VYSOKE UCENIi TECHNICKE V BRNE

BRNO UNIVERSITY OF TECHNOLOGY

FAKULTA STROJNIHO INZENYRSTVi
USTAV MATERIALOVYCH VED A INZENYRSTVI

FACULTY OF MECHANICAL ENGINEERING
INSTITUTE OF MATERIALS SCIENCE AND ENGINEERING

STUDIUM REAKCNIi SYNTEZY INTERMETALICKYCH
MATERIALU Z DEPOZITU KINETICKEHO
NAPRASOVANI BINARNICH SYSTEMU
OBSAHUJICICH ZELEZO

REACTION SYNTHESIS OF BULK INTERMETALLIC MATERIALS FROM COLD SPRAY
DEPOSITS FROM BINARY POWDERS CONTAINING IRON

DIPLOMOVA PRACE
MASTER'S THESIS

AUTOR PRACE Bc. LUCIE PALENIKOVA
AUTHOR

VEDOUCI PRACE doc. Ing. VIT JAN, Ph.D.
SUPERVISOR

BRNO 2015



Vysoké uceni technické v Brn¢, Fakulta strojniho inZzenyrstvi

Ustav materidlovych véd a inzenyrstvi
Akademicky rok: 2014/2015

ZADANI DIPLOMOVE PRACE

student(ka): Be. Lucie Palenikova
ktery/ktera studuje v magisterském navazujicim studijnim programu

obor: Materialové inZenyrstvi (3911T011)

Reditel ustavu Vam v souladu se zdkonem ¢&.111/1998 o vysokych $kolach a se Studijnim a
zkuSebnim fadem VUT v Brné€ urcuje nasledujici téma diplomové prace:

Studium reakéni syntézy intermetalickych materiali z depoziti kinetického naprasovani
binarnich systémii obsahujicich Zelezo

v anglickém jazyce:

Reaction synthesis of bulk intermetallic materials from cold spray deposits from binary
powders containing iron

Struc¢né charakteristika problematiky tkolu:

Ptiprava intermetalickych materidli klasickou metalurgii vyzaduje velmi néaro¢né postupy
vakuové metalurgie. Alternativou k vakuové metalurgii je praskova metalurgie, kde jsou vyrobky
omezeny tvarem extrudovanych profilli nebo finan¢ni ndroc¢nosti lisovacich forem. Navrhované
téma pracuje s myslenkou pfipravy objemového materidlu reakéni difuzni syntézou z objemového
nastiiku zakladnich materialti metodou cold-spray.

Cile diplomové prace:

Teoreticka orientace v problematice pfipravy a vyuziti intermetalickych materialti. Experimentalni
pfiprava intermetalik z prekurzorti vytvofenych nizkoteplotnim kinetickym napraSovanim.
Piiprava vzorki, jejich difuzni zihani, analyza zmén v mikrostruktufe vzorkii a ndvrh uprav
technologie pro kone¢né ziskani homogenniho intermetalického materialu. DSC analyzy reakci
probihajicich v jednotlivych depozitech. Navrh technologie pro kompaktovani porézniho
meziproduktu.



Seznam odborné literatury:

Diffusion in Solids By Paul Shewmon; Minerals, Metals, & Materials Society

Chemistry in Motion: Reaction-Diffusion Systems for Micro- and Nanotechnology By Bartosz A.
Grzybowski; Wiley

Intermetallics By Gerhard Sauthoff; Wiley-VCH Verlag GmbH

Vedouci diplomové prace: doc. Ing. Vit Jan, Ph.D.

Termin odevzdani diplomové prace je stanoven ¢asovym planem akademického roku 2014/2015.
V Brng¢, dne 3.2.2015

L.S.

prof. Ing. Ivo Dlouhy, CSc. doc. Ing. Jaroslav Katolicky, Ph.D.
Reditel ustavu De¢kan fakulty



ABSTRAKT

Diplomova prace se zabyva studiem reakcni syntézy material Fe—Al, Fe—Cu a Fe—Ni,
které byly vyrobeny metodou kinetického naprasovani. V literarni studii jsou popsany tyto
jednotlivé systémy a pro kazdy tento systém je zde uveden a zaroven i1 popsan jeho
rovnovazny bindrni diagram. Kromé¢ tohoto je tady struéné vysvétlena difuze, Kirkendalliiv
jev a dalsi mozné technologie vyroby intermetalickych materidlti. V experimentalni ¢asti byly
jednotlivé vzorky néstfikd zihany a poté byly zkoumany zmény mikrostruktury. Prace
obsahuje fotografie mikrostruktury, vysledky mikrostrukturnich a chemickych analyz
z elektronového mikroskopu, fazové analyzy difrakci rentgenova zéfeni a vysledky z méteni
mikrotvrdosti.

Klic¢ova slova
Aluminidy Zeleza, FeCu, intermetalické sloucenin Fe—Ni, technologie vyroby
intermetalickych materiald, cold spray, difize, Kirkendalliv jev

ABSTRACT

This thesis deals with reaction synthesis of materials Fe—Al, Fe—Cu and Fe-Ni from
cold spray. In literature analysis are introduced these systems and for each system there is
brief description of binary equilibrium diagram. Furthermore here are some short explanations
of diffusion, Kirkendall effect and other possible processing technologies of intermetallic
materials. In experimental part, samples of sprayed materials were annealed and then
microstructural changes were investigated. This thesis contains photographs of
microstructure, results from scanning electron microscopy, X-ray, and measurements of
microhardness.

Key words
Iron aluminides, FeCu, intermetallic compounds of Fe—Ni, processing technologies of
intermetallic materials, cold gas—dynamic spray, diffusion, Kirkendall effect



BIBLIOGRAFICKA CITACE

PALENIKOVA, L. Studium reakéni syntézy intermetalickych materialii z depozitii
kinetického naprasovani bindrnich systému obsahujicich Zelezo. Brno: Vysoké uceni
technické v Brné, Fakulta strojniho inzenyrstvi, 2015. 156 s. Vedouci diplomové prace
doc. Ing. Vit Jan, Ph.D..



PROHLASENI

Prohlasuji, ze jsem diplomovou praci na téma Studium reakcni syntézy
intermetalickych materialit z depozitii kinetického naprasovani binarnich systémii
obsahujicich Zelezo vypracovala samostatn¢ s pouzitim odborné literatury a prament, které
jsou uvedeny a fadné citovany v seznamu pouZité literatury této prace.

Datums: 29. 5. 2005 s
Lucie Palenikova



PODEKOVANI

Timto bych chtéla podékovat svému vedoucimu prace doc. Ing. Vitu Janovi, Ph.D.
nejen za vedeni a pomoc pii tvorbé této prace, ale za vSechen jeho vynaloZeny cas, ktery mi
v prub¢hu tvorby prace a experimentll vénoval. Dékuji také za to, Ze i ten "nejbizardné;si"
experiment mohl byt proveden.

Dékuji i Mgr. Janu Cuperovi, Ze vzdy dokazal udélat nezmérné mnozstvi snimki a
analyz na rastrovacim elektronovém mikroskopu.

Chtéla bych pod€kovat své rodiné€, kamaradim a pftitelovi, Ze mé dokéazali povzbudit a
podrzet béhem samotného studia a béhem tvorby této diplomové prace. Zvlastni dik patfi
mym rodi¢im, protoze bez jejich pomoci bych nemohla déle studovat.



OBSAH:

1
2
3

CILE PRACE
UVOD
TEORETICKA CAST
3.1 Intermetalika
3.2 Krystalova struktura intermetalickych materialua
3.2.1  Usporadané intermetalické slouceniny
3.2.2  Slouceniny s krystalovou strukturou typu B2
3.2.3  Slouceniny s krystalovou strukturou typu D03
3.3 Struc¢né seznameni s dilezitymi prvky tvoricimi materialy v této praci
33.1 Zelezo

3.3.2  Hlinik

333  Med

3.34  Nikl
3.4 FeAl

34.1 Fazovy diagram Fe—Al
3.4.2  Aluminidy Zeleza
343 FeAl
344  Fe;Al
3.4.5 Moznost zvySeni mechanickych a creepovych vlastnosti aluminida
3.5 FeCu
3.5.1 Fazovy diagram Fe—Cu
3.5.2  Slitiny FeCu
3.5.3 Rozpad slitin FeCu
3.5.3.1  Precipitace slitin bohatych na zelezo
3.5.3.2  Spinodalni rozpad slitin bohatych na méd’
3.5.4  Vliv tepelného starnuti na FeCu
3.6 FeNi
3.6.1 Fazovy diagram Fe—Ni
3.6.2  Slitiny Invar
3.6.3  Magneticky mekkeé slitiny FeNi
3.6.3.1  ZvySeni mechanickych vlastnosti FeNi slitin
3.6.4 Rozpad slitin NiFe
3.6.4.1  Tepelné starnuti slitiny Ni—Fe
3.7 Difaze
3.7.1  Mechanismus difuze
3.7.1.1  Vakantni difuze
3.7.1.2  Intersticialni diftize
3.7.2  Prvni Fickiv zakon
3.7.3  Druhy Ficktv zékon
3.8 Kirkendalliv jev
3.9 Metody pripravy intermetalickych materiala
39.1 Taveni smési
3.9.2  Odlévani
3.9.3  Vyuziti squeeze castingu pro reaktivni infiltraci taveniny
3.9.4  Praskova metalurgie
3.9.4.1  Atomizace v inertnim plynu
3.94.2  Mleti prasku
3.9.4.3  Mechanické legovani (mechanical alloying — MA)

[
S O 000 I B W W -

L L0 L L)L LW W W W WWINININDNIDNDNDNDINDNDNNDNDNDNDLE P ===
AN NN E PR LWWRWINP,POOOOIANINNNEWLWWRLRL,OOOOUYNNWNRDNDO



4

39.4.4  Techniky zhutnovani
39.4.5  Slinovani
3.9.4.6 Reake¢ni syntéza
3.9.4.7  Vakuové lisovani za tepla (Vacuum Hot Pressing = VHP)
3.9.4.8 Izostatické lisovani za tepla (Hot Isostatic Pressing = HIP)
3.9.5  Zarové nastiiky
EXPERIMENTALNI CAST
4.1 Experimentalni metody
4.1.1  Svételna mikroskopie
4.1.2  Elektronova mikroskopie
4.1.3  Diferenc¢ni skenovaci kalorimetrie (DSC)
4.1.4  Meg¢feni mikrotvrdosti
4.2 Experimentalni material
4.3  Prasky pouzité pri metodé cold spray

43.1 Hlinik
432  Zelezo
433  Md
434  Nikl

4.4 Parametry nastriku
4.5 Cold spray (Cold gas—dynamic spray)
4.6  Priprava vzorki
4.7 Metalograficka priprava vzorki
4.8  Graficky prehled experimentii v binarnich diagramech
4.8.1 FeAl
48.2 FeCu
4.8.3 FeNi
4.9 Nastiik FeAl I
4.9.1 Tepelné nezpracovany vzorek
4.9.2  DSC vzorek — teplota 1000 °C, 2 pieb¢hy
4.9.3  Mikrostruktura DSC vzorki na teploté 618 “C + 700 °C
4.9.4  Vzorek zihany na teploté 550 °C (2 hod.)
4.9.5 Vzorek zihany na teploté 600 °C (2 hod.)
4.9.6  Vzorek zihany na teploté 650 °C (2 hod.)
4.9.7  Vzorek zihany na teploté 700 °C (2 hod.)
4.9.8  Vzorek zihany na teploté¢ 750 °C (2 hod.)
4.9.9  Vzorek zihany na teploté 750 °C (10 hod.)
4.9.10 Vzorek zihany na teploté 750 “C (10 hod.), ochlazen do kapalného dusiku
4.9.11 Vzorek zihany na teploté¢ 750 °C (10 hod.) + nizkoteplotni zihani
4.9.12 Vzorek zihany na teploté 750 °C (10 hod.), ochlazen do kapalného dusiku,
nasledné podroben nizkoteplotnimu Zihani
410 FeAllIl
4.10.1 Vzorek tepelné nezpracovany
4.10.2 FeAl II zihané na teploté 750 °C (10 hod.)
4.10.3 FeAl II zihané na teploté 750 °C (10 hod.), ochlazen do kapalného dusiku
4.10.4 Shrnuti experimentl na vzorcich FeAl I a FeAl II
4.11 Nastiik FeCu
4.11.1 Vzorek tepelné nezpracovany
4.11.2 DSC vzorek — teplota 1150 °C, 2 ptechody
4.11.3 Vzorek zihany na teploté 700 °C (2 hod.)
4.11.4 Vzorek zihany na teploté 900 °C (2 hod.)

36
37
38
38
39
40
41
41
41
41
42
43
44
44
44
44
44
45
46
47
49
49
50
50
51
52
53
53
55
57
58
61
64
67
70
73
77
82

85
89
89
90
93
97
98
98
100
103
106



5

6
7
8

4.11.5 Vzorek zihany na teploté 1000 °C (2 hod.)
4.11.6 Vzorek zihany na teploté 1100 °C (2 hod.)
4.11.7 Vzorek zihany na teploté 1000 °C (10hod.)
4.11.8 Vzorek zihany na teploté 1000 °C (10 hod.), 800 °C (2 hod.)
4.11.9 Shrnuti experimenti na vzorcich FeCu
4.12 Nastiik FeNi
4.12.1 Vzorek tepeln¢ nezpracovany
4.12.2 DSC vzorek — teplota 700 °C
4.12.3 DSC vzorek — teplota 1150 °C
4.12.4 Vzorek zihany na teploté 500 °C (2 hod.)
4.12.5 Vzorek zihany na teploté 700 °C (2 hod.)
4.12.6 Vzorek zihany na teploté 700°C (10 hod.)
4.12.7 Shrnuti experimentl na vzorcich FeNi
DISKUZE VYSLEDKU
5.1 FeAl
5.2 FeCu
5.3 FeNi
ZAVER
SEZNAM POUZITYCH ZDROJU
SEZNAM POUZITYCH ZKRATEK

110
112
116
119
123
124
124
126
127
128
130
133
136
137
137
141
144
146
147
156



1 CILE PRACE

Cilem literarni studie je sezndmeni s intermetalickymi slouceninami, s jejich
krystalickou stavbou a se systémy Fe—Al, Fe—Cu a Fe—Ni. U jednotlivych systémi je vzdy
popsan jejich rovnovazny binarni diagram a zaroven jsou pro né¢j vybrani zéstupci, ktefi
representuji danou skupinu materialt. V dals§i Casti této studie je stru¢né popsana difuze
v kovech a Kirkendalliv jev. Poté nasleduje predstaveni nckolika metod vyroby
intermetalickych materiald, jelikoz u intermetalik béhem vyroby nastdvaji urCité problémy.

Experimentalni cast obsahuje strucné seznameni s metodou cold spray. Daéle je
vénovana rozborim a studiim zmén mikrostruktury ve vzorcich, jez byly zihany na rizné
teploty a na rtizné vydrze. Tyto teploty byly pro kazdy systém jinak zvoleny dle jejich
rovnovaznych diagramt. Experimentalnim materidlem byly néstfiky zhotovené metodou cold
spray. Hodnoceni mikrostruktur probihalo na svételné a elektronové mikroskopii. Kazdy
vzorek byl navic podroben zkousce mikrotvrdosti. Pro jednotlivé teploty byly vytvoreny DSC
analyzy, jez slouzily pro vétsi pochopeni a potvrzeni déjti probihajicich v mikrostrukturach.

V diskuzi vysledkt jsou shrnuta vS§echna provedena méfeni a analyzy. Tyto vysledky
jsou navzajem porovndny a jsou z nich dale vyvozeny zavéry. V této Casti je také vénovana
pozornost moznému pouziti jednotlivych systémi i jejich dalsi mozné vyrobé.



2 UVOD

Intermetalické slouceniny uziva lidstvo jiz od davnych dob. Pouziti prvnich
intermetalickych materidli ale samoziejmé nebylo zamérné. Jejich aplikace spocivala ve vice
divodech at’ jiz z funk¢niho ¢i dekorativniho hlediska. Lidé¢ si tehdy naptiklad povsimli, ze
vrstvy z téchto materiald dosahuji vyrazné tvrdosti a odolnosti vic¢i opottebeni. Nejstarsi
datované nalezy intermetalickych sloucenin byly nalezeny v Egypté, kde byly ve vrstvach
bronzovych nastrojii objeveny faze CusAs. Tyto nastroje byly vyrobeny zhruba jiz pred
2500 let pi. n. 1. K dalsi aplikaci dochazelo v Rimé, pfi¢emz intermetalické materialy byly
vyuzivany na vyrobu minci a €asti ornamentl. V tomto piipad¢ byla nalezena faze CuZn.
V novodobé historii pouzivani intermetalik lze narazit na pfipad zroku 1921, kdy byla
vyvinuta magneticka slitina Permalloy (NisFe), jez dosahuje vysoké permeability. Poté
nasleduji v rychlém sledu dalsi aplikace intermetalik. V roce 1935 byla napiiklad objevena
slitina Sendust (Fes(Si, Al) a od roku 1962 je pouzivana slitina NiTi, ktera je zndma pro svou
tvarovou pamét’. [1, 2]

Jakmile nastal rozvoj fyzikalni metalurgie, byly intermetalické slouc¢eniny podrobeny
védeckému vyzkumu. Ve 20. stoleti bylo pouZiti intermetalik zaloZeno hlavné na porozuméni
zakladnich metalurgickych principi. Soucasné jsou intermetalika pouzivana jako funkéni
materialy. [1, 2]

Staly zajem o intermetalické materialy je spojen s jejich specidlnimi vlastnostmi, diky
kterym by mohly nahradit spoustu bézné pouzivanych slitin. Tyto specialni vlastnosti jsou
zpusobené uspotfadanou krystalovou strukturou. Nejvice diskutovana ¢ast jejich aplikace lezi
ve vysokoteplotni oblasti, kde si intermetalika zachovavaji dostatecnou vysokou pevnost a
odolnost vuci oxidaci a zaroven nizkou hmotnost soucésti oproti béznym slitinam. Néktera
intermetalika se jevi jako velmi zajimava pro pouZiti v prostfedi obsahujicim siru, v némz by
jiné slitiny selhavaly. Bohuzel intermetalické slitiny vykazuji kiehkost, ktera do dnesni doby
pofad brani jejich Uplnému vyuZiti. Tato kiehkost je zplisobena pievazné jejich citlivosti na
vodik a u nekterych intermetalik je spojena s citlivosti na vystavené prostiedi. Tuto kiehkost
se snazili mnozi védci vyfesit tepelnym zpracovanim a legovanim riiznymi prvky. Nicméné se
ukazuje, ze tam, kde jsou posilena urcitd slabd mista v intermetalikach, jsou nasledné
zhorSena jina, kterd by mohla byt stejn¢ dileZita pro danou aplikaci. [1, 2]

Vyroba intermetalickych materialli, 1 kdyz byva nékdy problematicka, je v soucasné
dobé na uspokojivé urovni. Vzdy zalezi, jakych vlastnosti intermetalickych materiald ma byt
dosaZzeno a zaroven i o jaké materialy se jedna. Metoda, kterd je perfektni pro jeden urcity
systém, nemusi byt efektivni u jiného systému a mlZe naopak vést k destrukci danych
intermetalickych materialti.



3 TEORETICKA CAST

3.1 Intermetalika

Na zacatku 20. stoleti byla objevena cela fada intermetalickych materidlti, kterd byla
vytvofena riiznou kombinaci dvou kovi. Po vzniku jednotlivych intermetalickych materialt
nasledovalo zkoumani jejich mechanickych vlastnosti a to nejen z pohledu teoretického
vyznamu, ale také z diivodu porozuméni jejich chovani. Pocatky vyzkumt intermetalik jsou
pfipisovany ruskému mineralogovi Nikolaiovi Semyonovichovi Kurnakovovi a némeckému
chemiku Gustavu Tammannovi. Z védeckych badani tehdy vzesly nové vysledky tykajici se
defektti v mfizce a vlastnosti intermetalik. Mimo jiné byly objeveny 1 antifazové hranice (viz
obr. 1 a), [3] a obr. 1 b), [4]) a domény, kichkost intermetalik za teplot nizsich nez 0,7 Ty,
anebo anomalni teplotni zavislost pevnosti NizAl. [2, 5]
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Obr. 1: Ukazka antifazové hranice: a) snimky antifazové hranice v TEM tmave pole,
b) schéma antifazové hranice

Intermedidlni faze se nachazeji uvnitf rovnovaznych diagraml. Tvoii se casto
v soustavach mezi slozkami takovym zptisobem, ze nikdy nezasahuji do zadné cCisté slozky.
Mohou vznikat v binarnich 1 ve vicesloZzkovych soustavach. Jejich vyskyt v soustavé neni
nijak omezen, takze muze nastat situace, kdy v jedné soustavé existuje i vice intermedidlnich
fazi najednou. Na obr. 2 je ukazka binarniho rovnovazného diagramu pro hlinik a nikl. [6]
V diagramu jsou patrné oblasti, v nichz vznikaji jednotlivé intermedialni faze. [7, 8]

Intermetalika patii do skupiny intermedidlnich fazi a jsou vytvofeny z kovovych
prvkd. Pod pojmem intermetalika jsou oznacovany intermetalické faze a slouceniny. Tyto
faze a slouceniny maji odliSnou krystalovou strukturu od prvki, z nichZ vznikly. Mohou se
vytvaret preménou tuhych roztokii stejného slozeni (napt. faze o v soustavé Fe—Cr) nebo
pomoci jejich rozpadu (napt. ve slitinach typu Al-Cu). Dal§imi mechanismy jejich vzniku
jsou peritektickd reakce mezi taveninou a tuhou fazi anebo pfima krystalizace z taveniny.
Takové materialy vétSinou vykazuji vysokou pevnost, tvrdost, ale také kiehkost. [7, 8]

SloZeni intermetalik mize byt omezeno jednim pfesné danym sloZenim, ale existuji i
intermetalika, jejichz existence je moZna v Sirokém rozmezi chemického sloZeni. Dle velikosti
tohoto intervalu, se intermetalika rozdéluji na faze, jez se rozprostiraji pres Siroké rozmezi, a
na slouceniny s presné danym stechiometrickym slozenim. Intermetalické fdze mohou mimo
jiné existovat v urCité teplotni oblasti. Mezi intermetaliky navic existuji faze, u nichz pfti
ohtéati nad kritickou teplotou dochéazi k ptechodu z uspofddané na neuspofddanou strukturu
jako naptiklad faze CuszAu. Za nizkych teplot mé tato faze uspofadanou plosné sttedénou
kubickou mftizku typu L1,, zatimco na vysSich teplotach nez je kritickd teplota, ma CuszAu jiz
neuspofddanou strukturu. Intermetalické materidly maji vétSinou povahu chemickych
sloucenin s pfesnym bodem tani. [2, 7, 8, 9]



Do skupiny intermetalickych materiala je zahrnuto velké mnoZzstvi fazi. Tyto faze se
vzajemné vyrazn€ 1isi vazbou, krystalovou strukturou a vlastnostmi. Z tohoto divodu jsou
intermetalické faze obvykle fazeny do riznych skupin podle jejich podobného chovani. [2]

U intermetalickych sloucenin se ve struktufe vyskytuji konstituéni defekty.
Tyto defekty jsou zplsobené riznym obsazenim volnych prostor ve vzniklé mfiZzce atomy
odliSnych prvki. Konstituéni defekty vznikaji ve struktufe intermetalik, které existuji
v oblasti s vétSim koncentraCnim rozhranim. V tomto piipad¢ hraje roli pro tvorbu defekti
jejich nestechiometrické slozeni, pficemz vznikaji antisite defekty u atomt anebo konstituc¢ni
vakance. Defekty intermetalickych sloucenin s nestechiometrickym sloZenim jsou
ovliviiovany krystalovou strukturou. Ptrevladajici typ defektti je urcen v zavislosti na typu
krystalové struktury. [5]

Al
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Obr. 2: Rovnovazny diagram hliniku a niklu

3.2 Krystalova struktura intermetalickych materiali

Intermetalické materidly krystalizuji v nadmfizkovych strukturach. Typické
nadmfiizkové struktury u intermetalik vychéazeji z kovovych struktur FCC, BCC a HCP.
Tvorba intermetalickych slou€enin je spojena s vy$Simi vazebnymi silami mezi navzijem
rozdilnymi atomy oproti vazebnym silam mezi stejnymi atomy. Timto se vytvaii uspofadana
krystalova mitizka. V takovéto mifiZce jsou atomy uspofadany tak, aby bylo zachovano
obklopeni kazdého atomu atomy jinych prvkd. Pro ukdzku a lepsi pochopeni jsou na obr.
3,[1] zndzornéné jednoduché krystalové struktury intermetalickych sloucenin. [1, 2]

Intermetalika mohou byt déleny podle Hume-Rotheryho faktort, které jednoduse
urcuji jejich krystalovou strukturu. Mezi tyto faktory patii velikostni faktor, elektronova
koncentrace a elektrochemicky faktor. [2, 8, 9, 10]

Intermetalické faze jsou dle ptevladajiciho charakteru rozdéleny na:
v elektrochemické neboli valenéni slou¢eniny (napt. Mg,Pb, MgS),
v' slouceniny uréené velikostnim faktorem (napt. VN, CrN),
v elektronové slouceniny (napi. CuZn, AgzAl). [8]

Nicméné vztah mezi typem struktury a vlastnostmi jednotlivych atomi slozek neni tak
jednoduchy a podléha mnoha dal$im kritériim. Hume-Rotheryho faktory sice dokdzou celkem
ptfesné zaradit a popsat n€ktera intermetalika, ale neplati pro vSechna intermetalika. Navzdory
tomu, Ze se timto tématem zabyvalo mnoho védeckych studii, jsou jejich vysledky
nejednoznacné. A to proto, Ze kazdy autor studie klade vyznam na jiné aspekty. I kdyz panuji



znacné neshody mezi témito autory, existuji tfi vyznamné a dilezité¢ skupiny intermetalik —
Zintlovy faze, Hume-Rotheryho faze a Lavesovy faze. [1, 2, 5]

Zintlovy faze jsou charakteristické tim, ze maji pln¢ obsazeny valencni oktet.
Jsou tvoteny z prvki lezicich na levé strané spolu s prvky lezicimi na pravé strané periodické
tabulky prvka. Tyto faze jsou povazovany za valen¢ni slouCeniny a maji krystalovou
strukturu typickou pro soli. Témito fadzemi mohou byt kuptikladu NaTl a Mg,Si. Jelikoz
v téchto slouc¢eninach jsou také pritomny iontové vazby, zalezi navic 1 na rozlozeni elektrond.
Tato koncentrace elektronli je uréovana jako primérné Cislo valen¢nich elektronti na jeden
atom. Zintlovy faze mohou byt rovnéz pokladany za elektronové slouCeniny. Sviij nazev
ziskaly po némeckém chemiku Eduardu Zintlovi. [1, 2]

Mezi nejznaméjsi elektronové slouceniny se fadi Hume-Rotheryho faze. Toto jméno
dostaly na pocest metalurga britského pivodu Williama Hume Rotheryho, protoze je tehdy
dokazal nejlépe popsat. Hume-Rotheryho faze jsou typické tim, ze jejich vazba nema Cisté
kovovy charakter. Intermetalikum NiAl ma naptiklad kovalentni vazbu s nékterymi znaky
kovové vazby. Reprezentujici zadstupci Hume-Rotheryho fazi jsou FeAl, NiAl, CoAl a Zn;Co.
[1, 2]

Velka skupina intermetalickych sloucenin je ur€ena podle poméra velikosti a podle
usporadani atomi. Tyto slouceniny byvaji oznaCovany jako slou¢eniny urcené velikostnim
faktorem, tésné uspotfadand intermetalika ¢i Frank-Kasparovy faze. Nejzndméjsi zastupce
téchto sloucenin jsou Lavesovy faze, naptiklad MgZn,, MgCu, a MgNi,. Znaky krystalové
struktury té€chto slouenin jsou vysokd symetrie, vysokd atomova koordinace a vysoka
hustota. Pojmenovani dostaly po némeckém mineralogovi a krystalografovi Fritzu Lavesovi.
[1, 2]

B2or L2
(Fe,Co, Ni)Al

Obr. 3: Jednoducha ukazka néekolik krystalovych struktur intermetalik, které vychazeji z BCC
nebo FCC mrizky. Tato ukazka je doplnéna o typické priklady intermetalik.

V nésledujicich kapitolach budou zminény intermetalické slouceniny usporadané na
dlouhou vzdalenost, protoZze vytvari specialni skupinu intermetalik. Dale budou stru¢né
probrany dvé¢ hlavni uspofadané miizky typu B2 a D03 vychazejici z BCC struktury, jelikoz
vzniklé faze v experimentalni Casti krystalizuji prevazné v t€chto miizkach.



3.2.1 Usporadané intermetalické slouceniny

Uspotadané intermetalické slouCeniny tvoii unikatni skupinu kovovych materialti.
Nachéazeji-li se tyto slouceniny pod kritickou teplotou (T.), maji svou krystalovou strukturu
usporddanou na dlouhou vzdélenost. Jejich tvorba nastdvd béhem fazového pirechodu
z krystalové struktury s nizsi symetrii. Fazovy pfechod zapfi¢inuje usporadavani jednotlivych
atomu z tuhého roztoku do nadmfiizkové struktury. Snaha, kterd vede k tomuto usporadavani,
vznika v disledku jiz zminovanych silnéjSich vazebnych interakci mezi rozdilnymi atomy.
Stejné atomy jsou k sob& navzajem poutany s niz§i vazebnou silou. Rozdil v téchto vazebnych
silach je oznaGovan za interakéni energii. Cim je vys§i interakéni energie, tim krystal
dosahuje vétsi stability spolu s vyssi teplotou uspotfadavani. [1, 11]

Nazorna ukazka uspoiadané a neusporadané struktury je uvedena na obr. 4 [12], kde
jsou schematicky vymodelovany jednotlivé struktury. Déle jsou v tab. I uvedeny faze s typem
struktury a s jejich vlastnostmi. [11]

Slitiny s uspofadanou krystalovou strukturou jsou lakavé pro vysokoteplotni aplikace.
Nejvétsi zdjem panuje o aluminidy niklu (NizAl a NiAl), aluminidy Zeleza (Fes;Al a FeAl) a
aluminidy titanu (TizAl a TiAl). VSechny tyto intermetalické materialy maji vlastnosti nutné
pro takovéto pouziti. [1, 11]

?o

b)
Obr. 4: Atomové usporadani: a) neusporadand struktura bézné slitiny, b) usporadana
krystalova struktura na dlouhou vzdalenost v usporadanych intermetalickych slouceninach

Tab. 1: Prehled viastnosti vybranych intermetalickych fazi

Kriticka
teplota Teplota | Hustota | Younguv Rozsah
Faze Krystalova struktura uspoiadani | tani (T,,) | materidlu | modul existence faze
(To) (T=400°C)
°C °C g/em’ GPa
Ni;Al L1, (uspofadana fcc) 1390 1390 7,5 179 73-75 at.% Ni
NiAl B2 (usporadana bec) 1640 1640 5,86 294 45-59 at.% Ni
oAl DO; (usporadand bec) 540 1540 6,72 141 27-34 at.% Al
e
’ B2 (uspofadana bee) 760 1540 "
FeAl B2 (usporadand bec) 1250 1250 5,56 261 33-49 at.% Al
TizAl DO, g(uspotddand hep) 1100 1600 4,2 145 22-35 at.% Ti
TiAl Lly (uspofadana tetrag.) 1460 1460 3,91 176 49-56 at.%Ti
TiAl; | DO (uspofadana tetrag.) 1350 1350 34 75 at.% Ti




3.2.2 Slouceniny s krystalovou strukturou typu B2

Struktura sloucenin typu B2 je slozena ze dvou kubickych prostych podmfizek,
pficemz se tyto dv€ podmiizky navzajem prostupuji. Na obr. 5, [5] je zobrazena struktura B2
s podmiizkami ozna¢enymi a a . Obecny vzorec slouceniny krystalizujici v této struktute by
mohl byt AB;.x. Pro stechiometrické slozeni nabyva x hodnoty 0,5. Ukazka vysledné¢ mtizky
jenaobr. 6, [11]. [5]

Podmitizku a 1 B vzajemné obsazuji atomy prvkit A a B. Podle struktury defektt 1ze
tyto slouceniny rozdélit na dve skupiny. Prvni skupina je tvotena z prvki, u nichz se vyskytuji
pouze antisite defekty. V takové struktufe mize chemické sloZzeni nabyvat hodnot jak x > 0,5,
tak i x <0,5. Druhd skupina vznika z prvki, u kterych vznikaji podle chemického slozeni dva
typy defektli a to bud’ konstituéni vakance (x <0,5), anebo pouze antisite atomy (x > 0,5).
Do prvni skupiny patii slouceniny AgMg a CuZn, naopak druhd skupina je tvofena
slouc¢eninami NiAl, NiGa, CoAl a CoGa.[1, 5]

—a -podmiizka

g - podmiizka O Fe
@ A
Obr. 5: Znazorneni mrizky typu B2 Obr. 6: Mrizka typu B2
s podmrizkami

3.2.3 Slouceniny s krystalovou strukturou typu D0;

Slouceniny typu DO; (viz obr. 7, [11]) maji ve struktufe konstituéni vakance.
Pravdépodobny diivod jejich tvorby ale spociva ve zcela jiném mechanismu, nez jaky
vykazuji slouceniny typu B2. Entalpie tvorby vakanci v DOs struktufe je niz8§i nez u B2
struktury a zaroven rovnovazna koncentrace vakanci dosahuje vys$sich hodnot nez u sloucenin
s B2 strukturou. Slouceniny patiici do této skupiny jsou kuptikladu Fe;Al a FesSi. [5]

IV~ 7 es

Obr. 7: Mrizka typu D03




3.3 Strué¢né seznameni s dilezitymi prvky tvoricimi materialy v této praci

3.3.1 Zelezo

Zelezo je v periodické tabulce prvki ozna¢eno jako Fe. Toto oznadeni ma sviij ptvod
v latinském ndzvu— Ferrum. Jeho atomové C¢islo je 26; dosahuje teploty tani
pfi Ty = 1539 °C. Jeho hustota (ve vyzihaném stavu) pii teploté T =20 °C je 7874 kg/m’.
Zelezo je svétle Sedy polymorfni kov. Za atmosférického tlaku jsou znamy modifikace Zeleza,
ke kterym dochazi v zavislosti na zméné teploty — a, B, v a 8. Dalsi zndmou modifikaci je €,
kteréa existuje pii velmi vysokych teplotach a tlacich. MfiZzka této modifikace je hexagonalni.
Modifikace a je stabilni od pokojové teploty do 760 °C a mé krychlovou prostorové stiedénou
miizku, viz obr. 8, [13]. Pii teplotach okolo 760 °C se nachazi Curieho bod, kdy se Cisté
zelezo stava paramagnetickym. Od tohoto bodu existuje f modifikace, kterd ma stejnou
miizku jako modifikace a. Nad teplotou 912 °C je stabilni modifikace y az do teploty 1392 °C.
Tato modifikace md miizku krychlovou plosné stfedénou, viz obr. 9, [13]. Pfi teploté vyssi
nez 1392 °C az do teploty taveni se vyskytuje posledni modifikace o, krystalizujici
v krychlové prostorové stfedéné miizce. Cisté Zelezo ma obdobné mechanické vlastnosti jako
ostatni Cisté kovy. Je dobfe tvarné, velmi mékké a vykazuje malou pevnost. [10, 14, 15]

3.3.2 Hlinik

Hlinik ma latinsky nazev Aluminium, v periodické soustavé prvka je znacen Al. Jeho
atomové &islo je 13. Teplota tani hliniku dosahuje 660 °C. Radi se mezi lehké kovy
s hustotou 2669 kg/m’. Hlinik je nepolymorfni stfibrnobily kov; je elektronegativni.
Krystalova miizka, ve které krystalizuje, je kubicka plos$né stiedéna (obr. 9, [13]). Mezi jeho
vlastnosti 1ze zaradit vysokou odolnost vii¢i atmosférické korozi, vod€ a vétSin€ neutrdlnich a
nékterych slabé kyselych roztoki. Dale vykazuje vysokou elektrickou a tepelnou vodivost.
Jeho korozni odolnost je ziskana diky schopnosti pasivace, ktera souvisi s tvorbou ochranné
oxidické vrstvicky Al,O3 nebo Al,O3:n H;O na povrchu hliniku, ¢imZ dochazi k zabranéni
ptistupu okolniho prosttedi pfimo na povrch hliniku. Tloustka ochranné vrstvy mize
dosahovat od 5 nm do 20 nm. Mira obsahu necistot v hliniku ma vyrazny vliv na jeho
elektrickou a tepelnou vodivost. Mezi hlavni necistoty v hliniku patti Si, Fe, Cu, Zn a Ti. [6,
14, 16, 17]

3.3.3 Meéd’

V periodické tabulce prvki je znamé pod znackou Cu, jez vychazi z latinského nazvu
Cuprum. Jeji atomové &islo je 29. Méd' je uslechtilym kovem nacervenalé barvy. Cista méd’
krystalizuje v miizce krychlové plosné sttedéné (obr. 9, [13]). Radi se mezi kovy se stfedni
teplotou tani (T = 1083 °C). Jeji hustota pfi T =20 °C je 8940 kg/m’. M&d méa dobrou
odolnost proti atmosférické korozi, dobrou obrobitelnost, svafitelnost a pdjitelnost. Jeji
korozni odolnost neni dana schopnosti pasivovat se, ale pfedevsim jeji korozni uSlechtilosti.
Tento kov méa dobrou tvarnost jak za studena (i v kryogennich teplotach), tak i za tepla.
Vykazuje vybornou elektrickou a tepelnou vodivost (tepelnd vodivost pii T =20°C
je 394 W/(m-K)). Se stoupajici teplotou se jeji mérny odpor zvySuje. Necistoty snizuji
elektrickou vodivost médi vyraznym zplisobem; a to v takové mife, Ze se da pomoci jeji
elektrické vodivosti hodnotit stupen Cistoty médi. [13, 14, 17, 18]



