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Abstrakt

Tato diplomova prace se zabyva zpracovanim vysokoentropickych slitin s ptidavkem
kvazikrystali metodou slinovani plazmatickym vybojem. Cilem je posouzeni vlivu obsahu
kvazikrystalickych ¢astic na strukturu materidlu a jeho otéruvzdornost. Reserse je ¢len¢na do
nékolika sekci. Prvni ¢ast zaujima obecny popis vysokoentropickych slitin a kvazikrystali,
véetné jejich vlastnosti a zpilisobu vyroby. Dal§i Cast je vénovana slinovani pomoci
plazmatického vyboje a problematice opotiebeni. V experimentalni ¢asti byly vzorky slinuty
pti teploté¢ 1100 °C, podrobeny analyze pomoci skenovaciho elektronového mikroskopu a
rentgenové difrakci a testovany na odolnost proti opotiebeni metodou pin-on-disk. Bylo
zjisténo, Ze s rostoucim obsahem kvazikrystalickych c¢astic v materialu dochéazi ke zvySovani
otéruvzdornosti.

Klicova slova

Vysokoentropicke slitiny, kvazikrystaly, mechanické legovani, slinovani plazmovym vybojem,
mikrostruktura, otéruvzdornost

Abstract

This diploma thesis deals with the processing of the high-entropy alloys with the addition of
quasicrystals by the spark plasma sintering method. The aim of this thesis is to evaluate the
influence of quasicrystals content on the microstructure and wear resistance. The literature
review part is divided into several section. The first part is an overview of high-entropy alloys
and quasicrystals, including their properties and production methods. The next part pertains to
spark plasma sintering and the wear phenomenon. In the experimental part, spark plasma
sintering compacts were produced at 1100 °C and an analysis was performed using scanning
electron microscope as well as X-ray diffraction and their tribological properties were measured
by the pin-on-disc method. It was found that increasing the content of quasicrystals triggered
an improvement in the compacts’ wear resistance.

Key words

High-entropy alloys, quasicrystals, mechanical alloying, spark plasma sintering,
microstructure, wear resistance
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1 UVOD

Bézné kovové slitiny jsou tvofeny majoritnim prvkem s pfidavkem dalSich prvka, které
ovlivituji vysledné vlastnosti daného materialu. Oproti tomu vysokoentropické slitiny
ptredstavuji naprosto odliSny pohled na slozeni kovovych materiali. Jsou tvofeny péti a vice
prvky v pfiblizné¢ ekviatomarnim poméru. Jedine¢nost takto tvofené struktury v sobé ukryva
ojedin€lé principy probihajici uvnitf téchto materidlt, diky nimz disponuji zajimavymi
vlastnostmi, jako je napf. vysoka tvrdost, nizka tepelna a elektricka vodivost, a také odolnost
vuci opotiebeni. Neni divu, Ze jsou tyto slitiny stale vice zkoumany, nebot’ jejich potencial jesté
nebyl zcela dosazen.

Kvazikrystaly, jako nahodné objevené latky vykazujici nezvyklou strukturu, byly objeveny
Vv 80. letech minulého stoleti. Zpoc¢atku tento objev Celil velkému skepticismu, nebot’ sledované
strukturni slozeni vykazovalo do té doby nepochopitelné zakonnosti, zejména Cetnosti osy
rotace, které se zcela vymykaly béznym krystalickym latkam. Ackoliv jejich struktura stale
nebyla zcela jednoznaéné popsana, vykazuji tyto materialy slibné vlastnosti, predevsim
v oblasti tribologie.

Poskozeni otérem pifedstavuje ve strojirenské praxi znaény problém. Zanedbavani této
problematiky vede Kk nevratnym poskozenim strojnich soucasti, coz ve vysledku zvySuje
energetickou i finanéni zatéz. Ba dokonce je Gasto piicinou nehod a tragédii. Uginna obrana
vici poskozeni otérem spociva ve vhodném pouziti maziv. Jina cesta pro snizeni opotfebeni
otérem souvisi s nanadsenim vhodnych odolnych povlakii na povrch namahaného materialu,
pfipadné v odolnosti materialu samotného.

Cilem této prace byla vyroba vysokoentropické slitiny cestou mechanického legovani a jeji
naslednd kompaktace s ptimési kvazikrystalickych ¢astic metodou SPS (spark plasma sintering,
slinovani plazmovym vybojem). Hlavni motivaci bylo studovani vysledné mikrostruktury
vyrobenych kompaktil a pfedevS§im nasledné testovani jejich odolnosti vii¢i otéru.
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2 RESERSE LITERATURY

V nasledujici kapitole je pojednano o vysoce entropickych slitindch, jmenovité o historii
vzniku, rozdéleni dle danych definic, a pfedev§im o zakladnich principech, které tyto
materialech vykazuji. Zvlastni pozornost je vénovana slitin¢ Alo2C015CrFeNiysTi, ktera je
soucasti experimentu této prace. Dale jsou popsany zakladni informace o kvazikrystalech a
jejich specifické vlastnosti, pficemz specidlni pozornost je vénovana kvazikrystalim systému
Al-Cr-Fe, které jsou soucasti experimentalniho planu a popis technologie slinovani plazmovym
vybojem. Zavér kapitoly je vénovan problematice poskozeni materialti otérem a jeho testovani.

2.1 Slitiny s vysokou entropii

Slitiny s vysokou entropii (high-entropy alloys, dale jen HEA) zaznamenavaji zvySenou
pozornost predev§im z divodu jejich unikatniho slozeni, mikrostruktury a mechanickych
vlastnosti. Nejéastéji se jedna se slitiny slozené z péti a vice prvki v pfiblizné ekviatomarnim
slozeni [1].

Prvni zaklady HEA byly polozeny koncem 18. stoleti némeckym chemikem a metalurgem K. F.
Achardem, ktery se zabyval vyrobou a naslednym studovanim zakladnich vlastnosti slitin s vice
hlavnimi prvky (nejcastéji péti az sedmi). Ackoliv ve své praci poukazoval na fakt, ze vlastnosti
jednotlivych slitin se vyrazné 1isi oproti ¢istym koviim a je zapottebi dal$iho testovani, ziistala
tato prace u dalSich svétovych metalurgli bez odezvy a postupné zistala vV zapomnéni [2].

O pocatek hlubsiho poznani v oblasti HEAs se koncem 20. stoleti zaslouzili nezavisle na sobé
J. W. Yeh na Taiwanu a B. Cantor ve Velké Britanii, a ktefi svymi studiemi vyznamné zménili
dosavadni konzervativni pohled na slozeni slitin. Cantor a kol. se ve své praci [3] v roce 1981
zabyvali pfipravou ekviatomdrnich slitin za pouziti az 20 riznych prvki. Bylo zjisténo, ze
pétislozkova slitina Fe2oCra0Mn2oNi2oCo20 byla tvofena jedinym tuhym roztokem s kubickou
plosné stiedénou krystalickou miizkou (FCC). Tato publikace byla zvetejnéna néasledné az
v roce 2004. Yeh se viceslozkovymi slitinami zabyval od roku 1995. Domnival se, Ze vysoka
slu¢ovaci entropie hraje vyznamnou roli pfi tvorbé jednofazového tuhého roztoku u HEA
namisto vytvafeni intermetalickych fazi (IF). Spolu se svym studentem K. H. Huangem v roce
1996 zacali s vyzkumem pfiblizn¢€ 40 ekviatomarnich slitin s péti az deviti sloZzkami a nasledné
u téchto slitin pozorovali jejich mikrostrukturu, tvrdost a korozni odolnost. Vysledky
pozorovani odhalily vysokou tvrdost jednotlivych slitin, ktera se pohybovala v rozmezi 590—
890 HV a vybornou korozni odolnost vii¢i kyselinam (HCI, H2SO4, HNO3 a HF). V roce 2004
byl Yehem a kol. publikovan ¢lanek [4], ve kterém se poprvé objevuje termin ,,vysoko-
entropicka slitina®, tudiz se da konstatovat, ze je to pravé on, kdo dal viceslozkovym slitindm
tento nazev [2, 5].

2.1.1 Definice HEA

Existuje vice definic, které se snazi popsat vysokoentropické slitiny. Dnes jsou nejvice
uznavané dvé cesty. Jednou z nich je definice podle chemického slozeni slitiny, druhou pak
definice podle velikosti entropie.

Definice dle chemického sloZeni

Podle této definice jsou HEA definovany jako slitiny obsahujici alesponi 5 a vice primarnich
prvkd, pficemz obsah jednotlivych prvki se musi pohybovat v rozmezi 5-35 at. %. Tato
definice pripousti i obsah doprovodnych prvkd, které vS§ak musi byt v mensim mnozstvi, nez
stanovenych 5 at. %. Definici 1ze jednoduse popsat pomoci nasledujicich rovnic:
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Nptaoni = 5; 5 at.% < ¢; < 35 at. % (2.1)
Nyedtejsi = 05 ¢ < 5 at. %, (2.2)

kde Npiavni @ Nvediejsi udava pocet hlavnich a doprovodnych prvki, i a ¢j udava koncentraci
hlavnich a doprovodnych prvki v at. % [6].

Definice dle entropie

Mikrostruktura HEA je idealné tvotena pouze jednou fazi. Nejvetsi podil na vysledné struktute
slitiny, a tudiz tvorbé co nejmensiho poctu fazi ma pravé tzv. konfiguracni entropie. Tato
definice formuluje HEA jako slitiny, jejichz hodnota konfigura¢ni entropie vychazi z rovnice:

Scony = R-Inn, (2.3)

kde Scont [J:K™-mol] je konfiguraéni entropie systému, R [8,314 J-K'*-mol] je univerzalni
plynova konstanta, n je pocet prvki, z nichz se sklada tuhy roztok. Z rovnice (2.3) je patrné, ze
s pribyvajicim poétem prvki roste i celkova entropie systému. Pro HEA plati, ze hodnota
Sconf>1,61'R [1]. Hodnoty pro slucovaci entropii v zavislosti na poc¢tu prvka lze vycist
z tabulky 1.

Tabulka 1 Hodnoty slucovacich entropii dle poctu prvkii v systéemu [2].
n|1|2|3|4|5|6|7|8|9|10
0 | 0,69-R| 1,1-R| 1,39-R| 1,61-R| 1,79-R| 1,95-R | 2,08 R | 2,2'R | 2,3'R

Sconf

Materialy s niz8i konfiguracni entropii, nez je 1,61-R lze rozliSovat na tzv. sttedné-entropické
slitiny (0,69-R < Sconf < 1,61-R), jsou to nejcastéji slitiny o 3 az 4 prvcich. Pfikladem mtzou
byt niklové superslitiny. Dale na nizko-entropické slitiny (0 < Sconf < 0,69-R), napf. oceli.
Posledni skupinou jsou tzv. vysoce Cisté materialy slozené cCisté z jednoho prvku a kde se
hodnota konfiguraéni entropie rovna nule [6]. Piehledné rozdéleni materialu dle hodnoty
konfiguracni entropie Ize vidét na obr. 2.1.

Obr. 2.1 Rozdeéleni materialii dle hodnoty konfiguracni entropie [6].
12



2.1.2 Zakladni principy HEA — ,,Core effects*

Za unikatnimi vlastnostmi a vyslednymi mikrostrukturami HEA, diky kterym se ¢asto odliSuji
od béznych konvenénich slitin, stoji n€kolik faktori. Mezi nejzakladnéjsi patii: efekt vysoké
entropie, vliv pomalé difuze, distorze miizky a koktejlovy efekt. Souhrnné se tyto faktory
nazyvaji jako tzv. core effects [1].

Efekt vysoké entropie

vvvvvv

hodnota celkové entropie urcuje stabilitu a vyslednou tvorbu jednotlivych fazi. Obecné se
predpokladalo, ze u ekviatomarnich, nebo u koncentraci blizkych ekviatomarnim slitinam
budou vznikat pfevazné intermetalické faze. Pokud by tato hypotéze byla spravna, dal by se
celkovy pocet fazi tvofenych v systému predikovat pomoci Gibbsova fazového pravidla, které
je dano vztahem:

P=C+1-F, (2.4)

kde P je pocet fazi, C je pocet komponent, F je pocet stupiii volnosti. To by v praxi znamenalo,
ze u Sestislozkové slitiny by v invariantnim systému (= bez stupnd volnosti) existovalo celkem
7 tazi. Bylo vsak zjisténo, ze HEA maji tendenci tvotit mnohem jednodussi strukturu a typicky
se skladaji z mnohem mensiho poctu fazi, pficemz misto intermetalickych fazi maji ptevazné
snahu tvofit komplexni tuhy roztok [1, 7].

