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Abstrakt
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Abstrakt: Tato diplomova prace popisuje chovani aluminidi zeleza na bazi Fe;Al se 4 at.
% Cr. do kterych byly jako mikrolegujici prvky piidany titan a bor. V kazdém z materialu
se jesté vyskytovalo malé mnozstvi C (cca 0.1 at. %). Prace se zabyva studiem stability
mikrostruktury pii postupném piizihavani v rozsahu teplot 300 - 1150°C a vlivem takto
vytvorené mikrostruktury na mechanicke vlastnosti. V materialech s primési boru byly
pozorovany ¢astice s primesi C-Cr-Fe. Pokud se titan rozpoustel v matrici, mél tendenci
zabranovat zvétSovani zrna. V materialu s primési titanu byly pozorovany podlouhlé
¢astice o rozmérech 2x 20pum. Pravdépodobné se jedna o karbidy titanu. V materialu

s ¢istou primesi boru byly pozorovany podlouhlé ¢astice s rozméry ceca 10pum x 200 nm x
Snm. kter¢ byly orientovany protazenou stranou rovnobézné se sméry <100>, Jejich
tvorba je s nejvetsi pravdépodobnosti svazana s pritomnosti vrstevnych chyb, které se

v tomto materialu vyskytuji. Nejvyssi hodnoty o> vykazoval pii mérenych teplotach
600 - 800°C materidl se slozenim Fe-33A1-4Cr-0,65T1-0,1C.

Klicova slova: aluminidy zeleza, titan. bor, titan borid

Abstract

Litle: Moditfication ot iron aluminides physical properties by alloying and thermal
processing

Author: Vojtéch Komenda

Department: Department of metal physics

Supervisor: Doc. RNDr. Miroslay Cieslar ('Sc.

Supervisor's e-mail address: cieslar‘@met.mtt.cuni.cz

Abstract: Topic of this thesis are FesAl based iron aluminides with 4 at. % of chromium.

I his materials was alloyed by boron and titanium (in alloy was as well carbon detected).
Subject of work was stability of microstructure during annealing, with anneling
temperatures between 300 - 1150°C and intluence of this microstructure on mechanical
properties. Particles with C-Cr-Fe were observed in materials containing boron. Particles
with dimensions 2 x 20 pm were observed in material containing titanium. Most probably
1t 1s ttanium carbide. Elongated needles with dimensions 10um x 200nm x 5 nm were
observed in matenial containing boron. They were oriented paralel with <100> directions
of matrix. Stacking faults on planes | 100} were also observed in this material. Formation
ol needles 1s probably caused by the presence ot these stacking faults. Highest values of
vield stress in temperature range 600 - 800°C has alloy with composition Fe-33A1-4Cr-
0.65311-0.1C.

Keywords: iron aluminides. titanium, boron. titanium boride



l. Uvod

Po celou dobu prumysloveho vyvoje lidstva byla potreba pevného kovového
materialu feSena pomoci ocell. VétSina stroju (auta, letadla. dulni stroje...) byla
konstruovana s vyuzitim tohoto materialu, jehoz vyvroba byla velmi dobfe propracovana a

jehoz vlastnosti byly dostate¢né znamé.

Teprve v poslednich nékolika desitkach let se za¢ina pozvolna rozvijet 1 vyuziti
jinvch kovovych materialu pro konkrétni aplikace v prumyslové vyrobé. Do popiedi se
dikv své nizké hustoté dostavaji materialy na bazi hliniku a hor¢iku, které nahrazuji
zelezo v aplikacich, kde pevnosti oceli neni zapotiebi a kde je vyhodou nizka hustota

téchto prvku.

Pro odveétvi kovovych materialu odolnych vuci korozi se v posledni dobé stale
vice uvazuje o pouziti tzv. aluminidu zeleza. Oproti dnes bézné pouzivanym
korozivzdornym ocelim, maji nizSi pomér hustota/pevnost a jejich odolnost vuci oxidaci
se vlastnostem korozivzdornych oceli vice nez vyrovna. Jejich vyroba a zpracovani vsak
zatim narazeji na urcité problémy. Reseni téchto problémi je v soucasné dobé dilezitym

ukolem tyzikalni metalurgie.

Aluminidy Zzeleza patii do skupiny tzv. intermetalickych sloucenin. V téchto
materialech je vice ruznych typu atomu usporadano v matrici podle periodicky presné
danych pravidel. Mezi nejznamé)si ,.intermetalika™ (intermetalické slouceniny) patfi
NIAlLL NBAL TiAlL TiAlL NiFe, FeAl a FesAll Tématem této diplomové prace jsou
intermetalika na bazi FeAl a FesAl. Pro tyto materialy se pouziva nazev aluminidy
zeleza. Jak 1z bylo feceno, vynikaji Fe;Al a FeAl predevSim svou korozni odolnosti.
Byly by tedy vhodnym materialem pro aplikace v silné oxida¢nich prostiedich.

Aluminidy zeleza by mohly byt vyuzity napfiklad v nékteré z nasledujicich aplikaci:



e [opatky pro turbiny a kKompresory tryskovych motoru
e lopné ¢lanky

e Prislusenstvi do peci ve sklarském i jiném pramyslu

e Vymeéniky tepla

e Konstrukéni soucastky v letectvi

Trubky a potrubi pro jaderné elektrarny

Sirsimu nasazeni téchto slou¢enin v technické praxi brani dva zasadni problémy.
Prvnim e nizka taznost pri pokojove teploté a druhym pokles pevnosti a creepoveé
odolnosti nad 600°C. Problém taznosti se jiz castecné podaiilo vyiesit. Pomoci primési
Cr bylo dosazeno dodate¢né taznosti az 10%. Kontrolou vhodnych podminek pti vyrobé
je také mozné zvysit taznost materialu na prijatelnou uroven. Reseni druhého problému je
v soucasné dobeé predmétem zajmu mnoha vyzkumnych pracovist’ po celém svété. Pro
vyfeseni tohoto problému je nutné kombinovat poznatky ze dvou moznych sméru
vizkumu. Jednim z nich je sledovani vlastnosti pfi zméné mnozstvi a druhu legujicich

prvku. Druhou oblasti j¢ zména vlastnosti pfi ruzné vyrobé a zpracovani materialu.

V teto diplomové pract byly k zakladnimu slozeni materialu cca. Fe-30A1-4Cr
(at Yo) jako mikrolegujici prvky pridany Ti a B. Pro toto zkoumani jsme méli k dispozici
4 materialy s ruznymi kombinacemi mikrolegujicich prvku (konkrétni slozeni viz kap.
HT.A). V kazdem z materialu se jesté vyskytovalo nezanedbatelné mnozstvi C, které se do
materialu dostalo jako necistota v zeleze. Vzorky byly vyrobené tavenim ve vakuu,
nasledné odlity (Jedna sada vzorku) a nékteré dale valcovany (druha sada vzorku).
Valcovane vzorky byly posléze prizihavany s krokem 100°C za hodinu pii teplotach

¢ intervalu 300-1150"C.

Cilem teto prace je zmapovat chovani (mikrostruktura - jeji stabilita a vyvoj)
téchto matenialu v zavislosti na teploté prizihavani a na zakladé vysledku navrhnout a
provest tahove zkousky pri teplotach nad 600°C. Snahou je popsat vyskytujici se ¢astice
nnych tazi. jejich teplotni stabilitu  a mozny vliv na pevnost materialu za vysokych

teplot.



Il. Literarni informace o aluminidech zeleza

A. Obecné viastnosti aluminidu zeleza

1. Struktura aluminidu zeleza

Aluminidy zeleza se uspofadavaji na dlouhou vzdalenost. To znamena, ze urdita

pozice v krystalogratické miizi je prednostne obsazena hlinikem a ur¢ita prednostné

zelezem. Konkrétni rozdéleni jednothivych atomu zavisi na struktuie dané faze.

Aluminidy zeleza se vyskvtuji ve dvou moznych strukturach B2 (FeAl) a DO; (FesAl).

Vyskyt téchto fazi zavisi na poméru mezi Fe:Al. teplot¢ a tlaku. Za predpokladu

konstantntho atmosférick¢ho tlaku muzeme vyskyt tazi v zavislosti na teploté a slozeni

vyjadiit tazovym diagramem. viz obr. 1.
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V Cervené vyznacené oblasti se pii rovnovaznych podminkach vyskytuje Cista
struktura DOz a v zelené ohranicene oblasti se vyskytuje cdista struktura B2.

Pro lepsi orientaci uvadim na obr. 2 zvétSenou oblast vyskytu aluminidu zeleza.

I{m _i i i\ i ) 1 - o I} i b

900

800 <

Temperature ('C)

6 18 20 22 24 26 28 % 32 34 16
Atomic % Al

Obr. 2 - Fazovy diagram Fe-Al v oblasti vyskytu aluminidu zeleza |2).

Krome tazi B2 a DO; je mozné v diagramu pozorovat jesté tazi A2. Toto
oznaceni ma neusporadany tuhy roztok hliniku v zeleze (v hornim tazovém diagramu je
oznacena jako a-Fe). Na nékterych pozicich v BCC struktuie je zelezo nahrazeno
hlintkem. lato mista jsou v mfizi rozmisténa naprosto nahodné. Jedna se tedy o roztok Al

v oa-he.
a) B2 (FeAl)

Pro pochopeni struktury taze B2 (viz obr. 3) je vhodné si predstavit v BCC
struktufe obsazeni vSech rohu prednostné jednim typem atomu (Fe) a stredu kubické
mfizky atomem druhého typu (Al). Stechiometricky pomér mezi obéma typy atomu je

(Fe:Al) 1:1.

9



@ Fe
Al

Obr. 3 - Struktura B2 - mrizkova konstanta a=0,2909 nm.

Vtéto fazi je stechiometricky pomér mezi jednotlivymi typy atomu 3:1.
V hrubych rysech plati predstava z taze B2, Odlisnost je v tom. z¢ kazda druha bunka
(B2) ma vice zastoupeny atom (zelezo) kromé rohu 1 ve stiedu kubicky prostorové

centrovane miizky (viz obr. 4). Vznika tak mtiz o dvojnasobné mrizkové konstanté.

D

o
w

@
2 m

Obr. 4 - Struktura DO, |3] - mfizkova Konstanta a =2.4=0,5792 nm.
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Dle fazoveého diagramu dochazi pri teploté T¢ (presna hodnota je urcena presnym

slozenim) k fazovému prechodu 2. druhu mezi fazemi DO; a B2.

Termodynamické zakony neumoznuji idedlni obsazeni vSech Krystalogratickych

poloh atomem. ktery na dan¢ misto dle popsané krystalografie patii (je to mozné jen pii

T=0K a spravném pomeéru Fe:Al 3:1 pro DO; nebo 1:1 pro B2). Proto definujeme

veli¢inu parametr usporadani na dlouhou vzdalenost S. ktera popisuje odchylku od

tohoto idealniho stavu. V idealnim pripadé. kdy jsou vSechny atomy na spravnych

mistech. se S rovna 1. Pro neuspotadany systém. tj. s nahodné rozmisténymi atomy Fe a

Al. se S rovna 0.

Par ...

Parametr uspofadani na dlouhou vzdalenost S definujeme takto [4]:

Zavadi se pomeér atomu na spravnych pozicich k celkovému poctu atomu.

Pomeér po¢tu atomu A na spravne pozici 1 (Naj) vuci poctu vSech atomu A.

I

P> ... Pomér poctu atomu A na nespravne pozici 2 (Na2) vuci poctu vSech atomu

(2) P =—=

Parametr na dlouhou vzdalenost S se poté zavadi rovnicemi (3, 4, 5)

) _l y
(3) Py =5(1+5)

) l v
(4) Py =(1=5)
(5) S=2pP, -1

11



2. Poruchy krystalové mrize

Jako v kazdeé krystalicke latce. tak 1 v aluminidech zeleza dochazi k odchylkam od
idealniho usporadani. Poruchy krystalografické mfize muzeme rozdélit na bézné poruchy
souvisejici se strukturou BCC a na poruchy superstrukturni pochazejici od usporadani Fe

a Al do struktury B2 nebo DO;.
a) Poruchy struktury

Obecny popis jednotlivych poruch je mozné nalézt napi. v [5]. V této kapitole

jsme se zamérili na vlastnosti téchto poruch v aluminidech zeleza.
(1)  Bodové poruchy

Substitucni  atom: Mnozstvi substitucnich atomu je pfimo zavislé na

stechiometrickém poméru Fe: Al teploté a druhu faze (B2 nebo DO;).

Vakance: Vyskyt vakanci také souvisi s teplotou (termalni vakance) a
stechiometrickym pomeérem Fe:Al. Pro ftazi B2 plati, ze pfi nestechiometrickych
pomérech (nadbytek Al) se nadbyte¢né Al atomy nevyskytuji jako substitu¢ni atomy, ale

2vySuji mnozstvi vakanci (az 10% objemu) [3].

Triple defekty: Toto oznaCeni ma spojeni vakance a atomu v substituéni poloze.
V aluminidech Zeleza se vyskytuje prevazné ve strukture B2 pii koncentracich blizkych

stechiometrickému slozeni [6] .
(2)  Carové poruchy

Dislokace: V aluminidech Zeleza se za pokojovych teplot pohybuji dislokace
s Burgersovym vektorem typu <l11>. Pro tento skluzovy smér se v literatufe [3] uvadi
skluz v rovinach J110} a {211}. Pfi1 vyssich teplotach maze dojit ke skluzu dislokaci s

Burgersovvm vektorem typu <100> |2].



(3) Plosné poruchy

Virstevné chyby: 7 vrstevnvch chyb byl v aluminidech Zzeleza pozorovan typ
F1000 [7]. Tyto vrstevné chyvby bvly sany ve tazi B2 s *hovym vektore
) ; . PYWO vrsievne chyby byvly popsany ve lazit BZ s poruchovym vektorem
R =1/2(100)a. kde a je mezirovinna vzdalenost taze B2. Song a kol. [8] na zakladé
pozorovani pomoci vysokorozlisovaci elektronoveé mikroskopie (HRTEM) navrhuji pro
pozorované vrstevné chyby spiSe poruchovy vektor R=+3/ 2(]()()> a. lyto vrstevné

chyby byly pozorovany v materialech obsahujicich bor.

b) Poruchy superstruktury

(1)  Antifazové hranice a antifazove domény

Protoze se v aluminidech zeleza stiidaji dvé ruzné podmtizky, muze dojit k
posunu nekterveh oblasti o cast periody mrize. Na daném rozhrani spolu sousedi
nespravne Krystalogratické pozice. Tomuto rozhrani se rika antifizova hranice (APB)
(viz obr. 5). Ten znazornuje strukturu B2, kde je mozny jen jeden druh antitazové hranice

tzv. NNNAPB - next nearest neighbour antiphase boundary.

Obr. 5 - Antifazove domeény (zobrazeni roviny {111} ve strukture B2).
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Ve strukture DOj3 se rozliSuji dva druhy antifazovych rozhrani.

e NNAPB - nearest neighbour antiphase boundary

e NNNAPB - next nearest neighbour antiphase boundary

Oba typy jsou vyznaceny na obr. 6. Zelené je znazornéno NNAPB a ¢ervenou

barvou NNNAPB.

