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Anotace

Tato bakalarska prace se zabyva vlivem niobu na strukturu a vybrané mechanické
vlastnosti aluminidi Zeleza na bazi Fe-Al-Si-X. Teoreticka cast pojednava o
aluminidech zeleza a jejich vlastnostech. V experimentalni ¢asti je popsana piiprava
vzorkl, zkoumani struktur pod optickym a elektronovym mikroskopem s EDX

analyzou, méfeni tvrdosti a mikrotvrdosti a nasledné zhodnoceni struktur a vysledka.

Klicova slova: aluminid, tepelné zpracovani, tvrdost, EDX analyza, niob, kfemik

Annotation

This bachelor thesis deals with the effect of niobium on the structure and selected
mechanical properties of Fe-Al-Si-X based iron aluminides. The theoretical part is
about the iron aluminides and their properties. The experimental part describes the
preparation of samples, examination of structures under optical and electron microscope
with EDX analysis, hardness and microhardness measurements and subsequent

evaluation of structures and results.

Key words: aluminide, heat treatment, hardness, EDX analysis, niobium, silicon
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Seznam pouzitych zkratek a symbolu

BCC
BSE
EDX
FCC
HV
LOM
SE
SEM
Tk
TZ
at. %
hm. %

kubicka prostorové centrovana miizka
zpétn€ odrazené elektrony

energiove disperzni rentgenova analyza
kubicka plosné centrovana miizka
tvrdost podle Vickerse

opticka mikroskopie

sekundarni elektrony

rastrovaci elektronova mikroskopie
kriticka teplota

tepelné zpracovani

atomova procenta

hmotnostni procenta

[°C]



1 Uvod

Od pocatku se lidstvo zabyva zpracovanim a pouzivanim ruznych materiala, které
tvoii svét okolo nas. Neustalé objevovani novych materiald a technologii vedlo
k rychlejSimu pokroku. Predev§im kovy a jejich slitiny hraly a stale hraji velkou roli.
Mezi takové slitiny, které se v dnesni dobé dostavaji do popredi, patii také aluminidy.

Vyzkum aluminida saha az do 30. let minulého stoleti. Tehdy byla hlavni motivaci
jejich velmi dobra oxidacni a sulfida¢ni odolnost. To ve spojeni s jejich nizkou hustotou
a dobrymi mechanickymi vlastnostmi (i za vySSich teplot) vedlo k intenzivnimu
vyzkumu litych materiald na bazi aluminidi Zzeleza a jejich praktickému vyuziti
v prumyslu.

V této dobé se vSak nedafilo odstranit nedostatky té€chto intermetalik, zejména
jejich kiehkost, kvuli které byl vyzkum v Sedesatych letech utlumen. Diky pozdéjsim
studiim bylo zjisténo, ze vlastnosti a zpracovatelnost intermetalik 1ze zlepsit pomoci
principti fyzikalni metalurgie. Dnes jiz mame mnoho poznatklii k pochopeni téchto
materialu.

Tato prace se zabyva vlivem niobu na strukturu a vybrané mechanické vlastnosti
aluminida Zeleza na bazi Fe-Al-Si-X. Dal§im cilem bylo vyhodnoceni vlivu tepelného

zpracovani na tyto materialy.



2 Teoreticka cast

2.1 Intermetalické slouceniny

Intermetalické slouCeniny nebo zkracené intermetalika je oznaceni pro usporadané
tuhé roztoky a slouCeniny s presné¢ danym chemickym slozenim vznikajici v systému
dvou a vice kovi. Intermetalické slouceniny vznikaji diky pevnosti vazeb mezi riznymi
atomy, ktera je v€tsi nez u dvou stejnych atomu. Proto intermetalické faze tvofi zvlastni
krystalické struktury susporfadanym rozlozenim atomu. Priklady takovych

krystalickych struktur mizeme vidét na obr. 1.

FE‘aﬂJ

Obr. 1: Krystalové mrizky, vlevo B2 mrizka, vpravo DO;3 [7]

Vztah mezi typem struktury a atomovymi vlastnostmi slozky atomi vSak neni
jednoduchy, a proto byla pouzita rizna kritéria pro korelaci typu struktury a typu faze,
tj. pro predpovidani krystalové struktury pro dané faze nebo fazové skupiny.
Intermetalické faze se déli do tfech dulezitych a pomémé odlisnych skupin. Zintlovy,
Hume-Rotheryho a Lavesovy faze.

Zintlovy faze, které jsou tvoreny kovy na levé strané a na pravé strané periodické
tabulky prvkd a jsou charakterizovany zcela vyplnénymi elektronovymi orbitaly.
Zintlovy faze jsou charakterizovany kubickou strukturou B32 nebo C1. [1]

Hume-Rotheryho faze, které jsou charakterizovany krychlovou strukturou B2,
typicky FeAl, NiAl. Vyskytuji se zde i dalsi struktury napf. kubickd struktura Al,
hexagonalni struktura A3. [1]

Lavesovy faze jsou nejznaméjsi slouceniny s rozmeérovym faktorem, které tvori
nejpocetnéj§i skupinu intermetalickych fazi a které krystalizuji v blizce pfibuzné

hexagonalni C14, kubické C15 nebo hexagonalni C3 strukture. [1]
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2.2 Aluminidy Zeleza

Materialy na bazi usporadanych fazi Fe-Al byly v poslednich desetiletich
pfedmétem rozsahlého vyzkumu a vyvoje diky své nizké cené, nizké hustoté, vysoké
meérné pevnosti, vysoké odolnosti proti teCeni a také vynikajici odolnosti proti oxidaci a
sulfidaci za vysokych teplot. Nékteré slitiny na bazi aluminidi a silicidu Zeleza v§ak trpi
vodikovou ktehkosti pfi pokojové teploté. [7] Pricinou vzniku vodikové kiehkosti je
difuze vodiku do krystalové mfizky kowvu.

Binarni systém Fe-Al obsahuje intermetalické faze, které jsou bohaté na zelezo.
K témto fazim patfi: FesAl, FeAl. K dalsim fazim bohaté na hlinik patii: FeAl,, Fe:Als,
Fe>Als a FeAl>. Pro konstrukéni aplikace jsou zajimavé pouze FesAl a FeAl. Ostatni
intermetalické faze v tomto systému se totiz vyskytuji jen v izkém rozmezi koncentraci
a zaroven jsou velmi kfehké. [7] To mlze komplikovat jejich praktické vyuziti.

