i) anal ýz: u

a řádkovací elektronovou mikroskopii.

1. Světe l ná metalografie

Pro první o rientač n í pohled na základni mikroxtruktum í obj L kty v matcri álcch

byla použita světelná metalografie . Tato metoda je založena na pozorov áni materi álu

(vhodně připraveného - le št ěn ého. chemicky leptaného) pomoc í svctclncho mikroskopu.

Je .chopna podat statisticky V)lZna111n)' pohled 11a objekty o velikosti nad 1 -jun (zrna .

subzrna, precipitáty...).

Metalografický mikro kop pracuj e se svě t l em odraŽCn)1111 od pozoro vaného

předmětu . Získané informace vypovídaj í pouze o strukturn ím stavu na povrchu vzorku .

K dosahování kontrastu rů zných strukturních čás t i , se povrch před pozorov áním vyleští a

pro zvýšení kontrastu hranic zrn se chemicky leptá. Alurninid y železa byly v této práci

leptány směsí H- 0 3 a HF v pom ě ru 40:15. Pro pozorování byl použit mikro skop značky

Olympus IX - 70.

2. T ansmisní elektronová mikroskopie

větelná metalografie je ve své rozlišovací schopnosti omezena vlnovou délkou

svět la (cca 500 run) . Pokud chceme pozorovat objekty men ši, je nutné přejít k pozorování

pomocí urychlovaných elektronú. Jejic h vlnová délka má při urychlení ~ 1 00 kV hodnotu

~ 10- 12 m. To je více než dostatečné pro pozorování objektů v krystalu s typickými

rozmě r - 1-10 A(A== 10-10 m). Podrobněji je princip TEM popsán v [3 1].
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K TE M byl použit mikroskop JI:()L JI :~\'l .2 0001:A· vvbuvcnv I ~I) A '
. .

dispersion X-ray analy is) analyzátorem LI K 1\ 1 10000.

a) Příprava vzorku

Vzorky určené pro pozorov áni pOll10Cí 'I' Ef\1 se mus í na leži10 při pra vi1. Primo do

mikroskopu je nutné vkládat diskov é vzorkv o prumcru 3 111111 (11.(' i jin)' prumčr i tvar

v závis losti na vlastnostech držáku ) a tl ou šťce v nl ís1l~ pozorov.uu v f' ~'ldll ---- 100nn1.

Pro dosažení tohoto výsledku byly použity naslcdujici postupy:

• Z materiálu by1 diamanto vou pilou znač ky S'I'I{lJ1:I{S odř íznut tenký'

plíšek o tlou šťc e cca 0.5 111nl .

Z tohoto plíšku hyl elektroj iskrovou řeza čkou od Iirmv -lctal

crystals&oxides L'TD vyříznut terčík o pr ům čru 3 111111 .

• Tento terčík byI ztenčen na tlou št'ku cca SO~lIl1 leštičkou firmy

TRUE RS a brusnými papíry o hrubo sti 500. SOO. 1200, 240(). 4000.

a výslednou hodnotu ---- 100nlTI hy l terčík slcštcn elektrolytick ým

slešťováním přístrojem Tenupol I I v pros t řed í roztoku IINO] : CI-1 30 I-I

v objemovém pom ě ru 1:4 a při tepl o t ě t== -20°('.

Takto připravený vzorek se již používá prr pozorování v transmisním elektronov ém

mikroskopu (TEM) při napětí 200 kV.

b) na ýza E X

EDX (Energy dispersion X-ray analysis) je analytická metoda fungující na

násl duj ícím principu. Při interakci elektronu s vhodnou energií s atomem ve vzorku

může doj ít k vybuzení elektronu z elektronového obalu. Při návratu do původního stavu

je emitováno charakteristické RTG (Rentgenové záření) o přesně dané vlnové délce.

Pokud tedy máme k dispozici analyzátor RTG záření, lze urč i t prvky vyskytuj ící se
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v určité části materiálu. kam namíříme elektronov ý svazek. 1 ú:' mikr isko] jl: vybaven

analyzátorem RTG záření LI K A I0000, Tento detektor ncn í sch ipcn dotek Hal lehk é

prvky s protonovým číslem men šim než: 12 , V pozor ovanvch vzorc ich t~dy nc lz ' r )\11 ici

analýzy EDX identifikovat p ř ítomno st bóru a uhliku.

c) Analýza difraktovan éhn svazk I

Z principů strukturní anal ýzy vyplyv á. že pf-i dopadu clcktron ú o spr ávne vlnové

délce na vybranou část vzorku dochází k jejich difrakci podle přcsnc dan ých pravide l (ll .

32]., která usměrňují elektrony do lokalizovanvch difrakčních stop. .lvar rozmistncni

jednotlivých stop tohoto difraktovancho obrazu ("diťraktogranf·) je přesné d án

krystalografií vzorku (meziro vinn ýrni vzdá lenostmi. úhly mezi rovin.uni ). Použivá se

k identifikaci druhu částic jiné fáze u vnitř- materiálu nebo pro ur čov áni orientace krystalu.

3. RTG analýza

a podobn ém principu funguje i R~rG analýza. Materi ál ncozařujcrnc elektrony.

ale R'TG z ářením . Oproti analýze difraktovan ého svazku \' elektronovém mik ros kop u 111Ú

tato metoda výhody i nevýhody.

výhody: dopadaj ící záření Je schopno pokrýt vč tš í plochu, proto 111a

větší statistickou vypovídací hodnotu .

nevýhody: není možn é zaměř i t svazek na určitou částici

4 . Řád kovac í elektronová mikroskopie

Řádkovací elektronová mikroskopie byla provedena na elektronové mikrosond é

lEOL JXA 51 pracující při napětí 20 kV.

Elektronový svazek je fokusov án do bodu a tento bod je p01110cí vychylovacích

ívek posouván po zor u. Detektor detekuje množstv í zpětně odražených a

kundárních elektronů. Tyto hodnoty jsou posléze převáděny do počítače , kde je obraz

zprac ovan.
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Stejně jako v případě '1Elvl je možné pou žu ana l~/_Y Ll). .. avic ll: In )Ln )

pomoci WDX (wave dispersi ln X-ra) analvsis) určit i ob..ah lvhkvch prvku C a B ve

vzorku.

5. Měření mikrotvrdosti dle Vickerse

Měření mikrotvrdo .ti (dle Vickcrse) je ZKo uška založcn ~'l na principu vtla čov án í

jehlanu do materi álu určit ou pře sně defi novanou silou ( v vj a dřc n o u v gramech ZÚVLlŽí).

Výpoče t hodnoty HV, stej ně jako tvar a paraructrv hrot u .i sou upra \ 'L~I1Y nOrl110U "'S I:

I O 6507-1 z roku 1999.

Vždy se pro vádí několik vp i c h ů (v této práci bylo provedeno 15 vpich ů pro každ)"

vzo rek) pro získání do statečné statistiky. Meteni mik rotvdosti pro tuto pr áci byla

prováděna na rnikrotvrdom éru LECO M - 400 - !\ pf-i zútčži 1OU g.

6. Tahová deformačnízkouška

Pro zj i št ě n í makroskopick ých mechanických vlastností hyla v této pr áci použita

tahov á deformační zkouška. Principem této zkoušky je uchycení vzorku do dvou čelistí

na obou koncích tak, aby síla p ůsob i la ve s 111ě rL osy vzorku Ll následn é postupné

rovnoměrné prodlužování. Jedna část je připoj ena na s í1 0 111 ě r , který odečítá hodnotu síly

potř bnou k protažení. Z těchto hodnot (doba od po č át k u zkou šky. síla) a parametr ů

experimentu (poč áteč ní délka, průřez vzorku, rychlost pohybu příčníku) lze s poč í ta t

závislos t ve l i č in E- deformace a (J- napě t í .

V průběhu našeho experimentu budeme sledovat tyto hodnoty:

(8)
F

CJ \,, = -
. 1..)0

O's - mlu ní napětí ( en ile st re s)

F - p ů obící Ha

->u - počáteční průřez vzorku
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(9)
! I

C' -
tJ --

r I(}

~ r - poměrn é prodloužení (tcnsilc strain )

AI - celkové prodloužení; 1==1 -10

10 - je počáteční délka vzorku ; l-aktu álni délka vzor ku

(10)

(J - s ku teč n é napětí (true tress)

F - p ů obící íla

- aktuální průřez vzor ku (ten se \ ' průběhu deformace mě ni)

(11)
I cll I

L = f- = ln -
I I I()

(I

f: - s ku teč né poměrné prodloužení (t ruc st ra in)

1- celková délka vzorku

(12)

- tažno t - relativní prod louže ní (plas tické) při p ře t rž eni vzorku

Ir - délka vzorku při přetržení vzorku

(13) <JI\ /

(J ~"I - mez pevno ti (true)

F .\I - ma imální hodnota ily

ez pevno ti e dá definovat jako maxi mální hodnota sku tečného n a pětí nebo smluvního

na pětí.
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(14) a = a (s " t " = 0.002)
1' 2 fl " 'l A.1

<J n,2 - hodnota napětí při plastické deformaci 0,2 (~) (truc)

O pět lze definovat hodnotu odvozenou od sku tečne ho i od .'111 luv fl ího na pět í.

Tahové zkoIIšky byly pro \'elicnv 11a IIi'ístroj i ln .. tron l l v - .' I )n1 ) C1 IIrogra111 II

Bluehill a komorové pece pro zah ří v á n i bčhC111 tahov ézkouskv l lcracus FZ()K./. 6/60.
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IV. Výsledky měření

Všechny materi ál y byly podrobeny zkoumání popsanými meto lami za úč e l .m

zjištění mikrostru ktury v závislosti na teplotě " přižíh ú \'ún í ··. Pro základ ní informace o

v ývoji sledované struktury byla použita sv čtcln á metalografi e. Pro lepší zobrazení

drobných částic .. pro jej ich identifikaci a ev ntuclni orie ntaci v matrici byla pro určit '

teploty přižíháván í provedena i Tl. M. 'r yto pozorovací metody hyl); doplnčny mčřcnim

mikrotvrdosti na všech vzorcích. Pro vyhrané vzorky byla provedena i l~ ·ľ(i anal ýza nehl)

ř ádkovac í elektronová mikroskopie. a z áklade vvslcd ku všech jmcnovanvch metod bvla
.,' .. ." .;

navrž na metoda žíhání vzorků pro tahovou zkoušku .

