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ABSTRAKT

Diplomova prace na téma Svafovani ODS materidli elektronovym svazkem je roz¢lenéna
na teoretickou a experimentalni ¢ast.

V prvni Casti teoretické reSerSe se prace zaméfuje na piehledny popis kandidatnich
materialt ve vyzkumném fuznim reaktoru ITER. Nésledné jsou detailné popsany konstrukéni
ODS materidly a wolframové slitiny, jako materidly prvni stény. Druhd cast reSerSe
se zabyva riznymi moznostmi spojovani vysokotavitelnych nestejnorodych materiald, jako
jsou tvrdé pajeni nebo také svarovani elektronovym svazkem, na které bude navazano
I V experimentalni ¢asti.

Experimentalni ¢ast diplomové prace se zabyva spojovanim ODS oceli MA 956
se slinutym karbidem WC-Co a také s ODS wolframem. Tyto materidly budou svafovany
elektronovym svazkem. Jednotlivé vzorky jsou odliSeny pouzitym piidavnym materidlem,
pfedehievem nebo parametry svafovani. Prace obsahuje fotografickou dokumentaci
mikrostruktury svafovanych vzorkt, vysledky mikrostrukturnich a chemickych analyz
z fadkovaciho elektronového mikroskopu a vysledky prubéhi mikrotvrdosti pies svarovy
kov.

Kli¢ova slova

Fazni reaktor, ODS materialy, Wolfram, Slinuty karbid wolframu, Elektronovy svazek,
Svarovani nestejnorodych materiald.

ABSTRACT

Thesis on Electron beam welding of ODS materials is divided into theoretical
and experimental part.

In the first part the theoretical research work focuses on the accurate description
of the candidate materials in a research fusion reactor ITER. Following are detailed
constructional ODS materials and tungsten alloy as a material of the first wall. The second
part of the theoretical research deals with various possibilities of joining high-melting
dissimilar materials such as brazing or electron beam welding as well, which will
be established in the experimental section.

The experimental part of the thesis deals with a joining ODS steel MA 956 with sintered
carbide WC-Co and ODS tungsten. These materials are welded by electron beam. Individual
samples are distinguished used filler material, preheating or welding parameters. This thesis
contains photographic documentations of microstructure the welding samples, results from
scanning electron microscopy, and measurements of microhardness across the weld metal.

Key words

Fusion reactor, ODS materials, Tungsten, Carbide of tungsten, Electron beam, Welding
of dissimilar materials
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1 UVOD

Srozvojem jaderné energie a neustdle rostouci spotieb¢ elektrické energie se uvazuje
0 dalSich moznostech vyuziti atomovych reakcich v podob¢ termojaderné fuze.

Termojadernad fuze je proces, pii kterém se slucuji leh¢i jadra, vznikaji jadra téz§i
auvoliluje se znaéné mnozstvi energie. Tento druh reakce miZeme pozorovat V nitru
vesmirnych hvézd a planet. Slunce napiiklad ziskava energii ze slucovani jader vodiku
na helium a t&€z8i prvky. Flze probiha v omezené mife dokonce i na Jupiteru. Diky vysokému
potencidlu termojaderné fize se 1idé snazi o jeji vytvofeni v men$im meéfitku na Zemi.
Termojaderna fize by tak mohla byt vyuzita jako novy zdroj ziskévani energie.

Genialni myslenka se zrodila v 50. letech Igorem Jevgenévicem Tammem a Andrejem
Sacharovem, ktefi vynalezli zatizeni zvané tokamak (toroidni komora v magnetickych
civkach). Tokamak vytvafi toroidalni magnetické pole pro udrzeni vysokoteplotniho
plazmatu. VV 90. letech byly do provozu uvedeny obrovské tokamaky (evropsky tokamak
JET, americky tokamak TFTR). Tyto tokamaky jiz dokazaly produkovat velké mnozstvi
termojaderné energie, kterd se ma v budoucnu vyuzit pro vyrobu elektrické energie. Dnes
Aby castice prekonaly odpudivou Coulombickou bariéru, musi se vzajemné srazet velkou
rychlosti. Nejefektivnéjsim zptisobem jak toho dosahnout, je ohfati paliva na velmi vysokou
teplotu.

Nezodpoveézenou otdzkou vSak zlstava, ktery materiadl pouzit pro vnitini st€énu pracovni
komory, kde probiha termojadernad fuze. Kandidatni materidly budou muset podstoupit
Vv prub¢hu vyboje kontakt s horkym plazmatem a budou také siln¢ ozafeny fiznimi neutrony.

Demonstratorem, ktery by meél skloubit vSechny technologické a fyzikalni pozadavky
na budouci elektrarnu, bude pravé budovany tokamak ITER. Ten by mél byt uveden
do provozu v roce 2020. Pokud bude uspésny, méla by byt v roce 2040 az 2050 postavena
prvni fazni elektrarna DEMO [1, 2].
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2 CILE PRACE

e Literarni reSerSe se bude zabyvat charakteristikou kandidatnich materiali pro pouziti
ve fuznim reaktoru ITER, specidln¢ ODS materialy, wolframovymi slitinami a jejich
jednotlivych technologii spojovani piipadajici v ivahu.

e Experimentalni studie se bude zabyvat svafovanim ODS oceli MA 956 s wolframovymi
materialy pomoci elektronového paprsku. K hodnoceni mikrostruktury vzorku bude
vyuzito svételné mikroskopie a fadkovaci elektronové mikroskopie. Jednotlivé vzorky
budou mezi sebou porovnavany z divodu riznych teplot pfedehfevii a pouzitych
ptidavnych materiald. Dale bude u vzorkd analyzovana mikrotvrdost dle Vickerse
a bude zjistén pribéh chemického sloZzeni ve svarovém spoji.

o Identifikace fazového slozeni svarového spoje s vyuzitim ternarniho diagramu Fe-W-Cr.

e Na zakladé¢ vsech ziskanych vysledkli bude posouzena vhodnost heterogenniho
svarového spoje MA 956/WL10 do heliem chlazeného divertoru fuzniho reaktoru ITER.

11
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3 TEORETICKA CAST
3.1 FUZNI REAKTOR A VOLBA MATERIALU PRO JEHO VYSTAVBU

Jadernou energii Ize uvolnit dvéma zptsoby. Stdpenim jader tézkych prvka, nebo slu¢ovanim
jader prvka lehkych. Z Obrazku 1 je vidét, Ze sluCovani lehkych jader je mnohem
energeticky ucinngjsi, nez Sté€peni jader té€Zkych. V ptirod¢ existuji §tépné reakce, pii nichz
se jadra tézkych prvki rozpadaji samovolné, zatimco slucovani jader na Zemi nenajdeme.

Aby doslo ke slouceni 1jader, a aby zacala pusobit pfitazliva jaderna sila, je tfeba atomy
priblizit na vzdalenost 10 ‘ma pred tim prekonat elektrostatickou odpudivou silu souhlasné
nabitych jader. To je mozné tak, Ze jsou jadra srazena dostatecnou rychlosti, ktera je jim
udé¢lena bud’ urychlovac¢em, nebo ohfevem na takzvanou zapalnou teplotu [1, 2].

Syntéza weliy- D deuterium
D T tritium
A Energie *He helium 3
uvolnéna Li lithium
He pFi fiizi ‘He helium 4
U uran
Ba  barium
T Fe  Zelezo

< — Stépeni

Klidova hmota (nukleon)

Fe @ B, pii fuzi

>
Pocet nukleoni v jadie

Obr. 1 Zavislost priomérné klidové hmotnosti nukleonu v jadre na poctu nukleonii v jadre [1]

Celkovad hmotnost reagujicich produktii (jadra deuteria a tritia) je vétSi nez celkova
hmotnost vyslednych produktt (jadro helia, neutron). Rozdil hmotnosti je skryt v pohybové
energii vystupu, Vviz rovnice 1. Tézky izotop vodiku (deuterium) lze ziskat z moiské vody,
zatimco supertézky izotop vodiku (tritium) se v ptirod¢€ volné nevyskytuje a musi se umeéle
vyrobit. Uvniti vakuové komory fuzniho reaktoru budou umistény lithiové terce, které
pfi bombardovani neutrony uvolni tritium, viz rovnice 2. Celkova energeticka bilance
je zapsana v rovnici 3 [1, 2].

Deuterium-tritiova fuze (Hofici plazma):

2D + 3T = 4He (3,5 MeV) + {n (14,1 MeV) 1)
Lithium-neutronova fize (Plodici obal):

SLi + §n = 4He (2,05 MeV) + 3T (2,75 MeV) 2)
Celkova energeticka bilance:

4D + SLi = 23He + 22,4 MeV (3)
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Tato reakce byla vybrana z diivodu nejnizsi zépalné teploty (desitky milionit Kelvinil).
Hmota zahfata na tuto nejnizs§i zapalnou teplotu (zapalna teplota D-T reakce), se nachazi
ve stavu, kdy jsou vSechny atomy ionizované (zaporn¢ nabité elektrony a kladné nabité ionty
se pohybuji ,,nezavisle*). Tento stav hmoty se nazyva plazma. Toto plazma je velice narocné
udrzet pfi této teploté s dostateCnou hustotou po dostatecné dlouhou dobu. Postupem casu
se jako potencionalné pouzitelné ukazaly dvé metody: magnetické udrzeni pomoci tokamaku
(nebo stellaratort) a inercialni udrzeni [1, 2].

Termojaderna D-T reakce by méla vyrobit vice energie, nez je tieba k vytvotreni plazmatu
a jeho ohfevu, dale nahrad¢ ztrat zafenim a unikem cCastic plazmatu. Jsou zde urcité
pozadavky na hustotu plazmatu n [podet ¢astic - m™®] a teplotu plazmatu T [°C], respektive
na dobu udrzeni jeho energie tg [S]. Za ptfedpokladu, Ze zdrojova termojaderna energie
a ztratova energie zafeni a unikajicich castic jsou vraceny do tepelného cyklu s ucinnosti
nepievysujici 33 %, bylo odvozeno Lawsonovo kritérium [1].

Pro syntézu deuteria s tritiem p¥i teploté iontii (T; = 2 - 10° °C) plati rovnice 4:
nx tp >05x10%  [m3s] 4

Z kritéria pak vyplyvaji dva zékladni zpusoby, jak dosdhnout kladného zisku
termojaderné reakce. Prvni zplisob je inercidlni udrZeni, které je reprezentovano velkou
hustotou (21031 m73) a kratkou dobou udrzeni (210710 s). Druhy zpisob se nazyva
magnetické udrzeni, které je pro zménu reprezentovano malou hustotou (21020 m_g)
a dlouhou dobou udrzeni (n€kolik sekund). Koeficient zesileni ,,Q* popisuje, zda flazni
reaktor vyrobi vice elektrické energie, nez san potiebuje. Je-li Q < 1 znamena to, Ze je
k ohfevu plazmatu tieba dodat vic energie, nez kolik ji vznika pfi termojaderné fuzi. Provoz
je ziskovy tehdy, pokud se plazma samostatné udrzi, tzn., kdyz vétSina energie pro ohfivani
plazmatu pfichazi z vlastni fizni reakce a hodnota Q > 1 (nejblize JET s Q = 0,65) [1].

Inercialni udrZeni plazmy ma ve snaze dosdhnout takovych podminek (zejména
hustoty), aby material nestihl expandovat dfive, nez dojde k fuzni reakci. Materidl je tedy
udrzovan jen svou setrvacnosti (inertia), kterd mu brani v rychlé explozi. Nejintenzivnéj$im
dostupnym zdrojem energie je laser. Ten ma schopnost velmi rychle dodat velké mnozstvi
energie do velmi malého objemu. Uginnost velkych laserti je mensi nez 1 % a opakovaci
frekvence je mensi nez jeden vystiel za hodinu. Pokud by méla byt vyuzita energie inercialni
fuze, bylo by tieba nékolika vystielt za sekundu s G¢innosti vétsi nez 10 % [1].

U magnetického udrZeni plazmy jsou rozliSovany dva zakladni typy magnetickych
nadob: oteviené a wuzaviené. Vyvoj toku intenzity magnetického pole otevienych
magnetickych naddob byl vyuzit do uzavienych nadob. Zékladnimi typy uzavienych nadob
jsou tokamaky, stellaratory a toroidalni pince.

K potiebé vyprodukovat magnetického pole vyuzivaji tokamaky slozeni pole vnéjsich
magnetickych civek a stokrat slabsi magnetické pole vodiciho proudu v plazmatu. Naproti
tomu stiizné pole stellaratori je tvofeno pouze vnéj$imi civkami. Proud v plazmatu
tokamaku se budi induktivné (tokamak je ve své podstaté transformator s jedinym zavitem
a plazmatickym provazcem v sekundarnim vinuti), jedné se principialn¢ o impulzni zafizeni.
Oproti tomu uspofadani stellaratoru umozfiuje praci ve staciondrnim rezimu, navic
v plazmatu stellaratoru neteCe elektricky proud a stellarator tak nezna obtize s tzv.
proudovymi nestabilitami. Vzhledem k problémim s odstranénim Bohmovi diftze
a ohfevem plazmatu (stellaratorim chybél Gcinny pocateéni ohifev Jouleovym teplem)
ziskaly tokamaky pted stellaratory naskok. Z tohoto divodu bude také mezinarodni
experimentalni termojaderny reaktor ITER postaven na principu tokamaku [1, 2].
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V praci je dale feSena pouze problematika zatizeni tokamaku ITER, ktery bude sestaven
hlavnich skupin: magnety, materialy pro kryogenni teploty, konstruk¢ni materialy, materialy
prvni stény a materialy divertoru. Umisténi dilezitych komponent fuzniho reaktoru ITER
je zobrazeno na Obrazku 2.

Magnety
Centralni solenoid

Li terée

Kryostat

Obr. 2 Schéma mezinarodniho termonuklearniho vyzkumného reaktoru - ITER [2]

3.1.1 Magnety

Supravodivé magnety maji za ukol vytvofit stabilni a intenzivni magnetické pole, které bude
mit schopnost udrzet horkou plazmu deuteria a tritia bez doteku se sténami reaktoru.
Toto magnetické pole bude produkované velkymi vysokoproudovymi supravodivymi
magnety. Tyto robustni supravodivé magnety jsou obvykle konstruovany z kabeld NbTi,
NbsSn a NbsAl supravodi¢ovych kompoziti zaclenénych do konfigurace kabel-v-potrubi-
vodice  (Cable-In-Conduit Conduct = CICC). Nejdalezitéjsim  pozadavkem
je, aby supravodivé CICC zistaly stabilni v pracovni ¢asti plazmového reaktoru.

Protoze vyvoj vysokoteplotnich supravodicl jeste neni zdaleka vyfeSen, bude nutné pouzit
materialy chlazené kapalnym héliem. Zvolen byl supravodi¢ II. typu, material NbsSn, ktery
je schopen udrzet supravodivost i v podminkach velmi silného magnetického pole. Kriticka
teplota supravodivosti materialu je 18 K. Centralni civky budou produkovat magnetické pole
o velikosti 13,5 T a toroidni civky budou pracovat pii maximalni oblasti okolo 11,8 T. Jeho
hlavni nevyhodou je kiehkost, ktera komplikuje vyrobu drati a vynuti. Technologicky
postup se sklada ze zhotoveni Cu-Nb-Sn kompozitu. Nejdiive jsou niobové a cinové pruty
vyrobeny zvlast’ a poté jsou vlozeny do médéného pouzdra. Postupné se ptidavaji médeéné
obalky k vytvoteni polotovaru ve tvaru valce. Naslednym protahovanim se tento valec stale
prodluzuje a ztencuje az do formy dratu, uvniti kterého jsou v matrici Cu vldkna Nb a Sn.
Tento drat se pouzije napf. k navinuti civky a teprve poté je tepelné zpracovan na vysokou
teplotu, tak aby Nb a Sn pomoci diftize vytvotily supravodivou intermetalickou fazi NbzSn.

Celkem bude potieba do tokamaku okolo 600 tun NbzSn prament a 250 tun NbTi
pramenu. Obrazek 3a piedstavuje 100 m dlouhy drat CICC 30 kKA na bazi NbTi. Obrazek 3b
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zobrazuje fez kompozitnim dratem, ktery ma vnitini jadro z cinu s obsahem 59 prutu.
Obrazek 3c znazornuje difrakci zpétné odrazenych elektront (electron backscatter diffraction
= EBSD) mapu kompozitem Cu-Nb-Sn [2, 3].

- UV LT

(c)
Obr. 3 a) Drat na bazi Nb-Ti b) Rez kompozitnim dratem c) EBSD kompozitu Cu-Nb-Sn [3]

3.1.2 Materialy pro kryogenni komponenty

Chlazeni supravodivych magnetd, které jsou rozmistény po obvodu vakuové komory, bude
zajisténo kryostatem obklopujici cely reaktor. Nejdilezitéjsi ¢ast kryostatu je stfedovy
valcovy elektromagnet, tzv. centrdlni selonoid, ve kterém bude dochazet kvili teplotnim
gradientim a magnetostrikénimu jevu k velkym napétim. Pozadavky na materialy jsou
vysoka mez kluzu (Re > 1000 MPa) a vysokd houzevnatost (K,c > 130 MPa mllz) za teplot
- 270 °C. Typickym materialem pro kryogenni aplikace je austeniticka oceli 316L, ktera
ale nedosahuje poZzadovanych mechanickych vlastnosti. Na zaklad¢ prisnych pozadavka
vyzkumného reaktoru byla vyvinuta specialni austenitickd ocel s oznaceni JK2LB
se zvySenym podilem Mn, Cr a Ni [2, 3].

3.1.3 Konstrukéni materialy

Pro kontinudlni pracovni rezim tokamaku, kde konstrukéni materialy musi odolavat vysokym
davkam rychlych neutroni, je zapotiebi aplikace specidlnich materialli, které jsou schopné
odolat radiacnimu poskozeni o vysokych davkach. Pii vystavbé ITERu je zvelké casti
pouzita austeniticka ocel 316L. Dal§imi kandidadtnimi materidly pro pouZiti jsou napiiklad
vanadové slitiny nebo oxidaéné disperzn¢ zpevnéné oceli, které budou probrany v dalsi casti
prace [2].

Vanadové slitiny na bazi vanadu VA4Cr4Ti a V5Cr5Ti, jsou velmi zajimavé jako
konstrukéni materidly pro prvni sténu s jejich nizkou aktivaci, dobrou vysokoteplotni
pevnosti, povrchovou stalosti, odolnosti proti objemovym zménam (swelling). Dale vykazuji
nizkou tranzitni teplotu kiechce tvarného pfechodu v neozaieném stavu a zanedbatelné
kiehnuti indukované ozafenim pii teplotach vice nez 673 K. Maji vsak silnou afinitu
K rozpusténym latkam (kyslik, uhlik a dusik), coz vede ke zkiechnuti matrice a sniZeni
kompatibility s kapalnym lithiem. Také maji vysokou rozpustnost, difuzivitu a prostupnost
tritia, coz muze vést ke kiehnuti pfi nizkych teplotach [3].

3.1.4 Materialy prvni stény

Oplasténi vakuové komory vyzaduje material, ktery by odolal extrémnim podminkam
(vysoké teploty a vystaveni zafeni elektrony, protony, neutrony a alfa-¢astic). V moderni
konstrukci fuzniho reaktoru budou kandidatni materidly vystaveny vysoké teploté, velkému
toku tepelnych neutront a vysoké energii (nad 1 MW - m™).

Vlastnosti idealniho materialu prvni stény:

e Vysoka teplota tani a stabilni mechanické vlastnosti za vysokych teplot,
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e nizké atomové Cislo,

e nizka teplotni roztaznost,

e Vvysoka odolnosti proti rozpraSovani,

e nereaktivnost s tokem plazmatu (aby se zabranilo vzniku nestalych produktu),

e vynikajici tepelna vodivost materialu (podobna kompozitu s uhlikovymi vlakny),

e 0dolnost proti teplotnim Sokim,

e materialy s nizkou aktivaci a kratkym polo¢asem rozpadu pod neutronovym zarenim,

e 0dolnost proti eroznim procestim.

Vyse zminénych vlastnosti lze dosahnout kombinaci riznych materiald. Hlavni sténa
komory (750 m?) bude pokryta dlazdicemi beryllia, zatimco na divertor bude pouZit wolfram
(120 m?) a uhlik (35 m?). Nejdulezitéjsi tepelné-fyzikalni vlastnosti vSech tfi materialt jsou
shrnuty v Tabulce 1. Béhem provozu fuzniho reaktoru ITER budou kazety divertoru

nékolikrat vyménény [4, 5].

Tabulka 1 Porovnani vlastnosti materiald pro prvni sténu ITERu [4]

Beryllium Uhlik Wolfram
atomova hmotnost 9,01 12,011 183,84
tepelna vodivost A [W m*K™] 190 200-500 140
teplota taveni [K] 1560 >2500 3695
tepelna roztaznost [10'6 K'l] 11,5 0-4 45
tepelna kapacita [J kg 'K™] 1825 709 134
cl}?Va’Ill pod neutronovym bobtnani pokles_tepe_lne aktivace
zarenim vodivosti
hlavni vyhody nizké protonové Cislo odolnost Vpro? teplotnim ,mz’ka eroze -
Sokiim nizké znecisténi
z , (s , znelisténi paliva aktivace
hlavni nevyhody nizkd teplota taveni chemicka eroze vysoké protonové Cislo

Uhlikovy vlaknovy kompozit (Carbon Fiber Composite - CFC), ktery byl zvolen
pro svou vynikajici tepelnou vodivost a nizkému atomovému c¢islu. Uhlik se netavi, je odolny
vuci tepelnym Sokiim. Nevyhodou je nizkd odolnost proti rozpraSovani a vyssi stupen eroze,
ktery zpusobuje znecisténi plazmatu a muize ovlivnit jeji stabilitu. V dalSich navrzich
reaktoru je predpokladana eliminace materidlu CFC. Pouze specifické mista divertoru budou
pokryta CFC.

Beryllium je schopno odolat ur&itému energetickému zatiZeni na hlavni stén& 1 MW - m™
V bézném provozu. Specialné tvarované dlazdice beryllia mohou byt pouzity i pfi spousténi
a dobéhu faze s energetickym zatizenim az do 7,5 MW - m. Diky nizkému atomovému
¢islu, beryllium zpisobuje velmi nizkou kontaminaci plazmatu, avsak s nizkou teplotou tani
neni mozné pouzit beryllium v divertoru, kde energetické zatizeni dosahuje hodnot
10 MW - m™. Dalsi vyhodou beryllia je, Ze pti oxidaci tvofi stabilni oxid beryllia (BeO).

Wolfram je povazovan za nejperspektivnéjsi kandidatni material pro komponenty prvni
stény v budoucich faznich reaktorech. Dale ma nejvyssi bod tani ze vSech potencionalnich
prvkl a také ma vysokou odolnost proti rozprasovani, coz znéj ¢ini vhodnou volbu pro
komponenty divertoru, které budou mit delsi zivotnost. Nicméné wolframové slitiny maji
problém hned s nékolika typy kiehkosti (nizkoteplotni, vysokoteplotni, rekrystalizacni,
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indukovana radia¢ni). Znamena to niz8i houZevnatost a ztratu taznosti se zménami teploty,
navic podléha neutronovému zafeni, které mize zplisobit objemové zmény. Wolfram nemtize
byt pouzit pro teploty niz§i nez je tranzitni teplota, kterd zpusobuje interkrystalicky lom,
ktery je disledkem slabsi koheze hranic W-W [4, 5].