Tvorba jednotlivych fazi v systému se tidi dle rovnice pro Gibbsovou volnou energii:
AG = AH —TAS, (2.5)

kde G [J] je Gibbsova volna energie, H [J] je entalpie, T [K] je teplota a S [J-K™'] je entropie
systému. Minimalni hodnota této energie piedstavuje rovnovazny stav systému. Je-li hodnota
konfiguraéni entropie dostate¢né¢ vysoka, dochazi k prevyseni vlivu celkové entalpie a nasledné
ke vzniku tuhého roztoku bez ptitomnosti dalSich intermetalickych fazi. Hodnota entropie
tuhého roztoku u HEAS je obecné mnohem vyssi neZ entropie intermetalik. Proto vliv vysoké
entropie vétSinou inklinuje k tvorbé jednofazového tuhého roztoku a obecné zjednodusuje
vyslednou mikrostrukturu. Tento jev je lze vysvétlit obsahem vys§Siho poctu prvki v tuhém
roztoku nez u IF. Pokud se vSak v HEA vyskytuji slouceniny s dostate¢né vysokou entalpii,
muze dochazet k tvorbé stabilnich IF. Lze konstatovat, ze vyslednd mikrostruktura je
vysledkem mezi hodnotou entropii tuhého roztoku a entalpii intermetalik [2, 6, 7, 8].

Vliv pomalé difuze

Difuze a kinetika fazového piechodu u HEA probiha mnohem pomaleji, nez je tomu u béznych,
konvenénich slitin. Tento jev je zpusoben piedevS§im dvéma skuteCnostmi. Pfitomnost
rozdilnych sousednich atomi v uzlovych bodech krystalové miizky vede k rozdilnym
meziatomovym vzdalenostem, a tudiz i k rozdilim v jejich meziatomovych vazbach. V okoli
pfipady. Atom presko¢i ze svého mista do vakantni nizkoenergetické oblasti a uvizne v
»energetické pasti” (viz obr. 2.2). Pro jeho dalsi pohyb je nutné zvysit jeho aktivacni energii,
aby mohl pfekonat pomyslnou bariéru. V opaéném piipade atom preskoci do energeticky vyssi
oblasti, a tudiz ma i vyssi Sanci se pohybovat dale bez nutnosti dalsi aktivacni energie. Obé tyto
moznosti vSak snizuji difizni koeficient systému.

Druhy dtvod, pro¢ difuze u HEAs probihd pomaleji, nez u béZznych slitin je fakt, ze kazdy prvek
obsazeny v HEAs difunduje rozdiln¢, ma rozdilny difuzni koeficient. Tato vlastnost pak
vyrazné ovlivituje tvorbu novych fazi, nebot’ prvky s nizS§im difuznim koeficientem nejsou
schopny dostate¢né redistribuce, a proto brani tvorbé novych fazi [9, 10].
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Obr. 2.2 Pomysiné nizkoenergetické oblasti — ,, pasti““ [6].

Vliv pomalé difuze vsak ptimo ovliviiuje vysledné vlastnosti danych HEA. Diky tomuto efektu
se tyto slitiny mohou pys$nit odolnosti vii¢i hrubnuti zrna, stabilit¢ za zvySenych teplot a
V ptipad¢ precipitace novych fazi se da o¢ekavat vzhledem k pomalé difuzi jejich jemnozrnna
struktura [9].

Distorze mrizky

Krystalova mtizka u HEA je tvofena vice prvky S rozdilnym atomovym polomérem, coz ma za
nasledek jeji deformaci. Rozdil v deformaci mezi HEA a jednoduchymi jednoprvkovymi
materialy pro miizku prostorové stiedénou (BCC) lze ilustrovat na obr. 2.3. Stisnéné vétsi
atomy maji tendenci od sebe odpuzovat sousedni atomy, na rozdil od mensich, které¢ maji kolem
sebe mnohem vice prostoru a snazi se zaujmout stabilni polohu. Napéti miizky, které je
generované jeji deformaci, zvySuje jeji vnitini energii, coZz se projevuje predevSim na
mechanickych vlastnostech daného materidlu. Napiiklad distorze mfizky brani pohybu
dislokaci — projevem je zpeviiovani tuhym roztokem slitiny. Deformace miizky mize byt
vlivem velkych atomt natolik zna¢na, ze mize dochazet k celkové distorzi krystalové miize a
tvorbé amorfnich fazi [2, 6].

One-component alloy Five-component alloy

E
Obr. 2.3 Schéma deformace mrizky BCC pro jednoslozkovy a pétislozkovy systém [2].

Distorze miizky dale ovliviiuje ty vlastnosti materidlu, které jsou zalozeny na pohybu ¢astic
skrze material, protoze deformovana krystalova miizka zvysuje jejich rozptyl a znesnadnuje
jejich pohyb (viz obr. 2.4). Mezi tyto vlastnosti patii napf. elektricka a tepelna vodivost. Dal§im
typickym disledkem pro HEA je nizka intenzita pikt pfi rentgenové difrakci (XRD) [2, 10].
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Obr. 2.4 Zobrazeni interakci (dislokace, elektrony, fonony, rentgenové zareni) skrze
zdeformovanou krystalovou mrizku [10].

Koktejlovy efekt

Pojem koktejlovy efekt vyjadiuje ur€itou souvislost mezi chemickym sloZenim a vlastnostmi
slitiny. Poprvé tento termin pouzil v kontextu pro viceprvkové slitiny R. Ranganathan ve svém
¢lanku [11]. Viceprvkova slitina vykazuje takové vlastnosti, které nemohou byt dosazeny pouze
puisobenim samotnych prvki. Da se hovofit o jistém synergickém ucinku danych prvki
obsazenych ve slitiné [1, 2].

V soucasné dobé¢ je vliv koktejlového efektu na vysledné vlastnosti HEAs stale neprobadanou
oblasti. Dosud neni vysvétlen fundamentalni princip jednotlivych jevi, tudiz se neda zcela jisté
predikovat chovani takové slitiny [1].

2.1.3 Mikrostruktura

Obecné pro tvorbu substituéniho tuhého roztoku ve slitinach plati tzv. Hume-Rotheryho
pravidla:

= Rozdil ve velikosti atomi nesmi byt vyssi nez 15 %.
= Krystalova miiZzka obou prvkll musi byt totozna.

= Podobnost v poctu valenénich elektrond.

= Blizka hodnota elektronegativity u obou prvki [1].

Pro HEA vsak tyto pravidla neplati zcela. Naptiklad slitina AICOCrFeNiTi tvofena BCC tuhym
roztokem [12] se sklada jak z prvku s FCC m#izkou (Al, Ni), tak i BCC (Cr, Fe) ¢i Sestere¢nou
tésné uspotadanou miizkou HCP (Co, Ti). Al a Cr maji dale vyrazné niz$i elektronegativitu nez
ostatni prvky. Z toho plyne, ze nadfazenost nad Hume-Rotheryho pravidly mé pravé hodnota
konfigurani entropie dané¢ho systému, a pravé ta nejvyssi meérou ovlivituje vyslednou
mikrostrukturu a pfipadnou tvorbu tuhych roztoku [1].

Guo a spol. [13] stanovil pro predikci vysledné mikrostruktury dané HEA slitiny parametr VEC
(valence electron concentration, koncentrace valencnich elektronti), ktery je dan nasledujicim
vztahem:

VEC = in ' VECi, (24)

kde xi jsou atomarni procenta i-t€ho prvku a VEC; je koncentrace valen¢nich elektrond i-tého
prvku [13].

15



Tento ptistup byl pouzit pro slitinu AlxCrCuFeNiy, kde bylo zjisténo, ze pii nizkém obsahu Al
je slitina tvofena tuhym roztokem FCC. S rostoucim obsahem Al pak dochazi k poklesu
hodnoty VEC a vytvafi se stabilngjsi tuhy roztok BCC.

Tuhy roztok tvoteny krystalovou miizkou BCC lze ocekavat pti hodnoté VEC < 6,8 a tuhy
roztok s miizkou FCC se da predikovat pro hodnotu VEC > 8. Hodnoty VEC v intervalu mezi
tvorbou BCC a FCC predstavuji vznik duplexni slitiny, kterd je tvofena smési BCC a FCC
tuhych roztoku (viz obr. 2.5) [13].

‘ ™ AlCo, CrCuFeNi; @ AICoCr, CuFeNi
| * M A AlCoCrCu, FeNi; ¥ AlCoCrCuFe, Ni

[>® ! & AICoCrCuFeNi, ; AlCo CrCu, FeNi

‘ “4 AlCo CrCu FeNi; < AlCo CrCu FeNi

[E % o s\l(\n(.r‘(. u, \_FC\,“ ‘ Al(‘o(‘r(‘u” Fg\l

% AlCoCrCu, FeNi; Y AICoCrCu, FeNi

* W ® CrCuFeMnNi; @® CoCrFeMnNi
. m ™ Al CrCuFeMnNi; [0 Al CrCuFeMnNi
R A Al LCrCu FeMnNi; ¥ Al CrCuFe MnNi

Nranyy
Av Al CrCuFeMn Ni; MoNbTaW
=R [> MoNbTaVW; O AIB MnNiTi
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Obr. 2.5 Struktury tuhého roztoku vybranych HEA podle VEC rozdéleni [14].

2.1.4 Vlastnosti HEAs

V predchozich kapitolach byly nastinény charakteristické principy vyskytujici se v systému
HEA, od kterych se nasledné odrazi jejich specifické vlastnosti. Vlivem pomalé difuze lze
ocekavat stabilitu za vysokych teplot, vlivem distorze miizky pak nizkou tepelnou a elektrickou
vodivost. V piipadé obsahu korozivzdornych prvk, jako jsou napiiklad Cr a Ni se da ocekavat
1 vysoka korozivzdornost téchto slitin.

Mechanické vlastnosti HEA jsou velmi riznorodé a odviji se vyhradné od struktury jejiho
tuhého roztoku. Slitiny, které jsou tvofeny tuhym roztokem FCC, jsou plastické a vykazuji nizsi
pevnost v porovnani se slitinami tvorené vyhradné tuhym roztokem BCC. Takové slitiny jsou
naopak charakterizovany nizsi plasticitou [15].

V nésledujicich tadcich jsou uvedeny nékteré tyto vlastnosti V kontextu se zkoumanymi
slitinami.

Tvrdost

Obecné se mechanické vlastnosti HEA daji ovlivnit podilem BCC a FCC tuhych roztoki —
zménou chemického slozeni danych slitin. Ptikladem je slitina AlxCoCrFeNi, u které byl
zkouman vliv podilu Al. S rostoucim podilem Al se slitina piivodné tvofena tuhym roztokem

FCC transformovala na tuhy roztok BCC, pfi¢emz doslo az k pétindsobnému narGstu tvrdosti
(viz obr. 2.6) [16].
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Ke zvyseni tvrdosti slitiny mize dochazet i z davodu tvorby IF, naptiklad z divodu zvySeni
obsahu jednoho z prvka slitiny. V praci [17] studovali vliv obsahu Nb ve slitiné AICoCrFeNi.
S naristem podilu Nb dochazelo k tvorbé Lavesovy faze typu (CoCr)Nb s HCP krystalickou
miizkou. ZvysSeny podil této faze vedl ke zvyseni tvrdosti, jak znazornuje obr. 2.7 [17].
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Obr. 2.6 Viiv struktury tuhého roztoku na tvrdosti v zavislosti na obsahu Al [16].
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Obr. 2.7 Vliv obsahu Nb na tvrdost slitiny AICoCrFeNbxNi [17].

Vlastnosti za zvySenych teplot

Pti namahani za zvySenych teplot dochazi ke zvySeni plasticity na tkor sniZzeni pevnosti slitiny.
Vlivem pomalé difuze se vSak predpoklada, Ze st HEA své mechanické vlastnosti uchovaji i za
zvySenych teplot. Piikladem je slitina AlosCoCrCuFeNi, na které byl pravé studovan vliv
rostouci teploty na jeji mechanické vlastnosti. Slitina pfipravovana metodou obloukového
taveni ve vyzihaném stavu vykazovala mnohem lepsi mechanické vlastnosti nez bézna
austeniticka korozivzdorna ocel. Bylo zjisténo, Ze v intervalu teplot 300-600 °C dochazi
Kk vytvrzovani slitiny zptisobenou precipitaci z presycené tuhé faze BCC a z IF bohatych na Cu.
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Tento jev lze pozorovat na obr. 2.8. Slitina v§ak nedosahuje takovych mechanickych vlastnosti
za tepla, aby se mohla rovnat superslitindm na bazi Ni [18]. ReSenim muze byt piidavek
zaruvzdornych kovl do slozeni slitiny, jako jsou napi. Nb, Ta, Mo, W a Zr [8].
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Obr. 2.8 Tvrdost, mez kluzu, mez pevnosti a taznost v zavislosti na teploté pro slitinu
AlosCoCrCuFeNi [18].

Vlastnosti za sniZenych teplot

Pro slitiny tvofené predevSim tuhym roztokem BCC miuiZe byt kritické pouziti nizké teploty,
protoze tento typ miizky vykazuje tranzitni chovani. Na druhou stranu za snizenych teplot
vykazuji mnohem vyssi pevnosti, nez je tomu u miizek FCC [15].

Vliv nizké teploty na mechanické vlastnosti byl zkouman na slitiné AICoCrFeNi, tvofené
jednofazovym tuhym roztokem BCC za teploty kapalného dusiku (-196 °C). Pro tuto slitinu
nebylo vypozorovano zadné tranzitni chovani. V porovnani s pokojovou teplotou vykazuje
slitina mnohem vys$$i mez kluzu pravé za teploty kapalného dusiku (viz obr. 2.9) [19].