A. Mikrostru tura

ateriál s mikrolegurou TiB 2

1)( materi álu byl přidán 'r iB2 (práše k s j e h l ič k am i o velikosti cca 1Oum).

Ý d y větelné metalografie

V lit ém stavu vzorku byla střední velikost zrna kole m 350 um (viz obr. 2(»). Podél
'"

hranic zrn byly P(JZ » ov ány částice (viz obr. 21)~ které vznikly p ři odlití.

---~.~. , -,-,-~---, ---~-~ ---'-:-=-'~--,'-~--'.-1.-.

:

II .' . .,.-" ,. ~ " ..
~ . ,,~ ,

, '.
!
I

:,5

: )

\

\
.J. • '.

~ .
" J

. )

\ -

, ,

" 'C;"' .... .

''''-. /
\

-- '". \
\ .

. ,.. - '~"'..::;'

1). " ' . 1()() um
-

Obr. 0 ·- '- tru .tura materiálu I-A-O (litý, nežíhaný materiál s příměs í TiB2) ·
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-' () ~1l11

br. I - Hranice zr na dekorov aná drobn ými čá s t i cem i v materi álu 1- - o.

Při procesu vál ování se velikost zrna v materiá lu /.\')'šila na CC ~l 60() ~1I11

(viz obr. _2).
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I .. _ :~ . . /" -- .' .

t-·~ -

,", ..~

..... .............-
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,-

....... -. - . .
.'

,. ' '" .
•

... . ....
_ oL "

1()O ~ 111-
br. .. - ... ra mat riál - O(vá lcov a ný, nežíhaný materiál s příměsí Ti8z).

r mat rialu je možné rorn é hranic zrn pozorovat ješt ě další kontrastní útvary .

J: l o .. ,stic usazené na hr"nicích zrn v lité truktuře. Po válcování si zachova y

pil '0 m rozmí .. tn ěni a 'Y v ář jí materiálu řetězce. a obr. 23 je možné pozorovat

rozd íl mezi hr ni í zrna (v levé část i obrázku) a mezi částicemi tvoříc ím i řetězce (v pravé

.. ásti obr.' z r ) .
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br. _ zrn ", tněn í č á tic uvnitř zrna podél linií puvod n í hranice z rna z lité ho stavu

" ma ter iá lu - - o.

Při P()"tupn ém p ři ž íh áv á ni se rozm ístn čni ani charakter těchto čá s t i c ncmč ní (viz

ohr . _ ~ ibr . 25).
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.. .. ~ . . . ~ .
../ .' , '., . .' ' . . ; , . ... ' . . . \ ~ ... . , ,.

I . . "
• . , , "'" .,I __.. ~~_--í-_ .__----'

br. - ~ ' t r t ra mat ri a lu - a700( 1) (válcovaný, přižih á van ý na 700°C př tm ě s í
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"t r u k tu ra materiá lu 1 - B - u l 150( I) (v álcovan ý. přižíhitvanj ' na 1150°(: s př tměs í

).

)()z()r( aný rozdíl hustoty drobn ých te če k uv n i t ř zrn mcvi obr. _4 a obr. 25 je

s ncjvčtši prav ěp d bn 'tí p uze nežádoucím efek tem lehce rozdílné připra y materi álu

(dn bn ě ) Iišná de ba I ptáni).

e .v ětlen é rm tal grafii j ou tedy pozorovány :j,· t i ce ~ které vznik l při odlití a

j sou stabiln í .- Ž do teple t 1150°('.

Transmisni le .tronová mi ' osk )r ic pro kázala v lit ém stavu (I -- A - O)

přít imnost 2 druh J částic. Li ~í S' obsahem titanu. Analýza EI)X identifikovala v prvních

titon_ hróm a železo a v druhých pouze chróm a železo. V částic íc h se m ů že vyskytovat

j st č bór a l hlí ~ .t rý analyzátor není schopen idcntifi ko lat. aopak v částicích se

nernusi ',,' ytovat ž I, z "ni .. hr óm, t ré mohly být zachyceny z oblastí matrice v ok Jí

p zorovaru čá stic . V ět ši . pozorovaných část ic se vyskytuje na hranicích zrn a podél

i '10 . ~í (viz obr. 26).
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1 Utll
I-'-------- - - - -----_ . - - .. - -

br 6 - v á tic na hranici zrna bo ha té na C r (bez Ti) (obr ázek matcr i álu 1- - O).

Čá .. t ic · pozorovaná po v álcov áni (viz obr. 27) bvla identifikov ána podle

č l ekrr im v é ditr k e jako "r iB2 (typ Il32: hP3; 1>6 1nlf11111 ).

-2()() run

I

I
I

L.__- . ..... ._. --J

. br. ..7 - ·~ástice id nt iti ov a ná j a o ' iB2 u vnitř vá lcova né ho vzo r ku I - B - O.

C vzorku přižíhávaného až na 700°C" se podařilo vyfotografovat dva druhy část i c

(viz obr. ~ 8)~ cter é se opět li št obsahem titanu (při E~DX analýze byl v obou část ic ích

) h, n j ."tě Ž leza I chr rm ). Částici obsahuj ící titan označ jerne ,,1'\ částic i b z

o " h tit, nu označujeme ~ .. 2"\o.,
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--Ol
I

~ ( )( ) nu:

- - - - - - - ----

br.2 - otogra tie částice s titancrn ( I) a bez p řun ě si titanu (2) Vl' vzorku I - B- u7()()( I).

(~á tice 1 obsahující titan byla pomoc í elektronové difrakce jednoznač ně

id .nti f '( v án: jal« i _2 (typ 1132: hP3 ; />61mmm i. V pripadc č ást ice ~ SL ncpodař i l o

fázi j .dnoznač né určit.

l J materiálu při ž íh án ém až na teplotu 1150°(' hyla pozorovana (v iz obr. 2(»)

"sti .c i enti f ) ána opět částice ( bsahující titan jako 'r i I ~ 2.

I
I
I

I
IL _

b r. ' 9 -- á 'l íc iB1 ve vzorku 1- B - 01150(1).
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c) nalýza difraktogramů

a difraktogramech byly narn ěřcny rncz irovinru' vzd álenosti a uhly. kter é byly

n á ledně porovnány databází vytvořcnou program I 1 l . 11.' _.] I: _,I I .C zí .. kanvch

kry: talografick ý h údaj ů [201.

Ve všech třech válcovan ých materi ále :11 _ které hyly podrobeny pozorov án í. byly

čá tic obsahujici titan identifikov ány jako 'r i132. Pro ilustraci .i ~ uvedeno vyh idnoccní

di ťrak togramu čá .. tic ob ahem tita nu ve vzo rku 1-13-u700( 1). / , čá s t i c e značené jako

_1 - na obr. 28 byly zis rán dva difraktourarnv z oblasti vvmczcn é selektivní cl )T10U..... .
(tzv'. '1 ~ ~ f~D" - selected area elcctron difrac tion) při dvou rúvných orientacích krystalu

navzájem po toč ný h o 48 °. První obrázek (obr. _)0) hyl identifikov án jako pól 13201

(si111 UIa e viz obr. 31) v kry taIII Ti13 :2 (tYP A II-~ 2: hP3: I) Cl / ln III II1 ) .

)br. 30 - ifra k ybra né ob a sti (čá tice I z obr. 28 ) (S A -I I) - Mezirovinné vzdáleno ti

d OL n ě z ifr .togr: mu ál ien naměřeno): 90°.
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23 1

003 02 o1 () 1 )()2 (){ )3

:2 3 1 1'10- -)

van ' d· .togra m zóny 13201 kr~' st ~- . lu i 8 2-

- -- --- - - ---- ---.,--:------ ------_...,

I aměřeno I v ý očet j
\...--.. ---------
! I
Ir--- --- - -------

I
r-90o---- -- I 90° --1
'-- -L ~

Po obn ýrn zp ů .. bem byl i d: lší diťrakt gram (viz obr. 32) identifikován jako

iťra ·' C ~ \' p ' I [1 o1J fáze rr'B2 (simulace viz obr, 33).
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br. 32 -' I v jiné or ientaci vzorku - am čřcnn:

--

I O1 1 I 1

010

-
) I J I ( j 1

br. 33 - a ' im ovaný difra .tograrn zón y 110 II krystalu TiB1•

[~ a~~!~noJVypote-=-~

..'. ~=~ I _~~~=~=j
I 67 5° : 67 2° JL__' _._.____ _ _ ~_. _

Podl -ýpo č t u je mezi těm i to póly úhel 44,6°., což je . dobré shodě s úhl m

narně řenvm n goniorne ru 48°. Chyba v ode čten í úhlu z goniometru může být 2-] °.

., echnj námi p zorované vzorky jsou navíc magnetické, což může způsobit drobn ý
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pohyb v držáku elektronového mikro: kopu a Z\ ' ~'šť ní ncp řcsnosti při l le č ít án í uhlo "

vzdáleno ti. Proto odchylky do 5o je T110 ž n é br át ja ko Vl: lmi d vbrou sho lu v úhlcch.

2. ateriál S mikrolegurou Ti

Do tohot mat ·riálu byla v průb č hu taven í přid án a p ř im č s či st .ho t itanu.

a , led větelné nI 4 lovrafie
b

Zrna Ii t 'minateriá1II (II - - O) j soII obrovskú ( p ru111 ě rna v~ Iik()st C .a 5OO um),

Uvn i t ř mat -riálu .e objevuje velké T11J10 ŽStV Í č á s t i c o rozm črcc h 2-2 () ~ lI n. Tvto č ástice .c

obj vuji n zá -i sle na hranicích zrna '1 náhodně v zrnech všec h o r ien tac í ( vi« obr. _,4 ).

--Y~--~---- '-r-~-- --; -~-,~- . ·~ ~ -- - --:- _-.- -----
, ..~ I \ .

I~-.-

~ I '
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'I

i ,.'
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, .

J: ' •"' .

... ,

-, ,
'\ ,. - .

"lit •
L . ~ . ..,

•
,.

