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1 SLITINA FEALOY

Material, ktery spliiuje vétsinu pozadavka kladenych na materialy pro vysokoteplotni aplikace by
mel byt: a) monokrystalicky ¢i hrubozrnny, b) obsahovat stabilni precipitaty odolné vici hrubnuti,
¢) tvortit stabilni ochrannou vrstvu na povrchu. Takovych vlastnosti je mozno dosahnout u slitin
zpevnénych oxidickou dispersi (ODS - Oxide Dispersion Strenghtened alloys), které jsou slibnym
kandidatem nejen pro pouziti ve fuznich rektorech a St€pnych reaktorech 4. generace, ale 1
v tepelnych strojich pracujicich za velmi vysokych teplot. ODS slitiny jsou tvofeny matrici
zakladniho kovu, ktera je zpevnéna disperzi oxidi nanometrické velikosti.

Slitinu FeAIOY je mozné oznacit jako nanokompozit s vybornou creepovou a oxida¢ni odolnosti
az do 1100-1300 °C.

Slitina FeAlQY je tvofena:

- feritickou matrici, ktera je stabilni v celém teplotnim rozsahu az k bodu taveni (nedochazi

k zadné transformaci a mikrostruktura muze byt fizena pouhymi zotavovacimi a
rekrystalizacnimi procesy). Diky vysokému obsahu hliniku mé vysokou oxidacni odolnost az
do 1400 °C;

- oxidickou disperzi tvofenou 5 obj.% oxidi yttria o velikosti 20-30 nm, ktera odolava hrubnuti

za vysokych teplot (1300 °C), nebot’ oxidy yttria patfi mezi nejstabilnéjsi oxidy. Objemovy
podil nanooxidi je asi o fad vyS$si nez v pifipadé konvencnich ODS slitin. Nanooxidy
intenzivné zpeviiuji hranice zrna pii teplotach nad 1000 °C diky interakcim mezi nanooxidy
a dislokacemi.

Mechanismus poruseni za vysokych teplot se vyrazné li§i od mechanismui, které probihaji za
nizkych teplot, nebot’ se dislokace kromé skluzu mohou pohybovat také Splhem. V ptipadé velmi
vysokych teplot vSak neni ani pfistup zalozeny na Splhu dislokaci postacujici. Arztem a Roslerem
bylo zjisténo, ze mezi dislokacemi a oxidy existuji pfitazlivé sily. Pro pohyb , pfichycené dislokace
je potieba vetsi napéti (treshold stress) nez v pripadé pouhého $plhu. Tento jev urcuje vynikajici
creepové vlastnosti ODS slitin. Ptiklad tohoto jevu z prace Gamanova a kol. je na Obr. 1.

Vysokoteplotni pevnostni vlastnosti slitiny jsou limitovany predevsim kohezni pevnosti hranic
zrn. Proto je cilem dosahnout hrubozrnné mikrostruktury. Pevnost FeAIOY miuZe byt také castecné

zlepSena prodlouzenim zrn (zvySeni aspect ratio) ve sméru zatizeni.



Obr. 1 Zachyceni dislokace na Cdastici nanooxidu ve slitiné FeAlOY po zkousce tahem pri 400 °C.
b) je detail oblasti vyznacené cervené na snimku a).

Slitina se pfipravuje ve tfech zékladnich krocich:

Priprava dostate¢né homogenizovaného prasku metodami mechanického legovani.

» Rozpustnost kysliku v Zeleze je velice mala a mnozstvi oxidi, které vznikne spontanné na
zakladé zmény rozpustnosti mezi austenitem a feritem je pro zpevnéni matrice zcela
zanedbatelné. Svobodou a spol. vSak bylo zjisténo, Ze ve vysoce deformované matrici ptsobi
defekty (dislokace a vakance) jako pasti na kyslik. To umoziuje ,,rozpusténi* o nékolik fada
vétsiho mnozstvi kysliku v matrici, nez odpovida jeho mezni rozpustnosti.

Konsolidace valcovanim, resp. kovanim za horka

» Béhem konsolidacnich procest za tepla dochazi ke snizeni hustoty defektd (dislokaci a
vakanci), ¢imz dojde k pozadovanému efektu zna¢ného presyceni matrice kyslikem, jez je
hnaci silou pro precipitaci oxidi. Tento efekt je zakladem pro novou generaci ODS slitin
s objemovym podilem oxidu az 5 %, coz je o fad vyssi podil nez u klasickych ODS oceli
(cca 0,5 %).

Sekundarni rekrystalizace ultrajemnozmné mikrostruktury

»  Mikrostruktura po konsolidaci je ultrajemnoznna (v fadu stovek nanometri) k dosazeni

hrubozrnné mikrostruktury je nutné vychozi material zihat za vysokych teplot (1100 °C).