3,000 4 a 3,500 4 b
’i 2,500 4 ? 3,000
& & 2,500
= 2,000 2
3 g 2,000
g 1,500 g _—
(] . w - .
@ 1,000 AlICoCrFeNi © AlICoCrFeNi
'g 298 K '._3. 1,900 77K
. 4 1 . 4 1
500+ strainrate=2x10" s e strainrate=2x10"s
0 2 4 6 8 10 12 14 16 0 2 B 6 8 10 12 14 16
True strain (%) True strain (%)

Obr. 2.9 Tahovy diagram slitiny AICoCrFeNi a) za teploty 20 °C b) -196 °C [19].
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Odolnost proti opotiebeni

Odolnost proti otéru patii mezi nejvyznamnéjsi vlastnosti HEA, proto se na tuto oblast zaméiuje
¢im dal vice studii. Napiiklad pro slitinu AlxCoCrCuFeNi byl zkouman vliv obsahu Al na
odolnost proti adheznimu opotiebeni. Bylo zjisténo, Ze se zvySujicim se obsahem hliniku
dochazi k vzristajicimu podilu tvrdé BCC faze, a tudiz s timto jevem roste i celkova tvrdost.
Koeficient opotiebeni klesa a méni se mechanismus opotiebeni — Z delamina¢niho opotiebeni
na oxidacni. Zavislost obsahu Al na tvrdosti a opotiebeni 1ze vidét na obr. 2.10 [20].
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Obr. 2.10 Tvrdost dle Vickerse a koeficient opotrebeni slitiny AIxCoCrCuFeNi s ruznym
obsahem Al [20].

2.1.5 Zpisoby vyroby

Metody vyroby HEA lze rozdélit do kategorii dle skupenstvi, v jakém se vychozi material pro
vyrobu nachazi. Jedna se o metody ptipravy z pevné, kapalné i plynné faze. Vysledné produkty
HEA mohou byt ve formé& objemovych odlitkt, vysoce legovanych praski, vlaken, ¢i tenkych
povlaku [2].

Vyroba HEA ztuhé faze se provadi tzv. mechanickym legovanim. Jedna se o metodu
vyuzivajici prasky Cistych kovl nebo prasky jiz legované. Tato metoda patii mezi ¢im dal
vyuzivanéj§i metody pro vyrobu menSich vzorki, proto své uplatnéni nachézi predevSim
Vv oblasti vyzkumu. V soucasné dobé& je vSak nejcastéjsi metodou vyroby ptiprava z kapalné
faze. Jedna se zejména o metody obloukového taveni a indukéniho ohfevu, tedy metody
metalurgické. Mezi metody pfipravy z kapalné faze patii i povlakovaci metody Zarovym
nastiikem a laserové navatovani. Z plynné faze se pak HEA pfipravuji ve formé tenkych
povlakl. Vyuzivanou metodou jsou zde zejména procesy PVD (physical vapour deposition,
fyzikalni depozice z plynné faze), napi. magnetronové naprasovani [1, 2, 15].

Na nasledujicich fadcich budou popsany vybrané metody pifipravy HEA materialt. Jelikoz se
prace zaobirala metodou mechanického legovéani, bude pravé tato metoda popséana
nejpodrobnéji.
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Obloukové taveni (arc melting)

K taveni dan¢ho materialu se vyuziva vysokych teplot, kterych je schopen dosdhnout elektricky
oblouk mezi wolframovou elektrodou (zaporna) a elektrodou kelimku Vv peci (kladna). Béhem
procesu muze teplota dosahovat teploty az 3000 °C. Teplota taveni je regulovana velikosti
elektrického proudu prochazejicim elektrickym obloukem. Diky vysokym teplotdm oblouku je
tato metoda schopna roztavit vSechny prvky, ze kterych se bézn¢ HEA pftipravuji, tudiz je
vhodna mj. i na piipravu zaruvzdornych vysokoentropickych slitin, které se skladaji z prvka
S vyssi teplotou taveni. Nevyhodou je fakt, ze u prvkl s vyrazné nizsi teplotou taveni muze
dochazet k odpatfovani. Pro tyto prvky je mnohem vhodnéjsi metoda indukcniho ohfevu.
Schéma pece pro obloukové taveni je zobrazeno na obr. 2.11 [1, 21].
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Obr. 2.11 Schéma pece pro obloukové taveni [22].

Fyzikalni depozice z plynné faze (PVD napraSovani)

Obecné je metoda napraSovani jedna z moznosti depozic z plynné faze. Princip spociva v
,bombardovani* neboli odprasovani povrchu pevného terce (katody) pomoci iontl pracovniho
plynu, kterym je nejcastéji argon. Tyto odprasené atomy se poté rozptyluji na povrchu substratu
(anody) a vytvaii na ném tenkou vrstvu. lonizace pracovniho plynu je zplisobena vznikem
doutnavého vyboje pomoci stejnosmérného napéti a nizkého tlaku v pracovni komote, ve které
k danému dé&ji dochazi. Schéma této metody je ilustrovano na obr. 2.12. Terce jako zdroj HEA
materidlu se nejCastéji vyrabéji metodou taveni, nebo pomoci mechanického legovani a
naslednym slinovanim. Nevyhoda povlakovani touto metodou spociva v obtiznosti zajistit
ekviatomarni sloZzeni daného povlaku [5, 22].
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Obr. 2.12 Schéma metody naprasovani pro vyrobu HEA povlaku [23].

Mechanické legovani

Piiprava HEA ztuhé faze probiha metodou mechanického legovani (ML). Vychozim
materialem pro piipravu téchto slitin jsou vysoce Cisté prasky, ze kterych se dana slitina sklada.
Princip spoc¢iva v mleti téchto praSka ve vysokoenergetickém mlyné za ptitomnosti vhodného
mleciho média, nejcastéji kovovych kulicek. V prubéhu procesu pak nastava nékolik déja
vedoucich k rovnovaznému slozeni vysledného prasku, kde by kazda samotna castice
namletého prasku méla byt za idedlnich podminek mleti slozena z vychoziho poméru vlozenych
praskt. Nasledné je nutné vyhotoveny prasek zkonsolidovat vhodnou technikou, jako je
naptiklad izostatické lisovani za tepla (HIP, hot isostatic pressing) nebo slinovani pomoci
plazmového vyboje (SPS, spark plasma sintering) [24-26].

Pocatek ML se datuje ke konci 60. let 20. stoleti zasluhou J. Benjamina [27], ktery se Se svymi
kolegy zabyval moznosti vyroby niklovych superslitin zpevnénych disperzi oxidickych ¢astic
(tzv. ODS slitiny) pro pouziti do plynovych turbin. Vyroba ODS materiali metodou ML je
umoznéna diky rovnomérné distribuci oxidickych ¢astic v materidlu za soucasného zvySovani
rozpustnosti legujicich prvkd béhem celého procesu. Dnes se touto metodou vyrabi i HEA,
nicméné je tato metoda vhodna 1 pro syntézu material s nano ¢asticemi ¢i kvazikrystalickymi
fazemi [24, 26].

V prubéhu ML dochazi k vzajemné interakci mezi mlecim médiem a vychozimi prasky, coz
vede k n€kolika soubéznym procesim. Z makroskopického hlediska se mluvi pfedevsim o
plastické deformaci €astic praski a jejich naslednému deformaénimu zpevnéni, spojovani ¢astic
metodou studeného svafovani a tvorbu intermedialnich fazi, které jsou vSak neustalymi narazy
rozmélnovany. Vysledkem je velmi jemna mikrostruktura Vyrobeného prasku (viz obr. 2.13).
Z pohledu mikroskopického probihaji béhem ML difuzni procesy, které umoznuji homogenitu
V celém objemu prasku [24, 26].
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Obr. 2.13 Schéma vzajemné interakce mezi mlecimi kulickami a samotnymi casticemi prasku,
Sipky znazornuji smeér pusobent sil [24].

Na zacatku procesu ML dochazi ptedev§im ke spojovani samotnych Castic, protoze maji
tendenci se plasticky deformovat na ukor jejich rozpadu. Vznikaji tak ¢astice s lamelarni
strukturou. Béhem opakovanych plastickych deformaci zptisobenych interakci mleciho media
a samotného prasku vsak dochazi ke zplostovani téchto ¢astic vedouci ke snizovani vzdalenosti
jednotlivych mezilamelarnich vrstev. Tento jev je doprovazen postupnym zpeviiovanim
samotnych castic vlivem zvySujiciho se poctu dislokaci uvnitt mikrostruktury a zvySenim
tvrdosti. Dochazi vSak i ke zvySeni kiehkosti, coz zvySuje i nésledny rozpad castic, ¢imz
dochazi k celkovému zjemnovani legovaného prasku. ZvySenym rozpadem c¢astic se generuji
nové povrchy, které usnadiiuji opétovné spojovani a tvorbu aglomeratu.

Po urcité dob¢ nastane mezi rozpadem a spojovanim castic rovnovazny stav. V této dobé by jiz
méla mit kazda Castice sloZeni prvkil v odpovidajicim poméru, ve kterém byly samotné prasky
namichany. Zavislost velikosti ¢astic na mleci dob¢ lze pozorovat na obr. 2.14 [24].
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Obr. 2.14 Zavislost velikosti ¢astic na dobé mleti [24].

Vlivem plastickych deformaci se uvniti samotnych ¢astic nachdzi mnoho strukturnich defektt
jako jsou vakance, dislokace, vrstevné chyby, ale 1 zvySeny pocet hranic zrn. VSechny tyto
poruchy maji za nasledek zvySenou difuzivitu prvkl v matrici béhem procesu, coz usnadiiuje
celkové legovani prvki a zvySuje jejich rozpustnost [24].

2.1.6 Slitina Alo2C015CrFeNiisTi

Na konkrétni systém vysoce entropické slitiny Alo2Co15CrFeNiysTi bylo jiz provedeno nékolik
studii, které se zamé&fovaly piedevsim na jeji mikrostrukturu a odolnost vici otéru. Ku prikladu
Vv praci [28] se zabyvali rozdilem v mikrostruktufe mezi touto HEA pfipravenou mechanickym
legovanim s naslednou konsolidaci metodou SPS a HEA pfipravenou metodou indukcniho
taveni. Dale byly zkoumany jejich mechanické a tribologické vlastnosti. Bylo zjisténo, ze HEA
piipravena metodou praskové metalurgie vykazuje mnohem jednodus$si mikrostrukturu, co se
tyka poctu obsaZenych fazi. Mikrostruktura této slitiny byla tvofena pfedevS§im jemnozrnnym
tuhym roztokem FCC s rovnomérné rozptylenymi ¢asticemi TiC. Oproti tomu HEA vyrobena
indukénim tavenim byla slozena z hrubozrnngjsiho tuhého roztoku FCC, dale fazemi BCC a
smési intermetalickych fazi typu Lavesovych fazi a fazi 6. Vznik mnoha fazi u indukéné tavené
slitiny byl zptisoben vysokou zédpornou entalpii systému a dochazelo k segregaci béhem tuhnuti.
Slitina vyrobena mechanickym legovanim vykazovala i lepsich mechanickych vlastnosti, jako
je tvrdost, Younguv modul pruznosti, a piedev§im pevnost v ohybu, kde hodnota u ML slitiny
byla téméf dvojnasobna (2018 MPa oproti 1101 MPa). Tato skute¢nost byla zplsobena
vysokym podilem intermetalickych kiehkych fazi. I pfes nizSi mechanické vlastnosti
vykazovala HEA vyrobena indukénim tavenim nejlepsi odolnost vici otéru. Disponovala
lepSimi hodnotami nez niklové superslitiny ¢i loZiskové oceli. Otéruvzdornost pro ML HEA se
vyrazné snizovala s rostouci zatéZovaci silou, kde probihalo znacné delamina¢ni opotiebeni. |
pfes tuto skutecnost si udrZela hodnoty srovnatelné s loZiskovou oceli AISI 52000 nebo
niklovou superslitinou Inconel 713.
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V praci [29] se zabyvali mikrostrukturou a odolnosti vii¢i opotiebeni u vysoce entropické slitiny
AlxCo15CrFeNiysTiy S proménlivym slozenim prvka Al a Ti. Celkem byly sledovany 4 slitiny
s molarni koncentraci prvka AloTios, Alo2Tios, AloTi a Alo2Ti. Bylo zjisténo, ze pro slitiny
s molarni koncentraci Tios je mikrostruktura tvofena predevsim tuhym roztokem FCC a
minoritnim obsahem deskovitého precipititu mn, jehoz vznik je s rostoucim obsahem Al
potlatovan. Tvrdost u téchto dvou slitin byla naméfena 509 HV resp. 487 HV pro slitinu
Alo2Ti. Déle bylo vypozorovano, ze zvyseni molarni koncentrace Ti vede ke zvySovani obsahu
hrubého precipitatu 1. Nejvyssi obsah téchto precipitatii byl pozorovan na slitiné AloTi. Obsah
Al u slitiny AloTi vyvolava zmény tvaru téchto precipitatu a vytvaii fazi n jehlicovitého tvaru.
Tvrdost slitin AloTi a Alg2Ti byla namétena 654 HV, resp. 717 HV. ZvySeny narast tvrdosti
oproti piedchozim slitinam Ize vysvétlit precipitacnim vytvrzenim. Slitiny s niz§im obsahem Ti
podléhaji delamina¢nimu opotiebeni, na rozdil od slitin s vy$§im obsahem, kde je mechanismus
opotiebeni predev$im oxidacni. Nejlepsi odolnosti viici otéru vykazuji slitiny AloTi a Alo2Ti,
piicemz pro Alp2Ti je téméei dvojnasobnd. Odolnost proti otéru slitiny AleTi je srovnatelna
s rychlofeznou oceli SKH51.

