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Abstrakt

Tato bakalarska prace se zabyva systémem Fe-Al. Prace je rozdélena do dvou casti. Te-
oretickéd Cast obsahuje stru¢nou charakteristiku intermetalickych materiali, ze kterych se
podrobnéji vénuje aluminidiim zeleza. Dale prace obsahuje stru¢ny popis procesi pras-
kové metalurgie. V experimentdalni ¢asti byly z praska hliniku a Zeleza vyrobeny vzorky o
rizném slozeni, které byly pretaveny elektronovym paprskem. Na vzorcich byl proveden
metalograficky rozbor.

Summary

The bachelor thesis deals with system Fe-Al. Thesis is divided into two parts. Literature
analysis contains a brief characterization of intermetallic materials, especially is focused on
iron aluminides. Thesis also contains a brief description of processes of powder metallurgy.
In experimental part metal powders of aluminium and iron were used to create samples
with different composition, which were melted by electron beam. Samples was studied by
metallographic analysis.
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1. UVOD

1. Uvod

Bakalarska prace se zaméruje na systém Fe-Al, zvlasté v oblasti tuhého roztoku nebo
pseudoroztoku. V prvni ¢asti jsou stru¢né popsany intermetalické materialy, z nichz nék-
teré vykazuji zajimavé vlastnosti s ohledem na primyslové vyuziti. Mezi intermetalika
s nejvétsim potencidlem patii aluminidy zeleza, které jsou v praci popsany trochu po-
drobnéji. Jednou z rychle se rozvijejicich technologii vyroby intermetalickych materiali je
praskova metalurgie, ktera je v praci také popsana.

V dalsi casti se tato prace zabyva experimentalnim studiem vyvoje mikrostruktury bi-
narniho intermetalického materiadlu na bazi FeAl. Material byl pfipraven postupy praskové
metalurgie a pro pretaveni byl pouzit elektronovy svazek. Prace se zaméiuje na studium
mikrostruktury pretaveného materidlu. K analyze mikrostruktury byla pouzita svételna
a analytické elektronové mikroskopie. Pivodnim zamérem bylo pripravit homogenni ex-
perimentalni material pro studium mechanickych vlastnosti faze FeAl v nanoméritku. S
ohledem na tento zdmér bylo pfistupovano k popisu mikrostruktury. Celkem bylo pii-
praveno osm vzorki liSicich se pomérem hliniku a Zeleza. V praci jsou popsany vzniklé
struktury a faze a zavérem také posouzeni vhodnosti pouzitého postupu pro experimen-
talni zkouméani FeAl intermetalik.






2. CILE PRACE

2. Cile prace

Orientace v oblasti intermetalickych materialti a praskové metalurgie. Aplikace me-
talografie a méreni lokalnich mechanickych vlastnosti. Jedna se o experimentalni vyrobu
FeAl materidlu v oblasti tuhého roztoku nebo pseudoroztoku s cilem vytvofit vzorky,
pouzitelné pro dalsi studium, zejména lokalnich mechanickych vlastnosti.






3. INTERMETALIKA

3. Intermetalika

Intermetalika jsou intermedialni faze a slouceniny, které vznikaji kombinaci rtiznych
kovii. Vznikaji v binarnich nebo viceslozkovych soustavach, kde tvori prechod mezi dvéma
¢istymi slozkami nebo tuhymi priméarnimi roztoky, ze kterych vznikaji pfeménou (faze §
v soustavé Fe-Cr) nebo rozpadem (slitiny typu Al-Cu). Dalsi moznosti vzniku interme-
didlni faze je peritekticka reakce mezi taveninou a tuhou fazi nebo krystalizace pfimo z
taveniny. Pro vznik intermetalik je nutna ¢astecna rozpustnost obou slozek v druhé. Che-
mické slozeni téchto intermedialni fazi casto neodpovida stechiometrickému vzorci, ale
existuje v tizkém rozsahu koncentraci, které nezasahuji ani do jedné z éistych slozek. Cim
sirsi interval koncentraci, tim vétsi rozpustnost jedné komponenty v druhé. Intermetalika
nejsou homogenni skupinou material. Existuje velké mnozstvi rtiznych fazi, lisicich se
spojenim, strukturou a vlastnostmi. Obecné charakterizovat tedy miizeme pouze urcité
skupiny [1], [3], [2].

3.1. Struktura

Krystalova struktura intermetalik je odlisna od kovi, které intermedialni faze nebo sli-
tiny obsahuji. Intermetalické materialy vznikaji diky tomu, Ze sila spojeni mezi nestejnymi
atomy je vétsi nez mezi stejnymi atomy. Proto maji intermetalika usporadanou krystalo-
vou strukturu, kde atom jednoho kovu je dokonale obklopen atomy jiného kovu. U nékte-
rych fazi (napf. FesAl) miZze dochézet pii uréité teploté ke zméné usporddaného tuhého
roztoku na neusporadany. Krystalova struktura je urcena silou a typem spojeni v mfizce,
které zaviseji na elektronovém usporadani. O struktufe rozhoduje nékolik Hume-Rothe-
ryho cCinitelti jako je elektrochemicky faktor, velikostni faktor, elektronova koncentrace.
Nejvetsi zajem a pouziti maji intermetalika, v jejichz struktufe se uplatiiuje prevazné
jediny z Hume-Rotheryho faktoru[3], [1].

3.1.1. Elektrochemické slouceniny (valenc¢ni)

Ke vzniku valenc¢ni slouceniny dochézi v pripadé reakce elektropozitivniho prvku a elek-
tronegativniho prvku. Prvni z nich mé pfebytek valenc¢nich elektronti, které odevzda pro
dosazeni tplného oktetu ve vnéjsi sfére. Typ vazby je dan patiicnym elektronovym uspota-
dénim [2].

Intermetalika s iontovou vazbou vznikaji pii reakci kovii z levé strany (prvky 1. a 2.
skupiny) periodické tabulky a prvkt z podskupiny VIb, Vb, IVb. Jejich struktura odpo-
vida struktute B32 (NaTl) nebo strukture C1 (MgySi) [3].

Pokud reaguji kovy s pomérem valenc¢nich elektront k atomu 4:1 (C, Si, Sn), vznikaji
slouceniny s prevazné kovalentni vazbou. Tyto slou¢eniny maji diamantovou (sfalerit, a-
-ZnS) nebo hexagondlni strukturu. Reakei pfechodnych prvki (Cr, Fe, Mn) s prvky VIb
nebo Vb podskupiny vznika slozita hexagonalni struktura s prechodovou vazbou [I].

3.1.2. Elektronové slouceniny

Elektronové slouceniny se nefidi valenci prvki, ale jsou charakterizovany valenc¢ni elektro-
novou koncentraci. Tyto intermedialni faze se také nékdy nazyvaji Hume-Rotheryho faze
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a vyskytuji se predevsim u slitin prechodnych kovi s kovy B skupiny. Jednotlivé struktury
se lisi pravé podle valenéni elektronové koncentrace (VEC). Pro VEC = % muzeme dostat
B2 strukturu (FeAl, NiAl), komplexni kubickou A13 strukturu (ZnzCo, CuzSi) nebo nej-
tésnéjsi hexagonalni A3 (CuzGa, AgzAl) strukturu. Kubickou plo$né stfedénou strukturu
B2 muzeme dale rozdélit na vysokoteplotni neusporadanou fazi 3¢ a usporadanou fazi
existujici za nizkych teplot. Pti VEC = % krystalizuje D8y (CusZng, FesZny)struktura a
pro VEC = 7 dostédvame opét A3 strukturu (CuZnj, AgsAls) [3],[1].

3.1.3. Slouceniny urcéené velikostnim faktorem

Intermedialni faze urcené velikostnim faktorem muzeme rozdélit na intersticialni a substi-
tuéni slouceniny. Intersticialni slouceniny vznikaji reakci pfechodnych kovii a nékterych
nekovi (C, H, N) [2].

Nejznaméjsimi slouc¢eninami urcené velikostnim faktorem jsou Lavesovy faze. Lavesovy
faze maji obecny vzorec AB, a vznikaji, pokud se poloméry jejich atomu kovi A a B lisi
0 20 az 30% a maji podobné fyzikilni a chemické vlastnosti [2]. Lavesovy faze tvori
nejpocetnéjsi skupinu intermetalik, maji pfevazné kovovou vazbu a krystalizuji v tésné
usporadané hexagonalni miizce C14 (MgZn,), kubické C15 (MgCus) a hexagonalni C36
(MgNiy) struktufe. Mezi témito strukturami se rozhoduje na zakladé valen¢ni elektronové
koncentrace. Tyto struktury maji vysokou symetrii, koordinaci atomu a hustotu [3].

3.2. Historie pouziti intermetalik

Intermetalika se pouzivala od pocatku metalurgie. Nejprve byly vyuzivany slitiny s nizkou
teplotou taveni a jejich aplikace zavisela na jejich tvrdosti a odolnosti proti opotiebeni
a korozni odolnosti. Diky kovovému charakteru lze intermetalika vylestit, coz bylo diilezité
pro dekorativni aspekty. Ve starovékem Egypté 2500 pt. n. 1 byla intermetalika pouzivana
na vyrobu zrcadel a napt. faze CusAs se pouzivala jako vrchni vrstva bronzovych nastroju
a faze CuZn slouzila k vyrobé minci ve starovékém Rime 1000 pi. n. 1. V Ciné uz od roku
600 n. 1. byly pouzivany slouceniny s rtuti jako zubni vyplné [3].

V minulém stoleti doslo k rozvoji fyzikalni metalurgie a diky tomu se intermetalika
stala pfedmétem védeckého vyzkumu. V prvnich desetiletich vznikaly studie o fazové
stabilité a rovnovaze s cilem sestavit fazové diagramy a déle studie zabyvajici se che-
mickymi, elektrochemickymi, fyzikdlnimi a mechanickymi vlastnostmi. Prvni primyslové
aplikace zavisely na magnetickych vlastnostech urcitych fazi. V roce 1921 se zacala pouzi-
vat slitina s vysokou magnetickou permeabilitou NigFe (permalloy) a v roce 1935 Sendust
(Fes(Si,Al)) jako materidl magnetickych hlav v paskovych rekordérech. V roce 1961 byly
vyvinuty supravodivé materidly (NbsSn) a v roce 1967 permanentni magnety (Coz;Sm)
[3].

Intermetalika se dlouhou dobu pouzivala jako funk¢ni material. Diky své tvrdosti a sta-
bilité za vysokych teplot byla povazovana za potencialni materialy pro strukturni aplikace.
Jejich pouziti pro strukturni aplikace branila jejich vysoka kiehkost. Nékteré faze se pou-
zivaly jako zpeviiujici sekundarni faze v konvenénich slitinach nebo nastt¥iky (NiAl, CoAl)
proti vysokoteplotni korozi superslitin. Prvni strukturni slitiny vznikly na pocatku 70.
let minulého stoleti a byly zaloZeny na aluminidech titanu TizAl TiAl. Dalsi strukturni
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material byl zalozen na NizAl, ktery se pouzival uz od 50. let jako sekundarni faze v
superslitinach [3].