Rozlozeni jednotlivych fazi v systému Fe-Al mizeme vidét na obr. 2.
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Obr. 2: Binarni fazovy diagram Fe-Al [7]

Faze FesAl ma do teploty 540 °C usporadanou kubickou plosné centrovanou

miizku (oznac¢ovanou jako D0s3) a do teploty 760 °C je stabilni usporadana struktura B2

11



s kubickou prostorové stfedénou mtizkou. Nad teplotou 760 °C se struktura B2 stava
neusporadanou.

Slitina na bazi FeAl s usporadanou strukturou B2, ktera je stabilni v intervalu 21 az
49 at. % hliniku pfi vysSich teplotach a pfi pokojové teploté je pak stabilni v uzsim
intervalu cca 36 az 49 at. % hliniku. Pfi klesajicim obsahu hliniku se méni usporadana

slitina FeAl na nedokonale usporadanou slitinu.

2.2.1 Priprava aluminidi Zeleza

Aluminidy zeleza se snadno pfipravuji v malych mnozstvich bud tavenim a
odlévanim, nebo praskovou metodou. Slitiny lze tavit riznymi technikami, vcetné
induk¢niho taveni vzduchem (AIM), indukéniho taveni ve vakuu (VIM) a obloukového
pretavovani ve vakuu (VAR). Obloukové taveni a vakuové induk¢ni taveni byly pouzity
k ptipraveé zkusebnich materialQi vysoké Cistoty.

Prevence absorpce plynného vodiku v roztavené slitiné je dulezita pro vyrobu
ingotli bez pord. Plynny argon vhanény do taveniny ucinné eliminuje porovitost.
Odlévané ingoty FesAl jsou nejlépe redukovany zpracovanim za tepla, obvykle pfi
teplotach 1 000-1 200 °C, obrabéni za tepla se pak provadi pfi teplotach mezi 650 °C a
800 °C. Pri laboratornich pokusech ma lity material tendenci mit mnohem nizsi taznost
nez tvarené vzorky stejného slozeni, z velké Casti kvuli hrubé zrnitosti a slabym
hranicim zrm odlitk(i; v dasledku toho tyto odlitky nelze zpracovavat za studena nebo

pouzivat ve stavu, v jakém jsou odlity, pro konstruk¢ni aplikace. [6]

2.2.2 Mechanické vlastnosti aluminidu Zeleza

Mechanické vlastnosti aluminidii Zeleza jsou ovliviiovany mnoha faktory napf.
obsahem hliniku ve slitiné, mnozstvim a druhem pfidanych legur, tepelnym zpracovani
atd.

Se zvySujicim se obsahem hliniku v zeleze roste pevnost materialu a jeho mez
kluzu. Lze fici, ze maximalni hodnota meze kluzu se pohybuje okolo 25 at. % pii
stechiometrickém slozeni. S dalSim pfidavanim hliniku se hodnota meze kluzu snizuje

(obr. 3). [7]
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Obr. 3: Zavislost meze kluzu na mnozstvi hliniku pri pokojové teploté [7]

Maximalni hodnoty meze kluzu pro slitiny s obsahem hliniku 28 at. % a 35,8 at.
% souvisi se zménou usporadani pii prechodové teploté, kdy se méni uspotradani z D03

na B2 (obr. 4). [7]

ay —————— 7T
at.X Al

TN - hY m 358

0 200 400 600 800 1000 1200
teplota [°C]

Obr. 4: Zavislost meze kluzu na zkuSebni teploté [T]

Dalsi vlastnosti, ktera je zavisla na obsahu hliniku ve slitin€, je taznost.

S rostoucim obsahem hliniku taznost slitiny klesa, zejména pak od 16 at. % hliniku je
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tento pokles vyrazny. Typické pomérné prodlouzeni v tahu je mensi nez 10 % u slitiny

Fe3Al a méné nez 4 % u slitin s obsahem hliniku nad 35 at. % (obr. 5). [7]

4“ | L] | ] ¥ |
* ® McKamey and Sikka 1992 |
4 McKamey at al. 1988
3z r v Liu et al. 1993 7
_ & Justusson et al. 1957
& ] * Crimp et al. 1987
E 24 | \*
.
o 16
= i
a -
o

15 20 25 30 35 40 45 50
at. [%a] hliniku

Obr. 5: Zavislost pomérného prodlouzeni na obsahu hliniku ve slitiné [7]

Pii rGznych zkusSebnich teplotach se ukazalo, ze maximum meze kluzu se
vyskytuje u slitin s obsahem hliniku 28 at. % a 35,8 at. % pfi prechodové teploté, kdy se
meéni usporadani z D03 na B2 [7]. Zavislost meze kluzu na zkuSebni teploté 1ze vidét na
obr. 5.

Hlavni pficinou nizké taznosti FezAl je zvySena citlivost na vlhkost pfi pokojové
teploté, ke které prispivaji 1 neCistoty ve slitiné napf. uhlik. Jednou z moznosti, jak
zlepsit taznost je pridani chromu do slitiny. [6]

Tvrdost technicky vyuzitelnych slitin aluminidi Zeleza, niklu a titanu se
pohybuje v rozmezi od 250 HV do 500 HV [5]. Pti pfidani legujiciho prvku kiemiku do
slitin aluminid zeleza lze vyrazné zvysit jejich tvrdost az na 900 HV (obr. 6). Tyto
hodnoty se daji srovnat snastrojovymi ocelemi. Vysoké hodnoty tvrdosti jsou
zapticinény tvrdymi ternarnimi fazemi anebo také pfitomnosti silicidovych ¢astic. S tim

souvisi 1 vysoka odolnost proti abrazivnimu opotiebeni [5].
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Obr. 6: Tvrdost slitin aluminidu [5]

Mechanické vlastnosti vysokoteplotnich aluminidi Zeleza na bazi FesAl lze
zlepsit
vytvrzovanim tuhého roztoku, napt. pfidanim legujiciho prvku jako je napf. chrom,
vanad, kifemik a titan, s vyS$§i rozpustnosti v matrici. Dale mize dojit ke zpevnéni
v disledku tvorby nekoherentnich nebo koherentnich precipitati nebo zvySenim
krystalografického uspofadani. Je znamo, ze zpevnéni koherentnimi precipitaty je
jednim z nejucinngjSich zpevnéni, ale Gcinek zpevnéni pii vysokych teplotach muze

vést ke ztraté taznosti slitin pii nizkych teplotach.