3.1.5 Materialy divertoru

Divertor je =zafizeni, které odsava vyhotelé palivo (helium) a necistoty vytvorené
termonukledarni reakci z plazmatu. Je nezbytny pro udrZeni Cdistoty plazmatu
a pro dlouhodoby provoz reaktoru jaderného Stépeni. Protoze se predpokladd, ze material
ter¢l vydrzi pouze kratkou dobu, jsou moduly divertoru uchyceny pouze rychlozamky,
aby mohly byt moduly pribézné vyménovany. Divertor jako hlavni komponenta na rozhrani
mezi plazmatem a povrchti materiald, proto musi snaset jak vysoké tepelné zatéze,
tak zaroven poskytuje neutronové kryti pro plast vakuové komory a magnetické civky
Vv blizkosti odchylovaciho ustroji (divertoru). Tato ¢ast fuzniho reaktoru je navrZena ve tiech
ruznych provedenich: divertor chlazeny vodou, tekutym kovem a héliem. V této praci bude
probrana varianta divertoru chlazené¢ho héliem.

Divertor chlazeny héliem (Obr. 4a) je navrzen vrizném mnozstvi konfiguraci
od nejvétsiho konceptu desky o rozmérech v fadu 1 m, pres konfiguraci T-trubice s rozméry
v fadu 10 cm, az po velmi malou konfiguraci, tzv. prstovy koncept o rozmérech fadu 1,5 cm.
Trend vyvoje konfigurace divertoru sméfuje k pouziti malych modularnich jednotek, které
by minimalizovaly tepelné napéti, a také umoznily rozmisténi tepelného toku. Tyto
pozadavky spliiuje tzv. prstovy koncept, ktery je zobrazen na Obrazku 4b. Vsechny tyto
navrhy vyuzivaji wolframu nebo wolframové slitiny (WL10) jako materialu, ktery vyzaduje
materidlovy vyvoj k roz§ifeni provozni teploty omezené dolnim limitem 600 °C (hodnota
urcena tranzitni teplotou wolframu) a hornim limitem 1300 °C (hodnota urcena rekrystalizaci
wolframu). Pii navrhu tohoto prstového konceptu (Obr. 4b) jsou mozné dvé varianty spojeni.
Prvni moZnost spojeni je umisténi médéného ptechodového dilu mezi chladici prst
z wolframové slitiny WL10 a konstrukéni desku z ODS oceli. Tento dil kompenzuje velky
nesoulad mezi tepelnou roztaznosti wolframu a oceli. Druhd moznost spojeni téchto
komponent je pomoci technologie tvrdého pajeni. Koncept je navrzen tak, aby dokazal
pojmout dopadajici tepelny tok nejméns 10 MW - m™ [6, 7].

a) Kazeta divertoru (RAFM ocel) b)

Terce divertoru s modularnimi tepelné
ochrannymi jednotkami (wolframové slitiny)

Kupole a stinici oblasti divertoru

1

pol. < / He

o
tor. 600°(

/
’k, RAFM ocel—+
rad. e

Obr. 4 a) Kazeta divertoru b) Modularni jednotka kazety divertoru [7]
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3.2 ODS MATERIALY (KONSTRUKCNI MATERIAL)

Oxidac¢né disperzn¢ zpevnéné (ODS) materidly jsou vyradbény praskovou metalurgii,
specialn¢ procesem mechanického legovani. Tyto slitiny jsou wurCeny zejména
pro vysokoteplotni aplikace (950 °C a vy$) V jaderném pramyslu, kde uplatnuji specifické
vlastnosti, jako jsou vysoka odolnost proti teCeni, vynikajici korozni odolnost, radia¢ni
odolnost. ODS materialy jsou zpevnény nanocasticemi stabilniho oxidu (v dne$ni dobé
zejména oxidem yttria), které puasobi jako piekazky proti pohybu dislokaci a spolu
s vysokym obsahem chromu zajist'uji zaruvzdornost a odolnost proti oxidaci [8, 9].

ODS slitiny musi spliiovat tyto poZadavky:
e oxid musi byt stabilni,
e velikost ¢astic oxidu 10 az 50 nm,
e mnozstvi oxidu 0,4 az 4 obj. %,
e stiedni vzdalenost mezi ¢asticemi 50 az 300 nm,
e teplota taveni vy$si nez 1300 °C [10].
3.2.1 Historie, vyvoj a aplikace ODS materiali

Pivodni MA (Mechanical alloying = Mechanické legovani) proces byl objeven jako vedlejsi
produkt pifi  vyzkumu spoleénosti INCO (The International Nickel Company).
Tato technologie byla vyvinuta v roce 1966 jako Cast programu na vyrobu slitin, ktera
kombinovala vyhody disperzné zpevnénych oxidl s vytvrzenymi precipitaty fazi gama
v superslitiné na bazi niklu. Vroce 1970 predstavil védecky pracovnik Benjamin
prukopnicky rozvoj techniky mleti pomoci kulovych mlyni pro komplexni ODS oceli. Jedno
z prvnich pouziti ODS materiali byly vysokoteplotni aplikace, jako naptiklad pouziti u ¢asti
tryskovych motor. Tato jedine¢na metoda byla uspé$né pouzita pro pfipravu jemnych,
rovnomeérné rozlozenych ¢astic oxida (Al,03, Y203, ThO,) v niklovych superslitinach [8].

Feritické ODS oceli jsou schopné odolavat radiaénimu poskozeni, které je meéteno

v davkach neutront Vviz Obrazek 5, proto byly vroce 1987 pouzity jako materialy

pro oplasténi palivovych ty¢i ve francouzskych rychlych S$tépnych reaktorech chlazené

sodikem (Phénix, Superphénix). V soucasné dob¢ jsou navrhovany jako kandidatni materialy

na oplasténi palivovych tyci a prvkl chladiciho okruhu jadernych Stépnych reaktort
IV. generace, a také pro fizni reaktory typu tokamak [11, 12].
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Obr. 5 Ndroky na konstrukcni materialy ve Stépnych a fiiznich reaktorech [12]
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V roce 2024 je planovana vystavba prvni fazni elektrarny tokamak DEMO, ve které
se uvazuje o pouziti feritické ODS oceli ve formé povlaku, ktera bude nanesena na tzv.
prvni sténé®“, ktera by méla pracovat za teplot vyssich nez 750 °C a odolat radiaénimu
poskozeni o davce 30 az 100 dpa. Dale je feriticka ODS ocel navrhovana v rychlych
Stépnych reaktorech chlazenych sodikem (Sodium cooled Fast Reactor = SFR) jako
kandidatni material na oplasténi palivovych ty¢i, kde je pracovni teplota 350 az 700 °C
a radia¢ni poskozeni 200 dpa [12].

3.2.2 Vyroba ODS slitin

ODS slitiny jsou vyrabény praskovou metalurgii. Schematicky postup vyroby ODS
je zobrazen na Obrazku 6.

Présky surovych materiald lIzostatické lisovani za tepla

i I ﬁ | Valcovani za studena
| Vilcovani za tepla Tepelné zpracovani

Mechanické legovani Extruze

Obr. 6 Schematicky postup vyroby ODS materidlu [11]

Technika mechanického legovani byla specidlné vyvinuta pro miseni kovovych
anekovovych praski (napf. zaruvzdorné oxidy) s kontrolovanou mikrostrukturou
a morfologii v mlecich mlynech. Po mechanickém promiseni castic praSku nastava jeho
zhutnovani, napiiklad izostatickym lisovanim nebo protlacovanim za tepla, kde je poté ihned
zpracovan valcovanim za tepla s naslednym tepelnym zpracovanim. [8, 13].

Surové materialy

Surové materidly pouzivané pro mechanické legovani disperzné zpevnénych superslitin jsou
Siroce komer¢né dostupné v podobé¢ Cistych praskl, které maji riiznou velikost ¢astic od 1
do 200 um. Tato velikost Castic prasku nemusi byt smérodatna, kromé toho, ze musi byt
mensi, nez je velikost mleciho média. Velikost ¢astic praSku je snizovdna exponencialné
S Casem, a proto se dosahuje hodnot piiblizné mikrometrti az po nékolika minutach mleti.

Tyto prasky jsou rozdéleny do nasledujicich kategorii: ¢isté kovy, predlegované prasky
a zaruvzdorné smési. Cisté kovy jsou napiiklad nikl, chrom, Zelezo, kobalt, wolfram,
molybden a niob. Piedlegované praSky zahrnuji slouceniny na béazi niklu s pomérné¢ velkym
mnozstvim seskupenych prvku (hlinik, titan, zirkon nebo hafnium), které splnuji jak funkci
legované slozky, tak mohou byt pouzity pro vyvazani necistot. Ke tvorbé ODS slitin
se pouzivaji tii zakladni smési prasku: tvarné-tvarné, tvarné-kiehké a kiehké-kiehké [9, 13].

Mechanické legovani

Podstatou MA procesu je syntéza kompozitu s fizenym, rovnomérnym rozlozenim druhé faze
V kovové matrici. Samotny proces zacind U michdni praska ve spravném poméru a vkladani
praSkové smési do mlyna spolu s brusnym médiem (zpravidla ocelové kulicky). Tato smés
se potom mele po dobu, dokud neni dosazeno pozadovaného stavu, a dokud neni slozeni
kazdé praskové castice stejné jako pomér prvki ve vychozi praskové smeési. Zavislost
velikosti ¢astic na dob¢€ mleciho procesu je zobrazena na Obrazku 7 [8, 10, 13].
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Obr. 7 Zavislost velikosti ¢astic na dobé mleti [13]
Mieti

Cilem této faze procesu vyroby je mleti prasku za ucelem snizeni velikosti, sméSovani,
promichdvani a nasledného tvarovani castic. Tato faze procesu je velice dulezita
pro rovnomérné rozlozeni oxidl yttria, které pfi nekorektné zvolenych podminkach mohou
zpusobit pokles mechanickych vlastnosti (lomova houZevnatost) nebo snizeni radiacni
odolnosti v podobé radia¢ni zkfehnuti.

Mechanické legovani ovliviiuji tyto faktory:
e typ mlynu a mleciho média,
e mleci prostiedi,
e teplota a doba mleti,
e pomér hmotnosti mleciho média k hmotnosti prasku,
e mleci atmosféra,
e material nastroje (mlynu).

Velikost ¢astic v prvotnim stddiu mleti pozvolné naristd, to je zptisobeno tim, Ze tvarné
Castice prasku jsou spojovany (svafovany) dohromady. Jemné disperzoidy, naptiklad Y,O3
maji tendenci se roztiistit/rozdrtit a obvykle se implementuji do objemu tvarné faze v mezi-
vrstevnych prostorech (Obr. 8a). Slozené ¢astice v této fazi maji charakteristickou vrstvenou
strukturu, ktera je sestavena z riznych kombinaci vychozich slozek. S pokracujici plastickou
deformaci jsou castice vice poskozovany a vznikaji ulomky. Takto generované fragmenty
se podileji na dalsim snizovani velikosti ¢astic (Obr. 8b). Tendence k poskozovani ¢astic
V této fazi prevazuje nad mechanismem spojovani za studena. Proces pokracuje opakovanym
lomem a svafenim castic jednotlivych slozek za studena mlecimi koulemi. Struktura Castic
se neustale uhlazuje, ale velikost Castic zlstava stejna. V duasledku toho se mezi-vrstevna
vzdalenost snizuje, pocet vrstev v Castici se zvySuje a kiehké Castice jsou rovnomérné
rozptyleny (Obr. 8c). Proces je zakon¢en zhutnénim prasku za tepla (Obr. 8d) [10, 13].
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Obr. 8 Princip mechanického legovani a) intenzivni svareni za studena
b) lom (roztristéni) c) ztlumeni svareni za studena d) konec procesu [10]
Typy mlyni

Ve vyrobé ODS slitin 1ze mleti provadét v nizko-energetickych mlynech (bubnovych
mlynech) nebo také ve vysoce-energetickych mlynech (attritorech a planetovych mlynech).
Tyto mlyny se lisi ve své funkci, u¢innosti mleti a dodate¢nych opatieni pro chlazeni,
vytapéni, atd.

1) Attritor

Attritor je vysoce-energeticky mlyn (Obr. 9a), ktery byl zaveden do primyslu v roce 1922.
Kapacita attritoru se pohybuje v rozmezi od 0,5 do 40 kg prasku. Pfi samotném mlecim
procesu se ve stfedu nepohyblivého valce pohybuje michadlo, které je slozeno ze svislého
rotaniho hiidele s vodorovné upevnénymi lopatkami (Obr. 9b). Obsluha attritoru je velice
jednoducha. Prasek je umistovan do stacionarniho valce, kde je smés promichana hiidelem
s lopatkami, ktera se otaci rychlosti 250 ota¢ek za minutu. Laboratorni attritory pracuji
az 10krat rychleji nez bézné kulové mlyny [8, 13].

b)

Tlakové tésnéni

Nepohyblivy valec
chlazeny vodou

Kulovy mlyn

Rotacni hiidel s lopatkami

Obr. 9 a) Model attritoru 1-S b) Usporadadni komponent v attritoru [13]
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2) Planetovy mlyn

Dalsim nejrozsifenéjSim mlynem je vysoce-energeticky planetovy mlyn (zobrazen
na Obrazku 10a), ktery mize najednou zpracovat pouze nékolik stovek grami prasku. Mleci
nadoby rotuji kolem vlastni osy a v opacném sméru kolem spole¢né osy talifového kola.
Diky vlivu odsttedivé sily je praSek tlaten na sténu nadoby a dochazi tak k mleti média.
K mleti dochazi pti vysokych rychlostech 360 otacek za minutu (Obr. 10b). Pomérmé velké
odstfedivé sily dosahované u planetového typu mlyna umoznuji kratkou dobu mleti [8, 13].

Horizontalni ¢ast o
Pohyb podptirnych diskt
:_5
=
5 Odstrediva sila
2
o
2
a
[~
'

Obr. 10 a) Model planetového mlynu PulverisetteP-5 b) Rez planetovym mlynem [13]
Konsolidace prasku

Pozadovaného tvaru, rozméri a vlastnosti ODS slitin se dosdhne zhuthovanim prasku
s pouzitim tlaku. Metody formovani prasku s pouzitim tlaku jSOU kovéni, izostatické lisovani,
pritlaéné lisovani, valcovani, lisovéani za tepla. Pokud se nebude ptihlizet ke gradientim napéti
a hustoty, které jsou zapticinény tfenim na sténach ptipravku, je docilena hustota vylisku jen
funkci tlaku. Vysledna disperze nanocastic oxidu je ovlivnéna konsolida¢ni teplotou.

S rostoucim tlakem probihaji ve vylisku nasledujici pochody:
e Dochazi k uspotadani ¢astic, odstranuji se vzniklé shluky a zapliuji se dutiny.

e ZvétSuje se kontakt mezi Casticemi v disledku plastické deformace a povrch castic
se vyrovnava. Oxidacni vrstva se trha a mechanickym spojenim ¢éstic dochazi
k tvorb¢ jejich aglomeratu. Castice se zpeviuji.

e Pii dals$im vzristu tlaku dochazi ke zvétSeni kontaktni plochy mezi casticemi
a dalsimu zpevnéni Castic. ZvétSuje se adheze mezi Casticemi a ¢astice, u kterych byla
vycerpana jejich plasticita, se rozpadaji.

Vybrané technologie konsolidace praSku
1) lzostatické lisovani za tepla (Hot isostatic dressing = HIP)

Metoda izostatického lisovani prasku za tepla se provadi pti teplotach az 2000 °C. Uvnitt
tlakové nadoby je nainstalovano topné zafizeni (Obr. 11a). Vyznamnou soucasti je tepelné
izola¢ni material ve tvaru valce, ktery ma za kol odd¢lit pracovni prostor od ocelové tlakové
nadoby, jejiz teplota nesmi piekrocit 150 °C, aby se nesnizila pevnost ocelového plasté [10].

V pribéhu vyrobniho procesu je praSkova smés vlozena do kontejneru (patrony), ktery
je vétsinou z tenkych svafenych plechl, nebo keramické formy. Kontejner je postupné
zahfivan, odplyni se vakuovanim, a tim se odstrani vzduch a vlhkost z prasku. Patrona
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je poté hermeticky utésnéna a vloZzena do pracovniho prostoru lisu, kde je izostaticky
lisovana. Na téleso ptisobi rovnomérné ze vsech stran tlak inertniho plynu (argon, helium).
Tato média slouzi pro ptenos tlaku. Pouziti vysokého tlaku (az do 200 MPa) inertniho plynu
a vysoké teploty se dosahne odstranéni vnitinich dutin a pevné vazby v materialu. Doba
trvani procesu se pohybuje vrozmezi od 2 do 6 hodin. Kontejner mize byt odstranén
obrabénim (jednoduché tvary) nebo louzenim kyselinou (komplexni tvary). Vysledkem HIP
procesu je Cisty homogenni material s jednotnou velikosti zrn a s hustotou, ktera se blizi
100 %. Na Obrazku 11b je zobrazeno kompletni laboratorni zatizeni [10, 14].

Horni uzavér

a) Vstup plynu

Vilcova tlakova
nadoba

Izolace
Material
Topné elementy

Podpéra

Spodni uzavér

G
Obr. 11 a) Schéma tlakové nadoby pro HIP b) Laboratorni zarizeni pro HIP [10]
2) Protla¢ovani (Extrusion)

Mimo lisovani a valcovani za tepla je mozné prasky zhutiiovat protlaCovanim. Timto
zpiisobem je mozné tvarovat soucasti za studena i za tepla. V ptipadé prutlaéného lisovani
za normalni teploty je smés z prasku a plastifikatoru lisovana pies trysku do formy ty¢i nebo
trubek. Plastifikator je ptisada, obvykle organicka latka, ktera se ptidava ke kovovym
praskiim pro vznik plastické téstovité hmoty vhodné ke tvarovani. Protlacovanim za tepla
se vétsinou zvysi teplota (slinovaci teplota) nad teplotu rekrystalizace, a tim se dosahne vyssi
pevnosti a vEétsi redukce prafezu. Extrudovanim se vétSinou tvaruji profilové polotovary,
trubky a tyCe popiipadé soucasti nevhodné k lisovani, které maji pomérné velkou délku
(ve vztahu k prttezu) [10, 14].

Lisovaci tlak je zde zprostfedkovan napt. pomoci pistu nebo Sneku. Tento proces ma
velmi nizké protladovaci rychlosti (5 az 10 mm - min™). Jemné prasky vyzaduji vyssi
pracovni tlaky nez v pfipad¢ protlacovani hrubych praskd, protoze zde vznika vice spojd,
které se v procesu ldmou a opét spojuji (svaiuji). Velmi efektivni je pratlacné lisovani
slinutych materialti disperzné zpevnénych oxidy, u kterych se dosahuje prakticky bezporezni
struktury. Pifimé protlaovani je znazornéno na Obrazku 12a a nepiimé protlatovani
na Obrazku 12b [10, 14].

a) b)

Polotovar

Obr. 12 Zpusoby protlacovani: a) primé protlacovani b) neprimé protlacovdni [10]
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3.2.3 Druhy ODS materialua a jejich vlastnosti a pouZziti

Oxida¢né disperzné zpevnéné slitiny jsou rozdéleny do dvou skupin. Na bazi zeleza:
MA 956, MA 957, PM 2000, ODM 751, ODS EUROFER a na bazi niklu: MA 754, MA 758,
MA 760, MA 6000, PM 1000 a PM 3030. Chemické slozeni vySe zminénych slitin
je uvedeno v Tabulce 2.

Tabulka 2 Chemické slozeni vybranych komerénich ODS slitin [9, 11]

L. .. | Oznageni Chemické sloZeni [%]
Distributori o
slitiny fer /Al [Ti W Mo Ta v,0./C B Zr Ni Fe

Special Metals Cor. | MA754 20,0/0,30| 0,50 0,601 0,05 baze
Special Metals Cor. | MA758 30,0/ 0,30/ 0,50 0,60 0,05 baze
Special Metals Cor. | MA760 | 20,0 6,00 3,501 2,00 0,95/0,05|0,01|0,15 | baze
Special Metals Cor. | MAG6000 | 15,0|4,50 2,50|4,00 2,00|2,00 1,10|0,05|0,01|0,15 | baze
Special Metals Cor. | MA956 20,0 (4,50 0,50 0,50 0,05 baze
Special Metals Cor. | MA957 | 14,0 0,90 0,30 0,25/ 0,01 baze
Dour Metal S. A.  |ODM751 | 16,5/ 4,50 0,60 1,50 0,50| 0,05 baze
PlanseeGmbH PM2000 | 19,0 5,50|0,50 0,50| 0,05 baze
PlanseeGmbH PM1000 | 20,0|0,30| 0,50 0,601 0,05 baze | 3,00
PlanseeGmbH PM3030 |17,0|6,00 3,50 2,00|2,00| 0,90| 0,05 0,15 | baze
PlanseeGmbH Eurofer 9,010,01 1,11/0,01/0,08| 0,30 0,07 baze

Diky niz§imu difiznimu koeficientu vykazuji austenitické ODS slitiny lepsi odolnost proti
teCeni a kvili minimalnimu obsahu chromu a hliniku dostacujici odolnost proti oxidaci.
Ale jejich odolnost proti hrubnuti ¢astic oxida (strukturni stabilita), kterd je dana sou¢inem
rozpustnosti oxidu v matrici a jejim difiznim koeficientem, je nizka. Na rozdil od feritickych
ODS slitin, ve kterych nedochazi tak rychlému hrubnuti ¢astic oxidi (dano ptredchozim
soucinem). Z tohoto divodu je pouziti feritickych ODS slitin dominantnéjsi [15].

ODS na bazi Zeleza jsou nejlepsi volbou ze slitin, které odoldvaji oxidaénimu prostiedi,
proto jsou pouzivany jako kandidatni materialy pro vysoké teploty az 1100 °C v tepelnych
vyménicich. Pii této teploté maji mez pevnost pii teCeni 40 MPa (hrubozrnna struktura)
a 6 MPa (jemnozrnna struktura). Nevyhody téchto slitin jsou pomérné nizka taznost, a také
anizotropni mechanické vlastnosti. V souc¢asné dob¢ jsou ODS oceli schopné tvotit ochranné
vrstvy oxidu hlinitého. Takto pokryt¢ ODS oceli nachazi dalsi uplatnéni jako aplikace
v budoucich jadernych zatizenich, a vzhledem k jejich odolnosti proti korozi také
Vv agresivnim prostiedi vody. Dalsi aplikace mohou byt naptiklad ve spalovacich komorach
proudovych motorti, hotfacich a tryskach v kotlich nebo také v pfisluSenstvi tepelného
zpracovani [9, 13, 15].

ODS na bazi Ni

Slitina MA 754

Patfi do skupiny prvnich mechanicky legovanych ODS slitin, které byly produkovany
sériové. Tato slitina na bazi niklu s 20 hmot. % chromu je zpevnéna piiblizné 1 obj. % oxidu
yttria. MA 754 je srovnatelna s diiv€jsi ODS slitinou TD NiCr, ktera byla zpevnéna oxidy
thoria, ta vSak neodolavala radiaci. Vzhledem ke svym vlastnostem, jako jsou vysoka
pevnost za teplot pfiblizné 1000 °C, odolnost proti tepelné tnavé a rozmeérové stabilité,
je siroce pouzivana jako material lopatek v proudovych motorech, a dale jako zkuSebni
ptipravek pro vysokoteplotni aplikace [9, 10].
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Slitina MA 758

Je upravena verze MA 754, ktera ma podobné mechanické vlastnosti. Diky vyssimu obsahu
chromu ji lze pouzit i pii teplotach 1150 °C, kde je nutna vyborna odolnosti proti oxidaci,
jako naptiklad v primyslu tepelného zpracovani nebo také ve sklaiském primyslu [9, 10].

