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Abstrakt

Diplomova prace je zaméfena na mikrostrukturni stabilitu heterogenniho svarového spoje ODS
oceli a wolframu. Teoreticka cast shrnuje zakladni informace o struktufe a vlastnostech ODS
oceli a popisuje metody spojovani téchto oceli s wolframem. V experimentalni ¢asti byly po-
moci elektronového paprsku svaifeny materialy MA956 a WL10. Jednotlivé vzorky se lisi tep-
lotou predehievu nebo pouzitim ptidavného materidlu. Po zihani pti 800 °C/1h a 1000 °C/5h
byla hodnocena zména mikrostruktury svarového kovu pomoci rastrovaciho elektronového mi-
kroskopu. Chemické slozeni bylo méfeno energiové disperzni spektrometrii. Bylo zjisténo, ze
béhem zihani dochazi v celém objemu svarového kovu k masivni precipitaci Castic, které byly
identifikovany jako Lavesova faze.

Abstract

The thesis is focused on microstructural stability of heterogeneous weld joint of ODS steel and
tungsten. The theoretical part summarizes the basic information about the structure and
properties of ODS steels and describes the methods of joining these steels with tungsten. In the
experimental part, materials MA956 and WL10 were welded by using electron beam. The
individual samples differ by preheating temperature or use filler material. After annealing at
800 °C/1h and 1000 °C/5h, a change of the weld metal microstructure was evaluated by using
scanning electron microscope. The chemical composition was measured by energy dispersive
spectroscopy. It has been found that during annealing, massive precipitation of particles occures
in the whole volume of the weld metal. These particles were identified as Laves phase.
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uvoD

Heterogenni svarové spoje nachazeji uplatnéni piedevs§im u zafizeni v energetickém pramyslu.
Riizné ¢asti téchto zafizeni pracuji pii riznych teplotnich podminkach, a tedy vyzaduji pouziti
ruznych materidlii, které je potieba navzajem svafit. Pii svafovani je nutné pocitat s riznymi
fyzikalnimi a mechanickymi vlastnostmi svafovanych materialti. [1] Strukturni stabilita svaro-
vého spoje pii vysokych provoznich teplotich v daném pracovnim prostfedi ptimo ovliviiuje
provozni spolehlivost a bezpecnost energetickych zafizeni. [2]

Materialy pouzivané v energetickém prumyslu jsou obvykle v nerovnovazném stavu. V pri-
béhu vysokoteplotni expozice nastavaji vhodné podminky pro sniZzeni celkové energie (vznik
novych fazi, hrubnuti precipitatd, riist zrna atd.), ¢imz se material pfiblizuje rovnovadznému
stavu. Rovnovazny stav vétSinou znamena degradaci uzitnych vlastnosti a je tedy nezadouci.
Znalost rovnovazného stavu napomaha k predikci optimalnich provoznich podminek a dlouho-
dobé Zivotnosti vysokoteplotnich komponent. [2]

S ohledem na rozvoj jaderné energie v energetickém primyslu se v sou¢asné dob¢ uvazuje o
dalSich moZnostech vyuziti atomovych reakci v podob¢ termojaderné fize. Termojadernd fuze
je lakavym zdrojem energie. V tom nejzjednodusenéjSim pohledu se zda tato moznost téméer
idedlni: palivem je voda, produktem inertni hélium a mnoho ¢isté energie. Navic neni mozné,
aby doslo k nekontrolovanému vybuchu elektrarny. Proces fize spoc¢iva ve sluc¢ovani dvou leh-
kych atomovych jader, ¢imz vznika téz$i jadro a zaroven se uvoliiuje velké mnozstvi energie.
Aby se jadra mohla slu¢ovat, musi piekonat odpudivou Coulombovskou silu. Toho 1ze dosah-
nout tak, Ze jadrim udélime kinetickou energii odpovidajici teploté asi 100x10° K. Jako nej-
slibné&j$i moznost vyuziti jaderné fiize se zatim jevi stavba velkych reaktorii typu tokamak, ve
kterém je vodikové plasma drzeno v toroidalnim magnetickém poli. Materialy pouzité pro
vnitini sténu pracovni komory budou muset snaset krom¢ extrémné vysokych teplot také silné
ozafeni neutrony. Demonstratorem, ktery by mél skloubit veskeré technologické a fyzikalni
pozadavky, je pravé budovany tokamak ITER, ktery by mél byt uveden do provozu v roce 2020.

[3]



1 PREHLED SOUCASNEHO STAVU POZNANI

1.1 Strukturni stabilita

Strukturni stabilita vyjadiuje schopnost materialii odolavat vlivu ptisobicich vnéjSich podminek
(vlivu teploty, tlaku, korozniho prostfedi, ozafeni aj.) a zachovavat si béhem provozu stejné
fyzikalni, mechanické, antikorozni a jiné vlastnosti, které mél v ptivodnim stavu. Zmeény struk-
tury materidlu, spojené se zménami vlastnosti, vyznamné souvisi s provozni spolehlivosti sou-
Casti. [4]

Reélny material se obvykle nachédzi ve stavu vice ¢i mén¢ vzdaleném od termodynamické rov-
novahy. Béhem dlouhodobé vysokoteplotni expozice nastavaji vhodné podminky pro mi-
krostrukturni zmény v materialu, které vedou ke snizovani celkové energie a tim se material
dostava blize k rovnovaznému stavu. Zmény v mikrostruktufe materialu a ve fazovém slozeni,
zpusobené vysokoteplotni expozici, jsou difuzi fizené, tepelné aktivované. V dusledku téchto
mikrostrukturnich zmén dochézi ke snizovani mechanickych vlastnosti. Mechanismy degra-
dace mikrostruktury lze rozdélit na tyto procesy [4] [5]:

a) hrubnuti ¢astic sekundarnich fazi

b) rozpousténi jemnych karbonitridi (M2X, MX) za soucasné precipitace novych fazi
C) zotaveni mikrostruktury v oblasti pivodnich austenitickych zrn

d) zotaveni dislokaci

Snizeni precipitac¢niho zpevnéni je vysledkem hrubnuti ¢astic a rozpousténi malych precipitatt
ve prospéch novych fazi, které jsou k hrubnuti vice nachylné. Ridicimi mechanismy téchto
zmen jsou termodynamické poméry a difuze ptisadovych prvki tuhym roztokem. Hrubnutim
precipitatl se zvysuje jejich sttedni pramér, klesa jejich pocet v jednotce objemu pfii zachovani
podilu vytvrzujicich fazi a zaroven se zvysuje stfedni vzajemnd vzdalenost ¢astic, ¢imz se sni-
Zuje zéaropevnost. Bylo prokdzano, Ze rychlost hrubnuti ¢astic je vyrazné zvySovana plastickou
deformaci béhem teplotni expozice. [6] [7]

Ke snizovani obsahu substitu¢nich prvki v tuhém roztoku dochazi precipitaci intermetalické
Lavesovy faze typu FeaM bohaté na prvky Mo a W (FezMo, Fe:W). Tim dochazi ke snizovani
zpevnéni tuhého roztoku. Vznik téchto fazi vyvolava vyrazny pokles ptfedevsim creepové pev-
nosti. [6] [8]

Z ptedchoziho plyne, Ze rovnovazny stav materidlu je zpravidla stav nezadouci, jelikoz dochézi
ke zmé&nam mikrostruktury, které mohou vést k vyraznym zméndm vlastnosti, zejména k po-
klesu hodnot mechanickych vlastnosti. Znalost rovnovazného stavu materialu lze vyuzit pro
uréeni fazi, jejichz vylouceni ve struktute v priibéhu tepelné expozice ma za nasledek ztratu
pozadovanych vlastnosti. Strukturni stabilita se tak stava jednim z hlavnich ¢initeld, ktery roz-
hoduje o vhodnosti daného materialu pro vysokoteplotni aplikace. [2]

1.2 Heterogenni svarové spoje

V energetickém pramyslu je castym pozadavkem spojovani materialii s riznym chemickym
sloZzenim. Tento pozadavek vyplyva z dtivodu piizptisobeni ¢asti konstrukce zménam teploty,
tlaku, koroznim a jinym provoznim podminkdm a v neposledni fad¢ také z divodii ekonomic-
kych. Takovéto spoje jsou oznaCovany jako heterogenni. Pfed pouzitim heterogennich svaro-
vych spojil je nutné zvazit mnoho faktord, jako jsou rozdilné fyzikalni (teplota taveni, tepelna
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vodivost, tepelna roztaznost aj.) a mechanické vlastnosti, ptipadné vzajemnou misitelnost nebo
rozpustnost materialt. [1] [9]

Nedilnou soucasti pouziti heterogennich svard je studium degrada¢nich procest vyvolanych
vyrobou a provozem zafizeni. Na degradaci vlastnosti mé podstatny vliv strukturni stabilita. Ta
je vyznamn¢ zavisla na difuznich procesech, které probihaji mezi navarem a oceli, popi. mezi
ocelemi tvoricimi svarovy spoj, béhem jejich tepelného zpracovani a exploatace. Ve svarovém
spoji dochazi ke vzniku hnaci sily pro difuzni pfesun atoma prvkid svafenych materialt ve
sméru jejich aktivniho gradientu. Difuznim procesem, ktery nejvyznamnéji ovliviiuje strukturni
stalost svarovych spoju, je pierozdélovani intersticialnich prvki v ocelich, pfedevsim pak pte-
rozdélovani uhliku. Popis degradac¢nich procest ve svarovém spoji vyzaduje popis difuznich
pochodut v oblasti spoje, a také znalost mikrostrukturnich a fAzovych zmén, probihajicich v ma-
terialu, ktery vlivem difuze méni své chemické slozeni. Znalost téchto procest je nezbytna pti
hodnoceni provozni spolehlivosti svarového spoje, odhadu zbytkové Zivotnosti a pouzitelnosti
spoje po dlouhodobém procesu. [4] [8] [10]

1.2.1 Degradace struktury heterogennich svarovych spoju

Pti vysokych teplotach nastavaji v oceli vhodné podminky pro difuzi atomt legujicich prvk.
Jelikoz plati, Ze za zvySenych teplot je rychlost difuze intersticidlnich prvki (uhlik, dusik, bor)
Vv zeleze o 5-6 fadl vyssi nez rychlost difuze substituénich prvkt (chrom, nikl, wolfram atd.),
je mozné uvazovat pouze difuzi intersticialnich prvka a difuzi substitucnich prvka zanedbat.

[2] [4]

V piipad¢€ heterogennich svarovych spoju, kdy jsou spojeny dva materialy s rozdilnym chemic-
tersticialnich atomut.. Uhlik difunduje ve sméru gradientu chemického potencialu, a to i proti
koncentra¢nimu spadu (up hill difuze). Béhem tepelného zpracovani nebo exploatace spoje mo-
hou na rozhrani mezi svarovym kovem a zakladnim materidlem vznikat oduhli¢ené (CDZ —
Carbon Depleted Zones) a nauhlicené (CEZ — Carbon Enriched Zones) oblasti. V CEZ dochazi
K nartstu tvrdosti z divodu precipitaéniho zpevnéni. Naopak v CDZ dochazi k poklesu tvr-
dosti, jelikoz se zde karbidické precipitaty rozpoustéji. V CDZ se postupné lokalizuje plasticka
deformace béhem cyklickych zmén teploty a zatiZeni. V piipad€ vy€erpani plasticity dochéazi
k tvorb¢ trhlin. Mista vzniku CEZ a CZD patii k nejslab§im mistim svarového spoje. Rozvoj
téchto nehomogenit mize zpisobit snizeni meze pevnosti pii teeni az o 50 %. [4]

1.2.2 Mechanické vlastnosti heterogennich svarovych spoja

Jako nejslabsi ¢ast svarového spoje se nejcastéji uvadi svarovy kov nebo tepelné ovlivnéna
oblast (HAZ — Heat Affected Zone). Ucinky tepelné-deformacniho svarovaciho cyklu 1ze hod-
notit podle zmény mechanickych vlastnosti. Nej€astéji to jsou tvrdost a vrubova houZevnatost.

[1][7]

Tvrdost je vyznamna kontrolni veli¢ina, protoze umoziuje zjiStovat mechanické vlastnosti ve
velmi malych vzdéalenostech. Vysledky méfeni profilu mikrotvrdosti pfes rozhrani svarového
spoje jsou charakterizovany plynulym pfechodem mezi tvrdostmi obou kovi. Tvrdost svaro-
vého spoje a HAZ oceli pouzivanych v energetice by neméla presdhnout urc¢itou hranici. Stejné
tomu je i pro hodnoty narazové prace pii dané teploté. Pozadované hodnoty narazové prace a
tvrdosti svarového spoje a HAZ se mohou lisit z divodl rozdilnych provoznich podminek. Na-
ptiklad pro nizkolegované oceli je pfedepsand hodnota tvrdosti 350 HV a hodnota narazové
prace KV = 27 J pfi pokojové teploté. Ve vétsiné piipadl zvySeni tvrdosti znamena rlst pev-
nostnich charakteristik a pokles deformacnich charakteristik. [1] [7]
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1.2.3 ZvySeni strukturni stability svarovych spoju

Z pohledu pterozdélovani intersticidlnich prvka je svarovy spoj dané kombinace materialti
Vv rovnovaze tehdy, jsou-li termodynamické aktivity danych prvka v jednom i druhém spojova-
ném materidlu vV rovnovaze. Tuto rovnovahu lze vyjadfit, pro materialy M1 a M2, pomoci na-
sledujici rovnici:

M M
ap! = ap? (1.1)
kde agi je termodynamicka aktivita sledovaného prvku v daném materialu.