2.2.3 Tepelné zpracovani aluminidu Zeleza

FesAl slitina je jedna z mala, ktera mize mit neusporadanou strukturu (s ohledem
na usporadani typu DO3) diky vhodnému tepelnému zpracovani pii zvysené teploté.
Tento jev muze byt vyhodou pii studiu vlivu usporadani krystalové miizky na
mechanické vlastnosti ale také nevyhodou, protoze pii vyssich teplotach, tj. pfi poruseni
usporadani krystalové mfizky dochazi ke zhorSeni pevnosti v tahu a creepu (teCeni
materialu). Teplota, pii které dochazi k neuspotradanosti krystalové mtizky, tzv. kriticka
teplota Tk, je ptiblizn€ 550 °C. [6]

Tato teplota se stava mezni pro konstrukcni aplikace 1 pres skuteCnost, Ze se tato

kriticka teplota da zvysit pomoci legovani napt. kiemikem nebo molybdenem. [6]
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Pti tepelném zpracovani je tieba brat v ivahu dvoufazové oblasti a+B2 a a+DOs.
V téchto dvoufazovych oblastech dochazi k vytvrzovani, které muaze podstatné zménit
mechanické vlastnosti. Bylo zjisténo, ze v teplotnim rozmezi piiblizné od 300 do 550
°C u slitin obsahuyjicich 20-25 at. % hliniku, je mozné zachovat stabilni dvoufazovou
strukturu 0+DO3. Teplotni rozsah stability této dvoufazové smési lze rozsifit pridavkem
kfemiku v rozsahu 1 — 3 at. %. [6]

V rozmezi 23-27 at. % hliniku lze strukturu B2 zachovat pfi nizkych teplotach
pouze ochlazovanim z teploty vyssi nez Tk, ale pfi vy§Sim obsahu hliniku, B2 nahrazuje
DO; jako stabilni fazi. Siroky rozsah rozpustnosti FeAl (B2) umoziiuje existenci této
struktury v ¢astecné usporadaném stavu nad kritickou teplotou Tx na obou stranach

stechiometrického slozeni.

2.24 Aplikace aluminidu Zeleza

Nejcasté€jsimi aplikacemi aluminidi jsou topné elementy, kde se vyuziva
vlastnosti konstantniho mérného odporu az do teploty 1000 °C, soucasti peci, kde je
vyuzita oxidacni odolnost slitiny. Diky sulfida¢ni odolnosti mohou byt tyto materialy
pouzity v slinovanych porovitych filtrech na zplynovani uhli. Diky jiz zminéné
odolnosti proti abrazivnimu opotiebeni bez nutnosti tepelného zpracovani by se
teoreticky daly pouzit jako specialni nastrojové materidly. Dalsi uplatnéni pro tyto
slitiny se nachazi v oblasti automobilového pramyslu napf. pii vyrobé vyfukového
potrubi, katalyzatora atd. Diky velmi dobré oxidacni odolnosti a pomérné nizké hustoté

1ze potencionaln€ uvazovat pouziti i v leteckém pramyslu. [5, 7, 8]

2.3 Ternarni systém Fe-Al-Si

Ternarni systém Fe-Al-Si byl v minulosti podrobné zkouméan, zejména v oblasti
bohaté na hlinik. O tento systém je velky zajem, zejména kvuli tomu, Ze Zelezo a
ktemik jsou dveé nejbézné&jsi primési ve slitinach hliniku. Pfitomnost téchto dvou prvku
ve slitinach hliniku zapficinuje tvorbu tvrdych a kiehkych ternarnich fazi, které mohou
ovliviiovat chemické a mechanické vlastnosti, jako je odolnost proti korozi a kvalita

povrchu. [3]
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U aluminid zeleza na bazi FesAl s pridavkem kifemiku dochazi ke zpevnéni
vytvrzenim pevného roztoku, které by mélo fungovat diky vysoké rozpustnosti kiemiku
v matrici Fe3Al. Pozitivni vliv ptidavku kifemiku na korozni odolnost aluminidii zeleza,
stejné jako vliv na jejich odolnosti viici teeni byl jiz popsan, ale v soucasné dobé¢ je k
dispozici jen malo informaci o vlivu kifemiku na pevnost pii vysokych teplotach. [4]

Soucasné je k dispozici Siroka skala hlinikovych materiald, v nichz je Zelezo
nezbytné nutnou zakladni slozkou. Mezi tyto materialy patfi slitiny vyrobené rychlym
tuhnutim a mechanickym legovanim, kompozitni materialy a nékteré kované a
odlévané, zaruvzdorné, vodivé a korozivzdorné slitiny.

Systém Fe-Al-Si se vyznacuje velkym poctem binarnich a stabilnich i
metastabilnich ternarnich fazi. [3]

Binarni systémy AlFe, AlSi a FeSi jsou uvedeny v Casti Massalskiho ptirucce
fazovych diagramu binarnich slitin. Faze binarnich systému jsou obecné dobfe znamy.

Jak bylo uvedeno v kapitole 2.2, v binarnim systému Al-Fe byly popsany
nasledujici faze: AloFe, AlsFe, a AlsFes, AlisFes. Vysokoteplotni faze AlgFes. Fazové
hranice v Casti bohaté na hlinik v AlFe systému nejsou dobie specifikovany. V casti
bohaté na zelezo dominuji rozsifené tuhé roztoky hliniku v Fe, AlFe (B2) a AlFe3 (D03)
usporadanych fazich. [3]

Binarni systém Fe-Si, podobn¢ jako systém Al-Fe, existuje v usporadanych B2 a
D03 modifikacich, tak i v neusporadanych modifikacich A2. Stabilni jsou slouCeniny:
FeSi (B), FesSis, FeSi a FeSiz ve vysokoteplotni a nizkoteplotni formé v modifikacich:
Caa . [3]

Binarni systém Al-Si je jednoduchy eutekticky systém s eutektickou teplotou
577 °C pfi slozeni Alg7,8Sii22.