Obr. 6 - NNAPB a NNNAPB -antifazové domény (zobrazeni roviny }111} ve strukture DOj;

Fe - plny krouzek: Al - prazdny krouzek).

OhraniCene  oblasti  se nazyvaji antitazové domény. Antitazové hranice a
antitfazoveé domeny jsou jesté déleny podle zpusobu vzniku. RozliSujeme deformacni
\PB. ktere vznikly pruchodem superdislokaci a tzv. termalni APB, které se v materialu
vvskviupi jako dusledek tepelného pohybu atomu pfi usporadavani. Dale se budeme

zabyvat pouze detormacnimi APB.

(2)  Superdislokace

Obr. 5 & obr. 6 znazornuyji jen 1dedlni stavy detormacnich antifazovych domén bez
pritomnost dislokaci. které tvto domény vytvareji. V béznych situacich jsou deformacni

antitazove hranice neuzaviene a vyskytuji se mezi dvéma dislokacemi.



Superdislokace uvniti materialu rozdéluje Kratochvil a kol. [5] podle vztahu

k superstrukture na dva typy:

e neuplné v nadmrizce - superdislokace vvtvarejici antifazova rozhrani:
zpravidla tvofi zacatek a konec antifazoveého rozhrani; pruchod
takovéto dislokace posune atom v miizi na pozici. kde puvodné byl
atom jiného typu (Burgersuv vektor této dislokace spojuje dva ruzné
typy atomu)

e uplné v nadmrizce - superdislokace, které neporusi usporadani a
jejich pohyb zanecha nadmiizku neporusenou (negeneruji vznik
antifazovvch hranic); priachod takovéto dislokace posune atom v mfizi
na pozici, kde puvodné byl atom stejného typu (Burgersuv vektor této

dislokace spojuje dva atomy stejn¢ho typu)

Uvnitf materialu  byly  pozorovany nasledujici  dislokace, definované

Burgersovymi vektory [3. 4,9, 10]:
Ve struktufe typu DOj se vyskytuji prevazné tyto typy dislokaci:

« h- %(1 l 1) - neuplny typ

d’ g
o hH= -;<l l l> - uplny tvp

—

s )= a'<l l 1> - uplny typ

kde «¢ " je mrizkova konstanta struktury DO;

15



Ve struktufe typu B2 se prevazné vyskytuji tyto typy dislokaci:

e b

I

%{1 l 1) - neuplny np

i

e b= u(l 1 l> - uplny tvp

o hHh= a(l()O) - uplny (vp - pit vysSich teplotach
kde ¢ je mfizkova konstanta struktury B2

3. Mechanické vilastnosti

V uvodu bylo zminéno, Ze aluminidy zeleza maji velmi dobrou korozni odolnost.
K ni se pridavaji 1 pomeérné dobré mechanické vlastnosti. Za pokojovych teplot dosahuyji
materialy s obsahem Al 28-30% hodnoty oy, mezi 350 a 700 MPa [11]. Pii téchto
obsazich Al lze dosahnout taznosti za pokojové teploty mezi 5-8% [3]. Této taznosti lze
dosahnout vhodnym termomechanickym zpracovanim nebo pridanim vhodnych

leguyicich prvka (Cr).
a) Taznost- vodikové zkrehnuti

Aluminidy zeleza podleéhaji tzv. vodikovému zkrehnuti. Pi1 reakci Al s vodni
parou obsazenou v atmosféfe se do materialu uvolnuje atomarni vodik. Ten se usazuje
uvniti matrice a zpusobuje zkfehnuti materialu. Proto je nutné zvolit takovy zpulsob
pfipravy. ktery omezi kontakt vodni pary s hlinikem v matrici. Pokud se pfi pfipravé

materialu zabrani kontaktu taveniny s vlhkosti ze vzduchu, lze dosahnout taznosti 5-8%.

Jednou z moznosti zlepseni taznosti za pokojové teploty je prfimichani pfimeési Cr
do taveného materialu. Tento prvek ovliviuje slozeni a vlastnosti oxidi na povrchu
slitiny a tim zabranuje pronikani vodni pary do materialu [3]. Pfidanim cca 5% Cr
dosahneme pf1 zachovani podobnych hodnot o, zlepSeni taznosti az na 12% [12].
Mnozstvi Cr je vSak nutno volit uvazlivé, protoze jeho vétsi mnozstvi ¢astecné zhorsuje

vynikajict korozni odolnost aluminidu zeleza [4].
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Hodnota taznosti za zvySenych teplot je zavisla na konkrétnim sloZzeni dané

slitiny, rychlosti deformace a piedevsim na velikosti zrna.
b) Zména meze kluzu s teplotou

Morris [13] uvadi hodnotu o> pi1 pokojové teploté az 1000 MPa. Té¢ lze
dosahnout vhodnym zpracovanim pfii slozeni Fe-40Al. Cilem je dosahnout dobré
pevnosti a taznosti nejen za pokojovych teplot, ale zajsténi vysokveh hodnot pevnosti i

pi1 vysSich teplotach.

Literatura [2.3]| popisuje pro aluminidy zeleza se slozenim Fe-(28-30%) Al (bez
legujicich prvku) nasledujici zavislost 6y> na teploté. Pocate¢ni pokles hodnoty 6> je v
itervalu 300-600°C vystridan rustem. Nad teplotou 600°C dochazi k opétovnému

poklesu. jak je znazornéno na obr. 7.

TO4) i 1 i I I
600 Alloy 92 T
Yield 500 [
stress Alloy 91
(VIPa)

00
L Alloy K5

300 ~

Fe-28Al
200

100

0 T T T T I
0 200 400 600 R00 1000

lest Temperature (C)

Obr. 7 — Hodnoty o,,(T) pro Fe-28Al a slitiny s pfimési Cr, Nb a Si | 14].

V soucasne dobé existuje  mnoho ruznych teorii snazicich se vysvétlit

pozorovanou anomalii. Vétsina z nich se snazi kombinovat nasledujici jevy [2]:
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e Rozsahly pti¢ny skluz sroubovych dislokaci mezi {110} a {112}

e Relaxace APB. ktera vede ke snizeni pohyblivosti dislokaci.

e /ména druhu pohyblivych dislokaci od typu <111> k tvpu <110> a
<100>.

e /nemozneni Splhani dislokaci.

e Vakancni zpevnéni.

Morris a kol. [14] wvadi, ze po pocateénim skluzu dislokaci se smérem
Burgersova vektoru <I 11> dochazi pii teplotach kolem 400°C k jejich zablokovani, coz
vede ke zvySeni hodnoty oj,. Pii teploté kolem 500 - 600°C dochazi k pohybu dislokaci
se smérem Burgersova vektoru <100> (viz obr. 8). Kral [10] uvadi (stejn¢ jako Morris)
pro vysSi teploty pohyb dislokaci s Burgersovym vektorem ve sméru <100>. Teploty pro
prechod od jednoho mechanismu k druhému jsou pouze orientacni, jejich piesné hodnoty

zavisi na slozeni vzorku, ¢1 termomechanickém zpracovani.

800 . L -

T00 ~ .

600 L.
Yield

Stress

(MPa)

Obr. 8 - Schéma znazornujici aktivitu jednotlivych dislokaénich procesu pri ruznych

teplotach [14).
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¢) Creepové chovani

Creepova pevnost pii vysSich teplotach je jednou z vlastnosti. ktera brani
vyrazngjSimu pouziti aluminidu zeleza. Hausild [4] uvadi hodnoty creepové doby zivota
v fadu jednotek az po desitky hodin. pii1 t=393°C a =207 MPa. Hlavni snahou je zlepsit
creepove vlastnosti za vysokych teplot a zaroven nezhorsit taznost za pokojové teploty.
Creepova odolnost vyrazné zavisi na obsahu Al a primési dalSich prvku vytvarejicich
precipitaty. Urcité prvky naopak zhorSuji creepové vlastnosti (napt. Cr). Dulezita pro
creepové chovani je vsak predevsim velikost zrna, a tedy 1 termomechanické zpracovani.

Rychlost ustaleného creepu se popisuje rovnici (6) uvedenou napt. v [5].

| (bY'(o)"
(6) &, = A-Lﬂ ((—J

&, —rychlost creepové deformace

A — konstanta zavisla na T, koeficientu difuze...

b — hodnota Burgersova vektoru

G — modul pruznosti ve smyku

o — napéti nastavené pri stalém teceni

d — velikost zrna

n,, n,— kladné koeficienty zavislé na daném experimentu a podminkich pokusu

Z tohoto vzorce vyplyva. ze pfi zvétSovani velikosti zrna se zvétSuje hodnota
doby do lomu (pfi stejnych ostatnich podminkach). Stoloft [2] uvadi graf zavislosti doby
do lomu a prodlouzeni do lomu v zavislosti na velikosti zrna a teploté Zihani (viz obr. 9).
Creepova doba do lomu roste s teplotou zihani a se zvétSujici se velikosti zrna az do

mezni teploty cca 1150°C, odkud klesa.
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Obr. 9 — Vliv Zihani na creepové viastnosti Fe-28A1-2Cr pfi creepovém napéti 200 MPa a
teploté 600°C |2].

Pro dosazeni dobré creepove odolnosti je vhodny material s vétsim zrnem a
precipitaty, Kter¢ zajistuji precipitaéni zpevnéni. Mc. Kamey a kol. [15] uvadi naméfené
hodnoty doby do lomu (pfi t=593°C a 6=207 MPa ) v zavislosti na teploté zihani (1 hod.)
materialu (Fe-28A1-0.8Mo-0.5Nb) (viz obr. 10). Hodnota doby do lomu extrémné roste
(az na desetinasobek) a nasledné opét klesa v okoli teploty 1150°C.
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Obr. 10 - Zavislost doby do lomu (207MPa, 593°C) na teploté zihani |15].



d) Mikrotvrdost

Mikrotvrdost aluminidu Zeleza a jejich chovani pii postupném piizihavani
popisuje Cieslar a kol. [16]. Pfi méfeni materialu o slozeni Fe-28 Al naméril nasledujici
hodnoty (viz obr. 11). Material byl postupné prizihavan .krok za krokem™ v rozsahu
teplot 300-1000°C s dobou zihani 1 hodina a krokem 100°C. Po poc¢atecnim lehkém
zvyseni hodnoty HV 0.5 v zavislosti na teplot¢ zihani. nastava v oblastech teplot 500-
600°C minimum. Od teploty 700°C az do 1000°C hodnota HV 0.5 opét roste. Pokles
hodnoty mikrotvrdosti vysvétluje Cieslar a kol. [16] poklesem parametru usporadani na
dlouhou vzdalenost S ve strukture DO;. Mechanismus vysvétlujici rust nad 700°C nebyl

dle dostupné literatury dosud pln¢ objasnén.

380 ! ' 1 T F ! ¥ T T T T T T T T T T T T T
| 0 Fe—28Al as cast
@340
O
>
o
300 r
.
mean std. dev.
260

0 200 400 800 800 1000
(0]
T ["C]

Obr. 11 - Mikrotvrdost postupné prizihavaného Fe-28Al (litého) [16].

Sundar a kol. [17] uvadéji hodnoty mikrotvrdosti slitiny Fe-28Al dle Vickerse
pii zatizeni 350g méfenych v zavislosti na teploté (mikrotvrdomér s peci). Hodnota

mikrotvrdosti stabilné klesa s teplotou méfeni (viz obr. 12).
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Obr. 12 - Mikrotvrdost v zavislosti na teploté méreni pro binarni Fe-28Al |17).

Rozdil mezi témito grafy je ve zpusobu méfeni. Zatimco Cieslar a kol. [16] méFili
vSsechny hodnoty za pokojové teploty na vzorku pfizihavaném az na uvedenou teplotu,

Sundar a kol. [17] méfili tvrdost pii teplotach uvedenych v grafu.
B. Vlastnosti aluminidu zeleza legovanych Cr, Ti, B, C

Jak bylo uvedeno v avodu. snazi se tato diplomova prace popsat mikrostrukturu
danych materialu a jeji vztah k mechanickym vlastnostem. Do materialu byly pfidany
ruzné kombinace titanu a boru. Kromé téchto pfimési muze vlastnosti materialti ovlivnit i
piimes uhliku (cca 0.1 at. %), ktery se do materialu dostal spolecné s Zelezem. Pro
spravny popis vlastnosti danych materialu je dulezité znat chovani (zpevnéni, druhy
¢astic jinych fazi. jejich teplotni stabilita. ..) aluminidu zeleza pri legovani riznymi prvky

(specialné chromem, titanem. borem a uhlikem).
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1. Vliv legujicich prvku na vliastnosti aluminidu zeleza

a) Taznost

Hlavni omezeni taznosti u Fe;Al souvisi s vodikovym zkiehnutim. Pro omezeni
vodikového zkrehnuti doporucuje Stoloft a kol. [2] pfimes Cr nebo vhodnou relaxovanou
postdeformac¢ni mikrostrukturu (nerekrystalizovanou). Protoze dana mikrostruktura neni

teplotn¢ stabilni. je vyhodngjsi vyfesit problém taznosti za nizkych teplot primési Cr.
b) Mez skluzu

Morris [13] rozdéluje celkovou hodnotu oy, na tit samostatné prispévky:
Op-precipitacni cast; on-mrizkova cast, o prispévek pochazejici od velikosti zrna dle

Hall- Petchova vztahu.

(7) G,, =C +kd *

Vétsina  legujicich  prvka se da  prifadit  do  skupiny zlepSujici  jednu

s¢ imenovanych ¢asti hodnoty o 5.

Mezi prvky zlepSujici pevnost krystalové mrize (zvySeni oy) patii v mnozstvi

(1-3%) [3]: Cr, T1, Mn, Co.

Precipitacni zpevnéni (zvyseni o,) bylo pozorovano pii pridani nasledujicich

pryvku v mnozstvi 0,8-5% [3]: B, Zr, Ta, Nb, .

Snizeni velikosti zrna (zvyseni oyp) se da dosahnout pridanim zjemnujicich castic.
[ coovani témito ¢asticemi viak musi byt doprovazeno vhodnym zpracovanim materialu.
Obecné plati, ze vhodnym zpracovanim se da dosdhnout mnohem vétsiho zjemnéni zrna

neZ piidanim téchto ¢astic. Mezi tyto pfimési mohou patfit napf. castice TiB,.

(§S]
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Toto rozdéleni je velmi obecné. Pii teplotnim zpracovani dochazi ke zménam
v charakteru 1 vyskytu jednotlivych c¢astic. Nékteré precipitaty se mohou v pribéhu
tepelneho zahfivani rozpoustét nebo hrubnout. coz vede ke zhorieni nebo ztraté jejich

zpeviujicich vlastnosti.
¢) Rozpustnost

Vedula [3] uvadi pro rozpustnost castic podobné rozdéleni jako v piedchozim

pripadé:
Mezi dobfe rozpustne prvky v aluminidech zeleza patii: Cr, Ti, Mn, Co.
Hure se v aluminidech Zeleza rozpousti: B, Zr, Ta, Nb, C.

d) Creep

v

Mezi prvky zlepSujici creepové vlastnosti pit vysSich teplotach patii ty, které
v aluminidech zeleza vytvareji precipitaty (Ti, Nb, Zr, B, Mo) a zajistuji precipitacni
spevneni. Napi. Stoloft [2] uvadi, ze jemné Castice ZrC zlepSuji pevnost 1 creepovou
odolnost. Lze predpokladat, ze karbidy titanu (T1C) budou mit na mechanické vlastnosti

-

podobny efekt. Primés chromu ¢astecné zhorSuje creepove vlastnosti materialu.
e) Teplota prechodu DO;— B2

Vedula [3| zminuje, ze nizka teplota Te¢ (teplota pfechodu DO;—B2) ma
nepriznivy vliv na vysokoteplotni pevnost Fe;Al. Bylo zjiSténo, ze urcité prvky zvysuji

hodnotu T¢.
Mezi prvky zvySujici Te patii (3-10%) [3]: Cr, Ti, Mn, Ni, Mo, Si.