2.2 Kvazikrystaly

V roce 1982 se podafilo D. Shechtmanovi objevit fenomén, 0 némz byli do té¢ doby védci
presvédceni, ze nemuZze existovat. Shechtman a spol. [30] si pii pozorovani rychle ochlazované
slitiny hliniku s manganem v§imli zvlastniho difraktogramu, ktery zobrazoval deseticetnou osu
symetrie. Ze zacatku byl tento objev zpochybnovan, nebot’ byla vefejnost presvédcena, ze
v oblasti klasické krystalografie je desetiCetnd osa symetrie nemoznd. Dal§im diivodem byl
fakt, ze doslo k objeveni tohoto tikazu metodou elektronové difrakce, ktera byla povazovana za
méné piesnou nez RTG difrakce. Vice nez dva roky od tohoto objevu trvalo, nez Shechtman se
svym tymem nasbiral dostate¢ny pocet diikazi @ mohla byt vydana prvni publikace [30], ktera
se zabyva existenci kvazikrystali. V roce 1992 byla kvili objevu kvazikrystald pozménéna
oficialni definice krystalu. Dle nové definice je krystalem kazda pevna latka, ktera vykazuje
nespojity (bodovy) difrakéni diagram. V roce 2011 byla Shechtmanovi za tento objev udélena
Nobelova cena za chemii [31].

2.2.1 Obecny popis

Kvazikrystaly (QC) jsou aperiodické intermetalické materialy vykazujici vysoky stupen
uspofadani na dlouhou vzdalenost. Ostré stopy vzniklé difrakci elektronli totiz pfedstavuji
polohové uspotradani, na které jsme zvykli u klasickych krystalickych materiala. Rozdilem mezi
QC a béznym krystalem je absence transla¢ni symetrie. Pro pochopeni této skutecnosti je nutné
nejprve zustat u béznych krystalickych materialt. Zakladnim rysem idealnich krystala je
periodicita jejich zakladniho motivu. Krystaly proto mohou vykazovat pouze dvoucetnou,
trojCetnou, Ctyféetnou nebo Sesti¢etnou osu symetrie. Divodem je prave skutecnost, Ze se jejich
zakladni motiv sklada pouze z tvarti, které jsou schopny vyplnit plochu beze zbytku. Bereme-
li v potaz 2D prostor, pro trojéetnou osu symetrie se jedna o rovnostranny trojuhelnik. Pro
Ctyi¢etnou osu symetrie pak ctverec apod. Tyto zakladni motivy pak lze operacemi, jako je
naptiklad translace ¢i rotace skladat tak, aby doslo k vyplnéni celého prostoru. QC vSak
disponuji prvky symetrie, které jsou pro bézné krystaly ,,zakdzané“. Jednd se nejcastéji o
péticetnou, osmicetnou, deseti¢etnou a dvanacti¢etnou osu symetrie. Tyto zakladni motivy pak
nelze skladat tak, aby doslo k celkovému zaplnéni plochy bez vzajemného prekryvani nebo
beze zbytku (pentagon, oktagon atd.) [31-33].
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Objasnit uspotadani atomil v QC se podaftilo az diky Penroseovu dlazdéni, které 1ze pozorovat
na obr. 2.15. Tento zpisob dlazdéni dokazuje, Ze je mozné vyplnit celou plochu dvéma typy
kosoctvercu (obr. 2.16), jehoz vysledna struktura bude vykazovat pétiCetnou osu symetrie.
Vysledny pomér po¢tu mezi obéma druhy kosoc¢tverci je roven zlatému fezu. Jelikoz je hodnota
zlatého fezu iraciondlni ¢islo, nelze v tomto usporadani definovat elementarni bunku, kterd by
musela mit pfesné stanoveny pocet jednotlivych kosoctverct.

Obdoba kvazikrystall jsou tzv. kvazikrystalické aproximanty. Jedna se o latky vykazujici témet
totoznou strukturu jako QC s tim rozdilem, Ze u nich Ize uplatnit transla¢ni symetrii [31, 33, 34].
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Obr. 2.15 Penroseovo dldzdeni [34].
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Obr. 2.16 Dva typy kosoctvercii, z néhoz je slozeno Penroseovo dlazdeni [34].

Zpocatku byly QC pozorovany u rychle tuhnoucich slitin, nejéastéji typu Al-TM, kde TM znaci
pfechodny kov. Znacné cast takto ziskanych kvazikrystalickych fazi byla metastabilni. Tyto
QC lze ptipravovat pouze metodami rychlého tuhnuti, tedy metodami, kdy dochazi k extrémné
rychlému ochlazeni taveniny. Jedna z téchto metod se nazyva melt spinning (obr. 2.17), kdy je
tavenina dané slitiny vytlaCovana tryskou na rotujici ochlazovany kotouc, kde néasledné vznika
tenky pas rychle ztuhnuté slitiny [31, 34]. Touto metodou byly vyhotoveny napf.
kvazikrystalické faze slitiny Al-Mn-Be [35].
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Dalsi metodou vyroby QC je naptiklad mechanické legovani. Piikladem takto vyrobenych
kvazikrystalickych ¢astic je prasek slitiny Al-Cu-Fe obsahujici QC faze [36][36]. S odstupem
casu bylo zjisténo, ze 1ze metodou pomalého ochlazovani vyrobit stabilni kvazikrystalické faze.
Prvni slitinou, ve které byly objeveny stabilni ikosahedralni kvazikrystalické faze (dvacetistén),
se stala slitina AlgLizCu [34].
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Heating
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disk

Obr. 2.17 Metoda melt spinning [37].

2.2.2 Vlastnosti QC

Diky své unikatni struktute se U QC ptedpovidaly zna¢né rozdily ve vlastnostech v porovnani
s klasickymi krystalickymi materialy, a to pfedevsim u téch, které jsou citlivé na uspotfadani na
dlouhou vzdalenost. Mezi tyto vlastnosti patii nizka tepelna a elektricka vodivost. Bylo zjisténo,
ze hodnota tepelné vodivosti pro QC Al-Cu-Fe a Al-Pd-Mn je o dva fady mensi nez samotny
hlinik a jeden a pul fadu mensi nez zirkon [32]. QC vykazuji i vysokou tvrdost. Naptiklad ve
slitiné Al-Cu-Fe byla naméfena tvrdost ikosahedralni QC faze az 995 HV [38]. QC dosahuji
skvélych vysledkti v oblasti tribologie. Napiiklad bylo zjisténo, ze koeficient tfeni pro
ikosahedralni fazi Al-Cu-Fe je v priméru 3% nizsi, nez je tomu u nizkouhlikovych oceli [39].
Zajimavou vlastnosti, kterou QC vykazuji, je mozna biokompatibilita [40]. Velkou nevyhodou
QC je nizka lomova houzZevnatost a nizka stabilita za zvySenych teplot u nékterych typu QC
fazi [32].

V navaznosti na zminéné vlastnosti se QC nabizi napft. pro aplikaci otéruvzdornych povlaki,
jako nahrada za teflon Vv oblasti kuchyniského nadobi, ¢i v 1ékafstvi pro chirurgické nastroje.
V automobilovém pramyslu bylo zkouseno povlakovani valci motord [32]. Dalsi oblasti
aplikace je pouZziti QC fazi pro vyrobu kompozitnich materidlu jako nidhrada za keramické
¢astice Al2O3 nebo SiC [31].

2.2.3 QC typu Al-Cr-Fe

Mezi bézné studované materialy obsahujici kvazikrystalické faze patii slitina Al-Cr-Fe. Na této
slitiné bylo provedeno jiz né€kolik studii. Ku piikladu v praci [41] byla sledovana
mikrostruktura QC slitiny tohoto typu pomoci slinovani kvazikrystalickych prekurzori
metodou SPS. Bylo zjisténo, ze vysledna mikrostruktura je velmi nachylna na slinovaci teplotu.
JiZ pfti slinovaci teploté 700 °C dochazelo k pfeméné piivodné€ metastabilni ikosahedralni
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Al-Cr-Fe na stabilni dekagonalni Al-Cr-Fe. Ve studii [42] byla namé&fena mikrotvrdost prasku
slinovaného metodou SPS o sloZeni Al7oCraFei10 810 HV a Younglv modul pruznosti, ktery
dosahoval hodnoty 200 GPa. Dale byl zkouman vliv QC fazi Al-Cr-Fe na vytvrzeni materialu
slozeného titanovou matrici [43]. Vysledkem piidani QC fazi do Ti matrice bylo rapidni zvySeni
mikrotvrdosti a odolnosti vic¢i otéru. Mikrotvrdost se zvysila z ptivodnich 290 HV az na
hodnotu 460 HV, pficemz otéruvzdornost se zvysila t¢méf o 50 %. V posledni zde zmifiované
praci [44] byla sledovana korozni odolnost slitiny Al-Cr-Fe obsahujici QC faze vici Cistému
hliniku. Bylo zjisténo, Ze slitina Al-Cr-Fe vyrobena konsolidaci prasku obsahujici
kvazikrystalické prekurzory metodou SPS nevykazuje takovou korozni odolnost jako samotny
Al, nicméné korozivzdornost je srovnatelna s nizkouhlikovou austenitickou oceli, a dokonce
pfekonava nastrojovou ocel H13.

2.3 Technologie SPS

Mezi progresivni slinovaci metody zcela jist¢ patii metoda SPS (spark plasma sintering,
ke zna¢nému rozvoji dochazi az od 90. let, tedy nedlouho poté, co bylo SPS soucasné podoby
poprvé piedstaveno v Japonsku v roce 1989. Cely proces spociva ve slinovani praskového
materialu uvnitf vodivé zapustky, ktera je nejcastéji vyrabéna z grafitu. Méné bézna je zapustka
vyrobena z karbidu wolframu (WC). Na tuto zapustku pak ptsobi jednoosy tlak a vysoké
teploty, generované pomoci elektrické energie. Na vzorek mize pusobit jak konstantni
stejnosmérny elektricky proud, tak i stejnosmérny elektricky proud v pulznim rezimu, ¢i
stiidavy elektricky proud. Samotna zapustka dava slinovanému materialu vysledny tvar, tudiz
se tato metoda hodi pouze pro tvorbu jednoduchych geometrii. Nejcastéjsim tvarem byvaji puky
s celkovym primérem 10-30 mm. Jednoosy tlak je generovan pomoci dvou specidlnich pista,
které zaroven slouzi jako elektrody pro ptenos elektrického proudu [45, 46].

Mezi hlavni pfednosti SPS patii pfedevSim rychlost ohfevu, kterd mize dosahovat hodnot az
1000 °C/min a moznost slinovani vzorkd pfi nizsi teploté, nez je tomu u béznych metod.
Vysoka rychlost ohfevu v kombinaci s nizsi celkovou teplotou nutnou pro slinovani ma za
nasledek potlacovani hrubnuti zrna. Proto se touto metodou daji pfipravit vzorky s ultrajemnou
strukturou, v ojedinélych pfipadech i nanostrukturou. Zhutnéni metodou SPS probiha vzhledem
k rychlostem ohfevu v mnohem kratSich ¢asech, nez je tomu u jinych metod. Doba slinovani
SPS se bézné pohybuje v jednotkdch minut, zatimco u ostatnich konvencnich metod se tato
doba pohybuje v fadu hodin [26, 45].

Princip slinovani SPS je z ¢asti podobny metod¢ slinovani za tepla, jako je metoda HIP (hot
1sostatic pressing, izostatické lisovani za tepla). Rozdil spo¢iva v generovaném teple, které
nevychazi z vnéjsiho zdroje, ale je generovano vnitinim ohifevem pomoci elektrického proudu.
Déle cely proces probiha nejcastéji ve vakuu, ptipadné v ochranné atmosféte (nejcastéji argon
nebo dusik), nebo i na vzduchu. Jednoduché schéma zatizeni SPS lze vidét na obr. 2.18.
Celkové zatizeni se sklada z tlakové slinovaci komory, ktera musi odolavat vysokym teplotam,
a proto je nutné ji prib&zné chladit. Jako chladici médium se nejcasteji pouziva voda. Jednoosy
tlak vyvolavan specialnimi pisty dosahuje hodnot az 100 MPa. Dulezitym prvkem je 1 zdroj
elektrického proudu, ktery generuje stejnosmérny proud v jednotkach tisic ampér. DalSimi
sou¢astmi jsou mechanismy pro kontrolu ochranné atmosféry a méfici ptistroje pro sledovani
teploty, tlaku a pozic pisti. Mezi hlavni parametry SPS slinovani patii teplota, tlak a doba
slinovani. VSechny tyto parametry se vzdy voli v zavislosti na daném slinovaném materialu
[45, 47].
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Obr. 2.18 Schéma zarizeni pro SPS slinovani [46].