Jak muzeme vidét v tabulce 1, mezi ternarni faze patii AloFesSiz(t1), AlsFeSi
(t2), AloFeSi (13), AlsFeSi (t4), Al74FexSi (15), AlasFeSi (t6), AlzFesSis (t7), AloFesSia
(t8), T10, AlsFe17Si (t11). Kdy faze 19 neni vypsand, nebot se ukazalo, ze je identicka
s fazi 1. [3]

Bylo zjisténo celkem devatenact invariantnich reakci a deset ternarnich fazi, ale
pouze Cast fazového diagramu bohata na hlinik byla dobfe popsana a nekteré faze
nebyly dostatecné charakterizovany z hlediska jejich krystalové struktury a rozsahu

slozeni [3]. Souhrn vSech relevantnich binarnich a ternarnich fazi je uveden v tab. 1.
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Tab. 1: Bindrni a terndrni faze systému Al-Fe, Al-Si, Fe-Si a Fe-Al-Si [3]

Faze Typ struktury Pearsonuv symbol Prostorove
usporadani
AlFe(a2) CsCL/B2 cP2 Pm3m
AlFes(ar) BiF3/D0; cF16 Fm3m
AlFe AlFe aP18 P1
AlsFe AlsFe; oCl16 Cmcm
AlisFey AlisFeq mC102 C2/m
AlgFes (¢) CusZns/D8> cI52 143m
HT-FeSi> (FexSis) FeSi» tP3 P4/mmm
LT - FeSi» FeSiz 0C48 Cmca
Fe>Si Fe>Si hP6 P63/mmc
FesSis3 Mn5Si3 hP16 P63/mcm
FeSi FeSi oP8 P23
ALFesSiz(t1) AlFesSis aP16 P1
AlsFeSi (12) AlsFeSi m** mC*
Al>FeSi (13) Al>FeSi oC128 Cmma
AlzFeSi (t4) GaPds tI24 14/mcm
Aly 4FesSi (15) Aly 4FesSi hP244 P63/mmc
AlssFeSi (t6) AloFesSiz mC52 C2/m
AlsFesSis (t7) AlsFesSi3 mP64 P2i/n
AlFesSis (13) AlFesSis 0C48 Cmcm
T10 - hexagonal -
AlsFe17Si (t11) Co2Als hP28 P63/mmc

2.3.1 Izotermické rezy Fe-Al-Si

Ternarnim diagramem mohou byt vedeny tzv. izotermické fezy. Je to zobrazeni
pro konstantni teplotu a koncentrace urCitych slozek se nejCastéji znazoriuje
v rovnostranném trojuhelniku, ktery se nazyva Gibbsuv trojuhelnik. [9] Oblasti, kde
existuji jednotlivé faze v zavislosti na slozeni slitiny pfi konkrétni teploté, muzeme

vidét v izotermickych fezech pro 800 °C a 900 °C (obr. 7 a 8).
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Obr. 8: Izotermicky rez Fe-Al-Si pri 900 °C [3]
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3 Experimentalni ¢ast
3.1 Zkoumané materialy a tepelné zpracovani vzorku

Pro experiment byly vybrany aluminidy zeleza s pfimési kfemiku u prvniho
vzorku a s pfimésemi kifemiku a niobu v pfipadé druhého vzorku. Chemické slozeni

materiali v hmotnostnich i atomovych procentech je uvedeno v tab. 2 a tab. 3.

Tab. 2: Chemické sloZeni materidalti v hm. %

Slitina Al [hm. %] | Si[hm. %] | Fe [hm. %] | Nb [hm. %]
FA-5Si 13,457 2,956 83,587 ---
FA-5Si-2Nb 17,62 2,67 76,15 3,56
Tab. 3: Chemické sloZeni materialii v at. %
Slitina Al [at. %] Si [at. %] Fe [at. %] | Nb [at. %]
FA-5Si 23,75 5,01 71,24 ---
FA-5Si-2Nb 30,42 4,42 63,35 1,81

Z obou slitin byly pfipraveny vzorky pro tepelné zpracovani, které byly
postupné vlozeny do zihaci pece na 100 hodin pfi teplotach 900 a 1100 °C. Vzorky byly
vlozeny do korundovych misek (obr. 9) a spolecné vlozeny do muflové laboratorni pece

na pozadovanou teplotu s naslednym pozvolnym chladnutim v peci.
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Obr. 9: Vzorky v korundovych miskach

3.2 Priprava vzorki pro analyzu

3.2.1 Priprava slitin Fezanim

Priprava vzorka pro tepelné zpracovani a nasledné pro strukturni analyzu vzorka
byla provedena standartnim postupem. Material pro analyzu byl odebran na kotoucové
pile Delta Abrasimet Cutter od firmy Buehler (obr. 10). Kvili velkym rozmérim
vychoziho materialu bylo odebirani pomérné Casoveé narocné, zejména kvili tomu, ze
material vykazuje velkou tvrdost, bylo nutno pouziti feznych kotou¢d pro
vysokopevnostni materidly, zarovenl vznikalo velké mnozstvi tepla, muselo byt tedy
pouzito chladici kapaliny. Material byl pfi fezani upnut do svéraku, nebylo potieba

pouzit specialni upinaci pfipravky.

Obr. 10: Kotoucovda pila Delta Abrasimet Cutter
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Dal§i déleni materialu probihalo na pfesné metalografické rozbrusovaci pile

Brillant 220 od firmy QATM (obr. 11).

Obr. 11: RozbruSovact pila Brillant 220

3.2.2 Zalisovani vzorku

Zalisovani vzorki pro metalografické vybrusy probihalo na pfistroji Opal X-

Press od firmy QATM (obr. 12).

Obr. 12: Metalograficky lis Opal X-Press
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Zaliti vzorkl pro nasledné lesténi a zkoumani struktur ma svij vyznam v praxi
zejména pro manipulaci ale také zefektivnéni kontrol pfi kusovych ¢i sériovych
zakazkach.

Na zaliti vzorka byla pouzita vodiva zalévaci hmota PolyFast od firmy Struers,
coz je bakelit s uhlikovou vyplni, ktery je idealni pro strukturni analyzu SEM. Vzorek
byl lisovan pii tlaku 250 bart za teploty 180 °C po dobu 5 minut a 30 vtefin, poté

probihalo chlazeni po dobu 3 minuty a 30 vtefin.