2 ODPEVNOVACI PROCESY

Pro ucely vysokoteplotnich aplikaci je potfeba dosdhnout hrubozrnné mikrostruktury s jemnou

disperzi Castic a s co nejmensi plochou hranic zrn. U€innym nastrojem pro ovlivnéni mikrostruktury

jsou odpeviovaci procesy probihajici za vysokych teplot. Pochopeni principt téchto procesu je

klicové pro optimalizaci vyrobnich technologii a pro aplikovatelnost vyvijenych materialt v praxi.

Energie ulozena v systému béhem deformace nariista a material je termodynamicky nestabilni.

K preskupeni, pfipadné zaniku strukturnich defektli a tim ke snizeni celkové energie, je nutna

tepelna aktivace ohfevem (zihanim). Odpeviovaci procesy lze rozdélit do nékolika mechanisma,

které mohou prolinat a neexistuje mezi nimi ostra hranice — zotaveni, primarni rekrystalizace, rist

zrn a sekundarni rekrystalizace.

Zotaveni

Zotaveni je proces, ktery probihd v rozmezi 0,25 — 0,3 Twm (teploty taveni). Vakance a
intersticialy se rekombinuji. Dislokace opacnych znamének anihiluji. Zbylé dislokace se
casto seskupuji do tzv. malothlovych hranic zrn, coz jsou hranice s odklonem oproti
sousedni burice mensim nez 15°. Tak vznika sit’ dislokacnich bunék. Dislokace uvnitt bunék
dale anihiluji za vzniku tzv. subzrn, ktera mohou dale rast.

Rekrystalizace

Primarni rekrystalizace probiha za teplot (0,35 — 0,45) Tm. Rekrystalizace je tepelné
aktivovany proces, ktery sestava z nukleace a rustu zarodkt, jehoz hnaci sila pochazi z
energie ulozené do systému béhem deformace. V tomto prfipadé dochéazi ke vzniku zcela
novych témér bezdefektnich zrm na ukor ptvodni deformované matrice. Hnaci silou je
energie defektd (dislokaci). Nukleaci zarodku je myslen vznik oblasti s nizkou dislokacni
hustotou ohranicenou velkothlovou hranici s vysokou mobilitou. Rust zarodk je tedy fizen
pohybem velkouhlovych hranic, které pohlcuji defekty (dislokace) az do okamziku, kdy se
setkaji s jinym rostoucim zrnem. Prechod mezi malouhlovou a velkouhlovou hranici je v
rozmezi 10° a 15°.

Rust zrn

Pfi nartstu velikosti zrna dochazi ke snizeni celkové energie systému. Existuji dva typy
rastovych procesti — normalni a abnormalni rist zrn. Béhem normalniho ristu zrn rostou
zrna kontinualn€ a postupné. Za urcitych okolnosti vSak muze presto dojit k nadmérnému
rastu nékterych zrn. V tomto pfipadé€ se hovoii o abnormalnim ristu, resp. sekundarni
rekrystalizaci. Tato zrna pohlcuji zrna ve svém okoli a mohou dortst az do velikosti nékolika
milimetrd. Velikosti zbyvajicich zrn zistava viceméné konstantni. Je to nerovnomérny

nekontinualni rust.



3 CiLE
Hlavnim cilem prace je pfispét k dal§imu vyzkumu ODS slitin na bazi Fe-Al, ktery je na UFM
veden RNDr. Jifim Svobodou, CSc. od roku 2014. Tento vyzkum usiluje o optimalizaci pfipravy
materialu s ohledem na jeho finalni mikrostrukturu a vysokoteplotni vlastnosti. Predlozena prace se
zaméfuje na experimentalni a teoretické studium kinetiky sekundarni rekrystalizace ve Fe-10Al-
4Cr-4Y,03; nanokompozitu (FeAlOY) konsolidovaného vysokoteplotnim valcovanim. Dilci cile
prace jsou:

e Stanoveni vlivu délky mechanického legovani na vyslednou homogenitu prasku a na
mikrostrukturu a vysokoteplotni mechanické vlastnosti ODS slitin na bazi Fe-Al po
konsolidaci a sekundarni rekrystalizaci.

e Stanoveni vlivu rizné volenych parametrii zihani vysokoteplotné konsolidovaného
FeAlQY (teplota, Cas) na:

- kinetiku hrubnuti oxidické disperze,

- kinetiku rastu ptvodnich zrn,

- kinetiku podilu rekrystalizovanych zrn,
- kinetiku zmény tvrdosti,

- vysokoteplotni mechanické vlastnosti.



4 EXPERIMENTALNI METODIKA

41 EXPERIMENTALNI MATERIAL
4.1.1 Slozeni a mechanické legovani

VétSina experimentd byla provedena na materialu Fe-10A1-4Cr-4Y>03 (FeAlOY). Material byl
pfipraven metodou praskové metalurgie (viz schéma na Obr. 2) z praska Fe, Al, Y203, granuli Cr a
kovového Y o Cistoté 99,9 %, které bylo dodano do smési pro kompenzovani kysliku, ktery byl
zanesen do systému jinym zpusobem (napf. oxidaci povrcht praska). Zakladni varianta obsahovala
1 hm.% kovového yttria (14D 1Y). Pro zkoumani vlivu obsahu kovového yttria byly zvoleny dalsi
dvé varianty s 0,5 hm.% Y (14D 0,5Y) a 0,75 hm.% Y (14D 0,75Y).

