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ABSTRAKT

Hlavnim cilem této prace je piiprava tii tfid oceli lisicich se obsahem chromu: 9Cr, 14Cr
a 17Cr a jejich varianty zpevnéné oxidickou disperzi. Oceli byly pfipraveny z atomarnich
a piedlegovanych praskia metodou mechanického legovani a zhutnény technikou spark plasma
sintering. Jako zpevnujici prvky bylo pouzito yttrium, které je v ptipadé ODS oceli
nejobvyklejsi a hlinik. Tvorba oxidické disperze byla provedena dvéma zpiisoby: piimym
ptidanim oxidi Y203 a Al2O3 a vnitini oxidaci yttria a hliniku. Provedenym experimentem bylo
zjisténo, ze lze vytvoiit ODS oceli obéma zpusoby tvorby oxidické disperze. U oceli
zpevnénych hlinikem vSak lze dosahnout dostatecné jemné disperze oxidli pouze pii pouziti
vnitini oxidace.

ABSTRACT

The main objective of present diploma thesis is to prepare three different classes of steels,
differing by their content of chromium: 9Cr, 14Cr, 17Cr steels and their oxide dispersion
strengthened variants. Steels were prepared from atomic and pre-alloyed powders by the
mechanical alloying and compacted by the spark plasma sintering method. Used strengthening
elements were yttrium, which is most commonly used, and aluminium. Preparation of oxide
dispersion was done in two ways: direct adding of yttria and alumina and inner oxidation of
aluminium and yttrium. In the experimental part has been found, that it is possible to make
oxide dispersion by both ways, but aluminium strengthened steel has to be prepared by inner
oxidation to ensure fine oxide dispersion.

KLICOVA SLOVA
ODS oceli, mechanické legovani, SPS, 9Cr, 14Cr, 17Cr.
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1. UVOD

S rozvojem dnesni civilizace jsou kladeny stale vétsi naroky na vyrobu a distribuci
energie. Jako jeden z hlavnich zdroju je stale uvazovano vyuziti jaderné energetiky a z toho
vyplyva i konstrukce a vyvoj novych reaktorti IV. generace. Do budoucna se uvazuje i o vyuziti
faznich reaktord. Aby bylo mozné tyto pokrocilé reaktory uvést do provozu, je zapotiebi
zabezpecit bezpecnost jejich provozu, a proto je tieba vyvijet nové materialy, které by dokéazaly
plnit zvySené pozadavky spojené s timto vyvojem. Nejvétsim problémem Spojenym s novou
generaci jadernych zdroju energie, je tok rychlych neutront, ktery zpiisobuje vyrazné radiacni
poskozeni pouzitych konstrukénich materiali.

Jako jedny z kandidatnich materialu jsou uvazovany ODS oceli (oxide dispersion
strenthened), které diky své mikrostruktuie, ktera obsahuje velmi jemné dispergované oxidy a
diky tomu dokaze pomérné dobfe odolavat radiaénimu poskozeni. Navic tyto oxidy blokuji
pohyb dislokaci a poskytuji tak zpevnéni az do teplot, které jsou uvazovany jako pracovni pro
nové generace reaktoru.

Prvni pokusy o tvorbu ODS oceli byly v 70. letech 20. stoleti, kdy se jimi zabyvala
spole¢nost INCO. V dnesni dob¢ 1ze rozdé€lit ODS oceli na dva zakladni nejpouzivangjsi druhy
a to oceli s feriticko-martenzitickou matrici a oceli s matrici feritickou. Ob¢ tyto oceli vychazi
svym slozenim z oceli HT 91 a vznikaly upravou chemického slozeni, pro ziskani odlisné
struktury a snizeni obsaht prvki, které mohou zpiisobovat radia¢ni zkiehnuti.

Nejvétsim problémem téchto oceli je vSak jejich vyroba, kdy je tézké ziskat v matrici
dostatecné jemnou disperzi zpeviujici oxidické faze. Klasické pochody praskové metalurgie
jsou vtomto ptipadé nedostacujici a je nutné vyuzit jinych metod, které dovoluji ziskat
pozadovanu oxidickou disperzi. Nejcasteji uzivanou metodou je mechanické legovani, kdy
dochdzi ke smiSeni a naslednému mleti atomarnich ¢i predlegovanych praskti ve vysoce
energetickych kulovych mlynech a dochazi k vytvofeni ¢astic tvofenych homogennim tuhym
roztokem, ve kterém nasledné mize Vv pribéhu vysokoteplotniho zhutiiovani precipitovat
oxidicka disperze. Samotné mechanické legovani je proces, ktery byl vyvinut spolecnosti INCO
taktéZ v 70. letech 20 stoleti.

Cilem této prace bylo ovéfit alternativni moznost tvorby oxidické disperze in-Situ oxidaci
prvkl tvoficich teplotné stabilni oxidy. V ptipadé tvorby disperze oxidl, jejichz tvrdost
prevysSuje tvrdost matrice, dosavadni postup piipravy ODS oceli selhdva.



2. CILE PRACE

Cilem této diplomové prace bylo ovéfit moznost ptipravy 9Cr, 14Cr a 17Cr oceli metodou
mechanického legovani a nésledného zhutnéni takto ziskaného prasku. Byly piipraveny tii
druhy oceli:

- oceli bez zpevnéni oxidickou disperzi,
- oceli zpevnéné piimym piidanim oxida Y203 nebo Al>O3,
- oceli zpevnéné vnitini oxidaci pfidanim Y nebo Al a kysliku.



3. ODS OCELI

Se vzrastajicimi pozadavky na dodavku elektrické energie roste i nutnost vyvoje novych
energetickych zdroji. Dle britské spole¢nosti BP [1] vzroste do roku 2035 v dusledku nartstu
populace a silnému rozvoji dnes ne pfili§ rozvinutych ekonomik, spotieba elektrické energie az
o tfetinu. Ackoliv je kladen stale vétsi diiraz na vyuzivani obnovitelnych zdroji energie, 1ze
ocekavat, ze pomérn¢ velky podil bude stale nalezet jaderné energetice.

S tim je spojen i vyvoj pokro¢ilych metod v ziskavani jaderné energie, at’ uz se jedna
0 stépné reaktory IV. generace, pfipadné termojadernou fizi. Ocekava se, ze reaktory IV.
generace by mohly byt uvedeny do provozu mezi roky 2020-2030. Tyto reaktory se vyznacuji
mnohem vys$i ucinnosti, kdy se ze stejného mnozstvi paliva ziska az 300x vice energie nez
u nyni béznych reaktora II. generace [2]. Moznosti pouziti sou¢asného radioaktivniho odpadu
jako paliva, zaroven odpad ztéchto reaktord zlstava radioaktivni v fadu staleti, oproti
tisiciletim u II. generace [3]. V neposledni fadé se tyto reaktory konstruuji tak, aby bylo
docileno pokud mozno co nejvétsi bezpecnosti, a pocita se s odstranéni problematickych prvki
predchozich generaci a pfidanim novych bezpe&nostnich pojistek. Casovy vyvoj jednotlivych
generaci je zobrazen na Obr. 3.1.
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Obr. 3.1 Casova osa vyvoje jednotlivych generaci reaktort [4].

Takovéto vlastnosti a parametry jsou samoziejmé vykoupeny jinymi nedostatky a naroky
na pouzity material, mezi jejich nejvetsi patii pouzité chladici médium, kdy se vyuZziva napf.
roztavenych soli, tekutého olova, sodiku ptipadné hélia. Pouzity materidl musi prokazovat
dostatecnou odolnost vici korozi vlivem téchto latek. Mechanické vlastnosti latek musi byt
zachovany po celou dobu provozu reaktoru, nesmi dochéazet ke starnuti apod. DalSim
problémem je zpravidla velka intenzita probihajici reakce, material tak musi byt odolny i1 proti
radiacnimu poskozeni a swellingu (rGst objemu materidlu vlivem radia¢niho poskozeni).
Logicky je problémem i zvySend teplota a jeji dlouhodoby tcinek. V sou€asnosti pouzivané
materialy jiz na provozni podminky pokro¢ilych reaktort nestaéi [5].



Je vytipovano nékolik skupin materialu, které by v budoucnu mohly byt pouzity. Prvni
skupinou jsou feriticko-martenzitické oceli. Tyto oceli byly vyvinuty ptivodné pro konven¢ni
jaderné reaktory, postupnym vyvojem se ale ukdzaly i jako alternativa pro reaktory
IV. generace. Jejich nevyhodou je vSak nizkd dlouhodobd creepova pevnost a radiacni
zkiehnuti pfi teplotach okolo 400°C. Dalsi moznosti je vyuziti austenitickych oceli, které sice
maji dobré korozni a creepové vlastnosti, ale jejich hlavnim problémem je swelling. Vzhledem
k jejich vysokoteplotnim vlastnostem byly zkoumany i slitiny niklu, které ale nereaguji pfiznivé
na zafeni, kdy dochdzi ke swellingu, zkifehnuti, ptipadné fazové nestabilité. Proto se uvazuji
pouze pro pouziti v mistech, kde by nebyly vystaveny zafeni. Uvazovany jsou i zaropevné
slitiny na bazi Nb, Mo, Ta atd. jejich hlavnimi problémy jsou ale nizkd korozni odolnost,
radiacni zkiehnuti za nizsich teplot a problematické vyroba. Jako jeden z hlavnich kandidati se
tak ukazuji zejména oceli zpevnéné oxidickou disperzi (ODS oceli), které kombinaci svych
vlastnosti pomérn¢ dobfe spliluji ndroky na materialy pro reaktory IV. generace. Kromé jiz
vyvinutych materialti se provadi vyzkum novych, za pomoci urychlenych zkousek, extrapolace
na provozni podminky a ¢asy a vyuziva se i pocitacovych simulaci [6].

3.1 Vyvoj ODS oceli

V soucasnosti je mozné nejcastéji pouzivané ODS oceli rozdélit do dvou skupin. Prvni
skupinou je ocel s feriticko-martenzitickou matrici (F-M), ktera je dnes zastoupena zejména
ocelemi 0 nominalnim slozeni 9Cr-2Mo(1W)-0,5Ti-0,25Y203. Tyto oceli pivodné vychazi
z feritické oceli HT91 (12Cr-Mo), ktera byla pouzivana jako konstrukéni ocel pro klasické
Stépné reaktory. Ztéto oceli vychazela martenzitickd ocel MANET o nominalnim
slozeni 10,5Cr-0,5M0-0,85Ni. Tato ocel méla upravené chemické slozeni pro ziskani
martenzitické matrice a lepsi vysokoteplotni stability spojené s creepovou pevnosti. DalSim
vyvojem doslo ke sniZzeni obsahu chromu a tpravé chemického slozeni. Reprezentantem tohoto
vyvoje je napt. ocel OPTIFER 9,5Cr-1W, u které bylo snizeno trasmutaéni poskozeni vlivem
rychlych neutronti pii zachovani feriticko-martenzitické matrice. Na zakladé evropskych
pozadavkll byla na jejim zaklad¢ vyvinuta nizkoaktivaéni ocel Eurofer’97 s nominalnim
slozenim 9Cr-1W, kde byly pro rychlé $t€peni nevhodné prvky jako Mo, Nb, Al nahrazeny
nizkoaktiva¢nimi prvky W/V piipadné Ta. Obdobou je jeji ODS varianta ODS Eurofer 9Cr-
1W-Y>0:s.

Druhou skupinou jsou oceli s feritickou matrici (F). Nejéastéji zastoupena oceli MA957
14Cr-1W-0,25Y203. Tato skupina oceli vychazi ptimo z oceli HT91. Rozdily oproti vychozi
HT91 lezi vupravé chemického slozeni (zvySeni obsahu Cr a nahrazeni molybdenu
wolframem) a jinym zptisobem vyroby, kdy se vyuziva postupu mechanického legovani.

3.2 SloZeni a mikrostruktura ODS oceli

Jak bylo uvedeno vyse, je mozné rozlisit dvé vyznamné skupiny ODS oceli, kter¢ se lisi
svym chemickym sloZenim a vyslednou mikrostrukturou. Chemické sloZeni z kvalitativniho
hlediska je ale v podstaté totozné.

3.2.1 Chemické slozeni

Obecné fe¢eno chrom dodava oceli pevnost a odolnost vici oxidaci, navic se jedna
o feritotvorny prvek. Titan a molybden jsou pfidavany kvtli zvySeni pevnosti, houzevnatosti,
nebot’ tvoii precipitaty TiC a TiN, které zpevnuji tuhy roztok a zabraiuji tvorb& karbid
a nitrida chromu. Zaroven zvySuji odolnosti vuci oxidaci. Wolfram zlepSuje vlastnosti oceli za
vyssich teplot a taktéz zpevnuje tuhy roztok [7].



Jak vyplyvé z ndzvu, ocel je zpevnéna homogenni disperzi ¢astic oxida. Této disperze se
docili pfidanim oxida do vsazky pted provedenim mechanického legovani. Pfidavanymi oxidy
jsou nejcastéji Y203 a TiO2. Dispergované Castice poté zlepsuji pevnost za vysokych teplot,
nebot’ blokuji pohyb dislokaci. Zaroven zabraiuji swellingu, protoze piisobi jako zachytna
mista pro bodové defekty vznikajici pti plisobeni zafeni. Obecné maji oceli zpevnéné oxidy
yttria lep$i vlastnosti neZ ty zpevnéné titanem [8]. Na Obr. 3.2 je zobrazena mikrostruktura
oceli oslozeni 14Cr-2W-0,3Ti-0,3Y203. Tato ocel byla zhutnéna metodou izostatického
lisovani za tepla (HIP) za podminek 1100 °C, tlaku 200 MPa a ¢asu 4 hodiny. Vysledna
mikrostruktura je tvofena feritickou matrici s jemnymi, rovnomérnymi zrny, malym mnoZzstvim
izolovanych pori a nanometrickymi oxidy yttria [9].

e
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Obr. 3.2 Mikrostruktura oceli 14Cr-2W [9].
3.2.2 Mikrostruktura

V mikrostruktute feritickych ODS oceli je moZné sledovat dva typy zrn. Mala zrna stfedni
velikosti ptiblizn¢ 500 nm, a velkd zrna o rozméru v fadu mikrometrti, které obsahuji ¢astice
oxidu a karbidickych necistot. Jak je mozné vidét na Obr. 3.3 niZe, na hranicich malych zrn je
soustiedéno velké mnozstvi dislokaci. V mikrostruktuie se také nachazi precitpitaty, kdy jde
zejména o Castice oxidl s velikosti pfiblizné 100 nm, karbidy chromu o primérné velikosti
piiblizné 50 nm a s vysokou hustotou vyskytujici se klastry Y-Ti-O o primérné velikosti 2-5
mm.

Obr. 3.3 a) Dva druhy zrn v ODS oceli b) precipitaty v ODS oceli [9].
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Vzhledem ke zpisobu vyroby je u ODS oceli obvykla anizotropie struktury a z toho
vyplyvajici anizotropie vlastnosti, ktera je zobrazena na Obr. 3.4. Pomér velikosti Castic
V pficném a podélném sméru mize byt 1:5 az 1:10 [10]. Tato anizotropie zpusobuje lepsi
creepovou pevnost ve sméru protlacovani, nicméné pii vyuziti takového materialu napt. jako
oplasténi by byla tato anizotropie nevyhovujici. Je proto klicové ziskat rovnomérnou strukturu.
V piipad¢ feriticko-martenzitickych oceli lze vyuzit transformace z feriticko-martenzitické
struktury na austenitickou, poté pii zakaleni je ziskdna jemnozrnna rovnomérnd feriticko-
martenziticka struktura. Jemné zrno je podpofeno zpomalenim ristu zrn vlivem dispergovanych
oxidu. U feritickych oceli se vyuziva rekrystaliza¢ni Zihani. Struktury oceli podrobenych
postupiim popsanym vise jsou na Obr. 3.5 [11].

Obr. 3.5 Potlaceni anizotropie ODS oceli: a) Mikrostruktura po valcovani 9Cr ODS oceli b) Jemnozrnna
martenzitickd mikrostruktura 9Cr ODS oceli ¢) Rekrystalizovana struktura 12Cr ODS oceli [11].

3.2.3 Rizeni oxidické disperze

Na vyslednou pevnost ODS oceli za vysSich teplot a snizeni jejich radiacniho poskozeni
maji vyrazny vliv oxidy dispergované v matrici. Dosazeni mensich oxidickych castic a lepsi
homogenity vede ke zlepseni vlastnosti ODS oceli. Byl zkouman vliv Ti, Nb, V a Zr na velikost
¢astic oxida v 12Cr-ODS oceli. Na Obr. 3.6 je mozné vypozorovat vliv jednotlivych prvki na
velikost vzniklych ¢astic oxida. Bez ptidavku jakéhokoliv prvku byla vétSina oxidickych ¢astic
o velikosti pfesahujici 10 nm, pficemz ptivodni ¢astice Y203 mély primérnou velikost 20 nm,
nedoslo tak k pfili§ velkému zjemnéni. Nejvétsi podil jemnych ¢astic byl ziskan pfi ptidani Ti.



Zr také ptispé€l ke zlepSeni, ale ne tak vyrazné. V a Nb v podstaté neovlivnily kone¢nou velikost
Castic [11].
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Obr. 3.6 Vliv Ti, Nb, V a Zr na distribuce velikosti oxidickych ¢astic v 12Cr ODS ocelich [11].

Vliv titanu a kysliku na vyslednou disperzi oxidickych ¢astic zkoumal Sakasegawa [12].
Ve své praci pouzil ocel MA957 o nominalni slozeni 14Cr-0,3Mo0-1Ti-0,25Y>03. Na Obr 3.7
je fotografie z TEM, pticemz vzorky byly ziskany metodou extrakéni repliky [12].

Aggregate
L oxides

100nm

Obr. 3.7 TEM fotografie precipitati ve 14Cr oceli [12].



Za pomoci EDS analyzy repliky byly zjistény ¢tyfi druhy precipitatd, které je také mozné vidét
na Obr. 3.7.

1) Nestechiometrické velmi malé ¢astice oxidi o velikosti mensi nez 10 nm, které obsahuji
yttrium a titan, pticemz pomér Y/Ti < 1.

2) Stechiometrické Y2 Ti2O7 Castice o velikosti pfiblizn¢ 15 nm, kdy pomér Y/Ti~ 1.

3) TiOz Castice s velmi malym obsahem yttria.

4) Agregované Castice oxidu o velikostech piiblizné, které jsou na bazi Y-Ti-O oxidu,
ptipadné Al-O oxidi.

Srovnanim vysledkii z pozorovani TEM a chemické analyzy byla ziskdna zavislost
velikosti oxidickych ¢astic na jejich chemickém uvedena na Obr. 3.8. Zde plna znacka znaci
vysledek z bodové analyzy a plna znacka s chybovou ¢arou znaci vysledky z plosné analyzy.
Z této zavislosti je jasné€ patrné, ze pro ¢astice mensi nez 35 nm plati, Ze s klesajicim pomérem
Y/Ti klesa také jejich velikost. Pro vétSinu velmi malych ¢astic plati, Zze pomér Y/Ti = 0,5.
Spravnou volbou vétsiho obsahu titanu vici obsahu yttria 1ze pomérné efektivné kontrolovat
velikost vzniklych Castic a ziskat dostate¢né jemnou a homogenni strukturu oxidické disperze
[12].
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Obr. 3.8 Zavislost velikosti oxid ve 14Cr ODS oceli na jejich chemickém slozeni [12].