Slitina MA 760

Je precipitatné vytvrzena slitina na béazi niklu s chemickym sloZenim, které poskytuje
zarupevnost, dlouhodobou strukturni stabilitu a odolnost viici korozi. Predpokladané vyuziti
této slitiny je v leteckych proudovych motorech. Jeji vyborné vlastnosti jsou zaruceny
vytvrzovaci fazi y’. Dalsi vyhodou je tepelné zpracovani v pasmu zihacich teplot, které
vytvoii hrubé podlouhlé zrna, ty pak slitiné zajist'uji vétsi Zzarupevnost, neZ ma napiiklad
slitina MA 754 [9].

Slitina MA 6000

Jeji slozeni bylo vytvofeno na zadkladé¢ filozofického rozvoje podobnych slitin
U propracovanych tvafenych a litych superslitin. Tento materiadl obsahuje mezni rovnovahu
prvka tak, aby byla zaruCena Zarupevnost, korozivzdornost a zaruvzdornost. MA 6000
kombinuje zpevnéni vytvrzovaci faze y’ z hliniku, titanu a tantalu spolu s oxida¢né disperzné
zpevnénou strukturou yttriem. Odolnost proti oxidaci zarucuji slozky hliniku a chromu.
Prvky jako titan, tantal, chrom a wolfram spole¢né poskytuji odolnost proti sulfidaci.
Wolfram a molybden vyznamné zpeviuji tuhy roztok slitiny. MA 6000 je vhodna slitina
pro lopatky a klapky proudovych motort v letectvi, kde je pozadovana mimotadna pevnost
za vysokych teplot az 1000 °C [9, 10].

Slitina PM 1000

Austeniticka ODS slitina PM 1000 vychazi z materialu INCONEL MA 954, ktery
je obohaceny o disperzné zpevnéné oxidy yttria. Slitina s hrubozrnnou strukturou poskytuje
vysokou pevnost za zvysenych teplot a odolnost proti teceni. S 20% hmot. obsahem chrému
vykazuje PM 1000 vyborné Zaruvzdorné vlastnosti. Typické oblasti pouZiti jsou naptiklad
pajené plastvové dily (honeycomb) odoldvajici vysokym teplotam v leteckém pramyslu
(Obr.13a) a rozvadéci (statické) lopatky v proudovych motorech (Obr. 13b) [16].

Obr. 13 ODS slitina PM 1000 pouzita jako a) pdajené honeycomb soucdsti b) vodici lopatky
proudového motoru [11]

Slitina PM 3030
ODS slitina na niklové bazi s austenitickou matrici je podobna svym chemickym slozenim
slitiné MA 6000. V materialu se nachazi koheretni faze y’ NizAl, dale je matrice zpevnéna

0 prvky molybdenu tantalu a wolframu. Slitina PM 3030 je vyrabéna spolecnosti Plansee
GmbH [17].
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ODS na bazi Fe

Slitina MA 956

Feriticka Fe-Cr-Al slitina disperzné¢ zpevnéna YAIO; je vytvofena za piidavku 1 obj. %
yttria. MA 956 byla vyrabéna v nejsir§im rozsahu ze vSech forem produkti mechanicky
legovanych ODS slitin, protoze je obecné dobife zpracovatelna za studena i za tepla. U slitin,
které jsou vyrabény valcovanim (pfevazné plechy), mohou byt po jejich tepelném zpracovani
nalezena zrna velkych placatych tvari (pancake-shape). Vysledna struktura zrn zajistuje
vyborné izotropni vlastnosti ve sméru valcovani. MA 956 je vyuzivana jako material
pro pecni piipravky, regaly, koSe a trysky hofdku v zdvodech tepelného zpracovéani. Dale
je jako pokrocily material aplikovana u leteckych komponent, kde uplatiiuje dobrou pevnost
za vysokych teplot spolu s odolnosti proti oxidaci a sulfidaci [9].

Slitina MA 956 ma velmi vysoky bod tani, relativné nizkou hustotu (v porovnani
s ostatnimi ODS slitinami) a relativné nizky koeficient teplotni roztaznosti. Tyto vlastnosti
jsou uvedeny v Tabulce 3.

Tabulka 3 Porovnani fyzikalnich vlastnosti vybranych ODS slitin [9]

A o Koeficient teplotni roztaznosti
Oznateni Teplota tani Modul pruznosti | Hustota od 20 do 980°C
slitiny = T
[°Cl [GPa] [9-cm™] [pm - m™-K™]
MA 754 1400 151 8,30 16,9
MA 956 1480 269 7,20 14,8
MA 6000 1296-1375 203 8,11 16,7
PM1000 1408 210 8,24 16,9
PM2000 1483 215 7,18 15,1

Slitina MA 957 (ODM 401)

Slitina ODM 401 je chemickym ekvivalentem ODS slitiny MA 957. Slitina MA 957
s 14 hmot. % chromu je jednou z ODS oceli vyvinutou v Sedesatych az sedmdesatych letech
minulého stoleti, jako konstruk¢éni material pro vyrobu trubek u rychlych stépnych reaktord.
Slitina je takto pouzivana zasadné kvili jeji vysokoteplotni pevnosti a odolnosti proti teceni
Vv prostiedi radiace. O této slitin¢ je v souCasné dob€ uvazovano jako o pokro¢ilém materialu
pro obalky a tepelné vyméniky ve fuznich reaktorech [18].

Slitina ODM 751

Feriticka slitina ODM 751 ma dobrou odolnost proti atmosférické korozi (diky své Fe-Cr-Al
matrici). Tento material s 16 hmot. % chromu poskytuje nejlepsi kompromis mezi pevnosti,
tvarnosti a odolnosti proti oxidaci. Vynikajici vysledky creepovych vlastnosti byly nalezeny
u slitiny ve formé ty¢i. Po expozici 1000 hodin pii teploté 1100 °C vykazovala slitina ODM
751 vys8i mez pevnosti pii te¢eni ve srovnani se slitinou MA 956 o0 20 MPa [19].

Slitina PM 2000

Feriticka slitina PM 2000 je vysoce odolna proti oxidaci, kvali homogennimu disperznimu
zpevnéni Casticemi Y,O3. Mikrostruktura po tepelném zpracovani je hrubozrnna a piispiva
tak k odolnosti proti teCeni az do 1350 °C. Tato ODS slitina se pouziva
Vv oxidacnich atmosférach pii vysokych teplotach, a to vzhledem ke svému vysokému obsahu
chromu a hliniku, pomoci kterych se tvoii kompaktni a pfilnava vrstva oxidi Al,Og.
PM 2000 se pouziva jako material pro bezesvé hotakové trubice (Obr. 14a), trysky hotaka
s nizkou tvorbou NOy (Obr. 14b) v primyslu tepelného zpracovani, michadlech ve sklaiském
prumyslu, komponentech spalovacich motord, i jako pouzdra termoclanka [16].
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| PLANSEE!
Obr. 14 ODS slitina PM 2000 pouzita jako a) bezesvé horakové trubice
b) trysky horakii S nizkou tvorbou NOy [11]

ODS Eurofer

Nizkoaktivacni feriticko-martenziticka ocel ODS Eurofer je homogenné disperzné zpevnéna
jemnymi a stabilnimi oxidy yttria. Tato slitina byla vyvinuta z oceli Eurofer 97, ktera
ma podobné chemické slozeni, avsak neni obohacena o nanocastice Y,0O3. Ocel ODS Eurofer
by méla byt vyuZzivana ve Stépnych reaktorech jako materidl na oplasténi palivovych tyci
a prvki chladiciho okruhu $tépnych reaktort IV. generace [20].

3.2.4 Vlastnosti ODS materialua
Radiaé¢ni poskozovani

Radia¢ni poskozeni zpiisobuje radiacni zafeni, které je schopno vyvolat zmény ve struktuie
materidlu doprovazené zménou mechanickych vlastnosti. Z riznych typti zafeni (a, B, vy
aneutrony) je z praktického hlediska nejvyznamnéjs$i slozkou neutronové zafeni. Pro
konstruk¢ni materidly prvni stény je kritickym problémem vysoké poskozeni
vysokoenergetickymi tzv. tepelnymi neutrony, které jsou ve fuznich reaktorech intenzivnéjsi,
nez ve St€pnych reaktorech. Pii penetraci neutronti materidlem, mize dojit k pruznému
rozptylu, nepruznému rozptylu, jaderné reakci s emisi nabité castice, radiacnimu zachytu
a Vv neposledni fadé ke Sté€peni jadra. Nejveétsi vliv na poskozeni struktury pruzny a nepruzny
rozptyl.

Naraz neutronu do jadra atomu muze vyrazit atom z jeho rovnovazné pozice, a vznikne
tak primarn¢ vyrazeny atom (dale jen PVA). V dalsi fazi drahy PVA dochazi k vyrazeni
dalsich atomt z mfiZzkovych poloh a ke vzniku tzv. kaskady kolizi. PVA je postupné
zpomalovan a na jeho drdze vznikaji vakance a intersticidlni atomy (FrenkelGv par). Na
konci drahy PV A nastava velmi rychlé odevzdani zbylé kinetické energie okolnim atomtim,
coz zvysi frekvenci kmitd miizky (lokalni zvySeni teploty na 1000 K po dobu 10™0s),
a je vytvofena zona intenzivniho poskozeni (velikost je odhadovana na objem 10* atomi).
Vzniké tak radiacni poskozeni materidlu ve formé tvorby bodovych poruch, dislokacnich
smycek, rychle ochlazenych oblasti s fdzové transformovanou strukturou. Jadernou reakci
S emisi nabité Castice (zejména bor) vznikaji dokonce vodikové nebo héliové atomy, které
difunduji k hranicim zrn a zplsobuji zkiehnuti materidlu. Mnozstvi hélia vytvofené
termojadernymi reakcemi je tak vysoké, ze se v materialu bude hromadit a vzhledem k tomu,
Ze je rozpustnost helia v jakékoli kovové matrici nulova, je vysokoteplotni heliové kiehnuti
hlavnim problémem materiald.

Davka ozafeni se v piipadé materiali nejlépe charakterizuje jednotkou dpa (pocet
premisténi na atom), neboli jaky zlomek atomi byl vyrazen ze své miizkové polohy.

K zamezeni vysokoteplotniho héliového kiehnuti v ODS oceli slouzi ¢astice oxidu yttria,
které jsou rozptyleny v oceli v dostate¢ném poctu (102 &astic - m™) o priméru mensim nez
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5 nm a za podminky, ze s titanem tvofi tzv. Y-Ti-O komplexy. Y-Ti-O komplexy pak pisobi
jako nuklea¢ni mista pro malé bubliny hélia, které vétSinou aglomeruji kolem castice
(Obr. 15a). Mechanismem polapenim héliové bubliny nanocastici oxidu, tak dochazi
k zamezeni rustu oblasti s mens$i hustotou a ke zvySeni radia¢ni odolnosti. Obrazek 15b
zobrazuje snimek z HRTEM, kde byla ODS ocel vystavena ozéafeni t€Zkymi ionty a héliem,
ana kterém je vidét bila oblast podobn¢ uskupenych héliovych bublin kolem Y-Ti-O
komplexu jako na Obrazku 15a [2, 3, 21].

a) Bubliny Bublina

d

Koalescence bublin

—

Nano-klastr Nano-klastr

Obr. 15 Radiacni poskozeni héliem a) Mechanismus koalescence He bublin b) Aglomerace
He bublin kolem Y-Ti-O komplexu na snimku z HRTEM [21]

Oxidace v prostiedi SO; a O,.

Slitiny Fe-Cr-Al a Ni-Cr-Al jsou velice duilezité materialy pro vétSinu vysokoteplotnich
aplikaci, specialné pro letecké proudové motory.

V ptipadé, ze je prostiedi na zacatku expozice oxidac¢ni (tj. prostfedi ma dostatek kysliku
pro vytvoieni ochranného filmu oxidu hlinit¢ého nebo oxidu chromitého), budou slitiny
vykazovat dobré Zzaruvzdorné vlastnosti a bude tak zajisténo neporuSeni ochranné bariéry
(trhlinami nebo roztfisténim vrstvy). V pfipad€, ze bude rozsah poruseni vrstvy vétsi, mize
oxidace vést az k degradujicim ucinkiim materialu. VétSina slitin s vrstvou oxidu hlinitého
maji silnou tendenci k hlubokému S$tépeni, kvili tomu jsou slitiny s pfisadou chromu
vhodnéjsi. Pro pouziti slitin s ptisadou hliniku, musi mit slitina také dostatek chromu,
aby se béhem expozice vytvotila rychle hojici vrstva bud’to oxidu chromitého nebo oxidu
hlinitého. Pfedpoklada se, Ze slitiny na bazi Zeleza se budou lepé chovat v prostfedi SO, nez
slitiny na bazi niklu, protoze tvorba FeS zplsobuje mensi poskozeni, nez tvorba NiS.
To je divod, pro¢ se ODS oceli MA 956 a PM2000 chovaji Iépe v prostiedi SO, nez niklové
superslitiny MA6000 a MA760 [22].

3.2.5 Mikrostruktura ODS oceli

Podle typu a mnozstvi legovanych prvkl (vétSinou podle chromu) v ODS oceli miize byt
mikrostruktura feriticka, ¢i feriticko-martenziticka. V ODS ocelich, které jsou bézné
pouzivany v energetickém priimyslu, jsou nejcastéji pfitomny nizkoaktivacni prvky nebo
alespon prvky s omezenou aktivaci jako jsou Ti, V, Cr, Zr, W a Y. Chrom poskytuje oceli
korozivzdornost, oxidacni odolnost tvorbou povrchové ochranné vrstvy a stabilizuje
feritickou strukturu. Hlinik ptsobi podobné jako chrom, také tvofi ochrannou oxidovou
vrstvu. Titan zajiStuje odolnost vici oxidaci a zabrafiuje odpafovani chromu béhem zihani
a jeho malé mnozstvi navic zabranuje zkiehnuti po hranicich zrn tvorbou precipitatd TiC
a TiIN. Tyto stabilni karbonitridy zpeviuji tuhy roztok o-Fe. Wolfram zarucuje zvysSeni
tvrdosti a vysokoteplotni stability jemnymi precipitaty typu M23Cs. Molybden zlepsSuje
houzevnatost oceli. Nejvyznamnéjsi ptisadou v ODS ocelich jsou rovnomérné rozptylené
nanocastice stabilnich oxida (zejména oxid yttria), které ptisobi jako prekazky proti pohybu
dislokaci. Nanocastice oxidu yttria zlepsuji mez pevnosti pii teceni a zleps$uji odolnost vici
radia¢nimu poskozeni [9].
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Mikrostruktury komer¢nich ODS slitin na bazi zeleza jsou zobrazeny na snimcich
ze svételné mikroskopie. V disledku vyroby ODS oceli praskovou metalurgii je struktura
anizotropni (odlisné vlastnosti v riznych smérech) a 1i§i se jinou velikosti zrna (kvuli
rozdilnému vyrobnimu postupu pfi konsolidaci prasku, naslednym valcovanim a tepelnym
zpracovanim). Slitina MA956 (Obr. 16a) ma relativné velkou velikost zrna, zatimco ocel
PM 2000 (Obr. 16¢) ma jemnozrnnou strukturu. V mikrostruktuie oceli MA 957 (Obr. 16b)
jsou vidét znamky velkych ¢astic sekundarni faze, které jsou fadkovité¢ usmérnény ve sméru
valcovani [23].

PM 2000 [23]

Disperzni oxidy

Disperzni kulové oxidy (nejcastéji Y2O3) maji obvykle pod 1 obj. % s pramérnou velikosti
¢astic okolo 1 az 30 nm.

Klasifikaci ODS slitin na zdklad€ jejich pfedpoklddaného pouZiti je mozné rozdélit
do dvou skupin. Prvni skupinou ODS slitin jsou tzv. nanostrukturované feritické slitiny
(NFA), které jsou urCeny pro pouziti v jadernych aplikacich. Obsahuji mezi 9 a 14 hmot. %
Cr a jsou charakterizovany vysokou hustotou c¢astic (>1023 Castic - m'3) a malou velikosti
yttrium-titan oxidd s primérem 1 az 5 nm. Tyto oxidy jsou schopné vytvofit mnohem vétsi
mezipovrchovy prostor dostupny pro zachycovani a rekombinovani bodovych poruch. Vyvoj
NFA je zatim v rané fazi vyzkumu, ale v&€decti pracovnici se domnivaji, Ze nanometrické
Y-Ti-O skupiny precipitatd jsou zodpovédné za vynikajici tepelné a mechanické vlastnosti
a dobré chovani v radia¢nim prostiedi.

V tomografii atomovou sondou (atom probe tomography = APT) byly indikovany Y-Ti-O
precipitaty, které maji razné slozeni nez stechiometrické faze oxidu. APT také naznacuje,
ze n¢které Y-Ti-O skupiny precipitatl maji strukturu ,,core-shell®, ve kterém jadra obsahuji
vyssi koncentrace Y, zatimco Slupky jsou obohacené Ti a O. HRTEM studie ukazuji,
ze velké precipitaty Y-Ti-O jsou semikoherentni a oblasti bohaté na nanoprecipitaty Y-Ti-O
jsou koherentni (Obr. 17c¢).

Varianty yttrium titanovych oxida, které byly nalezeny v ODS slitinach pro jaderné aplikace:
e pyrochlorova struktura Y, Ti,O7,
e ortorombicky Y, TiOs,
e ortorombicky YTiOs,

e ortorombicky YTizO.
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Druhou skupinou vySe zminénych ODS slitin uréenych pro pouziti pfi homologickych
a vysokych teplotach, jsou slitiny legované vyssi koncentraci Cr (16 az 20 hmot. %) a s nizsi
ptisadou Al (pifiblizn€ 5 hm. %). Tyto prvky vytvateji povrchové ochranné vrstvy oxidu.
Takto legované ODS slitiny obsahuji oxidy yttrito-hlinité, které jsou vétsi (10 az 30 nm)
a s mensi hustotou (1020 az 10% &astic - m'3) nez u predchozi skupiny. Tyto slitiny, které
obsahuji Y-Al také maji tendenci obsahovat nizky pocet pomérné hrubych ¢astic oxidl
hlinitého a karbonitridu titanu [15, 24, 25].

Varianty yttrium hlinikovych oxidd, které byly nalezeny v ODS slitinach pro vysokoteplotni
aplikace:

e tetragonalni Y3Als01, (YAT),

e perovskitova struktura YAIO3; (YAP),
e hexagonalni oxid (YAH),

e kubicky yttrium hlinik granat (YAG),
e monoklinicky Y;Al,Oq (YAM).

Ve slitin€é s chemickym slozenim podobnym ODS oceli typu ODM 751 jsou Vv nejveétsim
poctu zastoupeny nanocastice oxidu s monoklinickou strukturou Y;Al,O9 (YAM). Velké
nanocastice (>20 nm) maji obvykle kulovity tvar a maji tendenci byt nekoherentni s matrici,
zatimco malé nanocastice (<10 nm) jsou obvykle navazany fazetami a vaznicemi na rozhrani
oxid-matrice a maji tendenci byt koherentni nebo semikoherentni s matrici viz Obrazek 17
[24, 26].

Obr. 17 Snimky z HRTEM [26]
a) velka castice Y4Al,Og (> 20 Nm) nekoherentni rozhrani
b) mala castice Y4Al,09 (< 10 nm) semikoherentni rozhrani
¢) mala castice Y,TiOs (< 10 nm) koherentni rozhrani
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3.3 WOLFRAM (MATERIAL PRVNI STENY)

Wolfram patii do skupiny Zaruvzdornych kovi, které maji teplotu tani vyssi nez platina
(1772 °C). Tento prvek s atomovym ¢islem 74 je vyznamny zaruvzdorny kov s vysokym
bodem tani (3420 °C) odlisujici se od ostatnich kovli svou vysokou hustotou 19,3 g - cm?
(Obr. 18) a stalymi vlastnostmi za vysokych teplot.

Wolfram je specificky vlastnostmi, jako jsou vysoka pevnost, odolnost proti korozi
za zvySenych teplot, tvrdost (360 az 460 HV), odolnost proti opotitebeni, vysoky modul
pruznosti (410 GPa) a pevnost v tlaku. Dale je charakterizovan nizkym koeficientem tepelné
roztaznosti a s nim spojenou vysokou Urovni rozmérové stability. Polykrystalicky wolfram
(struktura kubicka prostorové stfedéna = bcc) ma Spatnou taznost a je pfirozené kiehky.
Dalsi vlastnosti wolframu, jako jsou elektricka vodivost a vysoky koeficient emise elektrontl,
jsou pouzity pro elektrické kontakty a jako topna télesa ve vysokych pecich.

Existuji dvé modifikace wolframu: a-W a B-W. Ob¢€ maji kubickou miizku s mfizkovym
parametrem 3,160 A (a-W) a 5,036 A (B-W). Beta modifikace je nezadouci a jeji tvorbg lze
predejit dikladnym vybérem surovin (Cisté suroviny bez nezddoucich piimési) a vytvorenim
takovych procesnich podminek, za kterych dojde k absolutni redukci vychozich oxidu.

Wolfram je dulezitou slozkou nastrojovych oceli, vysoce legovanych slitin, Zarupevnych
slitin na bazi niklu a také se pouziva v prumyslu tvrdych kovt jako legujici prvek. Jednou
Z nejrozvinutéjsi aplikaci je pouziti wolframu ve slinutych karbidech, jako je karbid
wolframu (WC), ktery je pouzivany jako obrabéci nastroj ve formé desticek [5, 27].

2500
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L
ZvySovani idinnosti tlumeni otiest
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1000
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4 6 8 10 12 14 16 18 20
Hustota p [g/cm?]

Obr. 18 Porovnani riznych druhii slitin v zavislosti na pevnosti v tahu a jejich hustote [28]
3.3.1 Historie, vyvoj a aplikace wolframu

Wolfram byl poprvé nalezen v KruSnych horach ve stfedni Evropé, a to béhem procesu
redukce cinu, kdy hornici zjistili, ze nékteré rudy naruSuji redukci cinovce a vytvareji
strusku. Wolfram je odvozen z némeckého Wolf Rahm - vI¢i slina, ziejmé je tak minéna
struska pfi taveni cinovych rud, ¢imz lze ziskat i wolfram. V roce 1758 §védsky chemik
a mineralog Axel Fredrik Cronstedt objevil a popsal neobvykle téZkou horninu a nazval
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ji"tung-sten", coz ve Svédstin€é znamena ,,t¢zky kadmen“. Byl pfesvédcen o tom, ze tato
hornina obsahuje novy, dosud neobjeveny prvek.

Prvni primyslovou aplikaci wolframu byly legované a kalené oceli na konci 19. stoleti.
Nasledoval rychly nartst vyroby a rozsifovani jejich aplikaci. Prvni rychlofezné oceli byly
pfedstaveny v roce 1900. Wolfram s nizkou taznosti a pomérné znacnou kiehkosti bylo
obtizné zpracovat jako Cisty materidl, ale s rozvojem praskové metalurgie byly vytvoreny
v roce 1903 tvarné wolframové slitiny ve formé dratu, ktery byl pozdéji pouzit jako vldkno
v zarovce. Kratkd Zzivotnost zarovkovych vldken wolframu je vysvétlovana jeho nizkou
odolnosti proti teCeni. Za dalsi historicky milnik 1ze povaZzovat rok 1923, kdy Karl Schroter
vynalezl slinuty karbid WC-Co.

Pii pouziti wolframu, jako kandidatniho materialu prvni stény, Se musi pocitat
s vysokoteplotni rekrystalizaci, mikrostrukturni stabilitou a dalsimi faktory, kterymi je tieba
se zabyvat. Rekrystalizace v materialu zhorsuje vysokoteplotni pevnost wolframu, odolnost
proti teCeni a omezuje jeho nasazeni v praxi pit extrémné vysokych teplotach.
Vysokoteplotni Soky a napéti zplsobené velkymi tepelnymi toky pii teplotach plazmatu
ve fuznim reaktoru pozaduji wolframovy material s vysSi rekrystaliza¢ni teplotou.
Tyto problémy mohou byt pfekonany precipitacnim vytvrzenim nebo disperznim zpevnénim
[5, 27, 29].