Atomizace Mechanické legovani Vyvakuovani a
prasku zavareni kapsle
ey " - Valcovani
Fe za tepla
Gon Sourcel * —— ‘
- Py | z ‘7 ‘..").‘
I. - _: ",‘ f" ')‘!:.\.
' ‘.(‘:}1‘-\.?; . f
Noise —
¢ /
Power
5 d
| Collection
Cramow +Cr+Y:0: +Y -~

Obr. 2 Schéma pFipravy materidlu Fe-10A1-4Cr-4Y20s.

Pro experimenty na slitiné FeAIOY byl na zakladé vyhodnoceni vlivu doby mechanického legovani
na kvalitu prasku FeAlOY zvolen prasek, ktery byl mechanicky legovan po dobu 14 dni bez chlazeni
(14D). Takto ptipraveny prasek dosahl saturovaného stavu — ¢astice Y203 byly pievedeny do stavu
homogenniho tuhého roztoku s velkym mnozstvim mfizkovych defekta.
4.1.2 Konsolidace

Pripraveny prasek byl napéchovan do kapsle vyrobené z ocelové trubky. Kapsle pak byla
vyvakuovana a uzaviena svarfovanim. Takto pfipravena kapsle byla konsolidovana valcovanim.
Zkoumany byly tfi varianty valcovani:

Zakladni podminky valcovani znazornény na diagramu na Obr. 3. Teplota valcovani byla

zvolena na zaklad¢ predeslych praci Svobody a kol. Vzorky byly valcovany ve tfech krocich.

[1- pruchod 870 °CH2. prichod 910 °CH3. prichod 910 °c}—¢ t=3,2mm

Obr. 3 Schéma zpiisobu vilcovani.




Vliv intenzity valcovani

Zkouman byl také vliv intenzity valcovani cili pfetvoreni. Vysledna tloustka vyvalku byla ve

vSech pripadech stejna, ale bylo ji dosazeno riznym poctem pruchodu valci (3-6), viz schéma na

Obr. 3.
[ t, =25 mm ]

{ ~

12 mm 14 mm 16 mm 18 mm 1. prichod
\ J
I ) I , 1

[ 8 mm ] [ 10 mm [ 13 mm ] [ 15 mm ] 2. pruchod
- 7

¥

- N

u m [ 12 mm ] 3. pruchod
- .

¥

r \

5mm m [ 9 mm ] 4. priuchod
= J \ J
)

ﬂ 7 mm 5. prichod
- 7
)

5mm 6. pruchod
N o N J

Obr. 4 Schéma vdlcovani riiznym poctem priichodii.

Extrémni valcovani

Tyto kapsle byly naplnény praskem, uzavieny svarem a byly podrobeny extrémnimu valcovani —

osminasobnému ztenceni, viz schéma na Obr. 5. Pro zevrubnéj§i zkoumani byl zvolena varianta

t=1,1 mm oznacena zluté.

3. a) pruchod

950 °C

1. priachod
870 °C

2. prachod
910 °C

3. b) prichod
950 °C

v

4. a) pruchod
950 °C

_,[

M

4. b) prachod
950 °C

Obr. 5 Schéma postupu extrémniho valcovani.
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4.1.3 Zihani

Pro piiblizeni podminek realného provozu byly vzorky zihany na vzduchu v keramickych
kelimcich pfi teplotach 1100 °C, resp. 1200 °C. Jako zékladni Casova fada zihani byla zvolena
geometricka fada O min, 15 min, 30 min, 60 min, 120 min, 240 min, 480 min, 960 min. Interval, ve
kterém doSlo k rekrystalizaci byl pak dale rozdélen po 10 min k lep§imu zachyceni pribéhu

rekrystalizace.

42  STUDIUM MIKROSTRUKTURY

Vzorky z konsolidovaného a vyzihaného materidlu byly vyfezany na pile s diamantovym
kotoucem VC-50 LECO. Pro potreby elektronové mikroskopie znich byly pfipraveny
metalografické vybrusy brouSenim na SiC papiru do zrnitosti 2500, leSténim 3pum a lum
diamantovou pastou s etanolem jako sméacedlem a dolesténim koloidni kiemicitou suspenzi (OPS).

Vétsina vzorka byla pozorovana v podélném smeéru (L) viz Obr. 6 v okoli osy vyvalku.

Obr. 6 Zpiisob odbéru vzorku z vyvalku.

Pro pozorovani oxidické disperze byly vzorky leptany v leptadle Villela-Bain, které je smési 2 g
kyseliny pikrové, 100 ml etanolu a 5 ml kyseliny chlorovodikové.