Kromé¢ titanu ma na vyslednou velikost oxidickych castic velky vliv kyslik. S naristem
prebytecného kysliku, ktery je definovén jako celkovy obsah kysliku bez kysliku obsazeného
V Y203, dochazi k hrubnuti oxidickych ¢astic a sniZzeni pevnosti oceli za vysokych teplot. Proto
je nutné, aby byla v pribéhu vyroby kontrolovana atmosféra, pokud chceme ziskat dostate¢né
jemnou mikrostrukturu. Podil pfebyte¢ného kysliku a titanu by mél byt pfiblizné 1 [13].

Kwvtli zlepSeni odolnosti vii¢i oxidaci se do ODS oceli miize ptidavat urcity podil Al
Kimura et al. [14] ve své praci zjistili, ze ptidanim 4 hm. % Al do oceli s vysokym obsahem Cr
se korozni odolnost zvysi az 3,5x. Problémem je snizeni zpevnéni za vysSich teplot, protoze se
vice tvori hrubé oxidy na bazi Al-O a Y-Al-O. Bylo zjisténo, ze pfidanim Zr, ptipadné¢ Hf
dochazi k tvorbé stabilngjsich Y-Zr(Hf)-O a nedochazi tak k tvorbé piili§ hrubych ¢astic. Na
Obr. 3.9 je uvedena distribuce velikosti ¢astic pro ODS ocel bez a s pridavkem 0,5 hm. % Hf.
S pridavkem Hf se ziskava vétsi pocet jemnéjSich ¢astic a jemné&jsi zrno [15].
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Obr. 3.9 TEM fotografie a distribuce velikosti ¢astic a) 16Cr-ODS oceli b)16Cr-0,5Hf ODS oceli [15].

3.2.4 Mechanismus zpevnéni oxidickou disperzi

Predpokladem zpevnéni je jemnd homogenni disperze semikoherentnich ¢éstic oxidu
v materialu, které zabranuji pohybu dislokaci. V praci [16] byly zkoumany interakce mezi
dislokacemi a oxidickymi ¢asticemi v 9Cr ODS oceli. Existuji tfi zdkladni druhy interakci mezi
precipitatem a dislokaci, které jsou zobrazeny na Obr. 3.10. Vzhledem k charakteru oxidickych
¢astic v materialu neni mozné jejich preseknuti. Lze tak rozlisit dvé mozné interakce:

MV

a) pritazliva — pti¢ny skluz,
b) odpudiva — tzv. Orowanova interakce — obteceni precipitati, piipadné tzv. Hirshova
interakce — mix obteceni a pti¢ného skluzu.

ljiri a kol. ve své praci zjistili, Ze za pokojové teploty vyrazné pievazuji odpudivé
interakce mezi dislokaci a oxidickou ¢astici. Vzhledem k pozorovani za pomoci TEM se pak
jako pravdépodobna jevi Hirschova interakce. Nicmén¢ za vyssich teplot jiz neni tento zpusob
dominantni a dominantnimi se stavaji pfitazlivé reakce. Bylo zjiSténo, ze po pficném skluzu
navic muze dojit k zachyceni dislokace na rozhrani, coz vyzaduje dal$i energii pro jeho
piekonani. Vysledkem je zpevnéni ODS oceli za vysSich teplot a zlepSeni jejich creepovych
vlastnosti [17]. Nicméné nad urcitou teplotou se dislokace mohou precipitatim vyhnout a pfi

vysokych teplotach se tak vyrazné snizuji mechanické vlastnosti ODS oceli [18].



precipitit
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3.3 Vlastnosti ODS oceli

V tivodu této kapitoly byl popsan ditvod, pro¢ se ODS oceli jevi jako jeden z hlavnich
kandidatt pro reaktory IV. generace. Mezi nejdiilezitéjsi pozadavky patii:

Obr. 3.10 Druhy interakei precipitat a dislokace [19].

- rozmé&rova stabilita (odolnost viic¢i teplotnimu a radiaénimu creepu, swellingu),
- dostate¢né mechanické vlastnosti za vyssich teplot (pevnost, creepova pevnost),
- dostatecna odolnost proti radiacnimu poskozeni (radiacni zpevnéni, zkiehnuti),
- dostate¢na kompatibilita s chladivem a palivem.

V nasledujicich podkapitolach tak budou rozebrany vlastnosti ODS oceli z pohledu tii

zakladnich vlivi:

- vystaveni zvySenym teplotam,
- vystaveni radiacnimu zafeni,
- vystaveni korozi vlivem chladiva.
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3.3.1 Vliv zvysené teploty na ODS oceli
3.3.1.1 Creepové viastnosti

Yu a kol. [20] zkoumali creepové vlastnosti oceli ODS Eurofer 97 a jeji neoxidové
varianty Eurofer 97. Piiklady creepovych kiivek jsou zobrazeny na Obr. 3.11 a Obr. 3.12.
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Obr. 3.11 Creepové kiivky Eurofer 97 [20]. Obr. 3.12 Creepové kiivky ODS Eurofer [20].

Jak je mozné vidét na Obr. 3.11 creepova kiivka Eurofer 97 oceli se sklada z velmi
kratkého stadia primarniho creepu, ktery je definovan snizovanim creepové rychlosti, dlouhého
stadia sekundarniho ustaleného creepu a terciadlniho stadia, ktery je definovan zvysujici se
creepovou rychlosti s ndslednym porusenim. Obdobné creepova kiivka ODS Eurofer 97 oceli
na Obr. 3.12 ma stejna tii stadia, pficemz primarni stadium je zde mnohem 1épe viditelné.
V tabulce 3.1 jsou vybrané hodnoty z creepové zkousky.

Tabulka 3.1 Vybrané creepové vlastnosti oceli typu Eurofer.
Oznaceni oceli  Teplota Napéti Doba do lomu Rychlost ust. creepu

[°C] _ [MPa] [h] [s1]
Eurofer 97 550 285 2 -
Eurofer 97 550 300 - 10°
ODS Eurofer 97 650 160 29 6 x 1077
ODS Eurofer 97 650 200 9 1,45 x 10°®

Pro srovnani uvedenych vysledki byl vyhodnocen Larsontv-Millerav parametr P:
P = T,(30 +1logt,,) x 1073 (1),
kde Tk je testovaci teplota [K] a, tm je doba do lomu [hod].

Vynesenim napéti v zavislosti na tomto parametru je mozné porovnat jednotlivé typy
materialtl z hlediska creepovych vlastnosti. Tato zavislost je zobrazena na Obr. 3.13. Vyplyva
z ni, ze ODS Eurofer oceli maji mnohem lepsi creepové vlastnosti nez klasicka Eurofer 97.
Larsondv-Millertiv parametr je u nich pfiblizné o 1,5 vétsi, coz odpovidd narlstu teploty
ptiblizné o 65 °C.
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Obr. 3.13 Larsonovy-Millerovy parametry pro vybrané Eurofer oceli [20].

3.3.1.2 Pevnost za vyssich teplot

Na Obr. 3.14 jsou vyneseny zavislosti pevnostnich charakteristik v zavislosti na testovaci
teploté u tii komeréné vyrabénych ODS oceli a oceli 9Cr-2WVTa bez oxidické disperze. Je zde
mozné vidét, ze ODS MA 957 ma podstatné vyssi pevnostni vlastnosti i za vyssich teplot [21].
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Obr. 3.14 Zavislost a) meze kluzu b) meze pevnosti v zavislosti na teploté pro komeréni ODS a non-ODS slitiny
[21].

Z tahovych zkousek byla ziskana i zavislost prodlouzeni na teploté uvedené na Obr. 3.15.
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Obr. 3.15 zavislost prodlouzeni na teploté pro komeréni a experimentalni ODS slitiny [21].
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3.3.1.3 Vliv dlouhodobého zZihani

Vzhledem k provoznim podminkam je tfeba provadét zkousky dlouhodobého zihani,
kvili pochopeni chodu, které se v materidlu déji pii jeho dlouhodobému vystaveni vysSim

teplotam.

Turker ve své praci [22] sledoval tvorbu a pribéh zmény podilu porozity v nékterych
komercné vyrabénych ODS ocelich za dlouhodobého pisobeni zvySené teploty. Porozita
zhorSuje mechanické vlastnosti a snizuje tak zivotnost. Porozita zptisobuje ztratu houzevnatosti
a vrubové ucinky porti v materidlu zptsobuji vznik vysokych napéti, které mohou zpisobit
predCasné poruseni materidlu.

(b)

(d)

Obr. 3.16 Vyvoj struktury ODS oceli ODM 751 pii dlouhodobém Zihani ve vzduchu za teploty 1100 °C a)

vychozi stav, b) 24 h, c) 240 h, d) 2400 h, ¢) 4800 h [22].

Na Obr. 3.16 je zobrazena struktura ODS oceli ODM 751 (16,5Cr-4,5Al-0,6Ti-1,5Mo-
0,5Y) pfi dlouhodobém Zihani za teploty 1100 °C. Ve vychozim stavu obsahoval vzorek méné
nez 0,05 %. Po relativné kratké dob¢ (24 h) doslo k malému nardstu porozity, zejména uprostied
vzorku. Nartst probihal az do ¢asu 1200 h, poté se obsah porozity zacal snizovat. Zavislost

podilu porozity na case je zobrazena na Obr. 3.17.

Volume Fractlon of Porosity | %

Obr. 3.17 Zavislost podilu porozity v ODS slitinach na dobé zihani [22].

08

05

0.4

03

—ae—MA 056 Shest
——————————————————— —B—ODM 751 Tube |—----o-mman
=—MA 956-CR Sheat

02+ --=-=-==

{1+Exposure Time) / hours

13




Dalsim problémem pii dlouhodobém vystaveni vyssi teploté je oxidace. Kaito a spol. ve
své praci [23] provedli testy oxidace u 9Cr-ODS a 12Cr-ODS oceli. Pro srovnani navic testovali
austenitickou ocel PNC316, ktera obsahuje piiblizné 17 hm. % Cr a 13,5 hm. % Ni, feriticko-
martenzitickou PNC-FMS s ptiblizn¢ 12 hm. % Cr a SUS430 oceli obsahujici ptiblizné¢ 17 hm.
% Cr. Na Obr. 3.18 jsou zobrazeny prub&hy oxida¢niho pfirastku v zavislosti na ¢ase.
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Obr. 3.18 Oxidacéni ptirastek ODS oceli a konvenénich oceli [23].

Z Obr. 3.18 vyse je mozné vypozorovat, ze oxidaéni ptiristek u obou ODS oceli dosahuje
velmi malych hodnot. Podobné¢ jako u vysoce legované oceli PNC316. Ac¢koliv je obsah u PNC-
FMS a obou ODS oceli podobny, PNC-FMS dosahuje pomérné velkych piirastkli ve srovnani
s ostatnimi vzorky, mensich i kdyz stale vétSich ptirtstkd dosahuje SUS430.

Obr. 3.19 Fotografie vrstev vytvofenych po oxida¢nim testu na povrchu a) 9Cr-ODS oceli, b) 12Cr-ODS
oceli, ¢) oceli PNC316, d) oceli PNC-FMS [23].
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Na Obr. 3.19 jsou fotografie povrchu u testovanych oceli. Tloustka vrstvy vytvofené na
9Cr-ODS oceli je ptiblizné 20 um. U 12Cr-ODS a PNC316 je vysledna vrstva Siroka ptiblizné
10 um, oproti tomu u PNC-FMS je vysledna vrstva silné porézni a tlusta ptiblizné 100 um.
Vznikla oxidicka vrstva je dvouvrstva, slozena z vnéjsi bilé a vnitini tmavé vrstvy. Za pomoci
spektroskopie bylo zjisténo, Ze vné&jsi vrstva se sklada z a-Fe2O3 spinelu a vnitini z (Fe,Cr)304
spinelu. Vnitini vrstva navic obsahuje dalsi chromové oxidy a-Cr2-Os, soustfedéné na rozhrani
matrice/vrstva a maly pocet Castic yttria. Oxidace povrchu materialu je potlacena vznikem
Cr03 ochranné vrstvy. Castice Y203 urychluji tvorbu této ochranné vrstvy a zaroven ji
stabilizuji, tim je u ODS oceli dosazeno vyborné odolnosti vii¢i oxidaci 1 pfi menSim obsahu
prvkt podporujicich odolnost viici oxidaci [23].

3.3.2 Vliv radiace na ODS oceli
Energie zafeni muze ovlivnit stav atomu latky, na niz zafeni dopada. V nasem piipade
predpokladaného vyuziti ODS oceli jde zejména o zareni neutrond.

Pluhat [24] ve své praci rozliSuje dva zakladni druhy interakce:

1) Interakce zafeni s elektrony — u kovii nevyznamné.
2) Interakce zafeni s jadrem — dale rozliSitelné na:
a. energie piredana iontu nestaci k opusténi uzlového bodu mtizky a zvysi se
pouze energie kmitu miizky,
b. energie pfedana iontu sta¢i k opusténi uzlového bodu a k umisténi iontu
V mezimiizkové poloze,
C. zachyt bombardujici Castice Vjadru atomu, coz vede k transmutaci nebo
K $tépeni atomu.

Pro vyraZeni je tfeba urcita energie, ktera ma pro kovy hodnotu 10 az 40 eV. Pii srazce
s rychlym neutronem je energie, kterou jadra ziskaji zhruba o tii fady vys$i, dochazi tak
K vyrazeni jadra a to nasledné putuje miizkou a dochézi k dal$im (sekundarni) srazkam
s dalsimi jadry az do doby, nez energie vyrazeného iontu neklesne pod hodnotu pottebnou
K vyrazeni jiného iontu. V tento moment tento iont uvazne v mezimiizkové poloze. Zbytek
kinetické energie iontu po posledni srazce se spotiebuje na zvyseni kmitd miizky a dochazi tak
k lokalnimu teplotnimu ovlivnéni. Mohou vznikat natavené a rychle ztuhlé mikrooblasti, které

maji odlisné vlastnosti od zakladniho materialu [24].

Srazenim a premistovanim iontd vznika dvojice intersticial-vakance tzv. Frenkelova
porucha. Pii vyssi koncentraci se vakance shlukuji a dochazi k tvorbé Frankovy dislokacni
smycky nebo dutiny. ZvySena koncentrace vakanci navic urychluje difuzni pochody tizené
vakan¢nim mechanismem napf. radiacni creep [24].

Vznik Frenkelovych poruch se projevuje jako radiacni zpevnéni. Se zvySujicim se
ozafenim materiall stoupa mez kluzu a pevnost, zaroven se ale snizuje taznost a u nelegovanych
a nizkolegovanych oceli se vyrazn¢ zvySuje prechodova teplota, dochédzi k tzv. radiacnimu
zkiehnuti. Nadbytkem vakanci je zptsobena i nukleace a rust dutin, coz vede ke zvétSovani
objemu materialu k tzv. swellingu. Klastry Y-Ti-O zachytavaji bodové poruchy vzniklé
ozafenim, diky tomu maji ODS slitiny vyborné vlastnosti z hlediska odolnosti vici swellingu
a radia¢nimu creepu [8].
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DalSim problémem spojenym s radiatnim poskozenim je transmutace v materialu. Pii
Napf. pii reakci neutronu s atomem boru, kdy vznika lithium a helium. Helium je v tomto
ptipadé v kovu necistotou a segreguje na hranicich zrn, z ¢ehoz vyplyva zkiehnuti materidlu.

Na Obr. 3.20 je zobrazen vliv radia¢niho zpevnéni a zkiehnuti na vlastnosti oceli A 302
B (0,2% C, 1,3 % Mn, 0,5 % Mo). Dochazi k podstatnému zpevnéni a sniZeni taznosti, zaroven
nastava velky posuv v tranzitni teploté¢ smérem k vyS$im hodnotam.
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Obr. 3.20 Projevy radiacniho poskozeni oceli [24].

Nejproblémoveéjsi se z hlediska novych typt reaktorti ukazuje transmutace a nasledna
tvorba bublin hélia v materialu. Kromé toho se v nékterych reaktorech jako chladivo uvazuje
praveé hélium. Klastry ¢astic yttria Y-Ti-O v ODS ocelich slouzi jako zachytné body, na kterych
se krom¢ bodovych poruch zachytavaji ¢astice hélia. Tyto ¢astice kolem nich mohou tvofit
bubliny, timto mechanismem polapenim héliové bubliny tak dochéazi k zamezeni rtistu oblasti
s mensi hustotou a ke zvySeni radia¢ni odolnosti. Na Obr. 3.21 je fotografie z HRTEM, kdy

byla ODS ocel vystavena ozafeni tézkymi ionty a héliem. Bild oblast jsou bubliny hélia
nashromazdéné kolem klastru Y-Ti-O [25].
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Obr. 3.21 HRTEM snimek klastru obklopeného bublinou v ODS oceli [25].
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Na Obr. 3.22 a Obr. 3.23 jsou zobrazeny vysledky testti lomové houzevnatosti a tahovych
zkousek Vv zavislosti na teploté pro ocel Eurofer 97 a ODS Eurofer. Testy nejdiive prob&hly
v zakladnim stavu a poté po ozateni za teploty 300 °C. Doslo k pomérn¢ vyraznému posunu
tranzitni teploty, pfi¢emz v piipadé Eurofer 97 o 100 °C a u ODS Eurofer o 65 °C. Doslo také
k pomérné vyraznému zpevnéni, jak je mozné vidét na Obr. 3.23 [26].
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Obr. 3.22 Projevy radia¢niho poskozeni ODS oceli — lomova houzevnatost [26].
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Obr. 3.23 Projevy radia¢niho poskozeni ODS oceli — tahova zkouska [26].

3.3.3 Koroze ODS oceli v taveninach olova

Taveniny olova jsou uvazovany jako jedno z moznych chladiv v pokrocilych reaktorech.
Vychazi se z jejich fyzikalnich vlastnosti jako je vysoka teplota vypatovani, nizky bod taveni,
dobry ptenos tepla a nizka viskozita. Jejich nevyhodou je vysoka korozni agresivita vici
ostatnim materialiim, se kterymi pfijde do styku, zejména za vysSich teplot. Uvazuje se zejména
vyuziti tekutého Pb/ Pb-Bi/ Li-Pb. Hoseman a kol. ve své praci [27] testovali korozni odolnost
fady ODS oceli viuc¢i pasobeni cutektika Pb-Bi. V této praci bude rozebrano pusobeni na
komeréni slitinu MA957 a MA956 jejichz chemické slozeni je v tabulce 3.2 za podminek

rychlosti proudéni 2 m/s a teploté 550 °C
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Tabulka 3.2 Chemické slozeni ODS oceli pouzitych pro korozni testy v Pb-Bi tavening

(v hm. %).