-.,.--_.. - -- - ~ ...... - - ._. ----

"
. ...

,- --

) .

- . ,

J
, .

". . :
" .. -,

~. ./ ) (H) ~1 111

. ' e-

I .

.....
, f

•

I

I' ..

• 'C

,. Ii - , »

•...... . .... .

·'t
".... ,... ",

.' .. .

/ .

, ". .

br. ( ' t zrna )' . .yt čá s t i c o typickýc h rozměrech 2-20J.1m v materiálu

- o.

P -á lcování lze crorné vel ých částic pozorovaných ji ~í po odlití pozorovat

v ' , 'l r bný .h č á .tic ' celém objemu mat riálu. Charakter tét struktury se v průbě l U

přiži h é -ání nezměnil (viz obr. 35., obr. 36., obr. 37).
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f . 3 - a t iá - 700( 1).
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------ ------1
!

I
I

I

" I

'. 1

~

br. - ~ á .. t i v materiálu I - B - a 1150( I).

1 () () Utll
I-

V ýrazn á zrněna veliko ti zrna nebyla v prub éhu pfižíhúvún Í pozorovana.

01 ' triálu se i p t · p lném přižíháváni vy 'kytuje velké množstvi malých drobn ějšich

"~ú ",'t i, .ter é - uvnitř zrn objevi ly po v álcová ní materi álu. Krom ě II ich SL' 'L" všech

vzor í .h mat rialu .,11 \o vyskytují velké část ice o rozm ěrech cca 2-20pnl.

Tl .1 yl, ve vzor u II -- B - O pozorov ána é č' stice o rozm ěru cca 1 pITI (viz

ibr. 3 ). I orn )cí aru lýzy H v ní byl identifikov án titan.

200 nm

br.3 - príměsí materiál u II - B - o.
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Kromě této č á tice byly P rzorov án v Jen ibcasn é a irobnc . ást ic i -k rUJI 1

hrani e zrn či di lokace. Fázi se n .podař i l o identifikovat I žúdn0h ) / vyfot )g.rať)van.'ích

diíraktogramů. Z do tupných literárních udaj u (21.22 1.1 l' vsak tll )i.né přcdpok ládat. :I.t: ..

jedná o titan karbid" .ter ý -e vys kytuje \' cel ~ řadě morfolouii .

Podobné čá .. tice bylo možn é pozorovat i v materi álu př i z i h avanc :» na 11.50 C (viz

ohr. 39) I v tomto materi álu se podařilo pomoci ana l ~'zy Fl) .,· i icntifikovat v "'ú:tici

přitomno : t titanu.. ale pře nou ťázi se ana lýz II d iťraktograrn u ncpodari lo ur čit.

. ř ím ěsi titanu v ma riál u II - II - ul ~ 50( I ).

V tomto rn: teriálu jsme 'e po .usil: II ··it~1z i částic obsahujicich titan i pomocí

. nalvzv RTG z ář -ni. Zt:. světeln é metaloeruí bylo zjištěno, že titanová fáze se vyskytuje
., .,

\ m: teri álcch přiž íh ávaných na všechny teploty. Pro RTG analýzu byl vyhrán vzorek

II - B _u700( 1). aměřen é výsled ky spolu s hodn nami reflex ' TiC a FeO jsou zobrazeny

n: ibr. 10.
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I'

I
I "

l
f

., -. e » -" -"r' ........... _ . _ _ ' \...

\ I

FP~ -1I8

I

I

_J
' vi int n: ity difraktovan ' ho RT(~ záření na mezirovinn é vzdá leností d h k l pro

zurex I -R -a O( I ( .. - - ). V grafu j ou pro určení vysk ytujic ích Sll fází vyzn ačeny i hodnoty

. ' m ěřen é refl p chází Z vel '0 vě tš i ny z matrice t ořen é FeJAI. Žádný

/. mat riál ú, f t rý byl srovnavan, nevykazo 'al j ed noznač nou shodu se zbývaj ícími

r flexemi. Hodnoty mezirovinných vzdáleností jednotlivých materi á l ů .. se kterými byl y

naměř -n é rť Ie: e p ) [0 ln iv ány, byly spočteny (změřeny ) pro stechiometrická složení a

n berou v úv h případné modif .ace přítomno tí dalšího p vku, který se může ve

~' I O l '; niné '., s ' )' tnout. 'T~ J ' nalýza nám nepotvrdila ani nevyv átila možno t výskytu

ně .t ré morfolo ric tir. n .arbi u či jiných fází.
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3. Materiál s mikrolegurou B

a) v ý ledky větelné metalografie

Veliko t zrna po odlití e pohybuj e kolen) ,,00 um (vi:: ibr. 41 ). l .zc pozoro -at

obč a: ně vy .ytujic í 'e č á tice jiné fáze. Tyto č ás t ic e se Ll .'a111Jl na hrani .ich zrn st jn

Ja o v případě materi álu ~J_1o (viz obr. 42).

•

..

l_

.,f

. ..

....~

I r

•

• . I

. / "

,
) ,

41

,I

.,

•
>

,.

•

. .

e.

1oo um
-

- Struk · r é o materiálu 111- -O obsa hují í bó r .

,---
I
I
I

I

I
I

I

I

I
I

I
L-.--

o

3( ) ~t 111

r . .. I , .yt j 'cí P dél hranic zrn v lité m stav u ma teriálu III - A -O.
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Po vyválcování doš lo k výrazn ém» zv čt šcn í lma (..HlO x 1000 ~l In ), I ia t ri áIII , t.:

stále j e š t ě vy I ytují původn í oválné č ás t i ce . které dek. ro .alv hranice /.n v lit ém stavu. I

po álcován í j: Oll rozloženy podél původn ích hranic zrn a vytvarc] í ktl';, 'L pod ibn éjako

materiálu ,,I" , romě nich lze pozorovat i vc lkc mllol:st\í novc vvtvořcnych drobn ých

j hli" (viz br. 4 ~, ) o dé le ~ cca 1Oum.

,
\ • ~ , , I _ , : , , \ .. ~

, ,. 't' A-- . \ \ ~, ~ \ ~1~ -. ..' \ .

\ -\ ~ '. ~.. . · 'f '''.\ ~. ~ \ ~ \ ..... ·.'1 , \
.. • ' I \~ •

-- ~... f , : \\ i, , ~ \ ' ,:, ' ~ .
t '-:1. --. ..., \ ~ f ~

I , \ ~ \ { I •

I • \ -.. . • ~ I ,\ .... • '~\ '

\ ,It" , \ ~ \ ,- , •• ,'~ I \

.. • ~ \ I . , " ~ ,_ I . • " ' \ , "
1'0 '.' \ •

," o, ~ ' \~ , I , I,A ~ "'"

I , '-:! . . \ . ~ tl .. Ir',., ••
- . ' \ . ~..... \. ;~~ ,

. ~ -- ...;, , . ".. ,' ,

-+" . :. \ '. 4 I '"t , '
" ,. i \ r . \ ' . 4 '/ ." \

, \. \ .' \ • \ :. ,( " t t \. "

.. - , \
I, ·

, I

I • ,

. , -

"

, .-

o ř é čá .. tic v materiá lu III -B-O po válcování.

Iři p idrobn ěj širn p hledu na chara .ter jehl ič ek v každ ém zrnu zjistíme. že jsou

vž \ ori .nt ány do 3 různých sméri ( iz obr. 44). V ka žd ém zrnu jS()U sm ěry odlišné.

l ř i p řiž íh áv; ní c h stota jehlic snižuje (viz obr. 45 ~ obr. 46 ~ obr. 47). V nežíhaném

I te iáJ je je jich P ičet nejvyšší.
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b . z ož ní j hlic ' m teriálu př iž í haném do SOooC ve vzorku III - B - a500( I).
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(br. 6 - zlož ní jehlic v materiálu přižthan é rn do O()O( ' ve vzorku III - B - u UO( 1).

.:- - řřřřřřřřřř'-,-.~--;------ - _.

" '

. ' .......

, ' " \

\ , :
.,

.. .. .... ' .'

•. .. ... I'

.... -....
.... :"..... .

... ~ " : ,.....:' ~ , ....
' . . '

""" . ~. -

,
' , .....' " '\ " o'

I

, - '

0. · .· .. .

; ."
I I , •

• I ~

\. I \
,."' ,' t '

.. \ . , ll
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b . zlo a t r iál řižíhaném do 900°C ve vzo r ku 111 -B-a9()()( I).
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\.

"
1()() um

j-L-_ _ I----- - - -

( r ' - ymizení jehlic ", materiálu přižíhávan rn na 115()O('.

Při úbyt "u jehli j ou na obrázku lépe vidite lné drobn ~ ovaln,' č a s t i c c o ozmč rcc h

um (viz obr. 49). J dn á e o nový druh čás t i c s přímcxi b óru, ktcrv se vyt voři I

při P st ipn érn rozpc II š tě n ! jehlic v materi álu.

,

;
I

]() um

br. 9 - v á né č as ice v materiá u I - 8 - (1900(1).

Pozorov áni pomocí Il: v litém stav potvrdilo výskyt ' robných částic v litém

ml triálu (viz o r. ~()) . n: lýz: ~DX zachytila v pozorované částici Fe a Cr.
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~~--r------------__

<oo 11 11 1

'------ - - -- - -- - -- - - - - - -- - .. - .- .

r . .0 - Pozoro a á č á .tice v II I -. - o.

Po vyválcováni je možno v cel ém mater i ál Ll pozorovat (vi/. obr. 5 I) drobn é

.i to: hIi" y ( t ~j nějak

J (t r

' optické metalografi i). S ncjvctsi pravd č podobnost í s ~ jedn á o

iJ f)~ tI32: /4 ).

500 nm

f . _ - li e ma eriál - B - O( příměs: bó r u).
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V optické m talografi i c jehlice v každ ém z rn ě lL'I ořadavalv fo r ů zn ých

směrů . Z pozorov án í v Tr~M mikroskopii bylo určeno. J.' tyto jehly .1 .. iu \"L .. kure "' no ~ ., t i

podlouhlé de t i čky '- rozm ěry cca 10~lJl1 x 20011 111 " ~ nrn (několik at im o vvc h rovin).