Mikrostruktura byla pozorovana pfevazné s pouzitim elektronové fadkovaci mikroskopie (SEM)
Pouzity fadkovaci elektronovy mikroskop (Tescan Lyra 3 XMU FEG/SEMXFIB) je mj. vybaven X-
Mas80 EDS detektorem pro rentgenovou mikroanalyzu a Symmetry 2 EBSD detektorem pro EBSD
mapovani. Metoda EBSD je zalozena na difrakci zpétné€ odrazenych elektroni. EBSD a EDS data

byla vyhodnocena softwarem Aztec (Oxford Instruments).

4.2.1 Stanoveni velikosti zrna a velikosti oxidu

Zrna ve vychozim stavu, respektive ve stavech predchazejicich sekundarni rekrystalizaci, byla
pfiblizné rovnoosa a jejich velikost se pohybovala v fadu stovek nanometrii. Velikosti zrna ve
vyzihaném stavu se pohybovala v fadu stovek mikrometri az nékolika milimetri a byla vyrazné
protazena ve sméru valcovani. Bylo proto potfeba aplikovat rizné pfistupy pro vyhodnoceni

velikosti zrna.
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Jemna zrna byla vyhodnocena linearni prusecCikovou metodou ze tii snimku. Jelikoz zrna
v metalografickém vybrusu byla preseknuta nahodné€, nikoliv v jejich nejvétsim prafezu, byla
provedena korekce D = %5 , kde D je stanovena velikost zrna a D je naméfena hodnota.

Hruba zrna byla vyhodnocena pomoci software Aztec. Rozmeéry zrna byly nahrazeny parametry

ekvivalentni elipsy, coz je elipsa, ktera ma stejnou plochu jako métfené zrno a odpovidajici tvar.

Velikost zrna je nahrazena délkou hlavni osy ekvivalentni elipsy.

Velikosti oxidi byly vyhodnoceny vzdy ze tfi snimkt z kazdého stavu. Oxidy byly zvyraznény
pomoci grafického softwaru. Nasledné byly snimky naprahovany dle kontrastu a automaticky
vyhodnoceny pomoci softwaru ImageJ. Velikost oxidi se hodnotila na leptaném vzorku, a proto se

naméfené plochy povazovaly za priméty maximalniho prifezu oxidu.

43 POUZITE MODELY
4.3.1 JMAK model

Z hlediska kinetiky se rekrystalizace podoba fazovym transformacim, které se uskuteCiiuji
nukleaci a rastem. Johnson-Mehl-Avrami-Kolmogoroviv je jednim z nejvyznamnéjSich modelt
kinetiky izotermnich fazovych premén.

Model viz vztahy (1),(2) je zaloZen na piedstavé, Ze zarodky zrn vznikaji rychlosti N a tyto
zérodky rostou do deformovaného materialu rychlosti G. Za predpokladu kulovych zm (s tvarovym
faktorem f) se zvétSuje jejich objem s tieti mocninou priméru. Podil rekrystalizovaného materialu
(X,) v zavislosti na Case prudce roste. V ur¢itém okamziku vsak zrna pfijdou do styku a rychlost
rekrystalizace klesa. S podilem rekrystalizovaného objemu blizicim se k jedné klesd rychlost

rekrystalizace k nule.

X, =1 —exp(—Bt") (1)
NG3 (2)
B = !
4

4.3.2 Zener pinning

Rychlost ristu zrn je nizsi a kinetika i vysledna mikrostruktura je silné ovlivnéna pfitomnosti
castic druhé faze. Zenerova teorie a jeji odvozeniny jsou zakladnimi stavebnimi kameny vétSiny
teorii, které se tykaji riistu zrn v materialu obsahujicim Castice. Tyto Castice maji na hranice zrn silny
kotvici efekt — oznaCovany jako Zener pinning. Kotvici sila ¢astic na hranici zrna pasobi proti hnaci
sile pro rust zrn. Z logiky véci neni mozné, aby dochazelo k ristu zrna, pokud je hnaci sila pro rust

zrn stejna nebo mensi nez kotvici sila pochazejici z disperze Castic.

12



Kotvici sila je dana vztahem:

3Ey (3)
P, = .
£ 2r
Hnaci tlak pro rist zrn je dan:
vl 1) (4)
=% (R R/

kde R je stfedni hodnota poloméru zrna a R je polomér individualniho velkého zrna.

4.3.3 Humphreysav model

Podle Humphreysova modelu stoji za dé&i probihajicimi béhem zihani migrace nizko a
vysokouhlovych hranic. Model dava do souvislosti energie hranic zrn, jejich mobilitu a misorientaci
mezi zrny a subzrny. Cilem modelu je stanovit podminky, pfi kterych dochéazi ke kontinualnimu
rastu subzm, rekrystalizaci ¢i rastu zrm.

Aby doslo k normalnim ristu, je potieba, aby hnaci sila prekrocila kotvici silu u dostatecné
velkého poctu zrn. Naopak, aby doslo k abnormalnimu ristu vedoucimu k extrémnimu zhrubnuti
zrnové mikrostruktury, je potfeba, aby tuto podminku splnila pravé jen zrna, kterd maji nejvetsi
hnaci silu, tj. ta s nejvét§im (az nekone¢nym) polomérem R.