3.3. Priumyslova intermetalika

Intermetalik existuje velké mnozstvi a nékteré skupiny materiali vykazuji zajimavé fyzi-
kalni a mechanické vlastnosti vzhledem k jejich pouziti v primyslovych aplikacich. Hlav-
nimi oblastmi vyuziti jsou strukturni aplikace za vysokych teplot, aplikace v koroznim
prostiedi, elektrické a magnetické aplikace [4].

Vyuziti intermetalik jako strukturnich materidlti dlouho branila vysoka kiehkost za
nizkych teplot, zptisobena vlivem prostfedi. V poslednich letech se podafilo zvysit hou-
zevnatost legovanim, kontrolou mikrostruktury nebo povlaky. Nejvhodnéjsi skupinou in-
termetalik pro strukturni a korozi odolné aplikace, zvlasté za zvysenych teplot, jsou alu-
minidy niklu, zeleza, titanu a niobu, silicidy niklu molybdenu a niobu a lavesovy faze jako
je CraNb [4]. Kfemik sice neni kov, ale i pfesto jsou silicidy Fazeny mezi intermetalika
z divodu velkého mnozstvi podobnosti s kovy [3].

Z aluminidu niklu jsou nejpouzivanéjsi NigAl a NiAl. NizAl mé vysokou odolnost proti
korozi, nauhliceni a kavitaci a proto nejcastéji najde pouziti ve strukturnich aplikacich
v koroznich prostfedich. Dalsim intermetalikem pro potencialni strukturni pouziti je TiAl,
ktery se vyznacuje vyssi teplotu taveni, oxidac¢ni odolnosti a nizsi hustotou oproti kon-
vekénim titanovym slitindm, ale ma nizkou houzevnatost za pokojovych teplot. Prave
diky vysoké teploté taveni se TiAl uplatiiuje v leteckém primyslu [4].

NejvyznamnéjSimi priamyslovymi silicidy jsou materidly zalozené na MosSi. Maji vy-
soky bod tani a odolnost proti oxidaci. Pouzivaji se jako topna télesa a v aplikacich
za vysokych teplot. NbsSi a Ni3Si jsou dal$imi silicidy pro strukturni pouziti [4].

Intermetalika se mizou pouzivat jako funkéni materidly v elektronice, bateriich nebo
magnetickych aplikacich. Nejrozsitenéjsimi intermetalikami v elektronice jsou silicidy.
Pouzivaji se jako supravodice, ohmické kontakty v integrovanych obvodech nebo jako
infracervené senzory a detektory. V mikroelektromechanice maji potencial pro vyuziti sli-
tiny s tvarovou paméti jako napt. NiTi. FeCo a slitiny vzacnych zemin nasly uplatnéni
jako permanentni magnety. Pro vyrobu baterii se pouzivaji intermetalika tvotici hydridy






4. SYSTEM FE-AL

4. Systém Fe-Al
4.1. Zelezo

Cisté zelezo je polymorfni kov, ktery existuje v nékolika modifikacich lisicich se vnitini
strukturou a teplotou pfi niz jsou stabilni. aFe krystalizuje v BCC (obr. a) struktufe.
Nad teplotou 912 °C se BCC struktura méni na FCC strukturu (obr. 4.1|b)) a vznika ~Fe.
0Fe méa opét BCC krystalickou mrizku a existuje v teplotnim rozmezi od teploty 1392 °C
az do teploty taveni 1539 °C. SFe ma stejnou strukturu jako aFe, ale pti teploté 760 °C
(Curieho bod) dochézi ke zméné magnetickych vlastnosti, feromagnetické Zelezo se méni
na paramagnetické [5].

Hustota Zeleza je 7870 kg/m? a jeho mechanické vlastnosti zavisi na obsahu uhliku ve
struktuie. S rostoucim obsahem uhliku roste tvrdost, ale klesa houzevnatost. Cisté zelezo
je meékké a ma malou pevnost, ale po pridani uhliku a legur je to nejcastéjsi material pro
strukturni aplikace [6].

Zelezo m4 také dobrou tepelnou a elektrickou vodivost a diky svym magnetickym
vlastnostem se pouziva v elektrotechnice.

Obrézek 4.1: Krystalické miizky: a) Kubické télesové stfedéna krystalova miizka, b) Ku-
bicka prostorové stiedéna krystalova [7]

4.2. Hlinik

Hlinik je druhy nejrozsifenéjsi kov na zemi a v praxi se pouziva od konce 19. stoleti. Je to
sttibrobily nepolymorfni kov s kubickou plosné centrovanou miizkou K12 a mé diky tomu
dobré plastické vlastnosti za tepla i za studena. Hlinik se dale vyznacuje nizkou hustotou
2.7 g/cm™ 3, teplotou taveni 660.4 °C a vynikajici korozni odolnosti ve vétsiné prostiedi
diky ochranné vrstvé Al,O3 o tloustce 5-20 nm, vytvakejici se na jeho povrchu. Vlastnosti
hliniku jsou zavislé na jeho cistoté. Fe a Si patii mezi hlavni necistoty a vedlejSimi jsou
Zn, Ga, Ti a V. Hlinik déle vykazuje vynikajici elektrickou a tepelnou vodivost a je
nemagneticky. Pro tyto vlastnosti se hojné pouziva v elektronickém priimyslu. Cisty hlinik
neni prili§ pevny, ale diky své nizké hustoté se vyuziva k tvorbé slitin [6], [§].
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4.3. FAZOVY DIAGRAM FE-AL
4.3. Fazovy diagram Fe-Al

Zelezo a hlinik se vyznacuji riiznou rozpustnosti a maji velice rozdilné teploty tani. Al se
dobfe rozpousti v BCC miiZce Zeleza, maximélni rozpustnost je 45 at.% Al pfi teploté
1310 °C, zatimco Fe je v Al témér nerozpustné. Obé vlastnosti jsou ve fazovém diagramu
dobfe patrné. Dalsim vyznamnym prvkem je tzv. gama smycka. Coz znaci uzavienou
oblast vFe a propojeni oblasti aFe a dFe, coz je zptisobeno pravé hlinikem, ktery patii mezi
feritotvorné prvky. V diagramu miizeme urcit nékolik rovnovaznych fazi, intermedialnich
fazi a dvé metastabilni slou¢eniny. Bindrni diagram je znézornén na obr. [£.2] vyznamné

reakce na obr. 18], [9].
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Obrazek 4.2: Fazovy diagram Fe-Al [§]

4.3.1. Rovnovazné faze

Zékladni rovnovaznou fazi je tavenina. Na strané Zeleza se nachéazi oblast aFe s Sirokym
rozsahem rozpustnosti (45 at.% Al pfi 1310 °C) a uzaviend oblast vFe s maximalni roz-
pustnosti 1.3 at.% Al Na strané hliniku je tuhy roztok s maximalni rozpustnosti zeleza

0.03 at.% za teloty 652 °C [§].

4.3.2. Stabilni intermedialni faze

FeAl vznikd z aFe a vyskytuje se v rozsahu rozpustnosti asi 36-48 at.% Al. Sekundarni
fazovou transformaci z FeAl vznik4 nizko teplotni faze FesAl s rozpustnosti 23-36 at.% Al
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Vyznaéné body a reakee v systému Al — Fe:

4. SYSTEM FE-AL

Reakce SloZeni [at.% Fe] Teplota [°C] Typ reakce
L +FeAl & ¢ 50.7 452 ~46 1310 Peritekticka
L +FeAl & ¢ 60 52 ~58 1232 Peritekticka
Lo e +FeAls 68.5 ~705 ~645 1169 Eutekticka

L + Fe,Als + FeAl; ~75 ~72 ~75 ~1160 Nezndma

L <> FeAl; + (Al) 99.1 76.6 99.97 655 Eutekticka
¢+ Fe,Als © FeAl, ~65 ~70 ~66.5 1156 Peritektoidni
£ © FeAl + FeAl ~71 ~55 ~66 1102 Eutektoidni
L < Fe,Als 71 1169 Kongruentni
(aFe) «> FeAl 233 660 Trisingularni

Obréazek 4.3: Vyznamné reakce v diagramu Fe-Al [§]

Vysokoteplotni faze € vzniké peritektickou reakci. Ma komplexni BCC nebo témér hexa-
gonalni strukturu a existuje v rozmezi rozpustnosti 58-65 at.%Al mezi teplotami 1102 °C
az 1232 °C. Faze FeAl, a FeyAl; maji tizky rozsah koncentraci 66-66,9 at.% Al repektive
70-73 at.% Al. Fazi s nejvysim obsahem hliniku je FeAls s oblasti existence 74.5-76.6 at.%
Al, kterd vznika pii teploté 1157 °C. FeAl a FesAl vykazuji dobré mechanické a korozni
vlastnosti za zvySenych teplot a jsou tedy nejvhodnéjsi pro potencialni primyslové apli-
kace. [8], [9].

4.3.3. Metastabilni faze

V oblasti diagramu bohaté na hlinik se vyskytuji dvé metastabilni faze, jejichz vznik
zavisi na rychlosti ochlazovani taveniny. FeAlg vznika pii pomalém ochlazovani a FeyAlg
pfi vysoké rychlosti ochlazovani [8].

4.4. Aluminidy Zeleza

Aluminidy Zeleza patii mezi intermetalické slou¢eniny usporadané na dlouhé vzdalenosti.
Tvori uspofddanou bee strukturu pres rozsah 25-50 at.% Al. FesAl existuje v usporadané
struktufe D03 (obr. a)) do teploty 540 °C a v B2 (obr. b)) struktufe do 760
°C. Poté se méni na neusporadany roztok. Tranzitni teplota D03— B2 klesa s rostouci
koncentraci hliniku zatimco teplota usporadéni B2 roste. Nad koncentraci 36 at.% Al je
stabilni pouze B2 struktura [6].

Aluminidy se vyznacuji nizkou hustotou (5,4-6,7 g*cm™3) a cenou, coz je dano cenou
vychozich material. Dale maji dobrou odolnost vii¢i oxidaci do teplot az 1200 °C. Jejich
korozni odolnost v HyS a SO, prostiedi je lepsi nez u slitin zeleza nebo niklu. Vysoka
krehkost za pokojové teploty, nizkd pevnost za vysokych teplot a nedostatecna creepova
odolnost naopak brani vétsimu rozsiteni ve strukturnich aplikacich. V praxi nejpouziva-
néjsi a nejvétsi pozornost poutajici aluminidy jsou intermedialni faze FezAl a FeAl [10],
[11].

Nejvétsim problémem aluminidi zeleza je jejich kiehkost pfi pokojové teploté. Za
hlavni pfi¢inu je povazovan vliv okolniho prostiedi. Ve vakuu nebo v kyslikatém prostredi
vykazuji aluminidy zZeleza vétsi odolnost proti lomu nez na vzduchu. Vlhky vzduch reaguje
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4.4. ALUMINIDY ZELEZA

s hlinikem a na hranicich zrn se zacne vylucovat vodik, ktery zptisobuje zkiehnuti po
hranicich zrn.