S rostoucim rozdilem aktivit intersticidlnich prvk mezi materidly tvofici spoj roste intenzita
prerozdélovani a klesa strukturni stabilita. V praxi existuji dvé moznosti, jak zabranit (omezit)
pterozdélovani intersticialnich prvkl (zejména uhliku) pfes svarové rozhrani [4]:

a) upravou chemického sloZeni
b) pouzitim difuzni bariéry

Uprava chemického slozeni spo¢iva ve volbé vhodné kombinace spojovanych materiald.
V principu jde o Gpravu chemického sloZeni jednoho z materilii tak, aby se vysledny stav co
nejvice blizil rovnici (1.1). V piipadé oceli 1ze tohoto stavu dosahnout nejsnaze tak, ze je ocel
s vyssi aktivitou uhliku legovana prvky, které vytvareji stabilngjsi karbidy nez legury na opacné
stran€ rozhrani. Tim se vyrovnava jednak celkovy rozdil volnych entalpii karbidi mezi ocelemi,
jednak rozdil aktivit uhliku. [4]

Podstata difuzni bariéry spoCiva v tom, ze se mezi dva svafované materialy vlozi kov nebo
slitina s nizkou rozpustnosti uhliku. Tato vrstva ptisobi jako bariéra branici difuzi uhliku mezi
materialy. Hodnota soucinitele teplotni roztaznosti vloZené vrstvy se musi nachézet mezi hod-
notami obou svafovanych materialii. Tim vrstva zaroven umozni snazsi relaxaci vznikajicich
pnuti. Pouziti difuzni bariéry pro zamezeni pierozdélovani uhliku neni stoprocentné G¢inné.
Hlavnimi parametry, které urcuji G¢innosti bariéry jsou jeji tloustka, teplota a doba provozu
spoje, véetn¢ tepelného zpracovani. Materidlem difuzni bariéry, pouzivané pro spoj feritické a
austenitické ocele jsou nejcastéji slitiny na bazi niklu, popf. Cisty nikl. [4]

1.3 Fuzni reaktor

Existuji dvé moZnosti pro vyrobu elektrické energie pomoci uvoliiovani energie jaderné. Prvni
moznosti je $tépeni, kdy se jadra tézkych prvki rozpadaji na prvky leh¢i. Tento proces je v pii-
rodé celkem béZzny a pouziva se i v soucasnych jadernych elektrarndch. Druhou moZnosti je
slu¢ovani lehkych jader za vzniku jader t€zS§ich. Samovolné sluCovéni jader na Zemi nena-
jdeme. Z Obr. 1.1 je patrné, Ze sluc¢ovanim lehkych jader je mozné ziskat mnohem vice energie
nez Stépenim tézkych jader. Energii ziskanou pii slucovani 1 §t€peni je mozné vypocitat pomoci
vztahu: E = Am x c?; kde E je energie, Am je tibytek hmoty, ¢ je rychlost svétla. [3] [11]
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Obr. 1.1- Zavislost priimérné klidové hmotnosti nukleonu v jadre na poctu nukleonii v jadre [11]

Pro slouceni dvou lehkych jader je nutné, aby se k sobé navzdjem pfiblizila na vzdalenost
101 m, kdy za¢inaji paisobit silné jaderné sily. Pro takové piiblizeni je nutné ptekonat elektro-
statickou odpudivou silu souhlasné nabitych jader. Toho Ize dosdhnout tak, Ze se jadra budou
srazet pii velmi vysokych rychlostech. Téchto rychlosti se dosahuje zahtatim na velmi vysoké
teploty, tzv. zapalna teplota (150 milionu °C). [3] [11]

Udrzet palivo pohromadé¢ dostate¢né dlouhou dobu nutnou k ohfevu na vysoké teploty je za-
sadnim problémem fizené fuze. Existuji dvé moznosti, jak toho 1ze dosdhnout. Jednou z moz-
nosti je zahfat malé mnozZstvi paliva ve formé& kapsle tak rychle, Ze dojde k fuzi diive, nez se
palivo rozleti do okoli. Jde vlastné¢ o fizni minibombu. Druhou z moznosti je drzet palivo
v magnetickém poli a ohfivat jej az na zapalnou teplotu. [3]

Jako nejslibnéj$i moznost vyuziti fizené jaderné fiize se zatim jevi stavba velkych reaktort typu
tokamak, ve kterych je plasma drZzeno v magnetickém poli uvnitf toroidni komory, kde je urych-
lovano a ohfivano na poZadované teploty. V soufasné dobé€ je budovan tokamak ITER, ktery
bude prvnim tokamakem s pozitivni energetickou bilanci. Nasledujici text bere v potaz kon-
strukci tokamaku ITER. [3]

Jako palivo fuzniho reaktoru jsou pouzivany dva izotopy vodiku: deuterium a tritium. Tato
1ze ho ziskavat z moiské vody. Tritium se v pfirod¢ nevyskytuje a je nutné ho uméle vyrobit.
Vyroba tritia bude probihat pfimo uvnitf vakuové komory. Na sténach komory budou umistény
lithiové terce, které pii bombardovani neutrony uvoliuji tritium. Vysledkem fuzni reakce mezi
deuteriem a tritiem je vznik helia a neutronu s velmi vysokym ziskem energie [3]:

2D + 3T = jHe + in + 14,1MeV (1.2)

Na Obr. 1.2 je schéma reaktoru ITER, ve kterém budou pouzity nové kombinace riznych druhti
materidlii pro jednotlivé ¢asti reaktoru. Tato prace se zabyva spojem materiali realizovaném
Vv divertoru, kterému proto bude vénovéana vétsi pozornost.
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Obr. 1.2 - Schéma reaktoru ITER [3]

1.3.1 Divertor

Divertor se nachazi ve spodni ¢asti vakuové komory (Obr. 1.2) a slouzi ptedevsim pro odvod
produkti fizni reakce a dalSich necistot, ¢imZ minimalizuje kontaminaci plasmy. Zaroven
chrani vakuovou komoru a supravodivé magnety pied vysokymi teplotami a neutronovym za-
fenim. Povrch musi odolavat tepelnému toku minimalné 10 MW/m?. V planované fizni elek-
trarné DEMO se bude divertor podilet také na vyrobé elektrické energie. [12] [13]

Zivotnost divertoru je odhadovéana na 1-2 roky. V priibéhu Zivota fuzniho reaktoru bude tedy
nutné divertor vyménovat. Z toho divodu je slozen z jednotlivych kazet (Obr. 1.3a), které
umoziuji snadnéj$i manipulaci i udrzbu. V soucasnosti existuji tfi konstrukce divertoru v za-
vislosti na pouzitém chladicim médiu (voda, tekuty kov, hélium). V pldnovaném fuznim reak-
toru ITER je pouzit divertor chlazeny vodou. V budouci fuzni elektrarné DEMO se pocita
S chlazenim pomoci hélia. Hélium je vice inertni nez voda a zaroven umoziuje praci za vyssich
teplot. [12] [13] [14]

Divertor chlazeny héliem je navrzen v nékolika konfiguracich riiznych velikosti. Jako nejlepsi
se ukazuje tzv. prstovy koncept, ktery pouziva malé modularni jednotky, které umoziuji mini-
malizovat tepelné napéti (Obr. 1.3b). Tento koncept se sklada z hexagonalnich ,,dlazdic* z ¢is-
tého wolframu, které slouzi jako ob&tovany tepelny §tit a ktery je pomoci pajeni spojen s chla-
dicim ,,prstem* ze slitiny WL10 (W-1 % La>Oz3). Teplota materialu WL10 se musi pohybovat
v rozmezi od 600 °C (tranzitni teplota ozateného WL10) do 1300 °C (teplota piekrystalizace
ozatreného WL10). Tato sestava je spojena s podpurnou konstrukci z ODS oceli (Oxide Dis-
persion Strengthened). Obvykle se toto spojeni provadi pomoci tvrdého pajeni. [15]
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Obr. 1.3 - a) Kazeta divertoru [14]; b) Moduldrni jednotka kazety divertoru [14]

1.4 Materialy divertoru fuzniho reaktoru

1.4.1 ODS ocel

ODS oceli vychazeji z 9-12 % Cr oceli. Disperzniho zpevnéni je dosazeno pomoci nano¢astic
oxidu, zpravidla Y203. Tento oxid je stabilni i za vysokych teplot, diky ¢emuz jednak brani
ristu zrn a také zvySuje odolnost proti teceni. Velikost ¢astic Y203 se pohybuje v rozmezi
10-50 nm a stfedni vzdalenost mezi ¢asticemi je 50-300 nm. ODS oceli se vyznacuji vysokou
odolnosti proti teeni, vynikajici korozivzdornosti a zaruvzdornosti a také radia¢ni odolnosti.
Uplatnéni nachazeji v primyslu tepelného zpracovani (regaly, trysky hotaki), v leteckém pri-
myslu (vodici lopatky), sklafském pramyslu (michadla) atp. Jejich pouziti se predpoklada i
v budoucich faznich elektrarnach. [16] [17]

Vyroba ODS oceli

ODS oceli jsou vyrabéné praskovou metalurgii. Uplatituje se zde proces mechanického lego-
vani, ktery je definovan jako vyroba kovovych a nekovovych praska s kontrolovanou mi-
krostrukturou a morfologii ve vysoce-energetickych kulovych mlynech nebo attritorech. [17]
Cilem mleti je rovnomérné promiseni vstupnich praska a dosaZzeni homogenni struktury. Bé-
hem mleti dochazi ke spojovani ¢astic, s pokracujici deformaci se Castice zpeviiuji a praskaji.
Po urcité dobé dojde k ustanoveni rovnovahy mezi spojovanim a praskdnim Castic, ¢imZ se
docili pozadované struktury (Obr. 1.4). [18]
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Obr. 1.4 - Zavislost velikosti ¢dstic na dobé mleti [18]

Pro ziskédni vysledného tvaru, rozmért a vlastnosti je nutnd konsolidace prasku. Proces probiha
za pusobeni riznych parametri a jejich kombinaci, nejcastéji jde o tlak a zvySenou teplotu.
K dosazeni optimalnich vlastnosti nasleduje po konsolidaci prasku tepelné zpracovani. Mezi
technologie konsolidace prasku lze zaradit naptiklad:

Lisovani za tepla
Izostatické lisovani za tepla
Protlacovani

Spark plasma sintering

Mikrostruktura ODS oceli

Mikrostruktura ODS oceli je vétsinou feriticka, pro nizsi provozni teploty feriticko — martenzi-
ticka. Mezi hlavni legury se fadi Cr, Al, Ti, Mo a Y203. Chrom dodéava oceli pevnost a odolnost
vuci oxidaci. Zaroven stabilizuje feritickou strukturu. Hlinik v kombinaci s chromem vyrazné
zvySuje odolnost viici oxidaci. Pfidani 4 % Al do oceli s vysokym obsahem Cr zvysi odolnost
proti oxidaci az 3,5%. Molybden se pfidava pro zvySeni houZevnatosti. Titan zpeviiuje tuhy
roztok a brani zkiehnuti po hranicich zrn tvorbou precipitatu TiC a TiN. Navic titan zabranuje
odpatovani chromu béhem zihani. Oxidy yttria ve form¢ rovnomeérné rozptylenych nanocastic
pusobi jako prekazky proti pohybu dislokaci, ¢imz zvysuji pevnost za vysokych teplot. Zaroven
zlepSuji odolnost materialu viéi radiaénimu poskozeni. [19] [20] [21]

Vzhledem ke zptsobu vyroby ODS oceli dochazi ke vzniku anizotropie struktury (Obr. 1.5) a
z toho vyplivajici anizotropie vlastnosti. Pomé&r velikosti zrn ve sméru podélném ku piicnému
mize byt az 10:1. Ke zmirnéni anizotropie je vyuzivano rekrystalizaéni zihani. [20]
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Obr. 1.5 - TEM snimek mikrostruktury extrudované ODS oceli [20]

Castice pritomné ve struktuie lze rozdélit podle velikosti na sub-mikronové &astice a nano ¢as-
tice. Mezi sub-mikronové Castice se fadi precipitaty typu TiC a TiN s primérnou velikosti
200 nm. Do druhé skupiny patii precipitaty na bazi yttria. Céstice ¢istého Y203 jsou ve struktuie
vzacné, jelikoz béhem vyroby dochazi ke vzniku komplexnich oxidi Y-Al-O a Y-Ti-O. Oxidy
typu Y-AI-O se v ODS ocelich vyskytuji ve dvou variantach jako Al2Y4Og (35-50 nm) a
Y3Als012 (50-100 nm). Oxidy typu Y-Ti-O tvoii bud’ nestechiometrické ¢astice znacené jako
YxTiyOz (2-15 nm) nebo Y2Ti207 (15-30 nm). Ke zvyseni pevnosti za vysokych teplot nejvice
pfispivaji oxidy typu Y-Ti-O, které jsou mensi a maji vyssi odolnost proti hrubnuti nez oxidy
typu Y-AI-O. Mezi nano ¢astice 1ze zafadit 1 Al2Og, jejichz pramérna velikost je kolem 60 nm.
Tento oxid za vysokych teplot rychle hrubne a na rozdil od ostatnich nano ¢astic zptisobuje
pokles pevnosti. Struktura ODS oceli je na Obr. 1.6. [22] [23] [24]

100nm

Obr. 1.6 — Snimek z extrakcni repliky ODS oceli v médu STEM [9]

Dlouhodobé Zihani

Ke zvySeni pevnosti ODS oceli za vysokych teplot nejvice piispivaji ¢astice typu Y-Ti-O, které
vykazuji velmi dobrou stabilitu. Ukazuje se, ze k vyraznéjsimu hrubnuti téchto ¢astic dochézi
az pii teplotach okolo 1300 °C. Hrubnuti je fizeno difuzi atomu yttria (Obr. 1.7). Difuze yttria
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v Fe-Cr matrici je obtizna a vyzaduje vysoké teploty k aktivaci, coz odpovida vysoké stabilité
¢astic Y-Ti-O. [25] [26]

Difuze ¥ DY iy
00 5969 ) 209 =)
©,0 000 0 O
: Y,Ti,0, : ] e
Y, Ti, 0, (s wySéim obisshen ¥) Yy Ti,0, & Y, Ti,0; Vétsi Y, Ti, 0,

Obr. 1.7 - Schéma hrubnuti ¢astic Y-Ti-O [26]