Porovnanim hnaci a kotvici sily vznikla nerovnost (5), jejiz ipravou byla stanovena podminka
pro hodnotu parametru y pro spusténi abnormalniho ristu (6), vedoucimu k extrémnimu zhrubnuti

zrnove mikrostruktury.

35,y _v (5)
d "R
o 3FR <1 (6)
d
ultrajemna zrna hrubé zrno
[a'd
N
| ,R=o
lod 4
o YcB
“ hranice velkého
zrna

Obr. 7 Schéma pro odvozeni parametru i pri abnormalnim riistu vedoucim.
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5 VYSLEDKY A DISKUSE

51 SEKUNDARNI REKRYSTALIZACE KONSOLIDOVANEHO MATERIALU

Jev abnormalniho rustu (sekundarni rekrystalizace) byl poprvé pozorovan v ramci vyvoje ODS
slitiny na bazi Fe-Al-O po zihani slitiny Fe-11Al-10 zpevnéné Al20O3 viz Obr. 8. Znac¢na ¢ast dalsiho
vyzkumu byla zaméfena na parametry ovlivilujici sekundarni rekrystalizaci jako klicovy
mechanismus k zajisténi hrubozrnné mikrostruktury. Nasledné experimenty ukézaly, ze Al2O3 neni
vhodny oxid pro zpevnéni slitiny, a proto bylo pfistoupeno k nahradé Al,Os oxidy na bazi Y. DalSim
vyzkumem byl material postupné optimalizovan az do soucasného stavu, kdy je jiz téméf pripraven

ke komercnimu vyuziti jako slitina Fe-10A1-4Cr-4Y203 (FeAlOY).

g @ '
oblast abnormainiho
rastu zrn

Obr. 8 Odezva materialu FeAlO na vysokoteplotni Zihani. a) Vychozi jemnozrnnd mikrostruktura materialu FeAlO,
b) detail hranice mezi hrubozrnnou a jemnozrnnou oblasti po Zihani 1 h/1000 °C.

Cilem nasledujicich experiment bylo analyzovat dal§i parametry které maji vliv na prubéh
sekundarni rekrystalizace. Pro tyto experimenty byla na zakladé predeslych experimenti zvolena
jako zakladni 340 h (=14D) varianta mechanického legovani a zihaci teplota 1100 °C viz Obr. 9.
Velikostni distribuce castic byla dostatecné §iroka, aby jemnéjsi Castice efektivné vyplinovaly
prostor mezi velkymi ¢asticemi. Material byl dostatecné homogenizovan a dle pfedpokladu nebyly

v nekonsolidovaném prasku pozorovany oxidické Castice.

Obr. 9 Prasek 14D 0,75Y. a) distribuce cdastic prasku, b) detail znacné homogenizované castice; c) detail mikrostruktury.
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5.1.1 Vliv obsahu yttria

Dle predesla prace Svobody a kol. ma podil pfidaného kovového yttria vliv na mechanické
vlastnosti slitiny Fe-10A1-4Cr-4Y,0s3, proto byly zkoumany tfi varianty podilu ptidaného kovového
yttria. V pfipadé materialu s 1 hm.% yttria (14D 1Y) odstartovala rekrystalizace na povrchu vzorku,
pfiCemz ve stiedu vzorku byla zachovana puivodni jemnozrnna mikrostruktura (Cerné neindexované
oblasti). Pivodni zrna v konsolidovaném jemnozrnném stavu se pohybovala okolo 200 nm, velikost

zrna se tedy sekundarni rekrystalizaci zvétsila vice nez 1500x.

14D 1Y 1100 °C

120 min

IPF Coloring || 20

ny 1 rd

Obr. 10 Odezva materialu 14D 1Y na Zihani pri 1100°C.

U materialus 0,5hm.% Y (14D 0,5Y) a 0,75 hm.% Y (14D 0,75Y) doslo k uplné rekrystalizaci mezi
60—70 min zihani. Po 60 min zihani jesté nebyla pozorovana zadna hrubozrnna oblast. Po 70 min
zihéani jiz bylo rekrystalizovano 95 % objemu vzorku, pficemz nerekrystalizované oblasti byly
rozptyleny v celém objemu vzorku. K aplné rekrystalizaci tedy doslo po urcité inkubacni dobé témér
skokové vintervalu 10 minut. Vzhledem k nenadalému prabéhu rekrystalizace nebylo mozné
detailn€ zachytit postupny narust podilu hrubych zrn, viz Obr. 11.