2Al 4+ 3H,0 —> Aly0s + 6H (4.1)

Okolni prostiedi spole¢né s obsahem hliniku ve struktufe dale ovliviiuje také mecha-
nismus lomu. P¥i koncentraci 36.5 at.% Al dojde na vzduchu k transkrystalickému lomu
zatimco u slitiny s 40 at.% Al dojde k interkrystalickému lomu. V kyslikatém prostredi
dojde k lomu po hranici zrn bez ohledu na koncentraci hlintku. U FezAl byl pozorovan
transkrystalicky lom bez ohledu na prostredi. Pfesné tiroven houzevnatosti a mechanismu
lomu zavisi na mikrostruktufe (velikost zrna, sekundarni faze, usporadani na dlouhé vzda-
lenosti) a vnéjsich podminkach (teplota, rychlost deformace). Vyznamného zvyseni hou-
zevnatosti mize byt dosazeno zmensenim velikosti zrn na troven mikroni, kterd jsou
ovsem nestabilni za zvysenych teplot a dochazi k jejich hrubnuti, nebo pfidanim kombi-
nace Zr a B, které zjemni strukturu vytvofenim ¢astic ZrB, [12], [13].

Creepova odolnost aluminidu Zeleza zalezi na pfitomnosti malych a stabilnich ¢astic.
P1i teplotach 500-600 °C to jsou jemné karbidy. Jemné boridy nebo castecky oxidt davaji
dobrou odolnost do teplot 800-1000 °C. Odolnost proti creepu se také obecné zlepsuje
zhrubnutim zrna. Velké mnozstvi hrubych castic Lavalovy faze také poskytuje dobrou
odolnost proti creepu za vysokych teplot [14].

Nejvetsi prednosti aluminidt zeleza je jejich oxidacni a korozni odolnost. Ta je zptiso-
bena vrstvickou oxidu Al,Og, ktery se vytvari na povrchu materidlu pti kontaktu s kys-
likem i pii velmi nizkyjch parcidlnich tlacich. Miniméalni mnozstvi hliniku ve struktufe
potiebné pro vytvoreni oxidu je 16-18 at.% Al Pfidanim Chromu muiZeme snizit mini-
malni mnozstvi hliniku a do koncentrace 2% Cr také zlep$it odolnost v sirnatém prostiedi,
zvlasté za vysokych teplot. Zirkonium zase zvysSuje prilnavost oxidu za zvysenych teplot.
Jemnéjsi struktura také pomaha formovani Al,O3 [10], [12].

al J{l {f‘j b)
v =[] j?
aip Yy
;ﬁ Lf f
1/ { ) Fe
c lr_;/u { ®2 DFE

®

Obrazek 4.4: Nadmiizky typu [6]: a) D03, b) B2

4.4.1. FeAl

FeAl tvori B2 strukturu a je stabilni v rozsahu koncentrace 36-50 at.% Al pii pokojové
teploté. FeAl vykazuje oproti Fes Al lepsi oxidacni a korozni odolnost a mé o 30-40 % nizsi
hustotu nez oceli . Mechanické vlastnosti FeAl jsou zavislé na obsahu hliniku ve slouceniné.
Zatimco mez kluzu se pii pokojové teploté zvySuje s obsahem hliniku do 40 at.% Al,
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4. SYSTEM FE-AL

taznost s rostoucim obsahem Al klesa. Mez kluzu déle souvisi se skluzem dislokaci v
krystalové miizce. Za pokojové teploty probihé skluz dislokaci v roviné 111. Pii teploté
okolo 450 °C dochézi k aktivaci roviny 100. Tato zména skluzové roviny je divodem
prudkého poklesu meze kluzu za zvysSené teploty. Tranzitni teplota zmény skluzové roviny
klesé s rostoucim obsahem hliniku . Pridanim B lze zlepsit houzevnatost za pokojovych
teplot a spoleéné s Ni a Zr zlepSuje pevnost za vysokych teplot. FeAl se povazuje diky
své nizké hustoté a dobré korozni odolnosti za potencidlni strukturni material pro vysoko
teplotni aplikace [12], [11], [6].

4.4.2. Fe3Al

FesAl je intermedialni faze, ktera existuje v rozsahu koncentraci 23-36 at.% Al do teploty
550 °C a krystalizuje do DOj3 struktury. Nad teplotou 550 °C prechézi do nedokonale
uspofadané B2 struktury a nad teplotou 800 °C se méni na neuspoiadany tuhy roztok
aFe [10].

Houzevnatost mtize byt zvysSena pfidanim Ni a Cr. Dobra kombinace pevnosti a hou-
zevnatosti mize byt také dosazena tepelné mechanickym zpracovanim, které vede ke
vzniku velkého mnozstvi faze B2. Pri prekroceni teploty rozpustnosti legur dojde k pre-
cipitaci sekundarni faze, napr. Lavasovy faze, coz muze vést k vétsi pevnosti Fe3Al .
Dalsim legujicim prvkem ovliviiujici mechanické vlastnosti je uhlik. Ve slitiné dochézi
k vytvareni tvrdych precipitata FezAlCy, 5, které zlepsuji pevnost za pokojové i zvysené
teploty, creepové vlastnosti, odolnost vici prostiedi a prekvapivé také houzevnatost za
pokojové teploty [3], [L15].

Odolnost proti creepu lze zvysit pomoci tepelného zpracovani pii teplotach okolo
1150°C po dobu 1 hodiny a néasledném kaleni do oleje nebo vody [10].

Fe3Al ma vysokou magnetickou permeabilitu, proto se pouziva jako magneticky mate-
rial. Magnetické vlastnosti mtzeme jesté zvysit pridanim kiemiku, ktery neovlivni struk-
turu, protoze v ni nahradi atomy hliniku. Toto dalo vzniknout materidlu zvaného Sendust
[3]. Fe3Al se nejcastéji vyuziva pro své dobré korozni a oxida¢ni odolnosti za vysokych
teplot. Mezi potencialni aplikace patii vyfukovy systém automobilti, vyroba diskd par-
nich turbin, trubky ohfivact v elektrarnach, filtry horkych plynt v zplynovacich uhelnych
elektrarnich nebo vybaveni pro chemické provozy [3].

4.5. Vyroba aluminida

Aluminidy Zeleza mtzou byt pfipraveny tavenim, odlévanim, praskovymi procesy nebo
difuzi hliniku. Slitiny mohou byt taveny nékolika metodami zahrnujici indukéni taveni
na vzduchu (AIM), indukéni taveni ve vakuu (VIM) a vakuové obloukové pfetavovani
(VAR). Nejekonomi¢téjsi moznosti taveni je AIM. Pfi tomto zptisobu taveni maji ale
slitiny Fe-Al tendenci k vysoké poréznosti zptisobené reakci hliniku s vodni parou. Kvuli
ztuhnuti nema vznikly vodik kam uniknout a vytvari pory. Po taveni na vzduchu musi tedy
nasledovat jesté elektrostruskové pretaveni. Nejvhodnéjsi metodou taveni pro aluminidy
je VIM, kterou lze pfipravit materialy vysoké Cistoty a diky inertni atmosféie bez poért.
Pro komer¢ni ucely je ale tato metoda prilis nékladna [17], [10], [15].
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4.5. VYROBA ALUMINIDU

Dalsi moznosti pfipravy intermetalik je EXO-melt proces (obr. , ktery vyuziva
exotermické reakce mezi hlinikem a zelezem. Vyuziti exotermické reakce snizuje zapalnou
teplotu, zkracuje dobu taveni a zlepsuje kontrolu procesu [10].

Dalsi metodou pii niz se vyuziva exotermické reakce je reaktivni sintrovani. Tato me-
toda vyroby patii uz do praskovych procesti. Nejprve je vytvoren porovity skelet, do kte-
rého se nasledné, vlivem kapilarnich sil, infiltruje tekuta faze. Infiltraci tekutého kovu je
mozné provadét pod tlakem nebo i metodami bez pritomnosti tlaku. Vyhodami oproti
klasickému taveni je nizsi teplota procesu, mensi znecisténi a moznost vyroby soucastek
témér finalniho tvaru [10], [16], [17].

Pro vyrobu aluminidi Zeleza 1ze pouzit také klasické postupy praskové metalurgie (viz.
nize) nebo formu nasttika [10].

Z“"’/m\’“

Fe

NN

J Ll Mo
Zirkonium OO e
Co Zirkonium

Mo

/o"@%gooo
oy

T,

Obréazek 4.5: Postup plnéni pece pro vyuziti uvolnéného pii vzniku FegAl [10]
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4.5.1. Odlévani

Odlévani je zékladnim a zaroven nejcastéjsim zptisobem vyroby aluminidt a lze jim pfi-
pravit odlitky riiznych tvart, mechanickych a fyzikalnich vlastnosti. Komponenty vzniklé
odlévanim lze pripravit celou fadou zptisobt, jako je odlévani do pisku, odstfedivé odlé-
vani nebo fizenym tuhnutim [12], [17].

Problematickym aspektem klasického odlévani je segregace na hranici zrn. V mistech
velkého mnozstvi Al dochéazi k segregaci a tato mista se stavaji kiehka a zptsobuji mik-
rotrhliny pii ochlazovani. Pti odlévani dale vznikaji hrubsi zrna, coz ma vliv na vysledné
mechanické vlastnosti materidlu . Pti odlévani je nutné zamezit pfistupu vodiku k tave-
nin€, aby se pfedeslo vzniku pért v taveniné. Toho lze dosdhnou odlévanim ve vakuu,
v inertni atmosféfe nebo vhanénim argonu skrz taveninu [18], [10].

4.5.2. Aluminizace povrchu

Tato metoda se nejcastéji provadi na povrchu superslitin z divodu poskytnuti ochrany
proti oxidaci za vysokych teplot. Pri aluminizaci dochazi k difuzi hliniku do materialu
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po vystaveni jeho povrchu prostiedi bohatému na hlinik a k vytvoreni piislusného inter-
metalika. Diky pfitomnosti hliniku se na povrchu superslitiny vytvoii souvisla vrstvicka
oxidu Al,Os, ktera brani jeho oxidaci a korozi. Na vrstvu oxidu jsou kladeny vysoké
pozadavky na mechanickou, termodynamickou a chemickou stabilitu. Syceni povrchu se
provadi napiiklad u lopatek plynovych turbin [17].
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5. PRASKOVA METALURGIE

5. Praskova metalurgie

Praskova metalurgie je pomérné mladé a rychle se rozvijejici technologie vyroby sou-
castek z vétsiny kovi a jejich slitin. Zakladnim prvkem praskové metalurgie je prasek,
ktery muze byt vyrabén drcenim, rozprasovanim nebo chemicky. Tvar ¢astic prasku je dan
zpusobem vyroby a spolecné se slozenim praskové smési maji nejvétsi podil na konec¢nych
vlastnostech vyrobku. Po tpravé praska (tfidéni, michani, redukce, tepelné zpracovani),
dojde k jejich formovani a zhutnéni do vysledné podoby soucastky. Poté nasleduje slino-
vani polotovarid, pii kterém dochéazi k homogenizaci struktury, fyzikalnich, chemickych,
mechanickych a technologickych vlastnosti. Ke slinovani dochazi nejcastéji za pisobeni
tlaku a teploty, ktera je ale nizsi nez teplota taveni slozek. Béhem slinovani dochéazi k difuzi
jednotlivych ¢asti, proto jeho pribéh zavisi na teploté a ¢ase [19], [21], [5].