3.3.4 Nikl

Latinsky nazev tohoto prvku je Niccolum a v periodické tabulce prvkl ho 1ze najit pod
oznacenim Ni. Atomové Cislo niklu je 28. Je to bily feromagneticky kov, ktery krystalizuje
v krychlové plosné sttedéné mfizce, viz obr. 9, [13]. Je pomérné tvrdy a dobfe lestitelny. Nikl
dosahuje teploty tani pfi T, = 1453 °C, a tim se fadi mezi kovy se stfedni teplotou tani. Jeho
hustota pfi T=20°C je 8908 kg/m’. Pro &isty nikl se Curiecho bod nachazi pii teploté
T =357 °C, avSak v zavislosti na mife jeho Cistoty se poloha tohoto bodu lisi. V oblasti
Curicho bodu se projevuji anomadlie napf. u mérného tepla a tepelné roztaznosti. Nikl
projevuje magnetostrikci, ¢imz dochazi ke zméné jeho rozméra v zavislosti na intenzité
magnetického pole. Praktické vyuziti této vlastnosti se nachdzi napf. v konstrukci
ultrazvukovych pfistroji. Korozni odolnost niklu v atmosféie, ¢i v moiské vod¢ je dobré, coz
je zpusobeno jeho elektrochemickou uslechtilosti. Za pokojové i zvySené teploty méa dobré
mechanické vlastnosti. Tento prvek se pouziva pii vyrobé oceli. Znamé jsou také niklové
povlaky a vrstvy, které vznikaji elektrolytickym vylu¢ovanim niklu na povrch soucasti. [14,
17, 18]

Tab. 2: Shrnuti a prehled pro jednotlivé prvky tvorici materialy v této prdci, [6, 13, 14]

Nazev prvku | Znacka Krystalova Parametr mfiizZky | Atomovy polomér
struktura [nm] [nm]
Zelezo (o) Fe(y) BCC 0,286 0,124
Zelezo (Y) Fe(, FCC 0,351 0,124
Hlinik Al FCC 0,404 0,143
Méd’ Cu FCC 0,362 0,128
Nikl Ni FCC 0,354 0,125

Obr. 8: Kubicka prostorove stiedéna mrizka Obr. 9: Kubicka plosné stredena mrizka
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3.4 FeAl

3.4.1 Fazovy diagram Fe-Al

Fézovy diagram systému Fe—Al je znazornén na obr. 10, [6] a je charakteristicky
nckolika peritektickymi reakcemi a jednou eutektickou reakei. V diagramu si 1ze pov§imnout
velkého rozdilu mezi teplotami taveni Cistého zeleza a hliniku. V této soustavé je patrna
stabilizace aFe hlinikem, pficemz dochazi k uplnému zuzeni a uzavieni oblasti yFe. Toto
chovani odpovidd feritotvornym prvkiim v ocelich, mezi nimiz je také hlinik zafazen.
Rovnovéznymi fazemi v diagramu jsou kapalna faze, aFe, yFe a tuhy roztok hliniku
s rozpustnosti zeleza do 0,03 at.%. V soustavé Fe—Al existuje nékolik intermedialnich fazi:
Fe;Al, FeAl,, Fe,Als, FeAls; a vysokoteplotni faze e. Tuhy roztok oFe krystalizuje
v BCC miizce a vyskytuje se v teplotnim rozmezi od 1538 °C az do pokojové teploty
s obsahem hliniku do 18 az 20 at. %. Tuhy roztok yFe ma mtizku FCC a existuje v diagramu
voblasti do 1,3 at.% Al mezi teplotami od 912 °C do 1394 °C. Pti sekundarni fazové
transformaci faze FeAl dochazi ke vzniku FesAl v koncentranim  rozmezi
od 22 do 30 at.% Al. Velmi dulezit¢ dvoufdzové oblasti se nachazeji v koncentracnim
rozmezi od 22-37 %Al, kdy vznikaji oblasti aFe + FesAl a aFe + FeAl. Teplota zmény mezi
fazemi Fes;Al a FeAl je 550 °C. Faze FeAl miize existovat ve struktuie za pokojové teploty
v tomto koncentraénim rozmezi, pokud dojde k rychlému ochlazeni z teploty, pti niZ je FeAl
stabilni. Vysokoteplotni fidze ¢ se nachazi pii teplotach okolo 1102 az 1232 °C s obsahem
hliniku od 58 do 65 at.%. Na teploté 1102 °C podléha eutektoidni reakci a rozpada se na smés
fazi FeAl + FeAl,. Faze FeAl,, Fe,Als a FeAl; jsou specifické tim, ze se vyskytuji ve velmi
uzkych oblastech. VSechny tyto faze jsou stabilni pfiblizn€ pod teplotou 1160 °C. Faze FeAl,
se nachazi v oblasti od 66 do 66,9 at.% Al, faze Fe,Als ma obsah hliniku od 70 do 73 at.% a
tuhd faze FeAl; existuje v oblasti od 74,5 do 76,6 at.% Al. Celé tato oblast diagramu neni
jesté stale presné stanovena. Prvni peritekticka reakce se nachézi na teploté 1232 °C, dalsi na
1102 °C. Eutekticka reakce probiha na teplot¢ 655°C pro oblast o koncentraci
okolo 76 do 100 at.% Al. Eutekticky bod ma ptiblizné sloZeni 98,5 at.% Al. [5, 6, 19]

Po rychlém ochlazeni taveniny s vysokym obsahem hliniku, vznikaji metastabilni faze
FeAlg a Fe,Alg. Rozhodujici pro vznik konkrétni metastabilni faze je kinetika pfemény. Pti
mirné rychlosti ochlazovani, dochazi k vylouCeni faze FeAls. Naopak pii velmi rychlém
ochlazeni se vytvari faze Fe,Alg. [20]

Zadoucimi fazemi mohou byt FeAl a FesAl V piipadé vyloudeni fize Fe;Al by mély
byt jeji krystalky pokud mozno jemné. Neni-li splnéna tato podminka, jsou do struktury
vneseny strukturni vruby, jez zhorSuji svafitelnost materialu a jeho odolnost proti unavé.
Hrubé krystaly faze FeAls jsou pro ukazku na obr. 11. [6]

Riizné mikrostruktury jsou zachyceny na obr. 12. [21]
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Obr. 10: Diagram systéemu Fe—Al

Obr. 11: Mikrostruktura slitiny AlFel( s vyloucenymi modre zbarvenymi jehlicemi faze
FeAls; (zv.300%)

Obr. 12: Snimky byly porizeny pomoci TEMu. Na prvnich snimcich a), b) je zachycena

lameldrni struktura fazi FeAl a FeAl,; na c) je patrné rozhrani mezi Zeleznym vidknem a

FeAl v kompozitnim materialu s aluminidovou matrici; na snimku d) je hranice zrn mezi
Fe)Als a FeAl
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3.4.2 Aluminidy Zeleza

Aluminidy Zeleza jsou studovany jiz od 30. let 20. stoleti. Radi se mezi intermetalika
s uspotfadanou krychlovou prostorové stfedénou miizkou. Tyto intermetalické slouceniny
vykazuji vysokou pevnost, dobrou abrazivnost, vysokou korozni odolnost jak v oxida¢nim,
tak 1 v sulfitatnim prostiedi. Jsou lakavé z hlediska nizké ceny jednotlivych komponent a
mensi hustoty v porovnani s ocelemi. Dosahuji v§ak malé houzevnatosti pti pokojové teploté.
U Fe;Al navic dochazi k poklesu pevnosti nad teplotou premény D03;—B2. Nejvétsi vliv na
nizkou houzevnatost uslitin FesAl ma citlivost na prostfedi, zatimco uslitin FeAl
(>38 at.% Al) ji zpusobuji slabé hranice zrn v kombinaci se zpevnénim vakancemi.
V soucasné dobé je kiehkost uspofadanych intermetalik feSena legovanim rtiznymi prvky a
dalSimi jinymi zpusoby vyroby. Timto doslo ke vzniku mnoha zajimavych intermetalickych
slitin s jeSté uzitecnou pevnosti a houzevnatosti. [19, 22, 23, 24, 25, 26, 27, 28, 29]

Jako legujicich prvki je vyuzivdno Nb, Cu, Cr, Ti, Mn a dalSich. Pro precipitacni
zpevnéni jsou aluminidy Zeleza legovany Nb, Cu, Ta, Zr, B a C. Legury Cr, Ti, Mn, Si, Mo, V
a Ni jsou pouzivany pro zpevnéni tuhého roztoku. Obecné plati, Ze jakékoliv legovani témito
prvky, at’ uz pro precipitaéni zpevnéni, anebo pro zpevnéni tuhého roztoku, ma za nasledek
malou houzZevnatost pii nizkych teplotdch. Vhodnou kombinaci legujicich prvka Ize
dosahnout lepsich mechanickych vlastnosti. Napiiklad za leguru, ktera nejvice ovliviiuje
houZevnatost aluminidii s vy$§im obsahem hliniku, je povazovan chrom. Mechanické
vlastnosti mohou byt zlepSeny také tepelnym zpracovanim, nebo termomechanickymi
procesy, které spoc¢ivaji v kontrole mikrostruktury. [24, 23]

Mez kluzu aluminidii je velmi zavisla na predchozim tepelném zpracovani. U jinych
intermetalickych materidlii je toto chovani spiSe neobvyklé. Dlivod tohoto jevu u aluminida
spociva ve vyskytu nadmérného mnozstvi vakanci ve struktute. Jejich tvorba je podminéna
tepelnou aktivaci pomoci vysokych teplot, pfi¢emz entalpie tvorby vakanci je v téchto
oblastech velmi nizka (0,9—1,2 eV). JelikoZ entalpie migrace vakanci nabyva vétSich hodnot
(1,5-1,8eV), dochazi nasledkem toho kuvéznéni nadbyte¢ného mnozstvi vakanci
ve struktufe. Snadnéj$i tvorba vakanci je moZzna za vySSich teplot (viz obr. 13, [5]).
Dusledkem rychlého ochlazeni aluminidi vznikaji ve struktufe tepelné vakance. S vétsi
koncentraci vakanci u aluminidii, nartistd hodnota tvrdosti a zpevnéni (viz obr. 14, [5]). Toto
zpevnéni materialu je pravdépodobné vyvolano tim, Ze se vakance chovaji jako tuhy roztok,
ktery brani pohybu dislokacim. Stejné zpevnéni mtze zptsobit také shluk vakanci chovajici
se jako dislokac¢ni smycka, anebo pory. Aluminidy ochlazované tak, Ze se ve struktuie vytvori
velké mnozstvi vakanci, vykazuji nizkou houZevnatost. Pro anihilaci vakanci je zapotiebi
nizkoteplotni dlouhodobé zihani materidlu. Dlouhodobé vydrZze mohou dosahnout i nékolika
dni. Dlouhodobé Zihané aluminidy vykazuji mnohem vét§i houZevnatost. Zpevnéni aluminida
sekundarnimi defekty probchne tehdy, kdyZ dojde ke sniZeni nadbytku vakanci ve struktuie
zihanim na stfednich teplotach. [2, 28, 30, 31]
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Obr. 13: Koncentrace vakanci (cy) v FeAl v zavislosti Obr. 14: Zavislost mikrotvrdosti FeAl s odmocninou

na obsahu hliniku (X4;) a na urcitych teplotach koncentrace vakanci (cy)
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Odolnost viici oxidaci za vysoké teploty dosahuji kovové materialy schopnosti vytvorit
na svém povrchu ochrannou vrstvu. Rist ochranné vrstvy je pomaly a je vétSinou tvoiena
ze stabilnich oxidi Al,Os, Cr,O3 anebo SiO,. Dle riiznych studii systému Fe—Al-O dochazi
ke tvorbé vrstvy AlOs jiz pifi extrémné nizkych parcidlnich tlacich kysliku. U aluminid
obecné plati, ze s vysSim obsahem hliniku ma materidl vétsi odolnost vic¢i koroznimu
prostiedi. Vystavi-li se FesAl, FeAl a jejich slitiny oxida¢nimu prostiedi na vysokych
teplotach, vytvoii se vrstva a—AlOs. Nachazeji-li se aluminidy v oxida¢nim prostiedi
v rozsahu nizkych teplot, vznika na jejich povrchu vrstva y—Al,O3 nebo 6—Al,0;. Na obr. 15,
[32] je zachyceno rozhrani mezi slitinou a vrstvou 0—Al,Os. [24, 25, 26, 32]

K tvorbé této vrstvy chranici povrch aluminiddi, dochdzi mimo jiné také v rtizné
smichanych plynech a ve slaném prostfedi. Korozni odolnost ovliviiuje v daném prostiedi
mnoho faktord. Témito zadkladnimi faktory jsou termodynamicka stabilita reak¢niho produktu
v daném prostfedi, jeho celistvost, morfologie a druh rozhrani oxid—kov. V redlnych
podminkéch ochranna funkce vrstvy navic zavisi na rychlosti jejiho vytvofeni a na rychlosti
jejiho rastu. Tyto faktory je mozné riizn€ kontrolovat. Jejich kontrola spociva v legovani
slitin, volbou piisad reaktivnich prvki a jejich mnozstvim, druhem vrstvy, defekty na rozhrani
a pevnosti slitiny. Mezi dilezitou ¢ast této kontroly patii u aluminid hlidani mnozstvi siry
ve struktufe. Sira v téchto materidlech snadno segreguje na rozhrani kov—oxid. Ovlivnéni
vrstvy Al,Os je na obr. 16, [32]. [24, 25, 26, 32]

w-Al, 05 scale

\\\

Obr. 15: Snimek rozhrani kov—oxid z TEMu. Vzorek: slitina Fe-28%Al-2%Cr s dispersnim
zpevneénim Y,03, vydrz 2 hod. na 1200 °C v kysliku. Sipky ukazuji pory na rozhrani.

o b)

Obr. 16: Na snimku je zachycena lomova plocha Al;O3 na povrchu slitiny FezAl, ktera byla
vystavena kysliku na 1200 °C po dobu 96 hod. a) Fe—28%Al-5%Cr—0,1%Zr, b) Fe—28%Al-
5%Cr

Aluminidy Zeleza jsou dlouhou dobou povazovany za vhodné pro aplikace do
petrochemického a automobilového primyslu nebo jako komponenty vyuzivané
v roztavenych soli. Z divodu jejich nizké hustoty by mohly byt vhodnymi kandidaty také pro
nahrazeni korozivzdornych oceli nebo slitin na bazi niklu. Casto jsou pouZivané jako
ochranné vrstvy na kovovych materidlech. Mezi metody schopné vyrobit takovéto vrstvy patii
plasmové nastiiky, HVOF, anebo cold spray. Dalsi aplikace Zeleznych aluminidi muze
spoCivat v oblasti pokojovych teplot, kde by se pfi akceptovani nizké houzevnatosti dalo
vyuzit jejich nizké hustoty a vysoké pevnosti v kombinaci s vysokym modulem pruznosti.
[24, 26, 28]
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3.4.3 FeAl

FeAl krystalizuje v uspotadané kubické prostorové stredéné miizce typu B2. Tato faze
se vyskytuje v koncentracnim rozhrani zhruba od 36 do 50 at.% Al. V diagramu je tato faze
stabilni az do teploty 1310 °C, kde dochazi k jejimu inkongruentnimu tani. Deformace za
pokojové teploty probiha skluzem dislokaci ve skluzovém systému <111> {110}, zatimco pfti
vyssich teplotach dojde k aktivaci skluzového systému <100> {110}. Dislokace pohybujici se
ve sméru <111> jsou superdislokacemi sloZzenymi ze dvou ¢éaste¢nych dislokaci. Mezi témito
¢asteCnymi dislokacemi se nachazi antifazové rozhrani. Energie antifizového rozhrani klesa
s niz§Sim obsahem hliniku. [1, 33]

Aluminidy FeAl maji nizkou hustotu 5,56 g/m’ a vykazuji dobrou svafitelnost
a dobrou odolnost proti opotiebeni v agresivnim prostfedi. Oproti Fe;Al a dalSim slitinam na
bazi zeleza dosahuji mnohem lepsi korozivzdornosti a odolnosti proti oxidaci za vysokych
teplot. Mechanické vlastnosti FeAl zavisi na mnozZstvi hliniku. Zatimco mez kluzu narista se
zvySujicim obsahem hliniku az do 40 at.%, houzevnatost mé naopak klesajici tendenci.
Velikost této houzevnatosti je ovlivnéna také velikosti zrn, pficemz vétsi houzevnatost je
dosazena u struktur s mensimi zrny. U FeAl lze zvysit pevnost kombinaci stechiometrického
sloZeni, legovanim bdérem a mensi velikosti zrn. Legovéani borem (0,05-0,2%) zlepSuje
pevnost hranic zrn a zabranuje interkrystalickému lomu. FeAl obsahujici vice jak 40 at.% Al
se poruSuje interkrystalickym lomem pii pokojové teploté. K transkrystalickému lomu
dochdzi pii pisobenim vodiku. Aluminidy obsahujici vice jak 38 at.% Al maji snizenou
citlivost na prostfedi. Na obr. 17 jsou uvedeny pribéhy lomi pro FeAl s riznym obsahem
hliniku v prostiedi kysliku a vzduchu. [34] Na obr. 17 a) doslo k poruseni vzorku Fe-35Al
vystaveného plsobeni vzduchu k transkrystalickému $tépeni. U stejného vzorku se v prostiedi
kysliku pfi aplikovaném zatizeni béhem poruseni také vytvofil transkrystalicky lom. Z téchto
poznatkl vyplyva, Ze aluminidy s vy$§im obsahem hlinikli jak 38 % nevykazuji citlivost na
prostiedi. [23, 24, 25, 27, 28, 31, 34, 35]

Slitiny na bazi FeAl nachéazeji své uplatnéni ve vyfukovych systémech automobild,
u tepelnych vyménikd a pii tvorbé chemickych systému. Jsou pouzivany jako ochranné
povlaky na kovové slitiny. [23, 27, 28]

Obr. 17: Zpusoby lomu FeAl slitin vystavenych vzduchu a kysliku, a) 35% Al vzduch, b) 35%
Al kyslik, c) 43% Al vzduch, d) 43% Al kyslik
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3.4.4 Fe;Al

Fe;Al ma usporadanou strukturu typu D03 a vyskytuje se v koncentracnim rozmezi
od 23-36 at.% Al. V diagramu se vedle této oblasti nachézi dvoufazovéa oblast tvofena
FeAl + Fes;Al, u které je mozné precipitacni vytvrzeni. Slitiny zalozené na Fe;Al vykazuji
dobrou odolnost vici kavitaci a dobrou odolnost proti otéru. V oblasti neuspofadané struktury
dochdzi k poklesu creepové odolnosti. Dvéma hlavnimi faktory zapficinujici zkfehnuti téchto
aluminidii jsou vlhkost a vodik. Zdroj vodiku se piitom muze nachazet kdekoliv — ve vode,
v kyselinach, ve vodikovych plynech. V takovychto ptipadech se Fe;Al porusuje hlavné
transkrystalickym $tépenim. Kriticka teplota T, se da ovlivnit legujicimi prvky (napt. Mo, Ti a
Si) a to az 0 250 °C, pficemz dochazi i ke zménam mechanickych a tribologickych vlastnosti.
Skluz superdislokaci probihd na <I111> {110} pii nizkych teplotach. Jakmile poklesne napéti
za vysSich teplot, je znovu aktivovan tento skluz po <111> {110}. [1, 5, 24, 34, 35, 36, 31]

Féze Fe;Al maji vysokou magnetickou permeabilitu, z ¢ehoz vyplyvé jejich mozna
aplikace pfi vyrobé magnetickych soucéastek. Magnetické vlastnosti se daji také zlepSovat
legovanim kiemikem, ktery substituéné nahrazuje atomy Al pii zachovéani krystalové
struktury. Ptikladem pouziti kiemiku jako legujiciho prvku je slitina Sendust. Byla zalozena
na Fes(Al Si) a své uplatnéni naSla jako magnetickd hlava v nahrdvacich pfistrojich.
Vyuzivaji se v odporovych topnych ¢lancich a ve filtrech horkych plynt. [1, 24]

Pouziti nachézeji jako porézni filtry pro plyny ve zplynovacich procesech a v dalSich
jinych technologii, kde se vyskytuje vyssi obsah siry. Jejich aplikace je v soucastech, které se
vyskytuji v troubdch, pecich, vysousecich a v tepelnych vyménicich. [5, 31, 35]
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3.4.5 MoZnost zvySeni mechanickych a creepovych vilastnosti aluminidi

Nejvyznamngjs$i oblast zvySeni mechanickych vlastnosti aluminidii se nachazi pii
vysokych teplotach, kdy dochazi mezi teplotami 500—600 °C k poklesu pevnosti. Tento pokles
je patrny na obr. 18, [35], kde je znazornéna zéavislost ptisobiciho napéti na teploté. Zménu
zpevnéni aluminidi je mozné provadét kontrolou obsahu hliniku, velikosti a tvarem zrn,
rozpousténim prvka jako je chrom nebo molybden. Dalsi metodou pro zvySeni mechanickych
vlastnosti aluminidi je vytvoieni jemné disperze Castic ve struktuie. Témito Casticemi mohou
byt intermetalické precipitaty, sekundarni faze, stabilni disperze oxidli anebo Lavesovy faze.
Pro ziskani dobré odolnosti proti creepu je nutné, aby tyto castice dosahovaly vysoké
stability, nerozpustnosti, a malych rozmérii v oblasti vysokych teplot. Ve struktufe musi byt
tyto Castice o stabilnich rozmérech vylouceny v dostateném objemu a zaroven mit takovou
velikost, kterd je stabilni vii¢i hrubnuti (napft. u karbidi). [35, 36]

(a) Strain rate analysis on Fe3Al alloy

Strain rate (fs}
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Obr. 18: Zavislost aplikovaného napéti na teplote,
(applied stress = aplikované napéti, test temperature = teplota pri testu, strain rate = deformacni rychlost)

Pro sniZeni rychlosti creepu a zvySeni Zivotnosti FesAl se za zvySenych teplot
osvédcila tvorba karbidd, napt. NbC a TiC. Karbidy niobu jsou stabilni pii teplotach okolo
1000 °C, coz je z hlediska creepové stability mikrostruktury Zadouci, nicméné to také s sebou
piinasi komplikace. Za vysokych teplot je slozité rozpustit do matrice dostatecné mnozstvi
niobu, které je nasledné potiebné k vytvoreni pozadovaného objemu jemnych precipitath. [35]

Féaze Fe;Al ma velmi malou rozpustnost uhliku pfi nizkych teplotach. Nadbytek uhliku
ve struktufe FesAl vyvolava precipitaci jemnych castic FesAlC. Tyto Céstice se nejprve
vylucuji po hranicich zrn a poté uvniti zrn. Mnozstvi Fe;AlC, jeZz se vylouci ve struktufe, je
zavislé na obsahu uhliku. Pfiddnim uhliku do struktury Fe;Al je dosazeno precipitacni
zpevnéni. Na obr. 19 jsou vynesené hodnoty napéti a teploty pii creepu pro jednotlivé
materialy. [35]
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Obr. 19: Porovnani pevnosti pri creepu (1000 hod.) pro Fe3Al, Fe3Al s karbidy a
vysokoteplotni oceli

Dalsi systém dtlezity pro zvySovani mechanickych vlastnosti je Fe—Al-Ta. V tomto
systému existuje rovnovdha mezi fazemi Fes;Al, FeAl a Lavesovou fazi. Lavesova faze
je Ta(Fe,Al), a krystalizuje v hexagonalni struktute C14. Podle fazového diagramu se obsah
hliniku v FeAl a v Lavesové fdzi méni v rozmezi od 0 do 50 at.%, viz obr. 20, [2]. Slitiny ze
systému Fe—Al-Ta, které jsou bohaté na zelezo a které maji vyprecipitované Lavesovy faze
v Fe—Al matrici, jsou wuzitecné pro vysokoteplotni aplikace. U takovychto slitin Ize
kontrolovat strukturu mnozstvim hliniku. Pro G¢inné zpevnéni slitin v systému Fe—Al-Ta je
potiebné piiblizné 25 at.% Al. Ohieje-li se jejich struktura na teplotu okolo 800 °C, dojde
k precipitaci faze Ta,FeAl. Faze Ta;FeAl ma krystalovou strukturu L21. Je-li tato faze
pfitomna ve struktufe v podobé jemné vylou€enych ¢astecek, vykazuje slitina lepSi odolnost
vici creepu. Rozpustnost Lavesovych fazi je vétsi nez u karbidi nebo oxidl a zaroven mohou
oproti nim ve struktufe existovat s v&t§imi rozmé&ry. Stabilita Lavesovych fazi je dobra. Jejich
hrubnuti je kontrolovano diftzi kovt (Ta, Nb a W). [2]

Laves -Phase

o | || B
100 o 0
o 0 2 30 40 S0 60 70 8 80 100 g
Fe-Al

Obr. 20: Isotermicka oblast diagramu systemu Fe—Al-Ta pri teplote 800 °C, oblast vyskytu
Lavesovych fazi jsou vyznaceny v casti bohaté na zZelezo
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Pro ucinné zpevnéni aluminidii jsou pouzivany také intermetalické precipitity a
stabilni oxidy. U intermetalik jsou vyuzivany hlavné slouceniny FecAlsZr a Fe,AIND, které
vznikaji ve struktufe piidanim ur¢itétho mnozstvi zirkonia ¢i niobu. Intermetalika FecAle¢Zr se
pfi vysokych teplotdch nerozpousti, ale naopak vytvaii hrubé castice. Faze Fe;AINb vznika
precipitaci a pii teplotdch okolo 600 °C hrubne. Pro nizkoteplotni aplikace, kdy dochazi
ke zpevnéni materialu, je tedy vhodné&jSi faze Fe,AINDb. U vysokoteplotnich aplikaci jsou
doporucovany intermetalika FegAlgZr. [30, 35]

Tvorba vysoce stabilnich oxidu je spjata s ¢asticemi Y,03, které se daji do struktury
vnést mechanickym legovanim. Tyto oxidy nehrubnou pfti kratkych vydrzich az do 1100 °C.
S del$imi vydrzemi na teplotach vyssich nez 1100 °C dochdzi k jejich hrubnuti. Pro nazorné&;jsi
ukazku jsou zde uvedeny dvé zavislosti oxidickych castic (obr. 21, [30]) spolu s dalSimi
¢asticemi (obr. 22, [30]). [30, 35]

Oxide coarsening in ODS FeAl
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Obr. 21: Hrubnuti oxidit v ODS FeAl Obr. 22: Srovnani pevnosti pri creepu
Zavislost velikosti zrna a oxidit na dobé (1000 hod.) pro ruzné slitiny Fe3Al a pro
Zthani FeAl zpevnené s karbidy, boridy a oxidy
(oxide size = velikost oxidii, grain size = velikost zrn, (creep stress = napéti pri creepu,
annealing time = doba Zihani) creep temperature = teplota pri creepu,

fine = jemny, coarse = hruby)
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3.5 FeCu

3.5.1 Fazovy diagram Fe—Cu

Ve fazovém diagramu Fe—Cu se vyskytuji dvé peritektické a jedna eutektoidni reakce
(viz obr. 23, [37]). Cely diagram je charakterizovan zménou rozpustnosti obou slozek
soustavy. Leva cast diagramu, jez lezi u Cistého Zeleza, ma pfiblizny tvar jako leva Cast
diagramu Fe—Fe;C. Oblast existence yFe je zizena oproti diagramu Fe—Fes;C. Zelezo s médi
nevytvari pres celé koncentracni rozhrani ani jednu intermediélni fazi.

V soustavé Fe—Cu jsou stabilnimi fazemi: tavenina, tuhé roztoky na bazi oFe, yFe a
aFe, tuhy roztok na bazi médi. Pti teplotach nizsich nez T = 600 °C jsou jiz obé slozky v sob&
navzjem témef nemisitelné. Dle [38] je pii pokojové teploté vzajemna rozpustnost okolo 3%.
Tato hodnota je vSak tak mald, Ze ji Ize zcela zanedbavat. Divod této nerozpustnosti pochazi
z termodynamiky a je jim vysokd hodnota sméSovaci entalpie (AH=+ 13000 J/mol pro
systém Fe—Cu o slozeni Fe:Cu = 50:50 at.%). [38] Za pokojové teploty existuje tedy zelezo
s krychlovou prostorové stfedénou miizkou a cistd meéd s krychlovou plosné stfedénou
miizkou. Se vzrustajici teplotou dochdzi ke zméné rozpustnosti po obou stranach diagramu.
Rozsitfuje se oblast jak tuhého roztoku aFe na jedné strané, tak i oblast tuhého roztoku meédi
na stran¢ druhé. Nejveétsi mnozstvi médi, které lze rozpustit v aFe, je 1,9 at.% pfi teploté
T =850 °C. Eutektoidni bod se nachazi na teploté T = 850 °C s koncentraci 2,7 at.% Cu. Nad
timto eutektoidnim bodem je tuhy roztok yFe s mfizkou krychlovou plosné stfedénou, celad
oblast tohoto roztoku je ohrani¢ena kiivkou zmény rozpustnosti médi v Zeleze. Pfes vétsi ¢ast
koncentra¢niho rozmezi diagramu dochézi ke vzniku tuhého roztoku zeleza a médi v intervalu
teplot 600-1096 °C. V diagramu si l1ze povSimnout existence Curieho teploty (T =760 °C), pfi
které dochazi ke zméné magnetickych vlastnosti zeleza. V teplotnim rozmezi od 1096 °C az
do 1085 °C s koncentraci médi od 95,4 at.% Cu do 100 at.% Cu dochazi k peritektické reakci.
Na teplot¢ T =1096 ‘C sobsahem 96,5 at.% Cu se nachazi peritekticky bod. Pod
peritektickou reakci se nachéazi tuhy roztok médi s FCC mfiZi. Dalsi peritekticka reakce
sytému Fe—Cu se vyskytuje na druhé strané¢ diagramu v oblasti teplot 1538 °C az 1394 °C
s koncentraci médi od 0 at.% do 11,5 at.%. Peritekticky bod této pfemény se nachazi na
teplot¢ T =1485°C s7,2at.% Cu. V koncentratnim rozmezi zhruba od 0 at.% Cu do
6 at.% Cu existuje tuhy roztok JFe, jeZ ma krychlovou prostorové stfedénou miizku.
Na teplotdich vysSich nez T =1538 °C je stabilni pouze kapalnd faze. V zévislosti na
chemickém sloZeni soustavy se méni tato teplota taveni pies cely diagram.
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Obr. 23: Diagram systéemu Fe—Cu
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3.5.2 Slitiny FeCu

Slitiny na bazi FeCu jsou zajimavé svymi vlastnostmi, které jsou piimo souvislé
s obsahem médi v jejich struktufe. Slitiny bohat¢é na méd vykazuji vysokou pevnost a
vysokou elektrickou vodivost. Tato vysokd pevnost byva dosazena precipitanim vytvrzenim
anebo v posledni dobé castym disperznim zpevnénim. Disperzni zpevnéni se vyuziva
u kompozitnich materiali slozenych z médénych ¢astic a z zeleznych nanocéstic. Pokud je
pro aplikaci vhodnéj$i pouziti slitin bohatych na Zelezo, je doseZeno jejich vlastnosti
vytvrzenim pomoci precipitace médénych ¢astic. Atraktivnost slitin FeCu spociva také v nizsi
nakupni cené Zeleza oproti jinym pouzitelnym kovim (napi. Ag, W nebo Nb). Navzdory
témto pozitivim mohou pozdéji nastat problémy s jejich recyklaci. Odstranéni médi
z roztaven¢ vsazky neni totiz viibec jednoduché. [37, 38, 39, 40, 41, 42]

Podle obsahu médi existuji slitiny FeCu s rozdilnou krystalografickou mifizkou.
Slitiny Fe,Cu,.x maji FCC mfizku, jelikoz z vétsi €asti obsahuji méd’ (tedy Fe < 60 at.%).
Naproti tomu miizka BCC se vyskytuje u slitin s mensim obsahem médi (tj. > 70 at.% Fe).
[43, 44]

Tyto slitiny se pouzivaji jako materialy vhodné pro vyrobu tlakovych nadob reaktord,
nastiikl, povlakl ¢i nanostruktur. Vrstvy CuFe jsou vyuzivané k ochrané povrchu slitin médi,
protoze maji vysokou abrazivzdornost a korozni odolnost. [45]

Ptiprava samotnych slitin CuFe je naro¢n4, nebot’ systém Fe—Cu mé vysokou hodnotu
sméSovaci entalpie. V soucasné dob¢ je ale mozné vyrabét tyto tuhé roztoky pies celé
koncentra¢ni rozmezi riznymi metodami, jako napiiklad mechanickym legovanim, zarovymi
nastiiky, katalyzami a izostatickym lisovanim. [39, 43, 44, 45]

Cold spray se muze jevit jako velmi zajimavd metoda tvorby povlaki na slitinach
meédi. Povlaky vytvofené pomoci plasmy mivaji do struktury vnesené vétsi mnozstvi port a
mikrotrhlin. I kdyz Ize plasmou efektivné deponovat vrstvy z CuFe, vzniklé rozhrani mezi
slitinou a substratem je Spatné. A to z divodu Spatného zapracovani castic povlaku do
substratu. Dal§i metody vyroby, byt mohou vypadat lépe nez plasma (napi. laser),
ve vysledku vedou také k vnéseni trhlin do struktury néstiiku. [43, 45]

3.5.3 Rozpad slitin FeCu

3.5.3.1 Precipitace slitin bohatych na Zelezo

Nejveétsi mnozstvi médi, které Ize rozpustit v aFe, je podle rovnovazného diagramu
1,9 at.% pii teplot€ T = 850 °C. Podle tohoto mnoZstvi je moZné rozdélit médeéné precipitaty
do dvou skupin. Jednu skupinu tvoii precipitaty s vy$$im obsahem médi (> 1,9 at.%). Tato
skupina precipitati je hlavné vylouc¢ena po hranicich zrn Zeleza. Druhd skupina je tvofena
precipitdity s menSim obsahem médi (< 1,9 at.%). Tyto precipitdity se vyskytuji uvnitt
zeleznych zrn. Vyprecipitované c¢astice s niz§im obsahem médi se obvykle vyskytuji
v teplotnim rozmezi od 400 °C do 650 °C. [41, 42, 43, 46]
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3.5.3.2 Spinodalni rozpad slitin bohatych na med’

Béhem rozpadu metastabilniho feromagnetického tuhého roztoku FeCu s miizkou
FCC dochazi ke spinodalnimu rozpadu na dvé faze — na stabilni Fe s mifizkou BCC a na Cu
s miizkou FCC. Pii spinoddlnim rozpadu vznika také Siroka oblast, jez je charakteristicka
rozdilnym magnetickym chovanim. Vyskyt spinoddlniho rozpadu byl potvrzen studiemi
mikrostruktury, transmisni mikroskopii a dal§imi metodami. [43]

Vyvoj struktury pii rozpadu tuhého roztoku FeCu s FCC miizkou je takovy, Ze se
nejprve tuhy roztok rozpada na dvé faze — na FeCu bohaté na Zelezo a na CuFe fazi s vyS$im
obsahem Cu. Ob¢ faze si zachovavaji pocate¢ni miizku FCC. U faze FeCu s vyssim obsahem
zeleza dochdzi k postupné preméné na stabilni strukturu Zeleza s miizkou BCC. Piechodnou
fazi je zde faze FeCu s FCC mfizkou. Druhd fdze CuFe bohata na méd je ve struktuie
postupné zbavovana svého obsahu zeleza, a tim vznikaji izolované atomy Fe v médéné
matrici. [43]

3.5.4 Vliv tepelného starnuti na FeCu

Zpusob odezvy slitin FeCu na ozafovani ionizujicim zafenim a tepelné starnuti je
v poslednich letech velice zkouman, jelikoz tento materiadl hraje dualezitou roli v jaderné
energetice (napf. tlakové nadoby reaktorii). Neblahé nasledky na Zivotnost materialu
zpusobuje zkifehnuti, které miize byt zavinéno napf. zvySenim transitni teploty v disledku
tvorby vysokého podilu malych precipitatt. [47, 48]

Predpoklada se, ze méd’ ma tii stadia precipitace ve slitinach FeCu, viz obr. 24, [47]:
1. atom médi je obklopen Zelezem s BCC mitizkou (tuhy roztok),

2. médéné precipitaty maji BCC miizku a
3. médeéné precipitaty jiz existuji s FCC mtizkou. [47, 48]

O . .: Fe atom , O : Cu atom
: Cu atom

0 : Cu atom
a) b) c)
Obr. 24: Znazornéni stavby: a) Cu s FCC mrizkou, b) Cu s BCC mriZkou,
¢) atom Cu obklopeny BCC strukturou Zeleza

Pii tepelném zpracovani vzorki (Fe—-0,6 hm.% Cu) na T =1046°C dochazi
k precipitaci médénych precipitati. V disledku koherentniho ristu médénych precipitatd
v Zelezné matrici, maji médéné precipitaty ze zacatku miizku BCC. Jakmile dosahnou
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precipitaty dostatecné velikosti, jejich BCC miizka se postupné méni na FCC mftizku. Tato
zména miizky souvisi jak sdosazenim dostatecného mnozstvi médénych atomu
v precipitatech, tak také srostouci teplotou. [49] ZvySenim teploty anebo vétsi ¢asovou
prodlevou na dané teploté lze ovlivnit rust precipitatti. V matrici vzorku spolu koexistuji
koherentni i nekoherentni precipitaty. Z obr. 25 je ziejmy vliv doby vytvrzeni na tvrdosti HV.
[47] Plati, ze ¢im je vétsi doba vytvrzovani, tim dochazi k vétSimu nartstu tvrdosti HV.
Vytvrzovani je spojené s existenci jiz zminovanych médénych precipitati. [41, 47, 49]
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Obr. 25: Zmeéna tvrdosti HV na dobé vytvrzovani Fe—0,6 hm.% Cu
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3.6 FeNi

3.6.1 Fazovy diagram Fe—Ni

Fazovy diagram Fe—-Ni (viz obr. 26, [50]) je na rozdil od ostatnich ptedeslych
diagramti (Fe—Al, Fe—Cu) zna¢né slozity. Navzdory vysokému pocCtu badani v oblasti
existence nizkoteplotnich fazi do 300 °C, patii mezi jeho stale pfetrvavajici nedostatky jejich
nepfesné stanoveni. Problém v urceni téchto fazi spociva v narocném dosahnuti rovnovaznych
teplot v nizkoteplotni oblasti. [50, 51]