Je patrné, ze po snizeni podilu kovového yttria vymizel efekt iniciace ristu na povrchu vzorku.
To pravdépodobneé souvisi s obsahem kovového yttria pifidaného do slitiny. Jeho pfebytek v matrici
difunduje k povrchu, kde reaguje s oxidickou povrchovou Al,Os vrstvou na zrna YAG. Snizeni
obsahu yttria u povrchu pak muze vést ke zrychleni rekrystalizace u povrchu vzorku. SniZeni

pridaného kovového yttria také vede ke zrychleni nastupu sekundarni rekrystalizace. Vyznamny
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rozdil byl pozorovan mezi vychozi variantou 14D 1Y a 14D 0,75Y. Rozdil mezi variantou 14D 0,5Y
a 14D 0,75Yjiz neni vyrazny. Vzhledem k tomu, Ze u téchto variant byly pozorovany smésné oxidy
Al-Y, je mnozstvi kovového yttria v matrici v pfipadé téchto variant spiSe nedostateCné nez
prebytecné. Namefena data slitiny pro 14D 0,5Y a 14D 0,75Y byla fitovana JMAK modelem, viz
Obr. 12. Model byl modifikovan zavedenim nukleacni doby 0. Fyzikalni opodstatnéni nukleacni
doby je mozné vysvétlit modelem dle Humphreyse, viz dale. Pfedpokladan byl trojrozmérny rast
zrna s okamzitou nukleaci po uplynuti inkubacni doby, jemuz odpovidda JMAK exponent n = 3.

Takto modifikovany model dobfe fituje naméfena data.

14D 0,75Y 1100 °C

| e g
7Gra|n: Boundane)so N l’ ’ (f‘ " ‘ ]
Obr. 11 Odezva materidlu 14D 0,75Y na zihani pri 1100°C.
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Obr. 12 Prolozeni namérenych bodit JMAK modelem s odectenim nukleacni doby to.
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5.1.2 Vliv intenzity valcovani

Na variant¢ materialu 14D 0,75Y byl zkouSen vliv intenzity valcovani na vyslednou
mikrostrukturu. Material byl valcovan na stejnou vyslednou tloustku s rozdilnym poctem prachodta
valci. Z Obr. 13 je patrné, Ze vysledna velikost zrna je vyrazné zavisla na poctu prachodu valci.
Velikost zrna klesla s rostoucim poctem prachodii linearné. Nejhrubsi mikrostruktury bylo dosazeno
nejintenzivngj§im trikrokovy valcovanim. V pfipadé 5 a 6 priachodu je viditelny rozdil mezi

velikosti zrna na povrchu vzorku a uvnitt vzorku, coz ziejmeé souvisi s nestejnomérnym pietvoienim.

Obr. 13 EBSD mapy materialu 14D 0,75Y po valcovdni riiznym poctem priichodii valcem.

5.1.3 Extrémni valcovani

Na zakladé predeslych vysledkli byla zkouSena extrémni varianta valcovani pro zajisténi co
nejvetsi velikosti hrubych zrn. Tato varianta byla oznacena jako ER 14D 0,5Y, respektive ER 14D
0,75Y. V piipadé materialu ER 14D 0,75Y se prvni rekrystalizovana zrna objevila po 180 min, viz
Obr. 14. Béhem nasledujicich deseti minut se mikrostruktura vyznamné nezménila. Mezi 190 a 200
min vSak doslo ke skokové rekrystalizaci v celém objemu vzorku. Podobny pribéh mélo také zihani
vzorku ER 14D 0,5Y k rekrystalizaci doslo o 20 min dfive oproti variant¢ ER 14D 0,75Y. Zra
dosahovala velikosti nékolika milimetra (presahovala zorné pole vzorku) byla vyrazné protazena ve

sméru valcovani s pomérem stran az 1:20.
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Obr. 14 EBSD mapy materidlu ER 14D 0,75Y ukazujici priibéh sekunddrni rekrystalizace slitiny.

Pro vysvétleni inkubacni doby bylo vyuzito modelu dle Humphreyse, ktery vychazi ze Zenerovy a
Hillertovy teorie. Tento model je zaloZen na rozdilu hnaci sily a kotvici sily pochazejici od pole
Castic. Pristup je zalozen na predpokladu, ze stabilita zrnové mikrostruktury zavisi na velikosti,
orientaci a mobilité hranice urcitého zrna ve vztahu ke zbytku seskupeni zrn. Jediny uvazovany
mechanismus rustu je migrace hranic zrn (jez je obecné povazovan za dominantni mechanismus pro
nizkouhlové i vysokouhlové hranice). Parametr \ pfimo imérné zavisi na podilu dispersoidu, stfedni

velikosti zrna a nepfimo zavisi na velikosti dispersoidu. Vyvoj velikosti jemnych zrn je na Obr. 15.

300
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) 0 T .
E 260 ........ e |
S0y DRy PR
D 240 ‘ .................................
................................ -
200 e
° e 14D 0,75Y
200
0 50 100 — )

t[min]

Obr. 15 Zavislost stredni velikosti jemnych zrn na dobé Zihani.
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Vzhledem k velikosti oxida, vysoké dislokacni hustoté a tomu ze je material magneticky, bylo

velice obtizné poridit na SEM takové snimky, aby z nich bylo mozné urcit velikost oxidu. Bylo vSak

zjisténo, ze pro tyto ucely 1ze pouzit snimky, které byly potizeny z folii, av§ak pomoci SEM. Obr.

16 je srovnani distribuce pofizené ze SEM snimku a ze snimku folie.