Material C Cr Al Y203 W Ti Fe
MA957 0,01 14 - 0,25 - 0,9 zbytek
MA956 0,04 20 4,5 0,5 - 0,4 zbytek

Na Obr. 3.24 jsou zobrazeny snimky povrchu v riiznych stadiich zkousky spolu s EDX
analyzou vyznacenych ¢asti. Na povrchu je po 200 h patrné oxidickéd dvojvrstva. Vnitini vrstva
ma tloustku pfiblizn€¢ 3um a vnéj§i 5-7um. Pod wvnitini vrstvou je patrna mald lokalni
interkrystalicka koroze. Po 600 h zkousky jiz byla patrna velmi silna lokalni interkrystalicka
koroze. Po 200 h bylo pomoci EDX zaznamenano zvy$ené mnozstvi kysliku a chromu ve
vrstvach. Po expozici 600 h bylo zjisténo ochuzeni chromu na hranicich zrn, da se tak usoudit,
ze béhem koroze dochazi k difuzi chromu.
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Obr. 3.24 Korozni poskozeni povrchu ODS oceli MA957 v Pb-Bi tavening a) snimek povrchu po 200 h zkousky,
b) snimek povrchu po 600 h zkousky, ¢) EDX analyza ve vyzna¢eném misté po 200 h, d) EDX analyza na
vyzna¢eném misté po 600 h [27].

Oproti tomu ocel MA956 nevykazovala korozni napadeni po 600 h zkouSky. Bylo
zjisténo, ze se na povrchu vytvoftila tenkad ochranna vrstva o tloust’ce piiblizné 1 um. Vzhledem
Kk tomu, ze pro vytvoreni dostatecné vrstvy je za potiebi priblizné 5 hm. % Al, nizsi obsah Al
Vv této oceli zpisobil, Ze na nékterych mistech doslo k malé lokalni korozi. Nicméné¢ MA956 se
ukazala jako material 1épe odolavajici korozi, nez MA957, ktera ma na druhou stranu mnohem
lepsi mechanické vlastnosti. Dle toho je tedy nutné volit jejich pouziti [27].

Korozi ODS oceli v taveniné Pb-15,7Li se vénoval Krauss a kol. [28] provadél zkousky pti
rychlosti proudéni 0,1 m/s a teploté 550 °C. Vysledky jejich experimentti jsou zobrazeny na
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Obr. 3.25. Korozni ubytek pfi rychlosti proudéni 0,1 m/s je po roce pfiblizné¢ 200um. Pfi
porovnani s klasickou Eurofer oceli se od sebe vysledky pfilis neodlisuji, da se tak usoudit,
ze oxidicka disperze nema zasadni vliv na vyslednou odolnost vii¢i korozi v taveninach tézkych
kovt a jde spise o celkové chemické slozeni a obsah prvk, které zlepsuji odolnost vici korozi.
Nicméng je ticba provést dalsi zkousky pro potvrzeni téchto vysledki [28].
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Obr. 3.25 Korozni tbytek oceli Eurofer a ODS Eurofer v tavening Pb-15,7Li [28].

19



4. MECHANICKE LEGOVANI

Jednim z nejvétsich problémi vyroby modernich pokrocilych slitin je neochota riznych
kovi tyto slitiny vytvaiet. Problém nastdva, napf. pokud maji vychozi vlastnosti, které brani
tvorbé slitiny konvencénimi metodami. Napiiklad pfi vyrobé slitin z kovi s velmi odlisnymi
hodnotami teploty taveni, se pfi postupném ochlazovani kov s mensi teplotou taveni oddéluje
a nedochazi tak k tvorbé slitiny [29]. Tvorba slitiny mtze byt ovlivnéna i pfili§ vysokou
reaktivitou vychozich kovili, vysokou teplotou taveni, pfipadné mtize dochézet k jiz zminéné
segregaci z taveniny nebo pevného stavu [30]. Piiblizné od 60. let 20. stoleti byly vyvijeny
rizné metody, které tuto limitaci pfekonavaji, jedna se napf. o metody rapid solidification
processing (RSP), plasma processing, CVD, nebo PVD. V piipadé vyroby vétSich objemi
materialti je v poslednich desetiletich velmi ¢asto pouzivanou metodou mechanical alloying
(MA) tj. mechanické legovani [31].

4.1 Historicky vyvoj mechanického legovani

Ptiblizné kolem roku 1966 John S. Benjamin a jeho kolegové z International Nickel
Company (INCO) vyvinuli technologii MA. Prvotni vyzkum byl zaméfen na vyrobu
pokrocilych niklovych superslitin, vyuzivanych v turbinach leteckych motori. Tyto
superslitiny mély kombinovat zpevnéni za stfednich teplot koherentni fazi y° spolu se
zpevnénim za vyssich teplot disperzi ¢astic oxidl. Pro vyrobu takovychto materialii bylo mozné
vyuzit klasickych metod praskové metalurgie, kdy byla smés praski slinovana do konecné
slitiny. Pouze timto procesem ale nebylo dosahovano dostate¢nych vysledka z hlediska
homogenity. Pokud prasek nebyl dostateéné jemny, nedochazelo k dostateéné difuzi prvka
a jejich spojeni do homogenni disperzni slitiny. Potlaceni tohoto problému je mozné pouzitim
velmi jemnych praska [29,30].

Zékladni a nejpouzivanéj$i metodou vyroby velmi jemnych praski je mleti vychozich
praska v kulovych mlynech. Vysledna jemnost prasku je ale limitovana tim, Ze pfi pokracujicim
mleti dochazi ke spojovani jiz mletych castic a tedy hrubnuti prasku. Pro ziskani jemné&jSich
praskd je mozné pouZiti lubrikantd, jako je petrolej, pfipadné mastné kyseliny. Jejich pouzitim
ale dochazi ke kontaminaci prasku a degradaci vysledné slitiny [29].

Spole¢nost INCO se proto snazila tento proces nahradit jinym, ktery by vedl k lepSim
vysledklim. Prvnimi pokusy bylo probubldvéani taveniny argonem, ktery obsahoval ¢éstice
niklem potazenych oxidi. Samotné oxidy byly vytvafeny za pomoci kulovych mlyni, tento
pokus ale nepfinesl kyZené vysledky a pozornost se obratila na moznost vyuziti kulovych mlynt
pfimo na vyrobu slitin [32]. Bylo zjisténo, ze ur¢ité druhy material pii spole¢ném mleti bez
pouziti lubrikantti tvoii kompozitni faze. Jedna se napf. o karbid wolframu s kobaltem.
Vysledkem je kobaltova matrice, ve které jsou dispergovany Castice karbidu wolframu. Pii
pouziti klasickych mlynu vSak proces trva velmi dlouhou dobu.
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J. S. Benjamin a jeho tym se proto rozhodli pouZzivat vysoce energetické kulové mlyny
(high energy ball mill - HEBM), které dovolaly vyuziti vysSich rychlosti. Jejich pouziti
urychlilo tvorbu kompozitu, potlacilo vliv vychoziho prasku na vyslednou homogenitu
a smazalo problémy spojené S pouzitim velmi jemnych praska [29].

Za pomoci HEBM vytvofili niklovou slitinu s dispergovanymi ¢asticemi thoria. Ukazalo
se, ze jeji vlastnosti byly srovnatelné se stejnou slitinou vytvotenou doposud uzivanym
procesem. Nasledné byla vytvofena i slitina Cr-Al-Ti opét s disperzi thoria. Tyto uspésné
pokusy jsou povazovany za zrod technologie MA. Ackoliv byla tato metoda vyvijena pro
vyrobu niklovych superslitin, v sou¢asnosti je vyuzivana na vyrobu velkého spektra materiald,
jak je mozné vidét na Obr. 4.1 [32].
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Obr. 4.1 Rozdéleni materialu vyrabénych mechanickym legovanim [33].

Ackoliv MA bylo vyvinuto v 60. letech a od 70. let bylo primyslové vyuzivano, samotny
proces a mechanismus byl podroben vét§imu zkouméani az na pielomu 80. — 90. let 20. stoleti
[34], jak je mozné vidét na Obr. 4.2.
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Obr. 4.2 Narust poc¢tu publikaci na t¢éma MA [34].

4.2 Proces mechanického legovani

Procesem MA se Casto rozumi postup piipravy kovovych praSski v HEBM. Je tieba ale
rozlisit ptipad, kdy je smés riznych Cistych kovl ptipadné sloucenin €i slitin spolecné mleta
a dochézi k tvorbé tuhého roztoku, intermetalika, ¢i amorfni faze. Dilezitym jevem je zde
transport mletych materiald a z n¢j vyplyvajici homogenita finalni slitiny. Takovyto proces
oznacujeme jako MA. Dale jesté rozliSujeme pojmy mechanical milling (MM), kdy dochazi
pouze ke snizovani velikosti Castic praskd a mechanical disordering (MD), kdy dochazi
Kk rozruSeni uspotradani na dlouho vzdalenost. Nékdy jsou tyto pojmy zaménovany a do MA se
zahrnuje i MM/MD, v piipadé této prace je ale toto rozdéleni zachovano.

Samotny proces MA zacina smichanim praskti v pozadovanych pomérech a jeho vsazeni
do mleciho zatizeni spolu s mlecim médiem (ve vétSin€ piipadii ocelové koule). Mohou byt
pridany 1 latky kontrolujici mechanismus, pro zajisténi dostatecné homogenni struktury. Tyto
latky ovliviiuji rovnovadhu mezi praskanim a spojovanim jednotlivych ¢astic béhem mleti. Jedna
se napiiklad o metanol nebo benzen [35]. Nasledn¢ dochazi k mleti této smési po dostatecné
dlouhou dobu, kdy se dosdhne ustaleného stavu. Ustdleny stav je definovan tak, ze kazda Castice
vysledného praSku ma stejné slozeni jako pocate¢ni vsazka. Nasledné je vysledny prasek
zhutnén a vysledné pevné téleso je tepelné zpracovano pro ziskani poZadovanych vlastnosti
a mikrostruktury. Samotny proces vyroby slitiny za pomoci MA je zobrazeny pomoci diagramu
na Obr. 4.3. Béhem vyroby ma na vysledny produkt vliv velké mnozstvi faktord, které budou
rozebrany v dal$im textu.
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Obr. 4.3 Procesni diagram dvojitého mechanického legovani s vyobrazenim mikrostruktury prasku a
hutného télesa v jednotlivych krocich vyrobniho procesu [32].

4.2.1 Vychozi materialy

Jako vychozi materidly pro MA je moZné pouzit Sirokou Skalu bézné dostupnych
komer¢nich praski. Pocatecni velikost neni pro vysledek piili§ dilezita, nebot’ velikost ¢astic
prasku se s mlecim Casem zmensuje exponencialné a velikosti v fadu mikrometrt se dosahuje
Jiz po kratkém case, typicky v fddu minut. Jedinym omezenim je, Ze by velikost ¢astic méla byt
mensi nez velikost mleciho média. Vyrobce prasku kromé velikosti ¢astic udava i jeho dalsi
parametry, mezi nejdilezitéjsi patii Cistota. Pokud je cilem studium fazovych transformaci, je
tteba zvolit prasek s velmi vysokou Cistotou. Necistoty maji zadsadni vliv na to, jaky typ faze se
vytvofti, ovliviiuji chemické slozeni a ovliviiuji kinetiku transformace.

Pokud je cilem vytvofeni disperzné¢ zpevnéné slitiny, pfidava se do vsazky i1 podil
zpeviujicich ¢astic. NejCastéji se jedna o oxidy, ale pouzivaji se 1 karbidy a nitridy. V pocatcich
MA (v 70. letech) se do vsazky ptidavalo nejméné patnact objemovych procent tvarného
prasku, ktery slouzil jako pojivo. Nicméné v poslednich letech byly uspésné€ vytvoreny i slitiny,
které tvarné Castice neobsahuji. Z toho vyplyva, Ze je mozné vytvofit slitiny ze smési praska,
kde se misi tvarny-tvarny, kiehky-tvarny ale 1 kiehky-kiehky material.
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4.2.2 Typy HEBM

Existuje nékolik zakladnich typd HEBM, odliSuji se zpisobem mleti, kapacitou,
efektivnosti mleti a mohou obsahovat i1 dalsi pfidavna zatizeni. Pro vSechny je spolecné, ze
mleti je zplisobeno stietem mlecich téles a vyvozenim sily mezi nimi.

4.2.2.1 Mlyny typu SPEX

Tyto mlyny se vyuzivaji zejména pro laboratorni ucely. Hmotnost mletého prasku je
v rozmezi 10-20 g. Nejbézné€jsi varianta mlynu obsahuje jednu nadobu, ve které jsou vsazka
prasku a mleci télesa. Nadoba je upnuta a kona horizontalni kmitavy pohyb s frekvenci v fadech
tisicli kmitd za minutu. Zaroven se pohybuji i konce nadoby, takze prakticky opisuje tvar ¢isla
8. S kazdym kmitem dochézi k narazu mlecich téles do ¢ela nadoby a prasek zde zachyceny je
michan a rozemilan. Diky amplitudé, kterd je v fadech centimetrti a rychlosti, ktera je piiblizné
1200 ot./min je vysledna rychlost kouli pfiblizné€ 5 m/s a z toho vyplyvajici sila narazu je velmi
vysoka. Mleci nddoby mohou byt vyrobené ze Siroké skaly materidlii jako je kalené ocel, Al203,
karbid wolframu, ZrO-, korozivzdorna ocel atd.

SPEX mlyny maji i nevyhody, béhem mleti nemusi dochézet k narazim kouli do cela
nadoby, ale k pouhému odvalovani, coz snizuje intenzitu mleti. Také vzhledem k pohybu, ktery
kopiruje ¢islo 8, mize dojit k nezpracovani prasku, ktery se nachazi ve slepych mistech. Dalsi
nevyhoda je spojena s tvarem nadoby, kulatad nddoba je pomé&rné t&zka, pii pouziti ploché, ktera
je az 0 30 % leh¢i ale dochazi k zachytavani prasku u hran a ten poté zlistane nezpracovany.
Klasicky mlyn typu SPEX je zobrazen na Obr. 4.4

Obr. 4.4 Mlyn SPEX 8000 [32].
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4.2.2.2 Planetové kulové mlyny

Jednim z nejoblibenéjSich typem mlynt jsou tzv. planetové mlyny. Hmotnost vsazky se
muze pohybovat v fadu stovek gramu. Jak vyplyva z nadzvu, pti mleti dochazi k planetovému
pohybu nadoby. Ta je pfipevnéna na rotujici podpiirny disk a specialni mechanismus ji dovoluje
1 rotaci kolem vlastni osy. Pohybem disku a samotné nadoby dochézi k vyvozeni odstiedivé
sily, kterd ptisobi na obsah nadoby. Diky tomu, Ze podpiirny disk a nddoba rotuji v opaéném
smeéru, stfida se smer, ve kterém vysledna sila pasobi. Disledkem jsou dva mechanismy mleti
materialu. Prvnim mechanismem je teni, kdy jsou prasek i koule ptitlaceny odstfedivou silou
na sténu. Skluzem dochézi ke tfeni a rozemilani prasku. Druhy mechanismus nastava, kdyz se
zméni orientace vysledné sily a obsah nadoby je vymrstén napti¢ nadobou a dopada na proté;si
stranu, ¢imZ opét dochazi Kk mleti. Narazy kouli mezi sebou jen napomahaji efektivnosti
procesul.

Vyslednd energie planetového mlynu je mnohem véts$i nez pii vyuziti klasickych
gravitacnich ptipadné odstfedivych mlyni a je zavisld na rychlosti, ktera mize byt v modernich
mlynech dobie kontrolovana a regulovana. Ackoliv je rychlost vétsi nezZ u mlyna typu SPEX,
nedochdzi k tak castym srdzkam a neni tak efektivni. Nadoby a koule je opét mozné vyrabét
z n€kolika druhli materidli, nejcastéji se jedna o chromové, chrom-niklové oceli, slinuty
korund, ZrO», karbid wolframu atd. Klasicky planetovy mlyn spolu se schématem mechanismu
mleti je zobrazen na Obr. 4.5

T

Horizontal Section >

Movement of the
supporting disc

Centrifugal
force

Rotation of the grinding bow!

Obr. 4.5 a) Planetovy mlyn Fritsch Pulverisette 5 a b) schéma mechanismu rozemilani v planetovém
mlynu [32].
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4.2.2.3 Atritor

Klasicky kulovy mlyn se sklada z horizontalniho rotujiciho bubnu, ktery je z poloviny
naplnény malymi ocelovymi koulemi. Rotaci bubnu je vyvozeny pohyb obsahu nadoby
a dopadem kovovych kouli je prasek rozemilan. Rychlost mleti se zvySuje s rychlosti rotace.
Pokud je ale dosahnuto pfili§ vysoké rychlosti, koule zlstavaji na sténach a k mleti jiz
nedochazi.

Oproti tomu atritor se sklada z vertikalniho bubnu, ve kterém je vlozena htidel s rameny.
Tato htidel je pohdnéna motorem a ramena predavaji energii koulim. Samotné rozemilani pak
probihd mezi koulemi, mezi koulemi a sténou atritoru, mezi koulemi a otacejicimi se rameny
a mezi koulemi a htideli.

V atritorech mize byt zpracovavano velké mnoZzstvi praski, soucasné mize byt mleto az
50 kg prasku. Rychlost mleciho média je mnohem niZ$i neZ u mlyni SPEX, ptiblizné 0,5 m/s.

Nadoby jsou vyrabéné z korozivzdorné oceli, kterd miize byt navic povlakovana
keramikou, ptipadné polymery. Koule jsou vyrabény ze Sirokého spektra riznych materiald.
Na Obr. 4.6 a 4.7 je zobrazeny atritor a schéma bubnu.

Obr. 4.6 Szigvariho Atritor Model 1-S [32].
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Obr. 4.7 Schéma vnitiniho uspotadani bubnu atritoru [32].

4.2.2.4 Komercni mlyny

Komeréni mlyny jsou mnohem vétsi nez typy rozebrané vyse. Soucasné je mozné v nich
rozemilat prasek v fadu stovek kilogramt, nékteré dosahuji kapacity az 1250 Kg. Nevyhodou
jsou mleci ¢asy zpuisobené mensi energii dopadu. Yamada a Koch [36] ve své praci zjistili, Ze
ekvivalentem 20 minut mleti v mlynu SPEX je 20 h mleti v komerénim mlynu Invicta BX
920/2. Tato zavislost ovSem neplati vzdy, na vysledny ¢as ma velky vliv mnoho proménnych,
avsak lze fici, Ze komer¢ni mlyny maji pfiblizné€ o ¥ad del$i mleci ¢asy nez atritory. Na Obr. 4.8
nize je zobrazen komeréni mlyn spolecnosti INCO.

%
V:

Obr. 4.8 Komer¢ni kulovy mlyn spole¢nosti INCO [32].

27



4.2.3 Proménné procesu MA
MA je komplexni proces, pii kterém je potieba optimalizovat velké mnozstvi proménnych,
které jsou na sob¢ vétSinou zavislé, aby bylo dosahnuto pozadovaného vysledku. V této kapitole

vvvvvv

4.2.3.1 Typ mlynu

V minulé kapitole byly rozebrany jednotlivé druhy mlynia. Mizeme je délit dle jejich
kapacity, rychlosti, moznosti kontrolovani ostatnich proménnych a rozsahu kontaminace
mletych praski.