Tyto d stičky j ou orie ntována ve '""I11črcch v matrici a t ) \ "C sm ěrech 1100}. I() 10I '1

[00 II a to v v"ech ombinacích, bez ohledu na smč r \" úIC O\' ~lIl í.

I v válcovaném otavu pozorujeme čá s t i c e (\"iz obr. :2) obsahuj ici llc 1·:I) .1 Fc-C r

(pozn. námi používaný EDX analyzátor nezachyt í bór) .

I P111

b . - ásti pozorova á v materiálu I! I - 8 - O.

J .hli ~ (d stič cy) byly pozorovány i l r at ri á l ů S tep lotou p ři žih á v án í 7000
• Při

P přižihávané ho až n: 11 500
( (III-B-a l 150( 1)) byly stej ně jako ve

, v tl né met' lo Jr' fii p zorovány oválné část ice rozměrů něko li ka um (vi z obr. 53). Jde

· lc ) jiný druh oválných částic, než které byly poz rovány u nežíhaných materiál ů. Tyto

no :> poz )rované "ástice byly jednoznačně identifikovány jako fáze B -' r4 (typ BMn4;

o } : fUL/LI ).
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~00 II ln i
______ _ ~ __ J

br.5 - álná č á ti ev rnatcri álu 111 - H - ul 1':-0(1 ).

rom W t W chto č á .. t ic bylo v tomto vzorku pozorov áno i velk é množstv í vrs tevn 'ch

hyb (viz obr. 54) . Tyto vrstevné chyby byly identifikov ány jako chybéj ici rov ina typu

p rruch výrn v ktorem R == k(1OO)ll (a- mczirovinna vzd álenost fáze [)()3~

. b .... . - r stevn é chy . e vzorku materiálu III - B - a1150( I).
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) Anal ' za difraktogram ů

t j tohoto vzorku byly difraktogramv použity ncj -n k i .ientifikaci ť'izí jl: lnotli\'~' .h

čá: tic, ale i k identifikaci druhu vrstevné chvbv a urccn í oricntac podlouhl ý .h jehlic

v nlateriálu.

( I) l dentifikace jií;,í

Z d i frakto gram ů bylo ur čeno. zc pozorovanc jehlice J SOll tvořeny t{r/.Í l :c .13 (typ
-

1 iJ P. tl3c: : I 4 ). První d ifraktogra111 (v iz ob r. ) 5) hyl iLicnt i ťi k() vún j ako pó 1 13 1 17}

(s irnu la .c viz obr. 56). Druhý odebran ý difraktogram (obr. 57) hyl identifikov án jako pól

r- :2 ' 1též ťáz (simulace v iz ibr. 58).

. ' ;

br. _... -,' -J z podl hl é jehlice z materiál u 111- B - O( I. o r ie ntace) - aměřeno:

9. o, .
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45 1

--

130

6 I 1
•

52 1

L

521

•

-

I Jo

451

Jbr. .. 6 - ypoč íta n ý difraktogram \' pólu 13 I 171 ve

I aměřeno výpoče~
~_._---------- ----_._-

~- --

~ 948°--- . 9310-- - --,
l "-- ---- - -- ----_._-

\ ••(.' J. • ,,' , '> .•,"

( br . :

10 o

" ~ z pod ouhlé iehlice z materiálu III - B - O(2. orien tace) - aměřeno:
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•
-

- -) ()

042

25 I

02 1

230

.J .

2 I 1

():2 1

212

- -

()42

( br.5 - 0/ počten)' di fra tog ra m pro ..měr IJ 2 "'1 pro fúzi FeJIJ.

z ájcmn ý úhel mezi směrem [3 2 4] a [3 1 171 je 1 9 ~1 ° C{) Ž v rámci chyby

PC)\ id á zájemn é ri nta i obou . nimk ů, která byla 22°.

I č ás t i c zobrazené na obr. 5' (vzore ' II I - B - c1. 1150( 1» byly získány a

identi fi ov ány 4 iťraktogramy z nichž byla č á .. tice určena jako fáze BCr4 (typ BMn4 ~

oF . ~ Fddd i . ro ilustraci uvedu jen va z vyhodnocených difraktogramů . Mezi sm ě ry,

.de by l.. vy fot grafov ány tyto difra .togramy, byl naměřen vzájemný úhel 31°. První

z .r : traktogr. m l ( iz ibr, -9) byl identifikován jako pól [1 3 6 j (simulace viz obr.60).

68



br. 9 - S E z oválné částice ve vzo r ku mat er i álu 111 -8-uI150 (I. sm ěr) - am ěřeno:

106'1 o.

3 1 () 2 1 3 1 1 h() 1
"

6() 1 31 I ()2 1 3 1

r. O- poč t n ' .. a ogra m pr ) směr ( 61pro fázi 8C r~ .