14
12
10

f[%]

o N A OO ©

2,5 3
In(d) [nm]

3,5 4

Obr. 16 Srovnani distribuce velikosti oxidii vytvorené na zakladé SEM snimkil metalografického vybrusu a SEM snimkii folie
pro materidl 14D 0,75Y.

Tato data byla pfepoCtena na parametr y, ktery pomaha stanovit podminky, za kterych dojde

k abnormalnimu rastu. Zavislost parametru \y na dobé€ Zihani je vynesena na Obr.

17. Hodnota

parametru klesa dle ptedpokladu k hodnoté 1. V ptipad¢ slitiny s 0,75 hm.% yttria inkuba¢ni doba

rekrystalizace (dosazeni hodnoty y = 1) odpovida modelu. V ptipadé slitiny s 0,5 hm.% yttria bylo

dosazeno hodnoty y = 1 drive, nez odpovida inkubacni dobé rekrystalizace, to se da ov§em piisoudit

experimentalnimu rozptylu. Béhem inkubacni doby dochazelo k mirnému nartstu ptivodniho zrna.

Tempo hrubnuti oxidické disperze bylo ale vyssi. Inkubacni doba tedy velmi dobfe odpovida dobg,

béhem které dojde k takovému zhrubnuti oxidt, které umozni iniciaci abnormalniho rustu.

1,8

- -
-
-

-

0 50

e U 0,5Y
O Y 0,5Y folie
® ) 0,75Y

S~ O Y 0,75Y folie

-

100 150 200

Obr. 17 Zavislost parametru y na dobé zZihani.
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52  MECHANICKE ZKOUSKY
5.2.1 Zkouska tvrdosti

Srovnani tvrdosti zakladni varianty 14D 0,5Y, resp. 14D 0,75Y a extrémné valcované varianty
ER14D 0,5Y, resp. ER14D 0,75Y jsou vyneseny na Obr. 18. Extrémné valcované varianty maji
v nezihaném stavu asi o 50 HVS nizs§i tvrdost, po rekrystalizaci je asi o 20 HVS niz§i. Jednotlivé
varianty maji velmi podobny pribéh tvrdosti, rozdil je pouze v okamziku, kdy dojde k prudkému
poklesu tvrdosti. Kinetika zmény tvrdosti materialu odpovida pribéhu rekrystalizace v pfislusnych
variantach materialu. V pocatecnich stadiich zihani dochéazi k poklesu tvrdosti vlivem mirného
narustu velikosti zrna, hrubnuti disperze a snizeni disloka¢ni hustoty vlivem zotaveni. Po prob&hnuti
sekundarni rekrystalizace dochazi k prudkému poklesu tvrdosti, nebot dochazi k vymizeni
obrovského podilu hranic zrn. Nasledné dochézi k dosazeni saturované hodnoty tvrdosti, nebot
mikrostruktura se jiz dale nevyviji. Rozdil v tvrdosti mezi extrémné valcovanou a zakladni variantou
je nepatrny, nebot’ zrna jsou tak velka, ze ve vétSiné piipadud je tvrdost méfena uvnitf zrna a neni

ovlivnéna hranicemi zrna.

Kinetika zmény tvrdosti

700
.  ER 14D 0,75Y
500 "% x 14D 0,5Y
550 % f.,. x 14D 0,75Y
LD [ ]
= 500 « 8
450 3§ Ko
400 ° 4 x x
350
300
0 200 400 600 800 1000 1200

t [min]

Obr. 18 Kinetika zmény tvrdosti
5.2.2 Zkousky tahem
Byly naméfeny pomalé zkousky tahem (rychlost 10°%/s), které se svou povahou piiblizuji rychlym
creepovym zkouskam. Zkouseny byly vzorky 14D 0,5Y, resp. 14D 0,75Y (konsolidované za
puvodnich podminek valcovani). Vysledky zkousky jsou vyneseny v grafu na Obr. 19. Primérna

hodnota pevnosti Rm slitiny s 0,75 hm.% Y je o 5-10 MPa vyssi nez v pfipad¢ slitiny s 0,5 hm.%
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Y, v ptipadé méfeni pii 1300 °C tvoti rozdil mezi obéma slitinami piiblizné ctvrtinu celkové hodnoty

Rm. Méfenti slitiny s 0,75 hm.% Y méla mensi rozptyl hodnot.

120
m 14D 0,5Y
100 =
® 14D 0,75Y
— 80 ® ®
a . |
= 60
= n °
40 °
[
20
0

1050 1100 1150 1200 1250 1300 1350
T[°C]

Obr. 19 Zavislost meze pevnosti na teploté zkousky tahem.