3.3.2 Vyroba wolframu

Vétsina wolframovych slitin se vyrabi metodami praSkoveé metalurgie. Wolfram je ziskavan
z wolframové rudy, kterd se nejcastéji vyskytuje ve forme€ wolframitu ((Fe/Mn)WO,)
ascheelitu (CaWOQ,). Nejvétsi nalezisté wolframu se nachazeji v Cing, Rusku a USA.
Z vychozich surovin se postupnymi procesy ziska oxid wolframovy (WO3). Cisty praskovy
wolfram je poté vyroben redukci WO3 vodikem podle rovnice 5 (rovnice je zjednodusena,
ve skute¢nosti reakce probiha v nékolika stupnich, kdy se postupné tvofi mezioxidy).

T >700 °C (5)
W03 + 3H2 — W+ 3H20

Dals$i moznosti vyroby praskového wolframu z WO;3; je redukce pevnym uhlikem
ve form¢ sazi, které jsou smichany s oxidem wolframovym, poté je smés Vyzihana
pii teplotach 1400 az 1800 °C. Vyhodou procesu redukce uhlikem, ve srovnani s redukci
vodikem, je jemnozrnnéjsi struktura vyrobené¢ho praskového wolframu (Castice wolframu
maji malé rozméry, protoze se vyluCuji na vysoce disperznich ¢asticich saze). Redukci
uhlikem lze provadét i z plynné faze, pomoci oxidu uhelnatého podle rovnice 6.

T =1400 °C (6)
W03 + 3C0 ——— W + 3C0,

Wolframové prasky promichané s legujicimi prvky obvykle vyzaduji vysoké slinovaci
teploty v dasledku velmi vysokého bodu tani. Vyslednd smés ulozena do formy se poté
zhutiuje pii tlacich okolo 200 MPa. Zhutnény vylisek je dale slinovan ve specialnich pecich
pfi teplotach nad 2000 °C. V pribéhu tohoto procesu se ¢astecné ziskava pozadovana hustota
a tvori se mikrostruktura materialu. Dalsi zvySeni hustoty vyliskli se dosdhne mechanicko-
tepelnym zpracovanim, protoze relativni hustota je jednim z hlavnich faktort, které urcuji
mechanické vlastnosti wolframovych materialt.

Béhem casovée delsiho zpracovani wolframu pti vysokych teplotdch nastava rychlejsi rist
zrna. Vétsi zrna wolframu zpuisobuji pokles mechanickych vlastnosti vysledného produktu
z diivodu oslabeni hranice zrn. VylepSeni zpracovatelnosti materialti na bazi wolframu lze
dosahnout legovanim. Legovani se ukazalo jako efektivni zpusob zlepSeni lomové
houZevnatosti (sniZeni tranzitni teploty) a taznosti materiald na bazi wolframu. Vrozena
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kiehkost materidlu mize byt snizena navrhem raznych wolframovych slitin a kompozitnich
systémi napiiklad WC-Co a W-Re slitinou [5, 27, 29].

3.3.3 Druhy wolframovych materiali

U wolframovych slitin je predpokladano zlepsSeni urcitych vlastnosti Cist¢tho wolframu
pro konkrétni aplikace. Pfehled zmén téchto vlastnosti jsou vypsany v Tabulce 4.

Tabulka 4 Zména vlastnosti vybranych wolframovych slitin [27]

Vlastnosti W [ WHA |WC20| WL | WLZ | WRe | WCu | WK
Tepelna vodivost ~ ~ ~ ~ ~ ~ + ~
Odolnost proti teceni
Stabilita za vysokych teplot B + + ++ + —— | +t
Rekrystalizacni teplota ~ + + ++ + ++
Jemnost zrna ~ + + + + ~ +
Taznost ~ ++ + + + ++ | ++ +
Obrobitelnost ~ ++ | ++ + + + ++ +
Vystupni prace elektronli ~ —_— | =] == | == + ~

Legenda: ~ srovnatelné s ¢istym wolframem (W), + vyss§i nez Cisty W, — niZsi neZ Cisty W.
Wolframové pseudoslitiny (WHA — wolfram heavy alloys)

Pseudoslitiny wolframu maji obsah wolframu nad 90 % a jsou doplnény prvky jako je Ni, Fe,
Mo, Cu, Co. Tyto legujici prvky spolu tvofi pojivo mezi wolframovymi ¢asticemi. Vyznacuji
se mimofadn¢ vysokou hustotou (v rozmezi 17 az 18,6 g - cm'3), vynikajici korozni
odolnosti, dobrou obrobitelnosti, nizkou ekologickou zatézi. Dale se vyuzivaji jako material
pro radiacni stinéni, kviili dobré schopnosti odstinit rentgenové zatreni a zateni gama. Vyuziti
wolframovych pseudoslitin je velmi variabilni, zahrnuje fadu primyslovych odvétvi,
jako je vyroba: kontejnert pro piepravu radioizotopu, kolima¢nich systémi pro onkologické
ozafovacée, penetratorti probijejici vysoce pevné pancife, vyvazovacich zavazi V letectvi,
vysoce tuhych drzakut, nastroju s nizkou vibraci a vrtacich ty¢i [28, 30].

Oxidacné disperzné zpevnéné wolframové slitiny

Dalsi skupinou materialt jsou tzv. oxida¢né disperzné zpevnéné - wolfram kompozity. Vyvoj
ODS-wolframovych kompoziti je dnes zaméfen na zpevnéni zaruvzdornymi kovovymi
oxidy, jako jsou La,03, Y,03, HfO,, ZrO,, CeO,, které¢ nejsou radioaktivni. Disperzni ¢astice
oxidi potlacuji rekrystalizaci a rist zrna, stejné jako je zlepSovana vysokoteplotni pevnost
a odolnost proti pokluzu hranic zrn v materialu [5, 27].

Naptiklad WC20 (2 hmot. % CeO,) se pouziva jako svafovaci elektroda. Na rozdil
od ¢istého wolframu ma niz§i minimalni energii elektront potiebnou k opusténi povrchu

smérem do vakua (electron work function), lepsi zapalovaci charakteristiky a delSi zivotnost
[27].

Dalsimi piiklady oxida¢né disperzné zpevnénych slitin wolframu jsou WL10, WL15
a WL20 s ptisadou oxidu v rozmezi 1 az 2 % hmot. La,Os, tak aby byla zlepsena odolnost
proti teCeni a zvySena rekrystaliza¢ni teplota. Slitina WL od spoleénosti Plansee-Group
se Iépe obrabi v dusledku jemné distribuovanych oxidovych Castic ve struktufe. Vystupni
prace elektronii slitiny WL je vyrazné nizsi nez u Cistého wolframu. V disledku toho je WL
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vhodnou volbou pro iontové zdroje, elektrody zativek a svafovaci elektrody. WLZ s piisadou
2,5 hmot. % La,03 a 0,07 hmot. % ZrO, ma podobné vlastnosti jako WT20, ale na rozdil
od thoria neni radioaktivni. WLZ je vhodny material pro pouziti jako katoda
vystavena prostfedi s vysokou zatézi. Katoda vyrobena z WLZ tak zistava stabilni v rozsahu
extrémné vysokych teplot [27].

Slitina W-Re

Wolfram s ptisadou rhenia vykazuje lepsi taznost a zaroven niz§i hodnoty tranzitnich teplot.
Dale je zlepSena rekrystalizacni teplota a lepsi odolnost proti teCeni. Slitiny WRe5
(5 hmot. % Re) a WRe26 (26 hmot. % Re) se pouzivaji jako materialy pro termoclanky
za provoznich teplot ptesahujici 2000 °C, také jsou pouzivany v kosmickém a leteckém
prumyslu [27].

Slitina W-Cu

Slitina W-Cu je charakterizovana porézni wolframovou matrici s piisadou pfiblizné
10 az 40 hmot. % Cu. Je velmi odolna vici obloukové erozi, vykazuje dobrou elektrickou
vodivost, vysokou uroven tepelné vodivosti a nizkou tepelnou roztaznost. Tyto kompozity
se vyuzivaji na konstrukci jistici vysokého napéti, optoelektroniku a vysokofrekvenéni
elektroniku a mohou byt pouzity i jako zakladni desky u radarové technologie [27].

Slitina WK

Nejstarsi aplikaci wolframu je nestékavy wolfram pouzivany jako wolframové vlakno
zarovky. Toto vlakno disponuje zvySenou odolnosti proti teCeni, kterou zapfiCinuje
pfitomnost draslikovych bublin ve wolframovych dratech. U takto naplnénych wolframovych
dratd je snizena rekrystalizace, zlepSena rozmérova stabilita a odolnost proti teceni, ktera
je zptsobena omezenou difuzi po hranicich zrn. [5, 27].

Slinuty karbid wolframu (WC-Co)

V soucasné dob¢ je nejvetsi mnozstvi wolframu pouzivano pro vyrobu slinutych karbidu.
V roce 1999 bylo spotiebovano 73 % veskeré produkce wolframu na jejich vyrobu. Karbid
wolframu slinuty s kobaltem je vyznamny v oblasti feznych materidl pro svou vysokou
tvrdost 1600 az 1700 HV a dobrou lomovou houZevnatost. Slinuté karbidy maji vys$si modul
pruznosti v tahu a mnohem vyssi mez kluzu nez oceli. Hodnoty tepelné vodivosti u slinutého
karbidu WC-Co jsou piiblizné dvakrat az tfikrat vySsi nez u oceli. V bézné atmosféte zacina
karbid wolframu oxidovat v rozmezi teplot od 500 do 600 °C. Mérna tepelna vodivost WC
se pohybuje okolo hodnoty 80 W - m™ K™ a koeficient teplotni roztaznosti okolo hodnoty
5-10° K ! [29].

3.3.4 Mikrostruktura wolframovych materiali

1) Wolframové pseudoslitiny

S vyjimkou nékterych specialnich wolframovych slitin je vétSina wolframovych pseudoslitin
tvofena dvéma fazemi: fazi wolframu (bcc) a kovové matrice (fcc). V kovové matrici
je témét vzdy pritomen wolfram ve formé metastabilniho tuhého roztoku pro maximalni
taznost, vysokoteplotni pevnost, zivotnost materialu a obrobitelnost. Faze wolframu
je zodpovédna za vysokou hustotu, modul pruznosti, radia¢ni stinéni, odolnost proti teceni
a nizky koeficient teplotni roztaznosti. Globularni wolfram je zaobleny a ma ptiblizn¢ stejny
prumér (obvykle 30 az 60 um). Na Obrazku 19 je vidét rizna teplota slinovani v kapalné
fazi, kterd ma nejvétsi vliv na velikost wolframovych kulicek a také na jejich tvar.
Wolframova pseudoslitina s niz§im obsahem pojiva, ptiblizné 3 obj. % (Obr. 19b), ma vétsi
velikost zrna v duasledku nezbytné vyssi konsolida¢ni teploty, nez u wolframové
pseudoslitiny s vétsim obsahem pojiva piiblizné 10 obj. % (Obr. 19a). Dale bylo u slitiny
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S niz8§im obsahem pojiva dosazeno pIn¢jsi hustoty. Klicové vlastnosti téchto slitin jsou
odvozeny od vlastnosti legujicich pfisad a také od mnozstvi kontaktnich ploch W-W zrn.
Naptiklad pii nizkém pomeéru ptisad Ni-Fe se na rozhrani wolfram-matrice zvySuje
pravdépodobnost vyskytu kiehké p-faze Fe;Ws. Kiehka faze bude vznikat i po ptidani
kobaltu do Ni-Fe pojiva ve tvaru (Fe, Co)7Ws [30].
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Obr. 19 Mikrostruktura wolframové pseudoslitiny a) s vétsim mnozstvim pojiva b) s nizsim
obsahem pojiva [30]
2) Slinuty karbid WC-Co

Zrnitost karbidické faze WC ve slinutych karbidech se pohybuje v rozmezi 0,5 az 5,0 pm.
Na Obrazku 20 jsou zobrazeny slinuté karbidy WC-Co, které jsou tvoieny heterogenni
soustavou karbidu wolframu a kobaltu. Hlavni karbidickd slozka ma svétle Sedou
az namodralou barvu a vyskytuje se ve formé ostrohrannych zrn WC. Zrna jsou rozdélena
podle tvaru do &tyf typu: fl (menSi nepravidelna nerekrystalizovana zrna), f2 (vétsi
pravidelna krystalicka zrna), f3 (vétsi rekrystalizovana zrna s jehlicovitym podlouhlym
tvarem) a f4 (smiSena zrna kombinace typu f1 a f2). Dalsi strukturni slozkou je pojici kov
(kobalt) s malym mnozstvim rozpusténé¢ho karbidu wolframu. V strukture se také mize
vyskytovat nezadouci podvojny karbid W5Co3C a grafit [29].
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Obr. 20 Mikrostruktura Slznuteho karbidu WC-CO zvétseno 5000x
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3.4 TECHNIKY SPOJOVANI VYSOKOTAVITELNYCH MATERIALU
3.4.1 Technologie tvrdého pajeni

Pajeni patii K nejstar§im zpasoblim spojovani material za tepla, pii kterém nedochazi
k taveni zakladniho materialu (dale jen ZM). Nastrojem pfi pajeni je pajedlo, kterym se tavi
pridavny material tzv. pajka. P4jky mohou byt ve formé prasku, dratu, trubicky, tyCinky,
pasku nebo pasty. Obecné jsou pajky rozdeleny podle teploty taveni na mé&kké a tvrdé.
Na rozdil od mékkého pajeni se tvrdé pajeni vyznacuje tim, ze dochazi k difuzi ZM. Pajky
jsou z materialu, ktery ma teplotu taveni vétsi nez 450 °C, a proto ma vznikly spoj vyssi
pevnost. Pevnost spoje Vvtahu dosahuje hodnot az 400 MPa a pevnost ve stiihu
100 az 300 MPa. Tvrdé pajky jsou obvykle na bazi Cu, Cu-P, Au, Ag, Al a mosazi [31, 32].

Hlavni pozadavky pajek jsou:
e niz8i bod taveni nez u zakladniho materialu,
e interval taveni by mél byt tzky (eutektické sloZeni pajky),
e jiné slozeni nez zékladni material, nizky obsah necistot,
e nesmi se zakladnim materidlem vytvaret kiehké intermediarni faze,
¢ nesmi dochazet k elektrochemické korozi,
e musi mit dobré pajeci vlastnosti (so¢ivost, roztékavost, kapilarita) [32].

Do procesu pajeni se pridavaji také chemické latky tzv. tavidla, ktera snizuji povrchové
napéti, zlepSuji technologii pajeni a kvalitu povrchu. Tavidla mohou byt ve formé prasku,
kapaliny, pasty nebo ochranné atmosféry (vakuum) [31, 32].

Hlavni pozadavky tavidel jsou:
e dobré smaceni zakladniho materialu i1 pajky a stalé povrchové napéti,
e reakcni teplota musi byt o 50 az 150 °C niZsi nez teplota taveni pajky,
e ochrana pajky i zakladniho materialu pfed G¢inky okolniho prostiedi (oxidaci),
e zdravotni nezavadnost a chemicka stalost [32].

Lze pajet oceli, litinu, hlinik, méd’, nikl, Zaropevné a intermetalické materidly. Ostatni
materialy jako jsou korozivzdorné oceli, wolfram, tantal, niob, grafit a keramické materialy
se musi pfed pajenim poniklovat, pom&dit a postiibfit. P4jeni je dale rozdélovano podle
pouzitého zdroje, zplisobu spojeni, tvaru pajené¢ho spoje, prostiedi a zptisobu naneseni pajky
na stykové plochy (kapilarni, ndnosové). NejpouZzivan€j§imi metodami tvrdého pajeni jsou
induk¢ni pajeni, pajeni v peci, pajeni ponorem, pajeni paprskem a plamenové pajeni [31, 32].

Procesy probihajici pri tvrdém pajeni
1) Smacivost a roztékavost pajky

Smacivost je definovana jako schopnost tekuté pajky, popiipadé tavidla, pfilnout k ¢istému
povrchu spojeného materidlu pii urCité teploté. Druha vlastnost pajky je roztékavost,
coz je schopnost tekuté pajky roztéci se po rovném povrchu ZM pii urcité teploté.
Pii sméceni je dilezitd povrchova energie syst¢tmu ZM — pajka — tavidlo, jejiz minimalni
energie urcuje tvar kapky. V misté styku roztavené pajky a ZM plisobi na kapku péjky tii
druhy sil: adhezni, kohezni a pfitazlivé (atomy plynného prostiedi). Kvantitativnim kritériem
smaceni je stykovy uhel a, ktery je sviran te¢nou povrchu roztavené pajky s povrchem ZM.
Podle velikosti stykového thlu o jsou rozeznavany rtzné stupné smaceni (Obr. 21) [31, 32].
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NANESENI PAJKY DOBRA SMACIVOST
a <90°
Pajka nanesena na povrchu pfipraveného Podminky jsou vhodné k tomu, aby se
zakladniho materidlu (pfed pajenim) pajka rozlozila po zékladnim materialu
SLABA SMACIVOST NESMACIVOST

T a>90°

Spatné podminky béhem péjeni Podminky jsou nevhodné, pajka se vytahla
zabranuji pajce ve smaceni nahoru pry¢ od zékladniho materialu

Obr. 21 Schematické zndazornéni smaceni béhem tvrdého pajeni [33]
2) Kapilarita

Vzlinavost je definovdna jako schopnost tekutého ptidavného materidlu (pajky) vyplnit
pii pracovni teploté uzkou mezeru spoje pisobenim kapilarnich sil. Kapilarni sila umoziuje
pajce Vv Kapalném stavu se vytahnout podél pevnych kontaktnich ploch dvou komponent
a tim je zaruCeno pajeni slepych spoju. Zavislost kapilarniho tlaku na velikosti mezery spoje
mezi pajenymi materidly je zobrazeno na Obrazku 22.

SIROKA MEZERA SPRAVNA MEZERA

Pted pajenim

b>0,5
0,1-02

b

A — A

Bé&hem pajeni

Po pajeni

Obr. 22 Vliv sirky mezery na plnéni dutiny pdjkou [32, 33]
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3) Povrchové napéti roztavenych kovi

Povrchové napéti v kapce tekuté pajky vznika tim, ze molekuly na povrchu kapaliny nejsou
obklopeny dalSimi molekulami stejného druhu, a jsou proto molekulovymi silami
pfitahovany do vnitiku kapaliny. Molekuly nachdzejici se na povrchu maji proti vnitiku
prebytek energie. Ta je snizena tehdy, kdyz bude mit kapka dokonaly kulovy tvar. Velikost
povrchového napéti roztavenych kovi zavisi na jejich struktufe. Povrchové napéti
je zjistovano pomoci kapilarni zkousky pro uréitou teplotu a tloustku mezery. Toto napé&ti
klesa s rostouci teplotou, pouze u ¢isté médi je tento jev opacny [31].

4) Metalurgické reakce pri pajeni (difuze)

Tekuta pajka a tuhy ZM je pii procesu pajeni uréitou dobu ve vzajemném styku. Podle druhu
ZM a pajky miizou nastat na hranici jejich styku tyto typy reakci: adhezni spojeni, vzajemna
difuze prvkid pajky a ZM, rozpousténi ZM pouzitou pajkou a reakce slozek pajky
s povrchovym oxidem ZM. U adhezniho spoje nedochdzi ke vzdjemné rozpustnosti pajky
a zékladniho materialu (neni zde zména chemického slozeni ZM). Tento spoj ma dobrou
elektrickou vodivost, ale mensi pevnost vohybu a ve smyku. Ve vétSing¢ piipada
se pii procesu pajeni vytvoii pfechodové oblasti, které vznikaji v disledku vzédjemné difuze.
Pajeny spoj se obvykle sklada ze ¢ty oblasti, které jsou znazornény na Obrazku 23 [31,32].

| - Zakladni material

2 2 - Piechodové oblast ZM

3 - Pfechodova oblast pajky
4 - Pajka

Obr. 23 Prechodové oblasti vytvorené vzdajemnou difiizi [31]

Podminkou vzniku difize pii procesu pajeni je preskupeni atomi pajky a ZM. Toto
pfemistovani je disledkem nehomogenniho slozeni. Smér pohybu je urc¢en koncentraénim
gradientem. Pro gradient koncentrace rovnobézny s osou X plati I. Fickiv zakon. Ten ovétuje
znamy jev, ze tok se zmenSuje tim vice, ¢im vice se sloZzeni pajky a ZM piiblizuje
homogennimu stavu. Za pfedpokladu, Ze je zachovano celkového mnozstvi atomi
pfemistovaného prvku, je moZné pomoci II. Fickova zdkona vyjadfit ¢asovou zménu
koncentrace v daném bod¢ nebo plose. Vyse uvedené vztahy plati jen pro difuzi v Cistych
kovech. Difuze ve vicesloZzkovych slitinach je jev velmi slozity. Pro pfipad pajeni
je dostacujici hodnoceni charakteru a rychlosti difuze, uréeni hloubky difuzni vrstvy x [m]
jako zavislost na souginiteli difaze D [m? - 5] a Gase t [s] viz rovnice 7.

x? = 2Dt » x =+2Dt [m] (7

Difuzni procesy v tuhych kovech jsou zavislé na nepravidelnosti a typu stavby jejich
krystalické mtizky. Se zvySovanim hustoty poruch krystalické miizky, vzrista také soucinitel
difuze. Difuze prvkl roztavené pajky je mensi, nez u materialt s horsi tepelnou vodivosti,
jako je tomu napfiiklad u vysokolegovanych oceli [31, 32].

Spojovani oceli a wolframu tvrdym pajenim
Pdjeni laserem

V experimentalni studii laserového pajeni oceli s omezenou aktivaci (ocel Eurofer)
a wolframové slitiny byl pouzit ptidavny material S5Ni45Ti. Jako zdrojem tepla byl pouzit
paprsek z vykonového diodového laseru (high power diode laser = HPDL) s vyzafovanim
0 vinové délce 810 az 940 nm. Piidavny material Ni-Ti ve formé dratu byl vybran z divodu

koeficientu teplotni roztaznosti (vysokoteplotni faze: 6,6 - 10°K™, nizkoteplotni faze:
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11-10° K™, ktery je schopen ve vztahu k oceli Eurofer (10 az 14 - 10 ° K™*) a wolframu
(4,5 - 10°° K) snizit tepelné napéti v pajeném spoji a také omezit riziko praskani [35].

Pdjeni v peci s vakuovou atmosférou

V dalsi experimentalni studii je zkouméno pajeni monokrystalického wolframu a oceli ODS
Eurofer, které ma byt vyuZito ve spojovani komponent héliem chlazeném divertoru
a materialu prvni stény. W-ODS pajené spoje byly vytvofeny v peci s vakuovou atmosférou
pii teploté¢ 1150 °C. Mezi spojované materialy byl vlozen mezikus z tantalu o tloustce
0,1 mm, ktery vykazuje koeficient teplotni roztaznosti (6,6 az 8,010 °K™), ktery
je hodnotou mezi obéma spojovanymi materialy. Spojeni bylo provedeno pajkou na bazi
zeleza se slozenim Fe,yq —Ta—Ge—Si—B-Pd. Pajky na bazi Fe jsou lacinéjsi, nez pajky na bazi
Ni, zaroven vSak maji vyssi teplotu taveni i1 v pfipadech, kdy obsahuji legury Si a B. Tato
pajka je vhodnd pro pajeni vysokotavitelnych materiadlii ve vakuu. Zde jsou uplatihovany

prvky Ge a Pd, které maji odpafovaci tlak p¥i pajeci teploté nizsi nez 10" Pa [31, 36].