Disperzni nano castice pusobi jako ptekazky pro pohyb dislokaci a hranic zrn, ¢imz zajist'uji
odolnost matrice vici rekrystalizaci. Rekrystalizaci tedy musi pfechdzet hrubnuti disperznich
oxidi, ¢imz dochdzi ke snizovani poctu téchto ¢astic a k usnadnéni pohybu dislokaci a hranic
zrn. Z Obr. 1.8 je patrné, ze rekrystalizace nastava az za podminek hrubnuti ¢astic Y-Ti-O. [25]

1...»TD Lh : 12 h 24 h

1573 K

1673 K

Obr. 1.8 — Pribeh rekrystalizace matrice ODS oceli za riiznych teplot [25]

Pti dlouhodobé tepelné expozici dochazi k oxidaci povrchu. Na povrchu vznika ochranna vrstva
oxidl chromu, na které mize byt v nékterych ptipadech i vrstva oxidi zeleza. V ptipad¢ pii-
tomnosti hliniku v oceli je ochranna vrstva doplnéna o oxidy hliniku. Tloustka vrstvy se 1isi
oceli, tloustka ochranné vrstvy se pohybuje Vv rozmezi od 1 do 20 um. Obecn¢ plati, ze s ros-
toucim obsahem chromu klesa tloustka ochranné vrstvy. Na Obr. 1.9 je porovnani ochrannych
vrstev dvou feritickych ODS oceli MA 956 (Fe-20Cr-3,5Al-0,3Ti-0,5Y203) a MA 957
(Fe-14Cr-1Ti-0,3Y203). [27] [28]
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Obr. 1.9 - Oxidické vrstvy po Zihani pri 1000 °C po 24 h v Ar atmosfére [28]

V materialech vyrabénych praskovou metalurgii byl béhem dlouhodobého Zihéni pozorovan
narlst porozity. Vznik port vysvétluje vice teorii. Jedna z teorii predpoklada, Ze pii vyrobé jsou
vytvotrené malé pory, u kterych béhem vysokoteplotni expozice dochazi k ristu a aglomeraci.
Jina teorie tvrdi, Ze pfi pouZiti argonové atmosféry béhem mechanického legovani dochazi k za-
chyceni argonového plynu na povrchu oxidickych ¢astic. [25] Druhou teorii podporuje experi-
ment, ktery provedl Turker [29], jenZ pozoroval niz$i porozitu pii pouziti vodikové atmosféry
b&hem mechanického legovani namisto atmosféry argonové.

Radiacni poskozovani

Radiacni poskozeni zplsobuje radiacni zéfeni, které je schopno vyvolat zmény ve struktufe
materidlu doprovazené zménou mechanickych vlastnosti. Z riznych typt zéieni (a, B, v, ne-
utronové) je z praktického hlediska nejvyznamnéjsi slozkou neutronové zateni. Druh interakce
a ovlivnéni vlastnosti latky zafenim z&visi na vlastnostech materialu a charakteristikach zareni.
V zasadé mohou nastat dva typy interakci. Prvnim typem je interakce zafeni s elektrony. Ener-
gii zafeni prebiraji vnéjsi elektrony atomi ozafované latky, coz vede k ionizaci latky. Diky
vyrovnavacimu ucinku volnych elektronti v kovové vazbé je tato interakce u kovl zanedba-

telnd. Druhym typem je interakce zafeni s jadrem atomu, pii které mohou nastat tyto ptipady
[5] [30]:

a) energie pifedana atomu nestaci k opusténi uzlového bodu a zvysi se pouze energie
kmith miizky

b) energie pfedana atomu staci k opusténi uzlového bodu a k jeho umisténi v intersti-
cialni poloze

C) zachyt bombardujici ¢astice v jadru atomu, coz vede k transmutaci nebo ke stépeni
atomu

K vyraZeni atomu z uzlového bodu mtizky je tieba urcita energie (Vignerova energie). Pro kovy
se hodnoty této energie pohybuji v rozmezi 10-40 eV. Pti sraZce rychlého neutronu s jaddrem
atomu dochazi k jeho vyraZeni z uzlové polohy a pohybu mtiZkou. Tyto atomy se oznacuji jako
PKA (Primary Knock-on Atom). PKA muze vyrazet dalsi atomy z jejich uzlovych poloh, ¢imz
dochazi k sérii sekundarnich srazek mezi atomy. Timto mechanismem vznika v materialu velké
mnozstvi Frenkelovych poruch (dvojice vakance — intersticial). Pfi poklesu energie vyrazeného
atomu pod hodnotu nezbytnou k vyrazeni dalsiho atomu z uzlové polohy dochazi k velmi rych-
1ému odevzdani této zbylé energie okolnim atomiim, coZ zpusobi zvétSeni kmith miizky. To se
projevi tepelnym rdzem v oblasti zahrnujici asi 10% atoml, ktera se na dobu asi 10™° sekund
ohteje az o 1000 K. To mlze vést k nataveni a rychlému ztuhnuti, coz miize zptsobit fazovou
transformaci. V dusledku téchto mechanismt dochazi ke vzniku disloka¢nich smycek, stupiti
na dislokacich, dutin, amorfnich oblasti, oblasti s fazovou transformaci atd. [5] [30]
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Zachyceni neutronu v jadfe atomu ozafované latky vyvolava transmutaci jadra. Vznika tézsi
izotop téhoz prvku nebo iont jiného prvku. Timto zpiisobem mohou vznikat héliové atomy,
které nasledné¢ difunduji k hranicim zrn a zpisobuji zkiehnuti materialu. [30]

Pti ozateni dochazi k ristu meze kluzu a pevnosti a zarovein k poklesu houzevnatosti doprova-
zené zvySenim tranzitni teploty (Obr. 1.10). V dusledku pfitomnosti velkého mnozstvi vakanci
dochdzi k vyraznému usnadnéni difuznich pochodil (creep, segregace, ...) Vlivem shlukovani
vakanci dochazi k nukleaci a riistu dutin, coz ma za nésledek zvétSovani objemu materidlu, tzv.
radia¢ni bobtnani (swelling). [30] [31]
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Obr. 1.10 - Projevy radiacniho poskozeni [30]

Nejproblémovéjsi se z hlediska fuznich reaktori jevi transmutace jadra a nasledna tvorba hélia
v materidlu. Navic se v téchto reaktorech pocita se vznikem hélia jako produktu fizni reakce.
Hélium tvofi v materialu bubliny, které difunduji na hranice zrn nebo do mtizovych poruch.
V ODS ocelich slouzi ¢astice typu YxTiyO;jako nuklea¢ni mista pro bubliny hélia. Tyto bubliny
postupné aglomeruji kolem ¢astice, ¢imz dochazi k jejich zachyceni (Obr. 1.11) a v dusledku
¢ehoz se zvysuje radiaéni odolnost. [32]

Bubliny Bublina

NS

Koalescence bublin

—

Nano-klastr Nano-klastr

Obr. 1.11 - Mechanismus koalescence bublin [32]

1.4.2 Wolfram

Wolfram Ize povaZovat za jeden z nejvyznamnéjSich zaropevnych kovi, a to diky jeho vysoké
teploté tani (3420 °C — nejvyssi ze vSech kovil) a dobrym vlastnostem za vysokych teplot. Mezi
vlastnosti wolframu patii vysoka pevnost a korozni odolnost za zvysenych teplot, vysoky modul
pruznosti, dobra pevnost v tlaku, odolnost proti opotiebeni a vysoka tvrdost. Kromé toho méa
dobrou tepelnou vodivost a malou teplotni roztaznost. Wolfram je dilezitou ptisadou nastrojo-
vych a zaruvzdornych oceli, u kterych zvysuje tvrdost a odolnost vii¢i opottebeni za vysokych
teplot. Jednou z nejrozvinutéjsich aplikaci je vyuziti karbidu wolframu (WC) pro vyrobu vy-
ménitelnych biitovych desticek. Diky vysoké odolnosti vii¢i odprasovani se wolfram tadi mezi
nejslibnéjsi materialy pro vyuziti ve fuznich reaktorech jako tepelny stit. [33]

Polykrystalicky wolfram je inherentné ki'chky, coz dlouhou dobu branilo jeho pouziti v praxi.
Prilom znamenalo vyuziti praSkové metalurgie. Wolfram je ziskdvan z wolframové rudy, ktera
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se nejcastéji vyskytuje ve forme (Fe/Mn)WO4 nebo CaWOg. Z téchto rud se postupnymi pro-
cesy ziskava WOs, ktery je dale redukovan vodikem, resp. uhlikem za teplot 750 °C, resp.
1400 °C. Vysledkem této redukce je Cisty praskovy wolfram, ktery se dale zpracovava béznymi
postupy praskové metalurgie. [34]

Vzhledem k vyrob¢ pomoci praskové metalurgie dochazi ke vzniku anizotropie struktury, ktera
je tvofena protazenymi zrny. Redukce wolframu z WO3 neni dokonala, a tedy se vysledna struk-
tura obvykle sklada z ¢istého wolframu a jeho riznych oxidii. NejcastéjSim oxidem je WOo,
ktery vzniké pfi nedokonalé redukci a béhem slinovani dochézi k jeho vzniku na hranicich zrn,
¢imz zvysuje celkovou kiehkost. [35] Mezi dalsi oxidy nachazejici se ve struktuie patii WO3 a
W30g. [36] VSechny uvedené Castice jsou ve struktufe nezadouci a je snaha je minimalizovat.

Mezi nejvyznamnéjsi vlastnosti, které omezuji pouziti wolframu jsou jeho tranzitni lomové
chovani a rekrystalizace. Tranzitni teplota se pohybuje okolo 600 °C, ¢imz je ur¢ena minimalni
provozni teplota. Za pokojové teploty ma wolfram prakticky nulovou houzevnatost. Snizeni
tranzitni lomové teploty l1ze dosahnout napiiklad ptidani rhenia nebo La,Os [33] [37]. Maxi-
malni provozni teplotu omezuje teplota rekrystalizace. Ta se pohybuje okolo 1300 °C a nad
touto teplotou dochazi k riistu zrna a k poklesu mechanickych vlastnosti. Zvysit teplotu rekrys-
talizace a zaroven i pevnost a creepovou odolnost 1ze pomoci disperzniho zpevnéni. V soucasné
dobe¢ se nejvice pouziva zpevnéni pomoci oxidi La»0z. [33] [37] [38]

1.5 Metody spojovani ODS/W

1.5.1 Tvrdé pajeni

Jako p4jeni se oznacuje technologie spojovani materialti pomoci roztaveného pfidavného ma-
terialu, tzv. pajky, pfiCemz nedochéazi k nataveni zakladnich materialti. Pdjeni se rozdeluje
podle teploty taveni pajek na mékké a tvrdé. V piipadé tvrdého pajeni je teplota taveni pajek
vyssi nez 450 °C, ale niz8i nez teplota taveni spojovanych materiali. Mezi hlavni ptfednosti
pajeni patfi jeho univerzalnost. Umoziuje spojovat rizné typy materialu i s rozdilnymi teplo-
tami taveni nebo naptiklad keramiku. [1] [39]

Fyzikalni podstata pdjeni

Smacivost je definovana jako schopnost tekuté pajky ptilnout k povrchu spojovaného materialu
pfi dané teploté. Souvisi s vyslednym povrchovym napétim v misté spoje. Velikost sméacivosti
je ur¢ena uhlem smaceni a. Ten lze vypocitat podle nasledujici rovnice:

cosa = 2 (1.3)
Osp

kde ok je povrchové napéti mezi pajenym materialem a okolni atmosférou; or je povrchové
napéti mezi pajenym materidlem a pajkou; csp je povrchoveé napéti mezi pajkou a okolni at-
mosférou. Vyhodnoceni smacivosti na zaklad¢ ithlu smaceni je zobrazeno na Obr. 1.12. [1]
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Obr. 1.12 - Vyhodnoceni smdcivosti na zdakladé wihlu smdcent [40]

Roztékavost je definovana jako schopnost tekuté pajky roztéci se po vodorovném povrchu spo-
jovaného materialu pii dané teploté. [39]

Vzlinavost (kapilarita) je definovana jako schopnost tekuté pajky vyplnit pti dané teploté uzkou
mezeru spoje pusobenim kapilarnich sil. Vznik kapilarni sily je spojen s povrchovym napétim
tekuté pajky. Typicky pajeny spoj ma velkou plochu a malou §itku mezery. Velikost mezery
ma vliv na pevnost spoje. Vliv $ifky mezery spoje na plnéni mezery pajkou je na Obr. 1.13. [1]
[39]

Pfilis Siroka mezera

Spravna siftka mezery

s

N\

Obr. 1.13 - Vliv $irky mezery spoje na plnéni mezery pdjkou [41]

Pii pajeni je tekutd pajka a tuhy zdkladni materidl ur€itou dobu ve vzijemném styku. Podle
druhu péjky a zékladniho materidlu miZe na hranici jejich styku nastat n€ktera z té€chto reakei:

e adhezni spojeni
e vzajemna difuze prvki pajky a zdkladniho materidlu
e rozpousténi zdkladniho materidlu pouzitou pajkou

U adhezniho spojeni nedochézi k vzadjemné rozpustnosti pajky a zdkladniho materialu, diky
¢emuz zustava chemické slozeni spojovanych materialii nezménéno. [39]

Ve vétsing pripadt dochazi k difuzi, ¢imz mezi pajkou a zakladnim materidlem vznika ptecho-
dova oblast. Tyto spoje vykazuji vyssi pevnost nez spoje, u kterych doslo pouze k adheznimu
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spojeni. V nekterych ptipadech je difuze nezadouci, jelikoz mtze zpisobovat tzv. pajeci pras-
kavost. [39]

Rozpousténi zakladniho materialu pouzitou pajkou je nezadouci jev, predevsim u tenkostén-
nych materidlt. Pii rozpousténi dochazi ke zmensSovani G€inné tloustky zédkladniho materialu,
¢imz se snizuje pevnost spoje. Dale je tento jev nezaddouci pti spojovani povlakovanych mate-
rialti nebo polovodict a supravodici, u kterych se béhem rozpusténi méni jejich chemické a
elektrické vlastnosti. [1] [39]