Stejné prvky zvysuji i teplotu anomalie v zavislosti 62 T).



f) Zvlastni chovani boru v aluminidech zeleza

Bor se v aluminidech Zeleza usazuje v nadmérné mife v hranicich zrm. Vypocty
ukazuji, ze pii prumémém obsahu boru v materialu 0.05% se muze koncentrace boru

v hranicich zrn pohybovat mezi 5-10% [18] (viz obr. 13).

18
16 -
14 -
\? 12 -+
Ei 10 -
- 8 1
)
h
4 4
) -
0 + b : +
0 500 1000 1500 2000
Cv (appm)

Obr. 13 - Koncentrace B v hranicich zrn ¢; v zavislosti na pramérné Koncentraci v materialu

¢, pro Fe-40Al [18].

raczkiewicz a kol. [18] popisuji korelaci mezi koncentraci boru v matrici a
urcitymi  poruchami Kkrystalové mfize (bunééné stény, mista s vysokou hustotou

dislokaci). Cadel a kol. | 7] uvadéji dekoraci vrstevné chyby borovymi atomy.

Pang a Kumar [19] zaznamenali vyskyt vrstevnych chyb v materialu
Fe-40A1-0.7C-058B  (struktura B2) na rovinach {100} s poruchovym vektorem
R-12<100> a. Vyskyt vrstevnych chyb je vazan na pfitomnost boru ve slitingé. Bor

s nejvetsi pravdépodobnosti stabilizuje vrstevne chyby.
2. Faze popsaneé v literature

Byvlo uvedeno. ze pro zlepseni mechanickych vlastnosti (creep., pevnost) za
zvviene teploty jsou podstatné éastice. ktere se v materialu vyskytuji. Nasi snahou je

siskat jemné. rovnomeémné rozdélené a teplotné stabilni ¢astice. Zkoumani mikrostruktury



v této praci je urCovani druhu a stability ¢astic uvnitt pozorovanvch materialt. Pro
moznost porovnani ziskanych dat s literaturou je dulezité vytvofit soupis viech dosud
pozorovanych a popsanych druhu fazi v Fe;Al a zaznamenat veskeré popsané vlivy na
mechanické vlastnosti. Je dobré do seznamu zahrnout i moZnosti ostatnich. v literature
nepozorovanych fazi, které mohou vzniknout z prvku vyskytujicich se v materialu [20].
V pozorovanych materialech se objevuji nasledujici prvky: Fe. Al. Cr. Ti, B, C, S. Pro
snazsi identifikaci jednotlivych fazi uvadim informace v nasledujicim formatu: Chemicky

vzorec (typ struktury; Pearsonuv symbol: prostorova grupa).

a) Castice s primeési Ti

(1)  Popsané

e TiC (typ NaCl: cF8; Fm3m ) [21.22] - Falat a kol. [21] popisuje u slitin
slozeni  Fe-26Al1-2Ti-C 1 Fe-26A1-4T1-C - vyskyt castic  TiC
krychlového tvaru o velikostech cca 2 pum. Vyskyt ¢astic TiC se da

odhadnout z fazoveého diagramu (viz obr. 14) [22].
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Obr. 14 - Cast fazového diagramu mezi a (Fe-26A1-5Cr) a Ti |22].
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Kobayashi a kol. [22] uvadeji vyskyt jehlicek TiC v litém stavu
aluminidu Zeleza se slozenim (a) Fe-26A1-5Cr-0.1Ti-0.07C i se
slozenim (b) Fe-26Al-5Cr-0.3Ti-0.2C. Jehlicky maji délku pri slozeni
(a) cca Ipm a pri slozeni (b) 3-10pum. Pii valcovani tvto ¢astice lehce

hrubnou (z jehlicek se stavaji ovalngjsi ¢astice).

IiB; (typ AlBy: hP3; P6/mmm) 23] - Mechanické vlastnosti
aluminidit Zeleza s ¢asticemi TiB, (byly pridany do materialu -
nevytvorily se) popisuje Malek a Kol. |23]. Material (Fe-30A1-4Cr-
[T1-2B) byl deformovan pi1 teplotach 600-900°C. TiB, se pii
deformact pi1 800°C rozpoustel. Pr1 téze teplote deformace doslo
k dynamické rekrystalizaci. Pevnost se pii zvySujici se teploté

snizovala, jak je vidét z obr. 15.
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Obr. 15 - Teplotni zavislost 6, a o, pro slitinu Fe-30Al-4Cr-1Ti-2B [23].

(2)  Dal$i moZnosti

AlFeTi (typ MgZn2; hP12; P6,/ mmc)
AlFeTi (typ CICs: cP2; Pm3m )
TiB (typ Mg: hP2; P6,/mmc )

TiB (typ BFe: oP8; Pnma)



e TiC (typ Mg: hP2: P6./mmc)

o TiC,(tvp Ca33Ge: CF48: Ful3m)

o TisCs (typ C5Ti8: hR13: R3m)

o FeTi(typ CICs: cP2: Pmdm)

o FerTi(typ MgZn2: hP12: P66,/ mmc)

o Ti(typ W:cl2: Im3m)
o Ti(typ Mg: hP2: P6./mmc)

e Ti(typAlBy: hP3: P6/ mmm)

b) Castice s pfimési B

(1)  Popsané

TiB; (typ AlB,: hP3; P6/mmm ) [23]- viz popis u fazi s piimesi T1.

Fe;B (typ ALCu: tI12; 74/ mem)[7.19] - Pang a Kumar [19] popisuji
vyskyt  Fe;B, Fe;AlC;s v materialu o slozeni  Fe-40Al1-0,7C-0.5B
(struktura B2) pii postupném chlazeni z teploty pripravy.

metastabiini boridy 19| - Pang a Kumar dale poukazuji na vyskyt
metastabilnich  .neidentifikovanych™  boridu,  které  vznikaji  pfi
protlacovani materialu. Tyto metastabilni boridy se rozpoustéji pri
nasledném zihani na 800°C a postupném chlazeni v peci. Dle autor
dochazi u protlacovaného vzorku, pfi zihani nad 950°C a nasledném
postupném chlazeni, k rozpusténi vétSiny castic a zvySeni koncentrace B a
C v matrici. Toto rozpusténi B do matrice vede ke zvySeni koncentrace
pozorovanych vrstevnych chyb. Z téchto informaci lze usuzovat, ze bor se
muze v materialu vyskytovat bud’ v matrici (zpusobuje vrstevné chyby),
nebo v podobé metastabilnich boridu, a nebo jako stabilni faze Fe,B nebo

jiné taze.
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(2) Dalsi moznosti

Cr:B (typ AlCuy: t112: 74/ mem)
CrB (typ BCr: oC8: CmCm)
CrB (typ BMo: tl16: 14,/ amd )
CrB; (typ AlB;y: hP3: P6/ nmmm )
CryB (typ BMny: oF48: Fddd )
CrsB; (typ B;Crs: t132: 14/ mem)
CrsB; (typ B;Crs: tI32: 14/ mem)
FeB (typ BFe: oP8: Pnmna)

Fe;B (typ CFes; oP16; Pnma)
Fe;B (typ NisP; t132; /4)
FeB(typ AlB,: hP3: P6/mmm )

¢) Ostatni mozné faze v materialu

(1) Popsané

o FeAlCys (typ CaO;Ti; cP53; Pm3m ) [19.24] — Jak jiz bylo uvedeno

vyse, Pang a Kumar [19] popisujyi Fe;AlC;s spolecné s Fe,B
v materialu o slozeni Fe-40Al1-0.7C-0.5B (struktura B2) pii postupném
chlazeni z teploty pripravy. Schneider a Zhang [24] zminuji vznik tzv.
perovskitu Fe;AlC, pii legovani uhliku do slitiny Fe-15Al.

C-Cr-Fe (presn¢ informace nebyly k dispozici) typ NigThs;
hP80; P6,/mmc) [16] — Cieslar a kol. [16] vyfotografovali (viz obr.
16) vyskyt ¢astic C-Cr-Fe s hexagonalni strukturou v aluminidu zeleza
s Fe-28Al-3Cr s malou primési C, Mn a 51 (vSe pod 0.2%). Karlik a
Cieslar [25] diskutuji sloZeni a strukturu ¢astic pozorovanych v [16] a
identifikuji vétSinu pozorovanych ¢astic s pfimési C.Cr a Fe jako fazi s

hexagonalni strukturou s mfizovymi parametry (a=1,4 nm; ¢=0,46 nm).
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Prestoze tyto hodnoty jsou blizko fazi popsané v [20] jako C-Cr-Fe

(typ Ny That hP8O; 26,/ mme ). autofi tuto moznost vyvluduji.

Obr. 16 - Hexagonalni precipitaty (C)-Cr-Fe s hexagonalni strukturou ve slitiné Fe-28A1-3Cr

s malou pFimési C, Mn a Si (v3e pod 0,2%) v obrazku z TEM vzorku zihaného na 600°C |16].

(2) Dalsi moZnosti

o (-Cr-Fe(typ C6(Cr23;ckl16: Fm3m )

o (-Cr-Fe (typ Fe3C: oPl16: Pnma)
C. Vyroba a termomechanicke zpracovani

Viastnosti aluminidu zZeleza. steyné jako vlastnosti vétSiny ostatnich materialu,
jsou vyrazné ovlivnény zpusobem piipravy. Od jednotlivych surovych prvka az
K vysledné shitiné j¢ mnoho moznych variant vyroby. Kazda v nich muze vyraznym
zpusobem ovliviovat vysledné chovani materialu. Sikka [26] uvadi zakladni prehled

moznych technik vyroby a zpracovani aluminidu zeleza (viz obr. 17).
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Obr. 17 - Jednotlivé postupy a moZnosti vyroby a zpracovani aluminidu Zeleza [26].

Bohuzel vetsinu informaci tykajicich se pripravy a zpracovani materialu si autofi
a firmy peclivé hlidaji. Z tohoto duvodu jsou uvedeny jen obecné informace a zékladni

postupy. které jsou dostupné v odborné literatufte.



1. Zpracovani aluminidu zeleza

Prumyslova vyroba aluminidu 7Zeleza je v soucasn¢ dob¢ v pocatcich. Vétsina
vzorku tohoto materialu je vyrobena v pololaboratornich podminkach pii mnozstvich
vyroben¢ho materialu jedné vsizky v radech desitek kg. Prvni pokusy o pramyslovou
vyrobu se uskute¢nily v USA (Illinois. Alabama) a stile vice firem se pokousdi vyrabét
aluminidy Zeleza i v primyslovych podminkach (vsazky v desitkach tun). Pro levnou a
kvalitni vyrobu aluminidu Zeleza i v Ceské republice je dulezité poznat problémy

prumyslove vyroby aluminidu zeleza a zpusoby jejich feseni.
a) Taveni

Sikka, Stoloft a dalsi [2.26.27] popisuji zakladni jevy. které se vyskytuji pii taveni

techto matenialu.

e Aluminidy zeleza podl¢haji tzv. vodikovému zkiehnuti. Reakee vodni pary
z okoli materialu s hlinikem vede k uvolnovani vodiku. Velké mnozstvi
tohoto plynu zpusobuje kfehkost aluminidu zeleza a vznik vyraznych
poru. Byly vyvinuty postupy kter¢ se snazi omezit mnozstvi vodiku
v matertalu. Patfi mezi né taveni ve vakuu, tzv. VIM (vacuum induction
melting)., jako uc¢inn¢ proti problému svodikem se také ukazalo
probublavani taveniny inertnim argonem, v Indini se prosadil postup
kombinace taveni na vzduchu AIM (air induction melting) s naslednym
ESR (electroslag remelting). | ento postup spociva v nasledném znovu
roztaveni porovitého materialu (z AIM) chranéném pred vné¢)Si vlhkosti
struskou.

e Reakce Zeleza s hlinikem za vzniku aluminidu zeleza je exotermni. Pfi
vyrobé se tedy uvolnuje teplo, které se vhodnym usporadanim vsazky da
vyuzit. Pro tento ucel byla vyvinuta metoda uspofadani vsazky Exo-
Melt'™ [28], ktera optimalizuje vyuziti energie uvolnéné v prubéhu této

exotermni reakce.



b) Liti

Pr1 bézném postupu odlévani materialu bez kontroly chladnuti dochazi u vétsiny
koncentraci Fe-Al a piimesi k porovitosti. Pocei a kol. [29] popisuji zlepSeni pii

kontrolovaném chladnuti materialu po odliti. Sikka

26] vidi hlavni problém pi1 odlévani
pro vlastnosti aluminidu Zeleza v piilis velikém zr¢. Vysledna velikost zrna po odliti
ovliviiuje chovani materialu pii dal$im zpracovani (praskani materialu pii valcovani.
kovani, nizka taznost, problémy pii prutlacném lisovani...). Pro udrzeni dobrych
vlastnosti je snaha ruznymi zpusoby (kontrolované chladnuti. zvys$eni koncentrace

krystaliza¢nich jader...) snizit velikost zrna v materialu.
¢) Valcovani

Pro valcovani a dalS$i mechanicke zpracovani je podstatna velikost zrna. Material
s mensi velikosti zrna je mozne valcovat za nizSich teplot a s vétsSim pomérem redukcee
nez steyny material s vétSim zrnem. Velikost zrna je vyrazné zavisla na zpusobu taveni a

liti. Material taveny na vzduchu (AIM) je nachylné)si Kk praskani pit valcovani nez

material taveny bez pristupu vzduchu (VIM).
d) Nasledné tepelné zpracovani

Nasledné zihani muze zlepsit urcité vlastnosti tohoto materialu vzhledem
k pozadovanym vysledkum. Jak jiz bylo uvedeno. zlepsi Zihani vzorku na 1150°C po

dobu 1 hodiny creepové vlastnosti az 10x [15].

Kratochvil a kol. [30] uvadéji (viz obr. 18) zlepSeni hodnot o, za pokojové
teploty az na hodnoty kolem 400MPa, pii zihani protlacovaného materialu Fe-28 Al-4Cr-

0.1Ce pii teploté 510°C po dobu 80 min.
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Obr. 18 - Zavislost hodnoty o, na dob¢ zihini pro ruzné teploty (¢ast a) a na teploté zihini

pro ruzné zihaci ¢asy (¢ast b) |30].