f_!n:ěř~n9 ~ Výpoč~-J

~------- ------~
: I I

~~~~,T_:_1 1 06 ,4 ° ]

Druhý itr .togn m ( iz obr. 61) byl identifi kován jako pól [1 2 1] (simulace viz

obr. 6:2 ).
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Obr. 61 -"-. ED z oválné č ástice ve vzo r ku matc r rálu 111 -B-uI150(1) (2. sm ěr): arn ěřcno:

\ 107, 0.

JIl 1() I .3 1]

2 1() .: 2 1()

I 1 1o1 1 1 1
•

r

Uh I mezi těmito směry v B ·'r..t j · 30..6°. To je ve velmi dobré shodě s naměřenou

h xlnotoi ~ 1o

( rčení druhu vrstevné chyb )

Pro rčení ruh · roviny výs ytu vrstevných chyb a dislokací ., které je vytvářejí

<: 10 použit zobr: zení pomocí labého svazku v tmavé m poli . Skupina vrstevných chyb

b -la 'ytotografo ána e d ou orientacích krystalu B=[111 ] a B =[101] (11 -označen í
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'- měru dopadajícího .. vazku). a každ ém obrázku je znázorné n rcflc :'ní vektor (~ . Z te ri

kontra tll poruch přip imeňme .. že obec nou dislokaci .. zjcdnodu šcn č řečeno .. ncn í m žn é

pozorovat v případě [ 1]:

( 15) (~.h = ()

Pro úplné vymizení dislokace 1l1 11S Í platit j eště podm ínka.

(16) (~ .[h x fi 1= O

.d K-difra ční ve .tor

-
.d h - Burger ův v tor da né di: lokace

'de li - srně di lokační čáry

loku nem á být i: lok ce viditelná mus í platit obě podmínky. Pokud platí pouze

r idmin .a (I S}: n pl. ti podmínk ( 16) má dislokace zbytkov ý kont ra... t (v iz r3rl).

[ ú ~ ' , p ře P() ' ládat Žt;; ..' vrstevné chyby budou lY.. kytovat ve více vz ájemn ě

Jo viv: I mnich r ivin á h. Pr to pop íšeme pc uze určení jedné skupi ny těchto poruch . lJ

Jal v ich by St: postupovalo podobným ZPŮS( bcm.

Byly \/.; brány 3 různé dis lokace, teré patří do stejné skupiny. Byly označeny

pí ' lll e n y .. ..a:: .. ., ~ a' '.. ~ .,.,a " '... (viz obr. 63). Červenou barvou byly vyznačeny část i, které

In' j l stejný směr r 1 ží ve st jné rovině . Modrou barvou byla vyznačena část dislokace,

.t :\r,' I~lí v jiné rovin" . alsích obrázcích bude pro jednoducl ( st vyznačena vždy jen

j dna L dvou di -- 10 .aci, které ohraničují vrstevnou chybu.
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,

-.
r 63 - )zn ačen í dislokací.. které určují vybrané vrs tev né chy b)', 13 ==11111.

I ři zobrazení") kd B == [ IOIlOl se všechny tyto di 'lokace a vrstevné chyby ( k romě

m idř zn: čené í ] víj ak p uhé čárky (viz ibr. 64 ). Z toho lze usuzovat, že směr [101J

I ·:ií v r ivin ě Ý kytu t v chto vrstevn ých chyb .

-
br. 6 , - obrazeni rste ných ch yb, B = 110 t l-
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-
š rně r viditelných __čá r k" je nav íc kolm ý na ' I11 ě r [0401. I . t ěchto informaci lz

určit rovinu.. v které ty to dislokace i vrstevn é chybv I "Zí. Jedinou kolmou rovinou na
-

[040] ~ ve které leží vektor II O1] je rovina (() 1O) .

Tato určená rovina platí pro vrstevn é chyby vytvořené dislokacemi .a", ....a"...

Výjimku z pozorovaných dislokac í t voří ohn utá dislokace označená jako _..a " '--o a obr.

6: j di: 1() a e pozorovateln á i s kontras tem vrstevné chyby . Z toho vypl ýv á, 7.C v ro in"

(O1O) .. I ží jen jej í č rv Tl" označená čel .. 1. Tato vrstevná chyba hude tvořena dvěma

čá stm i v různých rovinách .

,

, ,
a

, , ,
a

• 'f • I

o',

-
br. 6... - ontrast na v t v é chyběa " ' , 8 =1 1011.

1 Y a obr. 64 n JSOl . 'sl - cace " a"' ''· viditelné (viditelný jen zbytkový kontrast),
-

prolož . aná refle: e splňuje podmínku vymizení (15), kde g = (040) . Dislokace a ' , a "
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také nej ou viditelné (je viditelnv jen zbvtkovv kontra t dislokaci a zbvtkovv kontra.. t... . ., ., ., .,

vr: tevné chyby [31]).

Žádná z označen ých dislokací (jen zbvtkovv ·01 trast). neru videi v zobrazení

jj =[1111 R= (022) (viz obr. (6).

..., . ... . ~. . ~ .....

=(

I
I

I
!
I
I

I
L...- .-------=---~~..-...-......----='----------'~-----'---------'

b . 66 -
...

zna vených dis 10 · ' r ·~ II K== (022).

L ro nic ( 1S) pr vymizení (zbytkový kontrast) těchto dislokací a hodnot

-; = (040) a K=(022) můžeme j ednoznačně určit Burger ů v vektor těchto dislokací.

V" .chn . 3 s upiny di lokací tvořící označen é vrstevné chyby mají směr Burgersova

, toru h~ (1 ()OJ . Z obr. 67 určíme směr dislokačních čar pozorov: ných dislokací.
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a == (220(....,

r, 6 - Jrčení , měru dislokačních čar, /3 ==11111.

Di slo ace .a \o ~ ~"a ' " a červená část dislokace ~ ..a' ''''· leží v rovině (()10) a jsou

, il mc na .. m ěr 1220] viz obr. 67. Z těc hto informaci vyp lývá, že sm ěr dislokačních čar

iznačcn ých ., ..a ' .. ~ ~ ~a ' '.. a červené části dis lokace ".,3" ' ... je f OI) a jedná se tedy o hranové

li is o ,a ... to: •

L ob r. 6 ' j v i dět .. Že modrá část Iislok: č r í čáry je kolm á na směr [202 ].Úhel

mezi m droi a čer enou č ást i di 'lokace .. a' ... .. byl při 8 == [111] 120° a při 8 ==[101] 90°.

Tato možnost může na tat pouze v případě pokud modrá část di slokační smyčky je ve

.mě r lOlG] n b [100]. Z těchto dvou variant je na vektor r 202] kolmá pouze možnost

[O! OJ. Vr .te n á ch ... 'ba ...a ' ..- je tedy tvořena dvěma dvojitými i slokačními čárami .

/ až á L nich má prvn í část ve měru [O 10] (červená) a druhou ve směru [001] . Všechny

lisl) ace t - o ř íc i označ ené vrstevné chyby jsou tedy hranové. Č erven ě označené části

vn é chyby v rovině (O10). Protože obě dvě část i dislokace tvořící vrstevné

.h...b~ ozru č n é jako .,.a"'H jsou hranové je jcdn značné, že část vrstevné chyby

~ ' 'o ř n é mo rou ., á ' tÍ dislo ' ce je v rovině (00 I).
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, ,
a

Jbr. - J rčen í měru dislokačních čar 13 = III t I.

Po prúch idu hranov é di lokace ' l-3urgersovýnl vektorem h == k.IIOO) strukturou

--
1)( ~ Ioj íc r vytvořen i Vf tevn é chyby S hod notou I? ::::k.lIOCrl. Hodnotu konstanty k

n ~jsnle schopni identifi kovat, lze to zjistit jen pomoc í vysokorozlišovaci elektronové

n i cros '(lpít: (1IR 'rE ~ l ).

(3) Orien a 'e podlouhlych jehlic v materiálu

to: .vět .ln é metalografii byla p( zorována orientace jehlic ve třech navzájem

n z ávi ' l ~' ~ h ' měrec h . POITI()CÍ transmisni elektronové mikro 'kopie bylo zjištěno, že

j 11i " ~. ori .ntuj í p id él .měn <100> v matrici . Byly vyfotografov ány jehlice současně

' l ) ~fam .. určujícími směr v rystalu ve smě ru B ==[ I00) . I difraktograrnech byly

p izorov ány tzv . .xtrea y" (obr. 6~) teré se objevuji V případě zobrazení velmi tenkých

-r..a v, vždy .olrno na rovinu této vrstvy. Z toho lze usuzovat, že jeden rozměr těchto

j .hli ~ b d v lmi t en r Ýa bl de se p hybovat v řádech "-' Inm. Tytc ,.,streaky" se objevují

žd 'm "ru < I00/. ůžeme tedy vyvodit závěr, že tenká část těchto jehlic leží

v ro ,ině ypu ~ 1O() ; .
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" .. t> ..

t, • , . '

.' ,

-
b . 6 -. it ea y o r i ntova né ve měru 10 Ol z jehlice v materi álu 11-8-0, B ==11001.

/I() uvedeno. Ž ~ jehlice maj í r()ZT' l Č y 0, t II X 200 nm x 1nm. Ze .,.,streakll" bylo

určeno, ž t nká část jehlice leží v rov i n č typi .~ l OG}. Abyc hom přesně určili orientaci

jehlic . matrici potřebujeme ještě zjis tit .. mě r, ve kterém je jehlice nejdelší. K tomu nám

p múz ~ .ornbinac obr ázku v přímém svazku s difraktogramem, který určuj e směr

, .rvstalu (obr. 70).
~ /
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) br. 7 -- Vzal mná orien tace jeh lice a matrice: zobrazení ve sv ětl ém poli jehlic a SAED

-
n ar ) pro [J =1J t( I.

/ , toh t pc hl du je ja .n é.. že pozorovan á jehl ice leží v rovi ně (O10). V tom

L f ln .m .rystalu a ve stejné orientaci byla pozorována další jehlice, která byla kolmá na

J hi" "i p zorovano 1 (viz obr. 71).

šechny jeh ice v krystalu budou mít tejný typ orientace

111ŮŽ ~111 tvrdit Ž -l. jehlice jsou vždy orientovány v směru <100>. Potvrzením tohoto

př dpo '1· dr je obr . 72 ji ných pozorovaných jehlic, zobrazen ých při orientaci krystalu

/3 ==[111 J. 'mVry </ .. 00/ jehlice zde svírají úhel 60° či 120°, C(YŽ. odpovídá zobrazení

' 111 ěru t. pu -: 1O(» pří t ' to orie t ci v ubickém krystalu.
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r. ~ ojen í obrázků obou jeh lic a jej ich vzájemru o r ie n ta ce v matrici.

, '1

." I 'f('

, ! - ,

br.

6 o. 1_( 0.

" - -' " hr zob ra z né pri o r ienta c i kry talu B = 1111J, vzáj m ný úhel mezi jehli em i j
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rl) vý 'ledky řádkovací elektronové mikro kopie

Pro identifikaci typu části c VL stavu I11 -13-0 hyla provedena ř ádkovaci elektronová

mikroskopie s anal ýzou \\ [)X. Tato anal~'I,a je schopna v materi álu dctcko 'ut i lehk é

prvky.

V pozorovan érn vzor ku byly s tej n ě jako ve s vč t c l né metalografii nebo Tl.M

poz rov ány 2 druhy č á nic. podlouhlé jehly ( obr. 73) a ov áln é čá s t i c e (obr. 74) .

tf .

hr. e zor 1 1- 8 -0.

b a' Iné č á stice ve zor u 111-8-0.f .
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Anal ýza WI)X prokázala (kromě prv k ů matrice Fe a - I) v jehlicích ještě