V celém diagramu se dohromady nachézi jedna peritekticka a jedna eutektoidni reakce.
Stabilnimi fazemi tohoto systému jsou: roztok na bazi aFe, Fe;Ni, FeNi, FeNis, tuhy roztok
(FeNi),, tuhy roztok na bazi dFe a tavenina. Uspofadanymi fazemi s miizkou plo$né stitedénou
jsou FesNi (L1,), FeNi (L1y) a FeNi; (L1,). Teplota taveni této soustavy se méni pies cely
diagram v zavislosti na koncentraci niklu v teplotnim intervalu od 1538 °C az do 1455 °C.
Nejvyssi teplota tani se nachazi u Cistého zeleza (T = 1538 °C). Od tohoto bodu se teplota
taveni pomalu sniZzuje aZz na teplotu T = 1425 °C, poté dochédzi k mirnému nartistu na teplotu
T = 1455 °C, ktera je na strané €istého niklu. Hlavnim rysem diagramu je oblast (FeNi),, jez
se rozklada ptes celé koncentraéni rozmezi. Tato oblast spolu s kapalnou fazi vytvari velmi
uzké rozmezi koexistence téchto dvou fazi. Na pravé strané je faze (FeNi), oddélena od
oblasti dFe existenci zony dvou fazi (FeNi), + dFe. Mezi kapalnou fazi a 6Fe se opét nachazi
pasmo, v némz jsou obé& tyto faze v rovnovaze. Peritekticky bod ma koncentraci médi okolo
4,5 at.% a existuje na teploté T = 1514 °C. Faze 6Fe a aFe maji miiZku prostorové stfedénou a
pfiléhaji k ose Cistého Zeleza. Z faze (FeNi), se vytvaii faze FeNis; kongruentné do ohrani¢ené
oblasti zacinajici okolo teploty T =517 °C. Eutektoidni bod se vyskytuje na teploté
T =345 °C s koncentraci 52 at.% Ni. [50]

V diagramu jsou =zaznaCeny dv€ magnetické transformace. Prvni magnetické
transformace souvisi s Curieho teplotou a probih4 se sniZenim teploty v oblasti existence
tuhych roztokid aFe a (FeNi), pii teplot¢ T =770 °C a s pfibliznym obsahem niklu od
4 at.% do 8 at.%. Magneticka transformace se zde tyka pouze aFe. S dal$im sniZeni teploty
dochdzi ke druhé zméné magnetickych vlastnosti souvisejici s Curieho teplotou niklu, kdy
faze (FeNi), prodélava magnetickou transformaci (paramagnetikum — feromagnetikum).
Tvorba feromagnetické faze (FeNi), je naznaCena kiivkou nachéazejici se v rozmezi teplot
ptiblizn€ od 361 °C do 612 °C. [50]
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Obr. 26: Diagram systému Fe—Ni
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3.6.2 Slitiny Invar

Slitiny Invar jsou obvykle tvofeny pfevazné Zelezem a niklem. Casto byvaji legovany
dalSimi prvky, jako jsou kupiikladu Cr, Cu a Mo. V Invarech je zastoupeni zeleza a niklu
v poméru Fe:Ni od 70:30 % do 40:60 %. Hlavnim piedstavitelem této skupiny je slitina
obsahujici 36 % Ni s mensim mnozstvim legur (Mg, Si a C) pod 1 %. Typickymi zastupci
jsou slitiny Fe—Ni, Fe-Ni—Cr a Fe—Ni—Co. Po objeveni Invar slitiny se uskutecnilo n¢kolik
badani, které se vénovaly teplotnim a elastickym vlastnostem podobnych slitin. Nynéjsi oblast
zkoumani Invar slitin se z vEtsi ¢asti zameétuje na jejich chovani v magnetickém poli. [25, 50,
52, 53, 54, 55, 56]

Slitiny FeNi maji FCC krystalovou miizku. Tyto slitiny vykazuji nizky koeficient
teplotni roztaznosti. Pro béZné zmény teplot je jejich délka témét nemeénnd. Normadlni slitiny
maji hodnoty koeficientu teplotni roztaznosti pii pokojové teploté v rozmezi 5-25 pm/m-K.
Slitiny s velmi nizkou roztaznosti dosahuji nizSich hodnot koeficientu teplotni roztaznosti
okolo 0-2 pm/m-K. Jejich nazev (Invar) v podstaté vyjadiuje tuto neménnost rozmért. Prvni
objev invariantniho chovéni je pfipisovan panu Guillaumemu (rok 1898). [25, 50, 52, 53, 54,
55, 56]

Slitiny FeNi bohaté na zelezo vykazuji ptipady anomalniho chovéni. Mezi tyto ptipady
patii magnetostrikce, jez zasahuje velky objem materidlu, dale zavislost tlaku na magnetickém
chovani a na Curicho teploté, ale také neobvykla teplotni zavislost elastickych konstant.
Ptipady anomalniho chovani byly zjiStény experimentalné a vyplynulo z nich, ze v systému
Fe—Ni existuje fazova nestabilita. [25, 51, 52, 53, 54, 55]

Minimalni roztaznost slitiny je dosazena pti 36 % Ni. Slitiny s menSim obsahem niklu
maji niz8i koeficienty teplotni roztaznosti nez slitiny s vét§im obsahem niklu. Pro nazornou
ukazku je uvedena na obr. 27 zavislost koeficientu teplotni roztaznosti na obsahu niklu
ve slitin€. [25] Pro zmenSeni roztaznosti slitin s vy$§im obsahem niklu se osvéd¢ilo legovani
hot¢ikem nebo chromem. Naopak u slitin s niz§im obsahem niklu se provadi legovani médi,
kobaltem ¢i uhlikem. Zménu Curieho teploty 1ze dosahnout jednak pomoci zmény v obsahu
niklu, jednak pomoci riznych legujicich prvki. Koeficient teplotni roztaznosti pochdzi ze
snahy vyrovnat rozdily mezi teplotni roztaZnosti a magnetostrikénimi zménami, ke kterym
dochazi se zménou teploty. [25, 50, 56]
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V mnoha praktickych aplikacich lze nalézt kombinaci slitin s nizkou a s vysokou
teplotni roztaznosti. Tato kombinace rozdilnych teplotnich roztaZnosti zajistuje potiebné
pohyby, jez jsou dulezit¢ pro spravnou funkci teplotnich spinaci a teplotni regulace.
Ptikladem mtiZe byt termostaticky bimetalovy pasek. [50, 56]

Znamymi zastupci slitin s invarovym jevem jsou:

v Fe-Ni—Cr: Elinvar,
v" Fe-Ni—Co: Super—Invar a Kovar. [50, 56]
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3.6.3 Magneticky mékké slitiny FeNi

Magneticky mékké slitiny mivaji slozeni obvykle okolo 30 az 80 % Ni. Mezi legujici
prvky téchto slitin patii kobalt, molybden a chrom. Magneticky mékké slitiny dosahuji:

vysoké permeability,

vysoké saturace magnetostrikce,

nizkych hystereznich ztrat,

nizké Curieho teploty,

konstantni permeability pfi zménéch teploty. [56]

ASANENENEN

Vyuziti nasSly tedy v magnetickém stinéni, elektromagnetickych ménicich, hlavach
¢tecek v magnetickych systémech, v elektronickych pfistrojich (motory, relé) a
v komunikacnich vybavenich. VétSinou jsou vyrabény ve tvaru péasek nebo platt. [50, 56, 57]

Pouzivané slitiny jsou déleny do dvou kategorii podle obsahu niklu:

v' s vysokym obsahem niklu — okolo 79 % Ni
v" s nizkym obsahem niklu — okolo 45 — 50 % Ni

Slitiny s vysokym obsahem niklu jsou charakteristick¢ vysokymi hodnotami pocatecni
a maximalni permeability. Maji velmi nizké hysterezni ztraty. Typickymi zastupci mohou byt
slitiny 80Ni—4(5)Mo—Fe oznacované¢ jako MolyPermalloys, nebo 77Ni—5Cu—2Cr—Fe
nazyvané MuMetalls. Pouziti legur v FeNi slitindich ma za nasledek zvyraznéni urcitych
magnetickych vlastnosti. Magnetické vlastnosti jsou ovlivnény vyrobou a tepelnym
zpracovanim. U téchto slitin se pozaduje vysoka Cistota, ktera se dosahuje specialnimi
tavicimi procedurami. [50, 56]

Slitiny s nizkym obsahem niklu vykazuji naopak nizké hodnoty pocate¢ni a maximalni
permeability. Magnetické vlastnosti souvisi s tloustkou vyrobeného pasku a s dosaZenou
Cistotou. Tyto magnetické vlastnosti se méni linearné s teplotou. [50, 56]

3.6.3.1 Zvyseni mechanickych viastnosti FeNi slitin

Slitiny Invar maji relativné nizkou pevnost (okolo 250 MPa). ZvySeni mechanickych
vlastnosti 1ze docilit pfidanim legujicich prvkd, diky kterym dojde k vytvrzeni. Takovymi
legujicimi prvky jsou kupftikladu titan, hlinik a cin. Mez pevnosti v tahu po vytvrzeni se miize
zvysit az na 1100 MPa. Nevyhodou legujicich prvki je to, Ze negativné ovliviiuji koeficienty
teplotni roztaznosti. [57, 58]

Dulezité je tedy ziskat vy$si pevnost bez ovlivnéni teplotniho koeficientu. Pro tyto
pfipady se vyuziva vysoké plastické deformace (SPD), pii které dochazi ke zmenSeni
velikosti zrn. Struktura slitiny pak mize byt tvofena velmi jemnymi zrny (UFG). PouZitelnou
metodou je ECAP, kdy lze dosdhnout zvySeni pevnosti z 300 MPa az na 800 MPa. [57, 58,
59]

Magneticky mékké slitiny mivaji problémy s nedostate¢nou korozni odolnosti a
tvrdosti. Jednim z moznych a ekonomicky dostupnéjSich feSeni je Gprava chemického sloZeni.
Nicméné timto feSenim ale dochazi ke snizeni magnetickych vlastnosti. Vhodnou kombinaci
mnozstvi chromu, titanu a zplsobu vyroby je mozné ziskat slitinu, u které nedochazi
k poklesu magnetickych vlastnosti a zaroven u které¢ dojde k posileni mechanické vlastnosti
spolu s korozni odolnosti. [57]
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3.6.4 Rozpad slitin NiFe

3.6.4.1 Tepelné starnuti slitiny Ni—Fe

Béhem tepelného starnuti dochazi u NiFe slitin k precipitacnimu zpevnéni. Pokud se
ve struktufe slitin NiFe nachdzi uhlik a dalsi legujici prvky, dochazi k vyvéazani uhliku témito
legujicimi prvky. Aby bylo dosazeno zadouciho precipita¢niho zpevnéni, pouZzivaji se casto
legury s vysokou afinitou k uhliku (napt. V, Ti, Zr, Nb a Ta). [55, 60, 61]

Na obr. 28 jsou uvedeny snimky mikrostruktur vzorkli podrobenych tepelnému
starnutim a tepelné expozici. [60] Ve struktufe vzorkd se po tepelném starnuti vyskytovaly
homogenné rozptylené koherentni precipitaty v matrici, dale se po hranicich zrn nachazely
karbidy typu M»3Cs (viz obr. 28 a), b)). Vzorkiim vystavenych tepelné expozici ve struktuie
vznikly karbidy M»3Cs spolu s precipitaty. Na rozdil od mikrostruktury tepelné vystarnutych
vzorki doslo k ndhodnému vyprecipitovani ¢astic o—Cr uvnitt zrn. [60]

Obr. 28: Mikrostruktura slitiny Ni—(20-30) hm.% Fe—(18-25) hm.% Cr—(3-7) hm.% Ti + Al:
a) a b) po tepelném starnuti, c) po tepelné expozici na 700 ° C po dobu 1000 hod,
d) po tepelné expozici na 700 °C po dobu 7000 hod.
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3.7 Difuze

V praxi se vyskytuje mnoho ptipadi, ve kterych probihd difuze atomt. Tato difuze
muze byt v nekterych ptfipadech zaddouci a zamérnd, v nékterych piipadech zcela nezadouci.
Zamérné vyuziti difuze je Casto dalezitym prvkem béhem zpracovani materiala. Piikladem
zamérného pouziti difuze jsou cementacni a nitridaéni pochody. Naopak piikladem zcela
nezadouci difuze je oduhliceni nastrojovych oceli pii vysokoteplotnim zpracovani. Difuzi se
rozumi piesun Castic hmoty (atomil, molekul, iontli) v disledku nahodilych pohybti atomt
v pevnych, plynnych ¢i kapalnych latkach. Béhem téchto pohybt se ¢astice hmoty piesouvaji
z mist s jejich vyS$i koncentraci do mist s jejich nizs$i koncentraci tak dlouho, dokud neni
vyrovnano jejich mnozstvi na obou mistech. Hnaci sila diftize spoCivd ve snaze snizit
Gibbsovu energii dané¢ho systému a je rovna gradientu parcialni molarni Gibbsovy energie
difundujicich atom, tedy gradientu chemického potencialu. [8, 12, 13, 62]

Nazorny piiklad difuze lze ukézat na dvou kusech riznych kovi (viz obr. 29, [13]).
Povrchy téchto dvou kovii musi byt spojeny k sob€ na vzdalenost velikosti parametru miizky.
Po spojeni jsou tyto kusy kovi ohiaté na teplotu, jez je nizsi nez teplota taveni obou kovd.
Takto spojené a zahtaté kusy kovii musi byt na této teploté ponechany na delsi dobu. [13]
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3.7.1 Mechanismus difiize

Diftze se uskuteciiuje postupnym ptfemistovanim atomi z jednoho mista miizky na
druhé. Béhem pfemisténi musi difundujici atom proniknout mezi okolni atomy. Na obr. 30 je
tato situace znazornéna. [12] Atom zde migruje z relativné stabilni polohy do nového mista,
pficemz musi prekonat energetickou bariéru. Atom je schopny difuze tehdy, kdyz jsou
splnény dvé zékladni podminky. Prvni podminka hovoifi o prazdném misté ve vedlejSim
uzlovém bod¢ nebo intersticidlni poloze, druhd zase o dostate¢né energii atomu,
o tzv. aktivacni energii. Energie atomu musi byt tak velka, aby atom mohl pfekonat vazebné
sily svych sousedt, a také aby mohl nésledné pfekonat vzniklou distorzi mfizky béhem jeho
premisténi. Z celého mnozstvi atomu je na dané teploté schopna difize pouze jejich malé ¢ast,
jez se s narustajici teplotou zvysuje. [12, 13]
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Obr. 30: Pro migraci atomiu je potieba dostatecné energie = aktivacni energie. Obecné je
nutnd vetsi aktivacni energie pro substitucni atom nez pro intersticialni.

Pevné latky obsahuji ve své struktuie mnoho defektii a difuze probihd diky nékterym
z nich snadnéji. Jednémi z téchto defektl jsou vakance. Tyto vakance spolu s materidlem
vytvaii neusporadany systém, v némz napomahaji ke snizeni volné energie. Atomy se mohou
v materidlu s vakancemi pohybovat z jedné miizkové pozice do druhé. Kromé vakanci se
v materialech objevuji také cizi intersticidlni atomy. Existuji tedy celkem dva dulezité
dominantni mechanismy difuze — vakantni a intersticidlni. Ukdzka téchto mechanisml je
na obr. 31,[13]. 12, 13]
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Obr. 31: Mechanismy difuze: a) vakantni difuze, b) intersticialni difiize
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3.7.1.1 Vakantni difuze

Vakance je neobsazené misto v krystalové miizce. Béhem vakantni difuze atom
opousti své pivodni misto v mfizce a migruje do nedaleké vakantni polohy. Timto dojde
k zaplnéni vakantniho misto a zaroven k vytvofeni nového. Béhem difuze proudi atomy
v jednom sméru a vakance v opacném. Vakantni difuze je zavisla na teplot€¢ a na mnozstvi
volnych mist. PfizvySenych teplotach je obvykle v pevnych latkdch dosazeno velkého
mnozstvi vakanci. [12, 13]

3.7.1.2 Intersticialni difuze

Intersticiemi jsou nazyvana mista v krystalové mfizce, jez se nachdzi mimo obvyklé
polohy atomti. Béhem intersticidlni difize atomy difunduji z jednoho intersticidlniho mista do
vedlejsiho. Je tedy nutné, aby tyto atomy byly dostate¢né¢ malé — C, O, H, B a N. Z divodu
jejich velikosti jsou oproti substitu¢nim atomtim pohyblivéjsi. Intersticialni difize je mnohem
snadn¢jsi nez vakantni a dochazi k ni s vétsi pravdépodobnosti. Toto je zapfi¢inéno také tim,
ze je aktivacni energie intersticialnich atomd mensi neZ u substitu¢nich atomi, a také tim ze
existuje mnohem vice intersticidlnich mist nez vakantnich. [12, 13]
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3.7.2 Prvni Fickuy zdakon

Prvni Fickliv zdkon byl stanoven Adolfem Eugenem Fickem v roce 1855. Tehdy byl
prvnim védcem, ktery dokazal kvantitativné popsat difuzni proces. Prvni Fickliv zdkon plati
pro piipad stacionarni difuze, coz znamena, Ze difizni tok je linearn¢ imérny lokalni zméné
koncentracniho spadu. [12, 13, 63, 64]

Atomy v materidlu difunduji rychlosti, jez miize byt zméfena tokem J (viz obr. 32).
Tento tok vyjadiuje pocet atomt prochazejicich kolmo skrz jednotku plochy za jednotku Casu.
Koncentra¢ni profil se ziskava vynesenim jednotlivych bodii polohy k hodnotam koncentrace,
viz obr. 33. [13] Koncentracni gradient je mozné zjistit ze sklonu piimky tohoto
koncentra¢niho profilu v urcitém bod€ a vyjadfuje zménu slozeni materidlu v zavislosti na
poloze bodu. [12, 13, 63]

Prvni Fickliv zékon pro jednodimensiondlni systém ma tvar (rov. 1), [13]:

Rov. 1: d= —D(a—cJ
ox

Difuzni koeficient se zna&i D [cm?/s] a koncentraéni gradient 8C/8x [atomy/(cm’-cm)]
nebo [mol/(m’*-m)]. Zaporné znaménko v rovnici vyjadiuje fakt, ze difize probiha smérem

z oblasti s vyssi koncentraci do oblasti s niz§i koncentraci. Termodynamicka sila, ktera fidi
staciondrni difuzi, je rovna gradientu chemického potenciélu. [12, 13]
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Obr. 32: Nazorna ukazka difuzniho toku, tj. poctu atomii prochazejicich plochou
o jednotkové plose
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Obr. 33: Znazornéni a vysvetleni difiize, uvedeni prikladu koncentracniho profilu
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3.7.3 Druhy Fickay zdakon

V praktickych situacich dochazi k pfipadim, v nichz nastdva nestacionarni difuze.
Tedy v ptipadech, v nichz se koncentrace difundujiciho prvku meéni s polohou a s ¢asem.
K urceni velikosti této difuze slouzi druhy Fickiv zdkon, jenz byl ziskan z prvniho Fickova
zékona a ze zdkona o zachovani hmoty. Formulace druhého Fickova zdkona je na obr. 34,
[12]. [12, 13]

Druhy Ficktv zakon pro jednodimensiondlni systém zni (rov. 2), [13]:
Ro. 2 5‘3-_“-5(050)

o o ax\ o

Pokud by koeficient difize D nebyl zavisly na poloze x a koncentraci ¢ difundujicich
prvki, lze dany vztah zjednodusit na (rov. 3), [12]:

A 2,
Rov. 3: oc _ G ¢
ot O0x2

Reseni rovnice zavisi na okrajovych podminkach pro danou konkrétni situaci. Jedno
feSeni je (rov. 4) [12]:

o X
: ——=crf
Rov. 4. e — ¢ (2 ,——Dl)

Konstantni koncentrace difundujicich atom na ploSe materidlu je c,, pocatecni
rovnomé&rnad koncentrace difundujicich atoml v materidlu je ¢y a koncentrace difundujicich
atomu v poloze x pod plochou po urcitém Case t je ¢,. [12, 13]
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Obr. 34: Ukazka difundujicich atomit do povrchu materialu pro priklad druhého Fickova
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3.8 Kirkendalliiv jev

Prvni zminka o interdifuzi byla uskute¢néna v roce 1896 Williamem Roberts-
Austenem, ktery se tehdy zajimal o spojeni dvou kovl — zlata a olova. Poté az do roku 1947
nebyla v akademické obci difiize mezi dvéma riznymi kovy pfedmétem soustiedéného studia.
Teprve tehdy se o ni zacal zajimat americky védec Ernest Kirkendall. Dokazal, ze difuze
v pevnych latkach probiha pievazné vakantnim mechanismem. Do té doby totiz védci
zastavali nazor, ze difuzivity vSech prvka jsou stejné a ze difize probihd pouze piimou
vyménnou mist atomti anebo kruhovym mechanismem. Dale si mysleli, ze mnozstvi vakanci
v materidlu je velmi malé a ze jsou tedy béhem diftize nedtlezité. Pokud dojde v materidlu
k interdiftizi, druhy Ficktiv zdkon postrada platnost. [12, 63, 64, 65]

V experimentu provedeném Smigelskasem a Kirkendallem bylo pouZzito obdélnikové
ty¢e z a—mosazi (70 hm.% Cu a 30 hm.% Zn) a molybdenového dratku, jenz byl k dané
soustaveé inertni. Na zacatku experimentu byl kus médéného hranolu vybrousen a vylestén.
Dale byl na hranol namotan molybdenovy dratek, jenz plnil funkci znaceni rozhrani mezi
mosazi a meédi. Pak byla na cely vzorek elektrolyticky nanesena vrstva médi. Schematické
znazornéni tohoto pokusu je na obr. 35. [65] Zihani vzorkd probéhlo na teploté 785 °C s riizné
dlouhymi vydrzemi. [63, 64, 65]

Pro kazdy vzorek byla zméfena vzéjemnd vzdalenost dratkli a nasledné porovnana
s délkou vydrze. Z pozorovani vyplynulo, Ze se vzrlstajicim c¢asem se vzdalenost
molybdenovych znacek snizuje. Pokud by ale méd’ 1 zinek difundovaly stejnou rychlosti, se
stejnymi difuznimi koeficienty a kdyby pii tom nedochazelo ke zméné objemu, zistaly by
molybdenové znacky na pivodnich mistech. [63, 64, 65]

Timto pokusem byly ziskany dva zavéry. Prvni byl ten, Ze zinek v porovnani s medi
dosahl vétsi rychlosti difuze v o—mosazi. Druhy byl takovy, Ze pro caste€né vyrovnani
rozdilnych rychlosti doslo k posunuti fazového rozhrani. Diky témto zavéram byl zaveden
interdifizni koeficient, ktery stanovuje difuzivitu obou prvka. [63, 64, 65]

V praxi probiha interdifize naptiklad ve spojich hliniku a zlata za zvySenych teplot.
V téchto podminkach atomy hliniku difunduji do zlata mnohem rychleji nez atomy zlata do
hliniku. Plvodni rozhrani hliniku a zlata se posléze za¢ne posouvat ke stran€ hliniku. Cela
situace je negativni a zplsobuje zna¢né problémy. Spojeni hliniku a zlata se pouziva v malych
obvodech. Jakmile za¢ne obvod pracovat, vytvori se pory ze shlukli vakanci a zvétsuji se. Po
uréitém Case jsou tyto pory jiz tak velké, Zze dojde k preruseni obvodu. Zamérné vyuZziti
Kirkendallova jevu je v mnoha aplikacich vhodné u nanotechnologii. [12, 63]
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Obr. 35: Schematicka ukazka Kirkendallova pokusu
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3.9 Metody pripravy intermetalickych materiala

Pro vyuziti specialnich vlastnosti intermetalickych sloucenin a jejich nasledné aplikace
je dulezité zvolit vhodnou metodu jejich ptipravy. Tato metoda musi byt mimo jiné pfijatelna
také z ekonomického hlediska. Vyroba intermetalickych materidld muaze probihat jak
odlévanim, tak s pomoci praskové metalurgie. Pfi taveni miize dojit k problému tehdy, maji-li
Cisté slozky velmi rozdilné teploty taveni. U praskové metalurgie nastavaji komplikace
spojené s porezitou a se Spatné kontrolovatelnou exotermni reakci ve findlnim vyrobku.
Efektivnim zplsobem zhutiiovani praskové smési v praSkové metalurgii mize byt naptiklad
slinovani. Naopak pro kompozitni materidly s intermetalickou matrici je vhodné pouziti
vsttikovani ¢i extruze. Technikami vhodnymi pro vyrobu intermetalik mize byt lisovani za
tepla, vakuové lisovani za tepla a izostatické lisovani za tepla. Kazda z téchto metod ma své
vyhody a nevyhody. V nasledujicich podkapitolach budou popsany jednotlivé moznosti
vyroby intermetalickych materiali. [5, 66]

3.9.1 Taveni smeési

U této metody je nutné mit na paméti nékolik faktd, které hraji roli pfi samotném
taveni intermetalik. Prvnim faktem je moznost vysokého rozdilu teplot taveni mezi
jednotlivymi slozkami smeési. Dale pfi samotné reakci prvkl muize dochéazet k exotermni
reakci. Jind potiz se jeSté skryva v teploté taveni intermetalické slouceniny, jez mize byt
znaén¢ vyssi nez teplota taveni jednotlivych slozek, z nichz je tvofenad (napt. NizAl). Dalsi
problém spociva vétsinou v reaktivnosti prvkl ve smési. [5]

Zvysené pozadavky pro taveni smési jsou také kladené na vybaveni a na vyrobni
parametry. U potiebného vybaveni je nutné brat ohled na Siroké rozmezi vSech moznych
vyskytujicich se parametril, po¢inaje od pecni vyzdivky, pfes pecni atmosféru az po kontrolu
uhliku, dusiku a siry. [5]

Pokud dochazi k exotermnim reakcim béhem vyroby, je mozné tuto reakci vyuZit pro
usporu energie a ¢asu jinak potfebnych k roztaveni dané smési. Pro ndzornou ukazku jsou na
obr. 36 znazornény exotermni reakce nékterych aluminidi. [5] Exotermni reakce s sebou
mimo jiné pfinasi uskali béhem vyroby, ke kterym dojde tehdy, kdyz je tato reakce
opomenuta anebo kdyZ je Spatné pouzita. Nastane-li tato situace, mize se najednou teplota
roztaveného kovu vyS$plhat az o n€kolik stovek stupniii vys. Takovéto zvySeni teploty se mize
projevit pomalejSim ochlazovanim kovu, a tim padem 1 nezddouci oxidaci prvkli obsaZenych
v tavenine. [5]

LepSich vlastnosti materidlu 1ze dosahnout tehdy, kdyZz se taveni provadi pod
ochrannou atmosférou (Ar). Ochranné atmosféra zamezuje oxidaci a vzniku oxidickych vrstev
na povrchu roztaveného kovu. [5]

2K, 5y

" mal

Obr. 36: Rozsah exotermnich reakci v binarnich systémech hliniku a Fe, Co, Ni a Cu
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3.9.2 Odlévini

Primarnim pozadavkem pro odlévéani intermetalik je schopnost kontrolovat obsah
jednotlivych  prvklt  vroztavené smési. Podle reaktivnosti danych komponent
v intermetalickych slouceninach lze pouzit vétsi, ¢i mensi pocet zpiisobli odlévani. Témito
zpusoby mohou byt vakuové induk¢ni taveni a squeeze casting. [5]

Béhem odlévani intermetalik mze dochéazet k oxidaci a ke tvorbé€ strusky. Jiz pfi
kratkém vystaveni aluminidi kysliku béhem odlévani muaze vzniknout na jejich povrchu
vrstva AL, Os. [5]

3.9.3 Vyuiiti squeeze castingu pro reaktivni infiltraci taveniny

Squeeze casting se fadi mezi lici metody vyuZzivajici tlakové liti (viz obr. 37, [69]).
Prvni krok této metody spociva ve vytvoreni porézniho télesa o predem urcené hustoté. Takto
vznikly porézni materidl je zahtat a vlozen do pfedehiaté formy, do které je nasledné vlévan
roztaveny kov. Cely obsah formy je stlacen pistem pomoci vysokého tlaku (napt. 50 MPa).
Roztaveny kov zacne penetrovat do pért a za kratkou dobu ztuhne. Timto zplisobem vznikne
intermetalicka slouc¢enina. Pokud by nedoslo k patficné vzajemné reakci v tomto stavu, lze
takovy problém vytesit dodate¢nym difuznim Zihanim v tuhém stavu. [67, 68, 69]

Pouha technologie squeeze casting se rovnéz pouziva pro vyrobu aluminidi. [68, 69]
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Obr. 37: Schéma metody sgueeze casting s vyuzitim reaktivni infiltrace taveniny
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3.9.4 PraSkova metalurgie

Velka vyhoda praSkové metalurgie spociva ve zhotoveni vyrobku, u kterého je
dosazeno minimalniho poctu obrabécich operaci anebo zabranéno vneseni dalSich deformaci.
U litych intermetalik vznikaji problémy souvisejici s nesnadnou kontrolou velikosti zrn a
segregaci. PraSkova metalurgie tyto problémy dokaZze odstranit a soucasn¢ i s tim nabizi
velkou flexibilitu skrz vyrobu a zhutnéni praSku. Mikrostruktura vyrobku vyrobeného
praskovou metalurgii se da snadno kontrolovat pomoci velikosti a vlastnosti praski, a pomoci
vyrobniho cyklu. Prasky je mozné pfipravit plynnou atomizaci, reaktivni syntézou,
centrifugalni atomizaci a mechanickym legovanim. Zhutiiovani praska lze provést s vyuzitim
slinovani, lisovani za horka, protlacovani za tepla, izostatického lisovani za tepla a také
sttikanim. Tyto vSechny metody nabizeji kontrolu mikrostruktury, tvaru, slozeni a vyrobnich
nakladu. [5, 66]

Nedosahuji-1i intermetalické slou¢eniny vhodnou kombinaci houzevnatosti, pevnosti,
tuhosti a odolnosti vii¢i oxidaci, vytvaii se kompozitni materialy s intermetalickou matrici.
Tyto kompozity lze rovnéz vyrobit pomoci praskové metalurgie. Timto smérem se tieba
ubiraji kompozity s matrici tvofenou aluminidy niklu a titanu. [5, 66]

3.9.4.1 Atomizace v inertnim plynu

Pfi atomizaci se vytvafi Castice praSku z roztavené¢ho kovu. Proud tekutého kovu je
rozptylen pomoci expanze plynu o vysoké rychlosti na vystupu trysky. Tuhnuti kapek kovu
probiha béhem pruletu skrz sbérnou komoru. Teplota lazné€, viskozita, povrchové napéti a
podminky ochlazovani se odrazi v disperzité, tvaru a struktuie ¢astic. VEtsiho podilu jemnych
castic prasku lze docilit vyssi teplotou a vétsim mechanickym piisobenim. Touto metodou
jsou ziskany prasky o vysoké kvalité. Béhem atomizace se vyuziva inertnich plynid. Nejcastéji
jsou jimi hélium a argon. Na obr. 38, [66] je schematicky nakresleno zafizeni pro stfikani
praskd. [5, 66]

Tento zpiisob je vhodny pro vyrobu intermetalik s niZsi teplotou taveni. [5, 66]

Obr. 38: Schéma zarizeni pro stiikani prasku: 1-panev s taveninou, 2-keramicka vylevka, 3-
tryska, 4-chladici nadoba.
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3.9.4.2 Mleti prasku

Mleti praskti spociva v pisobeni kinetické energie na jednotlivé Castice, které se
zpeviuji az do uplného vycerpani plastickych vlastnosti. Kiehké mikrotrhliny a makrotrhliny
vznikaji tehdy, je-li dosazeno kritickych hodnot v koncentraci poruch a ve zvySeni vnitini
energie. Disperznost mletého polotovaru se zvysSuje béhem celého procesu. Metody mleti
praska jsou pouzivané vétSinou u kiehkych slitin. Kromé tohoto slouzi u vyroby legovanych
praskt béhem mechanického legovani. Pro zintenzivnéni mleti se pouzivaji attritory, v nichz
se mleti uskute¢nuje mokrou vsazkou s drobnymi kulickami. Jednoduché schéma attritoru je
znazornéno na obr. 39, [66]. [5, 66]

Obr. 39: Schéma attritoru: 1-zaklad, 2-stojan, 3-mleci valec, 4-hiidel michani, 5-chladici
voda, 6-obéh mleci kapaliny, 7-mleci kulicky, vsdzka a kapalina

3.9.4.3 Mechanické legovani (mechanical alloying — MA)

Mechanické legovani probihd mechanickym promichavanim smési praskl s pouZzitim
kuligek ¢&i jinych t&lisek o vysoké energii. Castice pragku jsou timto procesem vystaveny
opakujicim se deformacim ve formé& srazek. Na zacatku procesu jsou prasky smichany
ve stechiometrickém poméru. Za mechanismus tvorby fazi je povaZovana interdifuzni reakce
castic béhem mleti. Metastabilni faze vznikaji tehdy, kdyz je tvorba stabilnich fazi dostatecné
potlacena podminkami mleti. Homogenizace béhem mleti je casoveé narocnd. V jejim prubehu
jsou castice praskt prevedeny do legované formy. [5, 39, 49, 70]

Tato metoda se pouzivda pro vyrobu metastabilnich materidli a intermetalik
zpevnénych disperzi oxidd. Intermetalické prasky lze =ziskat v podobé amorfni,
nanokrystalické nebo tpln¢ uspotadané faze. Mezi vyhody mechanického legovani patii nizké
pracovni teploty (oproti napi. naprasovani), snadna kontrola sloZeni a relativné levné
vybaveni. Mechanické legovani je citlivé na kontaminaci. [5, 39, 49, 70]

3.9.4.4 Techniky zhutnovani

Zaklad pfi vyrob€ téles z praskl tvoifi zhutfiovani a eliminace zbytkové porezity.
Intermetalika jsou zpravidla kiehkymi materialy, ¢imz vyplyva jejich nevhodnost pro vyrobu
technologiemi, u nichZ je materidl zpevnén za studena. Doporuceni kladené pro zhutiiovani
intermetalik tedy spocivaji pokud mozno ve vyuZzivani vyrobnich technologii probihajicich za
vyssich teplot. [5]

Pro ziskani vysoké hustoty u intermetalik jsou dilezité tii kritéria. Prvni kritérium
spliiuje vétSina intermetalickych materidli. Je nutné, aby s nariistem teploty dochazelo
k poklesu zpevnéni. Druh¢ kritérium je takové, Ze se zvySenim teploty mé byt dosazeno vétsi
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houzevnatosti. Posledni tfeti kritérium spocCivd v poklesu meze pevnosti se vzristajici
teplotou. Tyto kritéria potvrzuji fakt, Ze vysoké teploty napomahaji zhutnéni intermetalickych
praskl,, nebot’ tehdy vykazuji zvySenou zpracovatelnost. Vybér technologie zhutnovani
intermetalickych praskd musi zahrnovat vhodné pouziti napéti a teploty s ohledem na velikost
¢astic. Méné€ vyznamnymi faktory jsou tfeba druh prasku ¢i rychlost deformace. [5, 71]

3.9.4.5 Slinovani

Prvnim krokem praskové metalurgie je vétSinou tvarovani vyrobku, po kterém
nasleduje slinovani. Toto slinovani spociva v ohtati hotového praskového vylisku na takovou
teplotu, pfi niz dochazi s vyuzitim difize k eliminaci povrchové energie praSku. Ohfev se
muze pohybovat bud’ pod teplotami tani jednotlivych komponent prasku, anebo nad teplotou
tani minoritni slozky (slinovani v tekuté fazi). Prikladem tekuté faze muze byt eutektikum.
Rozhodujicimi faktory béhem slinovani jsou teplota a cas, jelikoz diflize v tomto procesu
hraje hlavni roli. V misté dotyku jednotlivych ¢astic praski vznikaji difizni spoje. Jakmile se
snizuje velikost port, zvétsuje se velikost zhutnéni. Do téméf teoretické hustoty lze slinovat
malé ¢astice prasku pfi teplotach blizkych teplotam taveni. [5, 66, 67, 71]

Ve struktute slinovanych smési praskli se nachdzeji vychozi latky a produkty jejich
reakci (tuhé roztoky a slouCeniny). Slinovani smési praskt probiha v zavislosti na druhu
systému (viz obr. 40, [5]). Bude-li se smés praskii nachdzet v nerovnovaze na teploté
slinovani, poté se slinovani uskuteéni mimo jiné také heterodifuzi. Tato heterodifize poméha
ptiblizit systém k rovnovaze. Pro systémy s Uplnou anebo casteCnou rozpustnosti dochézi
k prekryvu slinovani a homogenizace za vzniku novych fazi. V systému s uplnou rozpustnosti
muze dojit ke Kirkendallovu jevu (napf. systém Cu—Ni). Béhem slinovani smési prasku
s ¢astecnou rozpustnosti v tuhém stavu ovliviiuje vznikajici faze miru zhutnéni. Podle druhu
vytvotené faze lze docilit vétSiho anebo mensiho zhutnéni. [5, 66, 67]

Zhutnéni u vétsiny intermetalickych a kompozitnich materidli probihd b&hem
slinovani v pevné fazi obtiZzn¢. PfiCina této obtiznosti tkvi ve velkych rozmérech ¢astic a
zaroven v nizké difuzivité usporadanych sloucenin. Tvorba kapalné faze b&hem slinovani je
velmi uZite€nd. Diky ni je umoZnéna vétsi mira difuzivity, neZ jaka byva v pevném stavu. [5,
66, 67]

Obr. 40: Znazornéni vztahu mezi binarnimi diagramy a vznikem novych fazi pri slinovani
v oblasti styku castic, (T, = teplota slinovani)
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3.9.4.6 Reakcni syntéza

Kompaktni téleso je zahiaté na teplotu, pfi niZ reaguji Céstice praSku za vzniku
intermetalickych sloucenin. Béhem tohoto procesu se Casto stava, ze reakce nastane soucasné
se vznikem prvni kapalné faze (pfipadné eutektika). Na obr. 41 je schematicky znazornén
binarni diagram, v némz se tvoii intermetalickd faze AB pii urcitém stechiometrickém
slozeni. [5] Pfechodna kapalné faze se zaCina tvofit pii dosazeni nejnizsi eutektické teploty,
pricemz se rozsifuje do celého kompaktniho télesa. Jelikoz je slozka s vyssi teplotou taveni
stale stabilni, teplo se za¢ne uvoliiovat. Tato reakce miize byt po vytvoteni kapalné faze téméer
spontanni. Cely déj mize trvat i jen n€kolik sekund. Dosahnuti takovéhoto pritbéhu reakce
zavisi na teploté, velikosti ¢astic prasSku a na slozeni. Pfi reakéni syntéze se téleso rozpina
v disledku nevyvéazené rozpustnosti castic a v dokonalejSim atomovém uspotradani
ve vytvorenych sloucenindch. Princip reakéni syntézy je vysvétlen na obr. 42, [5]. [5, 66]