Vybrané pajky pro pajeni oceli a wolframu jsou zobrazeny v Tabulce 5.

Tabulka 5 Pajky pro pajeni oceli a wolframu [34]

Chemické T taveni
Oznaceni pajky sloZeni T pracovni Pouziti
(%] C]
St¥ibrna pajka bez Cd 'gﬁ g%zsr: 55155 640-680 Kapilarni pajeni néstrojii. Specialni
B-Ag45CuZnSn-640/680 C,u zékll 670 pajka s dobrou smacivosti.
Stiibrns pajka s obsahem Cd Ag 50 Cu .15,5 645-690 Péjka s (?bzvlast dobrou smacwos'tl
- Cd 16 Ni 3 na oceli a tvrdokovech, odolnosti

B-Ag50CdZnCuNi-645/690 Zn 15.5 655 VST mofské vod&
Stitns £ i Mnzosnn | SO0 | it oo pifent ndokovovd na
B-Ag49ZnCuMnNi-670/710 2,5Ni0,5 690 ocel a pro pajeni wolframu atd.
Stiibrna pajeci pasta Ag 49 Cu 27,5 680-705 ].)aVkovateln.a’p asta s Ot,)sa,h em
B-Ag49ZnCuMnNi-680/705 Zn 20,5 Mn 690 tavidla pro kapilarni pajeni nastroji.

~AgAIZnLUNVINNI- 2,5Ni 0,5 Specidlni pajka s dobrou smacivosti.
Niklova pajka pro vysokotep. Ni 3 980-1030 P4jeni néstrojii v ochranné atmosfére
pajeni v pecich Mn 10 1120 §tépeného amoniaku, nebo ve vakuu.
B Cu87MnNi 980-1030 Cu zakl. Dobra smacivost a teceni pajky.

3.4.2 Technologie svarovani elektronovym svazkem

Aplikace vysoce urychlenych elektronti je jako nastroj pro zpracovani materialu
v oblastech vytvrzovani, zihani, taveni, obrabéni, svafovani a povrchové upravy znam
jiz od padesatych let minulého stoleti. Od té doby prosel elektronovy paprsek fadou promeén
od laboratorni urovné, az po konkrétni aplikace v prumyslu. Specifické postaveni
ma svafovani elektronovym svazkem pii spojovani nestejnorodych materidlu, které nelze
svafit jinymi konven¢nimi metodami. V soucasné dob¢ se rozvijeji nové metody svarovani
elektronovym svazkem, jako je napfiklad mnoholaziiové (multikapilarni) svafovani. Mezi
hlavni vyhody této nové metody svafovani patii minimalizace deformaci vznikajicich
v dusledku tepelného ovlivnéni svafovanych soucasti. [38, 39].

Vyhody svarovani ES:
e svafovani tlustych a tenkych plechti (od 0,1 mm do 300 mm),
e extrémné Uzké svary (pomér tloustka Sitka 50:1),

e maly vstup tepla (omezeni deformaci, smrStovani a tepelné¢ ovlivnénych oblasti),
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e kombinace velmi rliznych materiald,
e vysoka ucinnost, rychlost a ur¢eni parametri svafovani,
e optimalni ochrana vii¢i vn&j§im vlivim — vakuum,
e dlouhodoba stabilita a fiditelnost.

Nevyhody svarovani ES:
e paprsek muze byt vychylen magnetickym polem,
e vysoka rychlost ochlazovani mize zpusobit vznik trhlin,
e vysoka pocatecni investice,
o velikost svafovanych soucasti je omezena rozméry pracovni komory,
e tvorba rentgenového zafeni [39].

Zakladni vztahy

Elektron jako elementdrni CcCastice obsazeny v kazdém atomu nese zdporny naboj
a je zodpovédny za mechanické a chemické vlastnosti a také funguje jako nosi¢ elektrického
proudu. Na elektron lze plsobit jak elektrickym, tak magnetickym polem. Elektromagnetické
pole neménici se s Casem plisobi na pohybujici elektron Lorentzovou silou F , kterd
je formulovéana v rovnici 8, kde g, = -1,602 - 10" C je naboj elektronu, E je vektor
elektrické intenzity, v jako vektor rychlosti elektronu a B je vektor magnetické indukce
vng¢jsiho magnetického pole [37, 38].

F. =q.(E+vxB) (@)

Rychlost elektrond v [m - s*]urychlenych zKklidu v nerelativistickém pribliZeni
je vyjadiena v rovnici 9, kde je Ua [V] urychlovaci napéti a me = 9,1 - 10" [kg] klidova
hmotnost elektronu.

9)

Usqe

2| 49|

me

Ve vySe uvedeném vztahu je v Citateli zapsana kinetické energie, kterou elektrony ziskaji
(ztrati) pfi pohybu v elektrostatickém poli, konkrétné je to souin urychlovaciho napéti
a naboje elektronu. Jednotkou kinetické energie Ey je elektronvolt [eV] odpovidajici energii,
kterou ziskéd volna Castice (elektron) urychlena elektrickym polem o rozdilu potencialt 1V
(1eV =1,602- 10" ) [38].

Zakladni ¢asti elektronové svarecky

Dnesni komeréné dostupnd zafizeni maji pracovni komory nejriiznéjSich rozméri,
od miniaturnich s objemem par litri, aZ po obrovské zafizeni s objemem 630 m®. PouZivana
urychlovaci napéti se pohybuji vrozmezi od 30 do 200 kV, obvyklé jsou elektronové
svafeCky s urychlovacim napétim 60 a 150 kV. Svarecka elektronového paprsku se sklada
Z téchto hlavnich ¢asti: zdroj elektrond, elektronové optiky a manipula¢né-pracovni komory.
Tyto komponenty mohou mit také oddélené vakuové systémy [39].

1) Zdroj elektronu

Pro wvytvofeni elektronového paprsku je nejdilezitéjsi casti elektronové svarecky
termoemisni katoda, kterd je pfimo Zzhavena prichodem elektrického proudu Uc.
Pfi termoemisi se uvoliuji ty elektrony, které maji dostateCnou energii, aby mohly opustit
povrch materidlu. Tato energie musi byt veétsi, nez je tzv. vystupni prace, neboli energie
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nutna na preruseni sil, kterymi je elektron pfitahovan k atomovym jadrim daného materialu.
Vystupni prace je jind u raznych latek a pohybuje se vtddech jednotek elektronvolt.
Z praktickych zkuSenosti se vétSinou pouzivaji pouze katody z istych kovi. Katoda byva
nejcastéji vyrobena z materialu s vysokou teplotou taveni proto, aby byla dosazena velka
proudova hustota svazku. Typickym piikladem termoemisni katody je wolfram (vystupni
prace cca 4,8 eV), tantal (vyssi tvarnost a vystupni prace cca 4,4 ¢V) a hexaborid lanthanu
LaBs (vystupni prace cca 2,7 eV zaruCuje vyssi proudové hustoty).

Na termoemisni katodu je z vysokého napéti Ua pfiveden zaporny potencial, kdezto anoda
ma nulovy potencidl. Mezi obéma elektrodami je vytvofeno silné¢ elektrické pole, které
uvolnéné elektrony urychluje smérem do ohniska anody, kde je sttedovy otvor, kterym dale
svazek prochéazi. Tteti elektrodou tzv. Wehneltovym vélcem lze pomoci potencidlu
ovliviiovat mnozstvi emitovanych elektront a tim i hustotu proudu svazku paprski [37, 38,
39].

2) Elektronova optika

Aby bylo mozné s elektronovym svazkem pracovat, je nutné ho zaméfit na urcité misto
0 pozadovanych rozmérech, k tomuto tcelu slouzi magnetické civky. Tyto fokusacni civky
pusobi na vodic¢e elektrického proudu stejné jako optické Cocky na svételny paprsek.
Magnetické CocCky, stejné jako optické ¢ocky, vykazuji urcité optické vady, jako je naptiklad
chromatickd a sféricka, proto byva magnetickd ¢ocka doplnéna o centrovaci systém, ktery
upravuje pruchod elektromagnetického svazku ¢ockou, tak aby byly vady minimalniho
rozsahu a potlacen nezaddouci efekt posunuti svazku pii zméné zaostreni. Dal§im doplitkem
je pomocna ¢ocka, ktera slouzi pro dynamické pieostiovani [37, 38].

Ohniskova vzdélenost téchto magnetickych cocek zavisi na energii elektrond,
protékajicim proudu v civce a tvaru civky. Snadného zaméfeni svazku na rtizné vzdalenosti
lze dosahnout zménou proudu vcivce. Uspofadanim dvou civek kolmo ke svazku
je vytvoieno magnetické pole, kterym je elektronovy paprsek vychylen do stran. Druhy par
civek, ktery je otoCen o thel 90 stupnii k prvnimu paru zpiisobuje, ze se paprsek muze
pohybovat v libovolném sméru pies povrch vzorku. Tvar a fokusace elektronového svazku
zavisi na kvalit¢ vakua. Diky elektronickému ovladani je vychylovani velice rychlé,
flexibilni a neni zde potfeba zadny mechanicky pohyb [37, 38].

3) Vakuum

Aby nedochézelo k rozptylu elektronového svazku srazkami s molekulami vzduchu, je nutné
mit zapotiebi dostatecné vakuum. Potfebny podtlak je vytvaien v oddélenych vakuovych
pumpach pro pracovni komoru a elektronové délo. V pracovni komoie dosahuje tlak hodnot
ptiblizn¢ 0,1 Pa, zatimco v prostoru termoemisni katody je vhodné udrzovat tlak o hodnoté
0,001 Pa. Vakuovou atmosférou je zamezeno nezadoucich reakci rozzhavené katody
se zastatky vzduchu. Na rozdil od jinych technologii svafovani je pouziti vakua technicky

N 24

s okolni atmosférou [38, 39].
4) Manipulace s polotovarem

Béhem svatrovani elektronovym svazkem je n¢kdy zapotiebi kombinovat polohovani svazku
s mechanickym posunovanim. Zachazeni s polotovarem je zprostfedkovano mechanickym
manipulatorem v podob¢ stolku, ktery se pohybuje v rovinnych smérech x-y spolu s rotaci,
naklapénim a posunem v ose z. Nejcastéj$i pohon téchto numericky fizenych stolktu jsou
krokové motory a stejnosmérné motory s permanentnimi magnety, které jsou umistény mimo
pracovni komoru kvili jejich chlazeni a také z diivodu ovlivnéni elektronového svazku
magnetickym polem motort. S ohledem na vakuové prosttedi musi byt konstrukce
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manipulatoru odolnd vici vysokym teplotam, nesmi obsahovat nevodivé casti, které
by se mohly elektricky nabijet a oblasti ovlivnéné magnetickym polem, z divodu
vychylovani elektronového svazku [38].

Interakce elektronu s materialem

Problematika interakce elektronii s pevnou latkou je znacn€ rozséhla, proto bude pouzit
jednoduchy model. Primarni elektrony po dopadu na pevnou latku pronikaji pod povrch
materialu do pomérné malé hloubky. Tato skute¢nost je vyjadiena empirickym vztahem 10,
kde je hloubka vniku dy [pm], urychlovaci nap&ti U [V] a hustota materialu p [kg - m™].

U? 10
dV=2,1-10‘5?A [um] (10)

Hloubka vniku je podle druhu materialu a energie svazku rizna, pohybuje se v rozmezi
od tisicin do desetin milimetrd. Napfiklad elektrony pronikaji hlinikem 7krat hloubg&ji
nez wolframem. Obvykle je hloubka priniku mensi nez 0,1 mm, pficemz vétSina elektront
je zachycena v kovu. Cast dopadajicich elektronti (priméarnich elektrontl) se miZe zpétné
rozptylit. Rozptylené elektrony, oznacCovany zkratkou BSE (backscattered electron),
pronikaji pod povrch, kde ptedaji jen Cast své kinetické energie, neZ jsou zpétné emitovany
nad povrch materialu. Pocet téchto zpétné odrazenych elektronti je zavisly na hloubce
penetrace. Jina cast primarnich elektrontl je vyrazena z orbitalu atomového obalu v podobé¢
sekundarnich elektronti zkratkou SE (secondary elektron). Diky principu Augerova jevu
vznikaji augurovy elektrony s ozna¢enim AE. Pravdépodobnost, jestli se uvolnéné energie
vyzaii jako rentgenové zateni X nebo Augerovymi elektrony, zavisi na atomovém Cisle
prvku. Pti uvolnéni SE vznika zlomek energie, ktery je vyzaifen ve formé rentgenového
zateni, proto musi mit vakuova komora dobré stinéni. Stejné€ jako rentgenové zafeni vznikaji
podobnym zplsobem i zafeni s jinou vinovou délkou, napiiklad svételné a tepelné zateni.
Interakce primarnich elektronti s materialem je zobrazena na Obrazku 24 [37, 38, 39].

Zpétne€ odrazené elektrony Rentgenové zateni

Tepelné a svételné zareni \ \ / Sekundarni elektrony

x<V

Ptenos tepla

I

Obr. 24 Interakce primdrnich elektronii s materialem [39]
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Pfi penetraci materialem ptedaji elektrony vétSinu své kinetické energie nepruznymi
srazkami ostatnim c¢asticim latky, tato skuteCnost je pozorovana jako zvySeni teploty
materialu. Ptiblizn€ 95 % dodavaného vykonu vzorek zahtiva, a v disledku toho rychle roste
teplota vybrané oblasti, dochazi k rychlé zméné skupenstvi materialu. Parametr pro uréovani
tepelného G¢inku svazku se nazyva plo$na hustota vykonu (od 10 do 10’ W - mm?),
pro svafovani je tento parametru hodnotu 10* az 10° W - mm™ [37, 38].

Vysoka hustota energie v okamziku narazu zpusobi, ze se fokusované misto zahfteje
natolik, ze vznikne kapilarni otvor (keyhole = klicova dirka). Ten je vytvofen tlakem par
VvV roztaveném kovu, ktery umoziuje elektronovému paprsku proniknout dale do materiadlu
(Obr. 25). Tento efekt umoziuje pouzit elektronovy paprsek pro vytvoreni hlubokych
(az 300 mm) atzkych svart vpomeéru $itky k hloubce priavaru 1:30. Tyto svary navic
vynikaji minimalni $itkou tepelné ovlivnéné oblasti, kterd byva obvykle nejslabsim mistem
struktury svarového spoje, v disledku tvorby kiehkych fazi. Pramér dutiny obvykle
odpovida ptiblizn¢ praméru paprsku [37, 38].

A

Obr. 25 Princip procesu hlubokého svarovani v diisledku tvorby kapilarniho otvoru [39]

Parametry svaiovani
1) Urychlovaci napéti

Z tyzikalniho hlediska patifi urychlovaci napéti mezi zdkladnimi pozadavky potiebné
k vyprodukovani svazku elektronti o vysoké energii pro svafovani materiald. Kdezto
Vv technologickém hledisku neni urychlovaci napéti zahrnuto mezi dilezité parametry.
Ve vétsin€ svafovacich operaci je urychlovaci napéti vyjadieno jako konstanta Ugnax, kterd
je zavisla na typu vysokonapétového zdroje elektronového déla a jeji hodnota se pohybuje
vrozmezi od 60 kV do 150 kV. Z Obrazku 26 je vidét, ze nejmensiho pruméru svazku
v ohnisku Ize dosahnout nejniz§im proudem pro pozadovany vykon paprsku. Pokud je vSak
pozadovana velka Sitka svaru, je vhodné pouzit nizsi urychlovaci napéti [40].

A

Prameér paprsku dro

Us1 < Upz < Uss

-
-

Proud svazKku Is

Obr. 26 Viiv proudu svazku a urychlovaciho napéti na prumer svazku [40]
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2) Proud svazku

Proud svazku spole¢né s urychlovacim napétim urcuje energii svazku a hlavné vysledny tvar
svaru. Konkavitu hlavy svaru a kapky na okrajich kofene svaru zptisobuje vétsi hodnota
proudu svazku vlivem povrchového napéti podél klicové dirky. (Obr 27a, 27b). Naopak
pii nizkém proudu svazku se nemusi natavit plna tloustka materialu a bude vznikat pfili$
konvexni tvar hlavy svaru (Obr. 27c). V pfipad¢ optimalniho proudu svazku se vytvori
hladky konvexni tvar hlavy a kotene svaru (Obr. 27d).

Obr. 27 Ruzné efekty pri svarovani @, b) konkavni tvar hlavy a kapky v koreni svaru,
¢) prilis konvexni tvar hlavy svaru, d) hladky konvexni tvar hlavy a korene svaru [40]

3) Rychlost svairovani

Rychlost svafovani ze vSech ostatnich parametrii ovliviiuje z nejvétsi ¢asti dynamicky proces
svafovani, ve kterém je zahrnuto tuhnuti a chladnuti. Déle rychlost svafovani spolu s energii
svazku udavaji jak hloubku tavné oblasti, tak Sitku svaru. Pfi vysokych rychlostech svarovani
se muze tloustka roztaveného plasté obklopujici klicovou dirku snizit, to muize narusSit
jednotné premistovani materidlu do svarové lazn¢ a vést k tvorbé kapkovitych kontrakci
podél navaru a kofene svaru. Odlisnd rychlost svafovani miiZze zpisobit vnitfni pnuti
ve svarovém kovu a jeho tepeln¢ ovlivnéné oblasti, coz mtze vést ke tvorb¢ trhlin [40].

4) Zaostieni svazku

Hlavni parametr, ktery ovliviiuje tvar svaru je zaostieni svazku. Zaostfeni svazku, neboli
poloha nejmensiho prifezu svazku, tzv. kiizisté, je mozné meénit zmeénou fokusa¢niho proudu
ve fokusacni elektromagnetické civce. Za zaostfeny svazek je povazovan takovy stav, kdy
nachéazi pod povrchem materidlu (ptiblizné¢ v 1/3 vysky svaru) z divodu zamezeni vzniku
dutin ve svarovém spoji, které by vznikaly nerovnomérnym odpafovanim materialu [40].

5) Pracovni tlak

Vysokovakuovy stroj ma pracovni tlak v komote ptiblizné 5 - 10" mbar a jeho elektronovy
svazek je uzky stejné jako vysledné svary s mensi tepelné€ ovlivnénou oblasti. Tento nizky
pracovni tlak se vyuziva pro svarovani reaktivnich materiald, jako jsou titan, niob a zirkon.
Stroj s béznym vakuem v pracovni komote (5 10 mbar) zpusobuje rozsiteni elektronového
svazku a snizeni hustoty vykonu. Vysledné svary s pouzitim bézného vakua jsou pak Sirsi
a nedosahuji takovou hloubku priivaru. Mén¢ kvalitni vakuum se pouziva pfi svafovani
béZnych materialt, jako jsou ocel, hlinik a méd’ [40].

Svarovani oceli a wolframu elektronovym svazkem

V experimentalni studii [41] je zkoumano svafovani slinutého karbidu wolframu a oceli
S pouzitim ptidavného materidlu Ni-Fe. Nejdfive byly materidly svafovany bez vlozeného
materialu, zde byl elektronovy svazek fokusovan na ocel. Mikrostruktura svarového kovu
byla tvofena dendritickou (Fe - 85 %, Co — 5 az 10 %, W — 5 az 10 %) a cutektickou fazi
(Fe- 65 %, Co — 10 %, W — 20 %). Na rozhrani mezi slinutym karbidem wolframu
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a svarovym kovem se vyskytovala obohacend vrstva karbidi typu MgC a M,C, které
zapii€inily vznik makroskopickych trhlin. Pro zvySeni tvarnosti a houzevnatosti svarového
spoje a zamezeni vzniku karbidli na rozhrani SK-WC byl zvolen ptidavny material Ni-Fe
vyrobeny praskovou metalurgii. Mikrostruktura spoje byla tvofena z tuhého roztoku (Fe, Ni)
a karbidi. Na rozhrani SK-WC se nevytvofila pfechodova vrstva s kiehkymi fazemi.
Ve vysledném svarovém spoji byla snizena mikrotvrdost, dale byla zlepSena tvarnost
a houzevnatost, a tim bylo zabranéno vzniku makroskopickych trhlin [41].

Pii svafovani ODS oceli a wolframovych materidli jsou zapottebi znalosti vznikajicich
struktur ve svarovém spoji. Pro zakladni identifikaci fazi ve svarovém kovu slouzi
rovnovazny binarni fazovy diagram Fe-W (Obr. 28). Pro pfesnéjsi identifikaci fazi ve svaru
jsou pouzivany izotermalni fezy ternarnim diagram Fe-W-Cr (Obr. 29) s vyskytujicimi
se fazemi: p-faze FesW, (Casto oznaCovana jako Fe;Ws (FezgWs1)), A metastabilni faze
Fe,W (Lavesova faze), y-taze Fegs5-Wo 20-Cro 25 (Struktura aMn), o-faze Feg 45-Crg 52, a-faze
(intersticialni tuhy roztok zeleza o), y-faze (intersticialni tuhy roztok zeleza y) [42, 43].
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Obr. 28 Rovnovazny binarni fazovy diagram Fe-W [42]
W
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Obr. 29 Izotermalni Fez ternarnim diagram Fe-W-Cr a) pri 1200 °C b) pri 1400 °C [43]
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4 EXPERIMENTALNI CAST

Experimentalni ¢ast diplomové prace je zaméfena na metalografické hodnoceni heterogenni
struktury svaru svafenych elektronovym paprskem, kde jsou svafované materialy ODS ocel
(MA 956) se slinutym karbidem wolframu (WC-Co) a s ODS wolframem (WL10).

4.1 EXPERIMENTALNI METODY

4.1.1 Elektrojiskrové rezani

Specialni metoda fezani je vyuzivana tam, kde neni mozné odiezat velmi tvrdé materialy,
jako je naptiklad wolfram, konveénimi zptsoby dé&leni. Céstice materidlu jsou
elektroerozivné odebirdny uCinkem tepelného a tlakového ptlisobeni elektrickych vyboja
mezi nastrojovou elektrodou a obrobkem, ponofenymi do specialni kapaliny s vysokym
elektrickym odporem (tzv. dielektrikum). V misté zasahu elektrického vyboje se Castice
materialu na povrchu obrobku prudce ohfivaji, tavi, Castecné vyparuji a tlakem kovovych par
jsou roztavené kovové Castice z mista vymrstény. U tohoto druhu obrabéni je materidl fezan
elektrodou ve formé tenkého dratu (nejcastéji z mosazi), ktery je previjen zjedné kladky
na druhou. Napnuty drat je pomalu odvijen a fez se promyva deionizovanou vodou
a ma charakter piimkové plochy. U modernich zafizeni byva pocitatove fizeny stil,
ve kterém je vétSinou otvor pro prochazejici drat. Vzorky byly fezany na elektrojiskrové
dratové tezacce od firmy CHMER G32S [44].