Mlyn, ktery bude pouzit, by se mél vybirat dle typu prasku, mnozstvi a findlniho slozeni.
Obecné lze fici, Ze mlyny typu SPEX jsou pouZivany pro vyzkumné Ucely. Planetové mlyny
a atritory jsou pouzivany na ptipravu vétSich mnozstvi slitin. Pro specifické ucely se pouzivaji
specidlni navrhy mlynda.

Typ mlynu ovliviiyje i stupeit kontaminace, mnozstvi vzniklé amorfni faze, krystaliza¢ni
teplotu a aktivaéni energii potiebnou pro krystalizaci. Napiiklad bylo zjisténo [37], ze pfi
pouziti mlynu typu SPEX byla naméfena vyrazné vétsi hodnota kysliku nez pti pouziti mlynu
Zoz Simoloyer, cozZ je horizontalni kulovy mlyn. Vlivem vétsiho obsahu kysliku se u mlynt
typu SPEX s narGistem mleciho ¢asu snizovala krystaliza¢ni teplota a aktivacni energie pro
krystalizaci byla niz§i nez u mlynu Zoz Simoloyer.

4.2.3.2 Mleci nadoba

Material pouZity na vyrobu mleci nadoby ma vliv na vysledné chemické sloZeni prasku.
Vlivem narazu mleciho média na stény naddoby se materidl z nddoby uvoliiuje do mletého
prasku. Pokud je nadoba z jiného materialu, nez je mlety materidl, dochazi ke kontaminaci.
Pokud je ze stejného materidlu, jako je néktery z praSki ve vsazce, zvySuje se jeho obsah
v konecné slitiné.

Nejcastéjsimi materialy, z kterych se vyrabi mleci nadoby, jsou ocel, chromova ocel,
korozivzdorna ocel, WC-Co, loziskova ocel. Pro specialni aplikace I1ze pouzit i nddoby z jinych
materiald, jako jsou jiné kovy ¢i keramiky.

Problém tvaru mleci nadoby byl rozebran v minulé kapitole v podkapitole 4.2.2.1 o
mlynech typu SPEX.
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4.2.3.3 Mleci rychlost/energie
Kineticka energie je dana znamym vztahem
1

E= Emvz, (2)

kde E je kineticka energie [J], m je hmotnost [kg] a v je rychlost [m/s].

Se zvysujici se rychlosti by tak mélo dochazet k nariistu energie mleciho média a mélo
by dochazet k intenzivnéjSimu mleti. Maximalni rychlost je ale limitovana typem pouzitého
mlynu.

Dalsi limitaci je zvysujici se teplota za vysSich rychlosti. V nékterych piipadech se miize
jednat o vyhodu, kdy vyssi teplota napomaha difuzi. Vyssi teplota je nevyhodna kvili urychleni
transformacniho procesu, kdy miize dojit k rozpadu piesycenych roztoki nebo jinych
metastabilnich fazi. Navic mize vyssi teplota kontaminovat prasek.

Nevyhodou vyssich rychlosti je 1 vétsi opotfebeni mleci nddoby a mleciho média, coz
muze taktéz vést k vétSimu stupni kontaminace.

4.2.2.4 Mleci cas

dosazeno rovnovahy mezi vznikem studenych svarii a praskanim ¢astic prasSku. Ten se lisi dle
typu mlynu, parametrd, intenzity, teplot¢ mleti a poméru hmotnosti kouli k prasku. Potfebné
Casy je tfeba volit dle zvolenych parametrti vyse. Pii ptili§ dlouhé dobé mleti dochazi k vétsi
kontaminaci praSku a mohou vznikat nezadouci faze.

4.2.2.5 Mleci médium

Nejcast¢jSimi materidly pro vyrobu mlecich kouli jsou kalena ocel, nastrojova ocel,
kalena chromova ocel, korozivzdorné ocel piipadné¢ WC-Co a loziskova ocel. Mérna hmotnost
mleciho média by méla byt dostatecné vysoka, aby pfi narazu koule dokdzaly vyvinout tak
velkou silu, aby doSlo k procesu legovani. Tak jako u mlecich nadob i1 zde je mozné pouzit
specidlni materialy pro specifické pouziti. VEtSinou se voli material mleciho média stejny jako
material nadoby, aby nedochdzelo k dalsi kontaminaci.

Vliv na pribéh MA ma i velikost kouli. Obecné feceno, velké t&ézsi koule dodavaji vetsi
narazovou energii a urychluji proces MA. Velikost kouli ma vliv i na vyslednou strukturu
prasku. Napriiklad dle [38] se pii mleti slitiny Ti-Al a pouziti kouli o priméru 15 mm vytvofil
tuhy roztok hliniku v titanu. Na druhou stranu, pfi pouziti kouli o priméru 20 a 25 mm doslo
pouze K vytvofeni smési fazi hliniku a titanu, pficemz ke vzniku tuhého roztoku nedoslo ani po
dlouhém mlecim case. Koule maji vétSinou stejnou velikost, ale v nékterych pracich byly
pouzita kombinace riznych primérd, coz zabranuje zachytavani prasku na povrch kouli
a rozruSuje obvyklé trajektorie jejich pohybu, coZ ma pozitivni vliv na intenzitu mleti.

4.2.2.6 Pomer Ball-to-powder (BPR)

Jak uz nazev napovida, jedna se o pomér hmotnosti kouli k hmotnosti prasku. Jde o velmi
dalezitou proménnou a tento pomer se mize pohybovat od hodnot 1:1 az 1000:1, velmi vysoké
hodnoty BPR jsou ale pomérné neobvyklé. BPR se voli dle typu mlynu. U mlynt typu SPEX
je nejcastéji pouzivand hodnota 10:1. U mlynti s vétsi kapacitou se voli vétsi hodnoty, naptiklad
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pro atritory je typickd hodnota 50:1 ale i 100:1. Hodnoty BPR se ale pohybuji hlavn¢ v rozmezi
4:1 az 30:1. Hodnota BPR se muze regulovat zménou poctu kouli, ptipadné zménou vahy
prasku. Pii zachovani stejného poctu kouli je mozné ménit BPR i pouzitim kouli o vétSim
pruméru, piipadné pouzitim kouli s vétsi hustotou, napt. koule z karbidu wolframu misto

ocelovych.

BPR ma zasadni vliv na Cas potfebny k dosazeni urcité faze béhem mleti prasku. Je
prokdzano, ze s nartstajicim BPR se zkracuje potfebny cas mleti. Pfi vét§im BPR se zvysuje
pocet srazek a mleti je tak intenzivnéjsi. Je také mozné, ze pti vétsSim poméru v disledku vétsich
energii dochazi k zahiivani a vyssi teplota znamena rychlejsi kinetiku legovani. VEétsi BPR také
znamena rychlejsi zjemnéni struktury, jak je mozné vidét na Obr. 4.9. Nevyhodou ovsem je, ze
mnozstvi mletého praSku je pro vyssi hodnoty BPR niz§i. Vyuziti mensiho poméru BPR sice
dovoluje zpracovani vétSitho mnozstvi prasSku, ale problémem je del$i ¢as mleti pro ziskani

vvvvvv

vyrobu materialii pomoci MA.
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Obr. 4.9 Vliv poméru hmotnosti kouli k hmotnosti prasku (BPR) na rychlosti zjemnéni prasku [39].

4.2.2.7 Zaplnéni mleci nadoby
Vzhledem k mechanismu MA, kdy jde zejména o narazové sily mezi mlecim médiem

a praskem, je tfeba se ujistit, aby bylo v mleci nadobé dostatek mista, aby se mohly volné
pohybovat a narazet do sebe. Pokud je pocet kouli a objem vsazky maly, rychlost procesu je
velmi mala. Na druhou stranu, pokud je v nadob¢ pfilis mnoho kouli a prasku, neni zde dostatek
mista na jejich pohyb a sniZuje se energie ziskana narazem. Tim padem nemusi viibec dochazet
k legovani, pfipadné¢ mize byt velmi zpomaleno. Obecné se da fict, ze by nadoba méla byt
zaplnéna ptiblizné z 50 %.

4.2.2.8 Mleci atmosféra
MA obvykle probihd za podminek technického vakua, pfipadné inertni atmosféry, za

ucelem minimalizace oxidace piipadn¢ kontaminace mletého prasSku. Inertni atmosféra byva
nejCasteji tvofena argonem, pripadné héliem. Pti pouziti dusiku se ve vysledné slitiné mohou
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vyskytovat nitridy, coz mize byt i zadouci. Mohou se pouzit i jiné plyny nez inertni. Pro
vytvoreni nitridii je mozné vyuziti amoniaku. Vodikova atmosféra zptsobi tvorbu hydrida,
pritomnost vzduchu zptisobi tvorbu oxidl a nitridd.

Existuji dva zakladni pfistupy pro udrzovani mleci atmosféry. Mlize se vyuzit boxi
s rukavicemi, ve kterych je udrzovana mleci atmosféra vakua, ptipadné inertniho plynu. Pomoci
rukavic dochazi k manipulaci s objekty uvnitt. Druhou moznosti je vlozeni vsazky do nadoby,
ve které se nasledné¢ upravi mleci atmosféra. Tato moznost ovSem u vSech typli mlyni
neexistuje a je komplikovanéjsi nez jiz zminéné boxy.

Krom¢ vzniku jinych fazi mé mleci atmosféra vliv i na dalsi parametry. S vétSim obsahem
kysliku klesa krystaliza¢ni teplota. U riznych slitin bylo prokazano, ze pfi stejnych podminkéach
se za pouziti inertnich plynd vytvofila amorfni faze. Pfi pouziti vzduchu doslo k tvorbé
intermetalik s oxidy bez amorfizace.

Noh et al. [40] ve své praci zkoumali vliv mleci atmosféry na mikrostrukturu prasku,
slitiny a vysledné vlastnosti, pti pouziti stejného materialu a technologického postupu. Pfi
pouziti atmosféry Ar byly ziskdny jemné praskové cCastice s nepravidelnym tvarem. Oproti
tomu pfi pouziti He, ¢i smési Ar-Hz byl ziskany prasek hrubsi se sférickou morfologii.
Vysledkem byla mensi homogenita disperze u téchto slitin a vétsi vyskyt hrubych
a aglomerovanych ¢astic.

4.3 Mechanismus MA

Jak MA, tak 1 MM je zalozené na vloZeni vsdzky pozadovaného praSku spolu s mlecim
médiem do nadoby, kde jsou tyto praSkové Castice nasledné vystaveny velkym plastickym
deformacim. Béhem téchto procesit dochazi k pravidelnému zplostovani, spojovani a praskani
a opétovnému svatrovani ¢istych povrchi ¢astic jednotlivych praski. Vliv deformace po jedné
srazce na rizné druhy prasku je mozné vidét na Obr. 4.10. Je zde mozné si povSimnout, Ze
pomérné houZevnaté ¢astice kovl jsou zploStovany a dochazi k jejich zpevnéni. Oproti tomu
kfehka intermetalika a Castice nasledn€ dispergovanych c¢astic praskaji a déli se na mensi
castice.

Ball-Powdar-Ball
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Obr. 4.10 Schéma typického projevu plastické deformace prasku po jedné srazce v kulovém mlynu [32].



Pti kazdé srazce dvou kouli mezi nimi dojde k zachyceni malého mnozstvi prasku.
Obvykle jde o ptiblizné 1000 castic s celkovou hmotnosti ptiblizné 0,2 mg. Jak bylo zminéno
vyse, mekké Castice se zplostuji, dale dochazi k jejich piekryvu a k tvorbé studenych svart. To
vede ke vzniku vrstvené struktury, coz je mozné vidét na Obr. 4.11. Tvrdsi a ki'eh¢i ¢astice jsou
zachyceny mezi meék¢imi slozkami a dochézi tak k tvorbé kompozitu. Nasleduje praskani takto
vytvofenych a zpevnénych Castic, tento proces se stale opakuje do konecného vysledku, kdy je
ziskdna zjemnénd a homogenni struktura. V dal$im textu budou probrany jednotlivé stadia
procesu MA z hlediska jeho mechanismu.

Obr. 4.11 Zachyceni ¢astic mezi mlecimi médii [32].

4.3.1 Pocatecni stadium

V pocatecnim stadiu jsou mekké cCastice zplosStovany. Dochazi k tvorbé vrstvené
kompozitni struktury. Velikost téchto kompozitnich ¢astic je v fadech jednotek az stovek
mikrometrt. Tj. vétsi nez u vychoziho prasku. Jde pouze o zacatek procesu, proto ne vSechny
¢astice jsou zplostény a spojeny do kompozitu, ve vysledném prasku se tak stdle nachazeji
Castice Cistého prasku. Schematicky znazornéno na Obr. 4.12. Zpeviujici dispergované ¢astice
jsou tésné zachyceny mezi jednotlivymi vrstvami kompozitu. Z toho vyplyva, Ze chemické
sloZzeni jednotlivych castic praskti se muze velmi liSit mezi jednotlivymi Casticemi, ale
I v ¢astici samotné.

Obr. 4.12 Mikrostruktura prasku po pocate¢nim stadiu mleti typicka pro ODS slitiny [39].
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4.3.2 Pokrocilé stadium

S pokracujicim mletim, dochazi k dalSimu praskani a svafovani ¢astic prasku. V tomto
stadiu se prasek sklada ze stoCenych lamel. Vzhledem k velkému poctu studenych svara
a naslednych praskani, obsahuje materidl velké mnozstvi defekta, dislokaci, vakanci, hranic zrn
atd. Tyto defekty déle spolu s nartstajici teplotou podporuji difuzi, vlivem plastické deformace
a difuze tak dochazi k tvorbé slitiny. Dochéazi k dalSimu zjemilovani a homogenizaci
dispergovanych ¢astic. Schéma ¢astice v tomto stadiu je zobrazeno na Obr. 4.13.

Obr. 4.13 Mikrostruktura prasku po pokro¢ilém stadiu mleti typicka pro ODS slitiny [39].

4.3.3 Kone¢né stadium

V tomto stadiu dochézi k dalSimu zjemnéni lamel a ty se jesté vice staci. Kompozice
jednotlivych ¢&astic se blizi celkovému slozeni pocate¢ni vsdzky. Lameldrni vzdalenost
a vzdalenost dispergovanych castic je mensi nez 1 mikrometr. Na konci tohoto stadia nejsou jiz
lamely rozliSitelné za pouziti optického mikroskopu a prasek je v ustdleném stavu. Dal§im
mletim se jiz disperze a homogenita praSku nemeéni. Tento stav je zobrazen na Obr. 4.14.

Obr. 4.14 Mikrostruktura prasku po kone¢ném stadiu mleti typicka pro ODS slitiny [39].

4.3.4 Vyvoj velikosti ¢astic prasku pii procesu MA

Velikost castic praski je spolu s tvrdosti nejsledovanéjsi veli¢inou pii procesu MA. Jak
bylo zminéno vyse, pfi zacatku procesu dochazi ke zploStovani a spojovani mekkych astic.
Tyto Castice nasledné vlivem sraZky mezi mlecimi koulemi opét praskaji a nove vytvorené Cisté
povrchy maji opét tendenci ke spojovani. Pfi uvazovani nejobvyklejSich systému (tvarny-
tvarny, tvarny-kiehky) tak v prvnim stadiu pfevazuje zejména spojovani a tvorba vétSich
kompozitnich ¢astic. S pokracujici deformaci jednotlivych ¢astic se ¢astice zpeviuji a dochdzi
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K jejich praskani vlivem tnavy, piipadné odd¢lovanim kiehkych vlocek. V této fazi prevlada
praskani castic. Dalsi plastickou deformaci nedochazi k dal$imu snizovani velikosti ¢astic, ale
pouze Kjejich zjemnovani. ZmenSuje se lamelarni vzdalenost a vzristd pocet vrstev
Vv jednotlivych ¢asticich. Zavislost velikosti ¢astic na mlecim ¢as je zobrazena na Obr. 4.15. Po
urcitém case dochazi k ustanoveni rovnovahy mezi tvorbou studenych svarti a praskanim ¢astic.
Castice mensi nez pramérné maji tendenci se spojovat do vétsich a naopak &astice vétsi maji
tendenci se rozpadat. Tak je ziskana velice izka distribuce velikosti ¢astic.

Cas potiebny k ziskani pozadované struktury v jakémkoliv systému je funkci poéateéni
velikosti Castic, mechanickych vlastnosti jednotlivych komponent, pouzitého vybaveni
a nastaveni jednotlivych parametrti.
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Obr. 4.15 Zavislost velikosti ¢astic na na dob& mleti v prib&hu mechanického legovani [39].

4.3.5 Dalsi systémy pouzivanych praska
V textu vySe se uvazuje systém tvarny-kiehky, typicky pro ODS slitiny, které jsou naplni
této diplomové prace. Mohou ale nastat i dal$i moZnosti:

e tvarny-tvarny,
e tvarny-kiehky.

V nasledujicich podkapitolach budou kratce popsany mechanismy téchto systémd.

4.3.5.1 Sytém tvarny-tvarny
Tento systém je idealni z hlediska mechanismu MA. Jak jiz bylo zminéno, v poc¢atcich
bylo povazovano za nutnost, aby mechanicky legované slitiny obsahovaly alespoii 15% tvarné

faze.

Benjamin a Volin [30] ve své praci popsali mechanismus MA pii pouZiti dvou tvarnych
komponent zelezo-chrom. V prvni fazi, trvajici piiblizné dvanact minut, dochazelo ke
zplostovani jednotlivych ¢astic. Urcity podil prasku se pfitom zachytaval na koule, coz mélo
za nasledek mensi opotfebeni mleciho média. Ptilis velka vrstva ale zptisobuje vyslednou
nehomogenitu vzniklé¢ slitiny. V nasledujici fazi trvajici ptiblizn€ od 12 do 30 minuty dochazelo
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ke spojovani jednotlivych ¢astic a tvorbé lamelarni struktury. V této fazi dochéazelo k velkému
nartistu velikosti jednotlivych ¢astic. Béhem nasledujicich 30 minut dochézelo ke zpevnéni
jednotlivych Castic, ¢imz se zaroven zvedla jejich kiehkost, z ¢ehoz vyplyva jejich nasledné
praskani. Nasledn¢€ dochazelo k dal§im srazkdm, spojovani atd. lamely se postupné stacely a jiz
nem¢ély linearni tvar, tento proces byl dominantni od 60 do 100 minuty. Vlivem kratSich
difuznich vzdalenosti a nariistem defekti vlivem srazek v nasledujici fazi zacalo dochazet
k samotnému procesu legovani. Po dosahnuti ustaleného stavu jiz nebylo mozné rozeznat
jednotlivé slozky slitiny pfi pouziti svételného, piipadné rastrovaciho elektronového
mikroskopu.

4.3.5.2 Systém krehky-kiehky

I ptes pocate¢ni predpoklady nutnosti uréitého podilu tvarné faze bylo zjisténo, ze MA
probiha 1 v systémech obsahujicich pouze kiehké komponenty. Jedna se zejména o systémy Si-
Ge a Mn-Bi. Mletim pouze kiehkych fazi je mozné ziskat i amorfni strukturu.