Spojovani wolframu tvrdym pdjenim

Wolfram se, podobné jako ostatni vysokotavitelné kovy, paji pfevazné¢ v ochranné atmosféie
nebo ve vakuu. V kombinaci s pozadavkem na vyssi provozni teploty jsou za idealni povazo-
vany pajky na bazi niklu, Zeleza, platiny nebo paladia. Nejcastéji pouzivanymi technologiemi
pro pajeni wolframu jsou: pajeni v peci, induk¢ni pajeni nebo pajeni laserem ¢i elektronovym
paprskem. [1] [39]

1.5.2 Svarfovani elektronovym paprskem

Zatizeni pro praci s elektronovym paprskem vyuziva proudu vysoce urychlenych elektrond,
jejichz kineticka energie se v misté¢ dopadu na vzorek preménuje na energii tepelnou a tim do-
chézi k nataveni materilu. Tato technologie je vyuZivéana jiz od padesatych let minulého stoleti,
a to predevsim kvuli pozadavku na spojovani novych materiald, které byly klasickymi techni-
kami svafitelné jen velmi obtizn€ nebo viibec. Mezi hlavni ptednosti svafovani pomoci elek-
tronového paprsku patii minimalizace vneseného tepla do svarového spoje, ¢imz dochazi k vy-
raznému omezeni tepelné ovlivnéné oblasti. [42] [43]

Interakce elektronii s materialem

Hloubka, do které mohou elektrony po dopadu na material pronikat zavisi na hustot¢ dané¢ho
materialu a na energii elektrond. V' zéavislosti na téchto parametrech se hloubka vniku pohybuje
od tisicin do desetin milimetrd. Hloubku vniku lze odhadnou pomoci vztahu (1.4). V téchto
hloubkach dochazi k ptedani kinetické energie elektronti atomiim v materialu, ¢imz se zvySuji
jemu formou postupnych srazek miizkovych fononti, coz se projevuje naristem teploty. [1]
[44]

2
dy =21 10-5% (1.4)

(dy, — hloubka vniku [um]; U, — urychlovaci napéti [V]; p — hustota materialu [kg - m~3])

Ne vSechny elektrony ptispivaji ke zvySovani teploty. Nékteré elektrony piedaji jen Cast své
kinetické energie a nasledné jsou pruznymi srazkami zpétné emitované nad povrch. Tyto elek-
trony jsou oznacované jako zpétné odrazené elektrony (BSE — BackScattered Electrons). Dalsi
moznou interakei je vznik sekundarnich elektront (SE — Secondary Electrons). Ty vznikaji pti
srazce primarnich elektronti s elektrony uspofadanymi okolo atomi daného materialu, ¢imz do-
chézi k jejich vyraZeni z materidlu. Déale dochazi ke vzniku rentgenova, tepelného a svételného
zateni. Tyto zafeni maji riznou velikost energie a jejich vznik souvisi se vznikem SE. Interakce
elektronového svazku s materialem je zobrazena na Obr. 1.14. [43] [44]
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Obr. 1.14 - Interakce elektronového svazku s materidlem [45]

Zarizeni pro praci s elektronovym paprskem

Existuje n€kolik typt zafizeni, liSicich se konstrukci v zavislosti na pouziti. Veskera zatizeni
se vSak skladaji z téchto zékladnich ¢asti: zdroj elektront, elektronova optika, fidici systém a
pracovni komora. Schéma zafizeni pro praci s elektronovym paprskem je uvedeno na Obr. 1.15.

Jako zdroj elektronii se pouziva termoemisni katoda vyrobena nejcastéji z wolframového dratu
ohnutého do tvaru pismene ,,V*“. Wolframovy drat je zahtivan priichodem elektrického proudu
na teploty kolem 2700 °C, pfi které ziskavaji elektrony energii potfebnou pro piekonani vy-
stupni prace a tim dochazi k jejich emitaci. Elektrony jsou nasledné urychlovany elektrickym
polem smérem k anodé. V blizkosti katody je umisténa tieti elektroda, tzv. Wehneltiv valec.
Na Wehneltlv valce je pfivedeno zdpornéjsi napéti nez na katodu, ¢imz dochézi k omezeni
poctu emitovanych elektronti a tim umoziuje snadné fizeni proudu svazku. [43]

Elektronova optika je soustava magnetickych ¢ocek, které slouzi k fokusaci, homogenizaci a
smétovani elektronového paprsku. Magnetické ¢ocky jsou tvoieny valcovou budici civkou
oplasténou feromagnetickym materidlem. Zména ohniskové vzdalenosti magnetickych ¢ocek
se provadi zménou proudu prochazejicim budicimi civkami. Vzniklé magnetické pole uvnitf
fokusacnich ¢oc¢ek usmériiuje trajektorii prochézejicich elektronit do pozadovaného priméru
pii dopadu na povrch materialu. Kromé fokusacnich ¢ocek patii do elektronové optiky take tzv.
deflektor. Ten zpusobuje vychylovani osy svazku od optické osy soustavy, ¢imz umoziuje
zménit misto dopadu paprsku do pozadované oblasti na povrchu materialu. [43]

Pracovni komora obsahuje pracovni stil, ke kterému je upnuta svarovana soucast. Pracovni stil
obvykle umoziiuje pohyb ve dvou osach X-Y a Ize jej doplnit zatizenim, které umoznuje dalsi
pohyby (rotace, naklapéni, z-posuv). [43]

Aby nedochazelo k rozptylu a ztraté energie primarniho svazku v dusledku kolizi s molekulami
vzduchu, je nutné dosahnout dostate¢ného vakua v prostoru, kterym svazek prochazi. Nejvyssi
pozadavky na vakuum jsou u zdroje elektront, kde by se mél tlak pohybovat okolo
102 - 102 Pa. V pracovni komote neni vyzadovén takto nizky tlak. Diky tomu je mozné pro
usporu ¢asu a energie zavést jeden samostatny vakuovy okruh pro pracovni komoru a druhy
pro elektronové délo. Levnéjsi variantou je pouziti systému clon, kterymi je postupné snizovana
hodnota vakua tak, Ze v misté zdroje elektront je vysoké vakuum, které smérem k pracovni
komote klesa. [1] [43]
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Obr. 1.15 - Schéma zafizeni pro prdci s elektronovym paprskem [43]

Svarovani elektronovym paprskem

Svafovani elektronovym paprskem patii k nejznamé;jsim a nejpouzivanéjsim technologickym
aplikacim elektronového paprsku. Zaostieny elektronovy svazek zahtiva spojované materialy
na teplotu vyssi, nez je teplota taveni. Pfi spravném sesazeni svafovanych souc¢asti a optimalnim
nastaveni parametrt elektronového paprsku, dochéazi k promiseni taveniny na rozhrani (vétsi-
nou bez nutnosti pouziti pfidavného materialu) a po ochlazeni vznika pevny spoj s charakteris-
tickym tvarem. Pfi svafovdni se pohybuji hodnoty energetické hustoty v rozmezi
10* - 105 W x mm2, Tyto parametry umoziiuji vznik tzv. hloubkového efektu, diky ¢emuz mo-
hou vznikat velmi hluboké privary s minimalni velikosti tepeln¢ ovlivnéné zony. Dosahovany
ridly rizna. Naptiklad u nerezavéjicich oceli dosahuje 300 mm, u médi a hliniku se pohybuje
okolo 150 mm. [43] [44]

Principu hloubkového efektu spociva v rychlém ohfevu materialu, ktery se lokaIné roztavi a
nasledné vypati. Vznikajici para vytlacuje okolni taveninu do stran, ¢imz vznika 0zka kapilara,
které se oznacuje jako klicova dirka (keyhole). Diky této kapilafe miiZze paprsek pronikat do
mnohem vétsich hloubek, nez jaké jsou dany vztahem (1.4). Pii pohybu klicové dirky ve sméru
svafovani dochazi k taveni dalsiho materialu, ktery obtéka klicovou dirku a v zadni ¢asti rychle
tuhne a vytvari svar. Princip vzniku klicové dirky je zobrazen na Obr. 1.16. [1]

EB EB EB

Obr. 1.16 - Princip svarovani technikou klicové dirky [1]
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Svatfovani elektronovym paprskem je vhodna technologie pro svafovani materialti s rozdilnymi
vlastnostmi, které konvencnimi technologiemi neni mozné svatit. Jde napiiklad o kombinace
material hlinik-titan, méd’-ocel, tantal-molybden nebo ocel-wolfram. [43]

1.6 Modelovani fazovych diagramu

Znalost fazovych diagramt je ¢asto kli¢ova pro hodnoceni nebo navrhy spojti véetné svarovych
spoju, které kombinuji rizné materidly. Dulezitou informaci, kterou fazové diagramy nesou je
potencidlni moznost tvorby nezadoucich fazi v mikrostruktute spoje, a tedy jeho nedostatecna
strukturni stabilita. Takové chovani je mozné s vyuzitim zkuSenosti odhadnout jiz z fazového
diagramu, pokud ovsem je takovy diagram popisujici konkrétni heterogenni svarovy spoj k dis-
pozici. Vzhledem k ¢asové a finan¢ni naro¢nosti experimentl se ¢asto vyuziva pocitatovych
simulaci, které umoznuji z nékolika experimentalnich vysledkl predikovat rovnovazné stavy
daného materialu za ,,libovolnych* podminek. Kvalita téchto predikci zavisi na vhodném ma-
tematickém popisu termodynamickych funkci a také na kvalité vstupnich dat.

Pro ziskani feSeni fazové rovnovahy lze pouzit bud’ integralni nebo diferencidlni podminky
fazové rovnovahy. Integralni podminka fazové rovnovahy predpoklada, ze za danych podminek
Tuto podminku lze vyjadfit vztahem pro celkovou molarni Gibbsovu energii soustavy za kon-
stantniho tlaku, teploty a celkového slozZeni:

GE = Z]f-=1ij,]n(p, T,XZ1s) GE - min. (1.5)

kde G,{l je molarni Gibbsova energie faze j zavisla na teploté, tlaku a slozeni faze. Jeji hodnota
je ur¢ena pomoci vhodného termodynamického modelu faze. p’ je molarni podil faze j a f ozna-
Cuje pocet fazi v rovnovaze. [46]

Diferencidlni podminka fazové rovnovahy vychazi z chemickych potencialt. Stejné jako u in-

tegralni podminky je nutné znat zavislost molarni Gibbsovy energie fize G, na tlaku, teploté a
sloZeni. Pro ziskani rovnovazného stavu je nutné vyftesit soustavu nelinearnich rovnic. [46]

U obou metod musi feSeni odpovidat podminkam zékona zachovani hmoty, naboje a stechio-
metrie. Pfi dodrZeni téchto podminek a pfi pouZiti stejného termodynamického popisu Gibb-
sovy energie davaji obé metody shodné vysledky. Vzhledem k dostupnosti vstupnich parametrt
se ukazuje jako vhodnéj$i pouzit integralni podminku rovnovahy. [46]

Zakladni podminkou pro Gspés$né feSeni fazové rovnovahy je volba vhodného matematického
modelu, ktery popisuje zavislost Gibbsovy energie faze na tlaku, teploté a sloZeni faze. V sou-
Casnosti je jednim z nejpouzivanéjSich modell tzv. vicemiizkovy model. Vicemiizkovy model
vychazi z pfedstavy, ze se slozky v krystalografické struktute faze vyskytuji v nékolika typech
poloh, které nejsou krystalograficky ekvivalentni. Soubor ekvivalentnich poloh jednoho typu
je oznacovan jako tzv. podmfizka. Je tedy mozné na skutenou krystalografickou miizku pohli-
zet jako na superpozici nékolika podmiizek. Vzhledem k odlisnostem ve fyzikalnich vlastnos-
tech slozek a k rozdilné vzajemné interakci dochazi pii obsazovani podmiizek slozkami k jevu,
ze jednotlivé slozky preferuji jen urcity typ podmiizky. Vyhodou tohoto modelu je, Ze ho Ize
pouzit jak na krystalickou fazi, tak i na taveninu ¢i plynnou fazi. [46] [47]

Jednou z moznych metod vypoctu fazovych rovnovah, ktera vyuziva vicemiizkového modelu,
je metoda Calphad (Calculation of Phase Diagrams). Jedna se 0 semi-empirickou metodu, ktera
je zaloZena na sekven¢nim modelovani termodynamickych vlastnosti viceslozkovych systémi.
Tato metoda vyZaduje urCité mnoZstvi experimentdlnich dat, které popisuji jednoduché
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systémy. Metoda Calphad umoziuje, na zaklad¢ experimentalnich dat, extrapolaci fazovych
diagramt a termodynamickych vlastnosti nebo umoznuje predikci chovani komplexnich sys-
téma. Obr. 1.17 znazornuje podstatu sekven¢niho modelovani. [48]

Predikce vlastnosti
viceslozkovych systéemu

Predikce
a assessment
ternarnich systému

Robustni assessment
binarnich systému

Vyber unarmnich dat

Obr. 1.17 - Sekvencni modelovani termodynamickych viastnosti [48]

Z Obr. 1.17 plyne, ze prvnim krokem je ziskani parametri pro Cisté latky. Tyto parametry jsou
urceny z teplotni zavislosti Gibbsovy energie daného prvku v riznych krystalografickych struk-
turach (stabilnich i nestabilnich). Z téchto dat jsou nésledné¢ pocitany binarni soustavy, které
jsou ovétovany velkym mnozstvim experimentil. Na zédkladné experimentalnich dat jsou upra-
vovany termodynamické vlastnosti (tepelna kapacita, aktivita atd.) i fazové rovnovahy (trans-
formacni teplota, rozpustnost atd.). V ptipad¢ dobrého popisu binarnich systémi je mozné pro-
vadét predikce ternarnich fazovych diagrami. V nékterych piipadech je nutné doplnit tyto pre-
dikce experimentem. Napiiklad pokud v ternarnim systému existuje faze, ktera se neobjevuje
V zadném binarnim systému. Na zaklad¢ takto ziskanych dat je nasledné mozné provadét pre-
dikce komplexnich systému, které odpovidaji realnym materialim. [48]

Metodu Calphad vyuziva napiiklad program ThermoCalc. Tento program umoziuje praci s jed-
noduchymi rovnovahami, fazovymi diagramy nebo diagramy rtiznych termodynamickych cha-
rakteristik, a to pro maximalné 20 prvkll v jedné soustavé. Program obsahuje vSechny nejcastéji
pouzivané modely fazi (napt. vicemfizkovy model) a spolupracuje s rozsdhlymi databidzemi
termodynamickych funkci. Ve spojeni s programem DICTRA umoziuje kromé vypoctl rov-
novah i simulace difuzné fizenych dé&ju. [8] [48]

1.6.1 Vysledek modelovani soustavy MA956/WL10

Na zaklad¢ chemického slozeni uvedeného v Tabulce 1.1, byl v programu ThermoCalc vypo-
¢itan fazovy diagram zobrazujici predpokladanou mikrostrukturu svarového spoje MA956
s WL10.