přítomnost B a v ová lných částicích Cr a C. 'ryto výslcdkv potvrzuj Í vvs] 'dek anal ýz~

-
difraktogram ů, že všec hny jehlice jsou tvořeny t{lZÍ l:e313 (typ i .P: t132: 14).

Přítornno: t Cr a C v ová lných částicích nab ivi mož nost, že se jedná o č á s t i c e -' -Cr-F ..

které popisuje Karlí k a C_' icslar f 25 J,

4. Materiál s mikrolegurou Ti a B

) Ý I dky v ěteln é metalografie

Zrna PC) odl ití jsou obrovs k á. Jej ich vcl ikos t se pohybuje od 3 0 ( ) ~1I11 až PC) 1111I11

( br. 7 ).
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br. ,.. braz ní ve iko ~ i zrna v materi ált IV - A -O.

l ' v n i tř materiá lu ~ e objevuj í čá s t i c e, které e usazuj í jak U'VI i t ř tak na hranic ích

zrn ( iL obr. 76). Jejich veli ost se pohybuje mezi 1-10!lm.
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Obr. 76 - '# á stic na hranicích zrn v rnatcriálu IV - - O.

I o vyvál ování došlo ke zmen šeni zrna v dů sledku mechanick é dcforrnac (obr.
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,
I

', 100 um-
br. 7 - v· r i e i o st zrna po v á ová ní v materiálu V - - O.

Po 'ál O ' ni pozorujeme podo bné část i ce jako v litém stav a tyto částice js u

. . biln í \ e \ š ch vz rcích ř i ž fh á vaných ž de) 1150° . (viz obr. 78, obr. 79). Můžeme

pozorovat podobnou strukturu řetězců j ko u materiálů ,., lltl. a .,., 1Il" , ale hustota výskytu

~ 'hlt) ř t "z Ú j mnohonésobně menší.
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Obr. - Čá .. tice ve vzorku IV - B - u700( I).

Drobn é tečky ~ které je možno pozo rovat uvnitř vzorku IV-13-a 700( l ), vznikaj í

~ n .jvčtš! pravdčpodobn r stí jako ncžádouci kontrast který je zp ůsoben nadm érnýrn

lept áním materiálu před pozorov án ím ve svě te l n é metalografi i,
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o br. 9 _ ...~ zorku IV - B - a I 150( I).

rl

V litém stavu byly pomocí analýzy f~DX identifi kovány 2 druhy částic lišící se

b sahern titanu . Při anal ýze EDX byl v prvním zj i štěn obsah Fe, Cr (pravděpodobně
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z matrice). Ti (viz obr. 80). Tuto čás t i c i se ncpodařilo identifiko 'at. Jedn á se s nej ětš í

pravděpodobnosti o stejnou fázi · r i I3 ~ .

I (ll ) nml__------:..lII _

(br. O - Čá:tice s přímě ' í titanu v materiálu IV - A -O.

V druh ém typu hyl identifikov án jen Cr a Fe (ť rto
,

neru k dispoz ic i ),

r ryst. lograf ' r )U , tru ' turu e nepodařilo urči t.

10 vyvale rvá n: byly pozorovány jen část ice obsahující titan a to ve všech

pozor rvanýc h stavech (viz obr. 81 ~ obr. 82~ obr. 83) Tyto část i ce byly ve všech vzorcích

idcntifi r ) . ány jako 'f iI32 (typ Alt32~ hl)3, P61mmm i.

I

l 500 nm

br . .8 2 mat rialu
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1O() II111

-

br. 2 - iB2 v materi álu IV - R - fl700(1).

r . ., v ateriálu - B - a I ':-O( .

l /' " žd ého z v' lcov ných vzork ů byla identitikována vyfotografovaná čá tice

jako Til ~. Pro ilustraci uvedu určení jednoho diťraktogramu (viz obr. 84) jako pól [100]

t ' t ) táz (sim la viz <- br. 85 ). Diťra .togr m byl p iř ízen při p z · rování stavu IV - B 

u70(J( 1). kon retné při poz rováni částice zobrazené na obr. 82. Krom ě určované částice

, n: ifr: to .ram obj vují j ště další drobné stopy, které p cházejí z matrice.
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br. 4 - ..'~ ED z č á: tice ve vzo rku materi álu IV-B-0 700( I): amčřcno:

1 1
-

010
-
1 1

-
Ol , Ol

-

) I 1 010 11

-
r. yp č t nv di ra togram pro měr dopadaj íc ího vazku B =(IOOI pro fázi TiB2•

r--------r------i
I I aměřeno : Výpočet I
~-----·~l I
~ _. I l
~ 9 o 19-0 0 -1
L..- -__.-l..--___ .
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B. Mechanick' zkoušky

1. Mikrotvrdost

1 a všech zorcích byla rn č řcna mik rotvrdost při pokojov é teplotě v 7.á -islosti na

teplotě přižiháváni.

Všechny hodnoty jsou zatíženy pom érn č velkou chybou. Zkoušky hyly proved ny

na mikrotvrdorn ěru LJE:C-' () M -- 400 - p ři zútč;j 100 g.

a ate iá I ,,)-'

1ikrotvrdost materiál II s při mcsi 'r i 1~ 2 znázo r ň uj e ohr. 86.

mikrotvrdost materiálu "I"

380

360

340

!o I I-A

í • I-B
320 r 1 [ í I

I

I

1r
300 i

1

280

o 200 400 600 800 1000 1200

br. 6 -- ' .. á i slo ' t míkrotvr o ti na teplotě př iž íhává n í pro materiá l ,,1-' s příměsí TiB2-

Po P )" át - čn ím rů stu ná leduje po les v okolí 600°C, který je nad touto teplotou

následován .. ..opětovným n árůstem" . Mikrotvrdost litého vzorku je vyšší než mikrotvrdo t

.. .h ' zo r ' ů v ále vanýc h.

7
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b) a te riá I " II"

Mikrotvrdost materiálu ~ př imčs i Ti zn ázo rň uj e obr. 87.

mikrotvrdost materiálu "II"

380

360

340

ro

I
II-B

>
r I

II-A
J: 320

r fI 1

f
I l

r r
300 I

11 1
280

o 200 400 600 800 1000 1200

T(OC)

b . - ávi o ~ mi rotvrdo ti na t ) přižíhává n í pro materiál " II" přímě í i.

rúbéh . ř i v j velmi podobný jako v případě materiálu ,., I\<' j en k ."opětovnému

nárt st .. .. h noty I-I V O I dochází při vyšších teplotách. I v tomto případě je mikrotvrdost

lit ' hl) ' Z rx , šší n ž pro všechny vále rvan é stavy.
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) ateriál"III"

Mikrotvrdos t mate ri ál u ~ př ím ěsi B zn á zorň uj e obr. 88.

mikrotvrdost materiálu "III"

380

360

340

1
r

~ I

!
• 111-8o

I I>
r

III-A
320

1 !l
300

280
o 200 400 80C; 1000 1200

br. 8 - Z ávi ' 10,- mi krotv rdosti na tepl ě řižthá v á n ! pro ma teriál ,,111" přímě í B.

U materiál u ~., I I I ·" j e vysoká hodnotami rotv rdosti při nižších teplotách spojena se

zna čn ým rozptylem h dnot . Zák! dní charakt r křivky je stejný jako u předchozích

př íp. ů .
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d) ate r iá l c.IV'

ikrotvrdost materi álu s př ím čsi ~ r i a 13 zn ázorň uje obr. 89.

mikrotvrdost materiálu "IV"

380

Jbr, - ávi: I ~ t i ro vr o ti na t p otě přižíhávání r materiál " IV"" s přímě í i a B.

I rúb éh . ři v cy mikrotvrdo ti v závis! _sti na teplotě je pro materiál 'l ., IV " ~ podo bný

J" předcho zí ~h případech. C' lk v é h li ot . j 'O l však nižší. .,.,Opětovný nárůst"

na.stá ,' / u vyšších teplot n -Ž l materiálů ., .,1 .... a .,., lII a je ve lmi trmý. Hodnota

mikrotvrdosti pro teplotu při žih áv áni 1150°C je jednou z nejvyšších, které byly

n; měřeny.
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e) hrnutí

Obr. 90 shrnuj ~ naměřen é k ř i v ky I IV ('I ).

ikrotvrdost aluminidů železa

380

360

~ 340

o
>
::I: 320

300

280

o 200 400 600 800

•

1000 1200

• Materiál "I"

Materiál "II"

Materiál "III"

Materiál IV

) r. O - i r tvrdost vš ch vá lcova ných materiálů v z á 'islost i na tep lotě přižíhávání.

Charakter všech křivek je zhruba tejný . Po po č á ečn ím růstu nastává pokles

o r )J í 600- 70( o _~ , kt rý je následov án ,\"opětovným n á rů stem" , Mezi odchylky patří

-ýrazn é h dn ty I-IV 0"1 pro m: teriál ., IIIIt (s b órem) pro nízké tep loty , posunutí

.opčtovn ého růstu" hodnot rnikrotvrdosti pro rn : teri ály ., ,J I"" a .,., IV" směrem k VYŠŠÍlTI

teplotám a nižší hodn ty mi » rotvrdosti pro n-ateri ál ,,'\IV"-.

o Š y

• I, zá Ir dě p zorov án í mikro .truktury a zvážení experimen a ních možností bylo

ozhodn to prové t tahové zkoušky za vyšších teplot na materiál ech ,\ "I~' ., ,.,11" a ." IV" po

izotermi ~ . érn žíhání po d bu 2 hodin při teplotě 1150° (žíhání ~). ebylo možné

pro I' 't tar ' zko "k~ na materiálu ".,111 " z důvodu nedostupno ti vzorků. ro tahovou

z r ~ cu byJl' yrobeny z dan ých materiálu vzorky stanoveného tvar (délka akti vní

iblasti 2 - mm .. průměr álcového vzorku 5 mm)., které je možno uchytit do trhac íh
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stroje In tron 1195. Tyto vzorky byly žíhány po tanovenou dobu na dan é teplot ě a

zakaleny do oleje. a každ ém z vybraných materi ál ů (.j'" ..JI·~ a "IV·' ) bol la proved na

tahová zkouška na '" vzorcích při teplotách 600°C. 70()OC~, 80()O(~ , rychlo ti poh ol bu

př íčniku 0,2 mm/min. 1'0 odpo vídá rychlo sti deformac ~ 1. '" .1 0-4 S- I . Bol la mě řena

deforma čn í křivka v průběhu defo rmace a z ní potom získány údaje o hodnotách o Ol (J O.2.,

. Všechny uváděné hodnoty jsou xívozcny od hodnot s k uteč né ho nap ět í a skute čn ' ho

prodlou ženi vzorku.

a e o rmačn í křivky v závi 10 ti na teplotě deformace

J __ u u edeny deformační křivky vzorků označených jako I -B-~ 1150(2) (označen

Ja .o Ol"l I.. .. ). I1-B-Bll ~ O( 2) (označcn jako "l II~ ~ ). IV-13-01]5O( 2) (označen j ako "l JV·~ )

d forn ova ný h v tahu při 6~ = 1,3·} O-L ~ ~ délkou aktivní oblast i válcové ho vzorku 25 mm

a průrnč rem - mm v z ávisle ti na teplotě při teplotách 600 0
( (obr. 91 )., 700°C (obr. 92) a

O()O ' ( ibr . )]).

Deformační křivky při GOO°C
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"I"
"II"
"IV"

o
o 0,05 0,1 0,15 0,2

E

0.25 0,3 0,35 0.4

-ia ó (o načen ja o" 10. ),

- br. 9 1 - formačn í riv y materi ál ů I-B-PI I -O(2)- ia600 (oz a en jako " I" ), II -B

-B-p 150(2)-ia600 (o načen j a ko ~, IV"lt) při teplotě (600±2)O .