/. téchto hodnot se da usuzovat. ze naslednym zihanim se daji vysledné
mechanické vlastnosti vyrazné ovlivnit. Vlastnosti vysledného materialu v3ak také zavisi
na mnozstvi a druhu legujicich prvku. Napf. McKaniey a kol. [11] uvadi pro slitiny
svelmi  podobnym  slozenim:  1-(Fe-28Al1-5Cr-0.8Mo0-0,5Nb-0.05Zr-0,03C-0,005B)
a 2-(Fe-28A1-5Cr-0,4Mo-0,2Nb-0,0257r-0.05C) velmi rozdilné hodnoty o . Slitina 1 ma
hodnoty o, ,(RT)=686MPa a o,,(600°C)=586MPa. Naproti tomu slitina 2 vykazuje pii
stejné  pripravé  a termomechanickém zpracovani hodnoty o©,(RT)=336MPa a
o,:(600°C)=390MPa. Pro kazd¢ slozeni slitiny je  postup  optimalniho
termomechanického zpracovani pro dosazeni maximalni hodnoty urcené vlastnosti jiny.
Nasi snahou je zjistit, pfi jakém nasledném termomechanickém (tepelném) zpracovani
dosahuje slitina o daném sloZeni nejlepSich pozadovanych viastnosti a tyto hodnoty
(creepové doby zivota, pevnosti, taznosti ...) posléze porovnavat s materialy s jinym

slozenim.



II. Experimentalni postupy

A. Slozeni vzorku a zpusoby jejich zpracovani

Viteto diplomové praci je zkoumdana mikrostruktura aluminidu Zeleza se
zakladnim slozenim cca. Fe-30Al-4Cr (at %) a mikrolegujicimi primesemi Ti a B. Titan a
bor byly pfidavany v ruznych kombinacich: TiB, (jehlicky o délee cca 10pm: ¢isty Ti: B

(ve slouceniné s zelezem); ¢isty Ti + B (ve sloucening s zelezem).
1. Popis postupu zpracovani

Vzorky byly taveny metodou V/M pii tlaku kolem 1 Pa. Material byl odlit do
skofepiny predehraté na 600°C. Byly odlity ingoty o rozmérech 300 x 40 x 30 mm.

Vzorky vyrobené timto zpusobem budu oznacovat jako /iré.

v

Cast litych vzorku byla nasledné valcovana pii teploté 1200°C. Byla nastavena
redukce 20% a z ptuvodni tloustky 30 mm byl material ve 4 pruchodech vyvalcovan na
vyslednou hodnotu 13 mm. Metodicky postup kazdého pruchodu byl nasledujici: teplota
materialu byla zvySena na 12007C, nasledn¢ byl material protazen valcovacim zafizenim
a zakalen do oleje. Takto zpracované materialy o¢znacuji v nasledném textu jako

valcovane.

Po vyvalcovani byla dalsi skupina materialu zihana metodou .krok za krokem™.
Ta spociva v postupném prizihavani vzorku pit urcité teplot¢é po urCitou dobu a
nasledném zakaleni do oleje v rozsahu 300-1150°C s kroky 100°C (mimo posledni
teplotu 1150°C, kde byl krok jen 50°C) a s dobou zihani v kazdém kroku 1 hodina.
Viechny vzorky zihané na teplotu vyssi byly rovnéz vyzihany na vSechny teploty nizsi
(viz obr. 19). Takto zpracované materialy oznaCuji + nasledném textu jako

L prEZthavané ™.
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Bylo pouzito jesté izotermického zihani. V tomto piipadé byl material vystaven
dane teploté po uvedenou dobu a nasledné zakalen do oleje. Takto zpracované materialy
oznacuji v nasledném textu jako ..izotermicky™ zihané. VSechny materialy byly zihané

v laboratorni odporove pect MP4 s regulatorem teploty Omron.
2. Pouzivané znaceni

Pro snazsi a rychlejsi popis a rozpoznavani vzorku je v této praci pouzito

nasledujici znaceni. Kazdy vzorek je popsan znackou, ktera se sklada ze 4 ruznych casti:
a) Typ slitiny (Rimské ¢islo)

lato priace experimentalné zkouma 4 ruzné slitiny. Jejich konkrétni slozeni bylo
uréeno chemickvm rozborem vzorku (viz tab. 1) ve ZkuSebnich laboratofich Skoda

vvzkum v Plzni (slozeni je v celé praci uvadéno v atomovych procentech).



1

Primés | Oznateni | Fe(%) | Al(%) | Cr(%) | Ti(%)  B(%) | S(%) | C(%)
1B, | | 166,89 2885 359 | 024 0.39 0.01 004
Ti I | 62,05 3280 4,33 065 0.03 001012
B | 66.68 29,32 362 | 002 027 001 008

T+B | IV 63.23 | 31,68 4.41 To.sg 0.30 | 0,01 | 0.08

Tab. 1 — Slozeni viech zKkoumanych slitin v atomovych %.
b) Zpusob zpracovani (Velk¢ pismeno)
Tato ¢ast znaceni rozlisuje /ité (A) a valcovand (B) stavy.
¢) Tepelné zpracovani (malé Fecké pismeno)

/ihaci postup ..prizihavani™ je popsan feckym pismenem « a zihani Lizotermicky™
oznacujeme jako B. Za feckym pismenem je uvedena teplota zihani (pro metodu
- koneéna teplota) a v kulatych zavorkich doba v hodinach po kierou byl material zihan

(pro metodu a- rozuméj v kazdém kroku). Material nezihany byl oznacen jako 0™
d) Pouzita experimentalni metoda

Posledni ¢ast oznaceni definuje experimentalni metodu, ke které byl dany vzorek
uréen. Jedinym piipadem, kde je tato ¢ast oznaceni v (€to praci pouzita. je tahova zkouska
(0znacena pismenem ..i). U ostatnich metod neni nutnd, a proto ji vynechavam. Tahova
/kouska ma dalsi parametry. kter¢ je nutno definovat a oznacit. Rozméry vzorku a
deformaéni rychlost oznaCujeme dohromady malym pismenem. které¢ je nasledovano
teplotou. pfi které tahova zkouska probéhla. Oznaceni .a™ maji valcové vzorky o délce
aktivni oblasti 25 mm a pruméru 5 mm pfi rychlosti pohybu pii¢niku 0.2 mm/min.
Napiiklad oznaceni : I-B-pl 150(2)-ia600 ma vzorek spiimesi TiBy - valcovany-

otermicky zihany na 1150°C po dobu 2 hodin - urceny pro tahovou zkousku pii 600°C.
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B. Experimentalni metody

Vzorky popsané v predchozi Kapitole byly zkoumany te¢mito metodami fyvzikalni
metalurgie: svételnou metalografii. transmisni elektronovou mikroskopii. mérenim
mikrotvrdosti dle Vickerse. tahovou deformacni zkouskou. renteenovou (R1G) analy zou

a radkovaci elektronovou mikroskopii.
1. Svételna metalografie

Pro prvni orienta¢ni pohled na zakladni mikrostrukturni objekty v materidlech
byla pouzita svételna metalografie. Tato metoda je zalozena na pozorovani materialu
(vhodn¢ pfipraveného — lesténcého. chemicky leptancho) pomoci svételného mikroskopu.
Je schopna podat statisticky vyznamny pohled na objekty o velikosti nad 1 ~pum (zrna.

subzrna. precipitaty...).

Metalograticky mikroskop pracuje se svétlem odrazenym od pozorovaného
predmétu. Ziskané informace vypovidaji pouze o strukturnim stavu na povrchu vzorku.
K dosahovani Kontrastu ruznych strukturnich ¢asti. se povrch pred pozorovanim vylesti a
pro zvyseni kontrastu hranic zrn se chemicky lepta. Aluminidy zeleza byly v této prici
leptany smési HNO; a HF v poméru 40:15. Pro pozorovani byl pouzit mikroskop znacky

Olympus [X - 70.
2. Transmisni elektronova mikroskopie

Svételna metalografie je ve své rozhSovaci schopnosti omezena vinovou délkou
svétla (cca 500 nm). Pokud chceme pozorovat objekty mensi. je nutné pirejit k pozorovani
pomoci urychlovanych elektront. Jejich vinova délka ma pfi urychleni ~100 kV hodnotu
~10" m. To je vice nez dostate¢né pro pozorovani objektu v krystalu s typickymi

rozméry 1-10 A (A=10""m). Podrobnéji je princip TEM popsan v [31].

KNIHOVNA MAT -FYZ. FAKULTY
Knihovrie Fr Lavisay (tyz. odd.)
Ke Kariovy 3
121 16 Pranz 2



K TEM byl pouzit mikroskop JEOL JEM 2000FX vvbaveny EDX (Energy

dispersion X-ray analysis) analyzatorem LINK AN 10000

a) Priprava vzorku

Vzorky urcené pro pozorovani pomoci TEM se musi nalezite pripravit. Pfrimo do

mikroskopu je nutné vkladat diskové vzorky o prumeéru 3 mm (lze L jiny prumer 1 tvar

v zavislosti na vlastnostech drzaku) a tloust'ce v miste pozorovani v fadu - 100nm.

Pro dosazeni tohoto vysledku byly pouzity nasledujici postupy:

Z materialu byl diamantovou pilou znacky STRUERS odfiznut tenky
plisek o tloust'ce cca 0.5 mm.

Z tohoto plisku byl elektrojiskrovou  fezackou  od  firmy  Metal
crystals&oxides L'TD vyriznut ter¢ik o pruméru 3 mm.

Tento terc¢ik byl ztencen na tloustku cca 80um  lestickou firmy
STRUERS a brusnymi papiry o hrubosti 300, 800, 1200, 2400, 4000.
Na vyslednou hodnotu ~100nm byl tercik slestén elektrolytickym
slestovanim pristrojem Tenupol 11 v prostredi roztoku HNO; : CH;OH

v objemovém pomeéru 1:4 a pii teploté t=-20°C.

Takto pfipraveny vzorek se jiz pouziva pro pozorovani v transmisnim elektronovém

mikroskopu (TEM) pii napéti 200 kV.

b) Analyza EDX

EDX (Energy dispersion X-ray analysis) je analytickd metoda fungujici na

nasledujicim principu. Pii interakci elektronu s vhodnou energii s atomem ve vzorku

muze dojit k vybuzeni elektronu z elektronového obalu. Pf1 navratu do puvodniho stavu

ie emitovano charakteristické RTG (Rentgenové zafeni) o presné dan€ vinové délce.

Pokud tedy mame k dispozici analyzator RTG zareni, lze urcit prvky vyskytujici se



v urcite ¢asti materialu. kam namiiime eleKtronovy svazek. Nas mikroskop je vvbaven
analyzatorem RTG zafeni LINK AN 10000. Tento detektor neni schopen detekovat lehke
prvky s protonovym ¢islem mensim nez 12,V pozorovanych v zorcich tedy nelze pomoci

analyzy EDX 1dentifikovat pritomnost boru a uhliku.
¢) Analyza difraktovaného svazku

Z principu strukturni analyzy vyplyva. ze pi dopadu elektronu o spravné vinové
délee na vybranou ¢ast vzorku dochazi k jejich difrakcei podle piesne danych pravidel [31.
32], ktera usmernuji elektrony do lokalizovanych difrakénich stop. Tvar rozmistnéni
jednotlivych  stop tohoto difraktovancho obrazu  (.difraktogram™) je piesne  dan
krystalografii vzorku (mezirovinnymi vzdalenostmi. thly mezi rovinami). Pouziva se

k 1dentifikact druhu ¢astic jiné faze uvniti materialu nebo pro urcovani orientace krystalu.
3. RTG analyza

Na podobném principu funguje 1 RTG analyza. Material ncozarujeme elektrony.
ale RTG zarenim. Oproti analyze difraktovan¢ho svazku v elektronoveém mikroskopu ma

tato metoda vyhody 1 nevyhody.

e vyyvhody: dopadajici zafeni je schopno pokryt vetsi plochu, proto ma
vetsi statistickou vypovidaci hodnotu.

e nevyhody: neni mozn¢ zaméfit svazek na urcitou ¢asticl
4. Radkovaci elektronova mikroskopie

Radkovaci elektronova mikroskopie byla provedena na elektronové mikrosondé

JEOL JXA 51A pracujici pfi napéti 20 kV.

Elektronovy svazek je fokusovan do bodu a tento bod je pomoci vychylovacich
civek posouvan po vzorku. Detektor detekuje mnozstvi zpétné odrazenych a
sekundarnich elektroni. Tyto hodnoty jsou posléze pfevadény do pocitace, kde je obraz

zpracovan.
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Stejné jako v pfipade TEM je morné pouzit analvzy EDX. Navic  je mozno
pomoci WDX (wave dispersion N-ray analysis) urcit i obsah Iehkyeh prvku C a B ve

vzorku.

5. Méreni mikrotvrdosti dle Vickerse

Meéteni mikrotvrdosti (dle Vickerse) je zkouska zalozena na principu vtlacovani
jehlanu do materialu urcitou presne definovanou silou (vyvjadienou v eramech zavazi).
Vypocet hodnoty HV, stejné jako tvar a parametry hrotu jsou upraveny normou CSN EN

[SO 6507-1 z roku 1999.

Vzdy se provadi nékolik vpichu (v této praci bvlo provedeno 15 vpichu pro kazdy
vzorek) pro ziskani dostatecn¢ statistiky.  Mefeni mikrotvdosti pro tuto praci byla

provadéna na mikrotvrdomeru LECO M — 400 — A pii zatezi 100 g.
6. Tahova deformacni zkouska

Pro zjisténi makroskopickych mechanickych viastnosti byla v této praci pouzita
tahova deformacni zkouSka. Principem této zkousky je uchveeni vzorku do dvou celisti
na obou koncich tak., aby sila pusobila ve sméru osy vzorku a nasledné postupné
rovnomerné prodluzovani. Jedna ¢ast je pfipojena na silomér. Ktery odecita hodnotu sily
potfebnou k protazeni. Z téchto hodnot (doba od pocatku zkousky. sila) a parametru
experimentu (pocatecni délka, prufez vzorku, rychlost pohybu pricniku) lze spocitat

zavislost veli¢in e- deformace a - napéti.

V prubéhu naseho experimentu budeme sledovat tyto hodnoty:

(8) Oy ==

o - smluvni napéti (tensile stress)
F - pusobici sila

Sy - pocateéni prurez vzorku
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(9) = Al

g, - pomérné prodlouzeni (tensile strain)

Al - celkové prodlouzeni; Al=I-1,

lp - je pocatecni délka vzorku; l-aktualni délka v zorku
3

(10) G:f---i(l-::_,)
S S

¢ - skutecné napéti (true stress)

F - pusobici sila

S - aktualni prufez vzorku (ten se v prub&hu deformace méni)

11 E= |—=In—
(11) / n

& - skute¢né pomérné prodlouzeni (true strain)

I- celkova délka vzorku

(12) = 21

A — taznost — relativni prodlouzeni (plastické) pri pretrzeni vzorku

I, - délka vzorku pri pretrzeni vzorku

(13) G, =

oy - mez pevnosti (true)
Fyi - maximalni hodnota sily
Mez pevnosti se da definovat jako maximalni hodnota skutecneéha napéti nebo smluvniho

napéti.



(14) o  =o(g,,..; =0.002)

6, - hodnota napéti pri plasticke deformaci 0,2 % (true)

Opét lze definovat hodnotu odvozenou od skute¢ného i od smluyniho napéti.