A+ B == AB + teplo [smichane prisky)

T.K

S A0 4100 e 1 pocatecni
teplota

A u
konecné sloZeni
Obr. 41: Pri reaktivni syntéze dochazi k zahrati smési prasku o stechiometrickém pomeéru.
Nasledkem toho vznikaji po taveni stabilni slouceniny.
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Obr. 42: Znazornéni prﬁbéhd reakcni syntézy

3.9.4.7 Vakuové lisovani za tepla (Vacuum Hot Pressing = VHP)

Vakuové lisovani za tepla je zhutiiujicim procesem, ktery vyuziva jednoosého tlaku.
Prasky mohou byt cist€ jednoprvkové anebo predlegované. Preferovanym materidlem
lisovnice je grafit, ¢imZ je mozné dosdhnout vysokych teplot az do 2200 °C. Tato lisovnice
byva Casto pokryta Zaruvzdornou kovovou folii, ktera zabranuje ptipadné kontaminaci grafitu
s praSkem. Maximalni tlak je okolo 50 MPa. Jelikoz na téleso plsobi vakuum, je
minimalizovana kontaminace struktury. [5, 72]

Aplikace vakuového lisovani je pro tvorbu Fe;Al, MoSi,, TiAl a NbAlj. U této metody
1ze vyrabét pouze jednoduché tvary vyrobkd. [5, 72]
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3.9.4.8 Izostatické lisovani za tepla (Hot Isostatic Pressing = HIP)

Béhem izostatického lisovani za tepla dochdzi k zédniku uzaviené porezity a byva
dosazeno vé&tsi vnitini homogenity a hustoty télesa. Hipovani probihd plsobenim vysokého
izostatického tlaku a zvysené teploty. Aby bylo spravné dosazeno tohoto piisobeni, je nutné
mit pro cely proces specialni tlakovou komoru. Nej€astéji pouzivanymi pracovnimi plyny
jsou Ar a He. T¢€leso je uvnitf nddoby uzavieno v elastickém pouzdie, diky ¢emuz Ize plsobit
na téleso tlakem a teplotou ze vSech stran rovnomérné. Elastické pouzdro by mélo byt inertni
vuci prasku. Za normalniho tlaku by mélo mit vlastnosti pevné latky, aby dokazalo udrzet
pozadovany tvar i po naplnéni praskem. V oblastech zvySeného tlaku by zase mélo mit
chovani kapaliny, ¢imz se ziské izostatického prenosu tlaku. BéZzné uzivanym materidlem je
tedy kaucuk. Jednoduché schéma celé metody je na obr. 43, [66] a zndzornéni celého cyklu je
na obr. 44, [5]. [14, 66, 73, 74]

Ohrati télesa mize byt uskuteCnéno dvéma zpisoby. Jednim z nich je soucasny ohiev
télesa s atmosférou plynu, kdy tlak plynu linedrné nartistd. A druhym zpiisobem je nastaveni
tlaku plynu v autoklavu po dosazeni pozadované teploty. Pfi hipovani by sypkd hmotnost
prasku méla byt vétsi nez 60% teoretické specifické hmotnosti kompaktniho télesa. Toho lze
docilit pouze tehdy, kdyz castice prasku maji kulovity tvar. HIP pracuje v rozmezi tlaki
od 50 MPa do 310 MPa (nej¢astéji 100 MPa). Teplotni rozmezi pro izostatické lisovani za
tepla je od 480 °C do 1300 °C. [14, 66, 74]

Zhutnéni télesa probiha hnaci silou, pfi které se snizuje povrchova energie poéru.
V prvnim stadiu procesu, kdy je zvySovana teplota a tlak, se zvétSuje jak rozpustnost plynu
v matrici, tak i tlak plynu v porech. Jelikoz je celé téleso vystaveno vysokému tlaku, plyn ma
tendenci spise difundovat k povrchu télesa nez do okolnich pért. [73, 74]

Mechanické vlastnosti vyrobkti z hipovani maji vyssi hodnoty jak pevnostnich, tak
i plastickych charakteristik v porovnani s charakteristikami vyrobkl ziskanych klasickymi
zpusoby lisovani. [66, 73]

cyklus
yKius \
f p
0 0
N
Al g ‘
-~
’ o/ ’\ o 0 zhutnéné
o ’ © téleso
naplnéni  vakuové izostaticka odstranéni
pouzdra  odplynéni oo iani tepla pouzdra
Obr. 43: Schéma izostatickeho lisovani za Obr. 44: Schéma sekvence u izostatického
tepla. lisovani za tepla; P-tlak, T-teplota, t-Cas.
1-horni uzaver, 2-vysokotlaka komora, 3-tlakova Mal)} grafzndzorﬁuje zmenu teplo[y a tlaku

kapalina, 4- plasticka forma, 5-smés praski, 6- visdi Casu
perforovand forma, 7-spodni uzaver, 8-privod tlakové
kapaliny, 9-odvod kapaliny
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3.9.5 Zdrové nastiiky

Pokud maji intermetalické slouCeniny chranit povrch soucasti a vyrobkd, je nutné
zvolit vhodnou techniku nanaSeni. Velkou skupinu téchto technik v sob& ukryvaji Zarové
nastiiky, které tvoii dilezitou soucast vyroby povrchovych vrstev v primyslovém odvétvi.
Zarovymi néstiiky lze vytvafet vrstvy, jez jsou uZite¢né pro mnoho aplikaci s velkou
variabilitou tloustek (od 100 pm nahoru). Materidly, které mohou byt pouzity, jsou kovy a
jejich slitiny, keramika, plasty a kompozity. V podstaté tyto materialy musi spliiovat to, Ze se
daji roztavit, aniz by doslo k jejich degradaci. Vyuziva se zde vysoké rychlosti pevnych,
¢astecn¢ anebo uplné natavenych castic. Pti dopadu téchto ¢astic na povrch, dojde k vytvoreni
vazby s povrchem. [75, 76]

Dilezité procesni parametry musi byt vzdy vhodné zvoleny, jelikoz ovliviiuji kvalitu
povrchu. Hlavnimi parametry jsou napiiklad kinetickd energie Castic, uhel dopadu, typ a
teplota substratu, rychlost a teplota plamene a Castic atd. Na obr. 45, [76] je znazornéno
porovnani technik zarovych nastiikii dle teploty a rychlosti ¢astic. [75]

Na chovani nastfikli maji vliv vSechny strukturni slozky a jejich vlastnosti. Jednotlivé
vlastnosti nastiiki jsou dtlezité podle pozadavku jejich pouziti. Mezi sledované vlastnosti se
fadi napiiklad tvrdost, odolnost vii¢i korozi a oxidaci, pevnost povlaku a adheze povlaku
k substratu. [75]
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Obr. 45: Porovnani Zarovych technologii dle rychlosti a teploty, jez dosahuji castice
(temperature = teplota, velocity = rychlost, detonation = vybuch, wire = drat, flame = plamen)
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4 EXPERIMENTALNI CAST

4.1 Experimentalni metody

4.1.1 Svételna mikroskopie

K zakladnimu vybaveni metalografické laboratofe i nadale patii svételny mikroskop,
ktery napomaha ziskat vétsi zvetSeni, vysoky kontrast a vysokou rozliSovaci schopnost. Tyto
vlastnosti jsou ziskany soustavou uspoiadanych cocek. Pozorovani metalografickych vybrusi
1ze provadét ve svétlém, anebo tmavém poli. Rozdil mezi tmavym a svétlym polem je nejen
ve vybaveni mikroskopu (napft. parabolicky kondenzor u tmavého pole), ale 1 v cesté, jez musi
svételny paprsek urazit. U svétlého pole se do objektivu Uplné vraci paprsky odrazené od
kolmych ploch, ale i ¢astecné od Sikmych ploch. Pfi pouziti tmavého pole se do objektivu
dostanou zpét pouze paprsky odrazené od Sikmych ploch. Svételnou mikroskopii limituje
dosazitelna hloubka ostrosti. [8, 77]

Snimky prezentované v této praci byly pfevdzné potfizeny pozorovanim ve svétlém
poli za pouziti svételného mikroskopu Axiovert od firmy Zeiss (obr. 46). Dalsi snimky byly
pofizeny navic v polarizovaném svétle pro zvyraznéni mikrostruktury dvojcat ¢i odliSeni
jednotlivych fazi. Jelikoz vzorky jsou porézni, bylo Casto vyuzivano motorizované Z osy
mikroskopu, ¢imz se docililo vytvofeni série fotografii s riznou rovinou zaostfeni. Tuto sérii
fotografii nasledn¢ zpracoval software v jednu fotografii.

Obr. 46: Svételny mikroskop Axiovert

4.1.2 Elektronova mikroskopie

Pti dopadu fokusovaného svazku primarnich elektronii na vzorek dochédzi v urcitém
objemu latky k pruznému a nepruznému rozptylu. V zavislosti na tloust'ce vzorku mohou dale
primarni elektrony byt schopny projit vzorkem (transmitované elektrony). [8, 77, 78]

Pruznym rozptylem je oznaCovan déj, pii némz elektron ztraci velmi malou ¢ast své
energie a pifi némz meéni smér svého pohybu. Elektrony rozptylené timto zpisobem jsou
nazyvany jako zpétné odrazené (BSE). [8, 77, 78]

Naopak pfi nepruzném rozptylu dochazi jak ke ztraté energie primarnich elektronti, tak
i ke zménd sméru elektroni. Cast energie elektrontl je pfedana volnym elektronim nebo
elektroniim véazanych v obalech atomil ozatovaného vzorku. Nepruznym rozptylem lze ziskat
napt. sekundarni elektrony (SE), Augerovy elektrony a rentgenové zateni. 8, 77, 78]

V rastrovacim elektronovém mikroskopu se pro tvorbu obrazu vyuZzivaji sekundarni a
zpétné odrazené elektrony, zatimco v transmisnim elektronovém mikroskopu vznika obraz
pomoci transmitovanych, pruzné a nepruzné rozptylenych elektronti. Pro fazové a chemické
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mikroanalyzy je uzite¢na napt. detekce rentgenového zareni a zpétn€ odrazenych elektronii.
[8, 77, 78]

V této praci bylo pouzito pro analyzu metalografickych vybrust a lomovych ploch
rastrovaciho elektronového mikroskopu Zeiss UltraPlus s EDS detektorem Oxford.
Pro pozorovani reliéfii loma a vybrust bylo pouzito sekundarnich elektronti, nebot’ z reliéfi
lomi lze ziskat vét§i vytéznost signali sekundarnich elektrond. Pro zjiSténi rozlozeni
pramérné atomové hmotnosti ve struktufe vzorku bylo pouzito zpétn¢ odrazenych elektronti.
Chemické analyzy se provadély s pouzitim energiové disperzniho spektrometru (EDS), pii
némz bylo detekovano charakteristické rentgenové zafeni. Byly provedeny jednak bodové
lokalni a linearni chemické analyzy s piesnosti na desetinu atomového procenta, jednak
kvalitativni EDS mapy, které ptinesly informaci o pfitomnosti a chemickém sloZeni
jednotlivych fazi v mikrostruktufe. Bodové analyzy byly potizeny pii 20 kV po dobu 60
sekund. Na nasledujicim snimku obr. 47 je vyfocen rastrovaci elektronovy mikroskop, jenz
byl vyuzit pii tvorbé analyz a obrazli v experimentalni ¢asti.

Obr. 47: Snimek rastrovaciho elektronového mikroskopu Zeiss Ultra Plus

4.1.3 Diferencni skenovaci kalorimetrie (DSC)

DSC patii mezi metody termické analyzy, s jejiz pomoci lze studovat jak pevné, tak i
kapalné vzorky v Sirokém teplotnim rozmezi. Toto teplotni rozmezi je limitovdno typem
ptistroje a pohybuje se v teplotdch od —100 do 2450 °C. DSC lze s Gispéchem pouzit napiiklad
na analyzu kompozitnich materidli, polymernich a biopolymernich materiald, hydrogelt a
emulzi. [79, 80]

Pii DSC je vzorek spolu s referenénim vzorkem vystaven teplotnimu programu, pfi
némZz je urCena rychlost ohfevu a ochlazovani, napousténi ochranné atmosféry spolu
s rychlosti pratoku plynu a pritoku vody. U Skolni diferen¢ni skenovaci kalorimetrie se
vyuziva tepelného toku. Referen¢ni a studovany vzorek maji samostatna teplotni ¢idla. Tyto
dva vzorky jsou umistény a spojeny tepelnym mostem ve stejné kalorimetrické cele. Ptistroj
funguje tak, Ze v pritbéhu experimentu zaznamenava tepelny tok mezi t€émito vzorky a prevadi
jej na energeticky ekvivalent. Diky tomu je zaru€en analogicky a vzajemné porovnatelny
vystup u obou typl analyzatorl. Tepelny tok mezi vzorky je ziskan tehdy, kdyz mezi vzorky
existuje rozdil teplot. Tohoto rozdilu teplot je dosazeno zménou teploty ve studovaném
vzorku, ktera muize nastat v disledku exotermnich ¢i endotermnich reakci. Diferencni
skenovaci kalorimetrie ukazuje, jaké mnoZstvi energie je nutné do systému dodat. Grafickym
vystupem této metody jsou DSC — kiivky. Pomoci DSC jsou vyhodnocovéany jak chemické,
tak i fyzikalni déje souvisejici s tepelnymi zménami a pfechody v materialech. Mezi né lze
zatadit naptiklad teplotu tani, teplotu skelného ptechodu, krystalizaci, polymeraci, degradaci,
polymorfni pfeménu a tepelnou kapacitu. [79, 80, 81]
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4.1.4 Meéveni mikrotvrdosti

Me¢éteni mikrotvrdosti dle Vickerse probihalo na tvrdoméru od firmy Leco. Pii méteni
byl pouzit diamantovy indentor ve tvaru Ctyibokého jehlanu se c¢tvercovou zakladnou a
s vrcholovym thlem mezi protilehlymi stranami o = 136°. Méteny vzorek byl umistén na
tuhou podlozku a zajistén proti pohnuti. Podstata zkousSky méteni dle Vickerse je znazornéna
na obr. 48, [82]. Tato zkouska spociva v kolmém vtlacovani indentoru urcitou silou do
povrchu zkouSeného té€lesa po urcitou predem stanovenou dobu. V experimentélni praci bylo
pouzito pusobiciho zatizeni F = 0,09807 N nebo F = 0,1961 N, pti¢emz doba zatézovani byla
vzdy t = 10 s. Vysledny vtisk byl pozorovan pod mikroskopem a zméfen. Snimky samotného
tvrdoméru a vytvoreného vtisku jsou pro ukazku na obr. 49 a na obr. 50. Na kazdém vzorku
bylo provedeno alespoii 5 platnych vtiskii pro kazdou sledovanou fazi. Z téchto 5 hodnot
vtiskll byla nasledné vypocitana primérna hodnota mikrotvrdosti. [13, 82]
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Obr. 49: Snimek tvrdoméru Obr. 50: Snimek provedeného vtisku
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4.2 Experimentalni material

V praktické ¢asti diplomové prace byly zkoumané nastiiky ptipraveny pomoci metody
cold spray. Parametry pfipravy vSech nastiikii jsou uvedeny nize. Kovové prasky byly
vyfoceny s pouzitim svételné mikroskopie. Kompletni fotodokumentace vSech snimku
z experimentalni prace je ptiloZend na CD formou pfilohy.

4.3 Prasky pouzité pri metodé cold spray

4.3.1 Hlinik

Na obr. 51 je vyfocen metalograficky vybrus prasku hliniku. Primérnd velikost ¢astic
prasku byla 100 pm.

Obr. 51: Snimky hlinikového prasku, SM: a) 100%, b) 500 %

4.3.2 Zelezo

Na obr. 52 jsou vyfoceny ¢astice zelezného prasku z metalografického vybrusu. Tyto
¢astice maji primérnou velikost okolo 50 um.

Obr. 52: Snimky zelezného prasku, SM: a) 100%, b) 500 x

4.3.3 Med

M¢dény prasek je vyfocen na metalografickém vybrusu na obr. 53. Primérna velikost
téchto Castic je cca 40 pm.

Obr. 53: Snimky médeného prasku ze SM, zvétseni: a) 100, b) 500 x
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4.3.4 Nikl

Na obr. 54 jsou vyfoceny castice prasku niklu z metalografického vybrusu. Jak je
patrné ze snimkd, castice niklu si zachovaly témét sféricky tvar. Pfiblizny prameér ¢astic niklu
byl 40 um.

b)
Obr. 54: Snimky prasku niklu, SM: a) 100%, b) 500 %
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4.4 Parametry nastiiku

Na obr. 55 jsou vyfocené nastiiky, které byly pouzity v experimentdlni casti.
Na dal$im obrazku (obr. 56) jsou schematicky nakreslené prufezy jednotlivymi nastiiky.

Nastiiky FeAl I, FeCu a FeNi byly vyrobeny pfi téchto podminkach:
nosné medium: dusik

teplota plynu: 400 °'C

pritok plynu: 250 slm

tlak plynu: 50 bard

rychlost podavani prasku: 3 rpm

AN NANAN

Uskute¢néné piejezdy robotnického ramena:
v" FeAl I: 20 piejezda
v" FeCu: 8 piejezdi
v" FeNi: 10 piejezdi

Nastiik FeAl II byl vyroben pii téchto podminkach:
v nosné medium: vzduch
v’ teplota plynu: 300 °C
v tlak plynu: 15 + 16 bara

Uskutecnéné piejezdy robotnického ramena:
v' FeAl II: 11 piejezdi; nejprve nastiikano 5, pozdéji dalsich 6

T 8.y W oy 4 s

W .

a) D)
Obr. 55: Fotografie nastrikii: a) zleva: FeNi, FeCu a FeAl; b) diivejsi FeAl
FeAl g FeCu ¢ FeNi
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Obr. 56: Schematické porovnani prurezii novych nastiikii
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4.5 Cold spray (Cold gas—dynamic spray)

Metoda cold spray byla vynalezena v polovingé 80. let 20. stoleti Dr. Anatoliem
Papyrinem a jeho kolegy v Institutu teoretické a aplikované mechaniky v sibifské sekci ruské
akademii véd v Novosibirsku. Rusti védci tehdy studovali chovani modelt ve vétrném tunelu,
kde byly modely vystaveny nadzvukovému proudu plynti a tuhych ¢éstic. V té dobé se jim
podaftilo nanést velké mnozstvi Cistych kovii, kovovych slitin, polymert a kompozit na rizné
substraty. [83, 84, 85, 86]

Cold spray vyuziva urychlenych castic praskti pro vytvofeni vrstvy na vhodném
substratu. Pojem cold spray prozrazuje jednu z hlavnich charakteristik tohoto procesu, béhem
nehoz jsou Castice stiikany na substrat. Teplota pracovniho plynu je relativné nizka a uvadi se,
ze vzdy dosahuje hodnot nizSich, nez jakych dosahuji teploty taveni jednotlivych slozek
smési. Cold spray je zalozen na vhodném vybéru teploty, rychlosti a velikosti Castic. Velikost
¢astic kovového prasku se obvykle pohybuje v rozmezi od 1 do 100 um. Jako pracovnich
plynt se pouzivé helia, dusiku a vzduchu. Tento pracovni plyn je rozdélen a ptiveden do
elektrické pece a do podavace prasku, odkud jsou Castice dopraveny do Lavalovy trysky a
dale neseny proudem hlavniho plynu. Prichodem skrz konvergentni—divergentni Lavalovu
trysku je dosazeno expanze jiz stlaéen¢ho a prehiatého plynu, ¢imz dojde k urychleni castic
prasku na rychlost 300-1200 m/s. Jakmile ¢éstice projdou vystupni Casti trysky, jsou dale
undSeny smérem k povrchu substratu (viz obr. 57, [83]). Pti dopadu castic na substrat se
vytvaii vazby mezi Casticemi a substratem. Adheze Castic je zpisobena kinetickou energii.
Predpoklada se, ze spojeni Castic vznikd v dusledku rozsahlé plastické deformace. Na obr. 58,
[86] je znazornéna simulace dvou ¢astic médi, které dopadaji na médény substrat. Skutecna
ukazka tuhé ¢astice po dopadu na substrat je na obr. 59, [86]. [83, 84, 85, 86]

Metoda cold spray odstraiiuje nebo minimalizuje Skodlivé jevy, jeZz nastavaji
ve vrstvach vyrobenych pomoci technologii zarovych nastiikll za vysokych teplot. Jelikoz je
vrstva vytvofena z tuhych ¢astic, nedochazi k oxidaci, vypafovani, taveni a ke krystalizaci.
Vyrazné jsou snizena také zbytkova napéti, kterd se objevuji pfevazné na rozhrani vrstvy a
substratu a ktera Casto negativné ovliviluji pevnost tohoto rozhrani. Z téchto diivodl cold
spray nabizi vyrazné piednosti a moznosti oproti jinym zarovym nastiikim vyuzivajicich
vysokych teplot. [83, 84, 85]
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Obr. 57: Schéma metody cold spray
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—|
Obr. 59: Snimek z radkovaciho elektronového mikroskopu, SE, zachycujici dopadenou castici
meédi na médéném substratu
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4.6 Priprava vzorki

Vsechny vzorky (FeAl, FeCu a FeNi) byly piipraveny stejnym postupem. Nejprve byl
z kazdého nastfiku odstranén ptebyvajici substrat pomoci fezacky od firmy Leco. Poté byly
na malé pomalubézné olejové fezaCce postupné odiezany z nastiiku platy o tloustkach
cca 5 mm a2 mm.

Platy nastiiku s tloustkou 5 mm byly dale rozfezdny na tfi mensi ¢asti = vzorky. Tyto
vzorky byly podrobeny Zihdni v trubkové peci Heraeus. Teploty zihani nastiika se liily a
byly zvoleny s ohledem na binarni diagramy jednotlivych nastfikii. Méfeni teploty probihalo
pomoci termoc¢lanku Ni—Cr. VSechny vzorky byly zahtaté na pozadovanou teplotu ptibliznou
rychlosti 100 °C/min. Doba vydrze na této teplot¢ byla vzdy 2 hodiny, nebo 10 hodin.
Po uplynuti doby vydrze byly vzorky vytdhnuty z pece a ochlazeny. V prubéhu zihani byl do
pece privadeén argon, ktery slouzil jako ochranna atmosféra s pratokem minimaln¢ 0,6 1/min.

Pro jednotlivé platy nastiiku o tloustce 2 mm byla snaha ziskat malé vzorky pro
DSC analyzu (pfiblizné rozméry 2x4x2 mm). Tyto vzorky byly nésledné brouseny na rozmér
cca 1,5%x3x1,5 mm. Rozméry byly zvoleny tak, aby nedoSlo ke zniCeni kalisku pro
DSC analyzu ptipadnou tepelnou roztaznosti vzorku. Pro DSC vzorky byl stanoven cyklus,
ve kterém byly pfedem stanoveny tyto parametry: rychlost ohievu, ochlazovani a doby vydrzi.
Bé&hem DSC analyzy byl pouzit argon k proplachovani komory picky.

4.7 Metalograficka priprava vzorki

Kazdy tepelné zpracovany vzorek z trubkové pece Heraues byl po ochlazeni natiznut a
rozlomen tak, aby byla ziskana lomova plocha o dostate¢né velikosti. Jedna rozlomena cast
vzorku byla vzdy ponechdna pro zkoumdani v rastrovacim elektronovém mikroskopu a druha
¢ast byla zalita za studena s pouzitim epoxidové pryskyfice. Po vytvrzeni pryskyfice byly
vzorky vyjmuty z formicek. Metalografické vybrusy byly ziskdny pomoci brouSeni,
mechanického lesténi a mechanicko—chemického lesténi. Celd piiprava vzorkid probihala na
ptistroji Pedemin—2 od firmy Struers. Vzorky byly brouseny na papirech s brusivem z SiC
o zrnitosti 320 a 800 s pouzitim vody jako chladiciho media. Po kazdém brouseni byly vzorky
oplachnuty a osuSeny natlakovanym vzduchem. Dal§im krokem k zhotoveni metalografického
vybrusu bylo mechanické leSténi, které probihalo na leSticich platnech s pouZitim jak
diamantovych past o zrnitosti 7 um, 5 um a 0,7 um, tak 1 s pouZzitim lihového smacedla.
Vzorky byly vZdy mezi jednotlivymi kroky oplachnuty lithem a osuSeny pomoci horkého
vzduchu. Po mechanickém lesténi nasledovalo mechanicko—chemické lesténi OPECHEM
s leStidlem OP—S po dobu 3 minut a prani s vodou po dobu 5 minut, aby byl ocistén povrch
vzorku od lestidla OP-S. Pro dokonalé¢ odstranéni lesStidla bylo pouzito ultrazvukového
¢isténi, které trvalo 10 minut.

Vzorky z DSC analyzy byly pfipraveny stejnym postupem jako vzorky tepelné
zpracované z trubkové pece Heraues, tedy byly brouseny, mechanicky a mechanicko—
chemicky lestény. BrouSeni probihalo na papirech s brusivem z SiC o zrnitosti 800, 1000 a
4000 s chlazenim pomoci vody. Pfi lesténi bylo pouZito diamantovych past o zrnitosti 3 pm a
0,7 um. Zasadni rozdil v ptipravé téchto vzorka spocival ve zkraceni doby trvani jednotlivych
krokti, nebot’ vzorky byly velmi malé a hrozilo, Ze by doslo k jejich destrukci.

Vsechny vzorky, které byly pozorovany svételnym mikroskopem, nasledné byly
pouhliceny, aby mohly byt analyzovany a pozorovany pomoci rastrovaciho elektronového
mikroskopu.
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4.8 Graficky prehled experimentii v bindrnich diagramech

V této kapitole jsou pro rychlou orientaci uvedeny bindrni diagramy nasttikl, jez byly
pouzity v experimentalni ¢asti. Kazdy diagram mé oznacené vychozi sloZeni nasttikl zelenou
svislou ¢arou. Zihaci teploty jsou zde znazornény &ervenymi vodorovnymi ¢arami. Viechny
teploty byly zvoleny s ohledem na binarni diagram a na to, jak se zdaly byt zajimavé.

4.8.1 FeAl

V této praci byly zkoumany dva nastiiky FeAl, které mély pfiblizné stejné slozeni
(80 at.% Al a 20 at.% Fe) a které se liSily pouzitymi parametry nanaSeni. U nastiiku FeAl I
bylo béhem jeho nandseni pouzito dusiku jako nosného plynu ohtatého na 400 °C o tlaku
50 bart. Pfi vyrobé nastfiku FeAl II bylo pouzito vzduchu zahiatého na 300 °C o tlaku
16 barti. Teploty zihani byly 550 °C, 600 °C, 650 °C, 700 °C a 750 °C. Doby vydrze byly
vétSinou 2 hodiny, jinak 10 hodin. Jednoduché znazornéni pocatecniho sloZeni a dosaZenych
teplot je na obr. 60. Na dalSim obrazku (obr. 61) jsou zakresleny cykly tepelného zpracovani,
kterym byly jednotlivé vzorky podrobeny. Ochlazeni probihalo dvéma zplsoby. Vzorek byl
bud’ pomalu dochlazen v peci, anebo rychle ochlazen kapalnym dusikem.

hm Mo Al

o ———————— bttt e

at% Al

Obr. 60: Diagram Fe—Al s Zihacimi teplotami a vychozim sloZenim

T T T
2 hod 10 hod
10 hod
Cas ¢as ¢as
a) b) c)
T T
10 hod 10 had
106 hod 106 hod
Las das
d) e)

Obr. 61: Znazorneni jednotlivych cyklii tepelného zpracovani nastriku FeAl: a) kratkodoba
wdrz, b) dlouhodoba vydrz s pomalym ochlazenim, c) dlouhodoba vydrz s ochlazenim do
kapalného dusiku, d) dlouhodobé zihani s pomalym ochlazenim a s ndaslednym nizkoteplotnim
Zthanim a e) dlouhodobé zihani s ochlazenim do kapalného dusiku a s naslednym
nizkoteplotnim Zihanim
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4.8.2 FeCu

Nastiik FeCu vykazoval ve struktute 90,3 at.% Cu a 9,7 at.% Fe. Zihaci teploty byly
700 °C, 900 °C, 1000 °C a 1100 °C. Tyto udaje jsou zndzornény na obr. 62. Doby vydrze byly
zvoleny na 2 a 10 hodin. Nej¢ast¢jsi doba vydrze dosahovala 2 hodin. Vzorky byly vzdy
pomalu ochlazeny v peci. Znazornéni cykll tepelného zpracovani je na obr. 63. Na obr. 63 c¢)
je zaznamenan prubéh jednoho experimentu, ktery probehl ohtatim vzorku na 1000 °C. Vydrz
na této teploté byla 10 hodin. Po pomalém ochlazeni nasledovalo dalsi tepelné zpracovani, ve
kterém doslo k ohievu na 800 °C s vydrzi na této teploté po dobu 2 hodin.

hm, % Cu
O 10 20 30 40 SO0 60 70 80 % 100
1627 — ) s
-.;_,____ 1585 L .
1427 —A eI -
-1 r-Fe / -*\t\\
O .'./" \‘.' -
- -1 f' 1004 - \ |
2 W = T
£ o4/ (Ca) =L
s T_‘._ ‘I
¥ " j |
el |
“w-Fe 760 |
.“1 T‘...... (PSP S B
x|
627 : — — —
Fe 10 20 30 40 50 6 70 80 9% Cu
at.% Cu
Obr. 62: Diagram Fe—Cu, ve kterém jsou vyznaceny zihaci teploty a pocatecni slozeni
nastriku
T
ik T 10 hod
2 hod 10 hod
2 hod
cas cas cas
a) b) c)

Obr. 63: Znazornéni teplotnich cyklii tepelného zpracovani nastriku FeCu: a) kratkodoba
vydrz, b) dlouhodobd vydrz a c) dlouhodoba vydrz s naslednym Zihanim na nizsi teploté
s kratsi vydrzi
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4.8.3 FeNi

Nasttik FeNi mél vychozi slozeni 0 95,2 at.% Ni a 4,8 at.% Fe. Zvolené teploty pro
zihani byly 500 °C a 700 °C. Jednoduché zobrazeni dosazenych teplot a vychoziho slozeni je
na obr. 64. Doby vydrze byly 2 a 10 hodin. Na obr. 65 jsou znazornény cykly tepelného
zpracovani vzorktl nastfiku FeNi.
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Obr. 64: Diagram Fe—Ni s vyznacenymi teplotami zihani a vyznacenym vychozim slozeni

T T
| 2 hod 10 hod
cas cas
b)

a)
Obr. 65: Znazorneni teplotniho cyklu u nastriku FeNi: a) kratkodoba vydrz, b) dlouhodoba
vydrz
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4.9 Nastrik FeAl I

4.9.1 Tepelné nezpracovany vzorek

Samotny nastiik bez substratu mél tloustku 11 mm. Na snimcich ze svételného
mikroskopu je zachycena struktura nasttiku. Z obr. 66 je patrné, Ze pdéry dosahuji malé
velikosti, jejich tvar se Castecné blizi tvaru sférickému a jejich rozmisténi ve struktuie je
pfiblizn¢ rovnomérné. Pory se vyskytuji i v mistech rozhrani ¢astic hlinik—zelezo v zavislosti
na tom, jakym smérem byl ndstfik nanaSen. Tmavsi Castice jsou Castice zeleza a svétlejsi
Castice jsou Gastice hliniku. Zelezné &astice si zachovavaji viceméné pravidelny tvar, naopak
¢astice hliniku jsou velmi deformované a tvofi v podstaté matrici tohoto nastfiku. Rozhrani
nastiik—substrat vykazovalo dobrou pfilnavost; nandSené Castice jsou dobte ,,zapracované* do
substratu. Tento fakt byl potvrzen i samotnou piipravou vzorkil, kdy nebylo lehké oddélit
substrat od nastfiku. Ve struktufe se nevyskytuji trhliny, praskliny, coZ znamena, Ze byly
zvoleny spravné parametry pro nanaSeni ¢astic. Nastiik je kompaktni a soudrzny.

Rozhrani mezi jednotlivymi Casticemi je zachyceno na linearni analyze (viz obr. 67),
kterd zacind v Cistém hliniku a kon¢i v Cistém Zzeleze. Vysledky plosné analyzy ukazuji, ze
nastiik je tvofen z 81,6 at.% Al a z 18,4 at.% Fe (viz tab. 3). Tato analyza je zachycena na
obr. 68. Pomér v jakém byly prasky Zeleza a hliniku nanaseny byl Fe:Al 60:40 at.%. Jelikoz
toto sloZeni neodpovidd naméfenému sloZeni, 1ze se domnivat, Ze parametry, pfi nichZ doslo
k nanaseni, nebyly zcela doladéné. Pro budouci nanéseni téchto dvou praski je nutné, doladit
vSechny vstupujici proménné parametry.

Na lomové ploSe tepeln¢ nezpracovaného nasttiku dochdzelo k oddé€lovani Castic
hliniku mezi jednotlivymi splaty a k oddélovani ¢astic Zeleza od ¢astic hliniku. Mikrotvrdost
zeleznych ¢astic byla okolo 703 HV0,01, hlinikové ¢astice dosahovaly 63 HV0,01.
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Obr. 66: Mzkrostruktura vzorku teplené nezpracovaného FeAl I, SM: a)100x%, b) 500 %



54

a)

Al Bementz

g s
] = Te itk

b)

Obr. 67: Linearni analyza chemického slozeni: a) zobrazeni analyzovaného mista,

b) vysledny graf

b)
Obr. 68: EDS mapping: a) zobrazeni analyzované plochy, b) vysledek analyzy:
Fe —modra barva, Al — cervend barva

Tab. 3: Prehled prvkii a jejich mnoZstvi z provedené plosné analyzy

FeAllI O °C
Prvek At.%

Fe 81,6

Al 18,4
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b)
Obr. 69: Snimky lomové plochy, REM: a) 100%, b) 500 x

4.9.2 DSC vzorek —teplota 1000 °C, 2 pi‘ebéhy

Mikrostruktura nastfiku byla podrobena dvou pieb&him na teplot¢ 1000 °C.
Ve struktufe se nenachazeji Cisté ¢astice zeleza anebo hliniku (obr. 70). Na celé plose vzorku
doslo k diftizi atomil. Mikrostruktura je tvofena intermetalickymi fazemi. Porezita dosahuje
ptiblizné€ stejné velikosti jako u pfedchoziho vzorku. Analyzované byly celkem dvé odlisné
oblasti. V obou piipadech se jednalo o intermetalické faze tvofené bud'to z 62 at.% Al a
z 37 at.% Fe, anebo z 49,5 at.% Al a z 50,5 at.% Fe. Pravdépodobné se bude jednat o faze
FeAl a Al,Fe. PloSnd analyza dané oblasti prokazala, Ze ve struktufe je 42,3 at.% Fe a
57,7 at.% Al, viz obr. 71 a tab. 4. DSC kiivka ohfevu je na obr. 72. Ze zdznamu prab&hu
DSC analyzy lze stanovit, kdy doslo k prvni mensi difizni reakci (Tsearo1 = 596 °C) a k hlavni
masivni reakci (T2 = 636 °C). Mensi diftizni reakce skondila pii teploté Tginishor = 620 °C a
hlavni masivni reakce pti Trinisho2 = 647 “C. Vznik novych intermetalickych fazi je nevratnym
déjem, jak napovida DSC kiivka ochlazeni, ktera nevykazuje zadné exotermni ani endotermni
reakce (viz obr. 72).

Difrakéni fazova analyza rentgenového zareni vyhovuje témto fazim: FeAl + FeAl, a
Fe;Al. Dle chemického sloZeni se ale ve struktuie vyskytuji faze FeAl + FeAl,.

b)
Obr. 70: Snimky mikrostruktury DSC vzorku ohratého na 1000 °C, 2 prebehy, REM:
a) 100%, b) 500 x
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Obr. 71: EDS mapping: a) zobrazeni analyzované plochy, b) vysledek analyzy: Fe — modra
barva, Al — cervena barva

Tab. 4: Prehled prvkii a jejich mnozstvi z provedené plosné analyzy

FeAl 1000°C 2x

Prvek At.%

Fe 423

Al 57,7
400
i?SO
é 700
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Furmace Temperature (°C)

700 800 900 1000

Obr. 72: DSC kiivka ohrevu a ochlazeni pro FeAl 1000 °C, 2 prebéhy
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4.9.3 Mikrostruktura DSC vzorkii na teploté 618 °C + 700 °C

Vzorek néstiiku byl na DSC analyze podroben teploté 618 °C. V mikrostruktute tohoto
vzorku se nachazi zelezné a hlinikové Castice a noveé vzniklé intermetalické faze (viz obr. 73
a)). Tyto faze se tvoii kolem ¢astic zeleza. Z rengenovych a plosnych analyz je patrné, ze by
tato faze mohla pravdépodobné byt faze AlsFe,.

Na této teploté¢ se ve struktufe vzorku vyskytovaly c¢astice zeleza, hliniku a
intermetalické faze (obr. 73 b)). Castice Zeleza jsou rozpus§tény mnohem vice, nez tomu bylo
u predchoziho vzorku. Porezita je mnohonasobné vyssi oproti porezité predchoziho vzorku.
Podle rentgenové analyzy a plosnych analyz toto sloZzeni pravdépodobné odpovida fazi FeAl a
FGAIQ.

Obr. 74: EDS mapping vzorku na 618 °C: a) zobrazeni analyzované plochy, b) vysledek
analyzy: Fe — modra barva, Al — cervena barva

Ihefvw ba pey

FIA Loywvod bmage 4

a) b)
Obr. 75: EDS mapping vzorku na 700 °C: a) zobrazeni analyzované plochy, b) vysledek
analyzy: Fe — modra barva, Al — cervend barva
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4.9.4 Vzorek Zihany na teploté 550 °C (2 hod.)