3.2.3 Brouseni a lesténi vzorku

Cilem brouseni vzorkl je zajisténi rovinné plochy kvili rovnomérnému
vylesténi a odstranéni nerovnosti, které¢ by mohly narusit pozorovani pod mikroskopem.
Brouseni 1ze provadét ruéné nebo na stroji. Vzorky pfi brousSeni a leSténi nesmi byt
tepelné ovlivnény, proto je na misté pouziti chladici kapaliny, vody ¢i jiného média,
které zaroven slouzi pro odvod necistot a tiisek po brouseni.

Pro brouseni a nasledné lesténi byl pouzit automaticky jednokotouCovy
preparacni systém Saphir 550 (obr. 13) pro metalografické aplikace s magnetickym

kotouc¢em o primeéru 250mm od firmy QATM.

Obr. 13: Metalograficka bruska Saphir 550

Pro brousSeni byly pouzity diamantové kotouce s pryskyfi¢nou matrici MD-Piano
od zrnitosti 500 az 4000. Brouseni jednotlivymi kotouci bylo provadéno po dobu 5

minut.
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Lesténi bylo provedeno na stejném pfistroji jako brousSeni. Nejprve bylo provedeno
diamantovou lestici suspenzi o zrnitosti 9 mikronti poté 3 a 1 mikron. Finalnim krokem

pak bylo oxidické lesténi pomoci suspenze OP-S od firmy Struers.

3.3 Strukturni analyza vzorku
3.3.1 Analyza pomoci optické mikroskopie (LOM)

K pozorovani struktur obou slitin byl pouzit opticky svételny mikroskop Nikon
Epiphot. Obraz byl sniman pomoci kamery a ptrenasen do pocitace, kde byl zobrazovan
pomoci softwaru NIS Elements.

Strukturu materialu FA-5Si a to jak ve vychozim stavu, tak ve stavu po tepelném
zpracovani pii 900 °C/100 h lze charakterizovat jako hrubozrnnou, kde se velikost
jednotlivych zrn pohybuje v fadech jednotek milimetrd (obr. 14, 15). Pfi tepelném
zpracovani ma struktura tendenci vytvaret mensi zrna v fadech nékolika set mikrometrt

(obr. 16).

Obr. 14: FA-5Si, vychozi stav, oxidické leSténi, 50x
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Obr. 15: FA-5Si, TZ pri 900 °C/100 h, oxidické leSténi, 100x

Obr. 16: FA-5Si, TZ pri 1100 °C/100 h, oxidické lesténi, 100x

Material FA-5Si-2Nb ma ve vychozim stavu dendritickou strukturu s eutektikem
na bazi kifemiku a niobu v mezidendritickém prostoru (obr. 17 a 18). U tepelného
zpracovani pii 900 °C muZeme pozorovat vylouceni jemnych precipitati v matrici
tvorenych prevazné niobem a kiemikem (obr. 19 a 20). Tyto jemné Castice pii dalSim
tepelném zpracovani na teplote 1100 °C/100 h koaguluji do vétsich utvart (obr. 21 a

22).
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Obr. 17: FA-5Si-2Nb, vychoZi stav, oxidické lesténi, 100x

Obr. 18: FA-5Si-2Nb, vychoZi stav, oxidické lesténi, 500x
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Obr. 21: FA-5Si-2Nb, TZ pri 1100 °C/100 h, oxidické lesténi, 100x

Obr. 22: FA-5Si-2Nb, TZ pri 1100 °C/100 h, oxidické lesténi, 500x

3.3.2 Strukturni analyza pomoci skenovaci elektronové mikroskopie (SEM)

K pozorovani struktur obou slitin pomoci SEM byl pouzit rastrovaci elektronovy
mikroskop Tescan Vega SBH.

Struktura materialu FA-5Si se pfi zobrazeni elektronovym mikroskopem se nijak
nelisi od pozorovani struktury z optického mikroskopu. Na snimcich (obr. 23, 24, 25)

jsou patrny hranice jednotlivych zrn.
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SEM HV: 20.0 kV WD: 15.00 mm | VEGA3 TESCAN|

SEM MAG: 35 x Det: BSE 1mm
Performance in nanospace

Obr. 23: FA-5Si, vychozi stav, BSE, 35x

SEM HV: 20.0 kV WD: 16.39 mm VEGA3 TESCAN

SEM MAG: 35 x Det: SE

Performance in nanospace

Obr. 24: FA-5Si, TZ pri 900 °C/100 h, SE, 35x
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SEM HV: 20.0 kV : 16. VEGA3 TESCAN
SEM MAG: 35 x

Performance in nanospace

Obr: 25: FA-5S5i, TZ pri 1100 °C/100 h, SE, 35x

Struktura materialu FA-5Si-2Nb ve vychozim stavu je dendriticka s eutektikem
na bazi kiemiku a niobu (obr. 26, 27). Pfi tepelném zpracovani 900 °C/100 h dochazi k
vylucovanim jemnych precipitati niobu (obr. 28, 29). V disledku tepelného zpracovani
1100 °C/100 h dochazi ke koagulaci precipitati niobu a kemiku do vétsich utvart (obr.
30, 31).

5 |
SEM HV: 20.0 kV WD: 14.91 mm | | VEGA3 TESCAN
SEM MAG: 500 x Det: SE + BSE 100 pm

Performance in nanospace

Obr. 26: FA-5Si-2Nb, vychozi stav, SE+BSE, 500x
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SEM HV: 20.0 kV WD: 10.00 mm | | VEGA3 TESCAN

SEM MAG: 2.00 kx Det: BSE + SE 20 ym

Performance in nanospace

Obr. 27: FA-5Si-2Nb, vychozi stav, SE+BSE, 2000x

/

& , ;
SEM HV: 20.0 kV WD: 15.00 mm | | | | | VEGA3 TESCAN
SEM MAG: 500 x Det: SE + BSE 100 ym

Performance in nanospace

Obr. 28: FA-5Si-2Nb, TZ pri 900 °C/100 h, SE+BSE, 500x
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SEM HV: 20.0 kV WD: 15.00 mm il VEGA3 TESCAN