4.1.2 Svételna mikroskopie

Jako nastroj pro zobrazeni strukturnich detailti slouzi metalograficky svételny mikroskop
uz od roku 1864. Zéakladni nutnosti v kazdé materidlové laboratoii je svételny mikroskop,
ktery se sklada ze soustavy dvou Cocek, objektivu a okularu. Objektiv je v tésné blizkosti
pozorovaného vzorku a paprsky, které jim projdou, poskytuji skutecny, pievraceny a hlavné
zvétseny obraz vzorku. Okuldr jej pak pfevede na neskuteény zvétSeny a piimy obraz.
Celkoveé zvétseni svételné mikroskopu je charakterizovano soucCinem zvétSeni objektivu
a okularu. U mikroskopu je dilezité zejména uzite¢né zvétSeni dané rozliSovaci schopnosti,
ktera je definovadna jako nejmensi vzdalenost dvou bodi od sebe rozliSitelnych. ZvétSeni
objektivu je také dano c¢iselnou aperturou, ktera v sobé zahrnuje velikost polovi¢niho
otvorového uhlu kuZzele paprskli objektivu a index lomu prostfedi mezi ¢ockou objektivu
a povrchem vzorku. Pii metalografickém pozorovani je dilezitd hloubka ostrosti objektivu
na strané¢ vzorku, kterd zavisi na minimalni rozliSitelné vzdalenosti a na vstupnim uhlu
pouzitého objektivu. Zakladni optické metody pro zviditelnéni struktury jsou svétlé a tmavé
pole, polarizované svétlo, fazovy kontrast a interferen¢ni kontrast [45].

4.1.3 Radkovaci elektronova mikroskopie

Elektronové zafeni poskytuje lepSi zobrazovaci schopnost nez svételné. Elektronova
mikroskopie navazuje na svételnou, doplnuje ji o chemickou analyzu a identifikaci fazi
na vzorku pomoci energioveé a vinové disperznich spektrometri. Primarni svazek elektront
emitovanych katodou dopada na povrch vzorku a dochazi tak k pruznému a nepruznému
rozptylu elektronll. Vznikaji tak jevy, které poskytuji signaly pouZitelné pro vytvotfeni obrazu
a mikroanalyzu v urCitém objemu vzorku. Specialné je fadkovaci elektronovy mikroskop
pouzivan pro pozorovani neprozafitelnych tlustSich vzorki, které jsou elektricky vodivé.
Osvétlovaci soustava REM je téméf stejnd jako u TEM, ale pro vytvofeni obrazu vyuziva
sekundarni elektrony uvolnéné z velmi tenké povrchové vrstvy a zpétné rozptylené elektrony
emitované z pomérn¢ vétSiho objemu. Zakladni ¢asti mikroskopu jsou: tubus, vakuovy
systém, elektrické zdroje, mechanické soustavy, zobrazovaci ¢asti a zdroje vysokého napéti
a proudu. VySe zminéné signaly zachycuje tzv. detektor, ktery vykresluje oblast pozorované
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plochy na monitor. Obraz je pak tvofen fadek po fadku a je cely pozorovatelny z divodu
pomérné dlouhého dosvitu obrazovky. REM je dale vyuzivan pro hodnoceni lomovych ploch
(fraktografie) [45].

4.1.4 Meéreni mikrotvrdosti

Metody méfeni tvrdosti byly postupné vyvijeny podle potieb vyroby jinych typi materialti
a postupem casu také normalizovany. Pro zjisténi tvrdosti materialli jsou pouzivany méteni
podle Brinella, Rockwella a Vickerse. Pifi méfeni mikrotvrdosti podle Vickerse je indentor
charakterizovan jako diamantovy ¢tyifboky jehlan s vrcholovym uhlem 136 °. U modernich
mikrotvrdomért s rozsahem zatizeni od 2 g do 10 kg je cely proces automatizovan. Nejdiive
je vybrano zatizeni a vhodna oblast vpichu nebo série liniovych vpichi. Vypocet tvrdosti
provadi pocitac, ktery zapisuje soufadnice vpichu a zméfi velikost tthlopficek vpichu, které
jsou piepocitdny na tvrdost. Méfeni mikrotvrdosti podle Vickerse ma dualezity vyznam
pro identifikaci fazi ve struktufe, informace o distribuci difuznich vrstev nebo napiiklad
pro hloubky vrstev nanesenych povrchovych tuprav. Mikrotvrdost byla u vSech vzorku
méfena metodou dle Vickerse pii zatizeni HV 0,3 podle normy CSN EN ISO 9015-2. Méfeni
bylo provedeno pomoci mikrotvrdoméru LECO LM 247AT, ktery pracuje
V poloautomatickém rezimu [45].

4.2 EXPERIMENTALNI MATERIALY

Experimentalni materidly pouzité pro tuto praci byly vybrany na zakladé jejich
vysokoteplotni aplikace ve fuznim reaktoru ITER a pozdéji i ve fuzni elektrarné DEMO.
Jako konstruk¢éni materidl byla zvolena oxida¢né disperzné zpevnéna ocel typu MA 956,
kterd bude spojena s materialem prvni stény wolframem.

421 MA 956

Jak uz bylo zminéno v teoretické Casti, slitina MA 956 je vyrabéna praskovou metalurgii,
specialné procesem mechanické legovani spole¢nosti INCONEL za ptidavku 1 obj. % yttria.
Na Obrazku 30 je BSE snimek slitiny MA 956, na kterém je zobrazena anizotropni struktura.
Na snimku jsou usméméné zrna feritu ve svislém sméru z divodu pozice vzorku
pfi svafovani

100 pm* 25 mm 10.00 kv Signal A= AsB 2
100 X Width = 1.150 mm  Pixel Size = 1.123pm ESB Gridis= 200 V s

Obr. 30 BSE Snimek slitiny MA 956 zvétseno 100x
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Tato feriticka Fe-Cr-Al slitina je vyuzivdna jako materidl pro pecni piipravky, regaly,
kose a trysky hotdku v zavodech tepelného zpracovéani, déale je jako pokrocCily material
aplikovana u leteckych komponent, kde uplatituje dobrou pevnost za vysokych teplot spolu
s odolnosti proti oxidaci a sulfidaci. Slitina MA 956 ma velmi vysoky bod tani, vysokou mez
pevnosti pfi teCeni, vynikajici odolnost proti dlouhodobé expozici (az do 1300 ° C), relativné
nizkou hustotu (v porovnani s ostatnimi ODS slitinami) a relativné nizky koeficient teplotni
roztaznosti. Chemické slozeni je uvedeno v Tabulce 6.

Tabulka 6 Chemické slozeni experimentalni slitiny MA 956

Oznadeni Chemické sloZeni [hmot. %]
slitiny Fe Cr Al Ti C Ni Y,0;,
MA 956 baze 20,0 4,50 0,50 0,05 0,50 0,50

4.2.2 Wolframové materialy

V praci jsou pouzity dva druhy wolframovych materialti, které byly vyrobeny praskovou
metalurgii. Prvni experimentalni material, ktery je oznacen jako série A, je slinuty karbid
WC-Co s chemickym sloZzenim uvedeném V Tabulce 7. Na Obrazku 31 je BSE snimek
struktury slinutého karbidu WC-Co. Druhym experimentalnim materialem byl zvolen
oxida¢né disperzné zpevnény wolframovy kompozit oxidem lanthanu WL10 oznacen jako
séric B s chemickym sloZzenim uvedenym Vv Tabulce 7. Na Obrazku 32 je BSE snimek
struktury wolframového kompozitu WL10, kde jsou wolframové zrna a subzrna disperzné
zpevnéné tmavymi protahlymi oxidy lanthanu.

Tabulka 7 Chemické sloZeni experimentalni wolframovych slitin

Oznadeni| Ozna&eni Chemické sloZeni [hmot. %]
slitiny vzorki W Co Ni La,0;
WC-Co Série A 90,00 7,00 3,00
WL10 Série B 99,00 1,00

8pm  Pixel Size =55.84 nm ESB Grid is= 200 V DS vz |

— i |
Obr. 31 BSE Snimek slinutého karbidu wolframu WC-Co zvétseno 2000x
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9.9 mm 20.00 kv Signal A= AsB a
200K X Width =57.18 pm  Pixel Size =55.84 nm ESB Grid is= 100 V [

Obr. 32 BSE Snimek wolframového kompozitu WLI10 zvétseno 2000x
4.3 PRIPRAVA VZORKU PRO SVAROVAN{

Vzorky z ODS oceli MA 956 (pro WC-Co) byly nafezany na valecky s vySkou ptiblizné
6 mm z ty¢e kruhového profilu o priméru 16 mm na zatizeni Discotom-2 od firmy Struers.
Poté byly roziezany na polovinu pomoci pomalubézné olejové fezacky VC-50 od firmy
Leco, kde byl pouzit diamantovy kotou¢ s oznacenim MODI13 od firmy Struers. Rychlost
fezani byla z divodu prokluzovéni kotoude zvolena 9 m - min™.

Vzorky z ODS oceli MA 956 (pro WL10) byly nafezany na valecky s vyskou piiblizné
7 mm z ty¢e kruhového profilu o priméru 16 mm na zafizeni Discotom-2 od firmy Struers.
Dale byla do kazdého vzorku vyvrtana dira o priméru 6,3 mm pro vlozeni malého valecku
wolframového kompozitu. Vzorky byly vrtdny na univerzdlnim soustruhu monolitnim
vrtadkem z rychlofezné oceli.

Vzorek slinutého karbidu WC-Co byl ptipraven metodou elektrojiskrového fezani, kterou
lze obrabét (fezat) i velmi tvrdé materidly. Vzorek byl ve formé tycky kruhového profilu
0 praméru 10 mm dratem rozdélen na poloviny rovnobézné s osou tycky. Z téchto dvou ¢asti
byly vzorky nafezany na polovicni valecky s vyskou piiblizné 6 mm. Vzorek wolframového
kompozitu ve form& malého valecku o priméru 6,3 mm s vySkou 7 mm byl pouzit
v dodaném stavu bez dalSich technologickych uprav.

4.4 PARAMETRY SVAROVANI ELEKTRONOVYM SVAZKEM

Svatovani bylo provedeno na zafizeni Universal chamber machine ProBeam K26. V Ptiloze
¢. 1 je zobrazen smér svafovani série A. V Piiloze €. 2 je zobrazen smér svafovani série B.

4.4.1 Vzorek série A ¢. 1 MA 956/WC-Co

Parametry svarovani vzorku ¢. 1:

Urychlovaci Proud Ry?hIO,St, Tar Velikost « | Frekvence | Fokusaéni « | Pracovni
svazku | svafovani | spotu SURF Kalwert .
proud U, | v EB EB spotu [mA] f proud I [ vzdalenost
[kV] mAl | s | [ | [Hz] [mA] [mm]
120 20 15 o 00,2 -2 500 2347,6 5572 621
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Vzhledem Kk nestejné tloustce a velikosti svafovanych material byl elektronovy svazek
fokusovan na povrch ODS oceli, ktery lezel 0,3 mm pod povrchem wolframové slitiny.
Na Obrazku 33 je zobrazena fotodokumentace svatfeného vzorku €. 1.

4.4.2 Vzorek série A €. 2 MA 956/WC-Co s piridavnym materialem Ni

Ptidavny materidl ve formé tenkého plechu z niklu o tloust’ce 0,05 mm byl umistén mezi
spojované¢ materidly. Elektronovy svazek byl fokusovan na stied spoje svafovanych
materidlti. Na Obrazku 34 je zobrazena fotodokumentace svafené¢ho vzorku €. 2.

Parametry svarovani vzorku ¢. 2:

Proud Rychlost Tvar

Urychlovaci . Velikost « | Frekvence | Fokusaéni « | Pracovni

proud U, svz:zku Svar\olvam SE‘;” EB spotu S[Lrjn lig f proud I¢ KaIE/Y]ert vzdalenost
V| g | e | G | H | Al [mm]
120 20 15 0 00,2 -2 500 2346,8 5536 618

4.4.3 Vzorek série A €. 3 MA 956/WC-Co s piridavnym materialem Ti

Pfidavny material ve form¢ tenkého plechu z titanu o tloustce 0,1 mm byl umistén mezi
spojované¢ materidly. Elektronovy svazek byl fokusovan na stied spoje svafovanych
materidlti. Na Obrazku 35 je zobrazena fotodokumentace svafené¢ho vzorku €. 3.

Parametry svarovani vzorku ¢. 3:

. | Proud Rychlost Tvar . . .
Urychlovaci svazku | svafovani | spotu Velikost SURE* Frekvence | Fokusaéni Kalwert* Pra’covm
proud U, | v EB EB spotu [mA] f proud I¢ [] vzdalenost
[kv] mal | sy | @ | [Hz] [mA] [mm]
120 20 15 o 00,2 -2 500 2346,8 5536 618

Obr. 33 Fotodokumentace vzorku & /
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Obr. 35 Fotodokumentace vzorku ¢. 3
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4.4.4 Vzorek série B €. 4 MA 956/WL10

U vzorki série B byl wolframovy valeéek umistén do vyvrtaného otvoru v ODS oceli
0 priméru 6,3 mm a obvodové svafovan. Elektronovy svazek byl fokusovan na rozhrani
spoje svafovanych materialti. Obrazek 36 zobrazuje fotodokumentaci svarené¢ho vzorku €. 4.

Parametry svarovani vzorku ¢. 4:

Proud Rychlost Tvar

Urychlovaci svazku | svafovéni | spotu Velikost SURF* Frekvence | Fokusaéni Kalwert* Pra,covm
proud U, EB spotu f proud I¢ vzdalenost
[kV] b Voo | | M g | Tma H [
[MA] | [mmsT] []

120 17 15 o 0 0,35 -2 500 2385,6 5438 64

Obr. 36 Fotodokumentace vzorku ¢. 4
445 Vzorek série B ¢. 5 MA 956/WL10 s predehievem 400 °C

Na vzorek €. 5 byl aplikovan predehiev. Elektronovy svazek predehiival stted wolframového
valeCku, u kterého bezdotykovy teplomér v pracovni komote naméftil pred svarenim 410 °C.
Tésné€ po svafeni bylo pyrometrem naméieno 480 °C, z diivodu vyrovnani teploty ODS oceli
a wolframu. Kone¢na teplota vzorku po odvakuovani pracovni komory byla 200 °C.
Na Obrazku 37 je zobrazena fotodokumentace svatfeného vzorku €. 5.

Parametry svarovani vzorku ¢. 5:

. | Proud Rychlost Tvar . . .
Urychlovaci svazku | svafovani | spotu Velikost SURE* Frekvence | Fokusaéni Kalwert* Pra,covm
proud U, | EB EB spotu f proud I¢ vzdalenost
% b v [mA] H A [']
[kv] Al | s | [ | [HZ] [mA] [mm]
120 10 15 o 00,35 -2 500 2385,6 5438 649

Obr. 37 Fotodokumentace vzorku ¢ 5
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4.4.6 Vzorek série B ¢. 6 MA 956/WL10 s piredehievem 900 °C

Na vzorek €. 6 byl aplikovan predehtev. Elektronovy svazek predehtival stfed wolframového
valecku, u kterého bezdotykovy teplomér v pracovni komoie namétil pied svarenim 920 °C.
Tésné€ po svafeni bylo pyrometrem naméieno 720 °C, z diivodu vyrovnani teploty ODS oceli
a wolframu. Konecnd teplota vzorku po odvakuovani pracovni komory byla 200 °C.
Na Obrazku 38 je zobrazena fotodokumentace svareného vzorku ¢. 6.

Parametry svarovani vzorku €. 6:

. | Proud Rychlost Tvar . . .
Urychlovaci svazku | svafovani | spotu Velikost SURF* Frekvence | Fokusaéni Kalwert* Pra’covm
proud U, EB spotu f proud I¢ vzdalenost
[kv] v Voo LSS mm | M | e tl [mm]
[MA] | [mmsT] []

120 7 15 o 00,35 -2 500 2385,6 5438 649

Obr. 38 Fotodokumentace vzorku ¢ 6
4.4.7 Vzorek série B ¢. 7 MA 956/WL10 s pridavnym materialem Ni

Piidavny material ve formé tenkého plechu z niklu o tloust’ce 0,05 mm byl umistén mezi
spojované¢ materidly. Elektronovy svazek byl fokusovan na stied spoje svafovanych
materialti. Na Obrazku 39 je zobrazena fotodokumentace svafené¢ho vzorku €. 7.

Parametry svarovani vzorku ¢. 7:

. | Proud Rychlost Tvar . . .
Urychlovaci svazku | svafovani | spotu Velikost SURE* Frekvence | Fokusaéni Kalwert* Pra’covm
proud U, EB spotu f proud I¢ vzdalenost
[kV] b Voo | B m | M g | Tma) Kl [rm]
[MA] | [mmsT] []

120 15 15 o 00,35 -2 500 2385,6 5438 649

Obr. 39 Fotodokumentace vzorku & 7
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4.5 METALOGRAFICKA PRIPRAVA VZORKU

4.5.1 Elektrojiskrové rezani

Vzorky svafenych materialt byly fezdny pfes vyznacenou rysku na elektrojiskrové dratové
fezaéce od firmy CHMER G32S. Vzorky série A byly fezany kolmo na svarovy spoj.
Vilcové vzorky série B byly uprostied roziezany na dvé poloviny. Na jedné ¢asti vzorku
se vyskytovaly dva svary (roziiznuté mezikruzi). U vSech vzorkl bez ptidavného materialu
série B byl vyhodnocen pouze jeden svar. Specialné u vzorku ¢. 7 byly vyhodnoceny oba
svary, proto se u tohoto vzorku setkdvame s oznaenim 7a (svar vpravo od sttedu) a 7b (svar
vlevo od stiedu).

45.2 BrouSeni

Brouseni vzorkil bylo provedeno pomoci brusnych papird SiC na brusce a lesticce Dap-7
s drzakem Pedemin-2 od firmy Struers. Vzorky byly usazeny do drzakt metalografickych
brusek. Za intenzivniho chlazeni vodou byly vzorky brouseny od hrubsi zrnitosti 120
az do jemn¢jsi 1200 na otocném kotouci rychlosti 125 otacek za minutu. Mezi jednotlivymi
vymény brusnych papird byly vzorky s podlozkou oplachnuty vodou a nasledné byla
ociSténa i otoc¢na hlava.

45.3 LeSténi

Po brouseni bylo na vzorky aplikovano mechanické lesténi. Do lesticky byla vlozena
magneticka podlozka a na ni pfipevnéno lestici platno pro ocel a lestici prostfedek o urcité
velikosti diamantovych ¢astic. Lestici prostiedek ve formé pasty (monokrystalické Castice
diamantu) o velikosti 3 um byl nanesen na platno. Vzorky byly smaceny etanolem a lestény
po dobu 9 minut rychlosti oto¢ného kotouce 125 otacek za minutu. Po lesténi byl vzorek
oplachnut etanolem a lestici platno bylo oc€isténo mycim prostiedkem. Dalsi lesténi bylo
provedeno stejné¢ jako predchozi s pouzitim jiného lesticiho platna a lesticiho prostfedku
0 velikosti diamantovych ¢astic 1 um. Po tomto procesu byly vylesténé vzorky hodnoceny
na svételném mikroskopu.

454 Leptani

Chemické leptani vzorkd bylo provedeno pomoci leptaciho ¢inidla o koncentraci roztoku
kyselin 15 ml HNO3; a 3 ml HF a 80 ml destilované H,O. Nejdiive byl roztok piipraven
do Petriho misky, do niz byly vzorky ponofeny. Po kratsi dob¢ leptani (ptiblizné 20 s) byla
naleptina mikrostruktura svarového kovu. Zatimco pii delsi dobé leptani (pfiblizné
120 s) byla zviditelnéna struktura ODS oceli. Po kazdém leptani byly vzorky oplachnuty
etanolem a vysuseny horkym vzduchem. Poté byly leptané vzorky hodnoceny na svételném
mikroskopu.
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4.6 PREZENTACE VYSLEDKU SVAROVYCH SPOJU
4.6.1 Vzorek série A & 1 MA 956/WC-Co

Svételna mikroskopie

Makrostruktura svafovaného vzorku ¢. 1 MA956/WC-Co bez piidavného materidlu
je po lesténi a leptani zobrazena na Obrazku 40. U vzorku byla vétsina energie elektronového
svazku soustfedéna na povrch MA 956, kde se vytvofil svarovy kov. Svarovy kov je velice
porovity. Nejvétsi por dosahuje velikosti 160 um. Svarovy spoj obsahuje spoustu trhlin
v zékladnim materidlu WC-Co a také studenych spoji na rozhrani karbidu wolframu
a svarového kovu. V oblasti piechodu od svarového kovu do zony caste¢ného promiseni
slinutého karbidu se vyskytuje trhlina od navaru az po kofen svaru, ktera se dale rozvétvuje
do vsech stran. Mikrostruktura rozhrani svarového spoje je vyobrazena na Obrazku 41 a 42.

Obr. 40 Makrostruktura SK vzorku ¢. 1 vlevo-lesténi vpravo-leptani zvétseno 25X
WC- y e 4 ,ﬂ ¢
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Obr. 42 Mikrostruktura prechodové oblasti i S

Mikrotvrdost
Oblast méteni tvrdosti heterogenniho svarového spoje je zobrazena na Obrazku 43 Eervenou
pfimkou. Vysledky méteni tvrdosti vzorku €. 1 ve stfedni ¢asti svarového spoje jsou uvedené
na Obrazku 44. Na Obrazku 44 jsou jednotlivé ¢asti svarového spoje oddéleny pifimkou (Seda
barva). Prudky pokles tvrdosti je zaznamenan na obou rozhranich spojovanych materiald.
Primérné hodnota tvrdosti svarového kovu je 584 HV.

MA 956

P

05 54

RIS SRR
gt R

Obr. 43 Oblast m

ereni mikrotvrdosti svarového spoje vzorku ¢. 1 zvétseno 100x
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Obr. 44 Pribéh mikrotvrdosti svarového spoje vzorku ¢. 1
Radkovaci elektronova mikroskopie
1) Chemicka analyza

Oblast méteni (Cervena piimka) chemické analyzy je uvedena na Obrazku 43. Na Obrazku
45 je zobrazen prubéh chemického sloZzeni pies heterogenni svarovy spoj slinutého karbidu
a ODS oceli MA 956. Primérné slozeni hlavnich prvka ve svarovém kovu: Fe — 54 %,
W — 25 %, Cr - 14,6 %. Na rozhrani WC-Co a svarového kovu se vyskytuje oblast
se zaménou pojiva ve slinutém karbidu. Kobalt, ktery se vyskytoval na rozhrani svarového
spoje, byl nahrazen Zelezem.

100 1 WC-Co SK MA 956

90 -
80
70
60
50
40
30
20
10
0 T T T
0 0,2 0,4 0,6 0,8 1 1,2

Obsah prvki [hmot. %]

Vzdalenost [mm]

—0—7/clezo =@=\Wolfram ==@=Chrém =—e=Kobalt

Obr. 45 Priibéh chemického slozeni svarového spoje vzorku ¢. 1
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2) Mikrostruktura

Na Obrazku 46 je zobrazena mikrostruktura svarového kovu. Dendriticka struktura
(spektrum 1) je tvofena tuhym roztokem Zeleza a S minoritnim podilem wolframu a chrému.
Mezidendriticky prostor (spektrum 2) podle chemického slozeni odpovidéd oblasti
V ternarnim fazovém diagramu Fe-W-Cr smési y-faze Fegs5-Wo 20-Cro2s a tuhého roztoku
zeleza a. Jednotliva spektra jsou podrobné umisténa v Tabulce 8.

Tabulka 8 Chemické sloZeni jednotlivych nerovnovaznych struktur vzorku €. 1

Fe K series W M series Cr K series

[ r—s—|

Spm 5pm Spm

[ |

Obr. 46 Mikrostruktura a EDS mapping svarového kovu vzorku ¢. 1
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4.6.2 Vzorek série A €. 2 MA 956/WC-Co s piridavnym materialem Ti

Svételna mikroskopie

W

Makrostruktura svafovaného vzorku ¢. 2 MA956/WC-Co s piidavnym materialem Ti
po lesténi a leptani je zobrazena na Obrazku 47. U vzorku byl elektronovy svazek fokusovan
na rozhrani mezi svafovanymi materialy. Svarovy kov je poérovity s obrovskou Cervovitou
dutinou na stran¢ karbidu wolframu, ve kterém se také vyskytuje trhlina napii¢ celym
objemem materialu. Ve vrchni ¢asti svarového spoje se vytvoril navar titanu. Mikrostruktura
rozhrani svarového spoje je vyobrazena na Obrazku 48 a 49.