SPS metoda je vhodna pro zhutfiovani materiald, které by jinymi konvenénimi technikami
slinovat nesly. Jedna se pfedevsim o pokrocilé keramiky na bazi karbidu nitridd, ¢i boridt. Dale
je mozné zhutniovat materialy vykazujici malé¢ deformace, materialy odolné vii¢i otéru, nebo
biomaterialy. Metodou SPS Ize slinovat vzorky vodivé i nevodivé.

Mechanismy ohfevu a slinovani probihajici béhem metody SPS dosud nebyly zcela objasnény.
Obecné se predpoklada teorie, diky niz dostala tato metoda i svlij nazev, vzniku jiskrovych
vybojl a plazmatu v pribéhu zhutiiovani. Dle této teorie se v pribéhu slinovani za pomoci
vysoce energetického stejnosmérného proudu generuji mikroskopické neboli jiskrové vyboje
Vv mezerach mezi jednotlivymi ¢asticemi materialu, pfipadné v misté jejich kontaktu. Diky
témto vybojum dochazi k ionizaci plyni uvolnénych ze vzorka a nasledné dochazi ke tvorbé
plazmatu a lokalnimu nartstu teplot, které mohou dosahovat az tisict stupnit Celsia. Vysoka
teplota pak umoziuje nejprve odpateni a nasledné nataveni povrchu castic a tvorbu krcki
spojujicich jednotlivé ¢astice mezi sebou. Ke tvorbé krckti a naslednému slinovani dochazi
pomoci difuze. Cely proces lze vidét na obr. 2.19. K samotnému ohifevu dochazi i pomoci tzv.
Jouleova tepla. Jedna se o teplo generovano odporem materialu pifi prichodu elektrického
proudu. U vodivych materialu dochazi k ohfevu samotného materialu, tak i celé formy, kdezto
pro nevodivé materidly dochazi k pfenosu tepla pouze z ohtivané formy na samotné Castice
materialu [45, 47].
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Obr. 2.19 Mechanismus prenosu materidlu pri SPS slinovani [45].

2.4 Opotiebeni

Pii vzdjemném kontaktu dvou a vice materiald, ptipadné pfi interakci materidlu s vnéjSim
prostiedim dochazi k nevratné zméné€ povrchu materiélu, jeho opotiebeni. Tyto nevratné zmeény
mohou dospét az do mezniho stadia, kdy dand naptiklad strojni soucast ztraci svoji funkcnost.
To muze mit za nasledek nutné odstaveni celého stroje a ve vysledku to vede k zna¢nym
finan¢nim ztratam. Odhaduje se, Ze vice nez polovina piipadl poruchovych prostojii strojnich
zafizeni je zptisobeno praveé opotiebenim [48].

2.4.1 Mechanismy o opotiebeni

Celkem se rozliSuje 6 zakladnich druhi mechanismi opotiebeni, a to adhezivni, abrazivni,
erozivni, kavitani, Unavové a vibra¢ni. Ve skuteCnosti vS8ak nastdva cCastd kombinace
jednotlivych mechanismt, pfi¢emz muze nastat situace, kdy opotiebeni jednoho typu vyvola
poskozeni jinym mechanismem. V procesech opotiebeni se Castice opotfebované¢ho povrchu
mohou pfemistovat v rdmci jednoho povrchu, zejména plastickou deformaci. Déale se mohou
pfenaset na druhy povrch, pfipadné mliZze dochézet k jejich odtrhavani z povrchu materialu.
Vsechny tyto ucinky se projevuji ve zhorSovani kvality povrchu, pficemz muze dojit az
K meznimu stavu, kdy povrch piestane plnit svou funkci [48-50]. V nasledujicich fadcich je
pojednéno o dvou hlavnich fyzikélnich typech opotiebeni: adhezivnimu a abrazivnimu.

Adhezivni

MV

Adhezivni opotfebeni nastdva pii relativnim pohybu dvou téles, kde majoritni pfi¢inou je
nerovnost funk¢nich povrchil. Z diitvodu mikronerovnosti nedochazi beéhem jejich vzajemného
pohybu ke styku na celé ploSe, ale pouze v lokalnich mistech. Pfi tomto vzdjemném pohybu
dochdzi ke zna¢nému treni, které dané dotykové plosky naruSuji a vlivem adhezivnich sil
nastava tvorba mikrosvard, které jsou pii dal§im naméahani poruSovany. Timto zpisobem se
uvolnuji ¢astice materialu a jsou nasledné pfendseny z jednoho povrchu na druhy. Adhezivni
opotiebeni je typické napiiklad na tfecich plochach kluznych lozisek, brzdnych desti¢kach nebo
kotoucich [48, 50, 51].

29



Abrazivni

Princip abrazivniho opotiebeni spoc¢iva v oddélovani ¢astic z funk¢éniho povrchu jednoho télesa
ucinkem tvrdého a drsného povrchu, piipadné Casticemi télesa druhého. Abrazivni poskozeni
vyvolava trvalou nezddouci zménu na povrchu soucasti, kterd je zptusobena silovym ucinkem
jednotlivych funkénich povrchii. Tento typ opotiebeni je piiznacny pro soucdsti a stroje slouzici
pro tézbu a zpracovani riznych surovin a stavebnich materialt [50].

2.4.2 Releni

Existuje nékolik feSeni, které mohou do jisté miry eliminovat poSkozovani danych soucasti a
prodlouzit tim jejich zivotnost. Prvnim feSenim je volba vhodného materialu. Sem lze zaradit i
ochranu povlaky zaruéujicimi zvySenou odolnost vié¢i otéru. Hlavni vlastnosti materialu
vykazujici odolnost vic¢i otéru byva casto jeho tvrdost. S rostouci tvrdosti vSak klesa i
houzevnatost daného materialu, proto je K tvorbé odolnych povlakti potieba volba vhodné
metody, naptiklad PVD a CVD. Jisté houzevnatosti jadra materialu Ize docilit i vhodnym
tepelnym zpracovanim, napiiklad kalenim.

Jina cesta k omezeni opotiebeni je volba maziv. Jejich tlohou je snizovani tfeni a eliminovat
opotifebeni na styku mezi vzdjemné se pohybujicimi se povrchy. Toho je dosaZzeno vloZzenim
vhodného mazaciho media mezi tyto sty¢né plochy. Spravna volba typu maziva je nedilnou
soucasti pro spolehlivy chod dané strojni soucasti. Maziva lze rozdélit dle formy, ve kterém se
v danych zafizenich vyskytuji na plynna, tekuta, plasticka a pevna maziva [49, 51].

2.4.3 Testovani

V ramci testovani tribologickych vlastnosti danych materiald, v tomto piipad¢ predevsim
odolnosti vici opotiebeni, se vyuziva fada metod. Mezi nejvyuzivangjsi metody pouzivané
Vv laboratornich podminkach patti pin-on-disc a linearni recipro¢ni test.

Pin-on-disc

Metoda pin-on-disc se provadi na zafizeni zvaném tribometr. Konstrukce tribometru je
navrzena tak, aby oblast, kde se provadi méfeni, nemohla byt ovlivnéna okolnimi podminkami.
Za timto Gcelem se vyuziva ochranny kryt, ve kterém se prubézné méii teplota a vlhkost
vzduchu. Zatizeni se sklada predevsim z elastického ramena, na kterém je ptipevnén piipravek,
do n&hoz se vklada ,,pin“ télisko. Testovaci télisko ma nejcastéji tvar kulicky a je vyrobeno
z Al203, WC, SiC, piipadné z loziskovych oceli. Dalsi podstatnou soucasti pin-on-disc zatizeni
je treci snimac, ktery umoziiuje prubézné stanovovat koeficient tfeni. Metoda spociva
Vv rotaénim pohybu vzorku, ktery je upevnén ve spodni ¢asti zafizeni zvolenou rychlosti, ktera
se bézn¢ pohybuje v rozmezi 10-500 ot./min a soucasném pisobeni ,,pinu* téliska pomoci
ramena na povrch vzorku. Sila, kterou pusobi télisko na vzorek je vétSinou v intervalu
0,25 az 60 N. Nevyhoda této metody spociva v postupném otéru samotného ,,pin‘“ téliska, jehoz
¢asti ulpivaji na povrchu testovaného materialu. Schéma této metody je zobrazeno na obr. 2.20
[52].
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wear track

sliding direction

Obr. 2.20 Schéma zarizeni pro pin-on-disc metodu [53].

Linearni recipro¢ni test

Tato metoda je vhodna pro zkoumani tribologickych vlastnosti dvou povrcht konajici mezi
sebou vzajemny pohyb. Schéma této metody je zobrazeno na obr. 2.21. Princip zkousky spo¢iva
v konani kmitavého ptimocarého pohybu vzorku, ktery je upevnén k desce zkusebniho zatizeni,
zatimco na jeho povrch plisobi zkusebni ,,pin“ télisko, které je upevnéno na statickém rameni.
Dle typu téliska a vysledné plochy styku Ize testovat bodovy nebo plosny kontakt. Dilezitymi
parametry jsou podobné jako u pin-on-disc testu velikost pfitlacné sily, ale také stanoveni
celkového pocet cyklu [54].

Ball holder
Dead weights
Load cell /
s Flat specimen
Fixed <] Laser
support ~~ Displacement
PP P sensor
!
Moving table
Linear stage

Obr. 2.21 Schéma zarizeni linedrniho reciprocniho testu [54].
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3 POPIS EXPERIMENTU

Cilem této prace bylo vyrobit SPS kompakty dané vysokoentropické slitiny s pifimési
kvazikrystalického prasku. Obsahem této kapitoly je popis jednotlivych experimentalnich
kroku, které vedly k vyrobé téchto vzorkl. Vyhodnoceni mikrostruktury a slozeni téchto
kompakti bylo posuzovano pomoci obrazové, fazové a chemické analyzy. Zavérem byly
vyhodnoceny tribologické vlastnosti vyrobenych vzorkd.

3.1 Vstupni materialy

V ramci této diplomové praci bylo pfipraveno 150 g prasku vysokoentropické slitiny
Alo2Co15CrFeNiysTi (vyjadieno v molarnich koncentracich). Podily jednotlivych prasku
Cistych kovu byly navazeny dle tabulky 2. Vyrobci a bliZzsi specifikace vychozich praska ¢istych

kovi jsou uvedeny v tabulce 3.

Vychozim kvazikrystalickym praskem byl Cristome AS5, vyrobce Saint Gobain — Francie,
vyroben metodou plynové atomizace, s nominalnim slozenim Al70CraoFe1o (at. %).

Tabulka 2 Pomery cistych prvkit pouzitych pro pripravu zvolené HEA slitiny.

Al Co Cr Fe Ni Ti

[mol] 0,2 1,5 1,0 1,0 1,5 1,0
[hm. %] 1,60 26,19 15,41 16,45 26,08 14,18
[at. %] 3,23 24,19 16,13 16,13 24,19 16,13
M [g-mol?] 26,98 58,93 52,00 55,85 58,69 47,88
m [g] 2,40 39,28 39,12 23,11 24,82 21,27

Tabulka 3 Vyrobce a specifikace daného prasku cistého prvku.

Prvek Vyrobce Specifikace
Al GTV -45 + 20 pm, min. 99%
Co Alfa Aesar -44 um, 99,5%
Ni GTV -53 + 15 pm, min. 99%
Cr Sigma Aldrich -44 pm, >99%
Fe Alfa Aesar -10 um, 99,5%
Ti Alfa Aesar -44 um, 99,5%
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3.2 Vyroba vzorki

3.2.1 Mleti HEA

Vyroba vysledného vysokoentropického prasku probihala metodou mechanického legovani na
planetovém mlynu Pulverisette 6 (Fritsch, Némecko). Navazené prasky cistych prvku byly
nasypany do nadoby, ktera byla vyrobena z nastrojové oceli 19.573. Jako mleci médium byly
zvoleny kuli¢ky z loziskové oceli 100Cr6. Hmotnosti pomér mezi kulickami a praskem byl
100:15.

Obr. 3.1 a) Planetovy mlyn Pulverisette 6, b) Mleci nadoba s praskem a mlecimi kulickami.

Po uzavieni byla mleci nadoba napusténa argonem z dlivodu minimalizace moZzné oxidace
v prub¢hu mleti. Rychlost mleti byla nastavena na hodnotu 270 ot./min po dobu 8 hodin. Po
kazdé uplynulé hodiné mleti nasledovala 30minutova pauza z diivodu zchladnuti nadoby a
eliminaci ptfipadnych jevii zptisobenym piehiatim prasku. Po uplynuti doby mleti byl vysledny
vysokoentropicky prasek nalepen na sténach nadoby a na mlecich kulickach. Z tohoto diivodu
byl do nadoby pfidan etanol pro jeho naslednou separaci a proces mleti pokracoval dal$ich
8 minut za stejné rychlosti mleti (270 ot./min). Po skonceni této operace nasledovala filtrace
vyrobené¢ho prasku pres filtracni papir pro separaci piipadného zbylého etanolu. Vysledny
prasek byl poté vysusen Vv horkovzdus$né troubé za podminek 70 °C/20 min.