SEM MAG: 2.00 kx Det: SE + BSE 20 ym

Performance in nanospace

Obr. 29: FA-5Si-2Nb, 1Z pri 900 °C/100 h, SE+BSE, 2000x

SEM HV: 20.0 kV WD: 15.02 mm | VEGA3 TESCAN

SEM MAG: 500 x Det: BSE + SE 100 pm

Performance in nanospace

Obr. 30: FA-5Si-2Nb, 17 pri 1100 °C/100 h, SE+BSE, 500x
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SEM HV: 20.0 kV WD: 15.02 mm | | VEGA3 TESCAN

SEM MAG: 2.50 kx Det: BSE + SE 20 pm

Performance in nanospace

Obr. 31: FA-5Si-2Nb, TZ pri 1100 °C/100 h, SE+BSE, 2500x

3.3.3 EDX analyza

Energiové disperzni rentgenova analyza (EDX), oznac¢ovana jako EDS nebo
EDAX, je spektroskopickda metoda pouzivana k identifikaci prvkového slozeni
materialu.

Metoda je =zalozena na detekci charakteristického rentgenového zareni
vysilaného atomy vzorku vybuzenymi dopadem svazku elektroni o kinetickych
energiich od jednotek do stovek keV. Systémy EDX jsou ptidavnymi zafizenimi k
pfistrojim elektronové mikroskopie (skenovaci elektronova mikroskopie (SEM) nebo
transmisni elektronovd mikroskopie (TEM)), kde zobrazovaci schopnost mikroskopu
identifikuje vzorek, ktery je predmétem zaymu. Data ziskand analyzou EDX jsou
spektra, vnichz poloha vrchold umoziuje identifikaci prvkd pfitomnych v
analyzovaném vzorku. Je rovnéz mozné provést prvkové mapovani vzorku, carové
mapovani vzorku a obrazovou analyzu. [10]

Pro EDX analyzu byl opét pouzit fadkovaci elektronovy mikroskop Tescan
Vega SBH vybaveny detektorem Oxford Instruments. K vyhodnoceni EDX analyzy byl
pouzit software AZtec.

Pomoci bodové analyzy materidlu FA-5Si bylo zjisténo, ze se neméni

procentualni atomové zastoupeni prvka v materialu (tab. 4) ve vychozim stavu (obr. 32)
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1 po tepelném zpracovani 900 °C / 100 h (obr. 33) a 1100 °C/100 h (obr. 34). Struktura

nedoznala vyraznych zmén.

P —
S0um

Obr. 32: FA-5Si, vychozi stav, vyrez ze SEM pro bodovou analyzu
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Obr. 33: FA-5Si, TZ pri 900 °C/100 h, vyrez ze SEM pro mapping
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Obr. 34: FA-5Si, TZ pri 1100 °C/100 h, bodova analyza

Tab. 4: FA-5Si, pritmérné procentualni zastoupeni prvkii z bodové analyzy

FA-5Si
at. [%]
VS 900 °C 1100 °C
Fe 61 61,5 59,8
Al 26,9 25,2 25,1
C 7,1 8,4 10,6
Si 5 4.8 4,5

U struktury materialu FA-5Si-2Nb ve vychozim stavu jiz mUzeme pozorovat
mnohem vyraznéjsi prvkové zmény ve struktufe. Na barevnych mapach je vidét, ze
eutektikum je prevazné tvoreno kiemikem (modra barva) a niobem (fialova barva).

Matrice je tvofena pievazné Zelezem (zelend barva) a hlinikem (Cervena barva) (obr.
35).
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Obr. 35: FA-5Si-2Nb, vychozi stav, vyiez ze SEM pro mapping prvkii

Bodova analyza slitiny FA-5Si-2Nb ve vychozim stavu (obr. 36) prokazala, ze

ve svétlych bilych Casticich v eutektiku je vyssi koncentrace kiemiku a niobu (tab. 5).

| T —— |
10pm

Obr. 36: FA-5Si-2Nb, vychozi stav, vyrez ze SEM pro bodovd spektra
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Tab. 5: FA-5Si-2Nb, vychozi stav, procentudini zastoupeni prvkii pro spektra 1 — 6

FA-5Si-2Nb
at. [%] svétla ¢astice bila ¢astice matrice
Spektrum 1 | Spektrum 2 | Spektrum 3 | Spektrum 4 | Spektrum 5 | Spektrum 6

Fe 38.5 394 4,2 26,8 60,3 59,6

Al 6.9 6.9 - 8,6 253 24.8

C 20,1 20,1 54.8 36,2 10 10,9

Si 14,9 14,1 - 3.3 4,3 4,5
Nb 19,5 19,5 41 25 0,1 0,2

U materidlu FA-5Si-2Nb, kde byly vylouceny jemné precipitaty niobu a kiemiku

v matrici byla provedena jak bodova analyza Castic i matrice, tak mapping zkoumané

oblasti.

U mapové analyzy je rozlozeni prvki materialu FA-5Si-2Nb pfi tepelném

zpracovani 900 °C/100 h podobné jako u vychoziho stavu. Matrice je tvofena zelezem

(zelena barva) a hlinikem (Cervena barva) s malym mnozstvim kiemiku (modra barva),

eutektikum obsahuje pfevazné niob a kiemik. Na barevné mapé v dolni Casti vidime

jemné Castice precipitatu tvorené niobem (obr. 37).

U bodové analyzy (obr. 38) bylo zjisténo v matrici nepatrné mnozstvi precipitatu

niobu a kiemiku (tab. 6). U ¢arové analyzy bylo zjisténo vylucovani ¢astic niobu a

kifemiku na hranicich eutektika (obr. 39, 40, 41).