MA 956¢°%

e ‘el

R

§ o PR ET
rku ¢. 2 zvétseno 1000x

SK vz‘o
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" - o N iy €5 4 A
oblasti mezi SK a WC-Co vzorku ¢. 2 zvétseno 1000x

Obr. 49 Mikrostruktura pechodové
Mikrotvrdost

Oblast méfeni tvrdosti heterogenniho svarového spoje je zobrazena na Obrazku 50 ¢ervenou
primkou. Vysledky méfeni tvrdosti vzorku €. 2 ve spodni ¢asti svarového spoje jsou uvedené
na Obrazku 51. Nahla zména tvrdosti je zaznamendna na obou rozhranich spojovanych
materiali. Primérnd hodnota tvrdosti svarového kovu je 668 HV.

WC-Co

MA 956

Es

! 1m
b -

il - 3 ‘ e : . p 3 - LM
Obr. 50 Oblast mereni mikrotvrdosti svarového spoje vzorku ¢. 2 zvétseno 100x

60



Fakulta strojniho inZenyrstvi

VUT v Brné DIPLOMOVA PRACE Ludgk Jankdj
2016

MA 956 Titan WC-Co
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Obr. 51 Pribéh mikrotvrdosti svarového spoje vzorku ¢. 2
Radkovaci elektronova mikroskopie
1) Chemicka analyza

Oblast méfeni chemické analyzy je uvedena na Obrazku 50. Na Obrazku 52 je zobrazen
prib&h chemického sloZeni pies heterogenni svarovy spoj ODS oceli MA 956 a slinutého
karbidu WC-Co. Primérné slozeni hlavnich prvka ve svarovém kovu: Fe — 59 %, W — 10 %,
Cr —16% a Ti — 10 %. Na rozhrani WC-Co a svarového kovu se vyskytuje oblast, kde

je nedostatek pojiva mezi ¢asticemi karbidu wolframu.
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—0—7/clez0 =0=\Wolfram =0=Chrém =—e=Kobalt ==@=Titan

Obr. 52 Priitbéh chemického slozZeni svarového spoje vzorku ¢. 2
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2) Mikrostruktura

Na Obrazku 53 je snimek svarového kovu vzorku €. 2, ktery je tvofen tuhym roztokem
zeleza alfa s rozpusSténymi minoritnimi prvky Cr, W a Ti (Spektrum 1). Na hranicich zrn
je vétsi mnozstvi titanu (spektrum 2). Ve struktuie byly dale nalezeny komplexni slou¢eniny:
oxidy titanu S men$im mnozstvim yttria (spektrum 3), oxidy yttria (spektrum 4)
a karbonitridy titanu (spektrum 5). Jednotliva spektra jsou podrobné zobrazena v Tabulce 9.

Tabulka 9 Chemickeé sloZeni jednotlivych nerovnovaznych struktur vzorku €. 2

Chemické slozeni [hmot. %]

Spektrum 1 | Spektrum 2 | celkové SK
Fe 66 63 59
wW 6 5 10
Cr 17 12 16
Ti 6 17 12

Spektrum 3

Spektrum 4

Spektrum 5

10pm

Fe K series

10pm 10pm 10pm

W M series

Spektrum 1

Cr K series

Spektrum 2

Ti K series

10pm

Obr. 53 Mikrostruktura a EDS mapping svarového kovu vzorku ¢. 2
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4.6.3 Vzorek série A ¢. 3 MA 956/WC-Co s piidavnym materialem Ni
Svételna mikroskopie

Makrostruktura svafovaného vzorku ¢. 3 MA956/WC-Co s pridavnym materialem Ni
je po lesténi a leptani zobrazena na Obrazku 54. U vzorku byl elektronovy svazek fokusovan
na rozhrani mezi svafovanymi materidly. Svarovy kov je velice porovity s obrovskou
Cervovitou dutinou uprostied spojovanych materiali. Trhliny a studené spoje se opét
vyskytuji na rozhrani slinutého karbidu a svarového kovu. Jedna pticné trhlina se rozsitila
ptes svarovy kov a pronikla az do ODS oceli. Mikrostruktura rozhrani svarového spoje
je vyobrazena na Obrazku 55 a 56.

MA 956 WFmers .Y » WC-Co MA 956

Obr. 55 Mlkrostruktura prechodove oblastz mezi MA 95 6a SK vzorku ¢. 3 zvetseno 1000x
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Nikl-SK

’

Obr. 56 Mikrostruktura pfechodoé oblasti mezi SK a WC-Co vzorku ¢. 3 zvétSeno 1000x

Mikrotvrdost

Oblast méfeni tvrdosti heterogenniho svarového spoje je zobrazena na Obrazku 57 ¢ervenou
ptimkou. Vysledky méteni tvrdosti vzorku €. 3 ve spodni ¢asti svarového spoje jsou uvedené
na Obrazku 58. Skokovd zména tvrdosti je zaznamendna na rozhrani svarového kovu
a slinutého karbidu. Primérnd hodnota tvrdosti svarového kovu je 486 HV.

Obr. 57 Oblast méreni mikrotvrdosti svarového spoje vzorku ¢. 3 zvétseno 100x
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Obr. 58 Priibéh mikrotvrdosti svarového spoje vzorku ¢. 3
Radkovaci elektronova mikroskopie
1) Chemicka analyza

Oblast méteni chemické analyzy je uvedena na Obrazku 57. Na Obrazku 59 je zobrazen
prabéh chemického slozeni pies heterogenni svarovy spoj ODS oceli MA 956 a slinutého
karbidu WC-Co. Primérné slozeni hlavnich prvka ve svarovém kovu: Fe — 48 %, W — 25 %,
Cr—14 % a Ni— 8 %.

100
— MA 956 SK
X 9
+~ 80
o

c 70
. 60
°= 50
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Z 40
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—0—7clezo =—0=—Wolfram =@=Chrém =—@=Kobalt 0O Nikl

Obr. 59 Priibéh chemického slozeni svarového spoje vzorku ¢. 3
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2) Mikrostruktura

Na Obrazku 60 je snimek mikrostruktury svarového kovu vzorku €. 3, ktery je tvofen tuhym
roztokem Zeleza alfa s rozpusténymi minoritnimi prvky Cr, W a Ni (spektrum 1 a 2).
Ve struktuie byla dale nalezena nerovnovazna struktura, kterd svym chemickym slozenim
ve fazovém ternarnim diagramu Fe-W-Cr odpovida p-fazi (FesW,), Casto oznacovana jako
Fe;Ws (spektrum 3). Dale se zde vyskytovaly komplexni slouceniny: mensi oxidy yttria
(spektrum 4) a vétsi komplexni oxidy yttrito-hlinité (spektrum 5). Jednotlivd spektra jsou
podrobné zobrazena v Tabulce 10.

Tabulka 10 Chemické sloZeni jednotlivych nerovnovaznych struktur vzorku €. 3

Chemické sloZeni [hmot. %]

Spektrum 1 | Spektrum 2 | Spektrum 3 | celkové SK
Fe 59 60 16 47
W 14 12 64 27
Cr 11 9 18 14
Ni 10 12 2 8

s
Vo-dy/
Spektrum 4

Y »

o " )
¥

1 ) . ‘%
B

R
4

AN

Fe K series W M series Cr K series Ni K series

10pm 10pm 10pm 10pm

Obr. 60 Mikrostruktura a EDS mapping svarového kovu vzorku ¢. 3
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4.6.4 Vzorek série B ¢. 4 MA 956/WL10
Svételna mikroskopie

Makrostruktura svafované¢ho vzorku ¢. 4 MA956/WL10 bez teploty predehievu po lesténi
a leptani je zobrazena na Obrazku 61. U vzorku byla vétSina energie elektronového svazku
soustfedéna na povrch MA 956, kde se vytvoril svarovy kov. Svarovy kov obsahuje n€kolik
port. Nejveétsi por dosahuje priuméru 300 pm. V zdkladnim materidlu WL10 jsou patrné
oblasti, kde jsou propojeny pory trhlinami pievazné rovnobézné se svarovym kovem.

i 500 ym ; i :
B . ’ = -
Obr. 61 Makrostruktura SK vzorku ¢. 4 vievo-lesténi vpravo-leptani zvétseno 25x
Mikrotvrdost
Na Obrazku 62 je vyznacen pribéh tvrdosti od wolframového kompozitu WL10 pies svarovy

kov k ODS oceli MA 956. Vysledky méfeni tvrdosti vzorku ¢. 4 ve vrchni ¢asti svarového
spoje jsou uvedené na Obrazku 63. Pruimérna hodnota tvrdosti svarového kovu je 238 HV.

e e & SR . ;
Obr. 62 Oblast méreni mikrotvrdosti svarového spoje vzorku ¢. 4 zvétseno 100x
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Obr. 63 Pritbeh mikrotvrdosti svarového spoje vzorku ¢. 4
Radkovaci elektronova mikroskopie
Chemicka analyza

Oblast méfeni chemické analyzy je uvedena na Obrazku 62. Na Obrazku 64 je zobrazen
pribéh chemického sloZeni pies heterogenni svarovy spoj wolframového kompozitu WL10
a ODS oceli MA 956. Primérné slozeni hlavnich prvki ve svarovém kovu: Fe — 73 %,
Cr—20 %, Al — 4%, W — 3 %.
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Obr. 64 Priibeh chemického slozeni svarového spoje vzorku ¢. 4
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4.6.5 Vzorek série B ¢. 5 MA 956/WL10 s predehievem 400 °C
Svételna mikroskopie

Makrostruktura svafovaného vzorku ¢. 5 MA956/WL10 s teplotou piedehievu 400 °C
po lesténi a leptani je zobrazena na Obrazku 65. U vzorku byla vétSina energie elektronového
svazku soustfedéna na povrch MA 956, kde se vytvoftil svarovy kov. Svarovy kov obsahuje
tii pory o priméru 80 pm. Na rozhrani svarového kovu a zdkladniho materialu WL10
je patrna kolumnarni struktura krystalii orientovana ve sméru kolmo na osu svarového spoje.

.4 .'.Jll

Obr. 65 Makrostruktura SK vzorku ¢. 5 vievo-lesténi vpravo-leptani zvétseno 25x

Mikrotvrdost

Na Obrazku 66 je vyznacen prib¢eh tvrdosti od wolframového kompozitu WL10 pies svarovy
kov k ODS oceli MA 956. Vysledky méfeni tvrdosti vzorku ¢. 5 ve vrchni ¢asti svarového
spoje jsou uvedeny na Obrazku 67. Primérna hodnota tvrdosti svarového kovu je 250 HV.

R ol _;?!. M

Obr. 66 Oblast mereni mikrotvrdosti svarového spoje vzorku ¢. 5 zvétseno 100x

* + o+ o+ + 4 4 .6 s
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Obr. 67 Priibeh mikrotvrdosti svarového spoje vzorku ¢. 5
Radkovaci elektronova mikroskopie
Chemicka analyza

Oblast méfeni chemické analyzy je uvedena na Obrazku 66. Na Obrazku 68 je zobrazen
pribéh chemického slozeni pies heterogenni svarovy spoj ODS oceli MA 956
a wolframového kompozitu WL10. Primérné slozeni hlavnich prvka ve svarovém kovu:
Fe — 73 %, Cr—20 %, Al — 4%, W — 3 %.
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Obr. 68 Pritbéh chemického slozZeni svarového spoje vzorku ¢. 5

Oblast méfeni detailni chemické analyzy promiseni je uvedena na Obrazku 69.
Na Obrazku 70 je zobrazen prabéh chemického slozeni pies rozhrani svarového kovu
a wolframového kompozitu WL10. Zona intenzivniho promiseni svarového kovu a WL10
je ptiblizné 0,5 pum.
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Obr. 70 Priibeh chemického slozeni na rozhrani WLI10 a svarového spoje vzorku ¢. 5

4.6.6 Vzorek série B ¢. 6 MA 956/WL10 s predehievem 900 °C

Svételna mikroskopie

Makrostruktura svafovaného vzorku ¢. 6 MA956/WL10 s teplotou ptedehievu 900 °C
po lesténi a leptani je zobrazena na Obrazku 71. U vzorku byla vétSina energie elektronového
svazku soustifedéna na povrch MA 956, kde se vytvofil svarovy kov. Svarovy kov obsahuje
nekolik port. Na Obrazku 72 je patrna oblast ¢aste¢ného nataveni wolframu, ktera je bez
oxidl lanthanu.

1 ¢ . 500pm ;;‘« Rty ﬁoum
Jon, O I I r“ ARy Y S ths .".5‘.

A A :-“A‘ '*.i” PN SRR ass L &Rl A ! « J .
Obr. 71 Makrostruktura SK vzorku ¢. 6 vievo-lesténi vpravo-leptani zvétseno 25x

C ARt
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Mikrotvrdost

Na Obrazku 72 je vyznacen prubéh tvrdosti od wolframového kompozitu WL10 pies svarovy
kov k ODS oceli MA 956. Vysledky méfeni tvrdosti vzorku ¢. 6 ve vrchni ¢asti svarového
spoje jsou uvedené na Obrazku 73. Primérnd hodnota tvrdosti svarového kovu je 250 HV.
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Obr. 73 Priibéh mikrotvrdosti svarového spoje vzorku ¢. 6
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Radkovaci elektronova mikroskopie
Chemicka analyza

Oblast méfeni chemické analyzy je uvedena na Obrazku 72. Na Obrazku 74 je zobrazen
pribéh chemického slozeni pfes heterogenni svarovy spoj wolframového kompozitu WL10
a ODS oceli MA 956. Primérné slozeni hlavnich prvku ve svarovém kovu: Fe — 71 %,
Cr—19 %, Al -5 %, W -5 %.
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Obr. 74 Priibéh chemického slozeni svarového spoje vzorku ¢. 6

4.6.7 Vzorek série B ¢. 7a MA 956/WL10 s pridavnym materialem Ni

Svételna mikroskopie

Makrostruktura svafovaného vzorku ¢. 7a MA956/WL10 s piidavnym materidlem Ni
po lesténi a leptani je zobrazena na Obrazku 75. U vzorku byla vétSina energie elektronového
svazku soustfedéna na povrch MA 956, kde se vytvoril svarovy kov. Svarovy kov obsahuje
nekolik mensich pora.

Rl 1500 ym 7 S 500 um,
Obr. 75 Makrostruktura SK vzorku ¢. 7a vlevo-lesténi vpravo-leptani zvétseno 25x
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Mikrotvrdost

Na Obrazku 76 je vyznacen prubéh tvrdosti od wolframového kompozitu WL10 pies svarovy
kov k ODS oceli MA 956. Vysledky méfeni tvrdosti vzorku ¢. 7a ve vrchni ¢asti svarového
spoje jsou uvedené na Obrazku 77. Primérné hodnota tvrdosti svarového kovu je 501 HV.

Obr. 76 Oblast méreni mikrotvrdosti svarového spoje vzorku ¢. 7a zvétseno 100x
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Obr. 77 Priibeh mikrotvrdosti svarového spoje vzorku ¢. 7a
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Radkovaci elektronova mikroskopie
Chemicka analyza

Oblast méfeni chemické analyzy je uvedena na Obrazku 76. Na Obrazku 78 je zobrazen
pribé¢h chemického slozeni pies heterogenni svarovy spoj ODS oceli MA 956
a wolframového kompozitu WL10. Priimérné slozeni hlavnich prvkii ve svarovém kovu:
Fe — 68 %, Cr—18 %, Ni—7 %, Al — 4%, W — 2 %.
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Obr. 78 Priibéh chemického sloZeni svarového spoje vzorku ¢. 7a
4.6.8 Vzorek série B ¢. 7b MA 956/WL10 s pridavnym materidlem Ni
Svételna mikroskopie

Makrostruktura svafovaného vzorku ¢. 7b MA956/WL10 s piidavnym materidlem Ni
po leptani je zobrazena na Obrazku 79. U vzorku byla vétSina energie elektronového svazku
soustfedéna na povrch MA 956, kde se vytvoftil svarovy kov. Svarovy kov obsahuje n¢kolik
mensich port a jeden vétsi v horni ¢asti svaru.
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Obr. 79 Naleptana makrostruktura SK vzorku ¢. 7b vlevo-zvétseno 25x vpravo-zvétseno 100x
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Na Obrazku 80 je zobrazeno rozhrani svarového kovu a wolframového kompozitu WLI10.
Ve svarovém kovu jsou pozorovany oblasti vylou¢eného sitovi po hranicich zrn.
V zékladnim materialu WL10 jsou u rozhrani naleptany oblasti hranice zrn.

»

Obr. 80 Mikrostruktura prechodové oblasti mezi WL10 a SK vzorku ¢. 70 zvétseno 1000x

Na Obrazku 81 je zobrazeno rozhrani svarového kovu a ODS oceli MA 956. Na tomto
rozhrani je pozorovano vice oblasti vylou¢eného sitovi po hranicich zrn.
N K " e D € CEg R

B AP

Obr. 81 Mikrostruktura prechodové oblasti mezi SK a MA 956 vzorku ¢. 7b zvétseno 1000x
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Mikrotvrdost

Na Obrazku 79 je vyznacen prubéh tvrdosti od wolframového kompozitu WL10 pies svarovy
kov k ODS oceli MA 956. Vysledky méfeni tvrdosti vzorku ¢. 7b ve stiedni ¢asti svarového
spoje jsou uvedené na Obrazku 82. Primérné hodnota tvrdosti svarového kovu je 546 HV.
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Obr. 82 Priibeh mikrotvrdosti svarového spoje vzorku ¢. 7b
Radkovaci elektronova mikroskopie
1) Chemicka analyza

Oblast méteni chemické analyzy je uvedena na Obrazku 79. Na Obrazku 83 je zobrazen
pribéh chemického slozeni pies heterogenni svarovy spoj ODS oceli MA 956
a wolframového kompozitu WL10. Primérné slozeni hlavnich prvkl ve svarovém kovu:
Fe — 56 %, Ni— 16 %, Cr —15 %, W — 8 %, Al — 3%.
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Obr. 83 Pritbéh chemického slozZeni svarového spoje vzorku ¢. 70
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2) Mikrostruktura

Na Obrazku 84 je snimek mikrostruktury svarového kovu vzorku €. 7b, ktery je tvofen tuhym
roztokem zeleza alfa s rozpus$ténymi minoritnimi prvky Cr, W a Ni (spektrum 3 a 4). Dale
se ve svarovém kovu po hranicich vyloucila nerovnovazné struktura ve formé sitovi, kde
bylo zjisténo vetsi mnozstvi niklu (spektrum 1 a 2). Jednotliva spektra jsou podrobné
zobrazena v Tabulce 11.

Tabulka 11 Chemické slozeni jednotlivych nerovnovaznych struktur vzorku €. 7b

Fe 55 54,5 54,5 55 54
W 8,5 9 10 10 10
Cr 14,5 14,5 15 15 15
Ni 17,5 16 14,5 14 15

N ) Ay
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3
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Obr. 84 Mikrostruktura a EDS mapping svarového kovu vzorku ¢. 7b
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5 DISKUZE VYSLEDKU

5.2 SVAROVY SPOJ MA 956/WC-Co

Svarové spoje slinutého karbidu WC-Co s ODS oceli MA 956, které byly vytvoteny
elektronovym svazkem, obsahovaly trhliny pievazné v zdkladnim materidlu slinutého
karbidu a na rozhrani svarového kovu se slinutym karbidem. Slinuté karbidy jsou nejcastéji
poruseny Stépnym lomem z diivodu iniciace trhliny na defektech struktury, jako jsou pory,
segregace necistot a velké tvrdé ¢astice [29]. Na Obrazku 85 je fotodokumentace §tépného
lomu s viditelnymi transkrystalovymi fazetami. Podobné trhliny se vyskytly v experimentalni
studii [41], kde byly odstranény vhodnym piidavnym materidlem.

12.0 mm 20.00 kv Signal A = SE2
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Obr. 85 Stépny lom na rozhrani slinutého karbidu a SK vzorku ¢. 1 zvétseno 2000x

Indentaéni vtisky vSech vzorkl ve svarovém kovu jsou bez znamek poruseni (Obr. 86).
U indenta¢niho vtisku vzorku ¢. 1 (Obr. 86a) byla namétena tvrdost 584 HV. U vzorku ¢. 2
(Obr. 86b) s vysokou tvrdosti 668 HV byly nalezeny komplexni oxidy yttrium-titanové
a karbonitridy titanu. Vzorek ¢. 3 vykazuje nejmensi tvrdost (486 HV) z divodu absence
karbonitridd titanu, které se vyskytuji u vzorku €. 2. Na rozhranich svarovych spoji u vSech
vzorki je zaznamendna nahla zména tvrdosti, coz koresponduje s rozdilnou tvrdosti ZM.

Obr. 86 Indentacni vtisky a) vzorku ¢. 1 zvétseno 6500x
b) vzorku ¢. 2 zvétseno 3200x c¢) vzorku ¢. 3 zvétseno 3500x

Tepelné ovlivnéna oblast svarového kovu a ODS oceli MA 956 vykazovala narist
mikrotvrdosti a zménu mikrostruktury. Na rozhrani MA 956 a svarového kovu
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se vyskytovaly oblasti s mensimi trhlinkami, které mohly byt zapfi¢inény rozdilnymi
koeficienty teplotni roztaznosti nebo zbytkovym napétim ve svarovém kovu.

Od rozhrani svarového kovu a karbidu wolframu pfes tepelné¢ ovlivnénou oblast
zakladniho materialu WC-Co byly nalezeny trhliny vétsiho i mensiho charakteru. U trhliny
(Obr. 87), ktera se vyskytovala v tepelné ovlivnéné oblasti vzorku ¢. 2 s ptidavnym
materialem titanem, byly objeveny zhrubnuté ostrohranné Ccastice karbidu wolframu.
Na Obrazku 87a je zachycena oblast hrubozrnnych karbidickych ¢astic a pti stejném zvétseni
byl vytvofen Obrazek 87b, kde je vidét velikost Castic v zakladnim materialu slinutého
karbidu wolframu. Céstice na rozhrani byly az 10krat vétsi nez &astice v zakladnim
materidlu. Tyto hrubozrnné karbidické ¢astice ptisobily jako koncentratory napéti na rozhrani
svarového spoje a podporovaly tak vznik a Sifeni trhlin. Na rozhrani SK a WC-Co byla
u vSech vzorktli pozorovana oblast ochuzeni pojiva kobaltu mezi ¢asticemi karbidu wolframu.
Pouze u vzorku ¢. 1, ktery byl svafovan bez ptidavného materialu, doslo k zaméné kobaltu
za zelezo, které spliiovalo tutéz funkci. Déle byly na rozhrani u vzorku ¢. 1 konkrétné
V natavené oblasti objeveny karbidy zeleza a chromu. U vzorku ¢. 2 a 3, kde byl zvolen
pfidavny materidl titan a nikl, bylo zabranéno difuzi Zeleza do mezikarbidickych oblasti.
V téchto prostorach se také vyskytovalo malé mnoZzstvi chromu (3 hmot. %) spole¢né
s natavenym uhlikem se zde vytvofily karbidy. Déle zde mohl chrom vytvofit slouceninu
S natavenym wolframem CrsW.
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Obr. 87 Trhlina na rozhrani SK a WC-Co vzorku ¢. 2 zvétseno 500x;
velikost Castic a) na rozhrani zvétseno 2000x b) v zakladnim materidalu zvétseno 2000x

Ve svarovém kovu u vzorku €. 1 se vyskytuji pfedev§im mensi pory, které vznikly nejspis
sniZzenou rozpustnosti plyni v roztaveném kovu a uz nestihly uniknout z tuhnouciho
svarového kovu. U vzorki €. 2 a 3 byly na makrostruktuie patrné obrovské dutiny uprostred
svarového kovu. Podle Schulze [40] se jedna o extrémné rychlé ztuhnuti, které zpisobi
uzavieni klicové dirky. Pfi¢in toho jevu je vice: od neroztavenych ploch zakladnich
materidlli, pres nedokonalé smr$tovani, aZ po nestabilni procesy probihajici ve spodni ¢asti
kli¢ove dirky. Tyto dutiny predstavuji nebezpecné vruby a iniciatory napéti.