Tabulka 1.1 - Priimérné chemické slozeni ODS oceli MA956 [49]

Prvek | Fe Cr Al Ti C Y03
Obsah Baze 20,0 4.7 04 01 05
[hm. %]
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Do vypoctu nebyly zahrnuty prvky yttrium a kyslik, jelikoz pouzita databaze neumoziiuje s té-
mito prvky pocitat. Vypocteny fazovy diagram je na Obr. 1.18 a slozeni jednotlivych fazi je
uvedeno v Tabulce 1.2.

Tabulka 1.2 - SloZeni fazi v soustavée MA956-W

Obsah prvkii v molarnich zlomcich

Fa -
aze Fe Cr Al W Ti C
(Fe) 0,81 0,07 0,12 - - -
(Cn) 0,05 0,93 0,02 - - -
TiC - - - - 0,54 0,46
Laves 0,54 0,13 - 0,30 0,03 -
1800
Liquid
1600
1400
(Fe) + TiC
G1200 [
:3,1000 /
°
&
= 8w (Fe) + TiC + Laves
600
400 (Fe) + (Cr) + TiC + Laves
200
/. 00 20 40 60 80 100 120 140 160 180 200
/AN Hmotnostni procenta W

Obr. 1.18 - Fazovy diagram MA956 — W

S ohledem na experiment, ktery provedl Janktj [45] 1ze oéekavat, ze se mnozstvi wolframu ve
svarovém kovu bude pohybovat v intervalu 5-15 hm.% (na Obr. 1.18 vyznaceno svislymi
¢arami). Pfi provozu ve fuznim reaktoru bude modelovany spoj dlouhodobé vystaven zvyse-
nym teplotam, které by neméli ptekrocit 1000 °C. Dle vypocteného diagramu by mélo za téchto
podminek dochazet k precipitaci Lavesovy faze (Fe2W) z tuhého roztoku na bazi Zeleza. Jedna
se 0 intermetalickou fazi, ktera je urcena velikostnim faktorem. Lavesova faze je charakteris-
ticka slozenim ABp, kde atom A je 1,225 x vétsi nez atom B. Mulze se vyskytovat ve tfech
riznych krystalovych strukturach, v ptipadé Fe.W se jedna s hexagonalni strukturu C14. La-
vesova faze je ve struktufe obvykle nezadouci, jelikoZ je velmi nachylnd na hrubnuti a zpiso-
buje kiehkost.
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2 EXPERIMENTALNI CAST

Experimentalni ¢ast diplomové prace se zabyva hodnocenim strukturni stability heterogennich
svartt ODS oceli MA956 a ODS wolframu WL10 vytvofenych s vyuzitim elektronového pa-
prsku. Struktury byly hodnoceny pomoci elektronové mikroskopie, doplnéné analyzami EDS a
EBSD a métenim mikrotvrdosti.

2.1 Experimentalni metody

2.1.1 Rastrovaci elektronova mikroskopie

Rastrovaci elektronovy mikroskop (REM) je vyuzivan pro pozorovani masivnich (neprozaii-
telnych) vzorkl. K zobrazeni pozorovaného objektu je vyuzivano svazku elektronti fokusova-
nych na povrch objektu. Klasickym zdrojem elektronti je zhavena wolframova katoda (wolfra-
movy dratek ve tvaru pismene V). Elektronovy svazek je pomoci civek vychylovan a postupné
rastruje pozorovanou oblast povrchu vzorku. V misté dopadu svazku dochazi k interakci s hmo-
tou vzorku a vznikaji riizné signaly, které nesou informaci o morfologii a o chemickém slozeni.
Tyto signaly jsou zachyceny pomoci vhodnych detektorti a pfevedeny na urcitou Uroven jasu
daného bodu na obrazovce. Rastrovani svazku elektrond po plose vzorku je spojeno s vykres-
lovanim bodl na obrazovce, a tedy libovolnému bodu na plose vzorku odpovida stejna poloha
bodu na obrazovce. Mezi nejcastéji detekované signaly patii [50]:

e Seckundarni elektrony — nesou pfevazn¢ informaci o morfologii povrchu
e Zpétné odrazené elektrony — nesou pievazn¢ informaci o chemickém slozeni
e Charakteristické rtg. zafeni — nese informaci pouze o chemickém slozeni

Elektronovy mikroskop se vyznacuje velkou hloubkou ostrosti, coz umoziuje jeho vyuziti pro
studium velmi ¢lenitych povrchi, naptiklad lomovych ploch. Maximalni zvétSeni je ptiblizné
100 000x a rozligovaci schopnost se pohybuje v ¥adu 1x10°° metrii v zavislosti na urychlovacim
napéti elektronti. [50]

Kromé zobrazeni povrchu vzorku umoziuje rastrovaci elektronovy mikroskop napiiklad urco-
vat chemické sloZeni nebo krystalovou stavbu vzorku. Chemické sloZeni je ur¢ovano na zakladé
charakteristického rtg. zateni a krystalova stavba se ziska z difrakce zpétné odrazenych elek-
trontl.

Energiové dispersni spektrometr (EDS)

Pfi interakci dopadajiciho svazku s hmotou vzorku dochazi ke srdzkam primarnich elektronti
S vazanymi elektrony atomu krystalové miiZzky. Tyto elektrony jsou vyraZeny z elektronového
obalu atomu a jejich mista zaplnuji elektrony z vyssich energetickych hladin. Pfi tomto pie-
chodu dochézi k vyzateni fotonu charakteristického rtg. zafeni, ktery ma energii rovnu rozdilu
potencialnich energii danych hladin ptechodu. Tyto energie se pro riizné prvky lisi, a tedy je na
jejich zakladé mozné urcit dané chemické slozeni. [50]

Buzené rtg. zafeni je sniméano polovodi€ovym detektorem, kterym je kiemikovy monokrystal
dopovany lithiem. Detektor snimé celé rentgenové spektrum soucasné a tfidi fotony podle jejich
energie. Fotony jsou nasledné pievedeny na elektricky signal, ktery je vyhodnocen v mnohaka-
nalovém analyzatoru. Tim se ziska kvantitativni i kvalitativni analyza chemického slozeni. Tato
metoda umoznuje bodové 1 ploSné analyzy, liniové analyzy nebo urceni plo§ného rozlozeni
prvku. [50]
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Difrakce zpétné odrazenych elektronit (EBSD)

Tato metoda je vyuzivana pro identifikaci typu faze pfitomné ve struktufe nebo pro urceni ori-
entace jednotlivych zrn. Ve velmi zjednoduSené verzi spocivda EBSD v pronikani svazku pri-
marnich elektronti do urcité hloubky pod povrch vzorku, kde dochézi k jejich rozptylu do vSech
smért. Nasledné elektrony difraktuji na vhodné orientovanych systémech krystalovych rovin
(splnéni Braggovy podminky) a po této difrakci vystupuji ze vzorku po ptimkovych trajektori-
ich. Kazdému systému krystalovych rovin odpovida na stinitku par difrak¢nich linii (Kikuchiho
linie). Pomoci softwaru jsou ur¢eny pruseciky difrakénich past, jejich Sitka, pocet a uhly mezi
jednotlivymi pasy. Na zakladé takto ziskanych tdaju jsou difrakénim pasim piifazeny Mille-
rovy indexy odpovidajici danému systému krystalovych rovin. [51]

2.1.2 Meéreni mikrotvrdosti

Tato metoda je zalozena na principu méteni tvrdosti podle Vickerse. Indentorem je diamantovy
jehlan se ¢tvercovou zakladnou a vrcholovym thlem 136°. Maximalni zatézujici sila je 2 N.
Vysledna tvrdost je urCovana z velikosti uhlopticek vtisku. Zafizeni pro méfeni mikrotvrdosti
je propojeno s pocitatem, ktery automaticky pocita hodnotu tvrdosti a zaroven i celé zafizeni
ovlada. Diky tomu je mozné provadét bud’ manualni méfeni jednotlivych bodl nebo automa-
tické liniové méfeni. [52]

2.2 Experimentalni material

2.2.1 MA956

Jedna se o feritickou Fe-Cr-Al slitinu disperzné zpevnénou oxidy yttria (Y203), ktera je vyra-
bénd pomoci praskové metalurgie. Nominalni chemické sloZeni této slitiny dle parametrii vy-
robce a odpovidajici namétené chemické slozeni metodou EDS je uvedeno v Tabulce 2.1.

Tabulka 2.1- Chemické slozeni slitiny MA956

Prvek Fe Cr Al Ti C Y203
Obsah dle INCOLOY , max.
(hm. %] baze 185-215 3,8-5,8 0,2-0,6 0.1 0,3-0,7
Obsah dle EDS [hm. %] 74,5 20,0 4,5 0,5 - -

Slitina MA956 byla doddna ve formé tyce o priméru 16 mm. Z této tyce byly pfipraveny vzorky
odpovidajici vykresu na Obr. 2.1.
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Obr. 2.1 - Vykres vzorku ze slitiny MA956

2.2.2 WL10

Jedna se o wolfram, ktery je disperzné zpevnény oxidy lanthanu (La20z). Stejné jako MA956
je 1 WL10 vyrabéna praskovou metalurgii. Obsah La>O3 ve wolframové matrici je 1 hm. %. Na
rozdil od oxidu yttria ve slitiné MA956 jsou oxidy lanthanu ve WL10 pomérné velké a 1ze je
snadno pozorovat (Obr. 2.2).

Obr. 2.2 - Struktura WL10 (REM; 1000x)

Material byl dodan ve formé ty¢e o praiméru 6,3 mm, ze které byly natezany valecky o vysce
7,2 mm.

2.3 Prabéh experimentu

Pied svafovanim byl wolframovy vale¢ek umistén do otvoru vzorku z ODS oceli (Obr. 2.3).
V nékterych piipadech byl pouzity ptidavny material ve form¢ tenkého plechu z niklu, ktery
byl vlozen mezi spojované vzorky. V téchto ptipadech musel byt priimér otvoru v ocelovém
vzorku zvétseny na 6,7 mm.
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Obr. 2.3 - Konfigurace pro svarovdni

Takto pfipravené vzorky byly svareny elektronovym paprskem v zatizeni s oznatenim PRO-
BEAM K26, které¢ se nachazi v NETME centre v Brn¢. Pred svafovanim byly vzorky ptede-
hraty na teploty 400 °C nebo 1000 °C s vyuzitim elektronového paprsku fokusovaného na
wolframovy valec¢ek. Po dosazeni pozadované teploty pfedehievu byly vzorky obvodové sva-
feny. Elektronovy svazek byl béhem svarovani fokusovéan na rozhrani spojovanych materialt.
Parametry svafovani jednotlivych vzorki jsou uvedeny v nasledujici tabulce.

Tabulka 2.2 - Parametry svarovani

Piidavny Ptedehiev Ua I v Velikost spotu
Vzorek  aterial  [°C] Kv] [mA] [mis] EB‘[mm] L
1 i 400 120 10 15 0 0.35 500
2 Nik] 400 120 10 15 © 0,35 500
3 i 1000 120 7 15 © 0,35 500
4 Nik] 1000 120 7 15 © 0,35 500

(Ua — urychlovaci napéti; 1b — proud svazku; v — rychlost posuvu; f — frekvence skenovani)

Svatfené vzorky byly pomoci elektrojiskrové dratové fezacky roziiznuty tak, jak je znazornéno
na Obr. 2.4. Z kazdého vzorku byla jedna ¢tvrtka pouZita pro zihani v peci a druha ¢tvrtka byla
zalozni. Vzorky 1 a 2 byly zihany v peci s argonovou ochrannou atmosférou pfi teploté 1000 °C
po dobu 5 hodin, vzorky 3 a 4 byly zihany v peci s vodikovou ochrannou atmosférou pfi teploté
800 °C po dobu 1 hodiny (Tabulka 2.3). Z kazdého svateného vzorku tedy byla ziskana dvojice
vzorkd. Pllky, které piedstavuji strukturu po svareni a ¢tvrtky, na kterych je hodnocena zména
struktury po vysokoteplotni expozici.

Tabulka 2.3 - Paramertry zihani

Vzorek Teplota [°C] Doba [min] Atmosféra
1 1000 300 Argon
2 1000 300 Argon
3 800 60 Vodik
4 800 60 Vodik

1 EB = Electron Beam (elektronovy paprsek)
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Obr. 2.4 - Naznaceni fezit svaieného vzorku

2.4 Postup hodnoceni vzorku

Ze vsech vzorki byly vyhotoveny metalografické vybrusy dle obvyklych postupii. Pro vyvolani
mikrostruktury svarového kovu bylo pouzito leptadlo s ozna¢enim KROLL (15 ml HNOs,
3 ml HF, 80 ml destilované vody). Bylo zji$téno, ze leptani vzorkl neni nutné, jelikoz svételny
mikroskop neposkytuje dostatecné zvétSeni pro zobrazeni mikrostruktury a na elektronovém
mikroskopu je dobrého kontrastu dosazeno pii pozorovani ve zpétné odrazenych elektronech.
Vzorky, které byly analyzovany metodou EBSD, byly dodate¢né leStény ionty argonu.