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Deformační křivky při 700°C

300
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nJ "I"
Q.

150 "II"
---b "IV"

100
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o
o 0.05 0,1 0 ,15 0.2 0,25 0,3 0.35 0,4 0.45 0,5

E

br. 92 - Deformač n í křivky materiálů I-B-Pl150(2)-ia700 (označen jako ,.,1""), II-B

- ia (O ( značen ja ' 0 .... II "" ), I - B-P I 1 50( 2 )- i a700(ozn ačen jako " IV"') při teplotě (700±3)O .

Deformačn í křivky při SOO°C
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80- "I"ca
60 "II"- "IV"
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o
o 0,1 0,2 0 ,3 0 ,4 0 ,5 0,6 0,7 0,8

br. 93 - f rrna čn i řiv y materiá Ů I-B-p I I O(2)-ia800 (oz a en jako " I" ), II -O-

pii O )- ia ' 00 ( ozn ač n ja () .,, 11 ' ), IV-B-p I 0(2)-ia 00 (označen jako " V"" při teplotě (800±5)O .

Při t plot" 600°C je u ~v ech měřených vz rků velm i dobře viditelná trá mez

' luz . . ~j\,Vt~í tl žnost má materiál ." ,1"" Hodnoty tažno ti a pevn ti materiálů " I" a " IV"
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j ou výražn v rozdílné i přesto , že s ~ \' materi álu vyskytuje stejný druh částic. Při teplotě

700°C již není o .trá mez kluzu pozorovatclná . Při teplotě 800°(' šcchn materi ál

dynamicky zotavuji. ejvyšši hodnoty pevnosti 111á při všech teplot ách materi ál _JI~-.

b) formační křivky v závi 10 ti n d r u h u ma ter iálu

V t ' to čá: ti budou uvedeny stej né deformač n i křivky jen budou spojeny do grafů

podle druhu materi álu pro všechny 3 různ é tep le ty (obr. 94_ ohr . 95~ obr. 96).

Deformační křivky pro materiál "I"

400

300

-«S

:E 200
~

b

100

o
o o 1 02 0.3 0.4 o 'j 0 .6 0 7

"600°C"

"700°C"

"BOO°C"

br. ' e r ač ' ' ř i

)- 'a ( z ač n i ' 0 " 000 10"),

mat ri á v - -~ 150(2)-ia600 (označen jako ,,600° " ), 1-8-

-p 150(2)-ia 00 (označen ja kr ,,800° ''').

l at -ri ál s př írn ési 'r' B2 vy az J výrazný pokles pevn st. i při zvyšování teploty .

l: žn ) .r s ' t plotou - ý razn ě z ýšila.
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Deformační křivky pro materiál "II"

500
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('O
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:!---b 200

100

"lOO°C"

"800°C"

o
o 0.1 0,2 0 ,3

E

0.4 0.5 0,6 0,7

br. 9~ - eformační .řivky materiálů II-B-p 11 50(2)-ia600 (označen ja ko .,., 600° " ), 11-8

pl O( -ia 00 (ozn ačen j a ko ,.,700°C"-)., II-B-PI150(2)-ia800 (označen jako ",,800° --).

I vn ) ~'t materiá lu ~ přiměsi titanu také klesá s teplotou, ale pokles je pozvol nčj ší a

.clkové hodnoty (J~1 a GO.2 jsou vyšší. Tažnost při 700°(' je o něco men ší než při 600°C.

Deformační řivky pro ma eriál "IV"
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-. "600°C"
200 "700°C"- "BOO°C"

100

o
o 0 ,1 0,2

E
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br. 6 eformačn í řiv y mat riálů V- -pll O(2)-ia600 (oz a čen jako ,,600° "), IV-B-

~II .. O( )-ia (označen ia ko ; OOOC 4040
) , IV-B-fJll O(2)-ia800 (označen jako ,,800° "').
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Materiál s přím ě: í Ti a B vykazuje nejmenš í tažno t z 111 ěřených z rků.

'I tepl otou tažnost ro te velmi málo v porovn áni ' materi ály .. ..1 .. 1. a .. .. l l'' . Pevnc t materi álu

však kle á rychle s rostoucí teplotou.

c) vý I d né hodnoty parametrů ,(Jl 1, (JO~2

DI vzorců ( ]2.. 13.. J 4 ) hyly z uveden ých křivek vypočteny hodnoty parametrů

(tažno t) (JM (mez pevnosti ) .. <JO.2 (v iz tab . 2).

I vzore T(OC) 0 0 2 (M Pa) o., (MPa) A
I 600 288 349 0,38
I 700 151 187 0,48

f---.

I 800 87 90 0,68

\" 600 337 425 0,35
I II 700 221 257 0,33
111 800 111 113 0,65

I IV I 600 313 353 0,27
'Iv I 700 175 198 0,30I

~- --- --+
! IV I 800 94 96 0,40

a. - ' I dn éhodnoty tahový 'h z .ou e '.

J loj i .h h xlnoty uvádíme také ve t ř ..ch následující .h grafech (obr. 97, obr. 98~ obr.

) ) j' k ) ťun .ci teploty.

0,8

0 ,7

06

0.5 • " I"
0 4 "II"

0,3
"IV"

0,2

o1

00

550 600 650 700 750 800 850

T (Oe

( br. 9 - Craf z á i ;0 t i tažnosti na teplotě pro všechny měřen é materiály.
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Tato křivka hrnuje v~/ sledky uveden é v předchoz ích grafech. ejv ":í hodnoty

tažnosti má vzorek ~J'''' a nej m é ně tažný je materi ál označený jako "IV\o~

0\1

450

400

350

300

250
~

200

-- 150-,.
~ 100

50

o
550 600 650 700 750 800

T (OC)

"I"
"II"
"IV"

850

r. - ; ra ť z ávi: 10. ti m ze pe no ' t i na tep lotě pro v. echny měřené materiály.

(TU,2 )
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150 "IV'
,....
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50

o
550 600 650 700 750 800 850

T (OC)

br. 99 - . ra f závi 10 t i (Jo,! a teplotě pro všec hny měřené materiá y.

• f jpe -néj ší z pOZ .irovaných materiálů při všech měřených teplotách byl vzorek

mat riál ~~11· ~ ( tz n. II - B - ~ 115C)(2»).
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v. Diskuse

A. Mikrostruktura

Po odlití materi álu se ve vzorcích s označením ,.I~~, ,,111-- a "I -- v tvo ři l č á tice
oP'

primárních fází. Většina z nich se vyskytovala na hranic ích zrn. Pokud se velikost zrna po

válcování výrazně zm ě n i la . zachov ávaly tyto č á s t i c e svou původn í polohu (podé l hranic

zrn v lit ém stavu). Pozorované čá s t i c e byly stabilní při všech teplotách při ž íh áv áni a

nebyla pozorována ani žá dná výrazná změ na jejich velikosti s teplotou . Fáze nelze

jednoznačně určit , ale v materi álu ,,111 -- byla p ři analýze WDX v č ásticích prokázána

přítomnost Cr a C. Z těchto informaci je 1110žné p ředpokl ádat, že v materi álu ,,111" se

jedná s největší pravděpodobností o fázi popsanou Karlíkem a Cics larem [25]

he .agon álni strukturou a se složením C-Cr-Fe . Proto že část ice v materi álu ,,1 " a "IV"

m ě ly podobné chování jako částice v mater iálu .Tll" a analýza EDX při 'fE M v nich

prokázala přítomnost Cr předpok l ád á me, že se jedná o tutéž fázi . Nejmenši koncentrace

těc hto část i c v litém stavu je 1110žné pozorovat v materiálu " IY--. Vy světl ení lze nalézt ve

V)/ ledc ích pozorování mikrostruktury materiálu .Jl" . Y tOl11tO vzo rku nebyly tyto částice

pozorovány. Oba vzorky " II" a " I Y' ~ obsahují cca 0,6 at (~/o Ti. Tento prvek mů že vznikem

částic titan karbidu odebírat C (cca O~ 1% ve vzorcích) z matrice a zabraňovat vzniku

částic C-Cr-Fe.

U materiálu s přímě sí Ti (~, I I' - ) byly při v~ech teplotách přiž íháv á ni pozorovány

části e s obsahem titanu. Jejich strukturu neby lo možn é jednoznačně urč it , ale z

dostupných literárních údaj ů [21,22] jemožné předpokládat, že se jedná o některou z fází

titan karbidu, který se vyskytuje v celé řadě morfologi í. Velikost těchto částic se po odlití

pohybuje v rozmezí 2-20 um, Po válcování se průměrná velikost částic snižuje, ale jejich

· on -. ntra e v materi álu se zvyšuje. Je pravděpodobné , že při mechanické deformaci byly

r ě t š í č á st ic e mechanicky rozděleny na větš í množství menších částic .

Do materiálu "I" i "IV' ~ byly jako legující prvky přidány titan i bór . Do materi áh

~J- . bol I přidán prášek tvořený cca 1Oum dlouhými j ehl i čkami TiB2 ~ do materiálu "IV" byl

přidán č istý titan a bór (ve sloučenině s železem). Rozdíl byl také v koncentracích těchto
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prvků. Ve vzorcích označených .J' ~ byl p0111ěr 1 i:B cca 1:2 (0._0/0:0 .40/0) . vzorcích

označených " I \r~ ~ byl t nto p0111ěr 2: 1 (0.6%:0.3%) ve pro pěch titanu . V obou t ě chto

materi álech byl zaznamen án výskyt c á tic s př ímé í titanu a tyto část ice byly jednoznač ně

určeny jako TiB 2. Byly stabilní při všech tep lot ách přižih áv á n i až do I I ~O°C. V materi álu

,J" se zachovaly PÚVOdI1Í částice a v mate ri ál u .J V- ~ se č á : tice 1' iB2 nově vytvoři ly. Jak

bylo uvedeno, obsahoval materi ál .Jv.... více titanu a všec hen se nemohl vázat ve fázi

TiB 2. Část titanu zůstala v matrici a je pravdčpodobn é. že titan vytváře l i část ice titan

karbidu, které nemusely být zaznamcn ánv. Při ~rEM byly pozorované částice děleny

podle prvk ů, které obsahovaly dle analýzy E:DX (analýzou EDX není 1110žné identifikova t

C nebo B v materiálu). Difraktograrny byly pořízeny pouze z omezen ého počtu část ic

z každé skupiny, a proto mohlo dojít k zařazení některých fází titan karbidu do skupiny.

která byla určena jako TiB2.

ejvětší zrn ěny v mikrostruktuře v průb ěhu přižih áv áni byly zaznamen ány

v materiálu s př íměsi bóru (,Jlr-). V t0111tO materi álu se kromě již zrniněn ých částic

primárních fází objevovaly drobné jehlice o rozměrech cca 1Oum x 200 nm x 5 nm. Byly

ojedině le pozorovány již v litém stavu, ale jejich hustota mnohonásobně vzrostla po

válcování. Ana lýza difrakčních obrazc ů je identifikovala jako fáze Fe3B (typ Ni3P; t132;
-

14 ). Pomoci TE M byla určena orientace těchto částic v matrici. Tyto jehlice se orientují

ve měrech < 100>. Při přižíhávání hustota těchto jehlic se vzrůstající teplotou klesá .

í to nich lze při vyšš ích teplotách pozorovat oválné částice. Ty byly pomoci