Mikrostruktura svarového kovu byla u vSech tif vzorkl tvofena predevSim dendritickou
strukturou tuhého roztoku Zeleza o s minoritnim podilem chrému a wolframu.
V mezidendritickém prostoru bylo vylouc¢eno vétsi mnozstvi wolframu. Zejména u vzorku
¢. 3 s ptidavnym materialem niklem se vytvofilo ,,bilé sitovi“ (64 hmot. % W) a podle
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chemického sloZeni bylo identifikovano jako p-faze FesW, (Fe;Ws). Piesna identifikace této
Frank-Kasperovi faze s romboedrickou strukturou, by méla byt provedena EBSD analyzou.
Ve svarové lazni bylo nalezeno n€kolik ¢astic karbidu wolframu, které nebyly rozpustény
a tvorily shluky. Podobné chovani bylo zjisténo i v experimentalni studii [41]. Nejmensi
obsah wolframu byl u vzorku €. 2 s pfidavnym materidlem titanem. Tlustsi titanova folie
zpusobila mensi promiseni wolframu do svarového spoje.

Pomoci EDS analyzy byly u vSech tfech vzorki ve svarovém kovu nalezeny oxidy yttria,
které se vyskytovaly jak samostatné, tak i skupinové s hlinikem a titanem. Typicky
pak u vzorku ¢. 2 s pfidavnym materialem titanem byly objeveny komplexni oxidy yttrium-
titanové a spolecné s karbonitridy titanu tvofily shluky po hranicich zrn. U vzorku €. 3
S ptfidavnym materidlem niklem vznikly komplexni oxidy yttrium-hlinité. Dsledkem vzniku
téchto komplexnich sloucenin je zfejmé promiseni jednotlivych slozek béhem svatrovani
a casteCné nataveni oxidu yttria, ktery pak reagoval bud’to S rozpusténym hlinikem
nebo titanem za vzniku komplexnich oxidd. Dalsi prvek, ktery mohl piispét ke tvorbé
komplexnich slou¢enin, byl volny uhlik. Ten se neodpafil pii svafovani a reagoval predevsim
s afinitnimi prvky titanem a chromem. Pro piesnéjSi identifikaci komplexnich sloucenin
by bylo zapotiebi vytvofit repliky vzorki na HRTEM a dosazené vysledky porovnat
s literaturou [24, 25, 26].

5.3 SVAROVY SPOJ MA 956/WL10

Svarové spoje wolframového kompozitu WL10 s ODS oceli MA 956, které byly vytvofeny
elektronovym svazkem, byly pfevazné fokusovany na povrch ODS oceli. Na makrostruktuie
vrchni ¢asti svaru je patrnd oblast s krouzkovym tuhnutim, kterda je vyznacna
pro vysokolegované materialy. Podle Schulze [40] jsou ztuhnuté krouzky vysledkem razné
rychlosti tuhnuti, zejména pak kvili legujicim prvkim a necistotam, které zpusobuji
podchlazeni. Malé plochy obohacené o neéistoty a legujici prvky, které se vyskytuji podél
tuhnoucich krouzkii, jsou zanedbatelné. Disledkem jsou vytvofené zony s odlisnou
dendritickou strukturu. Prstence jsou zietelné zejména u vzorku ¢. 4 bez teploty predehievu
a vzorku €. 5 s teplotou predehievu 400 °C.

U vzorku €. 4 bez teploty pfedehievu byly nalezeny v zékladnim materialu WL10 oblasti,
kde jsou patrné pory propojené trhlinami prevazn€ rovnobézné se svarovym kovem.
U vzorkll ¢. 5 a 6 steplotou piedehievu 400 °C a 900 °C byl zdkladni material WL10
bez znamek necelistvosti. Divodem vzniku téchto trhlin je oblast kiehce tvarného pirechodu
wolframu, kde pod teplotou pfiblizné 350 °C nedochézi k rekombinaci jadra Sroubovych
dislokaci. Jelikoz je plasticita fizena nejpomalej$im segmentem, tak pevnost wolframu
s klesajici teplotou roste a wolfram se stava kiehkym. Vzorek ¢. 6 snejvyssi teplotou
pfedehievu mél nejveétsi primérny obsah wolframu ve svarovém kovu (5 hmot. %), to bylo
dano tim, Ze vzorek byl predehfevu vystaven po delsi dobu a wolfram tak mohl difundovat
do svarového kovu ve vétSim mnozstvi.

Vysledky méteni mikrotvrdosti svarového kovu byly ve vSech vzorcich bez piidavného
materialu nizsi (pfiblizné 250 HV), nez je tvrdost ODS oceli MA 956 (280 HV) z diivodu
vyzihané struktury materialu, oproti ptivodni disloka¢ni usmérnéné struktute po tvareni. Tuto
skute¢nost potvrzuje vznik struktury kolumnarnich krystalti orientovanych ve sméru kolmo
na osu svarového spoje, které jsou ocividné na vsech vzorcich bez piidavného materialu.
Na rozhrani wolframového kompozitu a svarového kovu je zobrazena (Obr. 88) orientace
kolumnérnich krystalti. U vzorku €. 7 s pfidavnym materidlem niklem byla namétfena vysoka
tvrdost (nad 500 HV), ktera byla zptisobena vznikem nerovnovaznych struktur a fazi. Dale
se mohlo jednat o substituéni zpevnéni tuhého roztoku zeleza o rlznymi prvky jako
je wolfram, nikl, chrom a hlinik.
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Obr. 88 Makrostruktura kolumnarnich krystalit na rozhrani WL10 a SK vzorku ¢. 5
zvétSeno 108x

U vsech zkoumanych vzorkd svarového spoje MA956/WL10 bylo nalezeno ve svarovém
kovu malé mnozstvi wolframu (rozmezi 3 aZ 8 hmot. %). U vzorku €. 5 (T, = 400 °C)
S nejniz§im obsahem wolframu 3 hmot. % byla provedena chemicka analyza na rozhrani
WLI10 a svarového kovu, na kterém se nachdzi oblast vyrazného promiseni prvki o délce
0,5 um. Toto promiseni bylo nalezeno i u vzorku ¢. 7b s pfidavnym materialem niklem,
kde doslo ke stejnému jevu. Délka pozvolného gradientu prvki pies rozhrani byla stejna
jako u vzorku ¢. 4 a to 0,5 um. Vysledky prokazaly, Ze se rozhodné nejedna o studené spoje.

Pro stanoveni piesnéjSi pevnosti rozhrani by mély byt provedeny mechanické zkousky
svarového spoje.

10.0 mm 20.00 kv Image Pixel Size = 55.84 nm ESB Grid= 50V Photo No. = 2335
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Obr. 89 Mikrostruktura svarového kovu vzorku ¢. 7b zvétseno 2000x
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Zajimava mikrostruktura vznikla u vzorku ¢. 7b s pfidavnym materidlem niklem.
Na Obrazku 89 jsou pozorovany oblasti vylou¢enych struktur v matrici. Podobna
mikrostruktura svarového kovu byla nalezena v disertaéni praci inZenyra Sohaje, podle
kterého je struktura svarového kovu Vjeho praci tvotfena feriticko-austenitickou matrici.
Vétsina austenitu je vyloudena ve formé sitovi na hranicich feritickych zrn. Cést austenitu
je vyloucena v podobg¢ jehlic ¢i desek uvnitt feritickych zrn [46].

Po EDS analyze chemického sloZeni mikrostruktury vzorku €. 7b byl vytvofen sloupcovy
graf (Obr. 90) pro kontrolu rozlozeni prvka ve svarovém kovu. Soucet chemického sloZeni
prvkl uvnitt zrn je 28 % feritotvornych a 14 % austenitvornych. Soucet chemického sloZeni
prvkid tvorici sitovi po hranicich zrn je 25 % feritotvornych a 16 % austenitvornych.
Pii 14,5-15 % chromu a 15-16 % niklu se v Schaefflerové diagramu vyskytuje faze austenitu.
Nicméné feritotvorné prvky jako je wolfram a hlinik mohou ovlivnit chromovy ekvivalent
a posunout oblast v Schaefflerové diagramu do pasma austenitu s feritem. V této oblasti
dochazi ke kiehnuti vlivem Sigma faze v rozmezi teplot 500 °C az 900 °C. Ve struktuie
se dale mize nachéazet Lavesova faze Fe,W, kterd neni strukturné stabilni a pfi vyssi teploteé
dochazi k hrubnuti a poklesu odolnosti proti teceni. Pro potvrzeni je vSak nutné provést dalsi
experimentalni analyzy.
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Obr. 90 Rozlozeni prvkii ve svarovém kovu vzorku ¢. 7b
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6 ZAVER

Teoreticka ¢ast diplomové prace obsahuje popis kandidatnich materiald rozdélenych
do dulezitych skupin podle aplikace ve vyzkumném fuznim reaktoru ITER. Pro detailni
popis byly vybrany ODS materidly (zastupce konstrukénich kandidatnich materidli)
a wolframové materialy (zastupce kandidatnich materialti prvni stény). Pozornost v posledni
kapitole teoretické ¢asti je vénovana moznostem spojovani nestejnorodych materiali, jako
jsou tvrdé pajeni a svafovani elektronovym paprskem. V experimentalni ¢asti byly zkoumany
dva typy svarovych spoju MA956/WC-Co a MA956/WL10 svafované elektronovym
svazkem.

Spoj MA956/WC-Co byl vytvofen u vSech tii vzorki. Bylo zjisténo, Ze u toho typu spoje
se na rozhrani svarového kovu a slinutého karbidu wolframu vyskytovaly trhliny, které byly
vzniku trhlin byly zhrubnuté castice karbidu wolframu (10x vétsi nez v ZM) a vznik karbida
chrému a Zeleza. K odstranéni nékterych vad by bylo vhodné aplikovat predehtev, snizit
podil vnesené¢ho tepla a pouzit slinuty karbid s vétSim mnoZstvim pojiva. Promiseni
jednotlivych prvka zdkladnich materialti probéhlo uspésné. U vzorku €. 1 bez ptidavného
materidlu a vzorku ¢. 3 s pfidavnym materidlem niklem bylo primérné slozeni wolframu
ve svarovém kovu 25 hmot. %. Hmotnostni obsah wolframu v né€kterych nerovnovaznych
strukturach dosahoval aZz 64 hmot. %. Dendriticka struktura byla tvofena tuhym roztokem
zeleza o s minoritnimi prvky chromem a wolframem. V mezidendritickém prostoru
svarového kovu byl zjistén vyskyt u-faze a y-faze podle ternarniho diagramu Fe-W-Cr. Dale
zde byly nalezeny komplexni oxidy yttrium-hlinité a yttrium-titanové. Specidlné ve vzorku
¢.2 spridavnym materidlem titanem byly objeveny karbonitridy titanu, které byly
zodpovédné za vysokou tvrdost (668 HV) svarového kovu.

U spoje MA956/WL10 byly porovnany vysledky vzorki s riiznou teplotou predehfevu.
Vzorek ¢. 6 (Snejvyssi teplotou piedehifevu) mél nejvétsi primérny obsah wolframu
ve svarovém kovu (5 hmot. %). Z makroskopického hlediska byly nalezeny v zakladnim
materialu vzorku ¢. 4 bez teploty piedehievu oblasti s trhlinami, které byly zpisobeny
vrozenou kiehkosti wolframu za nizkych teplot. Promiseni wolframu do svarového kovu
bylo na rozdil od pfedchoziho typu spoje velice nizké (rozmezi 3 az 8 hmot. %), avsak bylo
zjisténo, Ze se nejedna o studeny spoj, protoze na rozhrani svarového kovu a WLI10 byla
nalezena oblast vyrazného pterozdélovani prvka o délce 0,5 um. Struktura svarového kovu
vzorkll €. 4, 5 a 6 bez pifidavného materidlu byla slozena z kolumnérnich krystalt
orientovanych ve sméru kolmo na osu svarového spoje. Pouze u posledniho vzorku ¢. 7b
byla mikrostruktura svarového kovu tvofena feritickymi zrny s vylou¢enym sitovim
po hranicich zrn. Specialné tento vzorek se vyznacoval nejvyssi tvrdosti (nad 500 HV),
Z divodu vzniku nerovnovaznych struktur a fazi, na rozdil od ostatnich vzorka, které mely
tvrdost piiblizn¢ 250 HV.

Z vyse provedenych experimentd se jevi jako nejvhodnéjsi svarovy spoj MA956/WL10
svafovany technologii elektronového svazku pro aplikaci v héliem chlazeném divertoru
fazniho reaktoru ITER. Na zavér by bylo vhodné u spoje MA956/WL10 provést mechanické
zkousky pevnosti a zkouSky dlouhodobé vysokoteplotni strukturni stability a pozorovat
zde mozny vyskyt Sigma faze a Lavesovy faze Fe,W.
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SEZNAM OBRAZKU

Obrazek 1
Obrazek 2
Obrazek 3
Obrazek 4
Obrazek 5
Obrazek 6
Obrazek 7
Obrazek 8

Obrazek 9

Obrazek 10
Obrazek 11
Obrazek 12
Obrazek 13

Obrazek 14

Obrazek 15

Obrazek 16
Obrazek 17

Obrazek 18
Obrazek 19

Obrazek 20
Obrazek 21
Obrazek 22
Obrazek 23
Obrazek 24
Obrazek 25
Obrazek 26
Obrazek 27

Obrazek 28
Obrazek 29
Obrazek 30
Obrazek 31
Obrazek 32
Obrazek 33
Obrazek 34
Obrazek 35
Obrazek 36
Obrazek 37
Obrazek 38

Zavislost primérné klidové hmotnosti nukleonu v jadie na po¢tu nukleoni v jadte [1]
Schéma fuzniho reaktoru ITER [2]

a) Drat na bazi Nb-Ti b) Rez kompozitnim dratem c¢) EBSD kompozitu Cu-Nb-Sn [3]
a) Kazeta divertoru b) Modularni jednotka kazety divertoru [7]

Naroky na konstrukéni materialy ve $t€pnych a fuznich reaktorech [12]

Schematicky postup vyroby ODS materialu [11]

Zavislost velikosti ¢astic na dobé mleti [13]

Princip mechanického legovani a) intenzivni svateni za studena b) lom
(roztfisténi) c) ztlumeni svafeni za studena d) konec procesu [10]

a) Model attritoru 1-S b) Uspoiadani komponent v attritoru [13]

a) Model planetového mlynu PulverisetteP-5 b) Rez planetovym mlynem [13]

a) Schéma tlakové nadoby pro HIP b) Laboratorni zafizeni pro HIP [10]

Zpisoby protla¢ovani: a) neptimé protlacovani b) ptimé protlacovani [10]

ODS slitina PM 1000 pouzita jako a) pajené honeycomb soucasti b) vodici lopatky
proudového motoru [11]

ODS slitina PM 2000 pouzita jako a) bezes§vé hotakové trubice b) trysky horakul s
nizkou tvorbou NOx [11]

Radiaéni poSkozeni héliem a) mechanismus koalescence He bublin b) aglomerace
He bublin kolem Y-Ti-O komplexu na snimku z HRTEM [21]

Mikrostruktura ODS oceli a) plech MA 956 b) trubice MA 957 ¢) ty¢ PM 2000 [23]
Snimky z HRTEM [26] a) velka ¢astice Y4AI209 (> 20 nm) nekoherentni rozhrani
b) mala ¢astice Y4AI209 (< 10 nm) semikoherentni rozhrani

c¢) mala castice Y2TiO5 (< 10 nm) koherentni rozhrani

Porovnani rznych druht slitin v zavislosti na pevnosti v tahu a jejich hustoté [28]
Mikrostruktura wolframové pseudoslitiny a) s vét§Sim mnoZzstvim pojiva b) s

niz§im obsahem pojiva [30]

Mikrostruktura slinutého karbidu WC-Co zvétseno 500x

Schematické zndzornéni smaceni béhem tvrdého pajeni [33]

Vliv $itky mezery na plnéni dutiny pajkou [32, 33]

Prechodové oblasti vytvofené vzajemnou diftzi [31]

Interakce primarnich elektronti s materialem [39]

Princip procesu hlubokého svarovani v diisledku tvorby kapilarniho otvoru [39]

Vliv proudu svazku a urychlovaciho napéti na praimeér svazku [40]

Rizné efekty pfi svafovani a, b) konkavni tvar hlavy a kapky v kofeni svaru,

¢) prili§ konvexni tvar hlavy svaru, d) hladky konvexni tvar hlavy a kotene svaru [40]
Rovnovazny binarni fazovy diagram Fe-W [42]

Izotermalni fez ternarnim diagram Fe-W-Cr a) pii 1200 °C b) pti 1400 °C [43]

BSE Snimek slitiny MA 956 zvétSeno 100x

BSE Snimek slinutého karbidu wolframu WC-Co zvétSeno 2000x

BSE Snimek wolframového kompozitu WL10 zvétseno 2000x

Fotodokumentace vzorku €. 1

Fotodokumentace vzorku €.
Fotodokumentace vzorku €.
Fotodokumentace vzorku €.
Fotodokumentace vzorku €.

() NV, I SNV I \S ]

Fotodokumentace vzorku ¢.
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Obrazek 39 Fotodokumentace vzorku ¢. 7
Obrazek 40 Makrostruktura SK vzorku €. 1 vlevo-lesténi vpravo-leptani zvétSeno 25x
Obrazek 41 Mikrostruktura ptechodové oblasti mezi WC-Co a SK vzorku €. 1 zvétSeno 1000x
Obrazek 42 Mikrostruktura pfechodové oblasti mezi SK a MA 956 vzorku €. 1 zvétSeno 1000x
Obrazek 43 Oblast métreni mikrotvrdosti svarového spoje vzorku €. 1 zvétSeno 100x
Obrazek 44 Prubéh mikrotvrdosti svarového spoje vzorku €. 1
Obrazek 45 Pribéh chemického slozeni svarového spoje vzorku €. 1
Obrazek 46 Mikrostruktura a EDS mapping svarového kovu vzorku €. 1
Obrazek 47 Makrostruktura SK vzorku €. 2 vlevo-lesténi vpravo-leptani zvétSeno 25x
Obrazek 48 Mikrostruktura ptechodové oblasti mezi MA 956 a SK vzorku €. 2 zvétSeno 1000x
Obrazek 49 Mikrostruktura ptechodové oblasti mezi SK a WC-Co vzorku €. 2 zvétseno 1000x
Obrazek 50 Oblast méefeni mikrotvrdosti svarového spoje vzorku €. 2 zvétseno 100x
Obrazek 51 Prabéh mikrotvrdosti svarového spoje vzorku €. 2
Obrazek 52 Pribéh chemického slozeni svarového spoje vzorku €. 2
Obrazek 53 Mikrostruktura a EDS mapping svarového kovu vzorku €. 2
Obrazek 54 Makrostruktura SK vzorku ¢. 3 vlevo-lesténi vpravo-leptani zvétSeno 25x
Obrazek 55 Mikrostruktura ptechodové oblasti mezi MA 956 a SK vzorku €. 3 zvétseno 1000x
Obrazek 56 Mikrostruktura prechodové oblasti mezi SK a WC-Co vzorku €. 3 zvétseno 1000x
Obrazek 57 Oblast méereni mikrotvrdosti svarového spoje vzorku €. 3 zvétSeno 100x
Obrazek 58 Priibéh mikrotvrdosti svarového spoje vzorku ¢. 3
Obrazek 59 Priib¢h chemického slozeni svarového spoje vzorku €. 3
Obrazek 60 Mikrostruktura a EDS mapping svarového kovu vzorku €. 3
Obrazek 61 Makrostruktura SK vzorku €. 4 vlevo-lesténi vpravo-leptani zvétSeno 25X
Obrazek 62 Oblast mé&feni mikrotvrdosti svarového spoje vzorku €. 4 zvétseno 100x
Obrazek 63 Pribéh mikrotvrdosti svarového spoje vzorku €. 4
Obrazek 64 Prubéh chemického sloZeni svarového spoje vzorku €. 4
Obrazek 65 Makrostruktura SK vzorku €. 5 vlevo-lesténi vpravo-leptani zvétSeno 25x
Obrazek 66 Oblast méfeni mikrotvrdosti svarového spoje vzorku €. 5 zvétseno 100x
Obrazek 67 Pribéh mikrotvrdosti svarového spoje vzorku €. 5
Obrazek 68 Priib¢h chemického slozeni svarového spoje vzorku €. 5
Obrazek 69 Oblast méfeni chemického slozeni na rozhrani WL10 a svarového kovu vzorku €. 5
Obrazek 70 Prubéh chemického sloZzeni na rozhrani WL10 a svarového spoje vzorku ¢. 5
Obrazek 71 Makrostruktura SK vzorku €. 6 vlevo-lesténi vpravo-leptani zvétSeno 25x
Obrazek 72 Oblast mé&feni mikrotvrdosti svarového spoje vzorku €. 6 zvétseno 100x
Obrazek 73 Priib¢h mikrotvrdosti svarového spoje vzorku €. 6
Obrazek 74 Priib¢h chemického slozeni svarového spoje vzorku €. 6
Obrazek 75 Makrostruktura SK vzorku €. 7a vlevo-lesténi vpravo-leptani zvétseno 25x
Obrazek 76 Oblast méfeni mikrotvrdosti svarového spoje vzorku €. 7a zvétseno 100x
Obrazek 77 Prabéh mikrotvrdosti svarového spoje vzorku €. 7a
Obrazek 78 Pribéh chemického slozeni svarového spoje vzorku €. 7a
Obrazek 79 Naleptana makrostruktura SK vzorku ¢. 7b vlevo-zvétSeno 25x vpravo-zvétSeno

100x

Obrazek 80 Mikrostruktura pfechodové oblasti mezi WL10 a SK vzorku €. 7b zvétSeno 1000x
Obrazek 81 Mikrostruktura pfechodové oblasti mezi SK a MA 956 vzorku ¢. 7b zvétSeno 1000x
Obrazek 82 Priib¢h mikrotvrdosti svarového spoje vzorku €. 7b
Obrazek 83 Prubéh chemického slozeni svarového spoje vzorku ¢. 7b
Obrazek 84 Mikrostruktura a EDS mapping svarového kovu vzorku ¢. 7b
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Obrazek 85 Stépny lom na rozhrani slinutého karbidu a SK vzorku &. 1 zvétseno 2000x
Obrazek 86 Indentacni vtisky a) vzorku ¢. 1 zvétSeno 6500x b) vzorku €. 2 zvétSeno 3200x
¢) vzorku €. 3 zvétSeno 3500x

Obrazek 87 Trhlina na rozhrani SK a WC-Co vzorku €. 2 zvétSeno 500x; velikost ¢astic a) na
rozhrani zvétSeno 2000x b) v zakladnim materialu zvétSeno 2000x

Obrazek 88 Makrostruktura kolumnarnich krystalti na rozhrani WL10 a SK vzorku €. 5
zvétSeno 108x

Obrazek 89 Mikrostruktura svarového kovu vzorku €. 7b zvétSeno 2000x

Obrazek 90 Rozlozeni prvki ve svarovém kovu vzorku €. 7b
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