Elektronovym mikroskopem (Zeiss; ULTRA PLUS) byla hodnocena kvalita svarového spoje
(pory a trhliny ve spoji) i jeho struktura. S vyuzitim EDS analyzy (Oxford Instruments; AZtec)
bylo zjisténo pramérné chemické sloZzeni svarového spoje a dale byl mé&fen prubéh chemického
sloZeni podél linie vedouci ptes svarovy spoj. Bodovymi analyzami bylo ur¢eno slozeni jed-
notlivych fazi. Velikost zrna byla ur€ovana pomoci metody EBSD (Oxford Instruments; HKL).

Fazové slozeni svarového spoje bylo hodnoceno také pomoci programu ThermoCalc. Che-
mické slozeni svarového spoje, které predstavuje vstupni data pro vypocet fazovych rovnovah,
bylo uréeno plosnou EDS analyzou. U vzorki bez pfidavného materidlu byly vypocty prove-
deny autorem prace s vyuzitim databaze steell6_pan 29[USER], ktera byla dodana RNDr.
Alesem Kroupou, CSc. z UFM AV CR2. Vypoéty pro vzorky s piidavnym materialem proved|
RNDr. Ales Kroupa, CSc. s vyuzitim komerc¢ni niklové databaze. S pomoci téchto vypocti byly
predikovany jednotlivé faze ve struktufe a dale se hodnotilo, zda je svarovy spoj v rovnovadzném
stavu ¢i nikoliv.

U vsech vzorkd byl méfen prub&éh mikrotvrdosti svarového spoje ve sméru kolmém na svarové
rozhrani (LECO; LM247). Mikrotvrdost byla méfena dle Vickerse HV0,1. Vzdalenost jednot-
livych vpichi byla volena tak, aby nedoslo ke zkresleni hodnot.

2 Ustav fyziky materiali, Akademie véd Ceské republiky
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3 VYSLEDKY EXPERIMENTU

Ziskané vzorky byly pfipraveny dle vySe uvedenych postupti a na vSech vzorcich byla elektro-
novou mikroskopii pozorovana mikrostruktura. Pti srovnavani jednotlivych part vzorkd, které
se lisily pouze teplotou ptfedehievu bylo zjisténo, Ze neni mozné identifikovat zddny rozdil
v mikrostruktufe, ani v chemickém sloZeni svarového kovu. Oba zéakladni materialy jsou mi-
krostrukturné stabilni za obou teplot ptedehievu (400 °C a 1000 °C)

Vzhledem k tomu, Ze teplota pfedehfevu neméla vyrazny vliv na vyslednou strukturu svarového
spoje, jsou vzorky pro nasledujici popis rozdéleny do dvou skupin v zavislosti na pouziti pii-
davného materialu.

3.1 Vzorky bez pfidavného materialu

3.1.1 Stav po svareni

Makrostruktura svarového spoje je na Obr. 3.1. Ve spoji je mnoho port, nejvétsi z nich dosa-
huje velkosti zhruba 830 um. Nejvice poru se vyskytuje u hlavy svaru, s rostouci hloubkou
jejich velikost i pocet klesa. Na Obr. 3.1b je mozné vidét ¢astici wolframu ve svarovém spoji.
To znaci, ze béhem svafovani doslo i k nataveni wolframu a ve svarové lazni probihalo inten-
zivni michani.

Obr. 3.1 - Makrostruktura spoje (REM; 35%): a) hlava svaru, b) stied svaru

Prabéh mikrotvrdosti ve sméru kolmém na rozhrani svar/WL10 je na Obr. 3.2. Z méfeni vy-
pliva, Ze tvrdost svarového spoje je jen mirné nizsi nez tvrdost ocele (max. rozdil asi 35 HVO0,1)
a pozvolna nardsta smérem k wolframu. V té€sné blizkosti rozhrani svar/WL10 dochazi k vy-
raznému narustu tvrdosti svaru o ptiblizn¢ 100 HVO,1.
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Obr. 3.2 - Priibéh mikrotvrdosti pies svarovy spoj

Na Obr. 3.3 je zobrazen prib&h chemického slozeni ptes svarovy spoj. Z méfeni je ziejmé, Ze
koncentrace vSech prvku je v celém spoji téméf konstantni. Ve vzdalenosti ptiblizné 50 um od
WL10 dochazi k nartstu koncentrace wolframu, néasledovany skokovou zménou chemického
sloZeni na rozhrani. ZvySené mnozstvi wolframu v blizkosti rozhrani je pfi¢inou naristu tvr-
dosti v této oblasti, jak bylo prezentovano na Obr. 3.2. Zména chemického sloZeni na rozhrani
svar/MA956 probiha plynule. Primérmé chemické slozeni svaru ve hmotnostnich procentech
je:Fe-190%Cr-39%AI-05%Ti—-6,8%W
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Obr. 3.3 - Pritbéh chemického sloZeni pres svarovy spoj

1000

Primérné chemické slozeni spoje uvedené v predchozim odstavci bylo pouzito pro vypocet fa-
zového diagramu v programu ThermoCalc (Obr. 3.4). Do vypoétu byl ptidan i uhlik, ktery by
m¢él byt pritomny ve svarovém spoji, ale EDS analyzou ho neni mozné spolehlivé kvantifikovat.
Mnozstvi uhliku bylo stanoveno dle Tabulky 2.1 na 0,1 hm. %.
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Obr. 3.4 - Fazovy diagram svarového spoje; svisla cdara uddava namérené primérné sloZzeni

Dle uvedeného diagramu by méla byt struktura svarového spoje slozena z tuhého roztoku na
bazi Zeleza (ferit), tuhého roztoku na bazi chromu, karbidi TiC a Lavesovy faze. Se zvySujicim
se mnozstvim wolframu bude rust podil Lavesovy faze ve struktufe. Vzhledem k teploté vzniku
tuhého roztoku chromu a k rychlosti ochlazovani vzorki po svateni lze predpokladat, Ze ke
vzniku této faze nedojde. Vypoctené chemické slozeni jednotlivych fazi pro uvedené slozeni
(na Obr. 3.4 vyznaceno svislou ¢arou) je v Tabulce 3.1.

Tabulka 3.1 — Chemické slozeni jednotlivych fazi svarového spoje dle ThermoCalcu (v at. %)

Faze Fe Cr Al W Ti C
(Fe) 81 7 12 - - -

(Cn 5 93 2 - - -

TiC - - - - 54 46

Laves 54 13 - 30 3 -

Mikrostruktura svarového spoje je na Obr. 3.5. Je patrné, Ze struktura je velmi homogenni, dle
uvedeného fazového diagramu by se ve struktuie mély nachazet celkem Ctyti faze. Dle pozoro-
vani vidime ale pouze jednu matrici, zfejmé tedy jde o pfesyceny tuhy roztok na bazi Zeleza.
V blizkosti rozhrani, kde je zvySeny obsah wolframu, je moZné pozorovat malé mnozstvi pre-
cipitujici faze (Obr. 3.5a), dle fazového diagramu by se mélo jednat o Lavesovu fazi. Ve struk-
tufe svarového spoje se kromé poérti nachézeji také pravidelné cerné ostrohranné castice a rela-
tivné velké Sedé Castice kruhového tvaru. Z Obr. 3.5b vypliva, ze ostrohranné ¢astice jsou kar-
bidy TiC a kruhové ¢astice jsou pravdépodobné komplexni oxidy hliniku a titanu.

Na Obr. 3.5¢ je IPF mapa ziskana metodou EBSD, na které je mozné pozorovat tvar a velikost
jednotlivych zrn. Zrna materialu WL10 jsou deformovana v jednom sméru z divodu technolo-
gie vyroby. Svarovy spoj je tvofen kolumnarnimi zrny orientovanymi ve sméru kolmém na
rozhrani a jejich velikost je v rozmezi 30—150 pum.
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Obr. 3.5 - a) mikrostruktura svarového spoje (REM; 1K %); b) EDS mapping svaru (REM; 1,5Kx); c) IPF mapa
svarového spoje (REM; 80x)

3.1.2 Stav po zihani

Vzorky byly zihany na 800 °C/1h a 1000 °C/5h. Makrostruktura svarového spoje po Zihani je
na Obr. 3.6. Je patrné, Ze ve spoji doslo k precipitaci nové faze. Pfi nizsi teploté a krat$im Case
zihani vznikla nové faze primarné v mistech s vysokym obsahem wolframu. Pfi vyssi teploté a
delsim Case zihani doslo k rovnomérné precipitaci v celém objemu svarového spoje. Na Obr.
3.6b je opct mozné pozorovat ¢astice wolframu, které byly béhem svafovani zamichany do
svarové lazné.

Obr. 3.6 - Makrostruktura spoje po Zihani (REM; 35 x): a) 800 °C/1h,; b) 1000 °C/5h
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Priibéh mikrotvrdosti ve sméru kolmém na rozhrani svar/WL10 je na Obr. 3.7. Tvrdost svaru
po zihani na teplot¢ 800 °C je pfiblizn¢ stejnd jako tvrdost ocele, v blizkosti rozhrani
svar/WL10 dochazi k nartstu tvrdosti na hodnotu 360 HVO0,1. V ptipad¢ zihani na teploté 1000
°C je u rozhrani svar/MA956 tvrdost svaru asi 0 50 HV0,1 vétsi, nez je tvrdost ocele a smérem
k wolframu mirné roste az na hodnotu pfiblizné 360 HVO,1.
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Obr. 3.7 - Priibéh mikrotvrdosti pies svarovy spoj po zihani

Na Obr. 3.8 je zobrazen prubéh chemického slozeni pies svarovy spoj. Koncentrace vSech
prvki je v celém svarovém spoji téméf konstantni. Podobné jako u stavu po svafeni je mozné
pozorovat v blizkosti rozhrani svar/WL10 nartst koncentrace wolframu. Pfimo na rozhrani do-
chézi ke skokové zméné chemického sloZeni. Na rozhrani svar/MA956 je zména chemického
slozeni plynula. Primémé chemické slozeni svaru ve hmotnostnich procentech je:
Fe—-18,0%Cr—-38% Al-0,4% Ti— 12,5 % W. S vyjimkou wolframu je chemické sloZeni
totozné jako ve stavu po svafeni, a tedy je mozné vyuzit stejny fazovy diagram, jaky je na Obr.
3.4.
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Obr. 3.8 - Pritheh chemického slozeni pres svarovy spoj po zihani na 1000 °C/5h

Mikrostruktura svarového spoje je na Obr. 3.9. Béhem zihani doslo k precipitaci nové faze po
hranicich zrn i uvnitt zrn. Dle fazového diagramu (Obr. 3.4) by se mélo jednat o Lavesovu fazi.
Diky precipitaci po hranicich zrn je mozné urc€it ptibliznou velikost jednotlivych zrn, ktera se
pohybuje v rozmezi 10-60 pum.
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Obr. 3.9 - Mikrostruktura svarového spoje po zihani na 1000 °C/5h (REM; 500%)

Na Obr. 3.10 je detail mikrostruktury svarového spoje. Metodou EDS bylo analyzovano che-
mické slozeni faze na hranici zrna i precipitatti uvnité zrna. Na Obr. 3.11 je detail rozhrani
svar/WL10. Mikrostruktura je stejné jako na Obr. 3.10 tvofena velkym mnozstvim precipitujici
faze. Do vzdalenosti asi 2 um od rozhrani se objevuji hrubé precipitaty, pievazné jehlicovitého
tvaru. Pfimo na rozhrani se nachézi souvisla faze, ktera pokryva povrch wolframu. Na snimcich
jsou vyznaceny body, ve kterych bylo zjisStovano chemické slozeni. Vysledky vSech méfeni
jsou uvedeny v Tabulce 3.2.

10.0 mm 20.00 kv Signal A= AsB
5.00 K X Width = 22.87 pm  Pixel Size =22.33 nm ESB Grid is= vz 3 ctvrtka_23.

Obr. 3.10 - Detail mikrostruktury svarového spoje po zihani na 1000 °C/5h (REM; 5K %)
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Obr. 3.11 - Detail rozhrani svar/WLI10 po Zihani na 1000 °C/5h (REM; 5K %)

Tabulka 3.2 - Chemické slozeni z jednotlivych bodii (v at. %)

Spektrum Fe Cr Al Ti W
1 62,3 19,7 6,0 0,6 11,1
2 59,3 20,2 4,5 0,7 15,3
3 51,6 15,7 2,2 0,3 30,2
4 48,2 15,8 - 0,4 35,6
5 48,3 16,1 3,5 15,0 17,1
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3.2 Vzorky s pfidavnym materialem Ni

3.2.1 Stav po svareni

Makrostruktura svarového spoje je na Obr. 3.12. Ve spoji je nékolik pord, nejvétsi z nich dosa-
huje velikosti zhruba 410 um. Nejvice pora se vyskytuje u hlavy svaru, s rostouci hloubkou
jejich velikost 1 pocet klesa. Na snimcich je mozné pozorovat ¢astice wolframu ve svarovém
spoji. To znaci, Ze béhem svaiovani doslo i k nataveni wolframu a ve svarové lazni probihalo
intenzivni michéni.