Mezi nejvetsi vyhody praskové metalurgie patii moznost velmi dobie predvidat a kon-
trolovat vysledné vlastnosti materialu, proto je mozné vyrobit soucastku s pozadovanymi
vlastnostmi. Praskova metalurgie je také velmi hospodarnou metodou vyjroby, protoze
nedochazi k ohfevu na prilis vysoké teploty. Dalsimi vyhodami jsou pfesné rozméry vy-
robkil, vysoka cistota materialu a rychla vyroba. Nevyhodami jsou nizsi pevnost kvuli
péram a vysoké ndklady na zafizeni [5], [19]. Produkty praskové metalurgie maji Siroké
pouziti. Pouzivaji se v leteckém (komponenty do motort), automobilovém (ozuben4 kola
v prevodovkach, kluzné loziska)a strojnim priamyslu (néstroje). Dale mizeme vyrabét
rizné porovité materialy, které se pouzivaji pro filtraci kapalin a plynt. Tato technolo-
gie se také hodi na vyrobu souastek z materidli s vysokou teplotou taveni (wolfram,
molybden, niob, vanad) a také pro piipravu hlinikovych slitin [21].

5.1. Vyroba prasku

5.1.1. Mechanické drceni

Tento zptisob vyroby patii mezi zakladni metody vyroby praskt. Vhodnost tohoto zpii-
sobu zavisi predevsim na tvarnosti zakladniho materialu. Pii drceni se nejprve vycerpa
plastickd deformace materialu a poté dojde ke vzniku kiehkych makrotrhlin. Mechanické
mleti se tedy pouziva u kiehkych materidlu (kiehké kovy, keramika, slitiny). O vysled-
nych vlastnostech prasku rozhoduje zpiisob a doba mleti. Mleti miizeme provadét v okolni
nebo inertni atmosféie, za sucha i za pritomnosti kapaliny. Pro mleti se pouzivaji kulové,
planetové kulové a vibra¢ni mlyny. Pro intenzivni mokré mleti se pouzivaji attritory [20].

Vysledné prasky jsou charakteristické neglobularni morfologii (obr. ??) a velkym ob-
sahem lomovych ploch. Prasky mohou byt znecisténé materidlem mleciho néastroje, ktery
se ¢asem opotifebovava [21].
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Obrazek 5.1: Zafizeni pro mleti a drceni [20]: Kulovy mlyn(a), Vibra¢ni mlyn(b), Plane-
tovy kulovy mlyn(c), Attritor(d)

5.1.2. Rozprasovani kovové taveniny

Rozprasovani je nejrozsirenéjsim zptisobem vyroby praskid. Princip metody spociva ve vy-
robé praskl rozpadem vychozi taveniny. Ta je pod tlakem média rozprasovana do chladici
kapaliny. Jako médium se pouziva voda, olej, plyn (vzduch, argon, helium) nebo lze pou-
zit odstredivé rozstiikovani. Principialné neni rozdil mezi pouzitim riznych medii, 1isi se
pouze doba potrebna k ochlazeni taveniny. Vlastnosti praski lze ovlivnit vhodnou volbou
podminek (teplota lazné, viskozita, povrchové napéti, ochlazovani). ZvySovanim teploty
ohfevu a mechanické energie ziskdvame vice jemnych ¢astic [20)].

Tento zptsob vyroby lze pouzit pro vétsinu slitin. Nejvyhodnéjsi je pro materialy
s nizkou teplotou tani z divodu nizsi energie potiebné pro ohfev materidlu na danou
teplotu. Vysledny prasek méa stejnorodé slozeni, vysokou ¢istotu a globularni morfologii,
ktera je vhodna pro dalsi zpracovani [21].
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Obréazek 5.2: Schéma zafizeni pro stiikani praskt [20]: Zakladni schéma (a), Fez tryskou

(b) [20]
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5.1.3. Chemické zpusoby vyroby prasku

Mezi zakladni zptisoby chemické vyroby patfi chemicka redukce a rozpad. Timto zptisobem
muzeme ziskdvat prasky béznych kovil i tézko tavitelnych materidlti. Redukéni cinidla
mizeme mit v tuhém i v plynném stavu. Oxidacné-redukéni reakce jsou nejcastéjsim
zpusobem vyroby zelezného prasku.

Do chemickych zpiisobt dale patii hydrometalurgické pochody, pri kterych se uplatiuje
redukce vodnich roztoku soli kovii nejcastéji vodikem nebo oxidem uhelnatym. Pouziva se
hlavné pro vyrobu praskt médi, niklu a kobaltu. Prasky mtzeme také dostat elektrolyzou
vodného roztoku kovovych soli [20].

Prasky vyrobené chemickymi metodami se vyznacuji vysokou ¢istotou lupinkové nebo
globularni struktury. Chemické metody jsou nejcastéjsim zpiisobem vyroby kovového

prasku [21].

5.2. Zhutnovani

Zhutnovani je proces, pti kterém formujeme prasek do podoby vysledného vyrobku. Klesa
porovitost a roste hustota. Po zhutnéni dostaneme polotovar stejnych rozmért jako vy-
sledny vyrobek. Pfed samotnym zhutnénim dochézi nejprve k tpravé praski. Ty se tridi
dle velikosti zrn, zbavuji se nezadoucich necistot a pripadnych oxidt vzniklych pfi vyrobé.
Nakonec dojde k namichani potfebné praskové smési. Zhutnovani se nejcastéji uskutecnuje
ptisobenim tlaku na préasek, ale existuji i metody bez pouziti tlaku [20] [21].

5.2.1. Lisovani
Jednoosé lisovani

Lisovani je nejjednodussi metoda zhutnovani praski Mtzeme ho rozdélit na jednostranné
a oboustranné. Pisobenim tlaku dochézi ke zvySovani hustoty ptivodné velmi porézniho
prasku. Pfi lisovani dochdzi nejprve k piemistovani ¢astic tak, aby doslo k zapliiovani
port. Se zvysujicim se tlakem dochézi k objemové deformaci a naslednému rozruseni
Castic prasku. Ve styku ¢astic mize dojit ke vzniku spoje [20].

Obrazek 5.3: Jednostranné a oboustranné lisovani [20]
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5.2. ZHUTNOVANI

Izostatické lisovani

CIP

Pti izostatickém lisovani za studena nedochéazi k ptisobenim tlaku pouze v jedné ose ale
po celém obvodu vylisku. Prasek je nasypan do gumového pouzdra, které se poté umisti
do tlakové nadoby spole¢né s médiem. Jako medium mutzeme pouzit kapalinu, poptipadé
plyn (Argon, Helium). Pouzdro je poté zatizeno tlakem az 400 MPa. Vyhodou oproti jed-
noosému lisovani je stejnomérné zhutnéni ve vSech smérech [5].

HIP

Izostatické lisovani za tepla je podobné jako metoda CIP. Ke zhutnovani se pouziva sou-
casné ptisobeni tlaku a zvysSené teploty. Pfi metodé HIP tedy dochazi nejen k lisovani, ale
zarovei i ke slinovani. Pouzdro muze byt ohfivano soucasné s atmosférou plynu (Argon,
helium) nebo dojde k nastaveni tlaku v autokldvu pomoci kompresoru az po dosazeni
pozadované teploty. V prvnim piipadé dochézi k linedrnimu nartstu tlaku pouzdra s tep-
lotou. Pro hipovani se pouziva prasek s globularnim tvarem zrn, protoze je potieba mi-
nimalni sypké hmotnost 60% teoretické specifické hmotnosti materidlu. Lisovani probih&
v rozmezi teplot 480 az 1300 °C, pifi tlacich 50 az 310 MPa [21], [5]. Soucastky vyrobené
touto metodou maji ve vSech smérech stejnou hutnost a strukturu a nedochéazi u nich k
vnitinimu pnuti, coz zlepSuje mechanické vlastnosti [5]. HIP se pouZiva pro lisovani ti-

tanovych soucasti, vysoce legovanych niklovych praski, keramiky a materiali s obsahem
chromu [21].
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Obrazek 5.4: Schéma izostatického lisovani [22]

5.2.2. Valcovani

Metoda je podobné oboustrannému lisovani. Praskova smés je privadéna mezi vedle sebe
umisténé rotujici valce. Valcovani je vhodné pro vyrobu plechti a pasi z tézko tvatitelnych
materidlt (magnetické pasy), bimetalickych a vice komponentnich paski. Mezi nevyhody
této technologie patii vysoka cena vstupnich praskt a mala rychlost valcovani [20].

5.2.3. Protladovani

U této metody dochéazi k protlacovani praskové smési a plastifikatoru hlavici, ktera ma tvar
budouciho vyrobku. Timto zptisobem lze vyrabét trubky, tyce a soucasti o znacné délce.

22



5. PRASKOVA METALURGIE

Protlacovat 1ze za tepla i za studena. Protlacovani je nejcastéjsi u prumyslové keramiky

[20].

Obrézek 5.5: Schéma protlacovant

5.2.4. Kovani prasku

Pfi zhutnovani praskového materialu se snazime docilit, co moznd nejvétsi hustoty. Kovani
za tepla ndm umoznuje dosahnout hustoty az 99,5 ve srovnani s kompaktnim materidlem.
Lisovanim za studena dostaneme vylisek ve tvaru vysledné soucasti, ktery je poté ohfivan
v ochranné atmosféie a nasledné kovan na vysledny rozmér [21].

Zvedak

MNadrZ ze
stlacenym
phynem

Kovaci
kiadro

Spodni poloha

Horni poloha

Obréazek 5.6: Schéma kovéani [21]

5.2.5. Zhutnovani bez pouziti tlaku

Pro zhutnéni praskt lze také pouzit metody bez pouziti tlaku. Mezi nejvyznamnéjsi patii
volné slinovani ve formé a zhutnovani vibraci. Pfi volném slinovani dochazi pouze k nasy-
pani prasku do formy a posléze ke slinovani. Zhutnéni prasku je témér nulové a vyznacuje
se vysokou pdérovitosti. Nejcastéji je pouzivan na vyrobu vysokoporéznich kovovych filtri.
U této metody dochézi ke zhutiiovani pomoci vibraci. Pfi stfdsani dochazi k vyplinovani
pori a k ristu hustoty prasku. Touto metodou mizeme dosahnout podobnych vysledkt
jako u lisovani [20].
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5.3. SLINOVANI
5.3. Slinovani

Slinovani je druh tepelného zpracovani a finalni proces praskové metalurgie. Dochazi k od-
stranovani vnitinich porid a ke koneénému zhutnéni na maximalni hustotu ptisobenim
tlaku, teploty nebo jejich kombinaci.

Hnaci silou procesu je snaha soustavy snizit svoji celkovou volnou energii. Praskovy
materidl ma vétsi mérny povrch a tim i vyssi povrchovou energii nez masivni téleso. Pti
slinovani dochézi k ristu zrn, ubyvani péru a ke snizovani celkové mezifazové energie [5].