10pm
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Obr. 37: FA-5Si-2Nb, TZ pri 900 °C/100 h, vyiez ze SEM pro mapping prvkii
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Obr. 38: FA-5Si-2Nb, TZ pii 900 °C/100 h, vyrez ze SEM pro bodova spektra

Tab. 6: FA-5Si-2Nb, TZ p7i 900 °C/100 h, procentudlni zastoupeni prvkii pro spektra 8 — 14

FA-5Si-2Nb
at. [%] matrice
Spektr. 8 | Spektr. 9 | Spektr. 10 | Spektr. 11 | Spektr. 12 | Spektr. 13 | Spektr. 14

Fe 60,3 60,4 61,4 60,7 60,6 61,3 61

Al 25,9 25,8 25,9 26,2 259 26,5 26,6

C 10,1 9,7 8,8 8,8 8,7 82 8.4

Si 3,7 4,1 39 4,1 4,2 4 3,8
Nb 0,2 0,6 0,2
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Obr. 39: FA-5Si-2Nb, TZ pii 900 °C/100 h, vyrez ze SEM pro Cdarova spektra
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Obr. 40: FA-5Si-2Nb, TZ p¥i 900 °C/100 h, liniova analyza (Line Data 3, viz obr. 39)
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Obr. 41: FA-5Si-2Nb, TZ pii 900 °C/100 h, liniova analyza (Line Data 4, viz obr. 39)

Pii tepelném zpracovani materialu FA-5Si-2Nb pii 1100 °C/100 h muzeme
pozorovat sluCovani jemnych Castic precipitati v matrici. Z mappingu je patrné, ze
koagulované Castice jsou na bazi kfemiku a niobu, stejn€ jako v pfipadé¢ Castic eutektika
(obr. 42). Z bodové analyzy (obr. 43) muzeme vycist vy$si koncentraci niobu a kiemiku

v koagulovanych ¢asticich (tab. 7).
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Obr. 42: FA-5Si-2Nb, TZ pri 1100 °C/100 h, vyrez ze SEM pro mapping
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Obr. 43: FA-5Si-2Nb, TZ pii 1100 °C/100 h, vyrez ze SEM pro bodova spektra

Tab. 7: FA-5Si-2Nb, TZ pri 1100 °C/100 h, procentudlini zastoupeni prvkii pro spektra 15-20

FA-5Si-2Nb
at. [%] matrice Castice svétlé faze
Spektr. 15 | Spektr. 16 | Spektr. 17 | Spektr. 18 | Spektr. 19 | Spektr. 20
Fe 59,1 59,3 58.8 40,3 40,7 33,8
Al 25,7 25,4 25,5 5,5 54 10,7
C 11 11,3 11,6 15,4 16,5 17,8
Si 3.9 3,7 3,7 16,6 16 16,3
Nb 0,3 0,3 0,4 22,2 21,4 214

3.4 Meéreni tvrdosti a mikrotvrdosti

Tvrdost patii mezi vyznamné mechanické vlastnosti konstrukénich materiala a je
velmi Casto vyuzivana v technické praxi. Tvrdost 1ze definovat jako odolnost materialu
proti mistni deformaci vyvozené konkrétnim vnikacim télesem (indentorem) na néz
pusobi definované zatizeni. V zavislosti na zvolené metodé méfeni tvrdosti ma vnikaci
téleso — indentor presné definovan geometricky tvar i material, z kterého je vyroben.

Mirou tvrdosti je konkrétni velikost trvalé plastické deformace.
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Pro méfeni tvrdosti vzorki aluminidi Zzeleza byla pouzita Vickersova metoda.
Indentor je ve tvaru Ctyibokého jehlanu o vrcholovém uhlu 136°. Povrch zkoumaného
vzorku by mél byt rovny a hladky a bez nerovnosti. Indentor pasobi silou F, diky které
se vytvoii v méfeném misté vpich ve tvaru Ctverce (obr. 44). Podle délky uhlopfticek a
zatézujici sily se vyhodnoti nasledna tvrdost materialu. Diky velmi malym rozmérim
vpichu je tato metoda vhodna i pro méfeni mikrotvrdosti strukturnich slozek a fazi

materialu. [11]

Obr. 44: Princip mérventi tvrdosti podle Vickerse [11]

3.4.1 Celkové méreni tvrdosti vzorku

Ke stanoveni celkové tvrdosti obou material bylo pouzito zatizeni 1 kg po dobu
10 sekund. U jednotlivych vzorkd byla provedena série 5 wvpichli v dostate¢né
vzdalenosti, aby se vpichy navzajem neovlivnily. Méfeni bylo provedeno na tvrdoméru

Duramin 40 od firmy Struers (obr. 45).

Obr. 45: Tvrdomér Duramin 40
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U materialu FA-5Si se hodnota celkové tvrdosti na zéklade tepelného zpracovani

prili§ nelisi. Pfidavek niobu do slitiny tvrdost vyrazné zvysil, stejné jako muzeme

pozorovat narast tvrdosti pii tepelném zpracovani na 900 °C/100 h oproti vychozimu

stavu. S koagulaci precipitatd niobu a kfemiku pfi tepelném zpracovani 1100 °C/100 h

celkova tvrdost mirne poklesne (tab. 8).

Tab. 8: Shrnuti hodnot celkové tvrdosti

HV1 et 1 2 3 4 5 | pramer S&irgslaﬁgé
TZ
VS | 3592 | 3593 | 3754 | 367.7 | 359.1 | 364,1 6.5
E;él 900°C | 3707 | 3651 | 3621 | 3623 | 354 | 3629 5.4
1100°C | 3782 | 375.4 | 3785 | 370 | 3792 | 3763 134
e | Vs | 4277 | 4383 [ 4228 | 470 [ 4247 | 4367 | 2175
ssi- | 9000C | 4753 | 483 | 5137 | 4595 | 5136 | 489 1215
IND I yq000C | 4052 | 3966 | 4244 | 4223 | 4123 | 4122 | 104

3.4.2 Méreni mikrotvrdosti

Meéfeni mikrotvrdosti eutektické struktury u materiallu FA-5Si-2Nb  bylo

provedeno se zatizenim 5 g po dobu 10 s (tab. 9). Méfeni tvrdosti precipitatd nebylo

mozné kvali velmi malym rozmérim castic.