Kiehké faze se béhem MA chovaji dle predpokladu, dochézi k jejich praskani a ke
zmen$ovani pramérné velikosti ¢astic. Nicméné pti dosazeni velmi malych velikosti ¢astic se
kiehké castice zaCinaji chovat jako tvarné a diky tomu tak nedochézi k jejich dalSimu
zmenSovani. Kfeh¢i Castice je pak obklopena matrici tvarnéjsi faze. Naptiklad velmi tvrdé
¢astice Si jsou obklopeny matrici z Ge. Po dostate¢ném promichani jednotlivych komponent
dochazi ke spusténi difuze a zahdjeni samotného procesu legovani. Vzhledem k delSim
difuznim cestdm nedochazi k MA za nizkych teplot.

4.4 Metody zhutiiovani prasku

Vyroba samotného prasku je pouze prvni ¢asti praskové metalurgie. Druhou a neméné
dalezitou je konsolidace a zhutnéni prasku do vysledného pevného télesa. Vyvoj sméfuje
smérem k dosaZeni vétSi homogenity zhutnéni materidlu, potlaceni porovitosti a zvySeni
hmotnosti zhotovovanych vyrobki. Proces probihd za pisobeni riznych parametri a jejich
kombinaci, nejCastéji jde o tlak, zvySenou teplotu ¢i elektrochemické zpracovani.
V nasledujicich podkapitolach budou rozebrany nejcastéjsi zplisoby zhutiiovani se zvlastnim
zam&fenim na metodu spark plasma sintering (SPS), kterd byla vyuzivana pro zhutiiovani
materiald v této praci. Pro MA se obecné vyuZzivaji metody, pfi kterych je vyuzito zaroven tlaku
a zvysené teploty.

4.4.1 Lisovéani za tepla

Pii lisovani je zapustka vyplnéna vychozim materiadlem a ten je nasledné vystaven tlaku.
Pti pouziti klasického lisovani bez vyuziti teploty je vSak kontakt mezi jednotlivymi ¢asticemi
nedokonaly a vysledny material je velmi porézni. Timto zpGisobem prakticky nelze vytvofit
homogenni a vysoce zhutnény materidl 1 pfi vyuziti vysokych tlak. Pro ziskani vysoce
zhutnénych a homogennich materiala se vyuziva lisovani za tepla, kdy nejsou tak dalezité tvar,
velikost a distribuce velikosti ¢astic. Soucasné zde probihd lisovani do vysledného tvaru
a slinovani jednotlivych ¢astic vsazky. Vyuziti je zejména u praska s nizkou lisovatelnosti nebo
slinovatelnosti. Vysledné vlastnosti se odviji od tlaku, teploty, Casu a atmosféry. Nevyhodami
tohoto procesu je nizka vyrobnost a vysoké opotiebeni. Na Obr. 4.16 jsou zobrazeny nejcastéjsi
zpusoby ohfevu pfi lisovani za tepla [41].
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Obr. 4.16 Zptsoby ohfevu pfi lisovani za tepla 1) nepfimy odporovy ohtev, 2) ptimy odporovy ohiev, 3) ptimy
odporovy ohfev matrice, 4) indukéni ohfev [41].

4.4.2 1zostatické lisovani za tepla (HIP)

Jak vyplyva jiz z ndzvu, dochazi k aplikaci izostatického tlaku na praskovy material.
Schéma HIP je zobrazeno na Obr. 4.17. Potiebny lisovaci tlak je ziskavan pomoci kapaliny
ptipadné plynu prostfednictvim elastického pouzdra. Za vysokych tlaki se toto pouzdro musi
chovat jako kapalina, aby byl tlak na praskovy kov pfenesen izostaticky. Za normalnich tlaku
se naopak musi chovat jako pevna latka, aby si udrZelo sviij tvar shodny s tvarem vyrobku.
Nesmi dojit k interakci mezi pouzdrem a slinovanym materidlem. Tlak se pfenasi za pomoci
inertniho plynu nebo pomocného media. Problémem je volba materidlu pouzdra. Za nizSich
teplot se nejCasteji vyuziva kaucuk, pti vyuziti HIP se nejcastéji pouzivaji svafovana kovova
pouzdra z tenkych plechd, které maji dobré plastické vlastnosti. Mozné je vyuziti i keramickych
pouzder, které se vyrabi na principu piesné¢ho liti za pouziti vytavitelného voskové modelu.
Hlavnimi problémy je inertnost a plasticita, spole¢né s vyrobitelnosti pouzdra [41].

Ziskany pevny material ma lepsi pevnostni i plastické vlastnosti neZ ty ziskané za pomoci
klasickych zptisobu lisovani. Za pomoci HIP je mozné slinovat Siroké spektrum praskovych
materidlii s velmi hrubymi i velmi jemnymi ¢asticemi. Ziskany materidl ma v podstateé témet
teoretickou hustotu [41].
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Obr. 4.17 Schéma izostatického lisovani [41].

1)  Horni uzavér.

2)  Vysokotlakd komora.

3) Tlakova kapalina.

4)  Plasticka forma.

5)  Praskovy material.

6) Perforovana forma.

7)  Spodni uzavér.

8)  Piivod tlakové kapaliny.
9)  Odvod kapaliny.

4.4.3 Viélcovani

Tento zptisob se vyuziva pro vyrobu past a plecht ze slinutého materidlu. Vychozi
material je pfiveden pifimo mezi rotujici valce. Po valcovani nasleduje slinovani v prabézné
peci. V praxi se navic vyuziva i nasledné valcovani za studena a mezizihani, ¢imz se ziska téméft
bezporézni pasek.

Vyhodou této metody je nizsi pocet priuchodi pti ziskavani paskli z vysledného materialu,
nevyhodou jsou vysokd cena vstupnych praski a predevsim malé rychlost.

4.4.4 ProtlaCovani

Dalsi moznosti zhutnovani praska je protlacovani. Timto zpisobem se ziskavaji zejména
profilové polotovary tj. tyCe, trubky piipadné soucasti s velkou délkou. Tyto ptipady nejsou
vhodné pro vyrobu za pouziti lisovani. V ptipadé ODS slitin se vyuziva zpiisobu, kdy je kovovy
prasek umistén do kovové kapsle a tato kapsle je nasledné protlacena. Kviili potlaceni vzniku
nezadoucich fazi a sloucenin a snizeni vysledné porovitosti je tieba v kapsli vytvotit vakuum.
Néslednym obrobenim kapsle se ziskd vysledny zhutnény kov. Schéma protlacovani je
zobrazeno na Obr. 4.18.
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Obr. 4.18 Schéma protlacovani [29].

4.4.5 Spark plasma sintering (SPS)

Oproti predchozim ptipadim pii vyuziti SPS nedochdzi k aktivaci procesu slinovani za
pouziti zvysené teploty vyzarené radiaci, ale elektrickym proudem. Tato metoda v poslednich
letech nabyva na vyznamu, ackoliv byla popséana jiz ve 30. letech dvacatého stoleti, nejvétsi
rozmach nastal v obdobi pielomu tisicileti. Jak je mozné posoudit z poctu publikaci
Vv jednotlivych letech v tomto obdobi na Obr. 4.19.

200

12003

150 |

| 2004

2002

100 +

Number of papers

1997
[]1996
111995
|1994

|1999
1998

= 3]
|2001
2000

(a)
Obr. 4.19 Pocet publikaci na téma SPS [42].

Na Obr. 4.20 je zobrazeno schéma zatizeni pro SPS. Zjednodusené fe¢eno dochazi ke
konsolidaci praSku jednoosym tlakem a k souasnému slinovani za pomoci pulzujiciho
vysokého stejnosmérného proudu. Pficemz materidl je obvykle obklopen grafitem. Za pomoci
této metody je mozné zhutnit Siroké spektrum vodivych i nevodivych materiald, kdy vysledny
materidl ma mnohdy lepsi vlastnosti nez pii pouziti klasickych metod. Tento efekt je zplisoben
pravdépodobné lepsim zhutnénim a mensi velikosti zrn nez u ostatnich metod [42].
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Obr. 4.20 Schéma zatizeni pro SPS [42].

Nejvétsim rozdilem v procesu slinovani oproti ostatnim klasickym metoddm lisovani za
tepla je rychlost ohfevu slinovaného materialu, kdy rychlost miiZze dosahovat az 1000°C/min.
U klasickych metod dochazi k pfenosu tepla nejcastéji pomoci radiace. U metody SPS je
nejcastéji pfijimanym mechanismem ohfev za pomoci Joulova tepla, které se tvofi
prochazejicim proudem mezi jednotlivymi ¢asticemi, které jsou odd€leny mezerami, jak je
zobrazeno na Obr. 4.21. Pievazujicim nazorem je, ze prochazejicim proudem se tvoii i plasma,
ktera vytvari ¢isté povrchy praska a dal napomaha slinovani [42]. Vyskyt plasmy vSak nebyl
pln€ dokazan, tato teorie je pouze podporovéana nékterymi znaky typickymi pro tvorbu plasmy
[43].
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Obr. 4.21 Pienos proudu praskovym materidlem v priib&hu procesu SPS [44].

Jako samotny mechanismus slinovani se uvaZuje, Ze pifi vytvofeni vyboje mezi
jednotlivymi ¢asticemi dojde k vytvofeni vysokého gradientu teploty. To zplisobi odpateni
a nataveni povrchii jednotlivych Castic a jejich spojeni pomoci krcku. Pfidany tlak navic
napomaha zhutnéni a snizeni porovitosti vysledného materialu [44].

Na vyslednou strukturu a vlastnosti ma vliv slinovaci teplota. Li et al. ve své praci [45]
tento vliv zkoumali. Bylo zji§téno, Ze se zvySujici se teplotou slinovani se zvysuje i relativni
hustota vylisku. Tato zavislost je zobrazena na Obr. 4.22.
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Obr. 4.22 Vliv slinovaci teploty SPS na relativni hustotu vylisku [45].
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Nértstem slinovaci teploty doslo i ke zméné mikrostruktury, jak je mozné vidét na
Obr. 4.23 z EBSD analyzy, s nartistem slinovaci teploty dochazi k zhrubnuti zrn a z ptivodni

jemnozrnné struktury vznikd struktura, kde se nachdzi jak velmi jemna, tak velmi hruba zrna
[45].

Obr. 4.23 EBSD analyza ODS oceli zhutnénych za pomoci SPS za riznych teplot: a) 950 °C, b) 975 °C, c)
1000 °C, d) 1025 °C [45].

Takovéto zhrubnuti méa samoziejme vliv i na vysledné vlastnosti, se zvySujici se teplotou
slinovani se snizuje jak mez pevnosti, tak mez kluzu pfi tahovém zatézovani (Obr. 4.24) [45].
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Obr. 4.24 Zavislost a) meze pevnosti b) meze kluzu na teploté. Slinovaci teploty: Sample 1 — 950 °C; Sample 2 —
975 °C; Sample 3 — 1000 °C; Sample 4 — 1025 °C [45].
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5. EXPERIMENTALNI CAST

Pii zpracovavani této diplomové prace byly za pomoci mechanického legovani
ptipraveny vysoce chromové oceli tfi tfid: Fe-9Cr-1W-0,5Mn-0,2V-0,1Ta, Fe-14Cr-2W a Fe-
16,8Cr-1Mo. Pro kazdou tuto tfidu bylo pfipraveno celkem pét typt oceli, rozdilnych
v pridanych zpevijicich prvcich a zptisobu tvorby oxidické disperze. Byly ptipraveny oceli
bez oxidické disperze (oznacené jako 9Cr, 14Cr a 17Cr), s oxidickou disperzi ptipravenou
ptidanim oxidt Y203 (oznacené jako 9Cr Y203, 14Cr Y203, 17Cr Y203) a Al.O3 (0znacené jako
9Cr Al203, 14Cr Al;03a 17Cr Al203) a oceli piipravené procesem vnitini oxidace Y (oznacené
jako 9Cr Y-O, 14Cr Y-O a 17Cr Y-0) a Al (oznacené jako 9Cr Al-O, 14Cr Al-O a 17Cr Al-
0).

5.1 Experimentalni material
5.1.1 Ttida oceli 9Cr

Ocel 9Cr byla ptipravena pomoci mechanického legovani smichdnim atomarnich praskt
v daném poméru o celkové hmotnosti vsazky 100g. Slozeni a vlastnosti pouzitych praski je
v tabulce 5.1.

Tabulka 5.1 Vstupni prasky pouzité pro vyrobu 9Cr oceli.
Prvek Vyrobce Cislo sarze Cistota (%) Velikost ¢astic (um) hm. %

Fe  Sigma Aldrich 12310 >09 - 89,2
Cr  Sigma Aldrich 266299 >99 45 9
W  Sigma Aldrich 267511 99,90 12 1
Mn  Sigma Aldrich 266132 >99 45 0,5
V  Sigma Aldrich 262935 99,50 45 0,2
Ta Sigma Aldrich 262846 99,90 45 0,1

Nasledné byla ptipravena dalsi 9Cr ocel, kde tentokrat bylo pfidano Y203 pro ziskani
oxidické disperze a Ti pro stabilizaci oxidické disperze. Celkova hmotnost vsazky byla opét
100 g. Slozeni a vlastnosti pouzitych praski jsou v tabulce 5.2.

Tabulka 5.2 Vstupni pragky pouzité pro vyrobu 9Cr Y203 oceli.
Prvek Vyrobce Cislo §arze Cistota (%) Velikost astic (um) hm. %

Fe Hoganés - 99,8 <200 88.6
Cr  Sigma Aldrich 266299 >99 45 9
W  Sigma Aldrich 267511 99,90 12 1
Mn  Sigma Aldrich 266132 >99 45 0,5
V  Sigma Aldrich 262935 99,50 45 0,2
Ta  Sigma Aldrich 262846 99,90 45 0,1
Ti HC Starck - >99 63 0,3
Y.03 Sigma Aldrich 205168 99,99 <10 0,3

Pro ovéteni mechanismu vnitini oxidace byla vytvotrena 9Cr Y-O ocel, kdy bylo pouzito
yttrium, a do vsazky byl pii mechanickém legovani pfidan kyslik. Kyslik byl pfidan ve formé
predlegovaného Fe prasSku, ktery nahradil ¢ast Fe tak, aby vzniklo predpokladané mnozstvi
oxidickych ¢astic. Slozeni a vlastnosti pouzitych praski jsou v tabulce 5.3.
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Tabulka 5.3 Vstupni prasky pouzité pro vyrobu 9Cr Y-O oceli.
Prvek Vyrobce Cislo Sarze Cistota (%) Velikost ¢astic (um) hm. %

Fe  Sigma Aldrich 12310 >99 - 85,5
Cr Sigma Aldrich 266299 >99 45 9
W  Sigma Aldrich 267511 99,90 12 1
Mn  Sigma Aldrich 266132 >99 45 0,5
\ Sigma Aldrich 262935 99,50 45 0,2
Ta  Sigma Aldrich 262846 99,90 45 0,1
Ti Sigma Aldrich 268496 99,7 - 0,3
Fe+20 Hoganis - - - 3,2
Y Sigma Aldrich - 99,9 386 0,24

Obdobné byly piipraveny 9Cr oceli zpevnéné pomoci Al a Al>Og, s tim rozdilem, ze Al
a O nutny pro vznik oxidické disperze byly ptidany ve formé predlegovaného prasku
obsahujiciho ptfesny pomér Al a O. Slozeni a vlastnosti vstupnich praska jsou uvedeny
Vv tabulkach 5.4 a 5.5.

Tabulka 5.4 Vstupni pragky pouzité pro vyrobu 9Cr Al,O3 oceli.
Prvek Vyrobce Cislo sarze Cistota (%) Velikost ¢astic (um) hm. %

Fe Hoganas 99,8 <200 88,6
Cr  Sigma Aldrich 266299 >99 45 9
W  Sigma Aldrich 267511 99,90 12 1
Mn  Sigma Aldrich 266132 >99 45 0,5
V  Sigma Aldrich 262935 99,50 45 0,2
Ta  SigmaAldrich 262846 99,90 45 0,1
Ti HC Starck - >99 63 0,3
Al,03  Baikowski - 99,99 <1 0,3

Tabulka 5.5 Vstupni prasky pouzité pro vyrobu 9Cr Al-O oceli.

Prvek Vyrobee Cislo Cistota Velikost ¢astic hm.
Sarze (%) (um) %

Fe Sigma Aldrich 12310 99,8 - 81,9
Cr Sigma Aldrich 266299 >99 45 9
W Sigma Aldrich 267511 99,90 12 1
Mn Sigma Aldrich 266132 >99 45 0,5
\Y/ Sigma Aldrich 262935 99,50 45 0,2
Ta Sigma Aldrich 262846 99,90 45 0,1
Ti Sigma Aldrich 268496 99,7 - 0,3
Fe+20+12A1  110ganas * PK : . : 7

Chemie

5.1.2 Ttida oceli 14Cr
Obdobn¢ stejna série byla vytvorena i pro tfidu 14Cr oceli. V tabulkéch 5.6, 5.7, 5.8, 5.9
a 5.10 jsou slozeni a vlastnosti vstupnich praska pro jednotlivé typy.
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Tabulka 5.6 Vstupni prasky pouzité pro vyrobu 14Cr oceli.
Prvek Vyrobce Cislo Sarze Cistota (%) Velikost ¢astic (um) hm. %

Fe  Sigma Aldrich 12310 >99 - 84
Cr  Sigma Aldrich 266299 >99 45 14
W  Sigma Aldrich 267511 99,90 12 2

Tabulka 5.7 Vstupni prasky pouzité pro vyrobu 14Cr Y,0s oceli.
Prvek Vyrobce Cislo Sarze Cistota (%) Velikost ¢astic (um) hm. %

Fe Hoganis - 99,8 <200 83,4
Cr  Sigma Aldrich 266299 >09 45 14
W  Sigma Aldrich 267511 99,90 12 2
Ti HC Starck - >99 63 0,3
Y203 Sigma Aldrich 205168 99,99 <10 0,3

Tabulka 5.8 Vstupni prasky pouzité pro vyrobu 14Cr Y-O oceli.
Prvek Vyrobce Cislo 3arze Cistota (%) Velikost &astic (um) hm. %

Fe Hoganis - 99,8 <200 80,43
Cr  Sigma Aldrich 266299 >99 45 14
W Sigma Aldrich 267511 99,90 12 2
Ti HC Starck >99 63 0,3
Y Sigma Aldrich - 99,90 386 0,24
Fe+20 Hogands - - - 3,2

Tabulka 5.9 Vstupni prasky pouzité pro vyrobu 14Cr Al,Os oceli.
Prvek Vyrobce Cislo $arze Cistota (%) Velikost ¢astic (um) hm. %

Fe Hoganés - 99,8 <200 83,4
Cr  Sigma Aldrich 266299 >99 45 14
W  Sigma Aldrich 267511 99,90 12 2
Ti HC Starck - >99 63 0,3
AlbOs;  Baikowski - 99,99 <1 0,3

Tabulka 5.10 Vstupni prasky pouzité pro vyrobu 14Cr Al-O oceli.