lektronové difrakce určeny jako částic e B .r, (typ BMI14; oF48 ; Fddd i . Při vyšších

t plotách byly v materiálu pozorovány vr tevné chyby s poruchovým vektorem

R= k.[lOO]. Hodnotu konstanty k není možné v konvenční TEM určit. V literatuře [7] se

uvádí pro fázi B2 hodnota konstanty k> 1/2. Song a kol. [8J poz rovali tyto vrstevné

hyby parno í HRTE M a uvádějí jako pravděpodobněj ší variantu k=J3 /2 a. Ve

st idované literatuře není popisován výskyt vrstevných chyb ve fázi 003 tak , jako

našem případě (při kaleni vzorku prakticky není možné zakalit fází B2).

V materi álu se tedy vyskytuj í velmi tenké částice orientované ve smě rech < 100>

matri . V stejném druhu materiálu byly objeveny také vrstevné chyby, které vznikají na
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typu rovin {lOO }. Bór 111á v těchto materi álech vla tno t e nadměrn č kOI1C ntro 'at na

poruch ách krystalografické mříže a jeho V)í kyt v matrici aluminidů železa stabilizuje

vrstevné chyby [19]. Z uvedených informac í bylo 1110žné vy 10\ it ná ledují hypotézu:

Bór se čá ste č n ě rozpustil v materi ál u Cl stabilizoval vrste n é c11Y by na rovinách (100}.

V blízkosti těchto rovin se zvýšila koncentrace at0l11Ú bóru, což vedlo při v álcov ání ke

vzniku drobných prot áhlých jehliček. Protože tyto částice vznikly na vrstevných chyb ách,

jsou v jednom ze svých rozměrů velmi tenké . Při zvyšov ání teploty se při rozpouštění

jehlic bór dostával do nově vznikajících č ástic BCL+. V materi álech přižíh ávaných na

1150°C je 1110žné pozorovat i původní vrstevné chyby, které vedly ke vzniku jehliček.

U materi ál ů ~~I '- a ,,111-- se velikost zrna po válcování zvětšila a u materi ál ů "II~- a

" I V'~ zůsta l a konstantní nebo se zmen šila. Jak v materi álu .J!", tak v materi álu ~J V'~ je

v matrici rozpuštěna velká část přidaného titanu což vede ke stabilizaci zrna a zabránění

vvrazn érnu zvětšování zrna.
~

P ři srovnání mikrostruktury všech pozorovaných materi ál ů jS111e došli k závěru, že

každý z materi ál ů ,,1'\ , ,1 I' ~ a ,,III" 111á určitý specifický mikrostrukturní rys. Pro materiál

,.1-- je to ' ýskyt č ást i c TiB2 a výrazné řetězce č á s t i c primární fáze (pravděpodobně C-Cr

F ). V materiálu "II" zůstává velikost zrna při přiž íh á v án í stejná a nevyskytují se zde

popis van é částice primární fáze z materiálu ,,1-10 a ,,111--. Pozorujeme výskyt drobných

č ~ stic tvořených pravděpodobně karbidy titanu. Materiál "III" se vyznačuje precipitací

drobných jehli ček Fe. B po válcování a jej ich následnou transformací na BCr4 při

zvyšování teploty přižíhávání. Mate riál číslo "IV" se podle svého složení může

mikro trukturně blížit všem předchoz ím pozorovanýrn materiálům . Z pozorování

vyplynulo, že jeho mikros truktura je podobná materi álu " I~' (výskyt částic TíB 2, občasný

V)' 'kyt č á .tic primárních fází) a materiálu "I I~ - (nerostoucí velikost zrna).

. Mechanické vlastnosti

1. Mi rotvrdost

ěření mikrotvrdosti potvrdilo předpokládaný charakter křivky HV(T). Po

poč á teč ním růsti nastává kolem 600°C pokles, který je následován "opětovným růstem" .
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Tento charakter se projevil II všech proveden ých 111ěře11í. Pokud zanedbáme rozdíly

způsobené chybou m ě řen í lze ve vý slcdcich pozorovat 3 základní vliv ' mik.rolegujících

prvků na charakter této křivky

I-Iodnoty mikrotvrdosti vzorku ,Jll -- p ři teplot ách do 600°C jsou vyšší

než hodnoty ostatních vzork ů. Vzhledem k v ýsledk ům pozorov ání

mikrostruktury se lze d011111Ívat, že d ůvodem pro tento efekt jsou

pozorovan é jehlice F'e3B . "r y maji pravděpodobně výrazný vliv na

mikrotvrdost materi álu. Rozmistn ěni těchto částic v materi álu by

vysvět lova lo i výrazný rozptyl naměřených hodnot.

• Pro materi ál .J" a ,JII~~ byl "opětovný n árůst" pozorován při teplotách

o 100 - 200°C nižších než pro materi ály " ll" a "IV ~ ' . Tento rozdíl je

pravděpodobně zp ů so ben množstvím rozpuštěného titanu v matrici.

Jak bylo uvedeno v teoretick ém úvodu, následný n árů st je

pravděpodobně zp ůsoben poklesem uspořádání ve struktuře B2. Naše

m ě řeni probíhala za pokojové teploty a jak uvádí Cieslar a kol. [16] je

vzhledem k omezeným rychlostem kalení prakticky nemožné získat ve

vzorcích o složení Fe-28AI strukturu B2 za pokojové teploty .

"Opětovný n árů st" je pozorován pouze při měření přižíhávaných

materiálů za pokojové teploty. Sundar a kol. [17] (viz obr. 12)

nepozoroval při měření tvrdosti při dané teplotě žádný nárůst měřené

hodnoty při teplotách předp kl ' daného p řechodu do fáze B2. Cieslar a

kol. [16] popisuj i, že pokles hodnoty mikrotvrdosti s teplotou

přižíhávání je spojen se snižováním parametru uspořádání na dlouhou

vzdálenost ve fázi 003. Z těchto informací lze form ulovat následující

pravidlo . Při kalení materiá lu z teplot, kdy se materiá l nachází ve fázi

82 dochází k fázovému přechodu zpět na fázi .0 3. Struktura získaná

tímto způsobem vede k vyšším hodnotám mikrotvrdosti než pro vzorky

kalené z teploty fázového přechodu. Příč inou může být například vyšší

hodnota uspořádání na dlouhou vzdálenost. Titan patří mezi prvky,

které zvyšují teplotu fázového přechodu B2-003. Materiály
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s rozpu št ěn ým titanem Y matrici (~JI~~ a ~ J V~-) maj í t dy 'yš"í teplotu

tohoto fázov ého přechodu, a tedy i vyšší teplotu, kdy doch ází k

• Hodnoty mikrotvrdosti materi álu ..1 V" j ou při nižších t plotách (do

800°C) nejnižší ze y"ech m ěřených ad vzork ů.

2. Tahové zkoušky

Hodnoty pevnosti materi álu při vy šších teplotách byly přev á žně dány vlastnostmi

matr ice. Porovnání výsledných hodnot pevnosti pro naše vzorky s hodnotami uv ád ěnými

v literatu ře obsahuj e tab . 3. Hodnoty uváděné Morri sern a kol. [34] pro slitinu Fe-30Al i

Málke111 a kol. [23] pro sIitinu s příměsí rl' iB2 ( Fe-3°A1-4Cr-1Ti-2B) uvád ěj í autoři

přepočten é pro deforma čn í rychlost i = 1O-cl .

Hodnoty 1-- .u- ~ ~ I V - - Fe-30AI I~ e, Al
~~ J

0'0.2 (s TiB2) (s Ti) (s Ti+B) [34] (1~iB 2)[23]

600°C 288 MPa 337 MPa 3 13 MPa - 295 MPa

700°C 15 1 MPa 22 1 MPa 175 MPa 187 MPa 159 MPa

800°C 87 MPa 111 MPa 94 MPa 79 MPa 125 MPa
I -- _.-

a b. 3 - Porovnání naměřen ých hodnot <JO,2 liter árn írni ú daji

Málek a kol. [23] uvádí rovněž hodnoty tažnosti pro stejnou slitinu. Porovnání

shrnuje tab . 4. Hodnoty tažnosti jsoi uved ny pro deformační rychlost i = 10-3
.

Deformační rychlost silně ovlivňuje A, proto nelze absolutní hodnoty pro stejné materiál y

jednoduše srovnávat.

I Hodnoty I-- II-- " IV-- Fe3A1
II " "

(s TíB2) (s Ti) (s Ti+B) (TiB2)[23] I
j

J
600°C 0,38 0,35 0,27 0,55

700°C 0,48 O"',., 0,30 1,0, j j

OO°C 0,68 0,65 0,40 1,42

1', b. - Porovná ní naměřených hodnot tažnosti (A) s literárními údaji
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Zpozorovaných materi ál ů 111a nejvyšší hodnoty pevno ti (crO,2 a o 1) při v ~ ech

pozorovaných teplotách materi ál ..l l". l ů že to být zp ů obeno zpe . n ě n im matrice titanem

v kombinaci s výskytem t eplotně stabilních částic. co čck ávan é chování vykazuje ve

srovnání s ostatními materi ály vzorek označený jako ..lV" . Jeho pevnost je podobná jako

II ostatních pozorovaných materi ál ů. ale jeho tažnost je p ři v" ech 111ěř ných teplot ách ze

všech nej nižší. Při teplotě SOO°C je tažnost až o 350/0 lližší než II ostatn ích vzorků.

Hodnoty taž nost i jsou nižší při všech teplot ách, např. při 600°C o cca 200/0 vzhledem

k ostatním vzork ů m . Je možn é. že jak nízkou tažnost, tak nízké hodnoty mikrotvrdosti u

tohoto materiálu (nejnižší ze všech) zp ůsob uj e tentýž 111ecl1al1is11111S.
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VI . Závěr

V průběhu této práce byla studov ána stabilita mikrostruktury aluminidů železa se

složením Fe-30AI-4Cr, do kter ých byly přid áv ány r ů zn é kombinace titanu a bóru (v

každém vzorku se ještě vyskytovalo nezanedbatelné množstv í uhlíku).

"a zák l adě výsledk ů pozorov áni mikrostruktury je možn é navrhnout další

mechanick é zkoušky na těchto materiálech. Jako velmi slibn á se pro vytvoření materi álu

s dobrou creepovou odolností jeví slitina s přim ěsi titanu (_J I~ - ) , která splňuje všechny

teoretické požadavky pro dobrou creepovou odolnost (velké zrno , homogenní

rozmístn ě ni drobných stabilních částic). Kv ůli nedostupnosti experiment álního materi álu

nebylo také 1110žné provést tahové zkoušky na materi álu s příměsi bóru , který obsahuje

nově popsané podlouhlé částice . Tyto slibují sv ým vlivem na mikrotvrdost vzorku

výrazný vliv na mechanick é vlastnosti.

ej lcpši vysokoteplotn í mechanick é vlastnosti (pevnost) z měřených vzorků

vykazoval materi ál s př ím ě si Ti ( označovaný jako ,,II"). V kombinaci s jeho potenciální

dobrou creepovou odolností je nej vhodnějším kandid átem z pozorovaných slitin pro další

zkoumání s cí lem dosáhnout kvalitní náhrady nerezových ocelí s dobrou vysokoteplotní

pevností.
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