Ve struktuie vzorku na obr. 76 lze pozorovat Castice hliniku, ¢astice Zeleza a navic
nov¢ vzniklé intermetalické faze. Tyto intermetalické faze se vyskytuji pievazné okolo
zeleznych castic, tedy na rozhrani cCastic hlinik—zelezo. Obr. 76 také naznacuje, Ze
intermetalické faze rostou zrozhrani Zeleznych c¢astic smérem do Castic hliniku. Oblasti,
v nichz se vyskytuje pouze Cisty hlinik, se zmenSily. Intermetalické faze jsou ve struktufe
vylouceny v masivnim mnozstvi. Vyskyt pora je vétsi nez u tepelné nezpracovaného vzorku a
pfevazné v mistech, kde se nachazi nové vzniklé intermetalické fadze. Navzdory velkému
mnozstvi port nastiik pisobi celistvym dojmem.

Linearni analyza byla vedena z ¢istého hliniku, pfes intermetalickou fazi do Cistého
zeleza. Na analyze Ize pii pifechodu z hliniku do intermetalika a z intermetalika do zeleza
pozorovat, jak se postupné méni chemické slozeni na rozhrani téchto fazi. Z linedrni analyzy
vyplyva, Ze intermetalickd fdze ma slozeni okolo 70 at.% Al a 30 at.% Fe. Tato line4rninearni
analyza je na obr. 77. Slozeni intermetalické faze dle rovnovazného binarniho diagramu spada
do oblasti existence fazi Alg;Fes; + AlsFe,. Faze AlgFes; odpovida teoretickému slozeni faze
AlFe. Pravdépodobné ale doslo ke vzniku faze AlsFe,. Mapy plo$né analyzy barevné odlisuji
jednotlivé prvky a fadze — hlinik je vybarven tmavé Cervenou, zelezo modrou a vzniklé
intermetalikum fialovou barvou. Z mappingu vyplyva, ze zihany nasttik ma 75,1 at.% Al a
24.9 at.% Fe (tab. 5). Plosna analyza byla provedena i pro detail zelezné ¢astice, nové vzniklé
intermetalikum a hlinikové ¢astice (viz obr. 78 c)). Barevné odliSeni zeleza a hliniku bylo
zachované. Zelezo je vyznageno modrou barvou a hlinik &ervenou. Na detailu plo§né analyzy
je viditelna faze, kterd se nachéazi okolo Zelezné Céstice a kterd je zabarvena do fialové barvy.
Tato faze je nov¢ vzniklé intermetalikum.

Na obr. 79 jsou snimky z rastrovaciho elektronového mikroskopu dokumentujici reliéf
lomu. Lom ma v mistech poruSeni $tépny charakter. Téchto mist, ve kterych doslo k lomu,
neni piili§ mnoho. Pfi¢inou mize byt zvySend porezita a dekoheze Zeleznych castic od
hlinikovych. Na lomové ploSe lze pozorovat Utvary nové vzniklé intermetalické faze,
neroztavené Castice Zeleza a zbytky castic hliniku. V misté poruseni intermetalika se vyskytuji
Stépné fazety, z Cehoz vyplyva, ze se porusilo St€épnym lomem. Mikrotvrdost dosahovala
hodnoty u castic hliniku 33 HV0,01 a wucastic zeleza 316 HV0,01. Mikrotvrdost
intermetalické faze byla 1193 HV0,01.
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Obr. 76: Snimky vzorku zihaného na 550 °C, REM: a) 100%, b) 500%, ¢) 1000 x
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Obr. 77: Linearni analyza chemického slozZeni: a) zobrazeni analyzovaného mista,

b) vysledny graf
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Obr. 78: EDS mapping: a) zobrazeni analyzované plochy, b) vysledek analyzy: Fe — modra

barva, Al — Cervend barva, c) detailni snimek pro EDS mappig a linedarni anlyzu

Tab. 5: Prehled prvkii a jejich mnozstvi z provedené plosné analyzy

FeAl 1550°C
Prvek At.%
Fe 75,1
Al 24,9

Obr. 79: Snimky dokumentujici lomovou plochu vzorku FeAl 550 °C, REM: a) 100, b) 500 x
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4.9.5 Vzorek Zihany na teploté 600 °C (2 hod.)

Mikrostruktura vzorku zihaného na teploté¢ 600 °C je zaznamenana na obr. 80 a obr.
81. Cely vzorek je znacné porézni, pfiCemz lze pozorovat enormni nariist porezity oproti
ptedchozimu vzorku. Nejvétsi porezity bylo dosazeno uprostied vzorku, kde byla celd
struktura nesouvisla. V téchto mistech se material spiSe nenachazel a vzorek byl v této Casti
v podstaté¢ bez materialu. Okolo tohoto mista byla vytvofena jemnd nesouvisld necelistva
struktura. Na okrajich vzorku se nachdzely oblasti masivnéjSiho charakteru, které byly spolu
viceméné propojené. V mikrostruktufe je vyloucena jemnd lamelérni struktura spolu s tuhymi
roztoky (viz obr. 8I). Dale se v ni nachazi oblasti nerozpusténych castic Zeleza. Oblasti,
v nichz existuje lamelarni smés, jsou malé a dosahuji ¢asto velikosti okolo 10 um. Opacna
situace panuje utuhych roztokd. Tyto tuhé roztoky pokryvaji témét celou plochu
zreagovanych mist na vybrusu. Na snimcich jsou také patrné Castice, které maji jehlicovity
tvar na ploSe vybrusu. Tyto ¢astice vznikaji vétSinou v tuhych roztocich, které jsou bohaté na
zelezo. Dle analyzy na rastrovacim elektronovém mikroskopu se pravdépodobné¢ se jedna
(6] A1203.

U tohoto vzorku byly provedeny linearni a plo$né analyzy, které jsou na obr. 82 a obr.
83. Linearni analyza prochéazela pies oblast tuhych roztokd az zbylé castice Zeleza. Tuhy
roztok, v némz zacina linearni analyza, byl slozen zhruba z 60 at.% Al a 40 At.% Fe. Na tento
tuhy roztok navazuje druhy tuhy roztok, ktery je bohatSi na Zelezo (zhruba 70-80 at.% Fe
v oblasti o velikosti 10 um). Tuhé roztoky s riznym obsahem hliniku jsou pravdépodobné
faze FeAl. Tento tuhy roztok pfimo navazuje na zbylou ¢astici Zeleza (100 at.% Fe). Mensi
oblasti lamelarnich smési by mély byt pravdépodobné vytvofeny z fazi FeAl + FeAl.
Struktura vzorku je tvofena z 51,5 at.% Fe a z 48,5 at.% Al dle plo$né analyzy (tab. 6). Na
vysledku z plo$né analyzy jsou modie zabarveny oblasti vyskytu zeleza a Cervené oblasti
hliniku. Jak je patrné na obr. 83, ve struktufe se stdle vyskytuje vE&tsi mnozstvi menSich
zbytkii Zeleznych &astic. Cisté Gervend zabarvené oblasti zde nejsou viditelné. Zbytek
struktury nastfiku je zabarven fialové, z ¢ehoZ vyplyva, ze muselo dojit ve vzorku k difuzi.
Pravdépodobné doSlo ke vzniku intermetalickych fazi v celém objemu vzorku mimo
vyskytujici se ¢astice zeleza.

Lomové plochy jsou zdokumentovany na obr. 84. Jednotlivé ¢asti vzorku nebyly spolu
navzajem velmi propojené, coz je patrné na obr. 84 b). Kromé tohoto je zde viditelnd i velka
porezita ve vzorku. Lom mél $tépny charakter. Na detailnim snimku (viz obr. 84 c)) jsou
pozorovatelné $tépné fazetky. Mikrotvrdost tohoto vzorku byla 1040 HV0,025. JelikozZ je
mikrostruktura celého vzorku velmi jemna a Castice nastiikli dosahuji malych rozmérd,
nebylo na tomto vzorku moZzné zméfit dalSi konkrétni oblasti — jako naptiklad lamelarni
strukturu. Toto bylo z jedné ¢asti zplisobeno také vybavenim tvrdoméru.
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Obr. 81: Snimky vzorku zihaného na 600 °C, REM: a) 500%, b) 2000 x



63

a)
= All flements
' R
A # Fe it
Al i,
W : <
- S
-m—: e
L

b)
Obr. 82: Linearni analyza chemického slozeni: a) zobrazeni analyzovaného mista,
b) vysledny graf

e

e

b)
Obr. 83: EDS mapping: a) zobrazeni analyzované plochy, b) vysledek analyzy: Fe — modra
barva, Al — cervena barva

Tab. 6: Prehled prvkii a jejich mnozstvi z provedené plosné analyzy

FeAl1600°C

Prvek At.%
Fe 51,5
Al 48,5
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Obr. 84: Snimky lomové plochy, SM: a) 100%, b) 500%, c) 1000 x

4.9.6 Vzorek Zihany na teploté 650 °C (2 hod.)

Teplota taveni €istého hliniku je 660 °C. PouZita teplota zihani je v podstaté na hranici
taveni castic hliniku ve struktute. I pfesto si vzorek dokazal zachovat sviij ptivodni tvar. Cely
vzorek je velmi nehomogenni. Mikrostruktura tohoto vzorku je zaznamenana na obr. 85. Zda
se, ze doslo k poklesu v mnozstvi porezity v tomto vzorku oproti minulému. Opét zde dochazi
k tomu, ze ve stfedu vzorku jsou castice drobnéjsi nez na okrajich vzorku. Okrajové oblasti
vzorku maji masivnéj$i charakter. Rozméry vSech ¢astic a oblasti vzniklych na této zihaci
teploté jsou vétsi, nez jak tomu bylo v minulém vzorku. Ve vzniklé mikrostruktuie se nachazi
nerozpusténé Castice Zzeleza, vétSinou zreagované oblasti hliniku a nékolik riznych
intermetalickych fazi. Jedny intermetalické faze jsou v podob& tuhého roztoku, druhé
v podobé lamelarni smési a dalsi v podobé sitovi. Toto mlze byt zplsobeno piipravou
nastiiku, kdy nanédSeni Castic bylo nerovnomérné. Ve struktufe se nachazi intermetalika
vyloucena do hrub$i a jemné&j$i lamelarni struktury. Hrub$i lamelarni struktura dosahuje
0,74 pm mezilameldrni vzdalenosti, jemné&jsi lamelarni struktura zase ma 0,32 pm velikost
mezilamelarni vzdalenosti. Nej€astéji k vylouc€eni jehlicovitych utvarG dochazi v oblastech,
ve kterych se nachéazi tuhy roztok bohaty na Zelezo. Jehlice jsou dle analyzy tvofeny fazi
AlOs.

Ve struktufe se dale nachazi pfechody mezi jednotlivymi tuhymi roztoky a ¢asticemi
zeleza. Tyto oblasti intermetalickych tuhych roztokd jsou tvofeny okolo nerozpusténych
Castic zeleza. Pfimo u Zeleza se nejprve nachédzi intermetalikum s vyS$§im obsahem zeleza,
vedle kterého je nasledné vzniklé intermetalikum s niz§im obsahem zeleza (viz obr. 86).
Intermetalicky tuhy roztok je tvofen v oblasti, kterd ma obsah Zeleza od 80 at.% do 50 at.%.
Vysledky bodovych a plosnych analyz naznacuji, Ze se jedna pravdépodobné o fazi FeAl,
kterd je vice ¢i méné bohatd na Zelezo. Lamelarni struktura ma obsah Zeleza zhruba
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od 60 at.% do 40 at.%. Nastiik je tvofen dle plosné analyzy z 54,7 at.% Fe a z 45,3 at.% Al
(viz obr. 87 a tab. 7). Zbodovych a plosnych analyz vyplyvé, ze je lamelarni struktura
tvofena pravdépodobné smési fazi FeAl +FeAl,.

Lomova plocha je zdokumentovana na obr. 88. Na snimcich lomové plochy je patrna
velka porezita vzorku. Doslo-li v nékterych mistech k lomu tepelné zpracovaného néstiiku,
lom m¢l stépny charakter. Charakter lomu tedy zustal oproti pfedchozimu vzorku zachovan.
Matrice vzorku dosahovala mikrotvrdosti 1056 HV0,01 a lamelarni struktura 988 HVO0,01.

c)
Obr. 85: Snimky nastriku zZihaného pri 650 °C, REM: a) 100%, b) 500 a ¢)1000 %
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Obr. 86: Linearni analyza chemického sloZeni: a) zobrazeni analyzovaného mista,

b)

b) vysledny graf

Obr. 87: EDS mapping: a) zobrazeni analyzované plochy, b) vysledek analyzy: Fe — modra

barva, Al — cervena barva

Tab. 7: Prehled prvkii a jejich mnozstvi z provedené plosné analyzy

FeAl 1 650°C
Prvek At.%

Fe 54,7

Al 45,3
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Obr. 88: Snimky lomovych ploch, REM: a) 100%, b) 500 %

4.9.7 Vzorek Zihany na teploté 700 °C (2 hod.)

P1i této teploté zihani jiz byla piekroCena teplota taveni Cistého hliniku. I kdyZ byla
teplota vyssi, nasttik se stale neroztavil, ale zachoval si sviij pivodni tvar. Tento jev by mohl
souviset s tim, Ze se intermetalické faze mohly vytvofit postupné se zvySujici se teplotou.
Timto zptGsobem by mohl vzniknout intermetalicky skelet, ktery si uchoval tvar vzorku.
Struktura vzorku je nehomogenni a je tvofena nerozpusténymi Casticemi Zeleza a rtizné
vylou¢enymi intermetalickymi fazemi. Na obr. 89 c) a obr. 90 jsou patrné faze, jez jsou
vyloucené jak v podobé lamelarni smési, ve tvaru sitovi, tak i pfimo v oblastech tuhych
roztokd. Lamelarni struktura se vyskytuje v hrubsi a jemné&jsi podob€. Pro hrubou lamelarni
smés byla namétena 0,91 um mezilamelarni vzdalenost a pro jemnéjsi smés zase 0,35 pm.
Na téchto snimcich je také patrny nartist porezity oproti teploté¢ 650 °C. Na snimcich lze vidét
pfechody mezi jednotlivymi intermetalickymi tuhymi roztoky. Na plose vzorku byly opét
zietelné jehlicovité utvary, jez se nachdzely prevazné v tuhych roztocich bohatych na zelezo.
Tyto jehlicovité utvary jsou pravdépodobné vyloucenou fazi Al,Os.

Nejlepsi zobrazeni tuhych intermetalickych roztokti bylo dosazeno pomoci linearni
analyzy, viz obr. 91. Na této analyze je mozné vidét prechod od nerozpusténého zbytku
Castice zeleza pres intermetalické roztoky s riznym obsahem zeleza. S nartstajici vzdalenosti
od castice Zeleza klesd mnoZstvi Zeleza rozpusténého v intermetalikach. Prvni tuhy roztok ma
slozeni priblizné¢ 85 at.% Fe a 15 at.%Al. Druhy tuhy roztok je slozen z 65 at.%Fe a
z 35 at.% Al. Vysledky bodovych analyz naznacuji, Ze se opét jedna pravdépodobné o fazi
FeAl. Lamelarni struktura ve vzorku je pravdépodobné vytvotrena ze smési fazi FeAl + FeAl,.
Z vysledki plosné analyzy vyplynulo, Ze analyzovana struktura je tvofena z 51,5 at.% Fe a
z 48,5 hm.% Al, viz obr. 92.

Lom mél S$tépny charakter, viz obr. 93 b). Na snimcich lomu je zachycena velka
porezita, kterou tento vzorek vykazoval. Dale je patrné, Ze mist, v nichz doSlo k lomu, je
velmi malo. Mikrostruktura tohoto vzorku byla pro matrici 822 HV0,01 a pro lamelarni smés
1028 HVO0,01.
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c)
Obr. 89: Mikrostruktura vzorku zihaného na 700 °C, SM: a) 100%, b) 500% a c) 1000 %

Obr. 90: Snimky mikrostruktury vzorku zihaného na 700 °C, REM: a) 1000 %, b) 3000
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pm__
b)
Obr. 91: Linearni analyza chemického slozZeni: a) zobrazeni analyzovaného mista,
b) vysledny graf

b)
Obr. 92: EDS mapping: a) zobrazeni analyzované plochy, b) vysledek analyzy: Fe — modra
barva, Al — cervend barva

Tab. 8: Prehled prvkii a jejich mnozstvi z provedené plosné analyzy

FeAl1700°C

Prvek At.%
Fe 51,5
Al 48,5
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Obr. 93: Snimky dokumentujici lomovou plochu, REM: a) 100%, b) 500 %

4.9.8 Vzorek Zihany na teploté 750 °C (2 hod.)

Tepelné Zihani vzorku bylo provedeno na teploté, kterd piesahuje teplotu taveni
¢istého hliniku piiblizné 0 90 °C. I pfesto ale nedoslo k roztaveni vzorku. Vzorek si opét
zachoval svlij pivodni tvar. Zachovani tvaru vzorku by mohlo souviset se vznikem
intermetalického skeletu béhem ohfevu materialu. Na obr. 94 si lze pov§imnout, Ze vzorek ma
velmi heterogenni a porézni strukturu. Tato struktura je tvofena nerozpusténymi Casticemi
zeleza, lamelarni smési, tuhymi roztoky a fazemi vylou¢enymi v podobé sitovi. Mnozstvi
lamelarni smési je vétsi neZz u predeslého vzorku (obr. 95, obr. 96). Jednotlivé lamelarni
struktury na sebe vét§inou navazuji a piechézeji jedna v druhou. Lamelarni smés ma hrubsi
a jemng&j$i strukturu. Hrubsi lamelarni smés ma 1,25 um mezilamelarni vzdalenost a jemné&;jsi
lameldrni struktura ma 0,41 um velikost mezilamelarni vzdéalenost. U faze vyloucené
v podobé sitovi naopak doslo k ubytku jejtho mnozstvi ve struktufe oproti predchozimu
vzorku. Oblasti tuhych roztokl se rozsitily a zabiraji vétsi plochu vybrusu, nez tomu bylo
u pfedchazejicich vzorki. Ve struktuie vzorku vznikly jehlicovité ttvary, které se nachéazely
jak v lamelarni smési, tak i v oblastech tuhych roztokd. Ve struktufe vzorku vznikly piechody
intermetalickych tuhych roztokl takovym zpisobem, Ze se okolo nerozpusténého zbytku
zelezné Castice vytvortilo intermetalikum s vy$$im obsahem Zeleza a se vzrustajici vzdalenosti
od této Castice klesal obsah Zeleza ve vzniklych intermetalikach.

Na rastrovacim elektronovém mikroskopu byla provedena linedrni analyza, ktera
zacinala v lamelarni struktute, pokracovala pfes tuhy roztok a konCila v Zelezné Castici.
Z provedené linearni analyzy (obr. 97) vyplyvda, ze dana lamelarni struktura obsahuje
ptiblizn¢ 60 at.% Al a 40 at.% Fe. Tato lamelarni struktura ptechazi v tuhy roztok, jenz je
tvofen z Zeleza a hliniku v poméru 50:50. Cim je tuhy roztok blize Zelezné &astici, tim
obsahuje vice zeleza (az do 65 at.% Fe a 35 at.% Al). Za timto tuhym roztokem ukazuje
linedrni analyza mirny skok ve slozeni a nasleduje dalsi tuhy roztok, ktery je tentokrate slozen
ze 75 at.% Fe a z 25 at.% Al. Dle bodovych a plo$nych analyz je tuhy intermetalicky roztok
tvofen pravdépodobné fazi FeAl. Lameldrni struktura je na zéklad¢ vysledk z ploSnych
abodovych analyz pravdépodobné tvofena smési fazi FeAl + FeAl,. Z plosné analyzy
vychazi, Ze se ve vzorku vyskytuje 40,8 at.% Fe a 59,2 at.% Al (viz obr. 98 a tab. 9).
Provedena plo$né analyza na detailu mikrostruktury je na obr. 99.

Lom m¢l $tépny charakter. Jak dokumentuje snimek lomové plochy (obr. 100), 1ze si
i zde povSimnout naristu porezity oproti pfedchozimu vzorku. Tato porezita ale neni stale tak
velka, jako u vzorku Zihaného na teploté¢ 600 °C. Na lomové ploSe se podatilo zachytit
intermetalické faze v podobé jemné lameldrni struktury a navic jest€¢ hexagondlni Castice.
Tyto ¢astice jsou dle analyz na rastrovacim elektronovém mikroskopu faze Al,Os. Z jejich
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tvaru a analyz vyplyva, Ze se jedna o ty stejné Castice, jako jsou jehlicovité utvary na plose
vybrusu. Jehlicovité utvary vznikaji tak, ze dojde k roziezani a odbrouseni vzorku kolmo
k jejich nejmensimu rozméru. Matrice tohoto vzorku méla mikrotvrdost 962 HV0,01 a
lamelarni struktura 1030 HVO,01.

Obr. 96: Snimky mikrostruktury vzorku zZihaného na 750 °C, REM: a) 1000%, b) 3000 %



72

a)

Al Ekanents

Obr. 97: Linearni analyza chemického slozZeni: a) zobrazeni analyzovaného mista,
b) vysledny graf

b)
Obr. 98: EDS mapping: a) zobrazeni analyzované plochy, b) vysledek analyzy: Fe — modra
barva, Al — cervena barva

b)
Obr. 99: EDS mapping detailu mikrostruktury: a) zobrazeni analyzovaného mista, b)
vysledek analyzy: Fe — modra barva, Al — cervena barva
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Tab. 9: Prehled prvki a jejich mnozstvi z provedené plosné analyzy

FeAl1750°C
Prvek At.%
Fe 40,8
Al 59,2

d)
Obr. 100: Snimky dokumentujici lomovou plochu, REM: a) 100%, b) 500%, c) 3000 a
d) 20000 %

4.9.9 Vzorek Zihany na teploté 750 °C (10 hod.)

Vzorek podrobeny zvysené vydrzi na nejvyssi pouzité teploté v experimentalni praci si
dokazal zachovat i v téchto podminkach sviij tvar. I s delSim cCasem vydrZze nedoslo
k Zddnému nataveni, pfi kterém by doslo ke zméné tvaru zorku. Vzorek se ale 1isil od toho,
v jakém stavu byl do pece dan. Po vychladnuti se cely zvétsil a zvyraznily se nékteré vrstvy
nanesenych ¢astic (viz obr. 101). Pro srovnani riznych tvari je na dalSim obr. 102 ukazéan
nastiik, ktery byl podroben stejnym podminkam experimentu. Uprostied vzorku byl vzorek
propadly a na okrajich vystouply. Z téchto dvou snimkul je zfejmé, Ze propadlé oblasti se
zvyraznénou strukturou nanaSeni se nachazi tam, kde bylo nejvétsi mnozstvi materialu a kde
byla oblast s nejvyssi teplotou vzorku. Jelikoz je v této oblasti nejvétsi masa materialu,
muselo zde dochéazet k pomalejSimu ochlazovani. Okraje vzorku se pii snizeni teploty rychleji
ochladily, a proto nyni vykazuji odliSny vzhled.

Struktura tohoto vzorku byla tvofena menSimi oblastmi zreagovanych castic hliniku a
zeleza, jez spolu vétSinou byly propojené (viz obr. 103). Nejmensi oblasti se nachazely
uprostied vzorku, v&tsi byly na okrajich vzorku. Castice Zeleza byly z vétsich &asti
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rozpustény. Mnozstvi port ve struktuie se zvysilo. Cela mikrostruktura je zna¢né heterogenni
a lze pozorovat, zZe se zvétSenou dobou vydrze se urcité rozdily v mikrostruktuie vyrovnavaly.
Naptiklad rozdily mezilameladrnich vzdalenosti mezi hrubsi a jemnéjsi lamelarni smési jiz
nejsou tak obrovské jako wupfedeslych vzorkl. Kromé lamelarni smési existuji
v mikrostruktuie také tuhé roztoky, které jsou bohatsi bud’ na zelezo, nebo hlinik. Zvyraznéné
faze jsou na obr. 104 z elektronového mikroskopu. Zde je patrna faze vyloucend v podobé
sitovi. Na ploSe vybrusu jsou ve struktufe viditelné jehlicovité Utvary, jeZ se nachazi hlavné
v tuhych roztocich bohatych na zelezo. Tyto jehlicovité utvary jsou podle analyz faze Al,Os.

Prabéeh linedrni analyzy vychézi ze zbytku pfevazné Zelezné Castice a pokracuje pies
riizné zreagované oblasti — pies tuhy roztok a lamelarni smés, viz obr. 105. Céstice, v niz se
analyza zalinala, obsahovala 85 at.% Fe a 15 at.% Al. Na rozhrani této Castice a tuhého
roztoku dochazi k prudsimu poklesu chemického slozeni az do 65 at.% Fe. Za timto mistem
chemické slozeni nadale klesa, ale ne jiz tak prudce. V oblasti o velikosti 4 um a o slozeni
Fe:Al v poméru 50:50 at.% zacina byt chemické slozeni ptiblizn¢ konstantni. Déle je slozeni
dle linearni analyzy nestalé, coz miize byt zde zpisobeno znacnou porezitou. Analyzovana
¢ast byla podle vysledka z bodovych analyz tvofena pravdépodobné fazi FeAl rizné bohatou
na zelezo. Tato faze se v diagramu vyskytuje v Sirokém rozmezi koncentrace, a je tedy
mozné, Ze se vyskytovala ve struktufe v podobé tuhych roztokl o riznych koncentracich.
Poté nasleduje lameldrni smés, kterd je vytvofena z 60 at.% Al a ze 40 at.% Fe. Tato
lameldrni smés by méla byt pravdépodobné tvotfena smési fazi FeAl + FeAl,. V celém
nastfiku doSlo ke zreagovani Zeleza a hliniku a k vytvofeni intermetalik. Vyjimkou zde ale
zUstavaji castice, jez jsou tvorené prevazné z zeleza. Toto je ziejmé z ploSné analyzy vybrané
oblasti na obr. 106. Zbytky téchto Castic jsou zbarveny svétle modrou barvou, oblasti ¢itého
hliniku ¢ervenou a vznikla intermetalika kombinaci téchto dvou barev, tedy fialovou barvou.
Cisté Gervené oblasti (oblasti &istého hliniku) se ve vzorku nikde nenachézi. Vybrana oblast
byla tvoiena z 51,4 at.% Al a ze 48,6 at.% Fe (tab. 10). Dalsi provedena analyza detailu
mikrostruktury je na obr. 107.

Lomova plocha tohoto vzorku vykazovala znamky $tépného lomu. Na prvnim obr. 108
a) je patrné, ze Castice nastfiku nejsou na mnoha mistech spojené. Na dal$im obr. 108 b) jsou
viditelné $tépné fazetky na lomové plose. Snimky lomové plochy ukazuji, jak velka byla
porezita vzorku a na kterych mistech existovalo spojeni hmoty nastfiku. Mikrostruktura
u tohoto vzorku dosahovala hodnoty 543 HVO0,025 v kolmém sméru ke sméru nanaSeni.
Po sméru nanaseni byla mikrotvrdost okolo 802 HV0,025.

- — 2 3

e e 3

Obr. 101: Vzorek pouzity k dalsim pokusiim a  Obr. 102: Stejné zpracovany vzorek, jenz byl
k dalsimu vyhodnoceni odlisny tvarem



75

Obr. 104: Snimky dlouhodob

ezl

> Zthaného FeAl I na 750 °C: a) 100%, b) 500%, c) 1000 %



76

a)

All Elements

e T i

M
&

"

5

Obr. 105: Linearni analyza chemického slozeni: a) zobrazeni analyzovaného mista,
b) vysledny graf

b)
Obr. 106: EDS mapping: a) zobrazeni analyzované plochy, b) vysledek analyzy: Fe — modra
barva, Al — cervena barva

Obr. 107: EDS mapping detailu mikrostruktury: a) zobrazeni analyzovaného detailu,
b) vysledky analyzy: Fe — modra barva, Al — cervend barva
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Tab. 10: Prehled prvkii a jejich mnozstvi z provedené plosné analyzy

FeAl 1750°C (10 hod.)
Prvek At.%
Fe 48,6
Al 514

Obr. 108: Snimky dokumentujici lomovou plochu dlouhodobé zZihaného vzorku, REM:
a) 100%, b) 500 x

4.9.10 Vzorek Zihany na teploté 750 °C (10 hod.), ochlazen do kapalného dusiku

Vzorek ochlazeny do kapalného dusiku mél po zihani také zménény rozméry. U tohoto
vzorku se vyskytuje vétsi deformace v jeho levém hornim rohu. Spodni ¢ast mél navic také
trosku vic zdeformovanou oproti pfedchozimu vzorku. A vse, co bylo napsano o pfechozim
vzorku ohledné tvaru, plati i pro tento vzorek. Oba vzorky byly podrobeny identickym
podminkdm Zihani. Hlavni rozdil mezi nimi byl dosazen aZ ochlazenim. Zatimco
predchazejici vzorek byl pomalu dochlazen v peci, tento vzorek byl ochlazen v kapalném
dusiku. Divodem tohoto ochlazeni byla snaha zjistit, jestli dojde ke vzniku odlisné struktury,
a to z hlediska vyskytu fazi a pora. Porovnani rozméri mezi tepelné nezpracovanym a tepelné
zpracovanym vzorkem je zdokumentovano na obr. 109.

Struktura vzorku pisobi mnohem vice heterogenné nez pomalu ochlazeny vzorek.
Na okrajich vzorku se vyskytovaly rozmérové nejvétsi a nejdelsi pory. Mezi témito velkymi
pory se nachdzely rizné€ rozmisténé sttedné velké pory. V této Casti byly i pfesto rozmérove
vétsi oblasti nastiiku, které spolu drzely. Naopak uprostied vzorku pory rozdélily tyto oblasti
na velmi malé c¢asti. Mikrostruktura je zdokumentovana na obr. 110 a obr. 111.
V mikrostruktuie Zihaného nastiiku byly z vétSi Casti rozpusténé cCastice Zeleza. Déle se
v mikrostruktuie nachdzely lamelarni smeési a tuhé roztoky, jeZ obsahovaly bud’ vice zeleza,
anebo hliniku. Existuje zde také faze vyloucené v podobé sitovi. Mikrostruktura je v tomto
vzorku velmi jemnéd a vSechny oblasti tuhych roztokl, lamelarnich smési pokryvaji malé
oblasti, které na sebe navziajem navazuji. Na n¢kterych mistech vzorku jsou oblasti tuhych
roztokli v prevazném zastoupeni. Lamelarni smés méla oproti pfedchozimu vzorku jemné;si
strukturu. Jeji vyskyt ve struktufe je mnohem vét§i nez u pomalu ochlazeného vzorku. Rozdil
mezi hrubéjsi a jemnéjsi lamelarni smési u tohoto vzorku neni nijak vyrazny. Piedchozi
struktura méla v mikrostruktufe jednotlivé oblasti, v nichz byla vzdy vytvofena urcita faze.
V mikrostruktufe tohoto vzorku jsou ale oblasti ¢asto navzajem smichany. Napiiklad
v oblastech lamelarni smési vznikly oblasti tuhych roztokti o rliznych velikostech. Diivodem
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existence téchto navzajem odlisSnych fazi je zastaveni probihajici diftize ochlazenim do
kapalného dusiku. Dal$i faze, kterd se ve vzorku nachézela, byla Al,Os;. Na plose vybrusu
vytvaii jehlicovité utvary, které se vyskytuji hlavné v tuhych roztocich bohatsich na Zelezo.

Linearni analyza byla provedena pies fazové rozhrani zbytku zelezné Castice, pres tuhy
roztok az do lamelarni smési. Zaznam z této analyzy je na obr. 112. Zbytky zeleznych Céstic
dle této analyzy obsahuji ptiblizn€ 15 at.% Al. Za touto ¢astici dochazi ke skokové zméne
chemického slozeni, poté dochdzi k jeho mirnému poklesu. V této oblasti je primérné
chemické slozeni tohoto tuhého roztoku okolo 65 at.% Fe a 35 at.% Al. Vyrazny peak analyzy
byl zplisoben pdérem, pies ktery linedrni analdza prochazela. Za timto porem jiz nasleduje
oblast s téméf konstantnim slozenim Fe:Al v poméru 53:47 at.%. Lamelarni smés vykazuje
slozeni 0 60 at.% Al a 40 at.% Fe. Podle bodovych a plosnych analyz by méla byt struktura
vzorku pravdépodobné tvotena z fazi FeAl a FeAl,. Plosna analyza odhalila, Ze je struktura
nasttiku tvofena z 60,2 at.% Al a z 39,8 at.% Fe, viz obr. 113 a tab. 11. Na vysledcich z této
analyzy byl ¢isty hlinik zobrazen v Cervéné barvé a zelezo v modré barvé. Celd plocha vzorku
je zabarvena do fialové barvy, coz znaci to, ze doslo k diftizi téchto prvka. Mista, ve kterych
je stale vétsi vyskyt zeleza (zbylé Castice Zeleza), maji v sobé jiz atomy hliniku. Detail
mikrostruktury, na némz byla provedena plosna analyza, je pro lepsi pozorovani a pochopeni
uveden na obr. 114.

Na obr. 115 jsou nafoceny lomové plochy. Foceni projevu lomu na struktufe vzorku
bylo obtizné. Z téchto fotek je ziejmé, ze jednotlivé strukturni slozky nebyly po zihani velmi
propojené. Po povrSich tepelné zpracovaného nastfiku byly pozorovatelné vzniklé faze.
Na lomové plose byl viditelny §tépny lom, ktery nastal v lamelarni sturuktufe. Mikrotvrdost
u tohoto vzorku byla okolo 984 HV0,01 vkolmém sméru ke sméru nanaSeni Castic.
Mikrotvrdost ve sméru nanaSeni nastfiku dosahovala hodnoty okolo 1025 HV0,01.

b)
Obr. 109: Fotografie dokumentujici vzorek, ktery byl podrobeny dlouhodobé vydrzi a ktery
byl ochlazen do kapalného dusiku: a) predni cast vzorku, b) zadni éast vzorku
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c)
Obr. 110: Snimky mikrostruktury dlouhodobé Zihaného vzorku, jenz byl ochlazen do
kapalného dusiku, SM: a) 100%, b) 500 a c) 1000 x

Obr. 111: Snimky vzorku FeAl 750 °C, ochlazen do kapalného dusiku (10 hod.), REM:
a) 100%, b) 500%, c) 1000 %
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b)
Obr. 112: Linearni analyza chemického slozeni: a) zobrazeni analyzovaného mista,
b) vysledny graf

b)
Obr. 113: EDS mapping: a) zobrazeni analyzované plochy, b) vysledek analyzy: Fe — modra
barva, Al — Cervend barva

b)
Obr. 114: EDS mapping detailu mikrostruktury: a) zobrazeni analyzovaného detailu,
b) vysledky analyzy: Fe — modra barva, Al — cervena barva



Tab. 11: Prehled prvkii a jejich mnozstvi z provedené plosné analyzy

FeAl 1 750°C, ochlazen do
kapalného dusiku (10 hod.)

Prvek At.%
Fe 39,8
Al 60,2

C)
Obr. 115: Snimky dokumentujici lomovou plochu, REM: a) 100%, b) 500% a c) 2000 %
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4.9.11 Vzorek Zihany na teploté 750 °C (10 hod.) + nizkoteplotni Zihani

V literatufe a riznych studiich [28, 31] se uvadi, ze u vakantn¢ zpevnénych aluminida
zeleza jde zvysit houzevnatost nizkoteplotnim dlouhodobym zihédnim. Toto zihdni se mtize
li§it dobou trvani podle slozeni struktury. Velmi podobny material byl uveden v [28], kdy byl
materiadl Fe—(40—45)Al podroben zihani na teploté 400 °C s vydrzi okolo 5 dni. Jelikoz nebylo
mozné nechat pec ve Skolnich podminkach zapnutou 5 dni na 400 °C, byla doba vydrze
zkracend a Cinila ptiblizn€ 106 hodin. Experimentalni zjisténi houZevnatosti nebylo na téchto
vzorcich mozné. Pfistoupilo se tedy pouze na méfeni mikrotvrdosti. Pfedpokladalo se, ze by
mély hodnoty této mikrotvrdosti poklesnout. Vakantni zpevnéni je totiz charakterizovano
zvySenim pevnosti a tvrdosti daného materialu, a po zihani by tedy mélo dojit ke snizeni
obojiho — jak tvrdosti, tak i pevnosti. Tento experiment vznikl za ucelem potvrdit anebo
alespont troSku vyvratit tvrzeni o zvySeni houZevnatosti u vzorku, jez predtim dosahly
vakantniho zpevnéni. Otazkou bylo, jestli bude moZné ziskat néco podobného v néstticich
FeAl.

Snimky mikrostruktury jsou dany na obr. 116 a obr. 117. Struktura vzorku byla po
nizkoteplotnim zihani vice mezi jednotlivymi oblastmi néstfiku propojena. Na této teploté se
mensi pory spojily s vétSimi a vytvofily tak o néco kompaktnéjsi strukturu, nez jaké byla na
vzorku bez nizkoteplotniho zihani. V mikrostruktufe existuji lamelarni smési, tuhé roztoky a
faze vyloucené v podobé sitovi. Stale jsou patrné nerozpusténé zbytky Zeleznych castic. Mezi
tuhymi roztoky prevladaji tuhé roztoky bohatsi na hlinik nez na zelezo. Lamelarni smés je
vylou€ena v hrubsi i jemnéjsi podobé, avSak obé dvé maji mezilamelarni vzdalenost vétsi
oproti vzorku zihaném na teploté 750 °C s 10 hodinovou vydrzi. Oblasti jednotlivych
intermetalik zaujimaji vétsi ¢ast plochy v tomto vzorku nez ve vzorku pied nizkoteplnotnim
zihani. Tyto oblasti zhrubly a zvétsily se. Toto je pravdépodobné zpisobeno delsi prodlevou
na teploté, pfi které mohla 1épe a déle probihat difize jednotlivych atomt. Pomoci difuze se
atomy snazily vyrovnat ve struktute rozdily v chemickém slozeni. Pii nizkoteplotnim zihani
doslo k poklesu vyskytu lameldrni smési. Misto ni jsou ve vzorku ve vétSim zastoupeni tuhé
roztoky. V mikrostruktufe existuje 1 faze Al,Os3, ktera vytvaii na ploSe vybrusu jehlicovité
utvary.