Na Obr. 20 jsou EBSD snimky poruseného télesa po zkousce tahem. Za velmi vysokych
teplot (nad 1000 °C) se mechanismus poruSeni méni. Lom je smeési intergranularniho a
transgranularniho lomu. PoruSeni je pravdépodobné iniciovano dekohezi hranic zrn v misté
nejvyssiho zatizeni. Zménou mechanismu poruseni lze vysvétlit také pokles meze pevnosti
Rn. Dislokace jsou ukotveny na Casticich disperze a napéti neni dostate¢né k tomu, aby doslo
k jejich odtrzeni. Zrna nemayji prakticky zadnou plasticitu a nejslabsim clankem se tak stavaji
hranice zrn. Kohezni pevnost klesa s rostouci teplotou, a tim i nartsta podil intergranularniho

lomu.

1200 °C |

Obr. 20 EBSD snimky poruseni télesa po zkousce tahem pro 1100 °C a 1200°C.

21



ZAVERY

Slitina FeAIOY ma potencial pro pouziti za teplot 1000-1300 °C. Nejlepsich mechanickych

vlastnosti je dosazeno sekundarni rekrystalizaci ptivodni ultrajemnozrnné mikrostruktury na zrna o

velikosti v fadu milimetru.

Jev abnormalniho rastu byl v ramci vyzkumu slitiny na bazi Fe-Al-O poprvé pozorovan na slitiné

FeAlO. Vétsina experimentu byla provedena na slitiné FeAlOY, ktera byla vyvinuta do soucasné

podoby RNDr. Jifim Svobodou, CSc., DSc. na Ustavu fyziky materiald AV CR. V této praci byly

zkoumany nekteré dal§i parametry ovliviiujici pribéh sekundarni rekrystalizace. Na zakladé

provedenych experimentt 1ze u€init tyto zavéry:

22

Vliv na prabéh sekundarni rekrystalizace ma i obsah kovového yttria, které se kromé Y203
pridava do slitiny. Jako optimalni byl stanoven obsah 0,75 hm.% kovového yttria a tato
varianta se dale povazuje za zakladni variantu slitiny.

Vliv na sekundarni rekrystalizaci, respektive na velikost vysledného zrna ma i intenzita
pretvoreni pii vysokoteplotni konsolidaci valcovanim. S rostouci intenzitou valcovani roste
vysledna velikost a pomér rozmeért zrna

Predesly zavér byl potvrzen experimenty s extrémnim valcovanim. Po extrémnim valcovani
bylo dosazeno v podélném sméru zrn o velikosti, ktera znacné piesahovala rozmeér
sledovaného vzorku. Lze tedy predpokladat zrna o velikosti v fadu desitek milimetrt.
Kinetika sekundarni rekrystalizace vSak byla oproti zdkladni varianté valcovani opozdéna.
Kinetiku sekundarni rekrystalizace neni mozné popsat klasickym JMAK vztahem, nebot’
k rekrystalizaci dochazi t¢émét skokove po urcité inkubacni dob€. Po odecteni této inkubacni
doby je jiz mozné naméfend data fitovat IMAK zavislosti s exponentem n = 3, ktery
odpovida trojrozmémému rastu s okamzitou nukleaci. Inkubacni dobu lze vysvétlit vyse
zminénym modelem dle Humphreyse, ktery je zalozeny na rozdilu mezi hnaci silou
migrujicich hranic zrn a kotvici silou pochazejici z pasobeni castic disperze. Béhem
inkubacni doby totiz dochdzi k hrubnuti disperze az do okamziku, kdy je piekonana
Zenerova kotvici sila a muze dojit k abnormalnimu rastu zrn.

Po probéhnuti sekundarni rekrystalizace lze predpokladat, ze rychlost hrubnuti oxida o
nékolik radi klesne, nebot’ je omezena difuze po hranicich zrn.

Pevnostni vlastnosti v oblasti velmi vysokych teplot prevySuji vlastnosti nejlepSich
komercnich slitin, u kterych jsou dostupna data.

Zména tvrdosti odpovida prabehu zotaveni, hrubnuti disperze a nejvyraznéji se projevuje pii

sekundarni rekrystalizaci.
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Abstrakt

Prace se zaméfuje na charakterizaci oxidy zpevnénych nanokompozitd na bazi Fe-Al ve vztahu
k procesu vyroby s cilem jeji optimalizace. Teoreticka reSerse se proto zabyva shrnutim zékladnich
informaci o ODS slitinach a jejich specifiky. Druha ¢ast teoretické reSerSe se tyka odpeviovacich
procest, ke kterym dochazi v materialu béhem tepelného, resp. termomechanického zpracovani.
Experimentalni ¢ast je zamétrena na hodnoceni zmén mikrostruktury a mechanickych vlastnosti ODS
slitin, ke kterym dochazi vlivem zmén parametri sekundarni rekrystalizace, které jsou spjaty

S procesem vyroby.

Abstract

The aim of this work is characterization of Fe-Al based oxide-reinforced nanocomposites in
relation to the processing parameters with aim to optimize the production. The theoretical part of
the work deals with the summary of basic information about ODS alloys and their specifics. The
second part of the theoretical research concerns processes that occur in the material during heat or
thermomechanical processing. Experimental part of the work is focused on characterization of the
changes in microstructure and mechanical properties of ODS alloys, which occur due to changes in

secondary recrystallization parameters corresponding to the processing parameters.
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