Tahové zkousky byly provedeny na piistron Instron 1193 s pomoct programu

Bluehill a komorové pece pro zahtivani behem tahove zkousky Heracus ROK A 6/60.



V. Vysledky méreni

VSechny matenaly byly podrobeny zkoumani popsanymi metodami za ucelem
zjisténi mikrostruktury v zavislosti na teplote _piizihavani. Pro zakladni informace o
vyvoji sledované struktury byla pouzita svételna metalogratie. Pro lepsi zobrazeni
drobnych ¢astic. pro jejich identifikaci a eventuelni orientact v matrict byvla pro urcite
teploty ptizihavani provedena 1 TEM. Tyto pozorovaci metody byvly doplnény méfenim
mikrotvrdosti na vSech vzorcich. Pro vybran¢ vzorky byla provedena i RTG analyza nebo
radkovaci elektronova mikroskopie. Na zaklade vysledku viech jmenovanyeh metod byla

navrzena metoda zihani vzorku pro tahovou zkousku.

A. Mikrostruktura

1. Material s mikrolegurou TiB,
Do materialu byl pfidan TiB, (prasek s jehlickami o velikosti cca 10pm).
a) Vysledky svételné metalografie

V litém stavu vzorku byla stiedni velikost zrna kolem 350 pm (viz obr. 20). Pod¢l

hranic zrmn byly pozorovany &astice (viz obr. 21). které vznikly pit odhiti.
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Obr. 20 — Struktura materialu 1-A-0 (lity, neZihany material s primési TiB,).
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Obr. 21 — Hranice zrna dekorovana drobnyvmi ¢asticemi v materialu l — A - (.

Pt procesu valcovani se velikost zrma v materialu zvysila na cca 600 pm

(viz obr. 22).
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Obr. 22 - Struktura materialu | — B - 0 (valcovany, nezihany material s primési TiB,).

V materialu je mozné kromé hranic zrn pozorovat jeste dalSi kontrastni utvary.
Jsou 1o ¢astice usazené na hranicich zrn v lité¢ struktufe. Po vilcovani si zachovaly
puvodni rozmistnéni a vytvafeji v materidlu fetézce. Na obr. 23 je mozné pozorovat
rozdil mezi hranici zrna (v levé ¢asti obrazku) a mezi ¢asticemi tvoficimi fetézce (v pravé

Cast obrazku).
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Obr. 23 — Rozmistnéni ¢astic uvniti zrna podél linii puvodni hranice zrna 7z litého stavu

v materialul - B -0,

Pf1 postupném prizihavani se rozmistnéni ani charakter téchto ¢astic neméni (viz

obr. 24 a obr. 25).
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Obr. 24 - Struktura materialu 1 — B - a700(1) (valcovany, pFizihavany na 700°C s pFimési

TiB,).
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Obr. 25 - Struktura materialu | — B — al 150(1) (valcovany, pFizihavany na 1150°C s pFimési

TiB,).

Pozorovany rozdil hustoty drobnych tecek uvniti zrn mezi obr. 24 a obr. 25 e
s n¢jvetsi pravdépodobnosti pouze nezadoucim efektem Ichee rozdilné pripravy materialu

(drobné odlisSna doba leptani).

Ve svétlené metalogratii jsou tedy pozorovany castice, Které vznikly pii odliti a

jsou stabilni az do teplot 1150°C.
b) Vysledky TEM

[ransmisni clektronova mikroskopie prokazala v litém stavu (I — A - 0)
pritomnost 2 druhu ¢astic. Lisi se obsahem titanu. Analyza EDX identifikovala v prvnich
titan. chrom a Zelezo a v druhych pouze chrom a zelezo. V ¢asticich se muze vyskytovat
jesté bor a uhlik. ktery analyzator neni schopen identifikovat. Naopak v Casticich se
nemusi vykytovat zelezo ani chrom, které mohly byt zachyceny z oblasti matrice v okoli
pozorované ¢astice. Veétsina pozorovanych astic se vyskytuje na hranicich zrn a podél

dislokaci (viz obr. 26).
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Obr. 26 — Castice na hranici zrna bohaté na Cr (bez Ti) (obrazek materialu | - A - 0).

e

Castice pozorovana po valcovani (viz obr. 27) byvla identitikovana podle

clektronove difrakee jako TiB» (typ AIB>: hP3; 26/ mmm ).

200 nm

Obr. 27 - Castice identifikovana jako TiB, uvnitf valcovanéhc vzorku I — B - 0.

L vzorku pfizihavaného az na 700°C se podafilo vyfotografovat dva druhy castic
(Viz obr. 28). které se opét lisi obsahem titanu (pfi EDX analyze byl v obou casticich

odhaleno jesté zelezo a chrom). Castici obsahujici titan oznacujeme .17, ¢astici bez

obszhu titanu oznacujeme .2
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Obr. 28 — Fotografie ¢astice s titanem (1) a bez primési titanu (2) ve vzorku | - B- a700(1).

Castice 1 obsahujici titan byla pomoci elektronové difrakee  jednoznaéné
identifikovana jako TiB> (typ AlIB,: hP3; P6/mmm ). V piipade ¢astice 2 se nepodafilo
faz1 jednoznac¢né urcit.

U matenalu pfizihaném az na teplotu 1150°C byla pozorovana (viz obr. 29)

castice dentifikovana opét ¢astice obsahujici titan jako TiB..

FO0O nm

Obr. 29 - Castice TiB, ve vzorku | — B - al 150(1).
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¢) Analyza difraktogramu

Na difraktogramech byly namcfeny mezirovinné vzdalenosti a uhly. které byly
nasledn¢ porovnany s databazi vytvofenou programem I'MS 3.3 [33] z¢ ziskanych

krystalogratickych udaju [20].

Ve vsech tiech valcovanych materialech. které byly podrobeny pozorovani. byly
¢astice obsahujici titan identifikovany jako TiB,. Pro ilustraci je uvedeno vvhodnoceni
difraktogramu castice s obsahem titanu ve vzorku 1-B-a700(1). Z ¢astice oznacené jako
.17 na obr. 28 byly ziskany dva difraktogramy 7 oblasti vymezené selektivni clonou
(tzv. .SAED™ - selected area electron ditraction) pii dvou ruznveh orientacich krystalu
navzajem pootocenych o 487, Prvni obrazek (obr. 30) byl identifikovan jako pol [320]

(simulace viz obr. 31) v krystalu TiB> (typ AIB>: hP3; P6/ mmm ).

Obr. 30 - Difrakece z vybrané oblasti (€astice 1 z obr. 28) (SAED) — Mezirovinné vzdilenosti

odvozené z difraktogramu (dale jen naméfeno): - 90°.
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Obr. 31 — Nasimulovany difraktogram zony [320] krystaiu TiB,.

Naméfeno | VypocCet ]

e S p—

]

" 90° " 90°

Podobnym zpusobem byl i dalsi difraktogram (viz obr. 32) identifikovan jako

difrakce v polu | 101] tize TiB, (simulace viz obr. 33).
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Obr. 32 - SAED v jiné orientaci vzorku - Namé&feno: v 67,5°.
.i 0l .'l‘ |

010 010

111 ]
o .IUI

Obr. 33 - Nasimulovany difraktogram zony [101]| krystalu TiB,.

' Naméfeno | Wpoéet [

naiat | |

Podle vyvpoctu je mezi témito poly thel 44.6° coz je v dobré shodé s uhlem
namérenym na goniometru 48°. Chyba v odecteni thlu z goniometru maze byt 2-3°.

V3echny nami pozorované vzorky jsou navic magnetické, coz muze zplsobit drobny



pohyb v drzaku elektronového mikroskopu a zvvseni nepresnosti pi1 odecitani uhlove

vzdalenosti. Proto odchylky do 39 je mozné brat jako velmi dobrou shodu v thlech.
2. Material s mikrolegurou Ti
Do tohoto materialu byla v prub&hu taveni pridana primes ¢istého titanu.
a) Vysledky svételné metalografie

Zrna v litem materialu (I1 — A - 0) jsou obrovska (prumérna velikost cca 500 pm).
Uvniti materialu se objevuje velké mnozstvi ¢astic o rozmérech 2-20pm. Tyvto ¢astice se

objevuji nezavisle na hranicich zrna a nahodné v zrnech vsech orientaci (viz obr. 34).
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Obr. 34 — Velka velikost zrna a vyskyt &astic o typickych rozmérech 2-20pm v materialu

IH-A-0.

Po valcovani lze kromé velkych &astic pozorovanych )iz po odliti pozorovat
vvskyt drobnveh éastic v celém objemu materialu. Charakter t€to struktury se v prub¢hu

prizihavani nezmeénil (viz obr. 35. obr. 36, obr. 37).
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Obr. 35 - Castice v materialu 11 - B — 0.
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Obr. 36 - Castice v materidlu 11 — B - a700(1).
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Obr. 37 — Castice v materialu 11 - B - al 150(1).

Vyrazna zména velikosti zrma nebyla v prubchu prizihavani  pozorovana.
V materialu se i po tepelném prizihavani vyskytuje velké mnozstvi malveh drobngjsich
castic. které se uvnitt zrn objevily po valcovani materialu. Kromé¢ nich se ve vsech

vzorcich materialu LT vyskytugi velké ¢astice o rozmérech cca 2-20pum.
b) Vysledky TEM

V. TEM byla ve vzorku I - B - 0 pozorovina Castice o rozméru cca | pm (viz

obr. 38). Pomoci analyzy EDX v ni byl identifikovan titan.

200 nm

Obr. 38 — Castice s pFimési Ti v materialu 11 - B - 0.
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Kromé tcto Castice byly pozorovany jen obasn¢ a drobné astice dekorujici
hranice zrn €1 dislokace. Fazi se nepodatilo identifikovat 7 zadncho 2 vytotogratovanych
difraktogramu. Z dostupnych literarnich udaju [21.22] je viak mozné predpokladat. 7e se

jedna o titan karbid. ktery se vyskytuje v celé rade morfologii.

Podobné castice bylo mozn¢ pozorovat i v materidlu prizihavaném na 1150°C (viz
obr. 39) 1 vtomto materialu se¢ podafilo pomoci analvzy FDX identitikovat v ¢asticl

pritomnost titanu. ale presnou fazi se analyzou ditraktogramu nepodaiilo urcit.

SOO nm

Obr. 39 — Castice s primési titanu v materialu 11— B - al £506(1).
¢) RTG analyza

V tomto materialu jsme se pokusili urCit fazi ¢astic obsahujicich titan 1 pomoci
analvzy RTG zafeni. Ze svételné metalografie bylo zjisténo, z¢ titanova faze se vyskytuje
v materialech pfizihavanych na vSechny teploty. Pro RTG analyzu byl vybran vzorek
[l - B -a700(1). Naméfené vysledky spolus hodnotami reflexi TiC a FeO jsou zobrazeny

na obr. 40.



FA-IIB

Obr. 40 — Zavislost intensity difraktovaného RTG zafeni na mezirovinné vzdalenosti dy,, pro
vzorek 11-B-a700(1) (FA-11-B). V grafu jsou pro uréeni vyskytujicich se fazi vyzna¢eny i hodnoty

reflexi FeyAl TiC a FeO).

Nameéfené reflexe pochdazi z velke veétSiny z matrice tvofene Fes;Al Zadny
s materialu, ktery byl srovnavan, nevykazoval jednozna¢nou shodu se zbyvajicimi
reflexemi. Hodnoty mezirovinnych vzdalenosti jednotlivych matenalu. se kterymi byly
naméfené retlexe porovnavany. byly spoCteny (zméreny) pro stechiometricka slozeni a
neberou v (vahu pripadné modifikace pfitomnosti dalSiho pivku. ktery se muze ve
slou¢eniné vyskytnout. RTG analyza nam nepotvrdila ani nevyvratila moznost vyskytu

nékteré mortologie titan karbidu ¢1 jinych tazi.
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3. Material s mikrolegurou B
a) Vysledky svételné metalografie
Velikost zma po odliti se pohybuje kolem 300 um (viz obr. 41). L.z¢ pozorovat

obc¢asné vyskytujici se ¢astice jiné faze. Tvto ¢astice se usazuji na hranicich zrn stene

jako v pfipadé materialu ..I"" (viz obr. 42).
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Obr. 41 — Struktura litého materialu [11-A-0 obsahujict hor.
———— -
<4
30 um

Obr. 42 - Castice vyskytujici se podél hranic zrn v litém stavu materialu 11 - A - 0.



Po vyvilcovani doslo k vyraznému zvétseni zma (400 x 1000pum). V materialu se
stale jesté vyskytuji puvodni ovalné castice. kterd dekorovaly hranice zm v litém stavu. |
po valcovani jsou rozlozeny podél puvodnich hranic 7rn 1 vytvare) fetézee podobné jako
v materialu .I". Kromé nich 1ze pozorovat i velké mnozstvi nove wwivofenyeh drobnych

jehlicek (viz obr. 43) o délee cea 10 pm.

Obr. 43 -~ Nové vytvofené Eastice v materialu 111-B-0 po vilcovani.

Pf1 podrobnéjsim pohledu na charakter jehlicek v kazdém zrnu zjistime, Ze jsou
vzdy orientovany do 3 ruznych sméru (viz obr. 44). V kazdém zrnu jsou sméry odlisné.
Pii pFizihavani se hustota jehlic snizuje (viz obr. 45, obr. 46, obr. 47). V nezihaném

materidlu je jejich pocet nejvyssi.
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Obr. 44 — Material I111-B-0— jsou vyznaleny 3 sméry orientace jehlic v materidlu (Servend,

modreé a zelené ¢ary).
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Obr. 45 — Rozlozeni jehlic v materialu pfizihaném do 500°C ve vzorku Il - B - asSo0(1).
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Obr. 46 - Rozlozeni jehlic v materialu pFizihaném do 700°C ve vzorku 111 - B - a700(1).
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Obr. 47 - RozloZeni jehlic v materialu pfizihaném do 900°C ve vzorku 1H1-B-a900(1).

V materialu piizihavaném na 1150°C (I-B-al1150(1)) se jiz jehlice nevyskytuji

(viz obr, 48).
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Obr. 48 — Vymizeni jehlic v materialu prizihavaném na 1150°C.

Pri ubytku jehlic jsou na obrazku Iépe viditeIné drobn¢ ovalné castice o rozmérech
cca 10 x5 um (viz obr. 49). Jedna se o novy druh ¢astic s primesi boru. Ktery se vyvtvoril

pil postupném rozpousténi jehlic v materialu.
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“ 30 um

Obr. 49 — Ovalné &astice v materialu 11 — B - a900(1).
b) Vysledkv TEM

Pozorovani pomoci TEM v litém stavu potvrdilo vyskyt drobnych &astic v litém

materialu (viz obr. 50). Analyza EDX zachytila v pozorované ¢astici Fe a Cr.
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SO0 nm |

Obr. 50 — Pozorovana Castice v 111 — A - ().

Po vyvalcovani je mozno v celém materialu pozorovat (viz  obr. 51) drobné
jehlicky (stejné jako v optické metalografii). S nejvetsi pravdépodobnosti se jedna o

Castice faze FesB (typ NisP; t132; /4).

k8
v
]

SO0 nm

Obr. 51 — Jehlice v materialu 11l — B - 0 (s pFimési boru).