3.2.2 Piimés QC

Pro nase prvotni zkoumani vlivu pfimési QC na otéruvzdornost zvolené HEA slitiny byly
zvoleny ¢tyfi razné vahové podily QC — 0, 1, 5, 15 hm. % QC c¢astic. Vzorky byly oznaceny
jako QCO, QC1, QC5a QC15 (viz tabulka 4). Miseni HEA a kvazikrystalti probihalo michanim
na horizontalni lavici po dobu alespon 2 hodin, aby byly oba prasky homogenné promichany.
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Tabulka 4 Slozeni jednotlivych vzorkii.

Nazev vzorku Slozeni
QCO HEA
QC1 HEA + 1 hm. % QC
QC5 HEA +5hm. % QC
QC15 HEA + 15 hm. % QC

3.2.3 Kompaktace SPS

Kompaktace jednotlivych smési praskti probihala na pfistroji pro slinovani plazmovym
vybojem SPS 10-4 (Thermal Technology LLC, USA), ktery je zobrazen na obr. 3.2. Byla
pouzita grafitova zapustka 0 praméru 20 mm, vyslednym tvarem slinovanych vzorka tudiz byly
,»PUKY* 0 tomto pruméru. Pti vlastnim slinovani byly vzorky oddéleny od zapustky grafitovou
folii, aby se zabranilo pfipadné nezddouci kontaminaci béhem procesu. Z divodu mozného
difundovani uhliku z grafitové folie bylo nutné nasledné slinované vzorky odbrousit do
dostate¢né hloubky (cca 50 um), aby nedo$lo k ovlivnéni vysledkii zejména chemickych
analyz.
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Obr. 3.2 Pouzity model technologie SPS 10-4 (Thermal Technology, USA).
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Prvotni pokus o slinovani probihal za konstantniho tlaku 50 MPa a vydrzi na teploté 1150 °C.
Toto nastaveni nevedlo k Gspé$nému slinuti, nebot’ vysledny prasek ¢asteéné vytekl z formy.

Usp&sné slinovani viech piipravenych vzorki probihalo za pouziti nasledujicich parametri.
Kompaktace praska probihala ve vakuové komote pti konstantnim tlaku na vzorek 30 MPa.
V prvni ¢asti procesu byla rychlost ohfevu nastavena na 100 °C/min s 10 minutovou vydrzi na
teploté 550 °C. Tato prodleva byla u¢inéna pro odstranéni pfipadnych plynii obsazenych mezi
Casticemi prasku. Poté nasledoval ohfev stejnou rychlosti az do teploty 950 °C. V intervalu
teplot 950-1050 °C byla rychlost ohfevu snizena na 50 °C/min. Po dosazeni teploty 1050 °C
byla rychlost ohfevu opét snizena na hodnotu 25 °C/min, a to az do pozadované teploty
1100 °C, na které byla nasledné provedena vydrz v délce 10 minut. Poté byl vypnut zdroj tepla
a vzorky voln¢ chladly na pokojovou teplotu. Vyvoj teploty v procesu slinovani je zobrazen na
obr. 3.3. Pouzita slinovaci teplota je vyssi, nez byla pouzita pii slinovani samotného QC
materialu naptiklad v praci [43]. To je dano pozadavkem na dostateéné slinuti majoritniho
materidlu HEA obsazeného ve smésich. Na druhou stranu lze diky tomuto nastaveni SPS
procesu oCekavat fazové zmeény v kvazikrystalickém materialu.
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Obr. 3.3 Prubéh slinovaci teploty procesu SPS.

3.3 Charakterizace vzorku

Cilem této ¢asti prace bylo vyrobené vzorky pfipravit na pozorovani jejich mikrostruktury, dale
na vyhodnoceni jejich chemického a fazového slozeni a v neposledni fad¢ zjistit jejich odolnost
vici otéru. K analyze mikrostruktury byly pouzity i vychozi prasky, vcetné kvazikrystalického
prekurzoru.
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3.3.1 Priprava vzorki

U vstupnich praski HEA 1 QC byla pozorovana morfologie Castic pomoci elektronové
mikroskopie. Dale byly pro tyto prasky i pro vsechny slinované vzorky zhotoveny
metalografické vybrusy zalitim do pryskyfice za studena. Tyto vzorky byly brouseny na
brusnych papirech se zrnitosti #500-2000 na automatické lesticce vzorkl (Tegramin 25,
Struers, Dansko). Nasledovalo lesténi pomoci diamantovych lesticich past s velikosti zrna 3 pm
a 1 um. Jako finalni uprava bylo zvoleno chemicko-mechanické lesténi za pomoci roztoku
koloidni siliky OP-S. Této ptipravé u slinutych vzorka piedchdzelo odbrouseni cca 100 um
vrstvy, ktera mohla byt ovlivnéna difuzi uhliku z pouzité folie pfi procesu SPS.

3.3.2 Analyza mikrostruktury

Vychozi praskové materialy

Pro obrazovou analyzu vychozich praskovych materiali byl pouzit skenovaci elektronovy
mikroskop EVO MAI15 (Carl Zeiss SMT, Némecko) s urychlovacim napétim 20 kV a
V pozorovacim rezimu zpétn¢ odrazenych elektroni (BSE). Hodnoceni chemického slozeni,
rozloZzeni a mapovani jednotlivych prvkid bylo provedeno pomoci energiové disperzni
spektroskopické analyzy (EDX) za pomoci detektoru Quantax (Bruker, Némecko). Fazova
analyza probéhla metodou XRD na difraktometru D8 Discover (Bruker, Némecko) s 1D
detektorem LynxEye. Pouzito bylo zafeni CuKoa s Ni Kf filtrem a Bragg-Brentanové
uspofddanim. Rozsah thlu 20 byl 10-160° s délkou kroku 0,03°. Fazové vyhodnocovani
probihalo pomoci softwaru X’Pert HighScore s ptidruzenou databazi PDF-4.

Slinuté vzorky

Obrazova analyza slinutych vzorkli byla provedena pomoci skenovaciho elektronového
mikroskopu ULTRA PLUS (Carl Zeiss SMT AG, Némecko). U vSech vzorkt bylo provedeno
pozorovani v rezimu sekundarnich elektroni i zpétné odrazenych elektront (SE, BSE).

Chemickeé sloZeni bylo sledovano pomoci metody EDX. Piislusny detektor i software byly od
firmy Oxford Instruments. Dale byla provedena analyza rozlozeni a mapovani jednotlivych
prvka.

Dale na vzorcich probéhlo mapovani pomoci difrakce zpétn€ odrazenych elektronli (EBSD).
Tyto mapy byly snimany pfti urychlovacim napéti 20 kV a proudu svazku 8 nA pfi pouzité
apertuie o priméru 120 um. Vzorky byly upevnény na 70° naklonéném drzaku a byly
promé&fovany pii pracovni vzdalenosti 13,5 nm.

Féazovéa analyza byla zkoumana metodou XRD za stejnych podminek, jako prasky HEA a QC
(viz vyse).

3.3.3 Tribologie

Tribologické vlastnosti slinutych vzorkd byly hodnoceny metodou pin-on-disc. Jako ,,pin®
télisko byla zvolena kulicka z Al203 o priméru 6 mm. Vsechna méfeni probihala za stejnych
podminek, které jsou uvedeny v tabulce 5.
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Tabulka 5 Parametry Pin-on-Disc testu.

Parametr Hodnota
Teplota okoli 18 °C
Vlhkost 31%

Polomér drahy 3,5mm

Rychlost 10 cm/s
Normalové zatizeni 10N
Pocet cykla 5000

Béhem celého pribéhu metody pin-on-disc byl zaznamenavan koeficient tfeni. Po skonéeni
testu bylo provedena analyza vzniklych stop pomoci profilometru P-6. Sledovanymi veli¢inami
pro méteni odolnosti vici otéru byly koeficient tfeni a predev§im opotiebeni. To bylo méteno
jako ubytek materialu na jednotkovou délku drahy (parametr W, méten v mm3/m) a jako ubytek
materialu na jednotkovou délku dréhy a jednotkovou silu (parametr K, méfen v mm3/(N-m)).
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4 VYSLEDKY A DISKUZE

4.1 Vychozi prasky

Na obrazku 4.1 je zachycena morfologie vyrobeného HEA prasku po mechanickém legovani.
Lze vidét, Ze mechanické legovani neprobéhlo zcela dostateén€. Namlety prasek je tvoren
velikostné rozdilnymi ¢asticemi. V pfipad€ spravného ML je vysledny praskovy materidl
tvofen velikostné podobnymi ¢asticemi (viz kapitola 2.1.5). Zde nejvétsi aglomeraty presahuji
velikost 100 pm, zatimco nejmensi ¢astice jsou az desetkrat mensi. Na obr. 4.1b je ve vétSim
detailu znazornéna castice ve form¢ aglomeratu, tedy vysledek spojovani nékolika zrn
dohromady.

K vyhodnoceni celkového stavu mechanického legovani byl pouzit i metalograficky vybrus
prufezu praskem (obr. 4.2). Deskovité tvary jednotlivych ¢astic prasku znaci, ze se HEA prasek
nachazi stale v prvnim stadiu ML. Castice maji v sobé& dostatek plasticity, aby se plisobenim
mleciho media deformovaly do protahlych Gtvart. Dal§im znakem nedokonalého ML je zna¢na
lamelarni struktura, ktera vykazuje chemickou heterogenitu jednotlivych zrnek prasku.

Ob 4 1 Morfologle namletého vychozzho prasku HEA '
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Obr. 4.3 Mapa chemického sloZeni castic prasku HEA.
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Mapovani chemického slozeni ¢astic prasku (obr. 4.3) potvrzuje tuto chemickou heterogenitu,
zejména u velkych Castic. Jednotliva zrna v Casticich se skladaji z oblasti tvofenych pouze
jednim prvkem, pozustatek ptivodnich vychozich praskii. Naproti tomu u mensich zrnek je
situace odliSnd. Tato zrnka jiz vykazuji zna¢nou strukturni homogenitu, coz je znamenim pro
uspésné mechanické legovani.

Rozlozeni prvki v ¢asticich (obr. 4.4) ukazalo jistou korelaci mezi kyslikem a chromem. Tento
déj 1ze pozorovat jak na praskovém vybrusu, tak i na snimku z morfologie Castic. Vazba na
chrom je dana vysokou vzajemnou afinitou obou prvku, piicemz obsah kysliku mohl pochéazet
Z ptvodnich, komeréné dodanych praski. Celkovy obsah kysliku vS§ak byl minimalni.

Obr. 4.4 Rozlozeni chemickych prvkii na praskovéem vybrusu HEA.
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Vysledky analyzy chemického slozeni pripraveného HEA prasku jsou uvedeny v tabulce 6.
Nejvétsich rozdilu vii¢i nominalnimu slozeni slitin zaznamenava Al, kterého je obsazeno
v prasku o 50 % vice, a dale Ni, jehoz obsah je pfiblizné¢ o 24 % nizsi, nez jsou teoretické
hodnoty. Odchylka mezi naméfenymi hodnotami potvrzuje nedokonalé ML.

Tabulka 6  Chemické slozeni
analyzované oblasti prasku HEA.

Prvek [hm. %] [at. %]

Al 2,4 4,8
Co 29,7 27,2
Cr 12,3 12,8
Fe 19,9 19,2
Ni 19,9 18,2
Ti 15,8 17,8

Obr. 4.5 Analyzovana oblast prasku HEA metodou
EDX.

Vychozi kvazikrystalicky prasek vykazuje globularni morfologii (obr. 4.6a). Tento tvar ¢astic
je typicky pro vyrobu atomizaci v plynné atmosféte. Velikost ¢astic se nejéastéji pohybuje
okolo 20 um [55]. Metalograficky vybrus QC prasku odhalil dendritickou strukturu
jednotlivych ¢Castic (obr. 4.6b). Takova wvnitini struktura opét odpovida procesu vyroby
atomizaci, kde pfi relativné pomalém tuhnuti praSku dochazi k tvorbé dendrit uvnitt
jednotlivych castic. Chemické mapovani tohoto vzorku vykazovalo homogenni rozloZeni v§ech
zucCastnénych prvkl. Rozlozeni 1ze vidét na obr. 4.7. Pii chemické analyze byl i u QC detekovan
obsah kysliku. Dle EDX analyzy vsak byl jeho obsah zanedbatelny, a proto je vV uvedeném
chemickém sloZeni analyzované oblasti QC prasku vynechan (tabulka 7). Vysledné sloZeni se
témet shoduje s nomindlnim slozenim Alz7oCrzoFe1o.

Obr. 4.6 a) Morfologie QC prasku, b) rez casticemi QC prasku.
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Obr. 4.7 Rozlozeni chemickych prvkit QC prasku.

Tabulka 7 Chemické slozeni
analyzované oblasti QC prasku.