Slinovani je fizeno difuznim mechanismem a proto hlavnimi faktory ovliviiujicimi vy-
robni proces jsou teplota a ¢as. Pro zahdjeni procesu je nutné dodat aktivacni energii, coz
zajistuje ohfev télesa na dostatecnou teplotu. Difuze probihd nejprve po povrchu ¢éastic,
ale se zvysujici se teplotou se ptridava i difuze objemova. Diky pohybu atomi materidlem
dochazi k zaplnéni porti a ke zhutnéni vylisku na maximalni hustotu. Déle dochézi k riistu
sty¢nych ploch mezi ¢asticemi a vzniku slitin v misté dotyku, coz déle zvysuje soudrznost.
Slinovani se nejcastéji provadi v ochranné atmosfére nebo ve vakuu, z diivodu nebezpeci
oxidace praski. Podle typu piitomné faze miizeme proces rozdélit na slinovani s tuhou
fazi a s kapalnou fazi [5].

P1i slinovani v tuhém stavu je praskovy material ohfivan na teplotu nizsi nez je teplota
taveni vSech slozek praskové smeési. U jednoslozkovych soustav je to priblizné 0,8 Tm . Po
ohtati na dostatecnou teplotu dochazi k sou¢asnému smrsténi port a ristu zrn. Vyslednou
strukturu tvori polyedricka zrna [20], [21].

U slinovani s tekutou fazi dochéazi k ohievu nad teplotu taveni jedné ze slozek soustavy
a ke vzniku kapalné faze. Slinovani s kapalnou fazi mé nékolik vyhod oproti pevné fazi.
Tavenina usnadriuje sluc¢ovani ¢astic prasku posilenim procesu difuze. Aktivacni energie
rozhrani kov-tekuta faze je nizs$i nez u rozhrani kov-atmosféra. Difuze tedy neprobihéa po
hranicich zrn, ale skrz celou tekutou fazi. Kapalna faze také diky kapilarnim silam lépe
vypliiuje pory, takze dostavame mnohem lépe zhutnény material. S tim také souvisi znacna
smrstivost. Vnitini struktura je tvofena ostrymi zrny v kapalné fazi nebo globuldrnimi
any 1211, 20, [5].

5.4. Technologie s vysokou hustotou energie

5.4.1. Electron beam melting

Electron beam melting je proces vyroby soucastek z kovovych praskt. Na podpirny stil je
nanesen kovovy prasek ve formé vrstev zhutnénych predchozim valcovanim. Po pfetaveni
a naslednému ztuhnuti vrstvy se proces opakuje. Béhem vyroby dochazi ke vzniku kapalné
faze, coz umoznuje dosahovat téméf maximalni teoretické hustoty [23].

Jako zdroj energie slouzi elektronovy paprsek generovany elektronovym délem. Zarici
wolframové vlakno vyzafuje mrak elektronti, které jsou skrz hlaven urychlovany pfiblizné
na rychlost poloviny rychlosti svétla. Dvé magneticka pole usmeérnuji rychle se pohybujici
elektrony. Prvni magnetické pole soustiedi paprsek do urc¢itého priiméru a druhé magne-
tické pole vychyluje paprsek do cilového bodu. Elektrony letici vysokou rychlosti narazi
na kovovy prasek a jejich kinetickd energie je okamzité pfeménéna na energii tepelnou.
Dochéazi k ristu teploty nad teplotu taveni praskové smési a vznika tavenina, ktera je na-
sledné ochlazena a vznika vysledny material. Proces vyroby probiha ve vakuu z dtvodu
ztraty velkého mnozstvi energie, zptisobeného srazkami leticich elektronti s molekulami
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5. PRASKOVA METALURGIE

vzduchu. Vakuum déale zabranuje reakci praskové smeési se vzduchem, tvorbu nechténych
sloucenin (napf. oxidi) a vysledkem je vétsi ¢istota vysledného materialu. EBM se pouziva
v jaderném primyslu a pro vyrobu titanovych soucasti pro letecky prumysl [23], [27].

=3
3

Obrazek 5.7: EBM schéma [27]: Elektronové délo (1), Elektromagnetické ¢ocky (2), De-
flekéni civka (3) Zasobnik prasku (4), Davkovac prasku (5), Vyrobek (6), Podptrny stil

(7)

5.4.2. Selective Laser Melting

SLM je technologie umoznujici tvorbu soucastek a prototypt témeér vsech tvari a geome-
trie primo z kovového prasku. Vsechny castice jsou béhem procesu kompletné roztaveny,
coz umoziuje dosazeni téméf 100% teoretické hustoty materialu [25].

Kovovy prasek je nanaSen na podptlirny sttl po vrstvach a kazda z nich je pfeta-
vena laserovym paprskem, ktery je smérovan pomoci cocek a jehoz primér se pohybuje
ve stovkach mikrometrt. Céstice praskt absorbuji energii vyzafenou laserem a tato te-
pelna energie je poté predavana vedenim mezi ¢asticemi praskt pripadné taveninou. In-
tenzita laserového paprsku klesa s jeho pronikdnim do materialu. Po pietaveni nasleduje
velmi rychly pfechod v pevnou fazi. Proces vyroby probiha v inertni atmosfére N2, ktera
bréani reakei roztaveného kovu s okolnim prosttedi a slouzi také k odvodu tepla [26], [27].

SLM proces i mechanické vlastnosti vyrobenych soucastek jsou ovliviiovany velkym
poctem parametrii zahrnujici vykon laseru, rychlost skenovani, hatch distance, tloustku
vrstvy, skenovaci strategii, pracovni prostredi, teplotu prasku pred pretavenim a vlastnosti
vychoziho praskového materidlu [26].

SLM se vyuziva pro vyrobu néastroji, kloubnich implantatd a zubnich vyplni. SLM se
dale vyuziva v leteckém a automobilovém primyslu. Vétsimu rozsiteni této technologie
bréani nizka rychlost a vyssi cena vyroby [25], [26].
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Obrézek 5.8: SLM schéma [27]: Zdroj laseru (1), Systém zrcadel (2), Cocky (3) Mechanicky
valec (4), Podptrny stil (5), Zasobnik prasku (6), Pfebytek prasku (7)



6. EXPERIMENTALNI CAST
6. Experimentalni cast

6.1. Priprava materialu

Jako experimentalni material se pouzily prasky zeleza a hliniku od firmy H. C. Starck,
které byly smichany v riznych pomérech. Celkem bylo vytvoreno 8 praskovych smési,
jejichz slozeni je v tabulce[6.1] Po navéZeni spravného poméru byly prasky, spolené s mé-
diem (ethanol) uzavieny do nadoby, ve které se nasledné odsanim vzduchu a pfidanim ar-
gonu vytvorila inertni atmosféra. Nadoby se poté umistily do mlynku Fritch Pulverisette4
a byly mlety ve ¢tyfech cyklech. Kazdy cyklus trval 2 hodiny a mezi cykly byla pauza 20
minut. Vysledné praskové smési se nasledné zhutnily do podoby malych valeckt pomoci
jednostranného lisovani za ptisobeni tlaku 20 MPa. Po slisovani mély vzorky primeér 20
mm a tloustku zhruba 3 mm. Jejich ptibliZzna hmotnost (za predpokladu 100% zhutnéni) je
uvedena v tabulce[6.1] Vylisované vzorky nebyly pfili§ pevné a velmi snadno se rozpadaly,
coz ovlivnilo jejich tvar po nasledném pietaveni. Tento problém byl nejvyraznéjsi u smeési
s nizkym obsahem Al, které po slisovani vyzadovaly velice jemnou manipulaci. Vzorky
s vyssim obsahem Al byly pevnéjsi. Vzorky byly poté pfetaveny pomoci elektronového
paprsku (viz. kapitola EBM) na ”Za¥izeni na obrabéni, svafovani a povrchovou tpravu
kovii vyuzivajici (rastrujici) elektronovy svazek”s oznacenim Pro-beam K26 - 150. Elek-
trony byly urychlovany polem o potencialu 120 kV. Vzorky se tavily paprskem o proudu
3,5 mA po dobu 30 s. Vzorek o slozeni 87,5 at.% Fe a 12,5 at.% Al se tavil paprskem o
proudu pouze 3 mA.

Obrazek 6.2: Namlety a slisovany
Obrazek 6.1: Slisovana tableta prasek Fe-Al

6.2. Priprava vzorku

Pretavené vzorky byly roziiznuty v nejsirsim misté a jedna z ¢asti se pouzila pro meta-
lograficky vybrus. Pro fezani vzorku byla pouzita pomalubézné olejova fezacka VC-50.
Césti vzorkt uréené pro vybrus byly zality za studena epoxidovou pryskyfici. Po ztuhnuti
pryskyfice a vyndani z formy nasledovalo brouseni, mechanické lesténi a chemické lesténi.
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Brouseni probihalo na stroji Struers Pedemin-2. Postupné byly pouzity brusné papiry
s brusivem SiC o velikosti zrnitosti 300, 500, 800, 1000 a 1300. Jako chladici médium
a pro odvod obrouseného materialu byla pouzita voda. Po brouseni nasledovalo mecha-
nické lesténi, které probihalo na stejném stroji. Jako lestidla byly pouzity diamantové
pasty o velikosti 3um a 0,74 a leStici platna Struers. Jako posledni krok nasledovalo
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Obrazek 6.3: Diagram Fe-Al s vyznacenym slozenim vzorki

Tabulka 6.1: Slozeni jednotlivych vzorkt

Slozeni
Cislo vzorku Fe [at.%)] Al [at.%] Hmotnost [g]
1 93,75 6,25 7,23
2 87,5 12,5 7,08
3 81,25 18,75 6,92
4 75 25 6,72
) 68,75 31,25 6,53
6 62,5 37,5 6,31
7 56,25 43,75 6,08
8 50 20 95,82
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chemické lesténi metodou OP-CHEM. Jako lestidlo se pouzilo OP-S spole¢né s lihovym
smacedlem. Po vylesténi byly vzorky ocistény pomoci ultrazvuku a nasledné ususeny. Pred
pozorovanim elektronovym mikroskopem byly vSechny vzorky nauhlic¢eny.

6.3. Experimentalni metody

6.3.1. Svételna mikroskopie

Svételnd mikroskopie patii mezi zdkladni metody pro zkoumani struktury kovovych i
nekovovych materidli. Casto se pouziva pro uréeni velikosti, tvaru a podilu jednotlivich
fazi ve struktufe. Zvétseni u svételnych mikroskopt je zavislé na vinové délce svétla a jejich
rozliSovaci schopnost se pohybuje v rozmezi 0,2um az 0,4um [28].

Svételnd mikroskopie pracuje na principu pozorovani odrazeného svétla od povrchu,
jelikoz jednotlivé strukturni slozky rtizné odrazeji svétlo. Zakladnim prvkem mikroskopu
je zdroj svétla, kterym muze byt vybojka, zarovka popripadé LED dioda. Svételny paprsek
prochazi pres soustavu cocek, clon a filtri. Poté je odrazen od planparalerniho skla nebo
hranolu do objektivu. Tim prochéazi a dopada na vzorek, kde se od kolmych ploch odrazeji
zpét do objektivu a od Sikmych ploch (diry, prohlubné) mimo objektiv. Kolmé plochy se
tedy jevi svétlé a Sikmé plochy tmavé. Tomuto zptsobu se fika pozorovani ve svétlém
poli. Vytvoreny obraz lze pozorovat okularem, promitnuty na matnici nebo zachyceny na
fotografickém materialu [28].