V optické metalografii se jehlice v kazdém zrné usporadavaly do 3 ruznych
smeru. 7 pozorovani v TEM mikmsknpii byvlo urc¢eno. e (vto jchl} jsou ve skute¢nosti
podlouhlé desticky s rozméry cca 10um x 200nm x 5 nm (n¢kolik atomovveh rovin).
Tyto desticky jsou orientovana ve 3 smérech v matrici a to ve smerech [100]. [010] a

[001] a to ve vSech kombinacich, bez ohledu na smer valcovani.

[ ve valcovaném stavu pozorujeme ¢astice (viz obr. 32) obsahujici dle EDX Fe-Cr

(pozn. nami pouzivany EDX analyzator nezachyti bor).

Obr. 32 - Castice pozorovana v materialu 1 - B 0.

v

Jehlice (desticky) byly pozorovany 1 u materialu s teplotou prizihavani 700°C. Pfi
pozorovani materialu pfizihavaného az na 1150°C (I1I-B-a1150(1)) byly stejn¢ jako ve
svétlené metalografii pozorovany ovalné castice rozméru nékolika um (viz obr. 53). Jde
ale 0 jiny druh ovalnych ¢astic, nez které byly pozorovany u nezihanych matenalu. Tyto
nové pozorované ¢astice byly jednoznacn€ identifikovany jako taze BCry (typ BMny;

ob4R: Fddd ).
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| 200 nm|

‘ |
Obr. 53 — Ovalna ¢fastice v materialu 1 — B - al 150(1).

Kromé téchto ¢astic bylo v tomto vzorku pozorovano i velké mnozstvi vrstevnych
chyb (viz obr. 54). Tvto vrstevné chyby byly identitikovany jako chybgéjici rovina typu

(100} s poruchovym vektorem R = &(100)a (a- mezirovinna vzdalenost faze DOs.

k -konstanta).

200 nm

Obr. 54 - Vrstevaé chyby ve vzorku materidlu 111 - B - al 150(1).



¢) Analyza difraktogramu

U tohoto vzorku byly difraktogramy pouzity nejen k identitikaci fazi jednotlivyeh
¢astic, ale 1 k identifikaci druhu vrstevné chyby a urceni orientace podlouhlyeh jehlic

v materialu.
(1)  Ildentifikace fuzr

/. ditraktogramu bylo ur¢eno. z¢ pozorované jehlice jsou tvoreny fazi FeiB (typ
NP t132: /4). Prvni difraktogram (viz obr. 35) byl identifikovan jako pol [3 1 17]
(simulace viz obr. 56). Druhy odebrany difraktogram (obr. 537) byl identifikovian jako pol

[3 2 4] téze taze (simulace viz obr. 38).

Obr. 35 - SAED z podlouhlé jehlice z materialu 111 — B -0 (1. orientace) - Naméreno:

94.8°.
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1 30 1 30)
o1l 521 451

Obr. 56 — Vypo¢itany difraktogram v polu |3 1 17] ve fazi Fe;B.

[ Nam’ér_éﬁa‘I Vypodet “i
—_—
948" }9’3.1” N

P |

Obr.
104.9°.

th

7 — SAED z podlouhlé jehlice z materialu IIl — B — 0 (2. orientace) - Naméreno:
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042 021 021 042
251 230 211 272 233

Obr. 58 - Vypoéteny difraktogram pro smér |3 2 4] pro fazi Fe;B.

' Naméfeno | Vypocet |

S B
1 104,9° 1 106.6° J

-

Vzajemny uhel mezi smérem [3 2 4] a [3 1 17] je 19,1 °coz vramci chyby

odpovida vzajemné orientaci obou snimku, ktera byla 227

/. Castice zobrazené na obr. 53 (vzorek I — B — «l150(1)) byly ziskany a
identitikovany 4 ditraktogramy z nichz byla ¢astice uréena jako faze BCry (typ BMny;
ob48: Fddd ). Pro ilustraci uvedu jen dva z vyhodnocenych difraktogrami. Mezi sméry,
kde byly vytotogratovany tyto difraktogramy. byl naméfen vzajemny uhel 31°. Prvni

¢ difraktogramu (viz obr. 59) byl identitikovan jako pol [1 3 6] (simulace viz obr.60).
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Obr. 39 - SAED 7z ovalné ¢astice ve vzorku materialu HHI-B-a 1150 (1. smér) - Naméfeno:

106,2°.

331 021 311 601

620 310 310620

601 311 021 331

Obr.60 - Vypoéteny difraktogram pro smér |1 3 6] pro fazi BCr,.
' Naméreno T ‘\?i'/rpa‘,‘ét—_ﬂ
L e
|

I

_“ 106 2°

Druhy difraktogram (viz obr. 61) byl identitikovan jako pol {1 2 1] (simulace viz

obr. 62).
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Obr. 61 — SAED 7 ovalné €astice ve vzorku materialu 111-B-al 150(1) (2. smér): Namé&feno:
107,7°.

J11 101 311
210 210

SELTor a1

Obr. 62 - Simulovany difraktogram pro pol |1 2 1| pro fazi BCry.

" Naméfeno Vypocet {

Uhel mezi témito sméry v BCry je 30.6°. To je ve velmi dobré shodé s naméfenou

hodnotou 31°

(2)  Urceni druhu vrstevné chyby

Pro uréeni druhu a roviny vyskytu vrstevnych chyb a dislokaci, které je vytvareji
bvlo pouzito zobrazeni pomoci slabého svazku v tmavém poli. Skupina vrstevnych chyb

bvla vytotogratovana ve dvou orientacich krystalu §=[111] a E:[IOI] ( B -oznaceni
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smeéru dopadajiciho svazku). Na kazdém obrazku je znazoreén reflexni vektor ¢ . Z teorie
kontrastu poruch pfipomenme. ze obecnou dislokaci. zjednodusené fe¢eno. neni mozné

pozorovat v piipadé [31]:
(15) gbh =0
Pro apIné vymizeni dislokace musi platit jesté podminka.
(16) G.lhxi]=0

kde ¢ - difrakéni vektor

kde b - Burgersiv vektor dané dislokace

kde 1 - smér dislokaéni &ary

Pokud nema byt dislokace viditelna musi platit obé podminky. Pokud plati pouze

podminka (15) a neplati podminka (16) ma dislokace zbytkovy kontrast (viz [31]).

Da se predpokladat. ze se vrstevné chyby budou vyskytovat ve vice vzajemné
ckvivalentnich rovinach. Proto popiseme pouze uréeni jedné skupiny téchto poruch. U

dalSich by se postupovalo podobnym zpusobem

Byly vybrany 3 ruzné dislokace, Kter¢ patfi do stejn¢ skupiny. Byly oznaceny
pismeny .a™. .a ™. .a’ " (viz obr. 63). Cervenou barvou byly vyznaceny Gasti, které
majl stejny smér a lezi ve stejné roviné. Modrou barvou byla vyznacena ¢ast dislokace,
ktera lezi v iné roviné. V dalSich obrazcich bude pro jednoduchost vyzna¢ena vzdy jen

jedna ze dvou dislokaci. které ohrani¢uji vrstevnou chybu.
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Obr. 63 — Oznaceni dislokaci, které uréuji vybrané vrstevné chyby, B =|111].

Pl zobrazeni, kde B =[101]., s¢ vSechny tyto dislokace a vrstevné chyby (kromé
modfe oznacené) jevi jako pouhé ¢arky (viz obr. 64). Z toho lze usuzovat, ze smér [101]

lezi v roviné vyskytu téchto vrstevnych chyb.

v

Obr. 64 - Zobrazeni vrstevnych chyb, B =[101].
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Smer viditelnych .¢arek™ je navic kolmy na smér [040]. Z téchto informaci lze
urCit rovinu. ve Které tvto dislokace i vrstevné chyvby lezi. Jedinou kolmou rovinou na

[040] . ve které lezi vektor [T01] je rovina (010) .

e

Tato urcena rovina plati pro vrstevné chyby vytvorené dislokacemi .a™, .a”’
Vyjimku z pozorovanych dislokaci tvoti ohnuta dislokace oznacena jako ..a”” ™. Na obr.
63 je dislokace pozorovatelna i s kontrastem vrstevné chyby. Z toho vyplyva. Ze v roviné
(010). lezi jen jeji Cervené oznacena cast. Tato vrstevna chyba bude tvofena dvéma

¢astmi v ruznych rovinach.

Obr. 65 — Kontrast na vrstevné chybéa™ ", B =|101].

* e

Na obr. 64 nejsou dislokace ..a”" ™ viditelné (viditelny jen zbytkovy kontrast),

protoze dana reflexe splituje podminku vymizeni (15), kde g = (040). Dislokace a’, a”’
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take nejsou viditeIné (je viditelny jen zbvtkovy kontrast dislokaci a zbytkovy kontrast

vrstevne chyby [31]).

Zadna z oznacenvceh dislokaci (jen zbyvtkovy Kontrast). neni vidét v zobrazeni

B=[111]s & =(022) (viz obr. 66).

Obr. 66 — Vymizeni oznacenych dislokaci , B~ (11]s ¢ =(022).

/ rovnice (13) pro vymizeni (zbytkovy kontrast) téchto dislokaci a hodnot
g = (UJU) a g= (()25) muzeme jednoznacné urcit Burgersuv vektor téchto dislokaci.
Vsechny 3 skupiny dislokaci tvofici oznaCené vrstevné chyby maji smér Burgersova

vektoru A = [100]. Z obr. 67 ur¢ime smér dislokaénich ¢ar pozorovanych dislokaci.
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Obr. 67 — Uréeni sméru disloka&nich &ar, B =|111].

Dislokace ..a™ , ..a" " a Cervena ¢ast dislokace ..a” ™ lezi v roving (010) a jsou
kolmé na smér [220] viz obr. 67. Z téchto informaci vyplyva, ze smér dislokac¢nich ¢ar
oznacenyeh La™, .a" " a Cervené ¢asti dislokace .a” ™ je [001] a jedna se tedy o hranové

dislokace.

/ obr. 68 je videét. ze modra ¢ast dislokacni ¢ary je kolma na smér [ 202 ]. Uhel
mezi modrou a cervenou &asti dislokace La” ™ byl pfi B=[111] 120° a pti B=[101] 90°.
['ato moznost muze nastat pouze v piipadé pokud modra ¢ast dislokaéni smycky je ve
sméru [010] nebo [100]. Z téchto dvou variant je na vektor | 202 | kolma pouze moznost
[010]. Vrstevna chyba .a” ™ je tedy tvofena dvéma dvojitymi disloka¢nimi ¢arami.
Kazda 2 nich ma prvni ¢ast ve sméru [010] (Cervena) a druhou ve sméru [001]. VSechny
dislokace tvorici oznacené vrstevné chyby jsou tedy hranové. Cervené oznacené &asti
vytvare)i vrstevné chyby v roviné (010). Protoze obé dvé ¢asti dislokace tvofici vrstevné
chvby oznaéené jako .a" "™ jsou hranové je jednoznainé, Ze cCast vrstevné chyby

vvivofené modrou ¢asti dislokace je v roving (001).



Obr. 68 - Urceni sméru dislokacnich ¢ar B= {11}

Po pruchodu hranové dislokace s Burgersovym vektorem b = k.[100] strukturou

DO; dojde k vytvoreni vrstevné chyby s hodnotou R = £.[100]. Hodnotu konstanty &
nejsme schopni identifikovat, lze to zjistit jen pomoci vysokorozliSovaci elektronové

mikroskopie (HRTEM).
(3)  Orientace podlouhlych jehlic v materialu

Ve svételné metalogratii byvla pozorovana orientace jehlic ve tfech navzajem
nezavislyeh smérech. Pomoci transmisni elektronove mikroskopie bylo zjisténo, ze
jehlice se orientuji podél sméru <100> v matrici. Byly vytotogratovany jehlice soucasné
s difraktogramy ur¢ujicimi smér v krystalu ve sméru B=[100). V difraktogramech byly
pozorovany tzv. .streaky™ (obr. 69), kter¢ se objevuji v pfipadé zobrazeni velmi tenkych
vrstev. vzdy kolmo na rovinu této vrstvy. Z toho lze usuzovat, Ze jeden rozmér te€chto
ichlic bude velmi tenky a bude se pohybovat v fadech ~Inm. Tyto ..streaky™ se objevuji
vzdy ve smeéru <100>. Mazeme tedy vyvodit zaveér, zZe tenka cast téchto jehlic lezi

v roving tvpu 100§,
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Obr. 69 — Streaky orientované ve sméru [010] z jehlice v materialu 111-B-0, B =1100].

Bylo uvedeno, ze jehlice maji rozméry 10um x 200 nm x 1nm. Ze . streaka™ bylo
urceno., ze tenka cast jehlice lezi v roviné typu 1100}, Abychom pfesné urcili orientaci
jehlic v matrici potiebujeme jeste zjistit smér, ve kterém je jehlice nejdelsi. K tomu nam
pomuze kombinace obrazku v pfimém svazku s difraktogramem, ktery urCuje smér

v krystalu (obr. 70).
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Obr. 70 - Vzajemna orientace jehlice a matrice; zobrazeni ve svétlém poli jehlic a SAED

matrice pro B =[100].

/ tohoto pohledu je jasné. ze pozorovana jehlice lezi v roviné (010). V tom
samem krystalu a ve stejné orientaci byla pozorovana dalsi jehlice, ktera byla kolma na

jehlici pozorovanou (viz obr. 71).

/a predpokladu. Ze vSechny jehlice v krystalu budou mit stejny typ orientace
muzeme tvrdit. ze jehlice jsou vzdy orientovany v sméru <100>. Potvrzenim tohoto
predpokladu je obr. 72 jinych pozorovanych jehlic, zobrazenych pfi orientaci krystalu

B=[111]. Sméry <100> jehlice zde sviraji thel 60° ¢i 120°, coz odpovida zobrazeni

sméru tvpu < 100> pfi této orientact v kubickém Krystalu.
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Obr. 71 — Spojeni obrazku obou jehlic a jejich vzajemna orientace v matrici.

-

Obr. 72 — Jehlic zobrazené pFi orientaci krystalu B =|111], vzajemny aGhel mezi jehlicemi je

60° a 120°.
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d) Vysledky radkovaci elektronové mikroskopie

Pro identitikaci typu ¢astic ve stavu [H1-B-0 byvla provedena fadkovaci elektronova
mikroskopie s analyzou WDX. Tato analyza je schopna v materialu detekovat i lehké

prvky.

V pozorovaném vzorku byly stejiné jako ve svételné metalografii nebo TEM

pozorovany X druhy castic. podlouhl¢ jehly ( obr. 73) a ovalné ¢astice (obr. 74).

Obr. 73 - Jehlice ve vzorku 111-B-0.

Obr. 74 — Ovalné &astice ve vzorku 1H-B-0.
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Analyza WDX' prokazala (kromé prvku matrice Fe a Al) v jehlicich jesté
pritomnost B a v ovalnych c¢asticich Cr a C. Tvto vysledky potvrzuji vvsledek analyzy
difraktogramu. 7e vsechny jehlice jsou tvofeny fizi FesB (typ NisP: t132: 74).
Pfitomnost Cr a C v ovalnych casticich nabizi moznost. 7¢ se jedna o ¢astice C-Cr-Fe.

které popisuje Karlik a Cieslar [23].