Tab. 9: Hodnoty mikrotvrdosti matrice a cdastic Nb-Si

vpich
0%2)]5 - 1 2 3 4 5 prumeér o dflr:}l/ ika
Vs | 6664 | 7804 | 8059 | 8196 | 798 | 7741 | +553
matrice | 900°C | 806 | 8257 | 8594 | 826,3 | 820,6 | 827,6 | =+175
1100°C | 7483 | 736,6 | 735,1 | 7222 | 746,5 | 737,17 | 96
VS | 1067,9| 859,3 | 928,1 | 906,7 | 787,8 | 909,9 | =+92.5
?f};“;le 900 °C | 14554 | 1268,6 | 1318,1 | 1375,8 | 11729 | 1318,1 | 956
1100°C | 1087.6 | 1104,1 | 1005,9 | 1084,3 | 1048,1 [ 1066 | +352
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V bakalatské praci byl sledovan vliv tepelného zpracovani na strukturu a vlastnosti
slitin na bazi Fe-Al-Si-X. Tepelné zpracovani bylo provedeno pii 900 °C a 1100 °C po
dobu 100 hodin, s naslednym pozvolnym ochlazovanim v peci.

U materialu FA-5Si nedochazelo k vyraznym zménam ve strukture kromé zmény
velikosti zrn (obr. 14 — 16). Prvkova analyza nam ukazuje (tab. 4), ze zvySujici se
teplota tepelného zpracovani nema zadny vliv na koncentraci (at. %) kifemiku ve
strukture. Tvrdost materialu se po provedeni obou tepelnych zpracovani, v porovnani
s vychozim stavem materialu, nezménila (viz tab. 8).

Material FA-5Si-2Nb vykazoval mnohem vétsi zmény ve struktufe 1 vlastnostech.
Castice svétlé faze tvorici eutektikum, které obsahovaly, v porovnani se samotnou
matrici, mnohem vys§i koncentraci (at. %) niobu a kiemiku (obr. 35) a vykazovaly
mnohem vétsi tvrdost nez matrice (tab. 9). Po tepelném zpracovani pii 900 °C/100 h se
v matrici zacaly objevovat precipitaty na bazi niobu a kfemiku (obr. 29), ¢imz vzrostla
celkova tvrdost (obr. 45) 1 tvrdost matrice (tab. 9). Pti tepelném zpracovani na teploté
1100 °C zacal precipitat koagulovat do vétsich utvarii a zaroven doslo ke snizeni poctu
drobnych c¢astic uvnitf dendritt, a tim tvrdost matrice poklesla (tab. 9). Pokles tvrdosti
matrice byl zaznamenan jak ve srovnani se stavem vychozim, tak ve srovnani se stavem

po tepelném zpracovani pii 900 °C/100 h.

600

500

400 —

300 - —
B FA-5Si

Tvrdost HV1

200 - — FA-5Si-2Nb

vychozi stav 900 °C 1100 °C

tepelné zpracovani

Obr. 45: Graf zavislosti objemové tvrdosti na tepelném zpracovani
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Na zpevnéni u materidlu FA-5Si-2Nb se mohou podilet dva zpeviiujici
mechanismy, tzv. vytvrzeni tuhym roztokem a precipitacni zpevnéni. Vytvrzeni tuhym
roztokem bylo hlavnim divodem zvySeni tvrdosti matrice v disledku nizsi rozpustnosti
kifemiku v matrici. Vliv precipitatniho zpevnéni se na vlastnostech materialu vyraznéji
projevil az po tepelném zpracovani.

Diky pridavku niobu vykazoval FA-5Si-2Nb ve stavu po tepelném zpracovani
pti 900 °C/100 h mnohem vétsi zmény tvrdosti. Toto zvySeni se da pfipisovat prave
precipitanimu zpevnéni. Precipitani zpevnéni mize nastat v disledku vyssich
koncentraci prvka s nizkou rozpustnosti jako napt. kifemik nebo niob. Precipitaty
znacné ovliviiyji tvrdost, protoze funguji jako piekazky pohybu dislokaci [12].
Vylucovani precipitatu na bazi kfemiku a niobu v mezidendritickém prostoru navysilo
vyrazné tvrdost matrice. Podobné zpevnéni bylo pozorovano naptiklad i u struktury
s molybdenem [13].

U tepelného zpracovani pii 1100 °C/100 h doslo ke stazeni kifemiku a niobu
zmatrice do koagulovanych castic, podobné jako pfi zkoumani materidlu
s molybdenem [13], kde se castice molybdenu a kfemiku zformovaly do vétSich
koagulovanych utvari. V disledku toho klesla tvrdost matrice, jakozto i celkova tvrdost
zkoumaného materialu [13]. Pro pfesnou identifikaci téchto koagulovanych utvara by
bylo nutné pouzit analyzu pro fazovou identifikaci, konkrétn€ rentgenovou difrakci.

Prabéh hodnot tvrdosti v zavislosti na zihani odpovida mnozstvi kiemiku a
niobu rozpusténého v matrici. S vyssi teplotou tepelného zpracovani klesa hodnota
tvrdosti matrice. Podobné chovani slitin se da pozorovat u slitin se zirkoniem, kde se

rovnéz setkavame s poklesem tvrdosti pii vysSich teplotach okolo 1000 °C [14].
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5 Zavér

V ramci bakalatské prace bylo provedeno tepelné zpracovani slitin FA-5Si a FA-

5Si-2Nb a nasledné vyhodnoceni strukturnich zmén i vybranych mechanickych

vlastnosti v obou materialech.

Bylo zjisténo, ze:

1.

Struktura slitiny FA-5Si ve vychozim stavu se po tepelném zpracovani v
podstaté nezménila. Ve strukture byla pozorovana zrna o velikosti fadové
nékolik milimetri. Celkova tvrdost slitiny se po tepelném zpracovani taktéz
nezmeénila.

Struktura slitiny FA-5Si-2Nb ve vychozim stavu je dendritického
charakteru s eutektickymi oblastmi na bazi kfemiku a niobu. Pfidani niobu
do slitiny vedlo ke zvySeni celkové tvrdosti.

Po tepelném zpracovani slitiny FA-5Si-2Nb pii 900 °C/100 h se zacaly
objevovat v matrici velmi jemné precipitaty na bazi niobu a kifemiku, ¢imz
celkova tvrdost matrice vzrostla.

Dalsi tepelné zpracovani slitiny FA-5Si-2Nb pii 1100 °C/100 h pfineslo
vyrazné zmény ve strukture, kde doslo ke stazeni kiemiku a niobu z matrice
a koagulaci vSech forem sekundarni faze (Castic eutektika i jemnych Castic
precipitatu) do vétSich atvart. Byl zaznamenan vyrazny pokles celkové

tvrdosti, ktera byla niz§i nez u vychoziho stavu.
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