Prvek  [hm. %] [at. %]

Al 49,1 65,6
Cr 33,5 23,2
Fe 17,4 11,2

Obr. 4.8 Analyzovana oblast QC prasku EDX.
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Fazova analyza obou praskovych materiali byla naméfena metodou rentgenové difrakce.
Meéieni probéhlo na vSech vychozich prascich, vcéetné piipravenych smési HEA + QC.
Nameéftené difraktogramy jsou zobrazeny na obr. 4.9. U cistého namletého prasku HEA (j.
vzorek QCO) byly detekovany predevsim faze tuhych roztoki FCC a BCC, které tvoii
prevaznou Cast celé struktury (44,9 resp. 33,9 hm. %). Dale byly ve struktute prasku naméteny
faze Ti-a @ HCP-Co. Obé¢ faze vykazovaly témét totozny hmotnostni podil (10,6 hm. %). a
disponuji HCP krystalickou mtizkou. Tento vysledek opét ukazuje na nedokonceny proces
legovani a je v souladu s vysledky prace [56], kde byly faze na bazi Ti a Co pozorovany pouze
pfi nizké dobé ML.

Dle naméfenych hodnot Ize dale vidét, ze fazové slozeni praskti QCO a QCI1 se jevi jako
identické, ptimés 1% QC je tedy pod detekénim limitem metody XRD. S dal$im pfidavkem QC
¢astic lze pozorovat rostouci intenzitu piku ptiblizné na 42°. Analyzou bylo zjisténo, Ze se jedna
o fazi AlgCrs. Vyskyt této faze je dale potvrzen piitomnosti dalSich difrakénich pikt. Déle bylo
objeveno malé mnozstvi IF FeAl. V misté, kde se u HEA nachazi intenzivni difrakéni pik
tuhého roztoku BCC (ptiblizn€ 45°), byla pro QC prasek namétena faze typu AlCrFe». Je nutné
poznamenat, ze u fazi typu FeAl a AICrFe; je piesné chemické sloZeni pouze nejblizS§im
odhadem z divodu nedostate¢né databaze softwaru. Pti analyze cCistého prasku QC byla
rozpoznana piitomnost kvazikrystalické faze. Ta vSak také nebyla soucasti pouzivané databaze.
Podle [41] a [55] by se mélo jednat o ikosahedralni fazi Al-Cr-Fe. Tato faze je vidét i na jinych
pozicich v difrak¢nim spektru, které jinak odpovidaji IF fazi FeAl (napiiklad pro pik 45°). Da
se tedy konstatovat, ze vychozi kvazikrystalicky prasek je tvofen predevsim IF typu AlgCrs
S ptimé&si ikosahedrélnich kvazikrystalickych fazi Al-Cr-Fe.

3 & AlCr, @ FCC Powder QC100
D AICrFeZ A BCC Powder QC15
O FeAl ¢ Tia Powder QC5
¥ QC @ hcp Co Powder QC1
Powder QCO
3 x¥
A p4 ° A ° Y
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o
S
o
h
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2-theta [°]
Obr. 4.9 XRD zdznam praskovych vzorkii.
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4.2 Slinuté kompakty

Mikrostruktury slinutych kompaktii v rezimu pozorovani BSE i SE jsou zobrazeny na obr. 4.10
az 4.13 a jsou sefazeny postupné dle obsahu QC prasku.

10 pm

—

Obr. 4.10 Mikrostruktura slinutého vzorku QCO V reZimu pozorovani a) BSE, vcetné
vybranych mist, kde byla provedena analyza EDX (viz tabulka 8) b) SE.
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20 pm*

Obr. 4.11 Mikrostruktura slinutého vzorku QC1 v reZimu pozorovani a) BSE S vyznacenymi
misty, tvorenymi QC, b) SE.
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10 pm™

Obr. 4.13 Mikrostruktura slinutého vzorku QC15 v rezimu pozorovani a) BSE, b) SE.
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Dle snimkii ze SEM lze usoudit, ze parametry pro slinovani metodou SPS byly dobfe zvoleny
a kompaktace probéhla tspésné. VSechny sledované struktury vykazuji minimalni porozitu.
Tmavé oblasti v kompaktech nejsou porozita, ale zrna jednoho z kovii, v tomto ptipadé Al. To
bylo potvrzeno metodou EDX mapovani, kde 1ze vidét, Ze vétSina téchto oblasti je tvofena Al
(ptipadné oxidy Al20s, viz obr. mapovani chemického slozeni, obr. 4.14-4.21).

Plosnéd analyza chemického slozeni u vzorku QCO se shoduje s nominalnimi hodnotami a
sloZzenim ptivodniho HEA prasku. To znaci, ze béhem procesu SPS nedoslo k selektivnimu
odpafovani nékterého z prvkti nebo neprobéhla nezadouci kontaminace jinymi prvky.

Pro vSechny vzorky lze vidét, Ze struktura materidlu je stile zna¢né nehomogenni. Proti
vstupnim prasktim lze vSak pozorovat vzajemné spojeni prvkl a tvorbu zrn, obsahujicich vice
prvka. To potvrdila blizsi bodova EDX analyza vzorku QCO, jehoz sledovand mista jsou
ozna¢ena na obr. 4.10a. Oblast 1 pfedstavuje pomyslny tuhy roztok, ktery tvofi v§echny prvky
HEA, nebot’ celkové sloZeni je srovnatelné¢ s nomindlnim slozenim celé slitiny. Déle se ve
vzorcich objevuji oblasti zietelné odlisné od matrice spoleéného tuhého roztoku. Tyto oblasti
tvori pfedevsim Al ¢i Al2Os, ktery se ve struktufe vyskytuje ve formé izolovanych ¢astic (v
souladu s vysledky chemického mapovani), a dale chrom. Ve struktufe jsou patrné oblasti, které
jsou tvoreny vyhradné timto prvkem (oblast 2 obr. 4.10a). Dalsi analyzou EDX bylo zjisténo,
ze kolem téchto oblasti tvotfenych Cistym chromem existuje mezifdzové rozhrani, které je
tvofeno predevsim Cr, ale i ostatnimi prvky HEA (oblast 3). Dale byly ve struktute QCO
nalezeny oblasti obohacené o Ni (oblast 4). Chemické slozeni méfenych oblasti vzorku QCO je
uvedeno Vv tabulce 8.

S ptidavkem QC ¢astic byla pozorovdna zména ve struktufe jednotlivych vzorkd. Dochazi
k tvorbé separovanych oblasti bohatych na Cr a Fe, kolem nichz jsou oblasti tvofené piedevsim
Al. Tento jev znazornén na snimcich mikrostruktury vzorkii QC1 a QC5 (obr. 4.11a a 4.12a).
S dal$im rastem obsahu QC castic dochazi ke zvySovani poctu téchto oblasti obohacenych
pfedevS§im o Al, Cr a Fe a jejich rozSifovani v samotné struktufe daného vzorku. Z diivodu
piehlednosti bude bodova chemicka analyza danych oblasti uvedena jen pro vzorek QCI15
(tabulka 9, resp. obr. 4.22).

Z plosnych EDX analyz Ize vycist, ze celkové slozeni vSech vzorkil se v jisté mife podoba.
S rostoucim podilem QC ¢astic dochézi k postupnému obohacovani pfedevs§im Al a Cr na tkor
ostatnich prvkl. Rust obsahu Fe, ktery je také (v nejmensim podilu, Al7oCraFe1o) soucasti QC
castic je z Casti zastinén lokalni nehomogenitou. Vysledky plosnych analyz EDX jsou uvedeny
v tabulce 10.
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Obr. 4.14 Mapa chemického slozeni vzorku QCO.
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Obr. 4.15 Rozlozeni chemickych prvkii ve vzorku QCO.
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Obr. 4.16 Mapa chemického slozeni vzorku QC1.
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Obr. 4.17 RozlozZeni chemickych prvkii ve vzorku QC1.
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Obr. 4.18 Mapa chemického slozeni vzorku QC5.
Al Kal Co Kal Cr Kal
y 100pm ! ) 100pm ) 100pm
Fe Kal Ni Kal Ti Kal
f 100um ' f 100pm ! f 100pm !

Obr. 4.19 Rozlozeni chemickych prvkii ve vzorku QCS5.
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Obr, 4.20 Mapa chemického slozeni vzorku QC15.
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Obr. 4.21 Rozlozeni chemickych prvkii ve vzorku QC15.
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Tabulka 8 Chemické slozeni v danych oblastech vzorku QCO.

Oblast Hmotnostni procenta
Al Co Cr Fe Ni Ti
1 18 26,5 15,0 18,1 25,4 13,2
2 - — 99,4 - - -
3 0,2 20,7 46,2 16,7 10,3 4.4
4 1,0 14,6 2,8 6,5 56,7 18,4

Obr. 4.22 Mikrostruktura vzorku QC15 s vyznacenymi misty analyzy EDX.

Tabulka 9 Chemické sloZeni v danych oblastech vzorku QCI5.

Oblast Hmotnostni procenta
Al Co Cr Fe Ni Ti
1 13,7 4,6 50,6 26,5 3,4 1,2
2 22,5 23,1 10,9 18,7 21,4 3,4
3 13,3 29,8 3,5 7,1 27,0 19,3
4 33 23,2 20,8 22,9 18,4 11,4
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Tabulka 10 Plosné chemické slozent jednotlivych vzorkii.

Vzorek QCO Vzorek QC1 Vzorek QC5 Vzorek QC15
Prvek | [hm. %] [at. %] | [hm. %] [at. %] | [hm. %] [at. %] | [hm. %] [at. %]
Al 2,0 4,0 2,5 4,9 4.4 8,6 9,4 17,4
Co 25,9 23,8 25,7 23,6 24,9 22,3 22,4 19,1
Cr 15,4 16,1 15,0 15,6 15,9 16,2 17,1 16,6
Fe 16,9 16,4 17,1 16,5 16,9 16,0 16,4 14,8
Ni 25,8 23,8 25,6 23,5 24,0 21,6 22,6 19,3
Ti 14,0 15,9 14,1 15,9 13,9 15,3 12,1 12,8

Jak bylo fe¢eno, proces slinovani zptsobil vétsi homogenizaci mikrostruktury v porovnani se
strukturou pouze namletého prasku této slitiny. U vzorku QCO tak byla identifikovan vétSinovy
podil tuhého roztoku FCC, s pouze minimalnim obsahem BCC faze (identifikované jako miizka
a-Fe), viz obr. 4.23. Mimo tyto dvé fazi byla v tomto vzorku namétena i intermetalicka o-faze,
typickd pro austenitické korozivzdorné oceli. Vysledky fadzového slozeni dané HEA po
slinovani do jist¢é miry koresponduji se studii [28]. Zde byla mikrostruktura HEA kromé
primarni FCC a sekundarni BCC faze tvofena také karbidy TiC.

Tyto karbidy byly nalezeny v mikrostruktuie vzorka QC1 a QC5. Mimo toho byly u QC1
naméieny 1 dalSi karbidické fadze FesC a CrzsCe. Uhlik ve struktufe milize byt pfitomen
z nékolika diivodu. Jako nejpravdépodobnéjsi vysvétleni se jevi nedostatecné odbrouseni téchto
dvou vzorkt po slinovani, kdy uhlik z grafitové pasky mohl v procesu SPS difundovat do
daného kompaktu hloubéji, nez byla odebrana tloustka pfed analyzami. Dal§i mozZnost byla
kontaminace v pribéhu mechanického legovani, kdy v pribéhu procesu dochazi k postupnému
otéru ocelovych kulicek a stén nddoby mlynu. Vzorky jsou nyni pfeméfovany po intenzivnéjSim
odebrani materialu z povrchu, vysledky budou k dispozici po terminu odevzdani této prace.
Mimo tyto faze se fazové slozeni vzorku QCS5 1i$i od QC1 predevsim v ptitomnosti jiZ evidentni
BCC faze u QCS5.

Podobn¢ jako u QCO, ve vzorku QC15 karbidy detekovany nebyly. Analyza XRD odhalila
pfitomnost FCC 1 BCC faze. Dale zde byla zjiSténa pfitomnost o-Fe a o-faze. Nejvétsi
zastoupeni zde ovSem méla intermetalickda BCC faze FeAl.

Celkové je z difrakéni analyzy patrné, Ze se zvySujicim se obsahem QC ¢astic dochazi
k transformaci poc¢ate¢niho tuhého roztoku FCC na tuhy roztok BCC. Dale lze pozorovat, ze
slinovanim pfi zvolené teploté¢ 1100 °C dochazelo k rozpadu ikosahedralnich fazi Al-Cr-Fe a
pfeméné na faze stabilnéj$i. Poméry detekovanych fazi na sledovanych vzorcich jsou zobrazeny
v tabulce 11.
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Tabulka 11 Fazové slozeni jednotlivych slinutych kompakti.

Vzorek QCO Vzorek QC1 Vzorek QC5 Vzorek QC15
Faze [hm. %] Faze [hm. %] Faze [hm. %] | Faze [hm. %]
FCC 81,9 FCC 79,8 FCC 57,4 FeAl 30,6
a-Fe 2,9 TiC 8,6 BCC 28,2 FCC 17,6

o 15,2 FesC 9,7 TiC 7,6 BCC 26,1
Cr23Cs 1,87 Cr23Cs 6,8 o-Fe 15,8
() 9,9
x
® ®Cr,C, ® FCC
y X FeC A BCC SPS QC15
A *® FoAl & ofaze SPS QC5
Voafe MTC sPs Qcl
o * ‘ t SPS QCO
*x AV v o 4
° [ )
S A
C
g - @ r m .
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Obr. 4.23 XRD zaznam slinutych kompaktii.