4. Material s mikrolegurou Tia B

a) Vysledky svételné metalografie

Zrna po odliti jsou obrovska. Jejich velikost se pohybuje od 300um az po Imm

(obr. 75).
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Obr. 75 — Zobrazeni velikosti zrna v materialu IV — A — ().

Uvnitt materialu se objevuji ¢astice, které se usazuji jak uvniti tak na hranicich

zrn (viz obr. 76). Jejich velikost se pohybuje mezi 1-10pum.
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Obr. 76 — Castice na hranicich zrn v materialu IV — A — 0.

Po vyvalcovani doslo ke zmenseni zrna v dusledku mechanické detormace (obr.

77)
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Obr. 77 — Tvar a velikost zrna po valcovani v materialu IV — B — (.

Po vialcovani pozorujeme podobné Castice jako v litém stavu a tyto ¢astice jsou
stabilni ve vsech vzorcich pfizihavanych az do 1150°C (viz obr. 78, obr. 79). Mizeme
pozorovat podobnou strukturu fetézeu jako u materiala I a LIII*, ale hustota vyskytu

téchto Fetézeu je mnohonasobné mensi.
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Obr. 78 — Castice ve vzorku 1V — B - a700(1).

Drobne¢ tec¢ky. které je mozno pozorovat uvniti vzorku 1V-B-a700(1). vznikaji
s nejvetsi pravdépodobnosti jako nezadouci Kontrast, ktery je zpusoben nadmérnym

leptanim materialu pred pozorovanim ve svételné metalografii.
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Obr. 79 — Castice ve vzorku 1V — B - al 150(1).
b) Vysledky TEM

V litém stavu byly pomoci analyzy EDX identifikovany 2 druhy castic lisici se

obsahem titanu. Pfi analvze EDX byl v prvnim zjistén obsah Fe. Cr (pravdépodobné
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zmatrice). Tt (viz obr. 80). Tuto ¢astici se nepodarilo identifikovat. Jedna se s nejvetsi

pravdépodobnosti o stejnou fazi TiB-.

s}
TEW pm

Obr. 80 — Castice s primési titanu v materialu IV — A - 0.

V druhém typu byl identifikovan jen Cr a Fe (toto neni Kk dispozici).

Krystalogratickou strukturu se nepodafilo urcit.

Po vyvalcovani byly pozorovany jen c¢astice obsahujici titan a to ve vSech
pozorovanych stavech (viz obr. 81, obr. 82, obr. 83) Tyto ¢astice byly ve vsech vzorcich

identifikovany jako TiB» (typ AlIB>: hP3; P6/ mmm ).

500 nm

p— = ——

Obr. 81 — TiB, v materialu 1V - B - 0.
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[O0 nm

.

Obr. 83 - TiB, v materialu IV - B — al I50(1).
¢) Analyza difraktogramu

[ kazdého z valcovanych vzorku byla identitikovana vyfotografovana castice
jako T1Bs. Pro ilustraci uvedu ur¢eni jednoho difraktogramu (viz obr. 84) jako pol [100]
teto taze (simulace viz Obr. 85). Ditraktogram byl pofizen pii pozorovani stavu [V — B -
«700( 1 ). konkrétné pfi pozorovani ¢astice zobrazené na obr. 82. Kromé ur¢ované Castice

se na ditraktogramu objevuji jesté dalsi drobné stopy, které pochazeji z matrice.
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Obr. 84 — SAED 2z castice ve vzorku materialu IV-B-a700(1): Namdéfeno:

‘Il 010 dll
.ml cﬂl
,

‘JI L 010 @'

Obr. 85 - Vypoéteny difraktogram pro smér dopadajiciho svazku B =[100] pro fazi TiB,.

Naméfénb' ' Vypbéet

91° [ 90°
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B. Mechanické zkousky
1. Mikrotvrdost

Na vSech vzorcich byla méfena mikrotvrdost pii pokojove teploté v zavislosti na

teploté pfizihavani.

Vsechny hodnoty jsou zatizeny pomeémné velkou chybou. Zkousky byly provedeny

na mikrotvrdoméru LECO M — 400 — A pii zatézi 100 g.
a) Matenial ,,I*
Mikrotvrdost materialu s primési 118, znazornuje obr. 86.

mikrotvrdost materialu

380
360
-
- [
o i- : . 4 4.‘ I_A
> i I - 1-B
320 | 1 ' { _
| |
*
|
300 ~‘* |
l
280
0 200 400 600 800 1000 1200

Obr. 86 — Zavislost mikrotvrdosti na teploté pfizihavani pro material ,.I* s pfimési TiB,.

Po poc¢atecnim rustu nasleduje pokles v okoli 600°C, ktery je nad touto teplotou
nasledovan opétovnym narustem®. Mikrotvrdost lit€ho vzorku je vy3si nez mikrotvrdost

viech vzorku valcovanych.
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b) Material ,,11*

Mikrotvrdost materialu s primési Ti znazornuje obr. 87.

mikrotvrdost materialu "lI"

380
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- 340 ,
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;] J .
L] o
| ! ¢ !
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T(°C)

Obr. 87 - Zavislost mikrotvrdosti na teploté pFizihavani pro material ,11* s pFimési Ti.

Prubéh kfivky je velmi podobny jako v pripadé materialu I jen k ,,opétovnému
narustu™ hodnoty HV 0.1 dochazi pfi vyssich teplotach. [ v tomto pfipade je mikrotvrdost

liteho vzorku vyssi nez pro vSechny valcované stavy.
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¢) Matenial ,, 111

Mikrotvrdost materidlu s primési B znazornuje obr. 88.

mikrotvrdost materialu "llI"
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Obr. 88 - Zavislost mikrotvrdosti na teploté pfizihavani pro material ,,I11* s pfimési B.

U materialu I je vysoka hodnota mikrotvrdosti pri nizSich teplotach spojena se
maénym rozptylem hodnot. Zakladni charakter kfivky je stejny jako u predchozich

pripadu.
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d) Material ,,IV*

Mikrotvrdost materialu s pifimési Ti a B znazornuje obr. 89,

mikrotvrdost materialu "IV"
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Obr. 89 - Zavislost mikrotvrdosti na teploté pfizihavani pro material ,,IV* s pfimési Ti a B.

Prubéh Kiivky mikrotvrdosti v zavisiosti na teploté je pro material ,.IV* podobny
jako v pfedchozich pripadech. Celkové hodnoty jsou vsak nizsi. . .Opétovny nartst™
nastava u vvsSich teplot nez u maternialu .I™ a Il a je velmi strmy. Hodnota
mikrotvrdosti pro teplotu pfizihavani 1150°C je jednou z nejvyssich, které byly

namereny.
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e) Shrnuti

Obr. 90 shrnuje naméfené kiivky HV(T).

Mikrotvrdost aluminidu zeleza

380

360
340 ) + Material "l
o ) " Material "II"
2 . Material "III"
L 50 B

. . Material IV
300 ’
280
0 200 400 600 800 1000 1200

T (°C)

Obr. 90 - Mikrotvrdost viech valcovanych materialu v zavislosti na teploté pfizihavani.

Charakter vSech kfivek je zhruba stejny. Po pocate¢nim rustu nastava pokles
v okoli 600-700°C, ktery je nasledovan .opétovnym narustem™. Mezi odchylky patri
vyrazné hodnoty HV 0.1 pro material [T (s borem) pro nizké teploty, posunuti
~opetovneho rustu™ hodnot mikrotvrdosti pro materialy LI a IV™* smérem k vy$Sim

teplotam a nizsi hodnoty mikrotvrdosti pro material ..IV™,

2. Tahové zkousky

Na zakladé pozorovani mikrostruktury a zvazeni experimentalnich moznosti bylo
rozhodnuto provést tahové zkousky za vySSich teplot na materialech .I™ , II" a ,IV* po
izotermickém zihani po dobu 2 hodin pfi teploté¢ 1150°C (zihani ). Nebylo mozné
provést tahové zkousky na materialu III" z divodu nedostupnosti vzorki. Pro tahovou
zkousku byly vyrobeny zdanych materialu vzorky stanoveného tvaru (délka aktivni

oblasti 25 mm. prumér valcového vzorku 5 mm), které je mozno uchytit do trhaciho
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stroje Instron 1195, Tyto vzorky byly zihany po stanovenou dobu na dané teplot¢ a
zakaleny do oleje. Na kazdém z vybranych materialt (.1 . .II" a ..IV™ ) byla provedena
tahova zkouska na 3 vzorcich pri teplotach 600°C. 700°C, 800°C s rychlosti pohybu

wrw el ot . L , . oY -1
pricniku 0.2 mm/min. To odpovida rychlosti detormace 1.3 .107 s

Byvla méfena
detormacni kiivka v prubehu detormace a z ni potom ziskany tdaje o hodnotach owm. 62,
A. VSechny uvadéné hodnoty jsou odvozeny od hodnot skute¢n¢ho napéti a skute¢ného

prodlouzeni vzorku.
a) Deformacni kfivky v zavislosti na teploté deformace

Jsou uvedeny detormacni kiivky vzorku oznacenych jako I-B-B1150(2) (oznacen
jako I7). H-B-B1T50(2) (oznacen jako I17). IV-B-B1150(2) (oznacen jako ..IV™)
deformovanych v tahu pfi € =1.3-10 " s délkou aktivni oblasti valcového vzorku 25 mm
a prumérem > mm v zavislosti na teploté pii1 teplotach 600°C (obr. 91), 700°C (obr. 92) a

SO07C (obr. 93).

Deformacni krivky pri 600°C
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Obr. 91 - Deformaéni kfivky materialu 1-B-B1150(2)-ia600 (oznaéen jako ,I1%), 1I-B-
BLISO2)-ia600 (oznaden jako ,11*), IV-B-B1150(2)-ia600 (oznaéen jako .,IV*) pFi teploté (600+2)°C.



Deformacni krivky pfi 700°C
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Obr. 92 - Deformac¢ni krivky materialu I-B-B1150(2)-1a700 (oznacen jako ,I1*), 1I-B-
BLISO(2)-ia700 (oznacen jako J01*), IV-B-B1150(2)-ia700(oznacen jako ,,1V*) pFi teploté (700+3)°C.

Deformacni krivky pri 800°C
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Obr. 93 - Deformaéni kfivky materialu 1-B-B1150(2)-ia800 (oznaéen jako ,,I*), 11-B-
B1150(2)-ia800 (oznaéen jako %), IV-B-B1150(2)-ia800 (oznaéen jako ,,IV*) pFi teploté (800+5)°C.

P teplote 600°C je u vsech méfenych vzorku velmi dobfe viditelna ostra mez

kluzu. Nejvetsi taznost ma material ..I™ Hodnoty taznosti a pevnosti materiala ..[* a ,, IV*
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jsou vyrazng¢ rozdilné i piesto. ze se v materialu vyskyvtuje stejny druh ¢astic. Pii teploté
700°C jiz neni ostra mez kluzu pozorovatelna. Pii teplote 800°C vsechny materialy

dynamicky zotavuji. Nejvyssi hodnoty pevnosti ma pii vech teplotach material L11".
b) Deformacni kiivky v zavislosti na druhu materialu

V teéto casti budou uvedeny stejné detormacni kiivky jen budou spojeny do gratt

podle druhu materialu pro viechny 3 ruzné teploty (obr. 94, obr. 95, obr. 96).

Deformacni krivky pro material "I"
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Obr. 94 - Deformaéni kfivky materialu 1-B-g1150(2)-ia600 (oznaéen jako ,,600°C*), I-B-
B1150(2)-ia700 (oznaden jako ,,700°C*), I-B-B1150(2)-ia800 (oznaéen jako ,.800°C*).

Material s pfimési TiB> vykazuje vyrazny pokles pevnosti pri zvySovani teploty.

| aznost se s teplotou vyrazné zvysila.
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Deformacni krivky pro material "ll"
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Obr. 95 - Deformaéni kKfivky materiala 11-B-B1150(2)-ia600 (oznacen jako ,,600°C*), 11-B-
B11S0(2)-1a700 (oznacen jako ,,700°C*), [1-B-B1150(2)-i1a800 (oznacen jako ,.800°C*).

Pevnost materialu s primési titanu také klesa s teplotou, ale pokles je pozvoln¢)si a

1 celkove hodnoty oy a 64 jsou vyssi. Taznost pi1 700°C je o néco mensSi nez pi1 600°C.

Deformacni krivky pro material "IV"
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Obr. 96 - Deformaéni krivky materialu 1V-B-g1150(2)-ia600 (oznaéen jako ,,600°C*), 1V-B-
B1150(2)-ia700 (oznacen jako ,,700°C*), IV-B-§1150(2)-ia800 (oznaéen jako ,.800°C*).
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Material s ptimesi Ti a B vvkazuje nejmensi taznost z méfrenych vzorku.
S teplotou taznost roste velmi malo v porovnani s materialy .I" a .II". Pevnost materialu

viak klesa rychle s rostouci teplotou.
¢) Vysledné hodnoty parametru A, oy, 0y,

Dle vzorcu ( 12, 13, 14) byly z uvedenveh kiivek vypocteny hodnoty parametrii A

(taznost), 6y (Mez pevnosti). 6, (viz tab. 2).

'vzorek | T(°C) 0o (MPa) |0, (MPa) [A

o 600, ~ 288] ~ 349| = 038
L 700 151 187) 048
I | 800 87 | 90 0,68
M., 600} 337} 425, 035
e 7000 221 257] 0,33
il | 800 111 113 0,65
#
1V I 600/  313] = 353 0,27
IV | 700] 175 | 198 0,30
\; 800 | 94 | 96 0,40

I'ab. 2 - Vysledné hodnoty tahovych zkouSek.

Jejich hodnoty uvadime také ve trech nasledujicich gratech (obr. 97, obr. 98, obr.

99) jako tunkci teploty.
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Obr. 97 — Graf zavisiosti taznosti na teploté pro viechny mérené materialy.
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Tato krivka shrnuje vysledky uvedené v predchozich gratech. Nejvyssi hodnoty

taznosti ma vzorek ..I" a nejméné tazny je material oznaceny jako ..IV*™
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Obr. 98 — Graf zavislosti meze pevnosti na teploté pro vSechny méfené materialy.
6.2 (T)
400
350
300
250 ,
200 1
150 L

100

6.2 (MPa)

50

550 600 650 700 750 800 850
T (°C)

Obr. 99 - Graf zavislosti o, na teploté pro viechny méfrené materialy.