Pro pozorovani vnitini struktury vzorkt byl pouzit svételny mikroskop Zeiss Z1lm
a povrch vzorki byl zkouman stereolupou Zeiss stemib01. Pti pozorovani na velka zvétseni
dochézelo k horsimu zaostfeni obrazu z divodu nerovného povrchu.

6.3.2. Analyticka elektronova mikroskopie

Elektronova mikroskopie vyuziva proudu elektront k osvétleni vzorku. Oproti svétlu maji
elektrony kratsi vlnovou délku a lze tedy dosdahnout vétsiho zvétseni. Na povrchu vzorku
dochazi k interakci elektronii s materidlem a dochazi k odrazu, rozptylu, absorpci nebo
pfeméné energie na jiny druh zafeni. Cast elektronti materidlem projde. Prochézejici elek-
trony jsou vyuzivany pro transmisni elektronovou mikroskopii (TEM) k analyze vnitini
struktury [2§].

V nasem pripadé byla pro pozorovani povrcht vzorkl pouzita fadkovaci elektronova
mikroskopie (REM), kterd vyuziva primarnich odrazenych elektroni (BSE) a sekundar-
nich elektront (SE). Primarni odrazené elektrony se po dopadu odrazeji od povrchu zpét
do snimace. Sekundarni elektrony se uvolnuji z elektronovych obalti atomu blizko po-
vrchu vzorku po nepruzné srazce primarniho svazku elektronti s povrchem vzorku [28§],
[29]. Pomoci SE byl pozorovan reliéf vybrusu a BSE slouzily k uréeni jednotlivych fazi.

Pro zjisténi chemického slozeni byla pouzita energiové disperzni analyza. Primérni
svazek vybudi charakteristické rentgenové zatreni, které je zachyceno energiové disperznim
spektrometrem (EDS). Vznika rentgenové spektrum, kde fotony zafeni s riznou energii
odpovidaji jednotlivym prvkiim. Fotony se poté premeéni na elektricky signal, ktery je
monitorovan a vyhodnocen [28]. Pomoci EDS bylo zjisténo bodové i plosné slozeni.

Pro analyzu byl pouzit elektronovy mikroskop Zeiss UltraPlus a EDS detektor OX-
FORD.
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6.4. Pretavené vzorky

VSechny tablety byly pripravovany stejnym zptisobem a liSily se pouze svym slozenim.
Ptesto po pretaveni maji vSechny vzorky odlisny tvar. Nékteré vzorky se pri manipulaci
rozpadly, coz je zfejmé na tvaru vzorkl 2, 7 a 4, které neodpovidaji kulatym tabletam.
Dalsim vlivem byl obsah hliniku ve vzorku. S rostoucim obsahem hliniku se zvétsoval ob-
jem vzniklé taveniny, kterd ma snahu vytvaret rizné velké kulovité utvary. Tyto ttvary
se na vSech vzorcich nachazeji po obou stranach tablet. Jednolita vrstva pretaveného ma-
teridlu se vyskytuje pouze u vzorku 8. Na vzorcich 1 az 7 se na povrchu téchto utvari
vyskytuji dendrity. Na vzorku 8 uz dendrity nepozorujeme. Tvary vzorkd na obrazku [6.4]

1, b) vzorek ¢. 2, ¢) vzorek ¢. 3, d) vzorek
7, h) vzorek ¢. 8

Obréazek 6.4: Nepietavené vzorky: a) vzorek ¢.
¢. 4, e) vzorek ¢. 5, f) vzorek ¢. 6, g) vzorek ¢.
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(a)

Obréazek 6.5: Dendritickd struktura: a) Dendrity na povrchu vzorku b) Vybrus dendritu
vystupujiciho na povrch
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6.4. PRETAVENE VZORKY
6.4.1. Vzorek ¢. 1

Prvni vzorek mél slozeni praskové smési 93,75 at.% Fe a 6,25 at.% Al. Toto sloZeni se
nachazi v oblasti tuhého roztoku akFe s teplotou taveni blizici se teploté taveni zeleza.
Pretavena struktura se nachézi v malém objemu na povrchu vzorkt, kde tvori kulovité
utvary a na obrazku tvofi tmaveé zbarvené oblasti. Nepfetavené oblasti jsou svétlé.
Pretavena oblast tvoii do 10 % z objemu vzorku.

V tabulce je chemické slozeni pretavené a nepretavené oblasti. Je zfejmé Ze na-
méfené prumeérné slozeni obou oblasti obsahuje vice hliniku nez v ptivodni smési. Pre-
tavena oblast podle chemického slozeni odpovida tuhému roztoku aFe, ale nepfetavena
oblast se nachazi v oblasti faze FesAl.

V pretavené struktufe na obrazku [6.7] je zfetelny vznik dvou strukturnich slozek, které
jsou pravdépodobné tvoreny Cistymi fazemi. Ve struktufe nejsou patrné dendrity a zrna
jsou priblizné rovnoosa. Z chemického slozeni nelze jednoznacéné urcit o jaké faze se jedna,
jelikoz podle bodovych analyz v tabulce [6.3] maji obé slozky podobné sloZeni a nachézeji
se v oblasti tuhého roztoku aFe.

Vétsina vzorku je tedy tvorena nepfetavenou strukturou, ve které jsou zietelné nepte-
tavené castice zeleza, poéry o velikosti v fadech jednotek pm. Ve struktufe jsou déle patrné
drobné c¢astice, pravdépodobné oxidu hliniku.

Mezi strukturami neni ostra hranice, ale pfechodnd oblast (viz obr. [6.11)) v niz dochézi
k prolinani obou struktur a k postupnému ptrechodu z jedné struktury do druhé.

Obrézek 6.6: Prufez vzorku

Tabulka 6.2: Slozeni jednotlivych oblasti

Slozeni
Smés Fe [at.%)] Al [at.%)]
Ptvodni 93,75 6,25
Nepretavena oblast 75,27 24,73
Pretavena oblast 88,51 11,49
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Tabulka 6.3: Vysledky bodové analyzy

Slozeni
Smés Fe [at.%] Al [at.%)]
Plosné 88,51 11,49
Bod 1 87,71 12,29
Bod 2 86,17 13,83

Oblast 3 88,66 11,34

Obréazek 6.7: Mikrostruktura pfetavené oblasti, SM: a) Zvétseni 500, b) Zvétseni 1000 x

Obréazek 6.8: EDS analyza: a) analyzovana oblast, b) EDS mapa: Fe - modré barva, Al -

¢ervena barva
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(a) (b)
Obrazek 6.9: Struktura nepietavené oblasti: a) RME, SE, zvétseni 2000x, b) EDS mapa

R o I B S P R
Obrazek 6.10: Rozhrani struktu

5 s -
- S
Obrazek 6.11: Rozhrani struktur: zvétsSeni 1000 x
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6.4.2. Vzorek ¢. 2

Praskova smés méla sloZeni 87,5 at.% a Fe 12,5 at.% Al. Podle fazového diagramu Fe-Al
se stdle nachazime v oblasti rozpustnosti Al v Fe. V prifezu vzorku (viz obr. [6.12) se
nachézeji dvé oblasti s riznou strukturou, jejichz slozeni je v tabulce [6.4]

Pretavené oblasti tvofi pouze velmi maly objem vzorku. To je zptisobeno nizsim prou-
dem pouzitym pii pretavovani elektronovym paprskem a tim padem nizsi hodnotou pre-
dané energie. Presto lze v pfetavené oblasti na obrazku [6.13| rozlisit dvé rtizné strukturni
slozky. Ve struktufe opét neni pozorovan vyskyt dendritti. V tabulce [6.5]vidime, Ze slozeni
obou slozek, ziskané pomoci bodové analyzy, se prilis nelisi od priimérného slozeni oblasti
na obréazku [6.14] a odpovidaji tuhému roztoku aFe.

Na EDS mapé nepfetavené oblasti vidime téméi jednolitou strukturu tvofenou nepie-
tavenymi a zdeformovanymi ¢asticemi zeleza. Z mapy je také patrné, ze nedoslo ke vzniku
oblasti s prevladajicim obsahem hliniku. Na obrazku vidime oblasti s nazloutlou bar-
vou. Pravdépodobné tedy doslo k ovlivnéni nepfetavené struktury. V nepfetavené oblasti
jsou dale patrné péry, které vznikly nedokonalym zhutnénim pfi lisovani a drobné ¢astice
tvofené pravdépodobné oxidem hliniku. Na obrazku je vidét rozhrani mezi struk-
turami. Hranici tvori pfechodova oblast, ve které obé se struktury prolinaji a dochéazi k
rozpousténi oxidu.

Obrézek 6.12: Prufez vzorku

Tabulka 6.4: Slozeni jednotlivych oblasti

Slozeni
Smés Fe [at.%] Al [at.%)]
Ptvodni 87,5 12,5
Nepretavena oblast 86,88 13,12
Pretavena oblast 91,87 8,13
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Tabulka 6.5: Vysledky bodové analyzy

Slozeni
Smés Fe [at.%] Al [at.%]
Plosné 91,87 8,13
Oblast 1 91,28 8,72
Oblast 2 92,66 7,34
Oblast 3 92,44 7,56
Oblast 4 92,05 7.95

(a)

Obrazek 6.13: Mikrostruktura pretavené oblasti: a) REM, SE, zvétseni 250x, b) SM,
zvétseni 1000 x

Obréazek 6.14: EDS analyza: a) analyzovana oblast, b) EDS mapa: Fe - modra barva, Al
- Cervend barva
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6.4. PRETAVENE VZORKY

6.4.3. Vzorek ¢. 3

Ptvodni slozeni praskové smési bylo 81,25 at.% Fe a 18,75 at.% Al. Stéle se pohybujeme
v oblasti tuhého roztoku aFe. Oproti pfedchozim vzorkim vidime vétsi mnozstvi preta-
vené faze, ktera je na obrazku zobrazena tmavsi barvou a tvofi zhruba 40 % objemu
vzorku. Jadro vzorku tvorii nepietavena oblast. Pretavena struktura se nachazi po obou
stranach vzorku, i kdyz jsme elektronovym paprskem svitili pouze z jedné strany.

Slozeni pretavené i nepfetavené oblasti je v tabulce Nepretavena oblast ma vice
hliniku nez bylo ptivodni slozeni a pfetavena faze ho ma méné.

Pfetavend oblast (viz. obr. je tvofena dvéma strukturnimi slozkami pravdépo-
dobné ¢istymi fazemi. Svétl4 oblast, patrna na obrézku[6.20] byla kontaminovana médi a z
hlediska cili prace nemé zadny vyznam. Z EDS analyzy a z bodovych slozeni v tabulce [6.7]
je ziejmé, ze v chemickém slozeni se strukturni slozky prilis nelisi od primeérného slozeni.
Tento rozdil v obsahu hliniku je kolem 1 %. Dané chemické sloZeni odpovida v obou
pripadech tuhému roztoku aFe.