Obr. 3.12 - Makrostruktura svarového spoje s Ni (REM; 35%): a) hlava svaru; b) stied svaru

Pribéh mikrotvrdosti ve sméru kolmém na rozhrani svar/WL10 je na Obr. 3.13. Z méfeni vy-
pliva, Ze na rozhrani svar/MA956 dochazi ke skokovému narustu tvrdosti o pfiblizné
170 HVO,1. Tvrdost je v celém svarovém spoji konstantni a je srovnatelna s tvrdosti materialu
WL10.
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400 A
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Obr. 3.13 - Prisbeh mikrotvrdosti pres svarovy spoj S Ni

Na Obr. 3.14 je zobrazen pribéh chemického sloZeni ptes svarovy spoj. Z méfeni je ziejmé, Ze
koncentrace vSech prvku je v celém spoji téméf konstantni. Ve vzdalenosti ptiblizné 60 um od
WL10 dochazi k narastu koncentrace wolframu, nasledovany skokovou zménou chemického
sloZeni na rozhrani. Zména chemického slozeni na rozhrani svar/MA956 probiha plynule. Pri-
mérné slozeni svaru ve hmotnostnich procentech je: Fe — 16,0 % Cr — 3,8 % Al — 0,4 % Ti —
55% Ni—9,6% W.
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Obr. 3.14 - Priibéh chemického sloZeni pies svarovy spoj S Ni

Primérné chemické slozeni spoje uvedené v predchozim odstavci bylo pouzito pro vypocet fa-
zového diagramu v programu ThermoCalc (Obr. 3.15). Do vypoc¢tu byl pfidan i uhlik, ktery by
mél byt pfitomny ve svarovém spoji, ale EDS analyzou ho neni mozné spolehlivé kvantifikovat.
Mnozstvi uhliku bylo stanoveno dle Tabulky 2.1 na 0,1 hm. %.
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Obr. 3.15 Fdzovy diagram svarového spoje s Ni; svisld ¢dara uddava namérené primeérné sloZeni

Dle uvedeného diagramu by méla byt struktura svarového spoje sloZzena z tuhého roztoku na
bazi zeleza (ferit), tuhého roztoku na bazi chromu, faze NiAl, karbida TiC a Lavesovy faze.
S rostoucim obsahem wolframu by mél rist podil Lavesovy faze ve struktute. Podobné jako u
vzorku bez ptidavného materialu se predpoklada, ze vzhledem k teploté vzniku tuhého roztoku
chromu a k rychlosti ochlazovani vzorki po svafeni nedojde ke vzniku této faze. Vypoctené
chemickeé slozeni jednotlivych fazi pro uvedené slozeni (na Obr. 3.15 vyznaceno svislou ¢arou)
je v Tabulce 3.3.
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Tabulka 3.3 — Chemické sloZeni jednotlivych fazi svarového spoje s Ni dle ThermoCalcu (v at. %)

Faze Fe Cr Al Ni W Ti C
(Fe) 92 2 6 - - - -

(Cn) 2 98 - - - - -

NiAl 4 - 45 50 - 1 -

TiC - - - - - 54 46

Laves 47 20 - - 33 - -

Mikrostruktura svarového spoje je na Obr. 3.16. Je patrné, Ze struktura je velmi homogenni,
coz neodpovida rovnovaznému fazovému diagramu a svarovy kov je zifejmé tvoren prevazné
presycenym tuhym roztokem na bazi zeleza. V blizkosti rozhrani svar/WL10, kde je zvySeny
obsah wolframu, je mozné pozorovat malé mnozstvi precipitujici faze (Obr. 3.16a). Ve struk-
tufe svarového spoje se kromé poriit nachazeji také pravidelné cerné ostrohranné Castice a malé
Sedé Castice priblizn¢ kruhového tvaru. Z Obr. 3.16b vypliva, Ze ostrohranné ¢astice jsou kar-
bidy TiC a kruhové ¢astice jsou pravdépodobné komplexni oxidy hliniku a titanu.

Na Obr. 3.16¢ je IPF mapa ziskana metodou EBSD, na kter¢ je mozn¢ pozorovat tvar a velikost
jednotlivych zrn. Zrna materidlu WL10 jsou deformovéna v jednom sméru z diivodu technolo-
gie vyroby. Svarovy spoj je v blizkosti rozhrani tvofen kolumnarnimi zrny orientovanymi ve
sméru kolmém na rozhrani, dale od rozhrani jsou pak zrna spise rovnoosa. Velikost zrn je v roz-
mezi 30-130 um.

25 um

‘ 100um '

Obr. 3.16 - a) mikrostruktura svarového spoje (REM; 1K%),; b) EDS mapping svaru (REM; 1,5K%); c¢) IPF
mapa svarového spoje (REM; 100%)
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3.2.2 Stav po zihani

Vzorky byly opét Zihany na 800 °C/1h a 1000 °C/5h. Makrostruktura svarového spoje po zihani
je na Obr. 3.17. Je patrné, Ze ve spoji doslo k precipitaci nové faze. V obou piipadech doslo
k rovnomérné precipitaci v celém objemu svarového spoje. Na Obr. 3.17b je opét mozné pozo-
rovat Castice wolframu, které byly béhem svarovani zamichany do svarové lazné.

b)
WL10

Obr. 3.17 - Makrostruktura spoje s Ni po zihdni: a) 800 °C/1h (REM; 35%),; b) 1000 °C/5h (REM; 25%)

Pribéh mikrotvrdosti ve sméru kolmém na rozhrani svar/WL10 je na Obr. 3.18. V obou piipa-
dech zihani dochazi na rozhrani svar/MA956 ke skokovému nartstu tvrdosti. Pii teploté Zihani
800 °C vzroste tvrdost spoje asi o 80 HVO,1, pfi teplote¢ 1000 °C je tento nartst o 20 HVO,1
mensi. Smérem k wolframu tvrdost v obou ptipadech roste aZz na hodnotu piiblizné 420 HVO,1.
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Obr. 3.18 - Priibéh mikrotvrdosti pies svarovy spoj S Ni po Zihdani

Na Obr. 3.19 je zobrazen prubéh chemického sloZeni pies svarovy spoj. Koncentrace vSech
prvki je v celém svarovém spoji téméf konstantni. Podobné jako u stavu po svateni je mozné
pozorovat v blizkosti rozhrani svar/WL10 nartst koncentrace wolframu. Pfimo na rozhrani do-
chézi ke skokové zméné chemického slozeni. Na rozhrani svar/MA956 je zména chemického
sloZzeni plynuld. Primémé chemické sloZeni svaru ve hmotnostnich procentech je:
Fe—17,0% Cr—4,3% Al - 0,4 % Ti—5,2 % Ni — 9,8 % W. Slozeni je totozné jako ve stavu
po svareni a je tedy mozné vyuzit stejny fazovy diagram, jaky je na Obr. 3.15.
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Obr. 3.19 - Pritbéh chemického slozeni pres svarovy spoj s Ni po zihdani na 1000 °C/5h

Mikrostruktura svarového spoje je na Obr. 3.20. Béhem zihani doslo k precipitaci fazi po hra-
nicich zrn i uvnitt zrn. Diky precipitaci po hranicich zrn je mozné urcit pfibliznou velikost
jednotlivych zrn, ktera se pohybuje v rozmezi 20-110 pum.

9.0 mm 20.00 kv
500X Width=231.9pm  Pixel Size =226.4 nm ESB Gridis= 0V Vz4_ctvrtka_1h15 ‘

Obr. 3.20 - Mikrostruktura svarového spoje s Ni po Zihdani na 1000 °C/5h (REM; 500%)

Na Obr. 3.21 je detail mikrostruktury svarového spoje po Zihani na 800 °C/1h. Metodou EDS
bylo analyzovano chemické sloZeni faze na hranici zrna i precipitatl uvnitt zrna. Ze snimku je
patrné, Ze precipitace uvniti zrn probihala prednostné na ¢asticich jiz pfitomnych ve struktute.
Podle tvaru ¢astic by se mohlo jednat o karbidy TiC. Na Obr. 3.22 je detail rozhrani svar/WL10.
Mikrostruktura je tvofena velkym mnozstvim precipitujicich fazi. Do vzdalenosti asi 8 um od
rozhrani se objevuji vyrazné zhrublé precipitaty. Pfimo na rozhrani se nachazi souvisla faze,
ktera pokryva povrch wolframu. Na snimcich jsou vyznaceny body, ve kterych bylo zji§tovano
chemické slozeni. Vysledky v§ech méteni jsou uvedeny v Tabulce 3.4. Mikrostruktury pro obé

zihani jsou obdobné s tim rozdilem, ze vyssi teplota a doba mély za nasledek vyznamné vétsi
populaci precipitatii s obdobnym slozenim jako u vzorku 800 °C/1h.
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10.0 mm 20.00 kv Signal A= AsB
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Obr. 3.22 - Detail rozhrani svar/WL10 po zihani na 800 °C/1h s Ni (REM; 5K x)

Tabulka 3.4 - Chemické slozeni z jednotlivych bodui (v at. %)

Spektrum Fe Cr Al Ti Ni wW
1 57,3 18,4 6,7 0,7 5,2 11,7
2 57,7 19,3 54 0,7 4,4 12,5
3 51,3 15,6 - - 2,9 30,2
4 52,9 17,8 - 0,4 2,5 26,4
5 54,3 18,0 - - 2,3 25,4
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4 DISKUZE

4.1 Spoje po svareni

Mikrostruktura svarového kovu je po svafeni velmi homogenni, nezavisle na ptidavném mate-
ridlu. Ve svarovém kovu jsou pfitomny relativné velké ¢astice nenataven¢ho wolframu, ktery
byl zamichan do 1azn¢ béhem svatrovani (Obr. 4.1). Mikrostruktura svarového kovu je dle uve-
denych fazovych diagrami tvofena piesycenym tuhym roztokem na bazi zeleza, ve kterém jsou
ptitomny karbidy titanu TiC. Daéle jsou ve struktufe pfitomny Castice oxida hliniku. Ostatni faze
uvedené ve fazovych diagramech ve svarovém kovu nevznikly z divodu vysoké rychlosti
ochlazovani vzorki po svafeni, pii které byla omezena difize vSech prvkd. Navzdory tomu
dochazi v blizkosti rozhrani svar/WL10 k precipitaci malého mnozstvi minoritni faze. U vzorki
bez ptidavného materidlu je mozno s velkou mirou pravdépodobnosti predpokladat, ze se jedna
o Castice Lavesovy faze. Tato precipitace je umoznéna lokalnim zvySenim obsahu wolframu
V tuhém roztoku na bazi zeleza, ¢imz se snizuje diftizni vzdalenost nutnd pro vznik minoritni
faze.

Svarovy kov vykazuje rozdilnou tvrdost v zavislosti na pouZiti pfidavného materialu. U vzorki
bez niklu je tato tvrdost v praméru 225 HVO,1, coz je hodnota nizsi nez tvrdost zakladnich
materiali. Tento pokles tvrdosti je pravdépodobné zpusoben ztratou deformacniho zpevnéni
struktury. Na rozdil od vyrazné deformované struktury, ktera vznika pii praskové metalurgii, je
struktura svarového kovu tvofena kolumndrnimi a rovnoosymi zrny. Na obou rozhranich za-
kladnich materidlti se svarovym kovem je patrny ostry piechod v tvrdosti. Tyto skokové zmény
jsou obecné povazovany za nevhodny fenomén, jelikoz mohou plsobit jako strukturni koncen-
tratory napéti. Svar by tedy mohl byt citlivy na praskani podél rozhrani, a to zejména podél
rozhrani svar/WL10 (Obr. 4.1).

b

500 pm 183mm  2000kv  Signal sl 3 Nov 2017

25X Width = 4.693 mm  Pixel Size =4.583 ym ESB Gridis= 0V vz 4 ctvrtka_04.

Obr. 4.1 - Trhlina ve svarovém kovu podél rozhrani (REM; 25%)

U vzorkt s ptfidanym niklem je tvrdost svarového kovu vyrazn€ vyssi nez v ptipadé vzorki bez
niklu. Primérna tvrdost svarového kovu je asi 425 HVO,1, coz je hodnota odpovidajici tvrdosti
materidlu WL10. Pfi¢inu tohoto nariistu tvrdosti je mozné spatifovat predevsim v piitomnosti
niklu, ktery zpisobuje substituéni zpevnéni nerovnovazného tuhého roztoku. Jak vypliva

z prace Jankije [45], s rostoucim obsahem niklu roste tvrdost svarového kovu. Pii vys$Sim
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obsahu niklu mtze ve struktute dojit k vylouceni nerovnovaznych fazi bohatych na nikl, a tedy
od urc¢itého mnozstvi jiz k substitu¢nimu zpevnéni tuhého roztoku nedochazi. Tyto faze nebyly
ve svarovém kovu pozorovany. V nasledujici tabulce je porovnano chemické slozeni a tvrdost
vzorki bez niklu a s niklem a ke srovnani jsou pfidany i Gidaje z prace od Jankuje.

Tabulka 4.1 - Viiv chemického slozeni na tvrdost svarového kovu (v hm. %)

Vzorek Fe Cr w Ni HVO0,1
Bez Ni baze 19 7 - 225
S Ni béze 16 10 5 425
HV0,3
N baze 18 2 7 501
Jankdj béze 15 8 16 546

4.2 Spoje po tepelném zpracovani

V obou skupinach vzorkil bez ohledu na pfidavny material doslo k podobnému mikrostruktur-
nimu vyvoji. Béhem piisobeni vysokych teplot dochédzi k masivni precipitaci fazi bohatych pie-
devSim na wolfram a chrom. Dle uvedenych fazovych diagramii a vypoctenych chemickych
slozeni fazi by se mélo jednat o Lavesovu fazi. V blizkosti rozhrani svar/WL10 dochazi k velmi
intenzivni precipitaci Lavesovy faze v porovnani se zbylym objemem svarového kovu. Ptic¢inou
takto rozsahlé precipitace je zvySeny obsah wolframu Vv piesyceném tuhém roztoku na bazi ze-
leza, ktery zplsobuje zkraceni difizni vzdalenosti, a tedy i sniZeni ¢asu potiebného pro vznik
Lavesovy faze. V oblastech vzdalengjsich od rozhrani dochazi prednostné k precipitaci po hra-
nicich zrn. Uvnitf zrn vznikaji ¢astice Lavesovy faze na patrné jiz diive vzniklych ostrohran-
nych ¢asticich, které funguji jako nuklea¢ni zarodky pro vznik Lavesovy faze (Obr. 4.2). Dle
tvaru Castic se jedna patrné o karbidy TiC. Lze piedpokladat, Ze podobny efekt budou mit 1
ptitomné oxidy hliniku. S rostouci teplotou a casem zihani dochazi k precipitaci Lavesovy faze
i mimo tato nuklea¢ni mista a celkové se jeji mnozstvi v objemu svarového kovu zvysuje.