Na tomto vzorku byla opét provedena linearni a plo$na analyza. Linearni analyza (obr.
118) zac¢inala v tuhém roztoku, ktery byl tvofen z 63 at.% Fe a 37 at.% Al. Za timto tuhym
roztokem je patrny dal$i tuhy roztok o velikosti 4 um. BliZze k nerozpusténé Zelezné castici
narUstal obsah Zeleza. Tento rast ustal v misté, jeZ bylo sloZeno z 90 at.% Fe a z 10 at.% Al.
Tedy tam, kde uzZ existoval zbytek Zelezné Castice s malym nadifundovanym mnoZstvim
hliniku. Na obr. 119 je zobrazena oblast ve struktufe vzorku, kterd byla vybrana pro ploSnou
analyzu. Podle této analyzy je ve struktufe 50,9 at.% Fe a 49,1 at.% Al (viz tab. 12). Modrou
barvou je znadzornéno Zelezo a Cervenou hlinik. Mista, ve kterych byly ¢astice zeleza, obsahuji
z vetsi Casti Zelezo, ale rovnéZ 1 ur€ité mnozstvi hliniku. Vysledky analyzy na snimku, v némz
jsou barevné zaznaceny hlinik a zelezo, napovidaji, ze jsou tyto prvky ve struktufe rozmistény
rovnomérné. Po celé ploSe tak vznikly intermetalické faze. Podle vysledkd z bodovych a
ploSnych analyz by se mélo jednat pravdépodobné o faze FeAl a FeAl,.

Snimky lomové plochy jsou na obr. 120. Na téchto snimcich jsou patrné §tépné fazety.
PoruSeni vzorku nastalo §tépnym lomem. Mikrotvrdost lamelarni smési na okraji vzorku byla
1073 HVO0,01, uprostied vzorku 577 HVO0,01.
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¢) 1000 %

Obr. 117: Snimky mikrostruktury vzorku, ktery byl podroben nizkoteplotnimu Zihani, REM:
a) 100%, b) 500% a c) 1000 x
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b)
Obr. 118: Linearni analyza chemického slozeni: a) zobrazeni analyzovaného mista,
b) vysledny graf

b)
Obr. 119: EDS mapping: a) zobrazeni analyzované plochy, b) vysledek analyzy: Fe — modra
barva, Al — cervend barva

Tab. 12: Prehled prvkii a jejich mnozstvi z provedené plosné analyzy

FeAl I kombinace
Zihani
Prvek At.%
Fe 50,9
Al 49,1
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Obr. 120: Snimky dokumentujici vzhled lomové plochy, REM: a) 100%, b) 500 %

4.9.12 Vzorek Zihany na teploté 750 °C (10 hod.), ochlazen do kapalného dusiku, ndsledné
podroben nizkoteplotnimu Zihani

Nizkoteplotni zihani bylo provedeno na teploté 400 °C po dobu 106 hodin. Porovnaji-li
se vzorky pfed a po nizkoteplotnim Zihani, 1ze zpozorovat mezi nimi nékteré rozdily. Vzorek
po nizkoteplotnim Zzihdni je celkové tvofen souvislejSimi oblastmi nastfiku. Péry mély
tendenci se shlukovat a vytvaret propojenou porézitu. Na okraji vzorkli doSlo k naristu
porezity, takze by se dalo fict, Ze jsou péry ve struktuie viceméné rovnomérné rozmistény.
Ve struktufe se opét nachazeji n&které zbytky Castic Zeleza. Zastoupeni jak tuhych roztokt
bohatSich na zelezo, tak i tuhych roztok bohatSich na hlinik je ve struktuie srovnatelné.
Mikrostrukturu vzorku tvoii mimo téchto nerozpusténych zbytkl zeleza také lamelarni smési,
tuhé roztoky a faze vyloucené v podobé sitovi. Mikrostruktura je opét velmi nehomogenni a
je také vytvofena z mensich oblasti jednotlivych fazi jako u vzorku, ktery nebyl nizkoteplotné
zihan (viz obr. 121 a obr. 122). V tomto vzorku si lze navic povsimnout, Ze oblasti, jez byly
puvodné malé pied nizkoteplotnim zihdnim, jsou po ném zhrublé a zvétSené. Mezilamelarni
vzdalenosti byly u tohoto vzorku vétsi nez u vzorku bez nizkoteplotniho zihani. Z téchto faktd
vyplyva, Ze diky del§i dob¢é vydrZze probihala v tomto vzorku diftize a Ze atomy se s jeji
pomoci snazily vyrovnat rozdilné chemické slozeni. Mista, v nichz existovaly malé oblasti
lamelarni struktury spolu s tuhymi roztoky, byla postupné zabirana tuhymi roztoky. Timto
zpuisobem se v téchto oblastech nasledn¢ mensily oblasti lamelarni struktury. Lamelarni
struktura méla vEétsi mezilameldrni vzdalenost neZ u vzorku bez nizkoteplotniho Zihani. Faze
v podobé sit'ovi se ve vzorku vyskytuje v mnohem mensi mife, nez tomu bylo u vzorku pred
nizkoteplotnim Zihanim. Na ploSe vybrusu pfevdzné v mistech, kde se vyskytuji tuhé roztoky
bohat¢ na zelezo, se nachazely jehlicovité tutvary. Tyto ttvary jsou podle analyz
pravdépodobné faze Al,Os.

Linearni analyza byla provedena v oblasti, ve kterych byl vétsi vyskyt riiznych fazi
(viz obr. 123). Tato analyza vychazela z tuhého roztoku o sloZeni Fe:Al v poméru 51:49 at.%.
Za timto tuhym roztokem jiz bylo chemické sloZzeni velmi nevyrovnané. Analyzovanou mensi
oblasti byla oblast tuhého roztoku s obsahem 65 at.% Al a 35 at.% Fe. V dals§i oblasti
lamelarni smési stoupalo az do konce mnozstvi hliniku ve struktufe v rozsahu od 54 at.% Al
az po 60 at.% Al. Podle vysledkli z bodovych a plosnych analyz jsou faze vyskytujici se ve
vzorku pravdépodobné FeAl a FeAl,. Struktura takto zpracovaného nastiiku byla tvofena
51,3 at.% Fe a 48,7 at.% Al, viz obr. 124. U vysledkid plo$né analyzy bylo Zelezo opét
oznac¢eno modrou barvnou a hlinik ¢ervenou. Oblasti, ve kterych by bylo pouze Cisté zelezo,
anebo pouze Cisty hlinik, Upln€¢ vymizely. Celd mikrostruktura vzorku je dle vysledki
z plo$né analyzy zabarvena do fialové barvy. Casti, v nichZ byly piivodné zbytky Zeleznych
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¢astic, vykazuji vEétsi obsah hliniku. A to potvrzuje, Ze pfi nizkoteplotnim zihani probihala
diftize.

Lomova plocha je vyfocena na obr. 125. Z této lomové plochy je také jako v ptipadu
stejného vzorku bez nizkoteplotniho zihani zfejmé, Ze jednotlivé strukturni slozky netvori
spolu souvislé oblasti, jeZ by byly navzdjem propojené. Na té€chto snimcich je patrnd porezita,
kterou vzorek vykazoval. Lom mél $tépny charakter. Mikrotvrdost lamelarni smési na okraji
vzorku byla 1168 HVO0,01, uprostted vzorku 546 HVO0,01.

‘._|'m

c)
Obr. 121: Snimky mikrostruktury, SM: a) 200%, b) 500% a c) 1000 %
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Obr. 123: Linearni analyza chemického slozeni: a) zobrazeni analyzovaného mista,
b) vysledny graf
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b)

Obr. 124: EDS mapping: a) zobrazeni analyzované plochy, b) vysledek analazy: Fe — modra
barva, Al —Cervena barva

Tab. 13: Prehled prvkii a jejich mnozstvi z provedené plosné analyzy

FeAl I kombinace Zihani,
ochlazeni do kapalného

dusiku
Prvek At.%
Fe 51,3
Al 48,7

Obr. 125: Snimky lomové plochy, REM: a) 100%, b) 500% a c) 1000 %
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4.10 FeAl 11

4.10.1 Vzorek tepelné nezpracovany

Mikrostruktura tepelné nezpracovaného vzorku obsahovala Zelezné a hlinikové Castice,
viz obr. 126. Hlinikové c¢astice v podstaté vytvari matrici tohoto néstiiku. Na snimcich jsou
zachyceny tmavsi barvou. Z téchto snimku si 1ze povSimnout velké plastické deformace, které
tyto &astice dosahly. Castice Zeleza jsou na snimcich svétlejsi a vykazuji mensi plastickou
deformaci oproti hlinikovym ¢éasticim. Porezita tohoto vzorku dosahuje malych hodnot. Pory
jsou vétSinou malé a mimo jiné se v nekterych ptipadech vyskytuji i uprostfed Zeleznych
¢astic. Nejveétsi mnozstvi port bylo v oblasti substratu.

Z provedené plosné analyzy vyplynulo, Ze je nasttik tvofen z 80 at.% Al a z 20 at.% Fe
(viz tab. 14). Vysledek této analyzy je na obr. 127, Cervené Castice patii zeleznym ¢ésticim a
hlinikové castice jsou zbarveny modrou barvou. Smés Zelezného a hlinikového prasku ale
byla pivodn¢ smichdna v poméru Fe:Al 60:40 at.%, coz souvisi se Spatné zvolenymi
depozi¢nimi parametry. Tento nastfik na rozhrani néstfik—substrdt nevykazoval dobrou
pfilnavost. Velmi snadno doslo k jeho oddéleni od substratu.

Snimky lomovych ploch jsou zdokumentovany na obr. 128. Vzorek se poruSoval
v mistech hlinikovych castic tvarnym lomem. U zeleznych castic dochazelo k dekohezi.
Hlinikové c¢astice dosahovaly hodnot mikrotvrdosti okolo 56 HV0,01 a Zelezné Castice
ptiblizn¢ 596 HVO0,01.

b)
Obr. 127: EDS mapping: a) zobrazeni analyzované plochy, b) vysledek analyzy:
Fe — cervena barva, Al — modra barva
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Tab. 14: Prehled prvkii a jejich mnozstvi z provedené plosné analyzy

FeAl Il 0°C
Prvek At.%
Fe 20,0
Al 80,0

Obr. 128: Snimky dokumentujici lomovou plochu nastriku FeAl II, REM: a) i b) 100x

4.10.2 FeAl Il Zihané na teploté 750 °C (10 hod.)

Vzorek vystaveny del$i vydrzi na nejvyssi pouZité teploté v této experimentalni praci
se zvetsil, aniz by doslo k vyrazné zméné jeho tvaru. Struktura nastfiku méla velkou porézitu,
ale v porovnani s novym nastiikem podrobenym stejnym podminkam, je struktura mnohem
vice propojend. Uprostied vzorku je vice oblasti propojenych. Masivnéjsi ¢ast nastiiku se
nachdzi na okrajich vzorku. Mikrostruktura je stile tvofena z nerozpusténych zbytka
zeleznych ¢astic, z tuhych roztokd, z lamelarni smési a také z fazi vyloucenych v podobé
sitovi, viz obr. 129 a obr. 130. Tato faze vyloucend v podob¢ sitovi nebyla v Zadném jiném
vzorku vyloucena v takovém obrovském mnozstvi, v jakém se to stalo zde. Mikrostruktura
vzorku je tvofena pievazné tuhymi roztoky, pficemz tuhych roztokli bohatych na Zelezo je
mnohem méné nez tuhych roztokli bohatych na hlinik. Lamelarni smés se v mikrostruktuie
tohoto vzorku vylouc¢ila v malém mnoZstvi. Je jemna a dosahuje malych mezilamelarnich
vzdalenosti. V oblastech, v nichz se vyskytovaly tuhé roztoky bohat$i na zelezo, byly
pozorovatelné jehlicovité utvary. Tyto utvary dle vysledkli z analyz jsou pravdépodobné
Al Os.

Provedend linearni analyza (obr. 131) vychazela z lameldrni smési a zasahovala do
oblasti tuhého roztoku. Lamelarni smés byla vytvoiena z 60 at.% Fe a ze 40 at.% Fe.
Analyzovany tuhy roztok mél slozeni hliniku a Zeleza témeét 50:50 at.%. Tuhé roztoky byly
tvofeny pravdépodobné fazi FeAl, ktera ma velké koncentracni rozmezi existence. Diky
tomuto rozmezi dochazi k tomu, ze se ve vzorku vyskytuji tuhé roztoky, které jsou
pravdépodobné fazi FeAl s riznym mnozstvim zeleza. Podle plo$né analyzy je vzorek
vytvoteny z 60,7 at.% Al a z 39,3 at.% Fe (tab. 15). Na obr. 132 je uveden vysledek z plosné
analyzy. Cisté Zelezo mélo na vysledku plo$né analyzy pfifazenou modrou barvu a hlinik
Cervenou. Z vysledku je patrné, ze desetihodinova vydrz byla dostate¢na pro difuzi.
Mikrostruktura je zabarvena do fialova, coz znaci vzniklé intermetalické faze. Tyto faze jsou
dle barev (spiSe CervenéjSi) bohaté na hlinik. Na dalSim obr. 133 je déna dalsi provedena
plos$na analyza, kterd se tyka detailu mikrostruktury. Detail mikrostruktury je tvofen lamelarni



91

smési a tuhym roztokem bohatS$im na zelezo. Dle vysledkti bodovych a plosnych analyz je

vzorek vytvoren z fazi FeAl a FeAl,.

Vzorek byl porusen St€pnym lomem (viz obr. 134). Na obr. 134 c) jsou navic také
pozorovatelné Stépné fazety. Z lomovych ploch je patrnd porezita, jiz vzorek dosahoval.
Mikrotvrdost FeAl byla okolo 1026 HV0,01.

c)
Obr. 129: Snimky mikrostruktury, SM: a) 100%, b) 500% a c) 1000 %

ST R A
Trxe ' AL

Obr. 130: Snimky mikrostruktury, REM: a)500%, b) + ¢) 1000 %
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Al Zheanems

Obr. 131: Linearni analyza chemického slozeni: a) zobrazeni analyzovaného mista,
b) vysledny graf

204 Leyered bage T

b)
Obr. 132: EDS mapping: a) zobrazeni analyzované plochy, b) vysledek analyzy: Fe — modra
barva, Al — Cervend barva

Obr. 133: EDS mapping detailu mikrostruktury: a) zobrazeni analyzovaného detailu, b)
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vysledek analyzy: Fe — modra barva, Al — cervena barva
Tab. 15: Prehled prvkii a jejich mnozstvi z provedené plosné analyzy

FeAl I1 750°C (10 hod.)
Prvek At.%

Fe 39,3

Al 60,7

Obr. 134: Snimky lomové plochy, REM: a) 100%, b) 500% a c) 1000 %

4.10.3 FeAl II Zihané na teploté 750 °C (10 hod.), ochlazen do kapalného dusiku

U vzorku ochlazeného do kapalného dusiku je znac¢ny rozdil ve vyskytu porezity oproti
pfedchozimu vzorku, ktery byl pomalu dochlazen v peci. Ve struktufe jsou zachyceny
rozmérove velké pory a tenké propojené oblasti. Po okrajich vzorku se nachazely masivné;si
oblasti, uprostfed vzorku naopak velmi malé¢ a tenké. Mikrostruktura je v tomto piipade
tvofena tuhymi roztoky, lameldrni smési a fazi vyloucenou v podobé¢ sitovi, viz obr. 135 a
obr. 136. Mikrostruktury téchto dvou vzorkl se lisi. V tomto vzorku se po jeho celé plose
hlavné vyskytuje velmi jemna lameldrni smes a v mensi mife faze vylouc¢ené v podobé sit'ovi.
Mezi lamelarni smési jsou vylouceny malé oblasti tuhych roztokli bohatych na Zelezo. Tuhé
roztoky bohaté na zelezo jsou pfitom ve struktufe vétSinou zastoupeny v rozméroveé malych
oblastech. Struktura je mnohem vice heterogenni neZ u pomalu ochlazené¢ho vzorku, coz bylo
zpisobeno velmi rychlym ochlazenim, ¢imz doSlo kznaénému omezeni difaze.
V mikrostruktute vzorku se nachdzely navic jehlicovité utvary. Tyto jehlicovité utvary
vznikly hlavné v tuhych roztocich bohatych na Zelezo. Dle analyz se pravdépodobné jedna
o fazi A1203.
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Linearni analyza prochazela lamelarni smési a tuhymi roztoky. Lamelarni smés méla
ptiblizn¢ slozeni o0 60 at.% Al a 040 at.% Al. Za touto lamelarni smési zacind ptibyvat
mnozstvi zeleza. Nachazi se zde oblast prvniho tuhého roztoku, ktery je tvoren 48 at.% Al a
52 at.% Fe. Poté dochazi k obohacovani tuhého roztoku Zelezem a chemické slozeni dosahuje
hodnoty az 70 at.% Fe. Za timto mistem dochazi k prudSimu nartstu v obsahu Zeleza az na
hodnotu okolo 80 at.% Fe. Zde existuje druhy tuhy roztok, jenz je slozen ptiblizné 80 at.% Fe
a 20 at.% Al. Tato provedend analyza je spolu s vysledky na obr. 137, kde je zachycena
oblast, pfes kterou byla provedena. Plosna analyza vybrané oblasti obsahovala 59,4 at.% Al a
40,6 at.% Fe (viz obr. 138 a tab. 16). Opét byla pro zelezo ptifazena modra barva a pro hlinik
cervena. Z vysledku analyzy vyplyva, ze témér cela struktura je tvorena kromé zbytkl
zeleznych Castic pouze intermetalickymi fazemi téchto dvou prvkii. Dokazuje to fialova barva
na vysledném obrazku plosné analyzy. Casti mikrostruktury obsahujici vice Zeleza jsou na
tomto snimku casto oddéleny od oblasti, v nichz ptfevladaji faze bohaté na hlinik. Plosna
analyza detailu mikrostruktury je na obr. 139, kde je zachycena lamelarni struktura a Cast
zbylé Zelezné castice. Podle provedenych analyz je vzorek sloZzen pravdépodobné z fazi FeAl
a FeAl,.

Snimky lomové plochy jsou na obr. 140. Struktura Zihaného vzorku je ve vét§iné mist
propojend a porusovala se St€pnym lomem. Detail lomu je mozné vidét na obr. 140 b).
Z téchto snimkil je patrna 1 velkd porezita samotného nastfiku. Vzhledem k jemné vzniklé
mikrostruktufe byla zméfena pouze hodnota mikrotvrdosti matrice, kterd cinila okolo
1032 HV0,025.

Obr. 135: Snimky mikrostruktury vzorku, SM: a) 100%, b) 500 a c) 1000 x



Obr. 136: Snimky mikrostruktury, REM: a) 500%, b), c¢) a d) 1000 %
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Obr. 137: Linearni analyza chemického slozeni: a) zobrazeni analyzovaného mista,

b) vysledny graf
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b)
Obr. 138: EDS mapping: a) zobrazeni analyzované plochy, b) vysledek analyzy: Fe — modra
barva, Al — Cervend barva

. b
Obr. 139: EDS mapping detailu mikrostruktury: a) zobrazeni analyzovaného detailu, b)
vysledek analyzy: Fe — modrad barva, Al — ¢ervena barva
Tab. 16: Prehled prvkii a jejich mnozstvi z provedené plosné analyzy

FeAl I1 750°C (10 hod.), ochlazen do
kapalného dusiku

Prvek At.%
Fe 40,6
Al 59,4

Obr. 140: Snimky lomové plochy, REM: a) 100%, b) 500 %
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4.10.4 Shrnuti experimentii na vzorcich FeAlI a FeAl Il

Tepelné nezpracovany nastiik FeAl I byl tvofen z 81,6 at.% Al a z 18,4 at.% Al
Nastiik vykazoval dobrou pfilnavost k substratu a vSe nasvédcuje tomu, ze byly pouzity
spravné parametry béhem nanaseni z hlediska struktury. Nicméné jediny problém tohoto
nastfiku byl ten, Zze mél byt plivodné nastiikan v poméru praskt Fe:Al 60:40 at.%. Zde by
mélo byt v budoucnu pro dalsi pfipadné nandseni doladény parametry ¢i zvoleno jiné zafizeni
pro piivadéni praski.

U nastrikl FeAl I tepelné zpracovanych se postupné s narGstajici teplotou tvortilo vétsi
mnozstvi port. Prvni velky narist porezity byl dosazen na teploté 550 °C, pfi¢emz zde doslo
ke vzniku prvnich intermetalickych fazi. S dalSim nartstem zihacich teplot vznikaly dalsi
intermetalické faze v podobé lamelarni smési, tuhého intermetalického roztoku. Intermetalika
na teplote 550 °C byla pravdépodobné Fe,Als. Na vysSich teplotach byla lameldrni smés
pravdépodobné tvotena smési fazi FeAl + FeAl, a tuhé roztoky pravdépodobné fazi FeAl.
Porezita ve vzorku dosahla svého vrcholu pfi teploté 600 °C. Na vyssSich teplotach je porezita
také enormni, ale jiz neni v takovém mnoZstvi jako v ptipad€ vzorku Zihaného na 600 °C.

Vzorkiim FeAl I zihanym na teplotach 600 °C, 700 °C a 750 °C byly na snimcich
zméteny mezilameladrni vzdalenosti u hrubé a jemné lameldrni smési. Tyto vzdéalenosti byly
mezi sebou navzijem porovnany a vyhodnoceny. Vysledek je takovy, ze se zvySujici se
teplotou, nariistaji hodnoty mezilamelarnich vzdalenosti jak pro hrubsi, tak i1 jemnéjsi
lamelarni smési.

Mikrotvrdost Castic zeleza u tepelné nezpracovaného vzorku FeAl I byla okolo
702,9 HV0,01, pro hlinik dosahovala mikrotvrdost hodnot pfiblizné¢ 62,7 HV0,01. Se
zvySujici teplotou ¢astice hliniku i Zeleza vykazovaly niz8i hodnoty mikrotvrdosti. Jakmile ale
vznikly intermetalické faze, hodnoty mikrotvrdosti téchto fazi dosahovaly hodnot okolo
1057 HVO0,01.

Tepelné nezpracovany vzorek FeAl I se porusoval oddélovanim hlinikovych castic
mezi splaty a oddélovanim Zeleznych castic od hlinikovych. Se zvySujici se teplotou se
objevovaly na lomovych plochéach $tépné fazetky a uplné vymizela dekoheze Zeleznych castic
od hlinikovych (T > 550 °C). Na téchto vysokych teplotach byly jiz vétSinou alesponi Zelezné
Castice trosku zreagovany s hlinikovymi ¢asticemi.

Nejzajimavéjsi teplotou je pravdépodobné teplota 650 °C, nebot’ na této teploté

Cv v

U vzorkl podrobenych dlouhodobé vydrzi probihala difize ve vétsi mitfe. Pti tomto
zpusobu zpracovani vzorkl jiz nebyly patrné vétsi rozdily mezi jemnéjsi a hrub¢jsi lamelarni
smési. V téchto vzorcich se vyskytovaly tuhé roztoky, lamelarni smési, faze vyloucené
v podobé sitovi a doslo k dal§imu nartstu porezity.

Vzorky, které byly ochlazeny do kapalného dusiku, vykazovaly odliSnou strukturu nez
vzorky pomalu dochlazené v peci. Jejich mikrostruktura byla velmi jemna a heterogenni. Po
celé ploSe vybrusu byly patrné malé oblasti tuhych rozotkli a lamalarnich smési, jez byly
rizné rozmisténé v sob& navzajem.

Béhem nizkoteplotniho Zihdni doSlo k poklesu mikrotvrdosti. Struktura nastiiku se
vicemén¢ propojila. Tato struktura méla rovnomérnéji rozmisténé pory. Oblasti jednotlivych
fazi se zvétsily a vzorek byl pravdépodobné tvofen fazemi FeAl + FeAl.

Nastiik FeAl II byl vyroben s rozdilnymi parametry nanaseni. Jeho sloZeni bylo
pciblizné stejné jako slozeni ndstfiku FeAl I. Tepeln€ zpracované vzorky nastfiku FeAl II
s desetihodinovou vydrzi mély nejvice ve struktufe vylouc¢enou fazi v podobé sitovi. Vzorek
byl pravdépodobné tvofen fazemi FeAl + FeAl,.
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4.11 Nastrik FeCu

4.11.1 Vzorek tepelné nezpracovany

Zhotoveny nastiik dosahoval tloustky 9 mm. Mikrostruktura tohoto vzorku je
zachycena na obr. 141 a obr. 142. Tmavsi Castice jsou Castice Zeleza a svétlé Castice jsou
médené Castice. Na snimku obr. 141 je patrné, Ze Castice médi vytvaieji spojitou matrici, ktera
dosahuje malé porezity. Tyto pory maji spiSe mensi rozméry a jsou rizné rozmistény pies
celou plochu néstfiku. Tvar pora se spiSe priblizuje ke sférickému tvaru. V zévislosti na
sméru nanaseni nastfiku jsou na obr. 141 b) a obr. 142 a) patrné pory nachazejici se mezi
zeleznymi a médénymi Céasticemi. V nastfiku nebyly pozorovany trhlinky a na rozhrani
nastiiku a substratu jsou pozorovatelné dobie ,,zapracované castice kovového prasku do
substratu. Na snimcich z rastrovaciho elektronového mikroskopu je zachycena rozsahla
deformace médénych castic. Nastiik vykazoval velmi dobrou pfilnavost k substratu. Z vyse
uveden¢ho vyplyva, Ze nastiik byl vyroben s vhodné zvolenymi parametry pro nandSeni.
Tento nastfik byl spolu se substrdtem po nastiikdni deformovén ve sméru piicném
i podélném. Samotné zpracovani tohoto nastiiku (obzvlasté fezani) bylo obtizné.

Struktura vzorku je slozena z 90,3 at.% Cu a 9,7 at.% Fe dle plo$né analyzy, viz obr.
143 a tab. 17. Toto zjisténi je v rozporu s pomérem, v jakém byl tento vzorek nastiikan. Méd’
se zelezem byla tehdy smichana v poméru Cu:Fe 50:50 at.%. Je tedy potieba vhodné navolit
dalsi parametry nanaSeni, aby k témto rozdilim dale nedochazelo. Lomova plocha vykazovala
béhem poruseni dekohezi Zeleznych ¢astic od médénych. Médéné Castice se oddélovaly od
sebe navzijem v mistech mezi splaty. Nalomu (obr. 144) jsou patrné stopy, které
pravdépodobné vznikly po dekohezi Zeleznych Eastic od médénych. Mikrotvrdost u tohoto
vzorku dosahovala hodnot pro médéné castice okolo 276 HV0,01 a pro Zelezné castice
pfiblizn¢ 837 HVO0,01.

a) b
Obr. 142: Snimky mikrostruktury nezpracovaného nastriku FeCu, REM: a) 500%, b) 1000 x
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ES

a)

Obr. 143: EDS mapping: a) zobrazeni analyzované plochy, b) vysledek analyzy: Fe — modra

barva, Cu — oranzova barva

Tab. 17: Prehled prvkii a jejich mnozstvi z provedené plosné analyzy

FeCu 0°C
Prvek At. %
Cu 90,3
Fe 9,7

Obr. 144: Snimky lomové plochy tepelné nezpracovaného nastiiku, REM: a) 100%, b) 500 %
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4.11.2 DSC vzorek —teplota 1150 °C, 2 piechody

U tohoto vzorku se stala zajimava véc. Ackoliv byl zcela roztaven, nestalo se, Ze by
stekl na dno keramického kelimku. Roztaveny kus nastfiku vytvofil zakulaceny povrch
a ulpél na sténdch kelimku. A to tak, Ze mezi timto zakulacenym povrchem a dnem kelimku
byla zachovana vétsi mezera. Vybrus tohoto vzorku mél uprostied velkou diru (200 pm).
Mezi jednotlivymi zrny byly vytvofené vétsi péry. Mensi pory se nachazely na rozhrani
zeleza a médi. Mikrostruktura byla tvoiena z Zeleznych Castic, jez byly rtizné rozmisténé
a shlukl¢ v médénych zrnech, viz obr. 145. Tyto zelezné Ccastice dosahovaly rozméri
okolo 20 um. V téchto Zeleznych zrnech byly dale vylouceny médeéné precipitaty, které mély
tendenci se shlukovat. M&déna zrna obsahovala velmi jemné precipitaty zeleza (<1 pum).
Mezi Zeleznymi Casticemi a médénymi precipitaty se nachazi oblast, ve které se Zelezné
precipitaty v médénych Casticich nevyskytuji.

Ptes rozhrani Castic médi a zeleza byla provedena linedrni analyza, kterd je na obr.
146. Tato analyza za¢ind v tuhém roztoku médi. Tuhy roztok ma slozeni 96 at.% Cu
a4 at.% Fe. V mistech, v nichZ doslo k analyzovani Zeleznych precipitatd, jsou na vysledku
linearni analyzy vidét ostré peaky. Mezi Zelezem a médénymi Casticemi je interakéni rozhrani
o velikosti zhruba 7 um. Zelezna &astice obsahuje piiblizné 10 at.% Cu. Z plosné analyzy
vyplynulo, Ze je tento vzorek tvoien z 95,1 at.% Cu a z 4,9 at.% Fe (tab. 18). Snimky plo$né
analyzy jsou na obr. 147. Navysledku plo$né analyzy je patrné, ze je zelezo rozmisténo
v médénych casticich rovnomérné. Z téchto snimk je také patrné, ze diftize probéhla v celém
objemu vzorku. DSC ktivka ohfevu a ochlazeni je pro prvni ptfeb¢h na 1150 °C déna na obr.
148. Jeji prubéh ukazuje déje, které ve vzorku behem ohtivani nastaly. Pocatecni rozkmit
ustalené. Vyrazny peak na DSC kiivee odpovidd vyrazné endotermni reakci, kterd je
pravdépodobné sloZena z jest¢ mensich endotermnich reakei. Tato endotermni reakce zacala
na T =1084 °C a skoncila na T =1095 °C. Teplota 1084 °C odpovida teploté taveni Cisté
médi. Teplota 1095 °C odpovida teploté peritektické reakce v systému Fe—Cu. Na kfivce je
ale pfed touto vyraznou endotermni reakci patrny mensi endotermni peak odpovidajici reakci,
jez probéhla na T =714 °C a skoncila na T =745 °C. Tento maly peak by mohl souviset
s rekrystalizacnimi pochody, které nastaly ve struktufe. Jiné mozné vysvétleni vzniku tohoto
peaku je to, Ze Zelezo z nastfiku dosahlo Curieho teploty a prodélalo zménu magnetismu.
Nicméné vzhledem k malému obsahu Zeleza je otazkou, jestli se tato Curieho teplota projevi.
Béhem ochlazovani dochazi k exotermni reakci (zelend barva). Tato exotermni reakce ziejmé
souvisi s tvorbou precipitatii. Dalsi snimek (viz obr. 149) je zaznamem DSC kiivek ohfati,
kdy byl stejny vzorek znovu podroben ohfati na teplotu 1150 °C a ochlazeni. Pribéh DSC
ktivky ohtati ma hladsi prib&h. Znovu doslo k vyrazné endotermni reakci. Zacatek této reakce
byl na T=1076 °C a konec na T =1094 °C. Kone¢na teplota opét odpovida peritektické
reakci.

Podle vysledka rentegové analyzy, je ve vzorku pfitomné Cisté Zelezo a Cista méd’.
Toto zelezo mé& podle rentgenové analyzy miizku FCC. Z tohoto vyplyva, Ze vzniklé
precipitaty jsou koherentni s médénymi casticemi.
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a) b)
Obr. 145: Snimky mikrostruktury DSC vzorku FeCu ohratého na 1150 °C, 2 piebéhy, REM:
a)500% a b) 1000 x
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Obr. 146: Linedrni analyza chemického sloZeni: a) zobrazeni analyzovaného mista,
b) vysledny graf

Obr. 147: EDS mapping: a) zobrazeni analyzované plochy, b) vysledek analyzy: Fe — modra
barva, Cu — oranzova barva
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Tab. 18: Prehled prvkii a jejich mnozstvi z provedené plosné analyzy

FeCu 1150°C 2x
Prvek At.%
Cu 95,1
Fe 4,9
FeCu "
P—— — — -—\ =
'|

Fumace Temperaiue (*C)

Obr. 148: DSC kiivka ohievu a ochlazeni FeCu, 1. prebéh
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Obr. 149:DSC krivka ohievu FeCu, 2. prebéh
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4.11.3 Vzorek Zihany na teploté 700 °C (2 hod.)

Struktura nastfiku je tvofena z Zeleznych Castic a médéné matrice, viz obr. 150.
V celém vzorku nedoSlo k Zadné vyrazné zméné, krom€ mirného narhstu porezity. Tato
porezita se nachdzela na rozhrani Zeleznych a médénych Castic a také po hranicich splatd.
V mensi mife byla zaznamenana v Zeleznych casticich. Z obr. 150 a) je ziejmé, ze se pory
vyskytuji na hranicich splatt, kde se pory nachézi viceméné pravidelné v jednom sméru (smér
nanaseni). Déle jsou na snimcich z elektronového mikroskopu zachycena dvojcata v médéné
matrici. Jelikoz méd’ ma kubickou mtizku, jsou splnény podminky pro tvorbu dvojcat prvniho
typu, ale také pro tvorbu slozenych dvojcat. Dvojcata v médéné matrici dosahuji vétSich
rozméru (n€¢kolik um), z ¢ehoz lze usuzovat, Ze jsou ristova a ze v médéné matrici dochézelo
k rekrystalizaci. Tento vzorek byl zahtat na teplotu 700 °C, na které jiZ mohlo dochézet
k difuzi médénych atomii. Tato teplota je dostatecnd pro rekrystalizaci médénych castic.
Samotny narlst porezity podporuje tvrzeni, Ze doSlo k prvnimu stradiu rekrystalizace —
k zotaveni struktury. Nejlépe pozorovana dvojc¢ata jsou na obr. 150 c).

Na obr. 151 je zachycena oblast, pies kterou byla provedena linearni analyza. Linedrni
analyza zacala v zelezné Castici a koncila v médéné Castici, ¢imz byla ziskana linedrni analyza
ptes rozhrani téchto dvou castic. Pribéh linearni analyzy ukazuje, Ze v oblasti Zelezné Castice
slozeni ziistalo zachovéno, tedy nedoslo k zadné vyrazné interakci, a tato Castice je tvorena
v podstaté cCistym zelezem. Prechod analyzy pifes rozhrani Zzelezné a médéné cCastice
nevykazuje vyraznou zménu v chemickém slozeni. Podle bodovych a plosnych analyz jsou
ve struktuie tepelné zpracovaného nastiiku zelezné Castice a médéna matrice, jeZ obsahuje
1 at.% Fe. Plo$na analyza ukazuje, ze vzorek byl tvotfen z 92,4 at.% Cu a ze 7,8 at.% Fe (viz
obr. 152, tab. 19). Okolo Zeleznych castic jsou viditelné oblasti, ve kterych je na vysledku
plosné analyzy vykresleno zelezo v médéné matrici, coz souhlasi s velmi malym mnozstvim
zeleza, které bylo naméfeno v médéné matrici. Detail mikrostruktury, na némz byla
provedena ploSné analyza, je na obr. 153.

Charakter lomu byl oproti pfedeSlému vzorku zménény a jeho morfologie je zachycena
obr. 154. Tento lom byl tvarny. Na snimku lze pozorovat jamkovitou morfologii. Ve spodni
¢asti jamek jsou viditelné malé ¢astecky, jeZ mohly pomoci k tvorb& lomu (tvorbou dutinky).
Tyto castecky maji velikost okolo 1 um a maji pravidelny tvar, ktery napovida tomu, Ze tyto
¢astice vznikly po hranicich ¢astic. U Zeleznych ¢astic dochazi k ¢astecnému oddelovani od
médéné matrice. Na lomové plose jsou viditelna zrna médi, kterd vznikla rekrystalizaci na této
teploté. Mikrotvdost Zeleznych castic byla 225 HV0,01 a pro médéné castice dosahovala
hodnoty 88 HVO0,01.
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Obr. 150: Snimky Zihaného ndstiiku FeCu na 700 °C, REM: a) 100%, b) 500% a c) 1000 %
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Obr. 151: Linedrni analyza chemického slozeni: a) zobrazeni analyzovaného mista,
b) vysledny graf
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b)
Obr. 152: EDS mapping: a) zobrazeni analyzované plochy, b) vysledek analzzy: Fe — modra
barva, Cu — oranzova barva

b)
Obr. 153: EDS mapping detailu mikrostruktury: a) zobrazeni analyzovaného detailu
mikrostruktury, b) vysledky analyzy: Fe — modrad barva, Cu — oranzova barva

Tab. 19: Prehled prvkii a jejich mnozstvi z provedené plosné analyzy

FeCu 700°C
Prvek At %

Cu 92,4

Fe 7,6

Obr. 154: Snimky lomové plochy vzorku FeCu zihaneho na 700 °C: a) 500% a b) 3000 %
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4.11.4 Vzorek Zihany na teploté 900 °C (2 hod.)

Mikrostruktura vzorku je zachycena na obr. 155 a obr. 156. Ve vzorku se nachézi
oproti predchazejicimu vzorku enormni nartst porezity. Pory vyskytujici se okolo castic
zeleza dosahuji vétsi velikosti nez u vzorku predesiého. Po celé plose vybrusu lze pozorovat
mensi a vetsi pory, Casto témet sférického tvaru. Na obr. 155 a), b) a obr. 156 c) si lze
povsSimnout, ze uspofadani trhlin v nastiiku je téméf usmérnéné, tj. vyskytuji se v jednom
sméru. Tento jev mohl vzniknout diky teplotnimu gradientu, protozZe tato ¢ast nastfiku v malé
hloubce pod povrchem mohla byt rychleji ohfata a rychleji ochlazena oproti zbylému kusu
materidlu. Timto mohlo dojit ke vzniku napéti, a tim padem i ke vzniku trhlin. Pro lepsi
zviditelnéni dvojcat byl potfizen snimek v polarizovaném svétle na svételném mikroskopu, viz
obr. 155 d). Ve struktufe jsou opét vytvorena dvojcata, ktera vznikla ve vétSim mnozstvi nez
v pfedchozim vzorku. Jejich velikost je pfiblizn¢ srovnatelna (nékolik pm). Na tomto snimku
jsou zachycena dvojcata vyskytujici pfes celou oblast zrna, coz spolu s jejich velikosti
potvrzuje piedchozi domnénku, ze se jedna o ristova dvojcata. Kromé zeleznych a médénych
¢astic se ve struktufe vyskytuji precipitaty medi a zeleza. V zeleznych cCasticich precipitovala
sekundarni méd’ a vytvaiela v nich shluky precipitatti. V médénych ¢asticich se vyskytovaly
Zelezné precipitaty.