Jadro vzorku zlstalo nepretaveno a je tvoreno prevazné zelezem a primérné chemické
slozeni odpovida intermetalické fazi FezAl. Vétsina hliniku se ovSem vyskytuje v pérech,
pravdépodobné ve formé oxidt hlinitku. P¥itomna faze tedy pravdépodobné bude tuhy
roztok aFe. Na obrazku je vidét tepelné ovlivnénou oblast, ktera ovsem nevykazuje
vyrazné odlisné chemické slozeni oproti okolnimu materiadlu. K ovlivnéni této oblasti doslo
pravdépodobné z divodu rtzné tepelné vodivosti vzorku.

Hranici mezi strukturami(viz obr. tvofi opét prechodova oblast, ale vyskytuji se
oblasti s ostrou hranici.

Obrézek 6.18: Prufez vzorku

Tabulka 6.6: Slozeni jednotlivych oblasti

Slozeni
Smés Fe [at.%)] Al [at.%)]
Pivodni 81,25 18,75
Nepretavena oblast 74,79 25,21
Pretavena oblast 87,6 12,4
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Tabulka 6.7: Vysledky bodové analyzy

Slozeni
Smés  Fe [at.%] Al [at.%]

Plosné 87,6 124
Bod 1 86,96 13,04
Bod2 85,88 14,12

Obréazek 6.19: Mikrostruktura pfetavené oblasti, SM: a) Zvétseni 200x, b) Zvétseni 1000x

Obréazek 6.20: EDS analyza: a) analyzovana oblast, b) EDS mapa: Fe - modra barva, Al

- Cervena barva
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(b)
Obrazek 6.21: Struktura nepfetavené oblasti: a) RME, SE: Zvétseni 2000x, b) EDS mapa
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Obrézek 6.23: Rozhre-mi struktur: Zvétseni 1000 x
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6.4.4. Vzorek ¢. 4

Slozeni praskové smési bylo 75 at.% a Fe 25 at.% Al, které uz lezi v oblasti intermetalické
faze FesAl. Z obrazku [6.24] je patrné, Ze pietavend oblast se nevytvofila pouze na povrchu,
ale k nataveni materialu doslo i v jadru vzorku. Pfetavena oblast tvori zhruba 30 % vzorku.
Slozeni jednotlivych oblasti je v tabulce V pretavené oblasti je nizsi obsah hliniku nez
u ptvodniho slozeni a v nepretavené strukture vyssi.

7 obrazku je patrné ze pretavena oblast je tvofena dendritickou strukturou. Roz-
dil v chemickém sloZeni dendritid a mezidendritické faze dosahuje 4 at.% Al. Porovnani
chemického slozeni bodovych analyz jednotlivych strukturnich slozek s primérnym sloze-
nim je v tabulce [6.9] podle které lze usuzovat, 7e mezidendriticka faze je pravdépodobné
stale tuhy roztok aFe a dendrity uz mohu byt tvoreny fazi FesAl. Ke vzniku dvoufazové
struktury doslo pravdépodobné vlivem dendritického odmiSeni.

Jadro vzorku opét tvori prevazné nepfetavené zelezo, mezi kterym se vyskytuji pory
a pravdépodobné drobné éastice oxidu hliniku (viz obr. . Ve struktufe nejsou pa-
trné zadné rozsahlejsi oblasti tvofené prevazné hlintkem. S pfibyvajicim obsahem Al ve
struktutfe dochéazi k postupnému zvétsovani port. Péry uz dosahuji velikosti kolem 10 pm.
Primérné chemického slozeni uz lezi v oblasti intermetalické faze FesAl.

Na obr [6.29 pozorujeme ostry prechod mezi pretavenou a nepietavenou strukturou.

Obrazek 6.24: Priufez vzorku

Tabulka 6.8: Slozeni jednotlivych oblasti

Slozeni
Smés Fe [at.%] Al [at.%)]
Piavodni 75 25
Nepretavena oblast 69,49 30,51
Pretavena oblast 79,96 20,04
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Tabulka 6.9: Vysledky bodové analyzy

Slozeni
Smés  Fe [at.%] Al [at.%]
Plosné 79,96 20,04
Bod1 818 18,2
Bod 2 7884 21,16
Bod 3 77,19 92.81

Obréazek 6.25: Mikrostruktura pfetavené oblasti, SM: a) ZvétSeni 200x, b) Zvétseni 1000 x

Obréazek 6.26: EDS analyza: a) analyzovana oblast, b) EDS mapa: Fe - modra barva, Al
- Cervena barva
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Obrazek 6.29: Rozhrani struktur: ZvétSeni 500
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6.4. PRETAVENE VZORKY
6.4.5. Vzorek ¢. 5

Praskova smés méla slozeni 68,75 at.% Fe a 31,25 at.% Al. Tavenina pfi ochlazovani
prochazela oblasti aFe, FeAl a nakonec FesAl. Na povrchu se vyskytuji velké zaoblené
Utvary pretaveného materidlu. Z obrazku[6.30]je patrné, Ze tmavsi pfetavend oblast zabira
zhruba 50 % objemu vzorku.

Chemické slozeni jednotlivych oblasti je uvedeno v tabulce V nepietavené oblasti
je vice hliniku a v pretavené méné nez ve slozeni ptivodni smési.

Pietavena oblast zobrazené na obr. je opét tvofena dvéma slozkami. V nékterych
oblastech lze rozeznat dendritickou strukturu, ale 1ze najit i mista pfipominajici lamelovou
strukturu. SloZeni jednotlivych strukturnich slozek (viz. obr. v pretavené struktufre
je v tabulce [6.11] Jejich chemické sloZen{ je témét totozné a lif se v rozsahu 1-2 % Al.
Podle chemického sloZeni se pravdépodobné jedna o fazi FezAl. Pfi rychlém ochlazovani
by se mohl ve struktufe objevit i tuhy roztok FeAl.

Nepretavena struktura zobrazend na obrazku [6.34] vykazuje vétsi pérovitost nez pred-
chozi vzorky. Dochézi ke spojovani porii a vzniku izolovanych oblasti s tuhym materialem.
Podle chemického sloZeni je nepretavena oblast tvorena intermetalickou fazi FeAl.

Na obréazku [6.35 vidime ostrou hranici mezi strukturami.

Obrézek 6.30: Prufez vzorku

Tabulka 6.10: SloZeni jednotlivych oblasti

Slozeni
Smés Fe [at.%] Al [at.%]
Ptvodni 68,75 31,25
Nepretavend oblast 56,89 43,11
Pretavena oblast 76,38 23,62
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Tabulka 6.11: Vysledky bodové analyzy

Slozeni
Smés  Fe [at.%] Al [at.%]

Plosné 76,38 23,62
Bod1 76,89 23,11
Bod 2 74,5 25,5
Bod3 75,03 24,97

(b)
Obréazek 6.31: Mikrostruktura pfetavené oblasti, SM: a) ZvétSeni 200x, b) Zvétseni 1000 x

Obréazek 6.32: EDS analyza: a) analyzovana oblast, b) EDS mapa: Fe - modra barva, Al

- Cervena barva
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(b)
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Obrazek 6.34: Nepretavena struktura, SM, zvétseni 1000 x

Obrazek 6.35: Rozhrani struktur: Zvétseni 500 x
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6.4.6. Vzorek ¢. 6

Puvodni slozeni smési bylo 62,5 at.% Fe a 37,5 at.% Al. Dané sloZeni leZi na rozhrani fazi
FeAl a FezAl. Tavenina pti tuhnuti stale prochézi i oblasti tuhého roztoku aFe. Vzorek je
tvofen dvéma souvislymi strukturami. Na obrazku [6.36] mizeme v jadie vzorku pozorovat
svétle zbarvenou oblast nepretaveného materialu, kolem kterého je souvisla vrstva tvorena
pretavenou strukturou. Pietavend oblast tvoii asi 60 % vzorku.

Slozeni pfetavené i nepfetavené oblasti je v tabulce [6.12] Pfi porovnéni ma pfetavena
oblast nizsi obsah hliniku nez nepfetavena. Piivodni slozeni je pfesné mezi.

Pretavena oblast je pfevazné tvorena dendritickou strukturou (viz. obr. [6.37). Z EDS
analyzy je patrné, Ze doslo k odmisSeni dendritii a faze vypliujici mezidendriticky prostor.
Bodovou analyzou jsme zjistili, Ze rozdil v obsahu hliniku ¢ini 4 % (viz. tab. . Na
zakladé chemického sloZeni jednotlivych slozek by se v obou piipadech mélo jednat o
intermetalickou fazi FesAl.

Nepretavena struktura je opét silné pérovita. Dochézi ovSsem k tbytku c¢astic oxidu
hliniku.

Na obrazku. je videét, Ze nepretavend struktura obsahuje bile zbarvené castice
zeleza. Kolem Zeleza vidime rozsahlé oblasti ovlivnéné tepelnymi podminkami a vysokou
koncentraci hliniku ve strukture. Z obr je také patrné, ze se jedna o silné porovitou
strukturu. Podle chemického slozeni se v nepretavené struktutre vykytuje faze FeAl.

Hranice mezi strukturami je opét tvofena ostrym pfechodem, jak je patrné z obr. [6.41]

Obrazek 6.36: Prufez vzorku

Tabulka 6.12: Slozeni jednotlivych oblasti

Slozeni
Smés Fe [at.%] Al [at.%]
Pavodni 62,5 37,5
Nepretavena oblast 56,27 43,73
Pretavena oblast 69,79 30,21
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Obréazek 6.37: Mikrostruktura pfetavené oblasti, SM: a) ZvétSeni 200x, b) Zvétseni 1000 x

Obréazek 6.38: EDS analyza: a) analyzovana oblast, b) EDS mapa: Fe - modra barva, Al
- Cervena barva

Tabulka 6.13: Vysledky bodové analyzy

Slozeni
Smés  Fe [at.%] Al [at.%)]
Plosné 69,79 30,21
Bod1 67,78 32,22
Bod2 71,78 2822
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6.4.7. Vzorek ¢. 7

Slozeni praskové smési bylo 56,25 at.% Fe a 43,75 at.% Al. Dané slozeni opét prochéazi
oblasti aFe a néasledné FeAl. Z obrazku [6.42] je patrné, Ze na rozdil od ostatnich vzorkd,
které meély vyssi obsah hliniku, pii tomto slozeni nevznikla souvisla vrstva pretaveného
materialu, ale velké mnozstvi kulovitych utvart, které tvori asi 25 % objemu materialu.

Chemické slozeni ziskané EDS analyzou pro pretavenou i nepietavenou oblast je v ta-
bulce [6.14] Pretavena oblast obsahuje méné hliniku nez piivodni sloZzeni a v nepietavené
je ho vice.

Mikrostruktura pfetavené oblasti je zobrazena na obrazku [6.43 na kterém je patrné
dendritickd struktura. Z EDS mapy je patrné odmiseni dendriti a mezidendritické faze.
Chemické slozeni ziskané bodovou analyzou je zobrazeno v tabulce Rozdil jednotli-
vych strukturnich slozek se pohybuje okolo 7 at.% Al a podle slozeni jednotlivych slozek
lze usoudit, ze dendrity jsou tvoreny fazi FeAl a mezidendritickd faze odpovida FezAl.