Cilem metody EBSD bylo zejména vytvorit IPF mapovani mikrostruktur jednotlivych SPS
vzorku (inversed pole figure, inverzni polovy obrazec). Diky tomu Ize mimo jiné rozeznat, zda
pti kompaktaci praskl nedochazi naptiklad Kk upfednostiovani Krystalografickych smért.
Metoda dale umoznila kvantifikovat distribuce velikosti zrn a stanovit primérnou velikost zrna.
Poslednim typem analyzy byla tvorba KAM map (Kernel average misorientation, primérna
dezorientace na hranicich zrn), nepiimo udavajici rozsah plastické deformace v materialu.
Jinymi slovy lze kvalitativné porovnat, do jaké miry byla struktura deformovana.
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Analyza EBSD pro vzorky QC0, QC1 a QCS5 je v praci prezentovana, pro vzorek QC15 analyza
nyni probiha a vysledky budou k dispozici po terminu odevzdani této prace.

Dle IPF map pro dané vzorky bylo zjiSténo, ze v procesu SPS nedochéazi k vyraznému
upiednostiiovani krystalografického sméru a orientace jednotlivych zrn je nahodila. Toto platilo
pro vsechny zkoumané vzorky. Déle bylo vypozorovéno, Ze struktura kompakti vykazuje
bimodalni rozdéleni velikosti zrn. Nejvice viditelny je tento jev v oblastech pfesycenych Cr.
Vnitini oblast je tvofena ultrajemnymi zrny v fadu setin pm (tento vysledek je nutné vnimat
v souvislosti s rozlisenim metody v fadu cca 500 nm), kdezto mezifazova oblast je tvofena
mnohem hrubsimi zrny, dosahujici velikosti v fadu jednotek pm. Snimky jednotlivych IPF map
jsou zobrazeny na obr. 4.24 az 4.26.

Cervené &ary v KAM mapach znazoriiuji fazové rozhrani, &erné &ary pak hranice zrn. Cim jsou
zrna modiej$i, tim u nich doslo k mensi deformaci. Vysledky tohoto pozorovani odhalily, ze
Vv urcitych oblastech doslo ke znacné deformaci zrn. Pro vSechny vzorky se jednalo zejména o
oblasti tvofené tuhym roztokem FCC. KAM mapy jsou vyobrazeny na obr. 4.27-4.29.

Distribuce velikosti zrn analyzovanych vzorkd jsou znazornény pomoci distribucnich i
kumulativnich kiivek, znazornénych na obr. 4.30. Z n¢j lze vycist, ze nejvétsi pocet zrn byl po
velikost zrna zhruba 1-1,5 um. Pfestoze je dana distribuce naruSena detekénim limitem
analytické metody, ktera ¢inila 0,5 pm, je vidét, Ze u vSech znazornénych vzorki se nachazi jen
velmi malo zrn vétsich nez 5 um. Dale lze z distribu¢ni funkce zjistit, Ze 90 % zrn je dokonce
mensi nez 2,5 pm (pro QC1 a QCS), resp. mensi nez 3 um pro QCO. Tato skutecnost ¢ini dané
materidly vysoce jemnozrnné napiiklad v porovnani s austenitickou oceli AISI 304L
ptipravenou rozpoustécim zihanim pii teploté¢ 1100 °C a nasledné zakalenou ve vod¢, kde
prumérna velikost zrna dosahuje velikosti 40 um [57]. Numericka hodnota primérné velikosti
zrna je zcela jisté zatizena detekénimi limity, nicméné z dostupnych dat lze vycist, ze velikost
zrna s rostoucim obsahem QC klesa. V tabulce 12 jsou uvedeny primérné velikosti zrn
zjisténych pomoci EBSD.
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Obr. 4.25 IPF mapa vzorku QC1.
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Obr. 4.27 KAM mapa vzorku QCO.
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Obr. 4.29 Kam mapa vzorku QC5.
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Tabulka 12 Priimérna velikost zrn detekovanych EBSD.

Vzorek Primérné velikost zrna [um]
QCO 1,41
QC1 1,26
QC5 1,18
1,1
1
0,9
0,8 Qco
07 Qc1
g 06 QC5
-S QcCo
3 05
Qc1
0,4
Qcs
03
0,2
0,1
0

00 05 1,0 1,5 20 25 3,0 3,5 40 45 50 55 60 65 70 75 80 85 9,0 9,5 10,0
Pramérna velikost zrna [um]

Obr. 4.30 Rozdéleni velikosti zrna jednotlivych slinutych vzorkii. Detekcni limit analytické
metody byl v tomto pripadé 0,5 um.

Tribologické vlastnosti byly na vSech slinutych vzorcich méfeny metodou pin-on-disc
(tabulka 13). Pro kazdy vzorek byla provedena dvé nezavisla méfeni. Kazda stopa byla
nasledné 4x analyzovana na rtiznych mistech pfisluSnym profilometrem. Obecné lze fici, Ze
hodnoty koeficientu tfeni mély s ristem obsahu QC klesajici tendenci (vyjimkou byla naméfena
hodnota pro QC5). V [28] byl koeficient tieni pro stejnou vysokoentropickou slitinu naméfen
lehce niZsi. Je vSak nutné podotknout, Ze méfeni probihalo jinou metodou a za pouziti polovicni
normalové sily. Koeficient tfeni dané HEA byl zkouman i v podobé& povlaku za rtiznych teplot
v praci [56], kde koeficient tieni za pokojové teploty vykazoval hodnot téméf o dveé desetiny
mensi (0,49 v [56] vs. 0,67 v této praci), v piipadé pouziti dané HEA v kombinaci s Ag byl

cvwr
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Hlavnim vystupem tribologického testovani je v této praci skutecnost, ze parametry W a K,
neboli ubytek materialu na jednotkovou délku drahy (a jednotkovou silu) S rostoucim obsahem
QC vyrazné klesaji. To znamena, material s rostoucim obsahem QC vykazuje vys$si odolnost
vuci opotiebeni. Tuto skute¢nost znazorfiuje obr. 4.31, kde ma dana zavislost exponencialni
charakter. V zasad¢ existuji tii mozné duvody tohoto poklesu. Prvnim mohou byt rozdily ve
fazovém slozeni. S rostoucim podilem QC roste v SPS kompaktech také podil BCC faze, ktera
by obecné méla vykazovat vyssi tvrdosti a odolnosti vii¢i opotiebeni. Této teorii by odpovidala
i prace [20], kde s ptibyvajicim obsahem Al dochazelo u puvodni FCC slitiny k postupnému
ptechodu do BCC a dochazelo ke zvySovani tvrdosti a snizovani nachylnosti na poskozeni
otérem. Druhé mozné vysvétleni zvySeni odolnosti vuci otéru mize spocivat ve zjemnujici se
mikrostruktute, nebot’ s rostoucim obsahem QC castic zaroven dochézi ke snizovani primérné
velikosti zrna. Zajimavé zjisténi lze také vycist z KAM map, kdy je patrné, Ze s rostoucim
obsahem QC ¢astic dochazi k vétsi deformaci uvnitt struktury. To by ve vysledku rovnéz mélo
vést k vétsimu zpevnéni materidlu a potencialné k vyssi odolnosti vici otéru. Tento tieti,
posledni potencialni diivod zvyseni odolnosti proti otéru vsak vyzaduje hlubsi analyzu a bude
zkoumdn v navazujici studii.

Rostouci odolnost viéi otéru s pribyvajicim obsahem QC ¢astic Al-Cr-Fe byla zaznamenana i
Vv praci [55], kde byl jako matrice pouzit ¢isty Ti. Zde odolnost vici otéru rostla az do obsahu
QC 20 hm. %. Stejny jev byl potvrzen i v [58], kde byl opét Cisty prasek Ti slinovan metodou
SPS s riznym ptidavkem QC ¢astic Al-Cr-Fe. Bylo zde vSak objeveno, Ze nejlepsi odolnosti
vici otéru disponuje samotny slinovany QC prasek.

Tabulka 13 Vysledky pin-on-disk testu.

Viaiel Parametr W Parametr K Koeficient tfeni
[x10° mm3/m] [x10 mm3/N-m] [-]
QCO 2,55 2,55 0,67+0,09
QC1 2,24 2,24 0,65+0,01
QC5 1,52 1,52 0,59+0,02
QC15 0,85 0,85 0,62+0,06
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Obr. 4.31 Zavislost parametru K na obsahu QC.
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5 ZAVER

Cilem prace bylo prozkoumat vliv obsahu kvazikrystalickych castic typu Al-Cr-Fe ve
vysokoentropické slitiné Alo2C015CrFeNiysTi na jeji mikrostrukturu a tribologické vlastnosti.
Slitina HEA Dbyla vyrobena cestou mechanického legovani s naslednou piimési
kvazikrystalického prekurzoru. Namichané smési byly slinovany metodou SPS. Vysledné
kompakty byly pozorovany pomoci skenovaciho elektronového mikroskopu a analyzovany
pomoci energiové disperzni spektroskopie, rentgenové difrakce a difrakce zpétné odrazenych
elektronti. Nakonec byla na vzorcich provedena tribologicka zkouska metodou pin-on-disk.
Z vysledkt Ize vyvodit nasledujici zavéry:

= Vyrobeny prasek HEA odpovidal nominalnimu chemickému slozeni, nicméné
mechanické legovani neprobéhlo zcela. Vnitini struktura prasku vykazovala
nehomogenitu. Kvazikrystalicky prekurzor vykazoval homogenni strukturu a dosahoval
nominalniho pfedepsaného slozeni.

= Vychozi vysokoentropicky prasek byl slozen predevsim z FCC a BCC tuhych roztokt
v kombinaci s fazemi o-Ti a Co. Kvazikrystalicky prasek byl slozen piedevsim
Z intermetalické faze typu AlgCrs s ptimési ikosahedralnich kvazikrystalickych fazi Al-
Cr-Fe. Smési praski HEA + QC fazové odpovidaly nomindlnim hodnotam, piky QC
vSak byly pozorovany az od obsahu QC 5 % diky limitu metody XRD.

= Slinuti jednotlivych kompaktti prob¢hlo uspé$né€ bez vzniku porozity, avSak vnitini
struktura stale vykazovala znamky nehomogenity. Vysledné slozeni jednotlivych
vzorkl odpovidalo vstupnim praskam.

» S rostoucim podilem kvazikrystalickych ¢astic dochazelo k nékolika déjim:
a) Narust podilu BCC faze ve struktuie
b) Zjemnovani mikrostruktury, snizovani primérné velikosti zrna
c) Narust plastické deformace zrn
d) Zlepseni tribologickych vlastnosti materialu

Vyzkum tohoto tématu bude nyni dale pokracovat s cilem odhalit moZnosti dalSiho zlepSeni
mechanickych vlastnosti, vedouci k moznému budoucimu vyuziti do praxe.
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7 SEZNAM POUZITYCH ZKRATEK A SYMBOLU

K [mm3/N-m]  Ubytek materialu na jednotkovou délku dréhy a jednotkovou silu
W [mm®/m] Ubytek materialu na jednotkovou délku drahy

BCC Kubicka prostorové centrovana miizka (Body Centered Cubic)

BSE Zpétn¢ odrazené elektrony (Back Scaterred Electron)

CvD Chemicka depozice z plynné faze (Chemical Vapor Deposition)

EBSD Difrakce zpétné€ odrazenych elektront (Electron Back Scatter Diffraction)
EDX Energiové disperzni spektroskopie (Energy-Dispersive X-ray spectroscopy)
FCC Kubicka plo$né centrovana miizka (Face Centered Cubic)

HCP Hexagonalni tésné uspoifadana miizka (Hexagonal Closed Packed)

HEA Vysokoentropicka slitina (High-Entropy Alloy)

HIP Izostatické lisovani za tepla (Hot Isostatic Pressing)

IF Intermetalickéd faze

IPF Inverzni pdlovy obrazec (Inversed Pole Figure)

KAM Primérné dezorientace na hranicich zrn (Kernel Average Misorientation)
ML Mechanické legovani

PVD Fyzikélni depozice z plynné faze (Physical Vapour Deposition)

QC Kvazikrystal

QCO Vychozi vysokoentropicka slitina

QC1 Vysokoentropicka slitina s 1 hm. % kvazikrystalického prasku.

QC5 Vysokoentropicka slitina s 5 hm. % kvazikrystalického prasku.

QC15 Vysokoentropicka slitina s 15 hm. % kvazikrystalického prasku.

SE Sekundérni elektrony

SEM Skenovaci elektronovy mikroskop (Scanning Electron Microscopy)

SPS Slinovani plazmovym vybojem (Spark Plasma Sintering)

VEC Koncentrace valenénich elektroni (Valence Electron Concentration)
XRD Rentgenova difrakce (X-Ray Diffraction)
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