Na rastrovacim elektronovém mikroskopu byla provedena linearni analyza ptes oblast
vyznacenou na obr. 157. Vysledek linearni analyzy je dédn na obr. 157. Linedrni analyza
probihala z oblasti Zelezné Castice do médéné matrice. Z této analyzy vyplyva, Ze v zelezné
¢astici je malé mnozstvi médi (4 at.% Cu). Na rozhrani Castic zelezo-méd’ nedoslo k zadné
zasadni interakci. Za rozhranim nésleduje matrice tvofena prevazné z médénych c¢astic
s malym mnozstvim Zeleza (také ptiblizn€ 3 at.% Fe). Dle plo$né analyzy ma struktura
slozeni 88,6 at.% Cu + 11,4 at.% Fe, viz obr. 158 a tab. 20. Detail mikrostruktury, pro ktery
byla provedena plo$né analyza, je na obr. 159.

Zobr. 160 a), b) a c) vyplyva, Ze charakter lomu je tvarny s jamkovitou morfologii,
nedoslo tedy ke zméné charakteru lomu. Na hranicich ¢astic opét vznikly ¢astice pravidelného
tvaru, které dosahuji velikosti okolo 1 pm a které 1ze nalézt ve spodnich ¢astech jamek. Velmi
zajimavou se ale jevi struktura, jeZ byla pozorovatelnd pouze na povrsich port, viz obr. 160
d) a e). Tuto strukturu 1ze dokonce vidét 1 pii zvétSeni 500% jako tomu je na obr. 160 b).
Vznikla struktura je vytvorena z past kuli¢ek. Tyto pasy se navic §iti z jedné ¢astice do druhé.
Vzdélenost mezi jednotlivymi pasy kulicek se pohybuje dle snimku obr. 160 e)
v rozmezi od 400 do 100 um. Samotné pasy kulicek maji tloustku od 150 do 350 um. Na obr.
160 f) jsou zachycené pasy kulicek, z nichz je patrno, Ze jednotlivé kuli€ky dosahuji velikosti
okolo 10 um. Na obr. 160 d) a e) je zaznamenana situace, pii které se tyto pasy §ifi ve tvaru
kruhti. Dal$i zajimavosti je usmémnéni jednotlivych past a jednotlivych kulicek jednim
smérem. V diskuzi budou diskutovany moznosti jejich vzniku. Mikrotvrdost Zeleznych Castic
byla 320 HV0,01 a m&dénych ¢astic 86 HVO0,01.
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o d)
Obr. 155: Snimky mikrostruktury vzorku Zihaného na 900 °C, SM: a) 25%, b) 100%, c) 500 x
a d) 1000 % + polarizované svétlo

Obr. 156: Snimky mikrostruktury vzorku Zihaného na 900 “C, REM: a) 100, b) 500% a
¢) 1000%
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Obr. 157: Linearni analyza chemického slozeni: a) zobrazeni analyzovaného mista,
b) vysledny graf

b)
Obr. 158: EDS mapping: a) zobrazeni analyzované plochy, b) vysledek analyzy: Fe — modra
barva, Cu — oranzova barva

b)
Obr. 159: EDS mapping detailu mikrostruktury: a) zobrazeni analyzovaného detailu,
b) vysledek analyzy: Fe — modrad barva, Cu — oranzova barva
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Tab. 20: Prehled prvkii a jejich mnozstvi z provedené plosné analyzy

FeCu 900°C
Prvek At.%

Cu 88,6

Fe 11,4

Obr. 160: Snimky lomové plochy, REM: a) 100%, b) 500%, ¢) 1000%, d) 10000%, e) 25000
a f) 50000 x
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4.11.5 Vzorek Zihany na teploté 1000 °C (2 hod.)

Ve struktufe vzorku zihaného na teploté 1000 °C se nachéazely Zelezné a médéné
Castice, viz obr. 161 a obr. 162. Rozhrani mezi témito Casticemi bylo zfetelné. Struktura
obsahovala vysoké mnozstvi razné velkych pért. Tyto pory se vyskytovaly v médénych a
zeleznych casticich a na jejich rozhranich. V zeleznych cCasticich se nachazely velikostné
nejmensi pory. Celkové doslo k mirnému nardstu porezity oproti predchozimu vzorku.
Na snimcich jsou zachycena pravdépodobné rastova dvojCata, kterd maji ptiblizné stejnou
velikost jako u predeslého vzorku. Tyto dvojcata sahaji od jedné hranice zrna ke druhé.
Na rastrovacim elektronovém mikroskopu byly zachyceny médéné precipitaty (sekundarni
méd’) uvnitt ¢astic zeleza, kde mély tendenci se shlukovat. V médénych ¢asticich se naopak
vyskytovaly malé precipitaty zeleza.

Linearni analyza (obr. 163) byla provedena z zelezné Castice, ve které byly
vyprecipitovany precipitaty, do médeéné Castice. Chemické slozeni v oblasti Zelezné Castice
bylo 95 at.% Fe a 5 at.% Cu. Linearni analyza v této ¢astici m¢la pfiblizn¢ konstantni sloZeni.
Na rozhrani Zelezné a médéné Castice dochazelo k pozvolnému prechodu chemického slozeni
na délce zhrubal um, takze lze predpokladat, ze tyto dvé Castice spolu mohly interagovat.
M¢édéna castice méla chemické slozeni piiblizné okolo 97 at.% Cu a 3 at.% Fe. Tato teplota
byla tedy dostatecnou pro difuizi. Na plosné analyze 1ze pozorovat difuzi zeleznych ¢astic do
okolnich médénych castic, viz obr. 164 a tab. 21. Oblasti médénych a zeleznych castic,
ve kterych je patrnd difuze, jsou velmi malé. Chemické slozeni tohoto vzorku bylo podle
plosné analyzy pfiblizné 90,4 at.% Cu a 9,6 at.% Fe.

Charakter lomové plochy zlstal nezménén. Lom probihal tvdrnym porusenim
s jamkovitou morfologii (obr. 165). V nékterych mistech lomu jsou usmyknuté okraje
médénych castic. Na dn¢ dulktl se na vice mistech vyskytuji malé ¢astice o rozmérech
pfiblizné 2 pm. Zelezné &astice mély mikrotvrdost okolo 340 HV0,01 a m&déné &astice okolo
99 HVO0,01.
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Obr. 161: Snimky nastiiku Zihaného na 1000 °C, SM: a) 200%, b) 500, Cc) 1000% a
d) 500 + polarizované svetlo
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Obr. 162: Snimky mikrostruktury vzorku Zihaného na 1000 °C, REM: a) 100%, b) 500% a
c) 3000 %
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Obr. 163: Linearni analyza chemického slozeni: a) zobrazeni analyzovaného mista,
b) vysledny graf

b)
Obr. 164: EDS mapping: a) zobrazeni analyzované plochy, b) vysledek analyzy: Fe — modra
barva, Cu — oranzova barva
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Tab. 21: Prehled prvkii a jejich mnozstvi z provedené plosné analyzy

FeCu 1000°C
Prvek At.%
Cu 90,4
Fe 9,6

Obr. 165: Snimky lomové plochy zihaného nastriku na 1000 °C, REM: a) 100%, b) 500 %

4.11.6 Vzorek Zihany na teploté 1100 °C (2 hod.)

V pribéhu Zihani prvniho vzorku doslo k jeho tplnému roztaveni. Vzorek se roztekl a
dokonale pfilnul k drzaku v peci. Pfevaznou ¢ast doby vydrze byl ale vzorek v peci fyzicky
pozorovatelny. Tento vzorek nebylo moZzné nésledné pozorovat a vyhodnocovat.

Jelikoz na této teploté dochazi k uplnému roztaveni vzorku, byl proveden experiment
jesté jednou s lepSim vybavenim — keramickym kelimkem. Vzorek byl vybrouSen na
pozadovany rozmér tohoto kelimku, umistén a uchycen na drzdk pomoci austenitické folie.
Po provedeni experimentu se zjistilo, ze vzorek se roztavil, pfilnul a dokonale zatekl do
austenitické folie. Nastfik pokryl cely obvod austenitické folie, kde dochéazelo k jejich
vzajemnému dotyku. Pfehledovy snimek vybrusu tohoto vzorku je na obr. 166 a), kde je
zachycena 1 jiZ zmiflovana austenitickd folie. B&hem pozorovani mikrostruktury nastiiku
svételnym mikroskopem, bylo mozné pozorovat piilnuti nastiiku po celé plose austenitické
folie, ve kterych dochazelo alespon k ¢astecnému kontaktu. Struktura byla bohata na Zelezné
precipitaity v médénych casticich (obr. 166 a obr. 167). Misty byly pozorovatelné mensi
oblasti médénych Ccastic, které se nachazely pfimo v Zeleznych Ccasticich. V Zeleznych
Casticich jsou také misty pozorovatelné precipitaty sekundarni médi, které maji tendenci se
shlukovat. Oblasti mezi Zeleznymi casticemi a médénymi casticemi, ve kterych nedoslo
vytvoteny okolo zeleznych ¢astic. Precipitaty spolu s t€émito oblastmi potvrzuji, Zze ve vzorku
probéhla difize. Zelezné &astice zde dosahuji okolo 20 um. Precipitaty maji velikost piiblizné
1 pum. Porezita ve struktufe neni nijak zvlast’ vyrazna. Po ploSe byly rozmistény mensi pory
priblizné sférického tvaru ve vétSim mnozstvi.

Linearni analyza byla provedena pies zeleznou ¢éstici do médénych castic. Vysledek
je zachycen na obr. 168. Zelezna Gastice méla v sobé piiblizné 8 at.% Cu. Rozhrani mezi
médeénou a Zeleznou Castici, ve kterém nejsou precipitaty, je velké okolo 6 um. Za timto
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rozhrani se nachazi oblast, kde jiz existuji médeéné Castice s zeleznymi precipitaty. Médené
¢astice maji v sob& zhruba 3 at. % Fe. Ostré peaky v linearni analyze znac¢i mista, ve kterych
doslo k pfechodu analyzy ptes precipitat Zeleza v médénych Easticich. Pro zjisténi ptiblizného
obsahu Zeleza a médi byla ud€lana ploSnd analyza, z niz vyplynulo, Ze zihany nastfik
obsahuje 57,7 at.% Cu a 42,3 at.% Fe, viz obr. 169 a tab. 22. Pti plo$né analyze byly oblasti
vyskytu médénych ¢éstic vybarveny oranzovou barvou a modrou barvou byly zaznaleny
zelezné castice. Plo$nd analyza néazorné ukazuje, kde vSude probéhla difuze prvki.
V médénych cCasticich jsou zakresleny Zelezné precipitaty. Na dal$im obr. 170 je déan detail
mikrostruktury, pro kterou byla provedena plo$na analyza.

Mikrostruktura médeénych castic s precipitaty dosahovala mikrotvrdosti 104 HVO0,01 a
u zeleznych ¢astic 412 HV0,01. Lomova plocha nebyla analyzovand na tomto vzorku, jelikoz
nebylo mozné rozlomit tak maly vzorek.

Obr. 166: Snimky vzorku zihaného na 1100 °C, SM: a) 25%, b) 200%, c) 500% a d) 1000 x
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Obr. 167: Snimky mikrostruktury vzorku zZihaného na 1100 °C, REM: a) 100%, b) 500%,
c) 5000%

Obr. 168: Linedrni analyza chemického slozeni: a) zobrazeni analyzovaného mista,
b) vysledny graf
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b)
Obr. 169: EDS mapping: a) zobrazeni analyzované plochy, b) vysledek analyzy: Fe — modra
barva, Cu — oranzova barva

b)
Obr. 170: EDS mapping detailu mikrostruktury: a) zobrazeni analyzovaného detailu,
b) vysledek analyzy: Fe — modrad barva, Cu — oranzova barva

Tab. 22: Prehled prvkii a jejich mnozstvi z provedené plosné analyzy

FeCu 1100°C

Prvek At %
Cu 57,7
Fe 423
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4.11.7 Vzorek Zihany na teploté 1000 °C (10hod.)

Mikrostruktura tohoto vzorku byla tvofend zeleznymi ¢asticemi, médénymi ¢asticemi a
precipitaty (obr. 171 a obr. 172). Tyto precipitaty se hlavné nachazely v médénych cCasticich a
vznikly z atomu zeleza. Nicméné dalsi ¢ast precipitatii se nachazela také v zeleznych casticich
a byla tvofena atomy meédi. Z tohoto faktu vyplyva, ze podminky, ve kterych byl proveden
experiment, byly dostatecné pro difuzi. Precipitity zeleza jsou vylouceny v médénych
¢asticich v obrovském mnozstvi. Oproti mikrostruktute vzorki Zihanych na nizsich teplotach
1ze pozorovat zhrubnuti Zeleznych precipitatti. Médéné precipitaty (sekundarni méd’) uvnitt
zeleznych cCastic maji tendenci se shlukovat. Ve struktufe médénych c¢astic jsou stéle
pozorovatelnd rustova dvojcata. Na snimcich jsou patrné oblasti okolo zeleznych ¢astic, jez
dosahuji velikosti okolo 5 um. V téchto oblastech nedochéazi k zadné precipitaci zeleznych
precipitati v médénych casticich. Na rozhrani Zeleznych a médénych ¢éstic vznikaly malé
pory. Porezita vzorku podrobeného delsi vydrzi méla ve své struktufe mensi mnoZzstvi port
oproti vzorku zihaného na stejné teploté, avsak s mensi délkou vydrze. Po celé plose vybrusu
vzorku se vyskytuji velmi malé pory, misty vétsi. VEtsi pory se vétSinou nachazely v urcitych
konkrétnich mistech. Mensi pory se mimo jiné nachazely uvniti zeleznych castic.

Lineéarni analyza byla provedena z Zelezné ¢astice do médénych ¢astic, viz obr. 173.
V Zelezné Castici bylo piiblizné 8 at.% Cu a v médénych casticich okolo 3 at.% Fe. Chemické
sloZeni oblasti, ptes kterou prochazela linearni analyza, bylo rovnomérné. Interakéni oblast
mezi médénymi Casticemi a zeleznou castici dosahovala velikosti pfiblizené¢ 10 um. Plosna
anlyza vybrané oblasti ukazala, Ze je nastiik v daném misté slozen z91,5at.% Cu a
z 8,5 at.% Fe (viz obr. 174 a tab. 23). Oranzovou barvou byla vyznacena mista vyskytu médi
a modrou barvou byly vybarveny Zelezné castice. Plosnd analyza detailu mikrostruktury
potvrzuje, Ze doslo k zhrubnuti zeleznych precipitatt (obr. 175).

Lomova plocha vykazuje znamky tvarného poruseni, coz je viditelné na obr. 176.
Mikrotvrdost tohoto vzorku byla pro oblasti médénych castic s precipitaty okolo 102 HVO0,01
a pro zelezné ¢astice okolo 260 HVO0,01.
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Obr. 171: Snimky mikrostruktury dlouhodobé Zihaného vzorku, SM: a) 500%, b) 1000 x
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Obr. 172: Snimky mikrostruktury dlouhodobé zZihaného ndstriku FeCu, REM: a) 100X,

b) 500 %

b)
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Obr. 173: Linedrni analyza chemického sloZzeni: a) zobrazeni analyzované plochy,

b) vysledny graf

b)
Obr. 174: EDS mapping: a) zobrazeni analyzované plochy, b) vysledek analyzy: Fe — modra
barva, Cu — oranzova barva
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Obr. 175: EDS mapping detailu mikrostruktury: a) zobrazeni analyzovaného detailu,
b) vysledek analyzy: Fe — modra barva, Cu — oranzova barva

Tab. 23: Prehled prvkii a jejich mnozstvi z provedené plosné analyzy

FeCu 1000°C (10 hod.)
Prvek At. %
Cu 91,5
Fe 8,5

Obr. 176: Snimky lomové plochy vzorku dlouhodobe zZthaného na 1000 °C, REM: a) 100X,
b) 500% a c) 1000 x
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4.11.8 Vzorek Zihany na teploté 1000 °C (10 hod.), 800 °C (2 hod.)

V mikrostruktfe vzorku jsou viditelné zelezné Castice, médeéné Castice, precipitaty a
pory (obr. 177 a obr. 178). Pory se vyskytuji na celé plose vzorku, pficemz ty nejveétsi se
nachazi na okraji vzorku. Jejich vznik mize souviset s velkymi teplotnimi gradienty, které
vyvolaly vétsi napéti v této oblasti. MenSi pory maji témei sféricky tvar, veétsi pory pak
b&hem svého riistu vytvari nepravidelné tvary. Na rozhrani Zelezné ¢astice a médénych castic
se vyskytuji nejmensi pory. Oproti vzorku, jenz byl Zihany na 1000 °C po dobu 10 hod.,
vykazuje tento vzorek enormni nartist porezity. Precipitity v médénych césticich jsou
vylouceny po celé plose vzorku. Misty jsou na snimcich ze svételného a elektronového
mikroskopu patrna rstovd dvojcata. Okolo Zeleznych cCastic je viditelnd oblast, v niz se
nenachdzi vyprecipitované Castice. V Zeleznych Casticich jsou vyprecipitované velmi malé
castice médi (sekundarni méd’), jez maji tendenci se uvnitit shlukovat. Celkové vSechny
precipitaty jsou hrubsi oproti predchozimu vzorku.

Provedend linearni analyza je na obr. 179. Zafatkem analyzovaného mista byla
zelezna cCastice. Déale byly analyzované castice médi. Podle pribchu linearni analyzy si lze
povSimnout riznych precipitati. V zelezné c¢astici jsou u chemického slozeni ostré peaky
podle toho, ve kterém misté doslo k analyze médénych precipitatd uvniti Zelezné Castice. Tato
Castice byla tvotfena z 95 at.% Fe a z 5 at.% Cu. Za rozhranim Zelezné a médéné Castice jsou
naopak analyzovany zelezné precipitaty v médénych ¢asticich. V této ¢asti se nachazi tuhy
roztok 097 at.% Cu a 3 at.% Fe. Oblast, pro kterou byla provedena plosna analyza, je
zobrazena na obr. 180. Oranzova barva oznacuje médéné Castice a modra barva naopak patii
zeleznym Casticim. Z této analyzy vyplynulo, Ze analyzovana oblast byla tvofena
2914 at.% Cu a z 8,6 at.% Fe. Vysledky z ploSné analyzy jsou na tab. 24. Plo$na analyza
byla také provedena pro detail mikrostruktury, viz obr. 181. Na ném lze snadno pozorovat, ve
kterych mistech se nachdzi Zelezo a méd’. Ze snimki je patrné, ze Zelezo je rovnomérné
rozmisténo mezi médénymi Casticemi. Médeéné precipitaty (sekundarni méd’) maji snahu se
shlukovat blizko okrajlim zeleznych ¢astic a dosahuji vétSich rozmérh nezZ Zelezné precipitaty
v médénych casticich.

Lomova plocha je zachycena na obr. 182. Na té€chto snimcich je viditelné vétsi
mnozstvi port. Vzorek se porusil tvarnym lomem v mistech, ve kterych byly ¢astice nastiiku
spojeny. Tento lom ma jamkovitou morfologii. Na lomové ploSe jsou viditelné Castice, které
maji riiznou velikost. Dle bodovych analyz se mtize pravdépodobn¢ jednat o oxidické Castice.
Nachazeji se témét vkazdé jamce a jsou dobfe pozorovatelné i na povrSich pord.
Mikrotvrdost pro médeéné Castice byla namétena okolo 95 HV0,01 a pro Zelezné Castice
299,6 HV0,01.
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c)
Obr. 177: Snimky vzorku FeCu vystaveného dlouhodobému a kratkodobému zihani, SM:
a) 200x, b) 500% a c¢) 1000 x

c)
Obr. 178: Snimky mikrostruktury vzorku dlouhodobé a kratkodobé zZihaného, REM: a) 500 %,
b) 1000 a c) 1000 x
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Obr. 179: Linedrni analyza chemického sloZeni: a) zobrazeni analyzovaného mista,
b) vysledny graf

Obr. 180: EDS mapping: a) zobrazeni analyzované plochy, b) vysledek analyzy: Fe — modra
barva, Cu — oranzova barva

b)
Obr. 181: EDS mapping detailu mikrostruktury: a) zobrazeni analyzované plochy,
b) vysledek analyzy: Fe — modra barva, Cu — oranzova barva
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Tab. 24: Prehled prvkii a jejich mnozstvi z provedené plosné analyzy

FeCu 1000°C (10hod.), 800°C (2 hod.)
Prvek At.%
Cu 91,4
Fe 8,6

Obr. 182: Snimky lomové plochy: a) 100%, b) 500%, ¢) 1000x a d) 1500 %
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4.11.9 Shrnuti experimentii na vzorcich FeCu

Struktura tepelné nezpracovaného néstiiku byla tvofena casticemi zeleza a médi. Tento
nastiik nemél v sob& vneseny Zadné trhliny ani mikrotrhliny. Céstice nastiiku jsou dobie
zapracovany do substratu a vykazuji dobrou pfilnavost. Lomova plocha néstfiku vznikla
dekohezi Zeleza od médénych castic a odd€lovanim médénych ¢astic mezi jednotlivymi
splaty. Matrice vzorku byla v podstaté tvofena médénymi casticemi. Nasttik byl vytvotren dle
analyzy zrastrovaciho elektronového mikroskopu tvofen z 90,3 at.% Cu a z 9,7 at.% Fe.
Bohuzel toto slozeni se vyrazné liSilo od toho, v jakém poméru byly plvodné prasky
smichany. Jelikoz z mikrostruktury vyplyva, ze vSechny jiné parametry byly v poradku, je
nutné, aby bylo pro dal$i nanaseni smési téchto dvou prasku doladéné podavani prasku.

Na teplot¢ 700 °C se v mikrostruktute vyskytovaly zelezné a médéné ¢astice. Dale jsou
v mikrostruktute také dvojCata, kterd souvisi s rekrystalizaci néstfiku. Difuze probéhla ve
velmi malé mife (1 at.% Fe v médéné matrici). Na této teploté doSlo k vyrazné zmeéné
lomovych ploch. Vzorek se poruSoval tvarné a mél jamkovitou morfologii. Charakter lomu
zustal zachovan i pro vyssi teploty. Pouze u vzorki podrobenych dlouhym vydrzim nastal
tvarny lom v mens§im rozsahu, protoze souvislé oblasti néstfiku dosahovaly malych rozméra.
Mikrotvrdost Castic zeleza a médi méla klesajici tendenci az do teploty 900 °C. Na vyssich
teplotach byla mikrotvrdost médénych castic mirn€é vyssi, coz mohlo souviset s precipitaci
zeleznych ¢astic. Mikrotvrdost Zeleznych ¢astic méla stale klesajici tendenci.

Na teplot¢ 900 °C a vyssi se vyskytovaly v mikrostruktuie vzdy zelezné castice,
medéné Castice a precipitity. V médéné matrici jsou pozorovatelnd ristova dvojcata, jez
patrn¢ souvisi s rekrystalizaénimi pochody. S nartstajici teplotou dochdzelo k hrubnuti
precipitatl. S vyssi teplotou i narGistalo mnozstvi porti. Na téchto teplotach byla vyloucena
sekundarni méd’ v Zeleznych Casticich a Zelezné precipitity v médénych cEasticich.
Na vzorcich zihanych na vyssi teploty nez 1000 °C a u vzorku s desetihodinovou vydrzi doslo
ke vzniku oblasti okolo Zeleznych Castic, které nemély zadné precipitaty. Pravdépodobné je
toto chovani spojeno s difizni reakci v pevné fazi. Zelezné atomy se v této oblasti pfipojily
bud’ k zelezné cCastici, anebo k precipitditim uvniti médénych ¢astic. Pokud by doslo
k lokélnimu nataventi, §lo by v tomto pfipad¢ uvazovat nésledek peritektické reakce.
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4.12 Nastrik FeNi

4.12.1 Vzorek tepelné nezpracovany

Nastiik FeNi mél tloustku okolo 5 mm a ze vSech tii néstfiki (FeAl, FeCu a FeNi)
pouzitych v experimentalni C¢asti byl nejmen$i. Povrch celého nastfiku byl znacné
nerovnomérny a spise ukazoval na Spatné depozi¢ni vlastnosti téchto dvou praskt pti danych
parametrech nanaSeni. Piehledovy snimek FeNi je na obr. 183. Na snimcich obr. 184 a obr.
185 lze pozorovat znacny vyskyt trhlin ve struktufe nastfiku. Nékteré trhliny dosahuji
velikosti 1 pfes 200 um. Pavod téchto trhlin mize souviset s pouzitim nevhodnych parametri
b&hem nanaseni nasttiku. Nastiik je nesoudrzny. Z tohoto diivodu bylo ztizeno fezani nastiiku
a dalsi zpracovani, jelikoz stacilo mensi sily a nastiik se porusil, praskl a drolil se. Pokud by
mél vzniknout dal$i nastfik z téchto dvou materiald, je nutné zvolit jiné parametry nanaseni
tak, aby bylo dosazeno soudrZnosti a kompaktnosti celého nastfiku. Struktura je tvofena
z &astic Zeleza a niklu. Zelezné &astice jsou na snimcich tmavou barvou a niklové &stice
svétlou barvou, viz obr. 185. Castice Zeleza jsou vétsinou rovnomémné rozmistény
ve struktuie. Matrice nastiiku je tvofena z niklovych castic, jez jsou velmi deformované (viz
obr. 185). Na rozhrani substrat—ndstiik jsou nanesené cCastice dobfe ,,zapracované“ do
substratu, 1ze tedy predpokladat dobrou soudrznost nastfiku na tomto rozhrani.

Provedend ploSna analyza odhalila, ze mikrostruktura tohoto vzorku je tvofena

2 95,2 at.% Ni a ze 4,8 at.% Fe (obr. 186, tab. 25). Prasky niklu a zeleza ale byly smichany
v poméru Ni:Fe 60:40 at.%. Tato zména souvisi s jiZ zminénymi Spatné zvolenymi parametry
nanaseni téchto dvou praska.
v podstaté mista, kde se nachdzely trhliny a ve kterych nebyly castice nastfiku v kontaktu.
V mistech, kde se vyskytovalo spojeni jednotlivych astic praskd, probihal lom pievazné
odd¢lovanim ¢astic (viz obr. 187 b)). Mikrotvrdost niklovych castic byla 349 HV0,01 a
Zeleznych ¢astic 809
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Obr. 184: Snimky nastriku FeNi, SM: a) 100%, b) 500 x
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a) .
Obr. 185: Snimky tepelné nezpracovaného nastriku FeNi, REM: a) 100%, b) 500 %

T b baege 1 1A | 1

a) | b)
Obr. 186: EDS mapping: a) zobrazeni analyzované plochy, b) vysledek analyzy: Fe — modra
barva, Ni — zluta barva

Tab. 25: Prehled prvkii a jejich mnozstvi z provedené plosné analyzy

FeNi 0°C
Prvek At. %
Ni 95,2
Fe 4,8

. ) YR
Obr. 187: Snimky lomoveé plochy teplené nezpracovaného nastiiku, REM: a) 100%, b) 500 %
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4.12.2 DSC vzorek — teplota 700 °C

Ve struktufe se nachazeji zelezné Castice, jez jsou obklopené Casticemi niklu (viz obr.
188). Tyto Castice Zeleza maji jasné rozliSitelné rozhrani. Ve vzorku se vyskytuje mnoho
malych port a mensi mnozstvi trhlinek. Pory se nachazeji na rozhranich splati, okolo a uvnitt
zeleznych &astic. Castice niklu maji ve své struktufe dvojcata. Z plosné analyzy vyplyva, Ze
vzorek ma slozeni 0 94,7 at.% Ni a o0 5,3 at.% Fe, viz obr. 189 a tab. 26. DSC kiivka ohfevu
je zaznamenana na obr. 190. Tato kiivka nevykazuje Zadné exotermni ani endotermni reakce.
Lze tedy konstatovat, Ze ve vzorku nedochazi k zaddné vyrazné reakci. Na DSC kiivce je
zaznamenana zména magnetismu v nastfiku FeNi. Curieho teplota byla pro tento vzorek
T =351 °C. Pro ¢isty nikl je Curieho teplotana T =357 °C.

Rentgenové analyza dokéazala zméfit v tomto vzorku pouze nikl. Tento vysledek mohl
byt ovlivnén malym obsahem Zeleznych ¢astic ve struktuie.

a)
Obr. 188: Snimky mikrostruktury DSC vzorku FeNi ohidtého na 700 °C: a) 101 %, b) 500

D.thes > mx 2

a) )
Obr. 189: EDS mapping: a) zobrazeni analyzované plochy, b) vysledek analyzy: Fe — modra
barva, Ni — Zluta barva

Tab. 26: Prehled prvkii a jejich mnozstvi z provedené plosné analyzy

FeNi 700°C
Prvek At.%

Ni 94,7

Fe 5,03
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Obr. 190: DSC krivka ohievu

4.12.3 DSC vzorek — teplota 1150 °C

Mikrostruktura vzorku je tvofena pifevazné homogenni strukturou. Tato teplota jiz byla
dostatecnd pro uskutecnéni difuze. Atomy castic Zeleza difundovaly do niklové matrice.
Na mistech, kde se dfive nachazely, jsou nyni pdry. Nachazi se zde vétSi porezita nez
v pfedeslém vzorku. Dvoj€ata vznikla téméf po celé ploSe vzorku. Na obr. 191 jsou patrna
zrna tuhého roztoku. Chemické slozeni vzorku je dle plosné analyzy 95,8 at.% Ni a
4,2 at.%Fe. Plo$na analyza je na obr. 192.

Obr. 191: Snimky DSC vzorku ohratého na 1150 °C, REM: a) 500% a b) 1000 %

1% Lt Smacw &

-

a) b)
Obr. 192: EDS mapping: a) zobrazeni analyzované plochy, b) vysledek analyzy: Fe — modra
barva, Ni — zluta barva
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4.12.4 Vzorek Zihany na teploté 500 °C (2 hod.)

Jiz pfi prvnim pohledu na mikrostrukturu tohoto vzorku je jasné, ze ubylo mnozstvi
trhlin (obr. 193 a obr. 194). Struktura se postupné ,,zaceluje a homogenizuje. Nachazi se v ni
Castice zeleza a Castice niklu. Poéry se nachdzeji v mensim mnozstvi v zeleznych casticich,
poté na rozhrani Zeleznych a niklovych ¢astic a dale na hranicich splati mezi niklovymi
casticemi. V niklové matrici vznikla riistova dvojcata, kterd byla zachycena pro zvyraznéni na
svételném mikroskopu pomoci polarizovaného svéta (obr. 193 c)).

Ze snimkd mikrostruktury a linedrni analyzy vyplyva, ze pfi této teploté nedoslo
k difuzi na vétsi vzdalenost od Zeleznych ¢astic. Linearni analyza (obr. 195) zacala v zelezné
Castici a pokraCovala do ¢astice niklu. Chemické slozeni se na rozhrani téchto dvou ¢astic
postupné meénilo, piicemz vznikl v malé oblasti tuhy roztok o slozeni 85 at.% Fe a 15 at.% Ni.
Toto slozeni odpovida v diagramu oblasti fazi Fe + FeNis. Za timto tuhym roztokem
v chemickém slozeni postupné zacal prevazovat nikl az do 100 at.%. Z ploSné analyzy
vyplynulo, ze mikrostruktura je tvoiena z 93,5 at.%Ni a ze 6,5 at.% Fe (tab. 27). Snimky
z provedené plosné analyzy jsou na obr. 196. Na vysledcich z plo$né analyzy je v niklovych
casticich zaznaCen i vyskyt Zzeleza. To muze byt zpisobeno interakéni oblasti primarniho
svazku elektroni a hmoty materidli anebo kontaminaci povrchu béhem ptipravy
metalografického vzorku.

Lomové plochy byly zachyceny na obr. 197. Charakter lomu se vicemén¢ nezménil.
Béhem porusovani vzorku se oddélovaly zelezné Castice od niklové matrice a misty dochazelo
ke St€épnému lomu. Déle je patrné, ze se Castice zacinaji vice spojovat neZ, jak tomu bylo
u ¢astic vzorku tepelné nezpracovaného. Mikrotvrdost pro Zelezné Castice byla naméfena
okolo 385 HVO0,01 a pro niklové ¢astice ptiblizn¢ 153 HVO0,01.
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Obr. 193: Snimky vzorku zihaného na 500 °C, SM: a) 200, b) 500 x,
c) 500% + polarizované svétlo
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a) b)
Obr. 194: Snimky vzorku FeNi zihaného na 500 °C, REM: a) 100% a b) 500 %
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Obr. 195: Linearni analyza chemického slozeni: a) zobrazeni analyzovaného mista,
b) vysledny graf

b)
Obr. 196: EDS mapping: a) zobrazeni analyzované plochy, b) vysledek analyzy: Fe — modra
barva, Ni — zluta barva
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Tab. 27: Prehled prvkii a jejich mnozstvi z provedené plosné analyzy

FeNi 500°C
Prvek At.%

Ni 93,5

Fe 6.5

Obr. 197: Snimky lomové plochy tepelné zpracovaného nastriku na 500 °C: a) 100 %,
b) 500 x

4.12.5 Vzorek Zihany na teploté 700 °C (2 hod.)

Ve struktufe se vyskytovaly Castice Zeleza a Castice niklu (viz obr. 198 a obr. 199),
které nevykazuji ostré rozhrani mezi sebou navzdjem. Diky vyssi teplot¢ a snimkim
mikrostruktury je patrné, ze doslo k difizi ve vétsi mife. Céstice Zeleza jsou tedy rozpoustény
do niklové matrice. Kromé téchto ¢astic se v mikrostruktute nachazi tuhé roztoky, jez vytvari
izolované oblasti mezi niklovymi casticemi. Tyto tuhé roztoky nejsou na fotkach pftili§
vyrazné a je nutné bliz$i prozkoumani. Po ploSe celého vzorku doslo k zaceleni nékterych
trhlin. Dvoj€ata, kterd vznikla, byla vétsi oproti predchozimu vzorku a jsou zachycena na obr.
198 ¢) v polarizovaném svétle. Porezita je vétsi nez u piedchoziho vzorku a vyskytuje se po
okrajich zeleza a po hranicich splati niklovych c¢éstic. Celkové vétsi porezita ve struktufe
muze souviset s vétsi mirou difize oproti predchozimu vzorku. Okraje zeleza, jeZ jsou
rozpoustény do niklovych ¢astic, maji velké mnozstvi mensich pora témét po celé jejich plose
a hlavné v mistech, kde se pfedtim nachazelo rozhrani Zelezo—nikl. Ptiklad difuze zelezné
castice obklopené niklovymi casticemi je na obr. 199. V tomto piipadé se ziejmé jedna
o Kirkendallovu porézitu.

Linedrni analyza byla provedena pro piechod mezi Zeleznou a médénou Castici.
Chemickeé slozeni vychéazi ze 100 at.% Fe a postupné se snizuje, v zavislosti na chemickém
sloZzeni danych tuhych roztokt. Nejprve se snizuje na hodnotu pftiblizn€ 85 at.% Fe, pak se
nahle zvysi na hodnotu okolo 92 at.% Fe. Za touto Casti tuhého roztoku bohatého na Zelezo
dochazi ke skokové zméné chemického sloZeni na hodnotu 70 at.% Fe a poté na hodnotu
60 at.% Fe. Za touto hodnotou dochazi k dal§imu prudkému nértstu v chemickém slozeni, a
to na 70 at.% Fe. Po tomto poslednim skoku se chemické sloZeni pozvolna a postupné méni
az do 100 at.% Ni. Linearni analyza byla provedena pies tuhé rozotoky, které se od sebe liSily
mnozstvim zeleza. Tyto tuhé roztoky by pravdépodobné mély byt fazi FeNis. Vysledky
plosné analyzy naznacuji, ze struktura vzorku je tvofena 94,7 at.% Ni a 5,3 at.% Fe (tab. 28).
Plosna analyza je zndzornéna na obr. 201. Vysledky bodovych analyz odhalily, ze Zelezné
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Castice obsahovaly okolo 0,5 at.% Ni. Dalsi bodové analyzy byly provedeny pro tuhy roztok,
ktery mél slozeni o 74 at.% Fe a 26 at.% Ni. Toto slozeni odpovida fdzi FeNi, ktera
pravdépodobné vznikla v nastfiku.

Morfologie lomové plochy se zcela zménila. Na snimcich je patrné velké mnozstvi
lomovych ploch mezi ¢asticemi, jez se dokdzaly spojit dohromady (obr. 202). Charakter lomu
je smiSeny. V nékterych mistech dochézi k oddéleni zeleznych ¢astic od zbytku matrice a ke
Stépnému lomu. Oblasti, které byly souvislé, se poruSovaly tvarnym zplsobem, pticemz
vznikla jemna jamkova morfologie s velmi malymi dutinkami. Zelezné &astice dosahovaly
mikrotvrdosti okolo 304 HV0,01 a médéné Castice okolo 136 HVO0,01.

Obr. 198: Snimky mikrostruktury vzorku zihaného na 700 °C, SM: a)200 %,
b) 500 % + polarizované svétlo

Obr. 199: Snimek detailu mikrostrukiury, REM: 2500
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Obr. 200: Linearni analyza chemického slozeni: a) zobrazeni analyzovaného mista,

b) vysledny graf

Obr. 201: EDS mapping: a) zobrazeni analyzované plochy, b) vysledek analyzy: Fe — modra

barva, Ni — zZluta barva

Tab. 28: Prehled prvkii a jejich mnozstvi z provedené plosné analyzy

FeNi 700°C
Prvek At.%

Ni 94,7

Fe 5,3
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x )
Obr. 202: Snimky lomové plochy tepelné zpracovaného ndstriku na 700 °C, REM: a) 100% ,
b) 500 %

4.12.6 Vzorek Zihany na teploté 700°C (10 hod.)

Struktura vzorku Zihaného na delSi vydrzi je na prvni pohled odliSnd od tepelné
nezpracovatelného vzorku (obr. 203). Je zde viditelnd zména v celistvosti nastiiku. Doslo
k zaceleni témét vSech trhlin a mikrotrhlin. Zaceleni tak obrovského poctu trhlin nebylo
dosazeno zihanim ndastiiku na stejné teploté s niz§i dobou vydrze (2 hodiny). S vyssi vydrzi
jsou Zelezné Castice mnohem vice rozpusStény do matrice nastfiku, coz naznacuje, Ze doslo
k diftzi v tuhém roztoku. Po ploSe celého vybrusu jsou velmi malé pory, které jsou ve
struktufe rizné¢ umistény. Nachazeji se pfednostné na hranicich mezi jednotlivymi splaty, na
hranicich zeleznych a niklovych castic a v oblastech, ve kterych jiz doslo k rozpusténi
zeleznych castic. Pory vyskytujici se na hranicich niklovych a Zeleznych ¢astic a v oblasti
zeleznych castic jsou pravdépodobné zpisobeny Kirkendallovou porezitou. Dale se
v nékterych mistech nastfiku vyskytuji rozmérové vétsi pory. Ty ale nejsou ve struktufe
obsazeny ve vét§im mnozstvi. Mikrostruktura vzorku je tvofena z niklovych a z vice ¢i méné
rozpuSténych zeleznych castic. V nerozpusténych casticich Zeleza vznikly tuhé roztoky.
Ve struktute nikovych ¢astic jsou stale pozorovatelna riistova dvojcata.