Prvek Vyrobee Cislo Cistota Velikost Castic hm.
Sarze (%) (um) %

Fe Sigma Aldrich 12310 >99 - 76,7

Cr Sigma Aldrich 266299 >99 45 14
w Sigma Aldrich 267511 99,90 12 2

Ti Sigma Aldrich 268496 99,7 - 0,3
Fe+20+2Al  Hogands PK . : : 7

Chemie

5.1.3 Ttida oceli 17Cr
Ttida oceli 17%Cr byla pfipravena pfidanim zpeviujicich prvka do ptedlegované
komer¢ni oceli 434L firmy Hogands, chemické slozeni této oceli je v tabulce 5.11
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Tabulka 5.11 Slozeni oceli Hoganas 434L.

Material Fe Cr Mo Velikost ¢astic (um)
434 822 168 1 <250

Obdobné¢ jako u piedchozich tfid byly vytvoieny oceli zpevnény Al, Y a jejich oxidy,
jejich chemické slozeni a vlastnosti praski jsou v tabulkach 5.12, 5.13, 5.14 a 5.15.

Tabulka 5.12 Vstupni prasky pouZité pro vyrobu 17Cr Y03 oceli.
Prvek Vyrobce Cislo Sarze Cistota (%) Velikost ¢astic (um) hm. %

4341 Hoganas - - <250 994
Ti HC Starck - >99 63 0,3
Y.03 Sigma Aldrich - 99,99 <10 0,3

Tabulka 5.13 Vstupni prasky pouZité pro vyrobu 17Cr Y-O oceli.
Prvek Vyrobce Cislo Sarze Cistota (%) Velikost ¢astic (um) hm. %

4341 Hoganas - >99 <250 96,2
Ti HC Starck - >99 63 0,3
Y Sigma Aldrich - 99,90 386 0,3

Fe+20 Hoganis - - - 3,2

Tabulka 5.14 Vstupni prasky pouZité pro vyrobu 17Cr Al,O3 oceli.
Prvek Vyrobce Cisloarze Cistota (%) Velikost ¢astic (um) hm. %

434L  Hoganas - >909 <250 99,6
Ti HC Starck - >99 63 0,3
Al, O3 Baikowski - 99,99 <1 0,3

Tabulka 5.15 Vstupni prasky pouZité pro vyrobu 17Cr Al-O oceli.

Prvek Vyrobce  Cislo Sarze Cistota (%) Velikost &astic (um) hm. %
434L Hoganas - >99 <250 92,7
Ti HC Starck - >99 63 0,3
Fe-20-12Al PK Chemie 267511 >99 65 7

5.2 Mechanické legovani experimentalnich ODS oceli

Vsechny vyse popsané typy ODS oceli byly vyrabény stejnym zplisobem a za stejnych
podminek. Bylo vyuZito procesu mechanického legovani a néasledné konsolidace a zhutnéni
metodou Spark Plasma Sintering (SPS). Jesté pfed zahdjenim samotného mechanického

legovani bylo potieba navazit samotnou vsazku. K tomu byla vyuzita vaha SI-234 (Denver
Instrument, USA). Vaha je zobrazena na Obr. 5.1.
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Obr. 5.1 Vaha SI-234.

Samotné mechanické legovani probihalo v planetovém mlynu Pulverisette P-6 (Fritsch,
SRN) viz Obr. 5.2. Praskova vsazka byla vlozena do mleci nadoby (viz Obr. 5.3), ve které bylo
po dobu mleti udrZzovano technické vakuum, které bylo ziskano za pomoci rota¢ni vyvévy
VE215N (Value, Cina) viz Obr. 5.4. Mleci naddoba byla vyrobena ze zakalené nastrojové oceli
19 452. Jako mleci médium byly pouzity ocelové koule vyrobeny z oceli 14 109. Pramér téchto
kouli byl 25,4 mm a jejich pocet 21. Samotny proces mechanického legovani byl nastaven na
24 h. Pricemz prvni tfi hodiny probihali pfi otdc¢kéch 250 ot./min, a zbylych 21 hodin pfi
otaCkach 350 ot./min. Béhem mleti byly nastaveny hodinové cykly, kdy hodinu probihalo mleti
a hodinu bylo mleti vypnuté, aby nedochazelo k piilisnému zah#ivani mleci nddoby. Pomér
ball-to-powder byl udrzovan 15:1.

Obr. 5.2 Planetovy mlyn Pulverisette P-6.
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Obr. 5.3 Mleci nddoba pouzita k pfipravé praskovych materiald.

Obr. 5.4 Rota¢ni vyvéva VE215N.

5.3 Analyzy mikrostruktury a vlastnosti praskové smési

Béhem mechanického legovani byly u vybranych oceli odebrany vzorky po urcitych
dobach mleti (1 h, 3 h, 5 h, 12 h, 24 h). Kvili zjisténi souvislosti mezi dobou mleti
a homogenizaci vysledné praskové smesi byly provedeny nasledné analyzy:

1) méfeni mikrotvrdosti praskovych ¢astic,
2) XRD fazova analyzy,
3) obrazova analyza SEM a TEM.

5.3.1 Piiprava vybrusi z praSkl

Z odebranych vzorkli byly pfipraveny metalografické vybrusy. Lisovani probihalo za
tepla za pomoci lisu OPAL 410 (ATM, SRN) viz Obr. 5.5. Jako lisovaci smés byla zvolena
vodiva pryskyfice s podilem uhliku Polyfast (Struers, SRN). Samotné brouSeni resp. lesténi
probihalo na klasickych bruskach Saphir 320 resp. Saphir 330 (ATM, SRN). Pro lesténi byla
pouzita diamantova pasta o zrnitosti 1 pm.
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Obr. 5.5 Lis OPAL 410.

5.3.2 Méteni mikrotvrdosti praskovych Castic

Kwvuli ziskani zavislosti tvrdosti na dobé mleti Castic, coz je dilezité pro optimalizaci
procesu mechanického legovani a indikaci dostatecné homogenizace bylo zafazeno méfeni
mikrotvrdosti na vybrusech praskovych castic. Méfeni tvrdosti bylo provedeno pomoci
instrumentovaného tvrdoméru ZWICK Z2.5 (Zwick Roell, SRN) viz Obr. 5.6 s tvrdomérnou
hlavou ZHU 0.2 (Zwick Roell, SRN). Mikrotvrdost byla métena dle Vickerse HV 0,1.

S o

ST Moo . -
Obr. 5.6 Instrumentovany tvrdomér Zwick Z2.5.

5.3.3 Obrazova analyza SEM
Mikrostruktura praski byla pozorovana rastrovacim elektronovym mikroskopem Lyra 3
XMU FEG (Tescan, CR) s EDS detektorem X-Max80 (Oxford instruments).
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5.4 Zhutnéni a konsolidace praskové smési

Zhutnéni a konsolidace probihaly za pomoci metody SPS za plisobeni teploty 1150°C
a tlaku 50 MPa, pouzitim stejnosmérného proudu s pulsy 25 ms/2 ms. SPS probihalo na zafizeni
HP D10-SD (FCT Systeme GmbH, SRN) na Ustavu materialového vyskumu SAV Kosice.
Vysledkem byly valcové vzorky o rozmérech 30x6 mm (pramér x vyska).

5.5 Tepelné zpracovani zhutnénych vzorki

Tepelné zpracovani bylo pro vsechny vzorky stejné. Bylo vyuzito dvou zihani. Nejprve
byly vzorky zihany na teplotu 1100 °C po dobu 30 min (ochlazeni na vzduchu) a nasledné na
teploté 750 °C po dobu dvou hodin (ochlazeni na vzduchu).

5.6 Analyza mikrostruktury a vlastnosti zhutnénych vzorkii
Vyslednd zhutnénd a tepelné zpracovana slitina je vystavena nasledujicim analyzam:

1) hustota,

2) EDS analyza,

3) obrazova analyza SEM a STEM,
4) tahové zkousky,

5) méfeni tvrdosti.

5.6.1 M¢fteni hustoty

Hustota byla métena za pomoci vahy SI-234 (Denver Instrument, USA) viz Obr. 5.1, kdy
bylo vyuzZito pfidavné zafizeni na méfeni hustoty. PouZita byla Archimédova metoda
Vv deionizované vod¢ dle normy EN 623-2.

5.6.2 EDS analyza

Obsah prvki tvoticich oxidickou disperzi (Al, Y, Ti a O) byla méfena za pomoci EDS
rentgenové analyzy za pomoci analyzatoru X-Max80 (Oxford instruments, UK) viz Obr. 5.7,
na povrsich ocisténych FIB z elektronového mikroskopu Lyra 3 XMU FEG (Tescan, CR).

Obr. 5.7 EDS analyzator X-Max80.

5.6.3 Obrazova analyza SEM, STEM

Mikrostruktura oceli byla pozorovana rastrovacim elektronovym mikroskopem Lyra 3
XMU FEG (Tescan, CR) viz Obr. 5.8 a detaily mikrostruktury a detailni chemické sloZeni bylo
ziskano za pomoci STEM LIBRA 200FE (Carl Zeiss, SRN) vybavenym EDS spektrometrem
XFlash 6T/30 (Bruker, USA), STEM JEM-2100F (Jeol, Japonsko) a TEM Titan Themis 60-
300 (FEI, USA) vybavenym Super-X EDX SSD detektorem.
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Obr. 5.8 SEM mikroskop Lyra 3 XMU FEG.

5.6.4 Tahové zkouSky

Z valcovych téles byly pomoci elektrojiskrového obrabéni vyfezany plocha zkuSebni
télesa (viz Obr. 5.10). Tahové zkousky probihaly za pokojové teploty (22 °C dle normy ISO
6892-1-2016) pti rychlosti 0,1 mm/s na univerzalni zkusebni stroji Zwick Z50 (Zwick Roell,
SRN) viz Obr. 5.9

Obr. 5.9 Univerzalni zku$ebni stroj Zwick Z50.
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Obr. 5.10 Geometrie tahovych zkusebnich téles.

5.6.5 M¢feni tvrdosti

Me¢éieni tvrdosti na objemovém télesu probihalo dle normy EN ISO 6507 na
instrumentovaném tvrdoméru Zwick Z2.5 (Zwick Roell, SRN) viz Obr. 5.6, s tvrdomérnou
hlavou ZHU 0.2 (Zwick Roell ,SRN) pfi zatizeni 5 kg.
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6. VYSLEDKY

V této kapitole jsou prezentovany vysledky méfeni a analyz provadénych na praskovych
Casticich v pribéhu mechanického legovani a objemovych téles z téchto praska piipravenych.
Prvni kapitole shrnuje pribéh procesu mechanického legovani legovanych praski. Na tuto
kapitolu navazuji tii kapitoly shrnujici vysledky analyz hutnych oceli, a to oceli bez oxidické
disperze, dale oceli, u kterych byla oxidické disperze vytvorena pfimym ptidani oxidu yttritého
a oxidu hlinitého a oceli, u kterych byla oxidicka disperze vytvofena procesem vnitini oxidace.

6.1 Proces mechanického legovani

Jak bylo uvedeno v kapitole zabyvajici se teorii mechanického legovani (viz. kapitola 4
této prace), dochdzi v prubéhu mechanického legovani k opakovanému spojovéni a naslednému
praskani mletych c¢astic. V pocatku mechanického legovani ptevazuje d¢j spojovani Castic
a velikost mletych ¢astic roste. Po urcité dobé dojde k vyCerpani plasticity ¢astic a naopak
prevazuje d¢j jejich praskani. V duasledku toho velikost Castic klesa, az dojde k ustaleni
rovnovahy mezi spojovanim ¢astic a jejich praskanim. Tato faze mechanického legovani je
charakteristicka ustalenou velikosti mletych castic. V této fazi je d¢j mechanického legovani
ukon¢en a mikrostruktura prasku je tvofena homogenni smési vstupnich praskt. V prubéhu
mechanického legovani je obtizné sledovat distribuci velikosti mletych ¢astic a posoudit tak
dé&je probihajici v mleté smési. Na UFM AVCR neni k dispozici analyzator velikosti &astic
prasku a proto byly realizovany studie, které se snazily popsat prubéh mechanického legovani
jinym parametrem. Na Obr. 6.1 je uvedena zavislost velikosti ¢astic a Vickersovy tvrdosti ¢astic
na dobé€ mleti pro piedlegovanou praskovou slitinu AISI 434 (Hoganis), kterd byla pouzitai pro
ptipravu 17Cr oceli v této praci [46]. Obdobna studie byla provedena pro slitinu typu 80-Ni-
14,7Fe-4,4Mo0-0,5Mn-0,3Si typu Permalloy, kterd byla pfipravena z atomdarnich prasku, viz
Obr. 6.2 [47].
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Obr. 6.1 Zavislost velikosti ¢astic na dob& mleti 434 oceli (vlevo) a zavislost tvrdosti na dob& mleti 434 oceli
(vpravo) [46].
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Obr. 6.2 Zavislost velikosti ¢astic na dobé mleti Permalloy slitiny (vlevo) a zavislost tvrdosti na dobé mleti
Permalloy slitiny (vpravo) [47].

Provedené studie prokdzaly, Ze homogenitu mleté smési lze posoudit z méfeni zmény
tvrdosti Castic. Méteni tvrdosti je snadno realizovatelné za pouziti piistrojového vybaveni
dostupného na UFM AVCR. V této praci byla provedena studie vyvoje homogenity mletého
prasku v zavislosti na dob& mleti pro ocel 14Cr Y-O. Na Obr. 6.3 je zavislost tvrdosti na dobé

mleti pro 14Cr Y-O, je na ni mozné vypozorovat, ze po dosazeni ¢asu 12 hodin jiz tvrdost
nenarusta a dosahuje saturovaného stavu.
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Obr. 6.3 Zavislost tvrdosti na dobé& mleti 14Cr Y-O oceli.

Na Obr. 6.4, Obr. 6.5 a Obr. 6.6 jsou SEM fotografie fezi ¢astic po 12 h mleti pfi riznych
zvétSenich. Z fotografii mikrostruktury lze usoudit, Ze po 12 h mleti jsou Castice dostatecné

homogenni. Pii vy$§im zvétSeni lze pozorovat lameldrni strukturu c¢astic, coz odpovida
predpokladim z kapitoly 4.
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Obr. 6.4 SEM fotografie fezu ¢astic 14Cr Y-O oceli, zvétseno 200x.

Obr. 6.6 SEM fotografie fezu ¢astic 14Cr Y-O oceli, zvétseno 10 000x.
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Po 12 h mleti byla provedena XRD analyza praskové Castice, byla zjisténa piitomnost
7eleza s hustotou 7,8234 g/cm? viz Obr. 6.7.

Counts

hh-27

20000 — Iron - Alpha 100.0 %

10000 —

O S I o o B B B B B B EMLELE AL e o e s s
I I T T I I I I I I
30 40 50 60 70 80 90 100 110 120

Position [*2Theta] (Cobalt (Co))
Obr. 6.7 XRD analyza praskové ¢astice po 12 h mleti.

6.2 Oceli nezpevnéné oxidickou disperzi

Pomoci metody spark plasma sintering byly z ptipravenych legovanych praska vyrobena
hutna télesa oceli tii tfid: ocel 9Cr, ocel 14Cr a ocel 17Cr. Byly provedeny zkousky
mechanickych vlastnosti (tahova zkouSka, méteni tvrdosti) a byly pozorovany mikrostruktury
za pomoci TEM a SEM.

6.2.1 M¢éteni hustoty

V tabulce 6.1 jsou uvedeny hodnoty ziskané méfenim hustoty. Vyplyva z nich, ze
v piipadé¢ 17Cr oceli dochédzi k pomérné velkému narlGstu porozity. Porozita je ovlivnéna
masivni plastickou deformaci béhem mechanického legovani, kdy nashromazdéna deformacni
energie v podob¢ dislokaci spole¢né se zpevnénim vlivem chromu brani lep$imu zhutnéni.

Tabulka 6.1 Hodnoty hustot oceli nezpevnénych oxidickou disperzi.

Vzorek Teoreticka hustota Nameérena hustota Relativni Progento
[g9.cm™] [g9.cm™] hustota [-] porozity [%]
9Cr 7,85 7,72 98,30 1,70
14Cr 7,86 7,74 98,39 1,61
17Cr 7,77 7,40 95,31 4,69

6.2.2 Mechanické vlastnosti
ZkousSka tahem

Tahové kiivky ziskané pro oceli vSech tii tfid jsou zobrazeny na Obr. 6.8. Vybrané
napét'ové a deformacni charakteristiky jsou v tabulce 6.2
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Obr. 6.8 Tahové kiivky oceli nezpevnénych oxidickou disperzi.

Tabulka 6.2 Vybrané nap&tové a deformacni charakteristiky oceli nezpevnénych oxidickou disperzi.

\/zorek Rpo,2 [MPa] Rm [MPa] A [%]
9Cr 415 613 9,1
14Cr 770 970 12,5
17Cr 315 593 16,6

Kde Rpo,2 je mez kluzu [MPa], Rm je mez pevnosti [MPa] a A je taznost [%].

Z vysledkl vyse je mozné vycist, Ze ve stavu bez oxidu vykazuje nejvétsi hodnoty meze
kluzu a pevnosti 14Cr ocel, pfi zachovani pomérné dobré taznosti. NevyS$si hodnotu taznosti
taznosti ma 9Cr ocel, kterd ma zaroven vyssi napétoveé charakteristiky nez 17Cr, ale vyrazné
horsinez 14Cr. Toualbi a kol. ve své praci [48] provadéli tahové zkousky 9Cr oceli bez oxidické
disperze. Po porovnani je mozné fici, ze vysledné mechanické vlastnosti jsou obdobné (viz
Obr. 6.9). V praci [49] byly zkoumany mechanické vlastnosti obdobnych 14Cr oceli, napétové
charakteristiky jsou v podstaté stejné, odchylka nastava v piipadé taznosti, kdy je hodnota
z literatury ptiblizn€ o 5 % mensi (viz Obr. 6.10). Rozdil je pravdépodobné zpiisoben jinym
zpusobem vyroby. Ocel 17Cr byla srovnana s materialovymi listem této komercné vyrabéné
oceli [50] a vysledné mechanické vlastnosti jsou obdobné se vzorkem piipravenym pro tuto
préaci. Kdy udavané hodnota meze kluzu je 390 MPa a mez pevnosti 550 MPa.
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Obr. 6.9 Zavislost meze pevnosti na teploté pro 9Cr oceli [48].
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Obr. 6.10 Hodnoty meze pevnosti (vlevo) a taznosti (vpravo) pro oceli 14Cr-ODS a 14Cr-NA (nezpevnéna
oxidy) [49].

ZkousSky tvrdosti

Na zhutnénych télesech byla provedeno méteni tvrdosti, vysledky téchto méfeni jsou
v tabulce 6.3

Tabulka 6.3 Hodnoty tvrdosti oceli nezpevnénych oxidickou disperzi.