Z obrazku[6.46] vidime, Ze nepfetavend oblast je tvorena jednou fazi. Podle primérného
chemického slozeni se jedna pravdépodobné o FeAl. Jadro vzorku je ovSem silné porovité.

Z obrazku je patrné, Ze mezi strukturami je opét ostry prechod.

Obrazek 6.42: Priufez vzorku

Tabulka 6.14: Slozeni jednotlivych oblasti

Slozeni
Smés Fe [at.%] Al [at.%] O [at.%]
Pavodni 56,25 43,75
Nepretavena oblast 37,72 40,34 21,94
Pretavena oblast 65,2 34,8
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Tabulka 6.15: Vysledky bodové analyzy

Slozeni
Smés  Fe [at.%] Al [at.%]

Plosné 65,2 34,8
Bod1 62,84 37,16
Bod 2 69,08 30,92

Obréazek 6.43: Mikrostruktura pfetavené oblasti, SM: a) ZvétSeni 200x, b) Zvétseni 1000 x

Obréazek 6.44: EDS analyza: a) analyzovana oblast, b) EDS mapa: Fe - modra barva, Al

- Cervena barva
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(b)
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6.4.8. Vzorek ¢. 8

Slozeni praskové smési bylo 50 at.% Fe a 50 at.% Al. SloZzeni vzorku se pohybuje v oblasti s
prevladajici fazi FeAl. Na povrchu celého vzorku se vytvorila souvisla vrstva pretaveného
materidlu, kterd zabird asi 65 % objemu vzorku (viz obr. [6.48).

Chemické slozeni pretavené oblasti ziskané EDS analyzou oblasti na obrazku jev
tabulce 6.16] Pretavena oblast obsahuje méné hliniku nez je ptivodni sloZeni.

Pretavend struktura je tvofena jednolitou fazi, jejiz slozeni je v tabulce [6.17] Podle
chemického slozeni se pravdépodobné jedna o intermedialni fazi FeAl. Pretavena oblast
déle obsahuje znacné mnozstvi dlouhych tzkych lamel, které jsou tvoreny oxidem hliniku.
Podle chemického slozeni ziskaného bodovou analyzou se pravdépodobné jedna o Al,O. V
pretavené oblasti se déle vykytuji dlouhé praskliny (viz obr. b)), ve kterych se opét
vyskytuje oxid hliniku.

Nepretavena oblast je znacné porovita a nelze v ni jednoznacné rozeznat nepretavené
Castice zeleza. Na obrazku [6.52] vidime, Ze ve struktufe pfevlada bile zbarvena faze. Podle
chemického slozeni se pravdépodobné jedna o FeAl.

Z obréazku je patrna ostra hranice mezi strukturami.

Obrazek 6.48: Prurez vzorku

AR e

Obréazek 6.49: Mikrostruktura pfetavené oblasti, SM: a) ZvétSeni 200x , b) Zvétseni 1000 x
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P —————— - o f i
Obréazek 6.50: EDS analyza: a) analyzovana oblast, b) EDS mapa: Fe - modra barva, Al
- Cervend barva

Tabulka 6.16: SloZeni jednotlivych oblasti

Slozeni
Smés Fe [at.%] Al [at.%] O [at.%]
Ptvodni 50 50 0
Nepretavena oblast 32,89 46,98 20,13
Pretavena oblast 53,47 46,63

Tabulka 6.17: Vysledky bodové analyzy

Slozeni
Smés  Fe [at.%] Al [at.%] O [at. %]
Plosné 53,47 46,63
Bod 1 26,18 45,65 28,17
Bod2 5555 44,45
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.Obrézekl 6.53: Rozhrani struktur: ZvétSeni 500 x
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6.5. DISKUZE VYSLEDKU
6.5. Diskuze vysledkt

V tabulce [6.18] vidime porovnani slozeni ptivodni praskové smeési, materialu po slisovani
(nepfetavend oblast) a pretavené oblasti. Z tabulky je patrné, Ze pii mleti dochazi k
poklesu obsahu zZeleza a pti pretaveni dojde naopak k poklesu obsahu hliniku. Tento pokles
muze byt zptsoben vlivem vyparovani hliniku. Hlinik ma pomérné nizkou teplotu tani a
vzorky byly béhem procesu intenzivné ohiivany na teplotu, pii které doslo k nataveni
zeleza.

Tabulka 6.18: Souhrn slozeni pozorovanych oblasti

Slozeni

Praskové smési Nepfretaveny materidlu Pretaveny material
Vzorek fe [at.%] Al [at.%] Fe [at.%] Al [at.%] O [at.%] Fe [at.%] Al [at.%]
vz. 1 93.75 6.25 75,27 24,73 88,51 11,48
vz. 2 87.5 12.5 86,88 13,12 91,87 8,13
vz. 3 81.25 18.75 74,79 25,21 87,6 124
vz. 4 75 25 69,49 30,51 79,96 20,04
VZ. D 68.75 31.25 56,89 43,11 76,38 23,62
vz. 6 62.5 37.5 56,27 43,73 69,79 30,21
vz. 7 56.25 43.75 37,72 40,34 21,94 65,2 34,8
vz. 8 50 50 32,89 46,98 20,13 53,47 46,53

Elektronovy paprsek svitil pouze na jednu stranu, ale k vytvoreni pretavené struktury
nedoslo pouze na strané vzorku osvétlené elektrony, ale také na neosvétlené strané (viz
obr. Reakce hliniku s Zelezem je totiz silné exotermicka a jeji zapdaleni v jednom misté
uvolni reakéni teplo, které funguje jako aktivacni energie pro jeji pokracovani. Exotermicka

Obrazek 6.54: Pretavena oblast na obou stranach vzorku

Jelikoz doslo k pretaveni materidlu na bazi zeleza, musela teplota na povrchu dosaho-
vat zhruba 1400-1550°C. Z dtvodu dobré tepelné vodivosti Fe i Al doslo pravdépodobné
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k prohtati jadra vzorku na dostatecné vysokou teplotu, aby doslo k roztaveni c¢astic hli-
niku. Ve struktufe tedy dochézelo k reakci tekutého hliniku s tuhymi ¢asticemi Fe. (viz.

obr.

Obrazek 6.55: Ovlivnéna oblast v nepretavené mikrostrukture

V bin4drnim diagramu Fe-Al na obrazku jsou dervené vyznaceny koncentrace pieta-
venych oblasti. VSechny vzorky, s vyjimkou vzorku 8, se vyznacovaly vznikem dvoufazové
struktury. Slozeni jednotlivych strukturni slozek pro kazdy vzorek je vyznaceno modfie na
obrazku Z binarniho diagramu vidime, ze vzorky 1-3 jsou tvofeny pouze tuhym roz-
tokem aFe. Vzorek 4 je tvoren dendritickou strukturou a jednd se pravdépodobné o tuhy
roztok aFe a intermetalickou fazi Fe3Al. Vzorek nevykazuje tak zietelnou dendritickou
strukturu, ale jedna se pravdépodobné o stejné faze jako u vzorku 4. Vzorky 6 a 7 maji
dendritickou strukturu, ale zatimco u vzorku 6 se pravdépodobné vyskytuje pouze faze
FezAl tak struktura vzorku 7 je tvofena intermetalickymi fazemi FezAl a FeAl. Struktura
u vzorku 8 byla ovlivnéna pfitomnosti hliniku. Vzorek 8 je tvoren fazi FeAl a lamelami
oxidu hliniku.

Jednotlivé faze byly urc¢ovany pouze s ohledem na chemické slozeni jednotlivych struk-
turnich slozek. Pro jejich presné urceni by byla potfeba napt. rentgenova difrakéni analyza.

U vzorki s vyskytem dendritti lze dvojfazovou strukturu ¢astecné prisuzovat vlivu
dendritického odmiseni. Ke vzniku dvojfazové struktury ovsem dochazi i u vzorkd bez pii-
ohfevu, které silné deformuji binarni diagram vlivem vzniku vyrazné nerovnovaznych pod-
minek a posouva kiivku premény z aFe na FeAl k niz§im koncentracim hliniku. Oblast
FezAl je pravdépodobné také posunuta a podili se na vzniku pozorovanych mikrostruktur.

Pouziti jednoosého lisovani se béhem vyroby vzorki ukazalo jako méalo vhodné. Zejména
vzorky s nizkym obsahem hliniku se velice snadno rozpadaly, jak je vidét na obrazku [6.1]
a u vsech byla potiebnéa velice jemna manipulace. Vhodnéjsi by bylo pouziti zvysené tep-
loty, aby doslo k lepsimu spojeni zrn prasku. Dalsi moznosti je pouziti pifimo HIP nebo
SPS techniky.

Dalsim problémem byla kontaminace praskt kyslikem, ktery se do nich dostal béhem
procesu vyroby. Pritomnost kysliku je patrna z analyzy nepfetavenych oblasti, kde se vy-
skytuje ve formeé jemnych ¢astic oxidt hliniku, poptipadé jako tenka vrstvicka na rozhrani
Castic zeleza a poru (Cerné oblasti na obrazku . Z EDS analyzy na obrazku je
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patrné, ze kyslik a hlinik odpovidaji ¢ernym oblastem a Zelezo svétlym oblastem v ana-
lyzované oblasti. Pritomny kyslik ovliviiuje pouze nepfetavenou strukturu. Na ovlivnéni
pretavené struktury se nepodili. Vyjimku tvoii vzorek 8, ktery je tvoren lamelami ko-
rundu a intermetalickou matrici. V nasem piipadé se jedna o defektni vzorek, ale tato
mikrostruktura je potencionalné vhodna pro dalsi studium, jako prirozeny kompozitni
material intermetalika zpevnéného keramickymi ¢asticemi.

hm.% Al
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Obrazek 6.57: Rozdil ve slozeni jednotlivych fazi.
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T
e T L

Obrazek 6.58: Nepretavena struktura

Obréazek 6.59: Rozlozeni jednotlivych prvki v nepfetavené struktute : a) Al, b) Fe, ¢) O
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7. Zaveér

Prace obsahuje experimentalni studii vyroby FeAl materiald s chemickym slozenim
umoznujici vznik homogennich jednofadzovych materidli. Je pouzito postupti praskové
metalurgie a pretaveni elektronovym svazkem. Byly aplikovany metalografické postupy s
vyuzitim analytické elektronové mikroskopie.

Navzdory oc¢ekavani vysledné vzorky nejsou jednofazové, coz je pravdépodobné zpti-
sobeno velmi nerovnovaznymi podminkami pripravy materidlu, vzniklych zejména pti
pretaveni paprskem, a u vzorkl s pritomnosti dendritii také dendritickym odmisenim.

Ve vzorcich se presto vyskytuji pomérné velké mikrostrukturni oblasti se znalosti pres-
ného chemického slozeni, které mohou umoznit méfeni nanoindentaci. Homogenizaci mi-
krostruktur by bylo mozné provést dlouhodobym zihanim s pomalym ochlazovanim.
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VEC Valen¢ni elektronova koncentrace (Valence Electron Concentration)
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