Linearni analyza byla provedena na rozhrani Zelezné ¢astice s niklovymi ¢asticemi, viz
obr. 204. Na tomto rozhrani jsou patrné pory, piicemz zde chemické slozeni neni vyrovnané.
Rozdil mezi sloZzenim je aZ o 10 at.%. Postupnym pfechodem do niklovych ¢astic se chemické
slozeni vyrovnava a s rostouci vzdalenosti od rozhrani dochazi k nardstu niklu a poklesu
zeleza. Tento pokles je pozvolny a v této analyzované oblasti pravdépodobné vznikly faze
Fe + FeNis. V urcité¢ vzdalenosti od zelezné Castice je struktura vzorku tvofena pouze
niklovymi ¢asticemi. Atomy Zeleza nemohly dale difundovat. Na obr. 205 je zachycena
plo$na analyza. Analyzovana oblast vzorku je tvofena z 95 at.% Ni a z 5 at.% Fe (tab. 29).
Castice niklu maji zluté zabarveni a &astice Zeleza maji modré zabarveni. Dalsi snimky
ukazuji ploSnou analyzu na detailu miktrostruktury vzorku (obr. 206). Na vysledku této
analyzy je viditelné, do jaké vzdalenosti difundovalo Zelezo v niklovych ¢asticich a také to,
v jakych mistech dochézelo k diftizi. Prednostni mista difize byla po hranicich splatii a po
z 8 at.% Ni. Analyzovany tuhy roztok pomoci bodové analyzy obsahoval 70 at.% Ni a
30 at.% Fe, coz odpovida piiblizné tazi FeNis.

Lomova plocha vykazovala hlavné tvarné poruseni, viz obr. 207. Niklové Castice byly
soudrzné. VSechny castice zreagovaly, takZe doSlo ke spojeni celého nésttiku. Nastiik byl
oslaben v mistech, vnichz se nachdzely dutinky (pory). Nejmensi soudrznost byla
v zeleznych Casticich a po hranicich splati. Mikrostruktura vzorku dosahovala mikrotvrdosti
okolo 165 HVO0,01.
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c)
Obr. 203: Snimky mikrostruktury dlouhodobé Zihaného vzorku na 700 °C: a) 100%, b) 500X,
¢)id) 1000 x

a)
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Obr. 204: Linedarni analyza chemického slozeni: a) zobrazeni analyzovaného mista,
b) vysledny graf
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a) b)
Obr. 205: EDS mapping: a) zobrazeni analyzované plochy, b) vysledek analyzy: Fe — modra
barva, Ni — Zluta barva

a) b)
Obr. 206: EDS mapping detailu mikrostruktury: a) zobrazeni analyzovaného detailu,
b) vysledek analyzy: Fe — modra barva, Ni — Zluta barva

Tab. 29: Prehled prvkii a jejich mnozstvi z provedené plosné analyzy

FeNi 700°C (10 hod.)
Prvek At.%
Ni 95,0
Fe 5,0

) 7
Obr. 207: Snimky lomové plochy, REM: a) 100x, b) 500 x
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4.12.7 Shrnuti experimentii na vzorcich FeNi

Tepelné nezpracovany nasttik vykazoval $patné depozic¢ni vlastnosti. Samotny néstiik
byl tvofen ¢asticemi Zeleza a niklu. Ve své struktufe mél vnesené obrovské mnozstvi trhlin a
mikrotrhlin. Z tohoto diivodu se choval nesoudrzné a pfi pouziti malé sily praskal a drolil se.
Nicméné rozhrani substrat—nastiik vykazovalo dobie ,,zapracované* Castice. Plosna analyza
odhalila, ze je nastfik tvofen z 95,2 at.% Ni a z 4,8 at.% Fe. Tento fakt je v rozporu s tim, ze
pocatecni smes téchto dvou praska byla namichana v poméru 60:40 at% Ni:Fe. Z téchto vSech
skutecnosti vyplyva, ze byly béhem nanaseni nastiiku pouzity Spatné parametry. Pro budouci
nanaseni by se mély tyto parametry zménit a zlepSit. Vzorek se poruSoval oddélovanim
zeleznych ¢astic od niklovych a oddé€lovanim niklovych Castic mezi splaty. Mikrotvrdost
zeleznych castic byla 809 HV 0,01 a niklovych ¢astic 349 HV 0,01.

Prvni teplota Zihdni byla 500 °C. Zéasadni rozdil oproti mikrostruktuie nezpracované¢ho
vzorku spocival v menSim mnozstvi trhlin a mikrotrhlin. Ve struktuie se nachazely zelezné a
niklové cCastice spolu s ristovymi dvojCaty v niklovych casticich. Podle analyz nedoslo
k diftizi v méfitelném mnozstvi. Charakter lomu zustal vétSinou zachovan a misty dochazelo
ke sté¢pnému lomu a k odd€lovani Zeleznych ¢&astic od niklovych. Mikrotvrdost vyrazné
poklesla, a to témé&f o polovinu své piivodni hodnoty. Zelezné &astice vykazovaly hodnoty
mikrotvrdosti okolo 385 HVO0,01 a niklové ¢astice okolo 153 HVO0,01.

Na teploté 700 °C doslo k diftizi. V mikrostruktute se nachdzely faze FeNis, Zelezné a
niklové ¢astice. V niklovych ¢&asticich byly pozorovatelné ristova dvojcata. Na rozhrani
zeleznych a niklovych castic je patrna Kirkendallova porezita. Mnozstvi mikrotrhlin a trhlin
bylo opét mensi. Doslo ke zméné lomu. Vzorek se nyni poruSoval smiSenym lomem.
Dochazelo ke tvarnému poruseni, S$t€épnému lomu a k oddélovani zeleznych ¢&astic od
niklovych. Mikrotvrdost opét poklesla.

S delsi vydrzi na teplot¢ 700 °C doSlo k téméf uplnému zaceleni mikrostruktury.
V nastiiku se jiZ nenachdzelo vyznamné mnoZstvi trhlin a mikrotrhlin. Struktura nésttiku byla
tvofena nerozpusSténymi zbytky Zeleznych castic, niklovymi ¢asticemi a tuhymi roztoky.
Témito tuhymi roztoky byla pravdépodobné faze FeNis. I v tomto vzorku byla pozorovatelna
rustova dvojcata. Mezi zeleznymi ¢asticemi a niklovymi ¢asticemi se nachazi Kirkendallova
porezita. Charakter lomu se ivtomto piipadé¢ zmeénil. Cely vzorek se poruSoval tvarnym
zpusobem. Hodnota mikrotvrdosti byla namétena pouze pro matrici okolo 165 HVO0,01.
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5 DISKUZE VYSLEDKU

V této diplomové praci byly provedeny experimenty na tfech bindrnich systémech
kovovych praska. Tyto prasky byly pofizeny metodou cold spray, kterd neni v praxi stale
obvykla. Jednotlivé diagramy se od sebe diametralné lisily, takZze byly ziskdny riizné odezvy
nastfikl na zihani. V soucasné dobé se uvazuje pouziti tepelné¢ zpracovanych nastiiki (FeAl,
FeCu a FeNi) pro katalytické ucely.

Experimentalni ¢ast byla v oblasti mechanickych vlastnosti omezena pouze na méfeni
mikrotvrdosti. A to z divodu malé velikosti vzorkl. Samotné méteni mohlo byt ovlivnéno
velkou porezitou, nesoudrznosti, velikostmi jednotlivych castic (napt. Fe v Cu) a hlavné i
nutnosti pouzit nizké zatézovaci sily. Tyto nizké zatézovaci sily neumoznovaly ziskat
dostateén¢ velky vtisk pro nasledné presné zméteni. Dale se vzhledové hodnotila lomova
plocha. Pro hodnoceni vzniklych fazi bylo pouzito rastrovaciho elektronového mikroskopu
pro pofizeni bodovych, plo$nych a linearnich analyz. Zpfesiiujici udaje o fazich pfinesla
fazova difrakéni analyza rentgenovym zafenim. Pro pocate¢ni vyhodnoceni mikrostruktury
vzorkl nastfikl bylo pouzito DSC analyzy.

5.1 FeAl

Prvni systém byl FeAl. Cely diagram je charakterizovan tim, Ze se v ném vyskytuje
peritekticka reakce, nékolik kongruentnich rozpadl a jeden inkongruentni. Diagram FeAl je
zajimavy mnozstvim intermetalickych fazi, které v ném existuji. Néktera intermetalika maji
dokonce usporadanou strukturu na dlouhou vzdalenost.

Tepelné nezpracovany nastfik FeAl I byl nanesen z Zelezného a hlinikového prasku,
ktery byl piivodné smichan v poméru Fe:Al 60:40 at.%. Do struktury nebyly vneseny Zadné
trhliny ¢1 mikrotrhliny a ¢astice byly dobfe spojeny. Na rozhrani substrat—nastiik mély Castice
dobrou pfilnavost a byly dobfe zapracovany do substratu. Odstranéni substratu bylo proto
naro¢né. Porezita byla mala. Pfi porusovani dochdzelo k oddélovani Zeleznych castic od
hlinikovych a k oddélovani hlinikovych ¢astic mezi splaty.

Na teplot¢ 550 °C wvznikly prvni intermetalické faze. Tato intermetalika byla
pravdépodobné faze Fe,Als. Pti vyssich teplotach doslo ke vzniku lamelarni struktury, tuhych
roztokli a faze vyloucené v podobé sitovi. Pravdépodobné se jednd o faze FeAl a FeAl,.
S nartstajici teplotou do 600 °C, se mnozstvi pora zvétSovalo. Na této teploté byla porezita
nejvetsi. Za vyssich teplot ale také vznikalo ve struktuie vyznamné mnozZstvi pori, pfi¢emzZ na
teploté¢ 700 °C doSlo kjejich poklesu a na vyssi teploté opét k jejich naristu. Porezita
zihanych nasttikt miiZze souviset s Kirkendallovou porezitou.

Mikrotvrdost nanesenych Zeleznych c¢astic byla pfiblizn¢ 703 HVO0,01. Hlinikové
Castice dosahovaly mikrotvrdosti okolo 63 HV0,01. Na teplot¢ 550 °C doSlo k poklesu
mikrotvrdosti az o polovinu. Hlinikové Castice mély na této teplot¢ 33 HVO0,01 a Zelezné
¢astice mely okolo 316 HV0,01. Tepeln€ nezpracovany nastiik je pravdépodobné deformacné
zpevnén, nebot’ v pribéhu nandseni dochdzi k silné¢ deformaci Castic. Tento pokles miize
souviset s rekrystalizacnimi pochody ve struktuie a se zotavenim struktury, kdy dochézi
ke zménam distribuce dislokaci a k vymizeni elastickych napéti.

Vzniklé intermetalické faze vykazovaly na teplot¢ 550 °C velmi vyraznou
mikrotvrdost, a to zhruba 1193 HVO0,01. Mikrotvrdost matrice vzorkd na teplotach vyssich
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nez 650 °C meéla kolisavou tendenci. Nejvyssi hodnota mikrotvrdosti byla dosazena na
teploté 650 °C (1057 HVO0,01) a naopak nejnizs§i hodnota na teplot¢ 700 °C (822 HVO0,01).
Toto je ptehledn¢ znazornéno na obr. 208. Hodnoty mikrotvrdosti lameldrni smési se
snizovala s narustajici teplotou, viz obr. 209.

Porovnani mikrotvrdosti matrice v zavislosti na Poravidni mikrotvrdosti lamelarni srmési v
teploté ravislosti na teploté
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Obr. 208: Porovnani mikrotvrdosti matrice Obr. 209: Porovnani mikrotvrdosti
vzorkii Zthanych na teploty vyssi jak 600 °C lameldrnich smési pro teploty vyssi nez
650 °C

Z potizenych snimkl byla spocitana mezilamelarni vzdalenost u vzorkli vystavenym
vysokym teplotam. Vyvoj mezilamelarni vzdéalenosti je zaznamenan na obr. 210. Platilo, Ze se
zvySenim teploty dosahuje lamelarni smés vétSi mezilamelarni vzdalenosti. Nejjemnéjsi
mezilamelarni vzdalenost byla na 650 °C o hodnot€ 0,32 um. Nejvétsi hodnota mezilamelarni
vzdalenosti hrubé lamelarni smési byla 1,23 um na teploté 750 °C.
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Obr. 210: Porovnani velikosti mezilameldrnich vzdalenosti v zavislosti na teplote Zihani

Posledni  skupinou experimentli byly vzorky vystavené teploté¢ 750 °C
s desetihodinovou vydrzi. Jeden vzorek byl ochlazen do kapalného dusiku a druhy byl
ponechdn v peci pro pomalé dochlazeni. Vzorek ochlazeny do kapalného dusiku mél
mikrotvrdost 1025 HV0,01, mezi nanesenymi vrstvami nastfiku byla mikrotvrdost zhruba
984 HVO0,01. Mikrostruktura tohoto vzorku byla znacné heterogenni a jemna. Oblasti vyskytu
jednotlivych fazi byly rGzn€ pomichané. Rozmisténi a velikost pori byla velmi odlisna.
Nejvetsi pory se vyskytovaly na okrajich vzorku a nejmensi uprostted vzorku. Druhy vzorek,
ktery byl pomalu dochlazen v peci, vykazoval niz§i mikrotvrdost okolo 802 HV0,01 a mezi
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nanesenymi vrstvami nastiiku 543 HV0,01. Mezi vrstvami nastfiku se nachazi slab$i mista
vzorkll a vzdy v této casti doSlo ke snadnému rozlomeni nastfiku. Mikrostruktura tohoto
vzorku byla tvofena vétSimi oblastmi jednotlivych fazi. Rozdily mezi hrubsi a jemné;jsi
lamelarni smési nejsou vyrazné. Oba vzorky se porusovaly §t€pnym lomem.

Jedna Cast z té&chto vzorki byla dale podrobena tepelnému zpracovani. Tentokrat to
bylo na teplot¢ 400 °C s vydrzi 106 hodin. Pied nizkoteplotnim Zihdnim mél pomalu
ochlazeny vzorek mikrotvrdost 802 HV0,01. Po nizkoteplotnim zihani dosédhl mikrotvrdosti
okolo 577 HV0,01. Vzorek ochlazeny do kapalné¢ho dusiku vykazoval mikrotvrdost pted
zihdnim okolo 1025 HVO0,01 a po nizkoteplotnim zihani 546 HV0,01. Srovnani mikrotvrdosti
vzorkli FeAl pted a po nizkoteplotnim zihani je na obr. 211. Oba vzorky po nizkoteplotnim
zihani vykazovaly mensi tvrdost.

Srovnani mikrotvrdosti FeAl pred a po
nizkoteplotnim zihani
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Obr. 211: Porovnani mikrotvrdosti FeAl pred a po nizkoteplotnim zihani

Podobnym zptisobem byly dale zpracovany dva vzorky z nastiiku FeAl II. Oba vzorky
byly ohtaté na teplotu 750 °C po dobu 10 hodin. Vzorek ochlazeny do kapalného dusiku
dosahoval o néco vétsi hodnoty mikrotvrdosti (1033 HVO0,01) nez vzorek ochlazovany
pomalu (1025 HVO0,025). Oba vzorky vykazovaly podle ocekavani vysokou porézitu.
Ve vzorku ochlazeném kapalnym dusikem bylo rozmisténi pori velmi nerovnomérné. Na
jeho okrajich se nachazely nejvétsi a nejdelsi pory, uprostied vzorku mély zase pory mensi
velikost a celkové rozdélovaly strukturu na velmi malé oblasti. Tyto oblasti na sebe
navazovaly velmi malo. Strukturou tohoto vzorku byla jemnéjsi lamelarni smés a zachovala si
oproti pomalu ochlazenému vzorku znacnou heterogenitu ve vzniklych fazich. Pory se
vyskytovaly po celé ploSe vzorku, jenz byl pomalu ochlazeny, viceméné rovnomérne.
Mikostruktury pomalu ochlazeného vzorku byla méné heterogenni oproti vzorku ochlazené¢ho
do kapalného dusiku. V té€chto vzorcich vznikaji hlavné tuhé roztoky a faze vyloucené
v podobé¢ sitovi. Lamelarni stuktura zde vznikla v minimalnim mnozstvi.
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Ve vsech zpracovanych vzorcich se vyskytovaly krystaly faze Al,Os;. Na plochach
vybrusu tvofily jehlicovité utvary. Pomoci rastrovaciho elektronového mikroskopu se
podafilo zdokumentovat tyto ¢astice a mély podobu hexagont. Tato faze mohla byt vytvofena
vnesenim kysliku do nastfiku s jeho pozd¢jsi reakci s hlinikem. Kyslik se do styku
s materidlem nastfiku mohl dostat vice zpisoby. Prvotni zpisob kontaminace kysliku mohl
nastat béhem nanaSeni néstfiku a druhy pfi samotném tepelném zpracovani, ktery mohl byt
zpusoben nedokonalou tésnosti aparatury ptivadéjici argon do pece.

Porovnaji-li se hodnoty mikrotrdosti matrice vzorki, jez byly podrobeny na stejné
teploté zihani (750 °C) riznym dobam vydrze, Ize si povSimnout, ze s vyssi teplotou vydrze
dochazi k ziskani niz§ich hodnot mikrotvrdosti.

Mikrotvrdost matrice FeAl s 2 hod a 10 hod
vydrzi
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Obr. 212: Porovnani mikrotvrdosti vzorkii s délkou vydrze 2 hodiny a 10 hodin

Lomova plocha tepelné¢ nezpracovaného nastiiku se poruSovala oddélovanim cCastic
zeleza od hlinikovych ¢astic a oddélovanim ¢astic hliniku mezi jednotlivymi splaty.
S naristem teploty dochéazelo k vymizeni oddé€lovani ¢astic Zeleza od hlinikovych. Postupné
zacal u vzorkl zihanych na vysokych teplotach prevladat st€pny lom.
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5.2 FeCu

Dalsim studovanym systémem byl systém FeCu. V tomto systému dochazi
k peritektické a eutektoidni reakci. Zvlastnosti tohoto systému kovovych slozek je vysoka
sméSovaci entalpie, jez dosahuje vysokych hodnot. Udava se, ze hodnota entalpie Cini
AH= + 13000 J/mol pro slozeni Fe:Cu = 50:50 at.%, [38]. Tyto dva kovy jsou v sob¢ za
nizkych teplot prakticky nemisitelné. Tvorba takovéhoto systému nese s sebou potize, které
nebyly dosud ptekonany. Nicméné, tyto slitiny tvofi svymi vlastnosti zadouci skupinu
materiald.

Nastiik mél byt pfipraven v poméru Fe:Cu 50:50 at.%. Z plosné analyzy, ale
vyplynulo, ze je tvoien 90,3 at.% Cu a 9,7 at.% Fe. Struktura nastfiku byla tvofena z médéné
matrice a z ¢astic Zeleza, které byly v ni ndhodné€ rozmistény.

Pti zihani na teploté¢ 700 °C nenastala mezi ¢asticemi Zeleza a médi zZadna interakce.
U néstiiku doSlo ke zvétSeni mnozstvi pdrd. Ve struktufe v médénych casticich byla
zachycena rlstova dvojcata. Na teploté¢ 900 °C probéhla diftize atoml. Médéné Castice byly
obohaceny zhruba o 3 at.% Fe a zelezné Castice o priblizné 4 at.% Cu. Struktura byla tvofena
médénymi, Zeleznymi Casticemi, precipitaty a pory. Doslo k dalSimu nartistu porezity. Jedny
precipitaty byly vytvofeny uvnitf médénych Céstic zeleznymi atomy. A druhé precipitaty
vznikly v Zeleznych c¢asticich, kde precipitovala sekundarni méd’. V médénych c¢asticich byla
viditelna rastova dvojcata ve vétsim mnozstvi. S kazdym dal§im naristem teploty (1000 °C,
1100 °C) byla mikrostruktura tvofena zeleznymi ¢asticemi, médénymi Casticemi a precipitaty.
Cim vy33i byla dosazena teplota Zihani, tim vice hrubly precipitaty. Porezita, ktera vznikla na
rozhrani Zeleznych a médénych Castic a v Casticich Zeleza zifejmé souvisi s Kirkendallovou
porezitou. V mikrostruktute, ktera byla podrobena vysokym teplotim a nebyla zcela
pretavena (1000 °C + 2 hod; 1000 °C + 10 hod + 800 °C + 2hod), byly patrna rlstova
dvojcata. Porezita ve vzorcich nardstala s vyssi teplotou. Ve struktufe vzorkl, které byly
podobrobeny dlouhodobym vydrzim a nejvys$sim teplotdm, vznikaly okolo Zeleznych ¢Eastic
oblasti, v nichz se nenachazely zadné precipitaty. V téchto oblastech doslo patrné k tomu, Ze
se atomy zeleza pfipojily bud k Zelezné c¢éstici, okolo které tato oblast vznikla, anebo
k zeleznym precipitatim v médénych casticich. Pokud by doslo k lokalnimu nataveni téchto
peritektické reakce. V Casticich Zeleza vzorku Zihaného na 1100 °C doSlo navic ke vzniku
témet sférickych oblasti mé&di. Stejné mikrostruktury, jakych bylo v této praci dosazeno,
uvadéji naptiklad prace [86] a [87].

Tepelné nezpracovany vzorek se porusil oddélenim zeleznych ¢astic od médénych a
oddélenim meédénych ¢astic mezi splaty. S nariistem teploty se charakter lomu zménil. Jiz na
teploté¢ 700 °C se vzorek poruSoval tvarnym zpusobem. Lom mél jamkovitou morfologii.
Zpusob poruSovani zlstal zachovan i pro dalsi teploty (900 °C a 1000 °C). U dlouhodobé¢
zihaného vzorku (10 hodin) na teploté¢ 1000 °C byl zptisob lomu také tvarny. Velka porezita
se zde projevila negativné a to tak, ze tvadrny lom nastal jenom v nékterych mistech. Stejna
situace nastala i u vzorku zihané¢ho na 1000 °C po dobu deseti hodin a 800 °C (2 hod.).

Velmi zajimavym jevem, ktery vznikl, byly pasy kulicek pozorované v dutinich
materidlu na lomu (viz obr. 213). Tyto pasy se pravidelné stfidaly s matrici vzorku a je
mozné, Ze sleduji urcité krystalografické roviny. Vznikly ve vzorku Zihan¢ho na 900 °C.
Velikost past ¢astic je od 150 pm. Dosud se bohuZzel nepodaftilo zjistit, jakym zpisobem a
pro¢ vznikaly. Jednim moZnym divodem muze byt precipitace, ke které doslo v urcitych
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krystalografickych smérech dvojcat. Jinou moznosti mize byt kombinace selektivniho
vyparovani spolu s dislokacemi. Pokud by se dislokace dostaly na povrch port diky tomu, ze
by doslo k jejich pohybu béhem rekrystalizace, vytvotily by na povrchu poéru reliéf. Tento
reliéf by mohl slouzit jako misto, které je snadnéj$i pro uchyceni cizich ¢astic. Cizi ¢astice by
mohly vzniknout reakci selektivné se odpatujiciho prvku s kyslikem, jelikoz nelze zarudit
stoprocentni tésnost pece béhem experimentu. Podle snimk jsou na povrsich pért pritomny
naptiklad pasy kulicek, které tvoti kruhy. Ty by mohly vzniknout tedy tak, Ze by se na povrch
poru dostala skupina prizmatickych smycek. Na na ni by nasledné doslo k uchyceni oxidu.

b)
Obr. 213: Snimky lomové plochy FeCu 900 °C, REM: a) 1000, b) 11 000 x

Na teplotach 900 °C, 1000 °C s vydrzi 2 hodin a 10 hodin jsou na lomovych plochach
v porech patrné krystalizacni stupné. Tyto krystalizacni stupné vznikly v disledku silné
presyceného systému Fe—Cu. Snimky jednotlivych pfikladii jsou na Chyba! Nenalezen zdroj
odkazi..

Obr. 214: Snimky z REM dokumentujici krystalizacni stupné vzorkii FeCu pro teplotu Zihani:
a) 1000 °C + 2 hod., 3000, b) 1000 °C + 10 hod., 2000 %

Pifimo nanesené ¢astice Zeleza dosahovaly hodnot mikrotvrdosti ptiblizné 838 HV0,01
a Castice medi okolo 276 HVO0,01. Na teploté 700 °C pro oboje Castice doslo k vyznamnému
poklesu mikrotvrdosti a to o vice jak polovinu jejich piivodni hodnoty. Zelezné &astice
dosahovaly 225 HV0,01 a médéné castice 88 HV0,01. Toto mohlo byt zplsobeno
rekrystalizaci nasttiku, kdy doglo k zotaveni disloka¢ni struktury. Castice byly pfed Zihanim
behem jejich nandseni deformacné zpevnény diky rozsahlé plastické deformaci. Pti zvySeni
zihaci teploty na 900°C, doslo k dal§imu nepatrnému snizeni hodnot mikrotvrdosti médénych
Zastic (83 HVO0,01). Zelezné &astice vykazovaly jiz pii této teploté zvysenou mikrotvrdost
(320 HV0,01). Ve vzorku zacala probihat v malém mnozstvi difuze. PfidalSim naristu



143

teploty se hodnoty mikrotvrdosti pro Zelezné 1 médéné cCastice zvySovaly. Pro nejvyssi
dosazenou teplotu, ¢inily hodnoty mikrotvrdosti pro zelezné ¢astice zhruba okolo 412 HV0,01
a pro médéné castice priblizné 104 HVO0,01. ZvySeni hodnot mikrotvrdosti Zeleznych
ameédénych Castic mohly souviset s tvorbou precipitatd. Porovnani hodnot mikrotvrdosti
a zihacich teplot je zndzornéno na obr. 215.
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Obr. 215: Mikrotvrdost médénych a zZeleznych castic v zavislosti na teploté Zihani

Pro porovnani mikrotvrdosti Castic Zeleza a médi, je na obr. 216 zndzornén graf.
Vzorek s desetihodinovou vydrzi vykazuje mensi hodnoty mikrotvrdosti zeleza nez vzorek
s dobou vydrze okolo 2 hodin. Hodnoty mikrotvrdosti pro ¢astice médi jsou v podstaté
srovnatelné. Z téchto vysledki vyplyva, Ze mikrotvrdost Zeleznych ¢astic je zavisla na
velikosti médénych precipitatl. Pii srovnani mikrostruktur téchto dvou vzorkl vyplyva, ze
jemngjsi precipitaty jsou vylouceny ve vzorku s kratsi dobou vydrze. Opacna situace ziejmée
panuje u ¢astic médi. Vysledky naznacuji, Ze na hodnoty mikrotvrdosti médénych ¢astic
hrubsi precipitaty nemaji zasadni vliv.
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Obr. 216: Hodnoty mikrotvrdosti castic zZeleza a médi pro riizné doby vydrze
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5.3 FeNi

Poslednim systémem, jenz byl zkouman v této praci, byl systém FeNi. Pii prvnim
pohledu na binarni rovnovazny diagram, asi kazdého zaujme existence tuhého rotoku (FeNi),
pies celé koncentracni rozmezi. Slitiny v zdvislosti na obsahu niklu a na vysce teploty
prodélavaji zménu magnetickych vlastnosti. Bohuzel $kolni zafizeni nedovolovalo dosahnout
teploty taveni binarniho nastfiku (okolo1450 °C), takze vSechny reakce probihaly v tuhém
stavu. Za vysokych teplot dale prodélava FeNi peritektickou reakci a za nizkych teplot
eutektoidni reakci. V diagramu se nachézi jeden kongruentni rozpad.

Tento nastfik se vymykal vSem ostatnim nastfikiim, které¢ byly zpracovavany v této
préaci, nebot mél po celé plose obrovské mnozstvi trhlin a mikrotrhlin. Z tohoto diivodu
vykazoval Spatnou soudrznost a celistvost. Nicméné cCastice byly dobfe zapracovany do
substratu. Tento fakt, ale bohuzel nema vliv na funkci néstfiku, pokud nedrzi pohromade¢.
Tepelné nezpracovany nastiik byl vytvoren dle plo$né analyzy z 95,2 at.% Ni a z 4,8 at.% Fe.
Nicmén¢ ptivodni slozeni, v némz byly prasky niklu a zeleza smichany, bylo v poméru Ni:Fe
60:40 at.%. Nesoudrznost nastiiku, Spatny pomér nanesenych praSkti a trhliny byly
téchto dvou praski doladit parametry, pfipadné najit vhodné, a to takové, u kterych by jiz
nedochézelo k témto problémim. Béhem lomu se vzorek porusil oddélovanim castic zeleza
od niklovych ¢astic a oddélovanim niklovych ¢astic mezi splaty.

Pti pozorovani vyvoje mikrostruktury vzorkli ohfatych na rizné vysoké teploty
dochazelo k ,,zacelovani“ trhlin. Nastiik se postupné s naristajici teplotou a dobou vydrze
staval vice soudrzny. Prvni zacelovani trhlin probihalo jiz na teploté¢ 500 “C. Na této teploté
ovSem nebyla méfitelnd velikost difuze. Mikrostruktura byla tvofena niklovymi a Zeleznymi
casticemi. Na teploté 700 °C se Castice Zeleza postupné rozpoustély do ¢astic niklu a struktura
niklovych cCastic byla ¢im dal vic obohacena Zelezem. V mikrostruktufe pravdépodobné
vznikly tuhé roztoky faze FeNis, jez obsahovaly rtizné mnoZstvi Zeleza. Rozpousténi
probihalo difuzi, pficemz na mistech zeleznych Castic a na rozhrani Zeleznych a niklovych
¢astic vznikaly pory. Tyto pory souvisi s Kirkendallovou porezitou. Mimo Zelezné ¢astice se
pory vyskytovaly také po hranicich splatd. V niklovych ¢asticich byly pozorovatelna riistova
dvojcata. Na stejné teplot¢ (700 °C) a s vétsi dobou vydrze, jez ¢inila 10 hodin, doslo
v mikrostruktuie vzorku k zaceleni témét vSech trhlin a mikrotrhlin. I zde byla pozorovatelna
ristova dvojcata. Mikrostruktura byla tvofena niklovymi ¢asticemi, zbytky nerozpusSténych
castic zeleza a nové vzniklymi tuhymi roztoky. Tyto tuhé roztoky jsou pravdépodobné faze
FeNi;, kterd obsahovala rizné mnoZstvi Zeleza. Ristovéa dvojcata ve struktufe poukazuji na
to, Ze pravdépodobné probehla rekrystalizace nasttiku.

Lom vzorku zZihaného na 500 °C zistal oproti tepelné nezpracovanému vzorku témér
nezménén a porusoval se oddélovanim Zeleznych €astic od niklovych. Na urcitych mistech se
porusoval Stépnym lomem. Pro nastiik zihany na 700 °C se ale charakter lomu zménil.
Poruseni néstfiku probihalo smiSenym lomem. Béhem poruseni dochézelo k oddélovani
zeleznych cCastic od niklovych ¢astic, k misty Stépnému lomu, a také v niklovych ¢asticich
k tvarnému poruseni. Pory vzniklé na hranicich splati plisobily béhem poruSovani vzorku
jako slaba mista, kterd napomahala, aby lom prob&hl. Se zvySenim doby vydrZze (10 hod) opét
nastala zména v charakteru lomu. Lom se uskutec¢nil tvarnym zpiisobem.
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Mikrotvrdost u tepelné nezpracovaného nastiiku byla pro Zelezné Castice 809 HV0,01
a pro niklové 349 HV0,01. Postupné s nardstem teploty dochdzelo k poklesu mikrotvrdosti
jak pro Zzelezné, tak i pro niklové castice. Prvni pokles na teploté¢ 500 °C byl zhruba
o poloviéni hodnotu mikrotvrdosti nanesenych ¢astic. Zelezné ¢astice tedy mély 385 HV0,01
a niklové castice priblizné 153 HVO0,01. Na teplot¢ 700 °C dosahovaly zelezné castice
304 HVO0,01, niklové ¢astice 136 HVO0,01. Tyto hodnoty jsou zaneseny v jednoduchém grafu
na obr. 217. Pokles mikrotvrdosti miize souviset s jiz zminénou rekrystalizaci nésttiku, kdy
pravdépodobné dochéazelo k zotaveni dislokacni struktury. Plvodni vysokéd tvrdost castic
niklu a zeleza byla dosazena deformacnim zpevnénim, jez bylo vyvolano vysokou plastickou
deformaci jednotlivych ¢astic béhem nanaseni.

Mikrotvrdost zeleznych a niklovych £astic v
zavislosti na vysce teploty

o
=
=

E09

2

=l
=]
L=]

=
(=]
=]

il -
W niklove

Castice

L
(=]
(=]

W Ielemné
castice

Mikroturdast HVD, 01
-
(=]

Fud
o
=

=
=
=

0 500 700
Teplota ["C]

Obr. 217: Porovnani mikrotvrdosti zZeleznych a niklovych castic v zavislosti na teploté Zihani

Hodnoty mikrotvrdosti u vzorku s delsi vydzi (10 hod.) byly pro nerozpusténé zbytky
Zeleznych Castic neméfitelné. Tyto zbylé Zelezné Castice byly velmi porézni a zabiraly malou
plochu, kterd nebyla postacujici pro dostate¢né¢ velky vtisk. Pro porovnani hodnot
mikrotvrdosti je tedy dana pouze hodnota mikrotvrdosti matrice vzorku (Castice niklu
s rozpuSténym zelezem), kterd dosahovala hodnoty 165 HV 0,01, viz obr. 218.

Mikrotvrdost FeNis 2 hod a 10 hod vydrii
350 -
304
300 |
250 4
e 165
150 136 Fe

Mikroterdost HV0,01

wn
=

2 hod 10 hod
Doba vydrie na teploté 700°C

Obr. 218: Porovnani viivu doby vydrze na mikrotvrdost nastiiku FeNi
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6 ZAVER

Cold spray metoda je novym moznym zpusobem pii pfipravé téchto materiall.
Ptipravit aluminidy Zeleza lze rliznymi zpisoby. Jednim z nich muze tedy pravé byt i cold
spray s naslednym tepelnym zpracovanim (reaktivni syntézou). Nastiik Fe—Cu byl nanesen
bez vnesenych trhlin a pfi ur¢itém tepelném zpracovani nemusi dochazet k jejich vzniku.
V soucasnych metodach je Casto vneseno do struktury néstfiku mnozstvi trhlin. Zajimavym
zpusobem miize byt i systém Fe—Ni, kde by bylo potieba sladit téméf vSechny parametry
nanaseni. Navzdory tomu, Ze bylo do struktury samotnou pfipravou vneseno velké mnozstvi
trhlin a mikrotrhlin, mikrostruktura nastiiku béhem tepelného zpracovani se zacelila
a vymizely témét vSechny trhliny. Tento pochod ziejmée souvisel se zotavenim struktury.

Tepeln¢ nezpracované nastiiky Fe—Cu by mohly slouzit jako povlaky chranici slitiny
zeleza ¢i médi pred abrazi. Pro tento zamér je nutné tyto nasttiky podrobit zkouskam, jez by
zjistily jejich abrazni odolnost. Jejich vlastnosti jsou v nezihaném stavu dosazeny
deformacnim zpevnénim, kterého dosahuji jednotlivé ¢astice médi a zeleza. Nastiik FeCu by
mohl ale také slouzit po tepelném zpracovani k ochrané povrchi slitin.

Tepelnym zpracovanim je mozné pfipravit kovové pény, které mohou vykazovat
zajimavé vlastnosti diky tomu, Ze se napf. u Fe—Al vytvaii velmi tvrdé intermetalika. Diky
vysokému mnozstvi pori jsou vhodné pro aplikace, v nichz by se mohlo vyuzivat reaktivnosti
povrchu pro katalytické ucely. V tomto pfipad€ je nejzajimavejsi mikrostruktura vzorku
zihaného na teplot¢ 600 °C, jelikoz dosahujé nejvétsiho mnozstvi pért. Pro jinou aplikaci, kde
by byly dilezité tvrdosti jednotlivych intermetalik, je zajimava teplota 650 °C, nebot’ pravé na
této teploté dochdzi ke vzniku nejjemnéjsi lamelarni struktury pti zachovani vysoké tvrdosti.

Dal$i moznost jejich aplikace spociva v infiltraci kovovych pén. Tato infiltrace by
mohla probéhnout nizkotavitelnym kovem anebo n¢jakym polymerem. Pokud by se datilo ve
vétsim mnoZstvi vytvofit ve struktufe nastiiku Fe—Ni magnetické faze, Sel by tento zpusob
vyroby pouzit pro vyrobu magnetickych materidli anebo alesponn na povrchovou upravu
slitin, kde by bylo zadouci, aby alesponi jejich povrch byl feromagneticky.

Prace predstavuje Siroky soubor vysledkid a vzhledem k tomu, Zze se zméfilo velké
mnozstvi rizn€ zpracovanych materidlli, slouzi tato prace jako zdkladni vyzkum. Ptipadné
dalsi aplikace téchto materidlu nebyly pfedmétem této prace a je nutné materidly podrobit
dal$im zkouskam.
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8 SEZNAM POUZITYCH ZKRATEK

Antisite atom
FCC

BCC

HCP

at.%

hm.%

T

T,

UFG
ECAP
sml
rpm
SM
REM
LN

atom B, ktery je umistén na pozici atomu A

kubické plosné stiredéna miizka

kubicka prostorové sttedéna miizka

hexagonalni tésn¢ uspotadana miizka

atomova procenta

hmotnostni procenta

teplota taveni

kriticka teplota pfemény uspofadané struktury na neuspofadanou a
naopak

ultra—fine grained materials = materialy s ultra jemnymi zrny
Equal—channel angular pressing

standard litres per minute = pratok za minutu

revolutions per minute = otd¢ky za minutu

svételny mikroskop

rastrovaci elektronovy mikroskop

liquid nitrogen = tekuty dusik