9.8 mm 2000 kv Signal A= AsB 11 Ap 8
1.00 K X Width=1144 pm  Pixel Size=111.7 nm ESB Gridis= 0V Vzorek5Nctvrt_11.tif

Obr. 4.2 - Precipitace uvniti* zrna na drive vzniklych éasticich (REM; 1K %)
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Vyvoj tvrdosti svarového kovu vykazuje rozdilny charakter v zavislosti na ptfidavném materi-
alu. U vzorkl bez piidavného materialu dochazi béhem zihani k nartstu tvrdosti ve svarovém
kovu a vzniku mirného gradientu, coz vede k vyrovnavani rozdili ve tvrdosti pies cely spoj.
Vzorek zihany na 800 °C/1h vykazuje tento efekt v mensi mife, jelikoZ nedoslo k tak masivni
precipitaci Lavesovy faze.

Vzorky s pridavnym materialem vykazuji po zihani ve srovnani se stavem po svafeni pokles
tvrdosti svarového kovu na hodnoty mezi tvrdosti zakladnich materiala. V tomto pfipad¢ se
vytvari vyrazny gradient, a tedy i zde dochézi ke zmensSovani skokovych zmén a vyrovnavani
tvrdosti napfic spojem.

Dtivodem pro rozdilné nésledky precipitace Lavesovy faze na tvrdost vzorki je mozné spatto-
vat v rozdilném chemickém slozeni. V piipad€ vzorki bez piidavného materidlu je vznik La-
vesovy faze jedinym zpeviujicim mechanismem, a tedy dochazi k naristu tvrdosti svarového
kovu. U vzorki s pfidavnym materidlem zptisobuje precipitace snizeni substitu¢niho zpevnéni
tuhého roztoku svarového kovu a ptispévek od precipitacniho zpevnéni Casticemi Lavesovy
faze pIn¢ nevyrovna tento pokles tvrdosti.

Obr. 4.3 znazornuje vyvoj mikrotvrdosti svarového kovu v zavislosti na tepelném zpracovani a
piidavném materialu. Je patrné, Ze ackoliv dochazi k masivni precipitaci, profily mikrotvrdosti
se méni tak, Ze skokové zmény na rozhranich se zakladnimi materidly se zmensuji, tedy je
mozno predpokladat, Ze tepelné zpracovani podobného druhu jako v této praci by vedlo ke zlep-
Seni mechanickych vlastnosti spoji. Je nutno ovSem zduraznit, Ze nebylo mozno ovéfit, zda pii
zihani na 1000 °C/5h bylo dosazeno rovnovahy, je velmi pravdépodobné Ze nikoliv. Z tohoto
divodu je nutné upozornit na moznost dalsi precipitace a hrubnuti precipitatii, coz by nadale
mohlo vyrazné spoje oslabit.
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Obr. 4.3 - Srovndni vyvoje mikrotvrdosti svarového kovu v zavislosti na tepelném zpracovani a pridavném mate-
ridlu
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4.2.1 Identifikace fazi v mikrostruktufre spoje

V mikrostruktufe svarového kovu bylo identifikovano nékolik typt Castic. Jedna se o ¢astice
nejspise odpovidajici Lavesové fazi (FeoW), u fazi (FezWs) a karbidu titanu (TiC). V nasledu-
jici tabulce jsou pro kazdou ¢astici uvedeny obsahy jednotlivych prvka ziskanych bodovou
EDS analyzou. Rozdil v chemickém slozeni pro vzorky bez ptidavného materidlu a s ptidav-
nym materidlem je minimalni, pfitomnost niklu je kompenzovana nizsim obsahem zeleza, u
ostatnich prvkl se mnozstvi neméni. Proto je chemickeé slozeni ¢astic hodnoceno bez ohledu na
pridavny material s pfedpokladem, ze pro vzorky bez ptidavného materidlu je obsah niklu nu-
lovy. Obsahy prvka byly urCeny jako primérné chemické slozeni bodi uvedenych v Ta-
bulce 3.2 a Tabulce 3.4.

Tabulka 4.2 - Chemické slozeni jednotlivych fazi (v at. %)

Faze Fe Cr Al Ti Ni W C Poznamka
Laves Pramér

#1 59,2 19,4 5,7 0,7 4.8 12,7 - 7 boda 1 a2
Laves Pramér

4o 51,0 17,0 0,9 0,8 2,4 26,0 - 2 bodiid a5
M 515 157 11 02 29 302 ZPE‘(%’%

Tic - : - o054 - - o4p Nomindlni
slozeni

Jako Laves #1 je oznacena faze precipitujici dale od rozhrani svar/WL10. Dle fazového dia-
gramu by se mélo jednat o Lavesovu fazi, ovSem predevsim mnozstvi wolframu neodpovida
nominalnimu sloZeni. Naméfené mnozstvi wolframu odpovida ptiblizn¢ 0,4 teoretické hodnoty
obsahu wolframu v Lavesové fazi. Jednim z divodu takto snizeného naméiené¢ho obsahu miize
byt velikost analyzovanych ¢astic, kterd se pohybuje v fadu stovek nanometri. Jde tedy o ¢as-
tice mens$i, nez jaké je prostorové rozliSeni analyzy EDS. Vysledné chemické slozeni ¢éstic je
tak dano jako priimér sloZeni ¢éstice a okolni matrice zasaZzené reakénim objemem. Dalsi moz-
nosti je, Ze se nejednd o Lavesovu fazi, ale o  fazi, coZ je terndrni intermetalicka faze oznaco-
vana vzorcem FessCri2Wio, ktera je stabilni v rozmezi teplot 1190 °C-550 °C, pod touto teplo-
tou transformuje na Lavesovu fazi. Vzhledem k teploté transformace a rychlosti ochlazovani je
mozné, aby byla y faze pfitomna ve struktufe i pfi pokojové teploté. Ackoliv by se dle vypoci-
taného diagramu tato faze neméla ve struktufe vyskytovat, chemické sloZeni €astic s oznacenim
Laves #1 odpovida spiSe y fazi nez Lavesové fazi. Pro presnéjsi uréeni chemického sloZzeni
téchto Castic je nutné pouzit metody s vy$s§im prostorovym rozliSenim. Bylo by mozné pouzit
EDS méfeni na tenké lamele, kde by byl interakéni objem omezen tloustkou lamely, eventualné
by bylo mozné pouzit difrak¢ni techniky jako EBSD nebo difrakci v transmisnim modu, ktera
by faze rozlisila dle krystalové struktury.

Na diagramu, ktery uvazuje pouze zjednoduseny systém Fe-W-Cr, je patrna oblast existence )
faze (Obr. 4.4). Ve skuteéném svarovém kovu jsou pfitomny ve vyznamném mnozstvi jesté
hlinik a titan, které tuto oblast potlacuji, nicméné vzhledem k vyznamnému vlivu kinetickych
podminek vSech reakci v priibéhu ochlazovani nelze vyloucit, ze svarovy kov je vyrazné vzda-
len rovnovaze, a tedy diskutované ¢astice jsou skutecné faze y.
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Obr. 4.4 - Fazovy diagram Fe-W s 20 % Cr

Jako Laves #2 je oznacena faze precipitujici v blizkosti rozhrani svar/WL10. Svym chemickym
sloZzenim témét odpovida Lavesové fazi. Velikost ¢astic je vetsi nez v predchozim piipadé,
ovSem stale se pohybuje na hranici prostorového rozliSeni analyzy EDS. Je tedy pravdépo-
dobné, Ze je opét do vysledného slozeni zapocitana i matrice svarového kovu, ¢imz dochazi ke
sniZeni celkového obsahu wolframu.

Féze oznacena jako p precipituje pfimo na rozhrani svar/WL10 a vytvaii souvislou vrstvu na
povrchu wolframu. Tato faze se neobjevuje v uvedenych diagramech, jelikoz vznika v oblasti
s velmi vysokym obsahem wolframu, pro ktery jiz fadzové diagramy nebyly pocitany. Divodem
je pouziti databaze, ktera garantuje spravnost vypo¢tu do maximalné 20 hm.% wolframu. Na-
meétfené chemické slozeni uvedené faze by dobie odpovidalo Lavesové fazi, ovSem podobné
jako v ptedchozich ptipadech je EDS analyza zatizena chybou z divodu submikronové
tloustky vrstvy. Lze se tedy domnivat, ze skuteény obsah wolframu v diskutované fazi je vyssi.
Identifikace uvedené faze jako p faze byla provedena na zéklad€ morfologie s vyuZitim vy-
sledkii z experimentu, ktery provedli Cao & Zhao [53]. V jejich piipadé byl pouzit difuzni par
Mo-Fe, nicméné pii konfrontaci fazovych diagrami Fe-W a Fe-Mo je patrné, ze do teploty
piiblizné 1200 °C vykazuje molybden podobné chovani a tvofi stejné faze jako wolfram. V ci-
tované praci doSlo pfi Zihani na teploté€ 900 °C po dobu 500 hodin k vytvofeni souvislé vrstvy
u faze, jejiz tloustka umoznovala spolehlivé méfeni chemického sloZeni. Na zakladé podob-
nosti fazovych diagramt tedy lze predpokladat, Ze se jedna 1 v nasem ptipad¢ o p fazi, a nikoliv
o Lavesovu fazi. Na nasledujicich obrazcich jsou zobrazeny obé¢ vrstvy i S odpovidajicimi fa-
zovymi diagramy.
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Obr. 4.5 . Vrstva y faze na povrchu wolframu a fazovy diagram Fe-W
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Obr. 4.6 - Vrstva u faze na povrchu molybdenu [53] a fazovy diagram Fe-Mo [54]

90

Castice TiC byly identifikovany na zakladé charakteristického tvaru uvedeného na Obr. 1.6 a
EDS mappingu (Obr. 3.5b a Obr. 3.16b), dle kterého jsou pravidelné ostrohranné ¢astice bohaté

na titan.

Vznik faze NiAl a tuhého roztoku na bazi chromu nebyl experimentalné zaznamenan, coz prav-
dépodobné souvisi s pomérné rychlym ochlazovanim i v ptipadé zihanych vzorkt. Z divodu
absence téchto fazi ve struktufe pravdépodobné doslo k obohaceni precipitujicich castic, které
obsahuji vys$§i mnozstvi chromu, hliniku a niklu, nez jaké bylo uréeno vypoétem v Ther-

moCalcu.

Vzhledem k precipitaci Lavesovy faze a u faze se 1ze domnivat, Ze material svarového kovu je
do zna¢né miry rovnovazny. Nicméné¢ je velmi pravdépodobné, Ze s rostouci dobou zihani bude

dochazet ke hrubnuti precipitujicich fazi.
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5 ZAVER

Z vysledkl experimentu vypliva, Ze 1ze vytvofit svarovy spoj materiald WL10 a MA956 s vy-
uzitim elektronového paprsku. Teplota pfedehifevu neméla vyrazny vliv na vyslednou kvalitu
spoje. Svarovy kov obsahuje ve vSech piipadech velké mnozstvi port, predev§im ve vrchni
¢asti svaru. Pro omezeni vzniku péru je nutna optimalizace parametrt svarovani.

Po svareni vykazuje svarovy spoj bez ptidavného materidlu pokles tvrdosti oproti zdkladnimu
materidlu MA956. Tento pokles je zplisoben ztratou deformacniho zpevnéni z divodu rozta-
veni struktury béhem svatrovani. Po zihani zptisobi precipita¢ni zpevnéni nartst tvrdosti na hod-
notu piiblizn¢ 350HVO0, 1. Pii pouziti niklu jako pfidavného materialu dochdzi k substitu¢nimu
zpevnéni svarového kovu, jehoz tvrdost dosahuje hodnot srovnatelnych s tvrdosti zdkladniho
materidlu WL10. Po zihani dochazi vlivem precipitace ke snizeni substitucniho zpevnéni, které
neni plné kompenzovano precipitatnim zpevnénim, coz zpisobuje pokles tvrdosti svarového
kovu a vznik vyrazného gradientu. Tim dochazi ke zmenSovani skokovych zmén v tvrdosti na
rozhranich, coz bude mit patrn€ pozitivni vliv na mechanické vlastnosti spoje. Z tohoto diivodu
je vhodné pouzit nikl jako pfidavny materidl béhem svatovani.

Struktura svarového kovu je po svafeni velmi homogenni a je tvofena nerovnovaznym piesy-
cenym tuhym roztokem na bazi zeleza. Déle jsou ve struktufe pfitomny karbidy titanu a oxidy
hliniku. Béhem zihani dochazi v celém objemu svarového kovu k masivni precipitaci Lavesovy
faze. Na rozhrani svar/WL10 se objevuje tenka souvisla vrstva faze p. Je pravdépodobné, Ze
vznik Lavesovy faze zpusobi pokles mechanickych vlastnosti svarového kovu, a to predevsim
pti dlouhodobém vystaveni vysokym teplotam, jelikoZ tato faze je obecné velmi nachylna na
hrubnuti.

Vzhledem k rozdilnému chemickému slozeni precipitujicich ¢astic zjisténému analyzou EDS a
vypo¢tem v programu ThermoCalc je nutné provést podrobnéjsi méfeni s vyuzitim metod
umoznujicich analyzu submikronovych castic. V soucasné dobé probihé ptiprava vzorku pro
TEM a v planu je i detailni analyza EBSD. Pied vyuzitim svarového spoje v praktickych apli-
kacich by bylo vhodné provést zkouSky dlouhodobého provozu za vysokych teplot pro uréeni
rychlosti hrubnuti Lavesovy faze a dale by se mély urc¢it mechanické vlastnosti spoje.
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