Nejpevng)Si z pozorovanych matenialu pii vdech méfenych teplotach byl vzorek

materialu 17 (tzn. [I = B - B1150(2)).
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V.Diskuse

A. Mikrostruktura

Po odliti materialu se ve vzorcich s oznacenim I, .11 a .IV™ vytvorily castice
primarnich fazi. Vétsina z nich se vyskytovala na hranicich zrn. Pokud se velikost zrna po
valcovani vyrazné zmeénila. zachovavaly tvto ¢astice svou puvodni polohu (podél hranic
zrn v litém stavu). Pozorované castice byly stabilni pfi vSech teplotach prizihavani a
nebyla pozorovana ani zadna vyrazna zména jejich velikosti s teplotou. Faze nelze
jednoznac¢né urcit, ale v materialu .11l byvla pi1 analvze WDX v casticich prokazana
pritomnost Cr a C. Z téchto informaci je mozné predpokladat, ze v materialu I se
jedna snejvetsi pravdépodobnosti o fazi popsanou Karlikem a Cieslarem [25]
s hexagonalni strukturou a se slozenim C-Cr-Fe. Protoze ¢astice v materialu I a [ IV™
mely podobné chovani jako castice v materialu (I a analyza EDX pi1 TEM v nich
prokazala pritomnost Cr piredpokladame, ze se jedna o tutéz tazi. NeymenSi koncentrace
techto Castic v litém stavu je mozné pozorovat v materialu . IV™. Vysvétleni 1ze nalézt ve
vysledcich pozorovani mikrostruktury materialu I, V tomto vzorku nebyly tyto castice
pozorovany. Oba vzorky .II" a . IV™ obsahuji cca 0.6 at %o T1. Tento prvek muze vznikem
¢astic titan karbidu odebirat C (cca 0.1% ve vzorcich) z matrice a zabranovat vzniku

¢astic C-Cr-Fe.

U materialu s primési T1 (..II'") byly pfi1 vSech teplotach pfizihavani pozorovany
castice s obsahem titanu. Jejich strukturu nebylo mozné jednoznacné urcit, ale z
dostupnych literarnich tdaju [21,22] je mozné predpokladat, Ze se jedna o nékterou z fazi
titan karbidu, ktery se vyskytuje v celé fadé morfologii. Velikost téchto castic se po odliti
pohybuje v rozmezi 2-20 um. Po valcovani se primérna velikost ¢astic snizuje, ale jejich
koncentrace v materialu se zvySuje. Je pravdépodobné, Ze pi1 mechanické deformaci byly

vetsi castice mechanicky rozdéleny na vétSi mnozstvi mensich castic.

Do materialu 1" 1 .IV™ byly jako legujici prvky pfidany titan 1 bér. Do materialu
I byl pridan prasek tvoreny cca 10um dlouhymi jehlickami TiB,. do materialu ,,IV* byl

piidan Cisty titan a bor (ve slouceniné s Zelezem). Rozdil byl také v koncentracich téchto
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prvku. Ve vzorcich oznacenych ..I" byl pomér Ti:B cca 1:2 (0.2%:0.4%). ve vzorcich
oznacenych IV byl tento pomér 2:1 (0.6%:0.3%) ve prospéch titanu. V obou téchto
materialech byl zaznamenan vyskyt Castic s pfimé&si titanu a tyto ¢astice byly jednozna¢né
urCeny jako TiB,. Byly stabilni pfi vech teplotach pfizihavani az do 1150°C. V materialu
I se zachovaly puvodni ¢astice a v materialu IV™ se ¢astice TiB; nove vytvofily. Jak
byvlo uvedeno, obsahoval material ..IV™ vice titanu a vSechen se nemohl vazat ve fazi
TiB,. Cast titanu zustala v matrici a je pravdeépodobné. Ze titan vytvaiel i ¢astice titan
karbidu. které¢ nemusely byt zaznamenany. Pii TEM byly pozorované Castice déleny
podle prvku. které¢ obsahovaly dle analyzy EDX (analyzou EDX neni mozné identifikovat
C nebo B v materialu). Difraktogramy byly porizeny pouze z omezeného poctu castic
z kazde skupiny. a proto mohlo dojit k zafazeni nékterych fazi titan karbidu do skupiny,

Ktera byla urcena jako TiB,.

Nejveétsi zmény v mikrostruktufe v prubéhu piizihavani byly zaznamenany
v materialu s primési boru (LII7). V tomto materialu se kromé 1z zminénych castic
primarnich fazi objevovaly drobné jehlice o rozmérech cca 10pum x 200 nm x 5 nm. Byly
ojedinéle pozorovany jiz v litém stavu, ale jejich hustota mnohonasobné vzrostla po
valcovani. Analyza difrak¢nich obrazcu je identifikovala jako faze Fe;B (typ Ni3P; tI32;
[4). Pomoci TEM byla ur¢ena orientace téchto ¢astic v matrici. Tyto jehlice se orientuyi
ve smérech <100>. Pfi1 pfizihavani hustota téchto jehlic se vzristajici teplotou klesa.
Misto nich lze pfi vysSSich teplotach pozorovat ovalné castice. Ty byly pomoci
elektronové difrakce urceny jako Castice BCry (typ BMny; oF48; Fddd ). Pii vyssich
teplotach byly v materialu pozorovany vrstevné chyby s poruchovym vektorem
R = k.[100]. Hodnotu konstanty 4 neni mozné v konvencéni TEM ur¢it. V literatufe [7] se
uvadi pro fazi B2 hodnota konstanty k=1/2. Song a kol. {8] pozorovali tyto vrstevné
chyby pomoci HRTEM a uvadéji jako pravdépodobnéjsi variantu k=+/3/2a. Ve
studované literatufe neni popisovan vyskyt vrstevnych chyb ve fazi DO; tak, jako

v naSem pripadé (pfi kaleni vzorku prakticky neni mozné zakalit fazi B2).

V materialu se tedy vyskytuji velmi tenké ¢astice orientované ve smérech <100>

matrice. Ve stejném druhu materialu byly objeveny také vrstevné chyby, které vznikaji na
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typu rovin {100}. Bor ma v téchto materialech vlastnost se nadmérné koncentrovat na
poruchach krystalografické miize a jeho vyskyt v matrici aluminidi Zeleza stabilizuje
vrstevné chyby [19]. Z uvedenych informaci bylo mozné vyslovit nasleduji hypotézu:
Bor se ¢aste¢né rozpustil v materialu a stabilizoval vrstevné chyby na rovinach {100}.
V blizkosti téchto rovin se zvysila koncentrace atomu boru. coz vedlo pii valcovani ke
vzniku drobnych protahlvch jehlicek. Protoze tvto ¢astice vznikly na vrstevnych chybach,
jsou v jednom ze svych rozméru velmi tenké. Pi zvySovani teploty se pii rozpousténi
jehlic bor dostaval do noveé vznikajicich castic BCry. V materialech prizihavanych na

[150°C je mozné pozorovat i puvodni vrstevné chyby. které vedly ke vzniku jehlicek.

U materialu ..I" a 11" se velikost zrna po valcovani zveétsila a u materialu 11" a
LIV zustala konstantni nebo se zmensSila. Jak v materialu I, tak v materialu IV™ je
v matrict rozpusténa velka cast pridanc¢ho titanu coz vede ke stabilizaci zrna a zabranéni

vyrazneému zvetSovani zrna.

Pr1 srovnani mikrostruktury vSech pozorovanych materialu jsme dosh k zavéru, ze
kazdy z materialu I, JII'"" a 11" ma uréity specificky mikrostrukturni rys. Pro material
.17 e to vyskyt ¢astic TiB, a vyrazné retézce ¢astic primarni faze (pravdépodobné C-Cr-
Fe). V materialu I zastava velikost zrna pfi prizihavani stejna a nevyskytuji se zde
popisované Castice primarni faze z materialu I a ,III". Pozorujeme vyskyt drobnych
castic tvofenych pravdépodobné karbidy titanu. Material ,III" se vyznacuje precipitaci
drobnych jehlicek FesB po vialcovani a jejich naslednou transformaci na BCry pii
zvySovani teploty prfizihavani. Matenal cislo . IV™ se podle svého slozeni muze
mikrostrukturné blizit vSem pfedchozim pozorovanym materialim. Z pozorovani
vyplynulo. Ze jeho mikrostruktura je podobna materialu . I (vyskyt ¢astic TiB,, ob¢asny

vyskyt ¢astic primarnich fazi) a materialu ,.II" (nerostouci velikost zrna).

B. Mechanicke viastnosti

1. Mikrotvrdost

Meéfeni mikrotvrdosti potvrdilo predpokladany charakter kfivky HV(T). Po

po¢atecnim ristu nastava kolem 600°C pokles, ktery je nasledovan ,,opétovnym riistem®.
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Tento charakter se projevil u vSech provedenych méfeni. Pokud zanedbame rozdily

zpusobené chybou méfeni lze ve vvsledeich pozorovat 3 zakladni vlivy mikrolegujicich

prvku na charakter této kfivky.

Hodnoty mikrotvrdosti vzorku 111 pi1 teplotach do 600°C jsou vySsi
nez hodnoty ostatnich vzorku. Vzhledem Kk vysledkum pozorovani
mikrostruktury se lze domnivat, ze duvodem pro tento efekt jsou
pozorovan¢ jehlice Fe;B. Ty maji pravdépodobne vyrazny vliv na
mikrotvrdost materialu. Rozmistnéni téchto castic v materialu by
vysvétlovalo 1 vyrazny rozptyl namérenych hodnot.

Pro material ..I" a 111" byl opétovny narust™ pozorovan pii teplotach
o 100 - 200°C nizsich nez pro materialy .II'" a . IV™. Tento rozdil je
pravdépodobné zpusoben mnozstvim rozpusténého titanu v matrici.
Jak bylo uvedeno v teoretickém uvodu, nasledny narust je
pravdépodobné zpusoben poklesem usporadani ve struktufe B2. NaSe
méfeni probihala za pokojové teploty a jak uvadi Cieslar a kol. [16] je
vzhledem k omezenym rychlostem kaleni prakticky nemozné ziskat ve
vzorcich o slozeni Fe-28Al strukturu B2 za pokojové teploty.
,Opétovny narust™ je pozorovan pouze pili méfeni prizihavanych
materialu za pokojové teploty. Sundar a kol. [17] (viz obr. 12)
nepozoroval pfi méfeni tvrdosti pfi dané teploté zadny nartst mérené
hodnoty prfi teplotach predpokladaného prechodu do faze B2. Cieslar a
kol. [16] popisuji. ze pokles hodnoty mikrotvrdosti s teplotou
ptrizihavani je spojen se snizovanim parametru uspofadani na dlouhou
vzdalenost ve fazi DO;. Z téchto informaci lze formulovat nasledujici
pravidlo. Pt1 kaleni materialu z teplot, kdy se material nachazi ve fazi
B2 dochazi k fazovému prechodu zpét na tazi DO;. Struktura ziskana
timto zpusobem vede k vySSim hodnotam mikrotvrdosti nez pro vzorky
kalené z teploty fazového prechodu. Pficinou muze byt napriklad vyssi
hodnota uspofadani na dlouhou vzdalenost. Titan patii mezi prvky.

které zvySuji teplotu tazového prechodu B2-DO;. Materialy
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s rozpuSténym titanem v matrici (A7 a .IV™) maji tedy vyssi teplotu
tohoto fazového prechodu. a tedy 1 vvssi teplotu. kdy dochazi k
..opetovnému narustu’.

e Hodnoty mikrotvrdosti materialu .. IV™ jsou pfi nizsich teplotach (do

800°C) nejnizsi ze vsech mérenych sad vzorku.
2. Tahové zkousky

Hodnoty pevnosti materialu pii vy3sich teplotach byly prevazné dany vlastnostmi
matrice. Porovnani vyslednych hodnot pevnosti pro nase vzorky s hodnotami uvadénymi
v literatute obsahuje tab. 3. Hodnoty uvadéné Morrisem a kol. [34] pro slitinu Fe-30Al i
Malkem a kol. [23] pro slitinu s piiméesi TiB; (Fe-30Al1-4Cr-1T1-2B) uvadéji autori

prepoctené pro deformaéni rychlost £ =107".

Hodnoty |  .I T n% Fe-30Al Fe;Al
| 02 (s TiB») (s Ti) (s Ti+B) [34] (T1B,)[25]
600°C | 288 MPa | 337 MPa | 313 MPa . 295 MPa
700°C 151 MPa | 221 MPa | 175MPa | 187 MPa | 159 MPa

800°C 87 MPa | 111 MPa | 94MPa | 79 MPa 125 MPa

Tab. 3 - Porovnani namérenych hodnot g s literarnimi udaji

Malek a kol. [23] uvadi rovnéz hodnoty taznosti pro stejnou slitinu. Porovnani
: ~ - . . Finl® . _3
shrnuje tab. 4. Hodnoty taznosti jsou uvedeny pro deformacni rychlost £=10".

Detormacni rychlost silné ovliviiuje A, proto nelze absolutni hodnoty pro stejné materialy

jednoduse srovnavat.

Hodnoty A | .I" WL LV FesAl
(s TiB,) (s Ti) (s Ti+B) | (TiBy)[23] |
T600°C | 038 0.35 0,27 055
700°C | 048 0,33 0,30 1,0
800°C 0.68 0,65 0,40 1,42

Tab. 4 - Porovnani namérenych hodnot taznosti (A) s literarnimi adaji
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/. pozorovanych materialu ma nejvyssi hodnoty pevnosti (og> a oy) pit viech
pozorovanych teplotach material ..II". Muze to byt zpusobeno zpevnénim matrice titanem
v kombinaci s vyskytem teplotné stabilnich ¢astic. Neoc¢ekavané chovani vykazuje ve
srovnani s ostatnimi materialy vzorek oznaceny jako .1V, Jeho pevnost je podobna jako
u ostatnich pozorovanych materialu. ale jeho taznost je pii vsech meéfenych teplotach ze
vSech nejnizsi. Pii teplote 800°C je taznost az o 35% niz8i nez u ostatnich vzorku.
Hodnoty taznosti jsou nizsi pii vsech teplotach. napt. pii 600°C o cca 20% vzhledem
K ostatnim vzorkum. Je mozné. ze jak nizkou taznost, tak nizké hodnoty mikrotvrdosti u

tohoto materialu (nejnizsi ze vsech) zpusobuje tentyz mechanismus,
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VL. Zaver

V prubchu této prace byla studoviana stabilita mikrostruktury aluminidu zeleza se
slozenim Fe-30Al1-4Cr. do kterych byly piidavany ruzné kombinace titanu a boru (v

kazdém vzorku se jeste vyskytovalo nezanedbatelné mnozstvi uhliku).

Na zaklad¢ vysledku pozorovani mikrostruktury je mozné navrhnout dalsi
mechanické zKkousky na téchto materialech. Jako velmi slibna se pro vytvoreni materialu
s dobrou creepovou odolnosti jevi slitina s piimési titanu (,.117), ktera splnuje vSechny
teoretick¢ pozadavky pro dobrou creepovou odolnost (velké zrno., homogenni
rozmistnéni drobnych stabilnich ¢astic). Kvuli nedostupnosti experimentalniho materialu
nebylo také mozné provést tahové zkousky na materialu s primési boru. ktery obsahuje
nové popsané podlouhlé castice. Tyto slibuji svym vlivem na mikrotvrdost vzorku

vvrazny vliv na mechanické vlastnosti.

Nejlepsi vysokoteplotni mechanické vlastnosti (pevnost) z méfenych vzorku
vvkazoval material s primési Ti (oznacovany jako II"). V kombinaci s jeho potencialni
dobrou creepovou odolnosti je nejvhodné¢)Sim kandidatem z pozorovanych slitin pro dalsi
zkoumani s cilem dosahnout kvalitni nahrady nerezovych oceli s dobrou vysokoteplotni

pevnosti.
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