Vzorek HV5[-]
9Cr 201
14Cr 297
17Cr 203

Kde HV5 je hodnota tvrdosti dle Vickerse pfi zatizeni 5 kg [-]

Nejvyssi hodnoty tvrdosti vykazuje ocel 14Cr, hodnoty tvrdosti o oceli 9Cr a 17Cr jsou
V podstaté srovnatelné. Tyto hodnoty byly srovnany opét srovnany s literaturou [48, 49, 50]
a hodnoty jsou obdobné, jak je vidét v tabulce 6.4.

Tabulka 6.4 Hodnoty tvrdosti oceli nezpevnénych oxidickou disperzi z literatury [48,49,50].

Vzorek HV5 [-]
9Cr 250
14Cr 259,8
17Cr 180
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6.2.3 Mikrostruktura

Mikrostruktura byla pozorovana na SEM pro vSechny tfidy oceli, 9Cr byla navic
pozorovana za pomoci TEM, vysledné mikrostruktury jsou zobrazené v této kapitole. Na
Obr. 6.11 je snimek mikrostruktury 9Cr oceli. Patrna je feriticko-martenziticka struktura.

SEM HV: 15.0 kV Print MAG: 10.0 kx LYRA3 TESCAN
View field: 17.8 pm Det: SE, BSE 10 pm
SEM MAG: 31.1 kx Date(m/dly): 08/19/16 IPM AS CR, Brno

Obr. 6.11 SEM fotografie mikrostruktury 9Cr oceli, zvétSeni 10 000X.

Na Obr. 6.12 je fotografie z STEM mikrostruktury 9Cr oceli. Je zde patrné velké mnozstvi
castic, které maji jiné slozeni nez matrice, pro nékteré z nich bylo provedeno méfeni pomoci
EDX.

. ild 3
TEM ZEISS  STEM Mag = 80.54 k Signal A=PostHAADF  Scanspeed=10 100 nm  Pryeey
LIBRA200  Focus = 1.60374 mm Spot Size=20 nm cl= 360m —

Obr. 6.12 STEM fotografie mikrostruktury 9Cr oceli, zvétseni 80 540x.

Na Obr. 6.13 je STEM fotografie ¢astic, které byly podrobeny EDX analyze, jednotliva
spektra pro tyto castice jsou na Obr. 6.14, 6.15 a 6.16.
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Obr. 6.13 STEM fotografie ¢astic, zvétseni 200 000X.
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Obr. 6.14 EDX spektrum &astice ¢. 1.
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Obr. 6.15 EDX spektrum ¢astice €. 2.
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Obr. 6.16 EDX spektrum &astice ¢&. 3.

Z t&chto spekter je moZné usoudit, ze se jedna o komplexni ¢astice se zvySenym obsahem
C, O a dal$ich prvki obsaZzenych ve vsazce, zejména Ti, Cr, W a Ta. ZvySeny obsah uhliku by
bylo mozné vysvétlit omilanim mleci nadoby a mleciho télesa, které jsou vyrobeny z oceli
surcitym obsahem uhliku. ZvySeny obsah kysliku je mozné vysvétlit oxidaci z okolni
atmosféry pted vakuovanim nadoby.

Na Obr. 6.17 je zobrazena mikrostruktura 14Cr oceli. Mikrostruktura této oceli je citliva
na rychlost a zptisob ochlazovani a ma jemnozrnnou, pievazné feritickou matrici s uréitym
podilem martenzitu. Opét je na povrchu mozné pozorovat velké mnozstvi ¢astic.

SEM HV: 15.0 kV Print MAG: 10.0 kx LYRA3 TESCAN
View field: 17.8 ym Det: SE, BSE 10 pm
SEM MAG: 31.1 kx Date(m/dly): 08/10/16 IPM AS CR, Brno

Obr. 6.17 SEM fotografie 14Cr oceli, zvétseni 10 000x.

17Cr ocel ma jiz vyhradné pomérné hrubozrnnou feritickou strukturu, ktera je zobrazena
na Obr. 6.18. Ve struktufe je velké mnozstvi a port, coz koresponduje s tabulkou 5.1, kdy tato
ocel vykazovala az 4,7 %. Lze usuzovat, Ze velké mnozstvi porozity je u této oceli spojeno
S vysokym obsahem chromu.
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SEM HV: 16.0 kV Print MAG: 10.0 kx LYRA3 TESCAN
View field: 17.8 pm Det: SE, BSE 10 pm
SEM MAG: 31.1 kx Date(m/dly): 08/19/16 IPM AS CR, Brno

Obr. 6.18 SEM fotografie 17Cr oceli, zvétseni 10 000x.

Mechanickym legovanim je tedy mozZné pfipravit vysocechromové oceli bez ptidanych
oxidli. Vysledkem je homogenni struktura a dochéazi k dostatecnému promisSeni pocatecni
vsazky. Dle obsahu prvkl je mozné tidit vyslednou strukturu a tim i mechanické vlastnosti.

6.3 Oceli zpevnéné na bazi yttria

Byly vyrobeny tfi tfidy oceli, odstupiiované dle obsahu chromu 9Cr, 14Cr a 17Cr, pro
kazdou z téchto trid byly ptfipraveny dvé oceli, liSici se zptisobem tvorby oxidické disperze.
Prvnim zpiisobem bylo pfimé ptidani Y203, druhym zptisobem byla vnitini tvorba oxidt po
pridani ¢istého Y a O2. Pro tyto oceli byly provedeny stejné zkousky a analyzy jako v ptedchozi
kapitole.

6.3.1 Méteni hustoty

V tabulce 6.5 jsou zobrazeny hodnoty méfeni hustoty oceli zpevnénych yttriem. Pro
srovnani jsou zde i hodnoty pro oceli bez oxidického zpevnéni. Nejvyssi hodnoty porozity
opét nalezi 17Cr ocelim.

Tabulka 6.5 Hodnoty hustot oceli zpevnénych yttriem.

vzorek Teoreticka Nameéfena hustota Relativni Procento
hustota [g.cm ] [9.cm™] hustota [-] porozity [%]

9Cr 7,85 7,72 98,30 1,70
9Cr Y203 7,85 7,68 97,86 2,14
9Cr Y-O 7,85 7,75 98,75 1,25
14Cr 7,86 7,74 98,39 1,61
14Cr Y203 7,86 7,6952 97,88 2,12
14Cr Y-O 7,86 7,7231 98,23 1,77
17Cr 7,77 7,40 95,31 4,69
17Cr Y203 7,77 7,50 96,54 3,46
17Cr Y-O 7,77 7,44 95,76 4,24
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6.3.2 Mechanické vlastnosti
Zkouska tahem

Vysledky tahovych zkousek 9Cr Y203 a Y-O oceli jsou zobrazeny na Obr. 6.19, pro
srovnani je zde i tahova kiivka 9Cr oceli. V tabulce 6.6 jsou pak nékteré vybrané napétové
a deformacni charakteristiky.
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Obr. 6.19 Tahové kiivky 9Cr oceli zpevnénych yttriem.

Tabulka 6.6 Vybrané napétové a deformaéni charakteristiky 9Cr oceli.

Vzorek Rpo,2 [MPa] Rm [MPa] A [%]
9Cr 415 613 91
9Cr Y-O 704 895 10,2
9Cr Y203 869 1029 4,8

Kde Rpo,2 je mez kluzu [MPa], Rm je mez pevnosti [MPa] a A je taznost [%].

Z vysledkl vyse je vidét, ze oxidicka disperze yttria pii pouziti obou metod jeji tvorby
zpusobuje zpevnéni. Vyrazn€js$i zpevnéni je v ptipadé pfidani ptimo oxidl Y203, nicméné
pomérné vyrazné se pritom snizuje taznost. V piipadé€ vnitini oxidace pfidanim Y také dochazi
ke zpevnéni, zaroven byla zaznamenana i vyss$i hodnota taznosti. Chauhan a kol. ve své praci
[17] zkoumali vlastnosti obdobné 9Cr ODS oceli zpevnéné Y203. Vysledné hodnoty meze
Kluzu a pevnosti jsou obdobné s témi ziskanymi pii vypracovavani této prace. Taznost vySla
opét nizsi. Hodnoty jsou uvedeny v tabulce 6.7.

Tabulka 6.7 Vybrané nap&tové a deformacni charakteristiky 9Cr Y03 oceli z literatury [17].
Vzorek Rpo,2 [Mpa] Rm [Mpa] A [%]
9Cr 929 1052 7,6

Kde Rpo,2 je mez kluzu [Mpa], Rm je mez pevnosti [Mpa] a A je taznost [%].
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Tahové kiivky 14Cr oceli zpevnénych yttriem jsou zobrazeny na Obr. 6.20. Opét je zde
i kiivka 14Cr oceli kvili srovnani. V tabulce 6.8 jsou vybrané napétové a deformacni
charakteristiky.
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Obr. 6.20 Tahové kiivky 14Cr oceli zpevnénych yttriem.

Tabulka 6.8 Vybrané napétové a deformacéni charakteristiky 14Cr oceli.

\zorek Rpo,2 [Mpa] Rm [Mpa] A [%]
14Cr 770 970 12,5
14Cr Y-O 594 855 14,1
14Cr Y203 890 1041 1,3

Kde Rpo,2 je mez kluzu [Mpa], Rm je mez pevnosti [Mpa] a A je taznost [%].

Z tahovych kiivek a téchto charakteristik 1ze vycist, Ze pii ptfidani pfimo Y203 dochazi
K velmi vyraznému zpevnéni, ale zaroven velmi vyraznému snizeni taznosti. Pfi pfidani Y-O
V tomto piipad¢é nenastalo zpevnéni, ale odpevnéni spolu se zvySenim taZnosti. Jak jiz bylo
zminéno, 14Cr oceli maji strukturu vyrazné ovlivnénou rychlosti a podminkami ochlazovani.
Efekt zpevnéni vlivem oxidické disperze tak muze byt potlacen nehomogenni feriticko-
martenzitickou strukturou. Mechanické vlastnosti 14Cr Y203 byly srovnany s literaturou [51],
hodnoty napétovych charakteristik v literatufe jsou niz$i nez ty ziskané Vv této praci. Velky
rozdil nastal v ptipad€ taznosti, kdy byla v této praci ziskana o 10 % niz$i hodnota taznosti.
Hodnoty z literatury [51] jsou uvedeny v tabulce 6.9.

Tabulka 6.9 Vybrané nap&tové a deformaéni charakteristiky 14Cr Y03 oceli z literatury [51].
Vzorek Rpo.2 [Mpa] Rm [Mpa] A [%]
14Cr 750 903 11,4

Kde Rpo,2 je mez kluzu [Mpa], Rm je mez pevnosti [Mpa] a A je taznost [%].
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Na Obr. 6.21 jsou tahové kiivky 17Cr oceli. Opét je zde kvili srovnani pfitomna tahova
ktivka 17Cr oceli. V tabulce 6.10 jsou vybrané napétové a deformaéni charakteristiky.
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Obr. 6.21 Tahové kiivky 17Cr oceli zpevnénych yttriem.

Tabulka 6.10 Vybrané napét'ové a deformacni charakteristiky 17Cr oceli zpevnénych yttriem.

Vzorek Rpo,2 [Mpa] Rm [Mpa] A [%]
17Cr 315 593 16,6
17Cr Y-O 396 657 16,8
17Cr Y203 515 769 10,1

Kde Rpo,2 je mez kluzu [Mpa], Rm je mez pevnosti [Mpa] a A je taznost [%].

Z vysledkt tahovych zkousek je mozné odvodit, ze zpevnéni za pomoci Y203 je opét
vyraznéjs$i nez zpevnéni za pomoci Y a O2. Pti zpevnéni pomoci Y203 0opét doslo k pomérné
vyraznému snizeni taznosti. Pfi pouziti Y-O dokonce v naSem piipadé taznost nepatrné
vzrostla. Vzhledem k vys$simu obsahu chromu ma 17Cr ocel vzdy feritickou strukturu, neni tak
nachylna na rychlost ochlazovani, vliv disperze na zpevnéni ma tak podobny charakter jako
U 9Cr oceli, které maji vzdy feriticko-martenzitickou strukturu.

Meéreni tvrdosti

V tabulce 6.11 jsou srovnany hodnoty tvrdosti naméfenych pro oceli zpevnéné yttriem
a pro srovnani i tvrdosti pro varianty bez zpevnéni oxidickou disperzi.
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Tabulka 6.11 Hodnoty tvrdosti oceli zpevnénych yttriem.

Vzorek HV5[-]
9Cr 201
9CrY-O 325
9Cr Y203 343
14Cr 297
14Cr Y203 347
14Cr Y-O 234
17Cr 203
17CrY-O 229
17Cr Y203 272

Kde HV5 je hodnota tvrdosti dle Vickerse pti zatizeni 5 kg [-]

Z t&chto vysledk je patrné, Ze v ptipadé 9Cr a 17Cr oceli se s oxidickou disperzi zvysSuje
tvrdost. V ptipad¢ 14Cr oceli se tvrdost zvysila u 14Cr Y203 oceli, v piipadé 14Cr Y-O oceli
se tvrdost snizila. Coz je pravdépodobné zpusobeno nehomogenni feriticko-martenzitickou
strukturou.

6.3.3 Mikrostruktura

Mikrostruktura byla opét pozorovana pomoci SEM a 9Cr oceli byly pozorovany pomoci
TEM. Na Obr. 6.22 je mikrostruktura 9Cr Y203 oceli. Patrna je opét feriticko-martenziticka
struktura. Ve struktufe je opét rozmisténo velké mnozstvi Castic. Detaily téchto castic
v mikrostruktufe byl zobrazeny pomoci TEM, zaroven byly provedeny EDX analyzy téchto
castic.

e o : . :
SEM HV: 15.0 kV Print MAG: 10.00 kx LYRA3 TESCAN
View field: 17.8 pym Det: SE, BSE
SEM MAG: 31.1 kx Date(m/dly): 08/09/16 IPM AS CR, Brno

Obr. 6.22 SEM fotografie 9Cr Y03 oceli, zvétseno 10 000x.

Na Obr. 6.23 je TEM fotografie detailu ¢astic. Je zde vidét pomérné vyrazny rozptyl ve
velikostech jednotlivych Castic, ktery je v fadu jednotek nanometra az do fadu stovek. Nejveétsi
castice se blizi velikosti ¢astic oxidi yttria vlozenych ptimo do vsazky.
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TEM ZEISS  STEMMag=4216k Signal A = Pre-HAADF scanspeed=10 200 nm
LIBRA200  Focus = 1.60747 mm Spol Size =20 nm cL=900000 mm F——

Obr. 6.23 TEM fotografie ¢astic v 9Cr Y203 oceli, zvétseno 42 160x.

Na Obr. 6.24 je fotografie ¢astice, ktera byla nasledné analyzovana za pomoci EDX. Na
Obr. 6.25 je poté vysledek této analyzy. Dle téchto vysledku se jedna o ¢astici oxidu yttria se
zvySenym obsahem Ti, coz je v souladu s ptedpoklady s literaturou [12].

70 nm
Ch1 MAG: 327042 x HV: 200.0 kV WD: 0.0 mm PxrO0mm——

Obr. 6.24 TEM fotografie ¢astice 9Cr Y03 oceli analyzované EDX, zvétseni 350 0000x.
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Obr. 6.25 Vysledek EDX analyzy ¢astic 9Cr Y203 oceli.
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Na Obr. 6.26 je fotografie mikrostruktury 14Cr Y03 oceli. Opét se zde nachazi velké
mnozstvi oxidickych ¢astic s pomérné vyraznym rozptylem. Tak jako v pfedchozim ptipadé se
velikost nejvétSich castic blizi velikosti ¢astic oxidu yttria vloZzenych do vsazky.

SEM HV: 16.0 kV Print MAG: 10.0 kx ) LYRA3 TESCAN
View field: 17.8 ym Det: SE, BSE
SEM MAG: 31.1 kx Date(m/dly): 08/10/16 IPM AS CR, Brno

Obr. 6.26 SEM fotografie 14Cr Y03, zvétseno 10 000x.

Na Obr. 6.27 je SEM fotografie mikrostruktury 17Cr Y203 oceli, ve feritické struktuie
se opét nachazi velké mnozstvi oxidickych Castic s velkym rozptylem.

o

SEM HV: 15.0 kV Print MAG: 10.00 kx
View field: 17.8 pm Det: SE, BSE 10 pm
SEM MAG: 31.1 kx Date(m/d/y): 08/19/16 IPM AS CR, Brno

Obr. 6.27 SEM fotografie 17Cr Y203 oceli, zvétseno 10 000X.

Obdobna série snimku byla pofizena pro oceli zpevnéné piidanim Y a O2. Na Obr. 6.28
je zobrazena mikrostruktura 9Cr Y-O oceli. Struktura matrice je feriticko-martenziticka
a nachazi se v ni velké mnozstvi velmi jemnych ¢astic.

SEM HV: 15.0 kV Print MAG: 10.00 kx 1 : LYRA3 TESCAN
View field: 17.8 ym Det: SE, BSE
SEM MAG: 31.1 kx Date(m/dly): 08/09/16 IPM AS CR, Brno

Obr. 6.28 SEM fotografie 9Cr Y-O oceli, zvétseno 10 000x.
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Detaily ¢astic v 9Cr Y-O oceli byly zobrazeny pomoci TEM jak je vidét na Obr. 6.29.

B, 500 ""a

Obr. 6.29 TEM fotografie 9Cr Y-O oceli.

Na Obr. 6.30 je TEM fotografie Castice, ktera byla nasledné podrobena EDX analyze, pro
zjisténi chemického slozeni. Nasledny vysledek analyzy je zobrazen na Obr. 6.31. Opét se jedna
o oxidy yttria, se zvySenym obsahem Ti a Cr.

Obr. 6.31 Vysledek EDX analyzy ¢astic 9Cr Y-O oceli.
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V tomto pfipadé byly vyhodnoceny i mapy rozlozeni jednotlivych prvki, vysledky jsou
zobrazeny na Obr. 6.32 az 6.39.

Obr. 6.33 Rozlozeni Cr.

Obr. 6.34 Rozlozeni C. Obr. 6.35 RozloZeni Fe.

Obr. 6.36 RozlozZeni O. Obr. 6.37 Rozlozeni Ti.
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Obr. 6.38 Rozlozeni Y. Obr. 6.39 Rozlozeni W.

Fotografie zbylych tfid oceli byly ziskany za pomoci SEM. Na Obr. 6.40 je snimek
14Cr Y-O oceli. V matrici se opét nachazi velké mnozstvi pomérné jemnych oxidickych ¢astic.

SEM HV: 15.0 kV Print MAG: 10.00 kx LYRA3 TESCAN
View field: 17.8 ym Det: SE, BSE
SEM MAG: 31.1 kx Date(m/dly): 08/10/16 IPM AS CR, Brno

Obr. 6.40 SEM fotografie 14Cr Y-O oceli, zvétseno 10 000x.

Na Obr. 6.41 je snimek mikrostruktury 17Cr Y-O ocel. Matrice je opét feriticka a nachazi
se zde velké mnozstvi oxidickych Castic. Je zde mozné pozorovat pomérné velky rozptyl ve
velikostech jednotlivych ¢astic a nékteré dosahuji velikosti az 10 um.

SEM HV: 15.0 kV Print MAG: 10.0 kx : 7 LYRA3 TESAN
View field: 17.8 ym Det: SE, BSE
SEM MAG: 31.1 kx Date(m/dly): 08/19/16 IPM AS CR, Brno

Obr. 6.41 SEM fotografie 17Cr Y-O oceli, zvétseno 10 000x.
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Mechanickym legovanim je tedy mozné vytvofit vysocechromové oceli zpevnéné
casticemi yttria. Zpevnéni nastava pii pfimém piidani Y203 i pfi vnitini oxidaci Y. U 14Cr oceli
jsou vysledna struktura a vlastnosti ovlivnény rychlosti a zptisobem ochlazovani a vliv
oxidického zpevnéni muze byt potlaten nehomogenni feriticko-martenzitickou matrici. Pfi
pridani Y203 se ve vysledné matrici nachazi oxidicka disperze, né¢které¢ Castice pak mohou
dosahovat velikosti ptivodnich Y203 oxidl. V pifipadé vnitini oxidace Y takovyto rozptyl
velikosti nenastava. V pripadé 17Cr vsak byly nalezeny i vétsi ¢astice oxidu, jejich velikost
vsak byla mnohem mensi nez ¢astice ptivodné piidanych ¢astic Y.

6.4 Oceli zpevnéné na bazi hliniku

Obdobné jako u oceli zpevnénych yttriem byly pfipraveny tii tfidy oceli 9Cr, 14Cra 17Cer,
které byly zpevnéné hlinikem. Oxidicka disperze byla pfipravena stejnymi dvéma zpisoby:
pridanim Al,Os3 a vnitini oxidaci pfiddnim Al a Oz. Bylo provedeny tahové zkousky a métfeni
tvrdosti. Mikrostruktury byly pozorovany za pomoci SEM a 9Cr oceli byly pozorovany pomoci
TEM.

6.4.1 Mé&feni hustoty

Tabulka 6.12 obsahuje hodnoty hustot oceli zpevnénych hlinikem. Opét jsou zde pro
srovnani hodnoty oceli nezpevnénych oceli. Tak jako v minulych pifipadech hodnoty nejvétsi
porozity vykazuji 17Cr oceli. Zaroven doslo k velkému narastu porozity u oceli, které byly
pfipraveny metodou vnitini oxidace.

Tabulka 6.12 Hodnoty hustot oceli zpevnénych hlinikem.

vVzorek Teoreticka Nam¢éiena hustota Relativni Proc_;ento
hustota [g.cm] [9.cm™] hustota [-] porozity [%]

o9Cr 7,85 1,72 98,30 1,70
9Cr Al203 7,85 7,69 97,96 2,04
9Cr Al-O 7,85 7,59 96,63 3,37
14Cr 7,86 1,74 98,39 1,61
14Cr Al2O3 7,86 7,74 98,41 1,59
14Cr Al-O 7,86 7,52 95,74 4,26
17Cr 1,77 7,40 95,31 4,69
17Cr Al2O3 1,77 7,39 95,08 4,92
17Cr Al-O 1,77 7,49 96,39 3,61

6.4.2 Mechanické vlastnosti
Zkouska tahem

Na Obr. 6.42 jsou vysledky tahovych zkousek 9Cr oceli zpevnénych hlinikem. Pro
srovnani je zde i 9Cr ocel. V tabulce 6.13 jsou nékteré vybrané napétové a deformacni
charakteristiky.
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Obr. 6.42 Tahové kiivky 9Cr oceli zpevnénych hlinikem.

Tabulka 6.13 Vybrané napét'ové a deformaéni charakteristiky 9Cr oceli zpevnénych hlinikem.

Vzorek Rpo,.2 [MPa] Rm [Mpa] A [%]
9Cr 415 613 9,1
9Cr Al-O 620 797 8,8
9Cr Al;O3 570 716 8,8

Kde Rpo,2 je mez kluzu [Mpa], Rm je mez pevnosti [Mpa] a A je taznost [%].

Z vysledki vyse je patrné, ze v ptipadé 9Cr Al-O i 9Cr Al203 doslo ke zpevnéni oproti
9Cr, za sou¢asného mirného sniZeni taznosti. Na rozdil od zpevnéni yttriem doslo k vétSimu
zpevnéni pi1 vyuZiti vnitini oxidace.

Tahové kiivky 14Cr oceli zpevnénych hlinikem jsou zobrazeny na Obr. 6.43. V tabulce
6.14 jsou pak vybrané napétové a deformacni charakteristiky
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Obr. 6.43 Tahové kiivky 14Cr oceli zpevnénych hlinikem.

Tabulka 6.14 Vybrané napét'ové a deformacni charakteristiky 14Cr oceli zpevnénych hlinikem.

\/zorek Rpo,2 [Mpa] Rm [Mpa] A [%]
14Cr 770 970 12,5
14Cr AI-O 1139 1376 7,8
14Cr Al2O3 507 760 12,4

Kde Rpo,2 je mez kluzu [Mpa], Rm je mez pevnosti [Mpa] a A je taznost [%].

Zpevnéni nastalo pouze u 14Cr Al-O oceli. S tim je spojen pokles taznosti. U 14Cr Al203
oceli doSlo k odpevnéni. Pravdépodobné byl vliv zpevilyjicich castic opét potlacen
nehomogenni feriticko-martenzitickou matrici.

Na Obr. 6.44 jsou zobrazeny tahové kiivky 17Cr oceli zpevnénych hlinikem. Opét je zde
pro srovnani kiivka 17Cr oceli. Vybrané napétové a deformacni charakteristiky téchto oceli
jsou v tabulce 6.15.
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Obr. 6.44 Tahové kiivky 17Cr oceli zpevnénych hlinikem.

Tabulka 6.15 Vybrané napétové a deformaéni charakteristiky 17Cr oceli zpevnénych hlinikem.

Vzorek Rpo.2 [Mpa] Rm [Mpa] A [%]
17Cr 315 593 16,6
17Cr Al-O 696 996 8,9
17Cr Al>,O3 578 763 12,8

Kde Rpo,2 je mez kluzu [Mpa], Rm je mez pevnosti [Mpa] a A je taznost [%].

Z vysledkt vyse vyplyva, ze vétsiho zpevnéni je dosazeno pii vnitini oxidaci Al jako
Vv ptedchozich dvou pfipadech. Zpevnéni je doprovazeno poklesem taznosti.

Meéreni tvrdosti

V tabulce 6.16 jsou hodnoty tvrdosti naméfenych pro oceli zpevnéné hlinikem. Pro
srovnani jsou zde 1 hodnoty tvrdosti oceli nezpevnénych oxidickou disperzi

Tabulka 6.16 Hodnoty tvrdosti oceli zpevnénych hlinikem.

\zorek HV5[-]

9Cr 201
9Cr Al-O 220
9Cr Al2O3 208
14Cr 297
14Cr Al2O3 200
14Cr Al-O 375
17Cr 203
17Cr Al-O 319
17Cr Al2O3 263

Kde HV5 je hodnota tvrdosti dle Vickerse pii zatizeni 5 kg [-]
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Z méteni tvrdosti vyplyvd, ze pfi oxidickém zpevnéni dochédzi k néartstu tvrdosti.
V piipadé 9Cr oceli je tento nartist pomérné nizky. V piipadé 14Cr Al,O3 oceli doslo ke snizeni
tvrdosti, opct pravdépodobné vlivem nehomogenni feriticko-martenzitické matrice.

6.4.3 Mikrostruktura

Tak jako v minulych ptipadech i zde byly potizeny SEM snimky mikrostruktury. U 9Cr
oceli byly navic potfizeny snimky ¢astic z TEM a EDX analyzy téchto ¢astic. Na Obr. 6.45 je
zobrazena SEM fotografie mikrostruktury 9Cr Al2O3. Matrice této oceli je feriticko-
martenziticka a nachazi se v ni velké mnozstvi pomérné hrubych ¢astic.

SEM HV: 16.0 kV Print MAG: 10.0 kx LYRA3 TESCAN|
View field: 17.8 pm Det: SE, BSE
SEM MAG: 31.1 kx Date(m/dly): 08/09/16 IPM AS CR, Brno

Obr. 6.45 SEM fotografie 9Cr Al;O3 oceli, zvétseno 10 000x.

Na Obr. 6.46 je TEM fotografie detailu jednotlivych ¢astic v 9Cr Al203

M 2
Obr. 6.46 TEM fotografie 9Cr Al,O3 oceli.
Castice na Obr. 6.47 jsou &astice, které byly podrobeny EDX analyze. Vysledek EDX
analyzy je zobrazen na Obr. 6.48 a 6.49. Zaroven bylo provedeno mapovani rozlozeni
jednotlivych prvki, mapy jsou zobrazeny na Obr. 6.50 az 6.57.
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Obr. 6.48 EDX analyza ¢astice — leva. Obr. 6.49 EDX analyza ¢astice — prava.
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Obr. 6.50 Mapovana oblast 9Cr Al;O3 Obr. 6.51 Rozlozeni Al.

Obr. 6.52 Rozlozeni C. Obr. 6.53 Rozlozeni Cr.

Obr. 6.54 Rozlozeni Fe. Obr. 6.55 Rozlozeni O.
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Obr. 6.56 Rozlozeni Ti. Obr. 6.57 Rozlozeni W.

Z analyz vyse lze usoudit, Ze ¢astice nachazejici se ve struktufe jsou oxidy na bazi
hliniku se zvySenym obsahem Cr a Ti.

Na Obr. 6.58 je SEM snimek mikrostruktury 14Cr Al>O3 oceli. Matrice je v tomto ptipadé
feritickd a nachdzi se zde velké mnozstvi pomérné velkych oxidickych ¢astic.

SEM HV: 15.0 kV Print MAG: 10.0 kx
View field: 17.8 pm Det: SE, BSE
SEM MAG: 31.1 kx Date(m/dly): 08/10/16 IPM AS CR, Brno

Obr. 6.58 SEM fotografie 14Cr Al,Os oceli, zvétseni 10 000x.

Na Obr. 6.59 je fotografie mikrostruktury 17Cr Al2Os ziskané za pomoci SEM. Ve
feritické struktufe se zde nachazi velké mnozstvi velkych oxidickych ¢astic.

SEM HV: 15.0 kV Print MAG: 10.0 kx
View field: 17.8 ym Det: SE, BSE
SEM MAG: 31.1 kx Date(m/dly): 08/19/16 IPM AS CR, Brno

Obr. 6.59 SEM fotografie 17Cr Al,O3 oceli, zvétseni 10 000x.
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Obdobné byly zpracovany vzorky oceli zpevnénych vnitini oxidaci hliniku. Na Obr. 6.60
je SEM fotografie mikrostruktury 9Cr Al-O oceli. Ve feriticko-martenzitické struktufe se
nachdzi velké mnozstvi velmi jemnych ¢astic.

SEM HV: 15.0 KV Print MAG: 10.00 kx | ; : ) SCAl
View field: 17.8 ym Det: SE, BSE 10 ym
SEM MAG: 31.1 kx Date(m/dly): 08/09/16 IPM AS CR, Bmo

Obr. 6.60 SEM fotografie 9Cr Al-O oceli, zvétseni 10 000x.

Na Obr. 6.61 je TEM snimek ¢astic ve struktufe 9Cr Al-O oceli. Tyto ¢astice byly
nasledné podrobeny EDX analyze. Na Obr. 6.62 je zobrazena castice, kterd byla podrobena
EDX analyze. Vysledek této analyzy je na Obr. 6.63. Z této analyzy vyplyva, ze oxidické
Castice jsou na bazi Al se zvySenym obsahem Ti a Cr.

STEM Mag =40.00 k Signal A = Pre-HAADF ‘Scan Speed = 11
Focus = 1.60183 mm Spol Size =100 nm CL =900.000 mm

LIBRA200 —

- TLiRX

100 nm
Ch1 MAG: 200000 x HV: 200.0 kV WD: 0.0 mm Px: 0mmmr———

Obr. 6.62 TEM fotografie ¢astice 9Cr Al-O analyzované EDX.

79



—— 100" Ti

——1.00"Fe

1.00°0

804 ———1.00%Cr

—— 100" Al

1.00° W
601
40
201

B A SN B SN e S e '—*d/_/\—\-.l— I R S [ N S S —

== - S ——— —— — e
0 T
10 20 30 40 50

Point number

Obr. 6.63 EDX analyza ¢astice 9Cr Al-O oceli.

Na Obr. 6.64 je zobrazen snimek ze SEM mikrostruktury 14Cr Al-O oceli. Ve struktufe
je velké mnozstvi velmi jemnych zpeviujicich oxidickych ¢astic.

SEM HV: 16.0 kV Print MAG: 10.0 kx LYRA3 TESCAN
View field: 17.8 pym Det: SE, BSE
SEM MAG: 31.1 kx Date(m/dly): 08/10/16 IPM AS CR, Brno

Obr. 6.64 SEM fotografie 14Cr Al-O oceli.

Na Obr. 6.65 je mikrostruktura 17Cr Al-O oceli. Ve feritické struktufe se nachazi
zpeviujici oxidické ¢astice, pficemz velikosti n€kterych mohou dosahovat az 10um.

SEM HV: 15.0 kV Print MAG: 10.0 kx ; » LYRA3
View field: 17.8 pym Det: SE, BSE 10 pm
SEM MAG: 31.1 kx Date(m/dly): 08/19/16 IPM AS CR, Brno

Obr. 6.65 SEM fotografie 17 Cr Al-O oceli.
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Mechanickym legovanim je mozné pfipravit oceli zpevnéné hlinikem. Vétsiho zpevnéni
je dosazeno pii pouziti metody vnitini oxidace Cistého Al, kdy je vznikla oxidickd disperze
dostatecné homogenni a jemna. Piimym pfidanim Al>Os se nedosahne dostate¢né malych
¢astic, nebot’ ¢astice Al2O3 jsou piilis tvrdé (az 2550 HV) a pti mechanickém legovani tak
nemuze dochézet k jejich déleni na mensi Castice.
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7. ZAVERY

Byly hodnoceny mikrostruktury a mechanické vlastnosti tii tfid vysocechromovych oceli 9Cr,
14Cr a 17Cr. Tyto oceli byly pifipraveny bez oxidické disperze a oxidicky zpevnéné ¢asticemi
yttria a hliniku. Pro zpevnéni byly pouzity dvé metody: pfimé piidani Y203 a Al2O3 a vnitini
oxidace, kdy byly pfidany Y piip. Al a kyslik. Ptiprava probéhla metodou mechanického
legovani a nasledného zhutnéni pomoci SPS, byly vyvozeny nasledujici zavéry:

Mechanickym legovanim a naslednym zhutnéni za pomoci SPS je mozné pfipravit
9Cr, 14Cr a 17Cr oceli bez oxidické disperze. Ani v jednom ptipadé nebylo dosazeno
teoretické hustoty. Porozita byla ptiblizné 1,5 % u 9Cr a 14Cr oceli. U 17Cr hodnota
porozity byla ptiblizné¢ 4,7 %. V mikrostruktuie téchto oceli se nachazely komplexni
Castice se zvySenym obsahem C a O a dalSich prvka z vsazky. Byly vyhodnoceny
tahové kiivky a meéfeni tvrdosti. Jejich vlastnosti byly srovnatelné s obdobnymi
ocelemi pfipravenymi konven¢nimi hutnimi metodami.

Mechanickym legovanim a naslednym zhutnénim je mozné vytvoftit 9Cr, 14Cr a 17Cr
oceli zpevnéné yttriem. Hodnoty porozit byly obdobné jako u oceli bez oxidického
zpevnéni. V mikrostruktufe téchto oceli se nachazely dispergované ¢astice na bazi Y-
Ti-O, které zpusobovali zpevnéni. Jemna oxidicka disperze vznikla pfi pfimém piidani
oxidu i pii vnitini oxidaci. V pfipadé oceli 14Cr Y-O doslo k odpevnéni oceli, ale
jedné se pravdépodobné o vliv nehomogenni feriticko-martenzitické matrice, protoze
14Cr ocel je nachylné na rychlost ochlazovani.

Mechanickym legovanim a naslednym zhutnénim je mozné vytvoftit 9Cr, 14Cr a 17Cr
oceli zpevnéné hlinikem, vyuzitim metody vnitini oxidace. Hodnoty porozit byly
obdobné jako u oceli nezpevnénych. V mikrostruktufe téchto oceli se nachazely
dispergované ¢astice oxidi hliniku se zvySenym obsahem Ti, Cr. Doslo ke zpevnéni
u vsech tii oceli.

Mechanickym legovanim neni mozné vytvotit 9Cr, 14Cr a 17Cr oceli zpevnéné Al,Os,
pfi procesu mechanického legovani nedochédzi k déleni ptvodnich castic oxida
a vysledna disperze neni dostatecné jemna a homogenni. Oceli zpevnéné piidanim
ptimo Al>Os3 tak vykazuji hor§i mechanické vlastnosti nez ty zpevnéné vnitini oxidaci.
V ptipade 14Cr Al,O3 doslo k odpevnéni vlivem nehomogenni feriticko-martenzitické
matrice.

Na moznost tvorby jemné oxidické disperze ma pravdépodobné vliv tvrdost
ptidavanych zpevijicich prvka. Tvrdost mechanicky legovaného ocelového prasku
jeptiblizné 1000 HV. Tvrdost oxidu yttria ptiblizné 816 HV a oxidu hlinitého pfiblizné
2550 HV. Pro dostate¢nou jemnou disperzi je tedy nutné, aby piidavané ¢astice nemély
prilis velkou tvrdost a je mozné je procesem mechanického legovani délit.

Vnitini oxidaci je tedy mozné pfipravovat oceli, které jsou zpevnéné oxidy, které nelze
kvili jejich pfili§ vysoké tvrdosti pfidavat ptimo do vsazky.
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SEZNAM POUZITYCH ZKRATEK

0oDS Oxide Dispersion-Strengthened (zpevnéni oxidickou disperzi)

F-M Ferit-Martenzit

F Ferit

HIP Hot Isostatic Pressing (izostatické lisovani za tepla)

TEM Transmission Electron Microscopy (Transmisni elektronovy mikroskop)
EDS, EDX | Energy Dispersive X-Ray Spectroscopy (Energiové dispersni spektroskopie
HRTEM High-resolution Transmission Electron Microscopy

RSP Rapid Solidification Processing

CVD Chemical Vapor Deposition (Chemicka depozice z plynné faze)

PVD Physical Vapour Deposition (FyzikaIni depozice z plynné faze)

MA Mechanical alloying (Mechanické legovani)

HEBM High Energy Ball Mill (Vysoce energeticky kulovy mlyn)

MM Mechanical Milling (Mechanické mleti)

MD Mechanical Disordering

BPR Ball-to-powder ratio (pomér hmotnosti kouli ku hmotnosti prasku)

SPS Spark Plasma Sintering

EBSD Electron Backscatter Diffraction (Difrakce zpétné odrazenych elektron()
XRD X-ray Diffraction (Rentgenova difrakce)

SEM Scanning Electron Mikroskopy (Rastrovaci elektronova mikroskopie)
STEM Scanning Transmission Electron Mikroskopy (Rastrovaci TEM)
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P [-] Larsondv-MillerGv parametr
Tk [K] Testovaci teplota
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E [J] Kinetickd energie
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