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ANOTACE

Disertacni prace se zabyva studiem struktury a vysokoteplotnich mechanickych vlastnosti
aluminidii Zeleza na bazi Fe;Al legovanych karbidotvornymi prvky (Zr, Nb) a uhlikem.
U slitin byl sledovan vliv poméru koncentraci Zr/C (ptip. Nb/C) na typ a mnozstvi
vznikajicich sekundarnich fazi (zejména Lavesovy faze a karbidil). Sledovan byl efekt, ktery
maji tyto faze na vysokoteplotni mechanické vlastnosti. Byl ovéfovan tucinek tepelného
a tepeln¢ — mechanického zpracovani slitiny na fazovou strukturu a vysokoteplotni
mechanické vlastnosti.

Struktura zkoumanych materiali byla studovana optickou a skenovaci elektronovou
mikroskopii. Fazové slozeni bylo ovéfeno EDX analyzou, rentgenovou difrakci
a pomoci EBSD. Mez kluzu pro jednotlivé typy slitin byla stanovena v tlaku v rozmezi teplot
600 — 800°C. U slitin s pfidavkem niobu byla namétena rovné€z mez kluzu v tahu ve stejném
rozmezi teplot. Byla u nich testovana také creepova odolnost a stanoven koeficient teplotni
roztaznosti v rozmezi 400 — 1200°C.

KLICOVA SLOVA: aluminidy Zeleza typu Fe,Al legované Nb, Zr a C; tepelné

zpracovani aluminidii Zeleza; fazovéa struktura aluminidi Zeleza s aditivem (Zr, Nb, C);
vysokoteplotni mechanické vlastnosti aluminida zeleza



ANNOTATION

The dissertation deals with a study of structure and high-temperature mechanical properties
of Fe;Al-type iron aluminides doped by carbide forming elements (Zr, Nb) and carbon. The
influence of mutual Zr/C (event. Nb/C) ratio on type and amount of emerging secondary
phases (Laves phase and carbides) were studied. The influence, which have these phases on
high-temperature mechanical properties, was studied. It was also verified the influence of heat
treatment and heat-mechanical treatment of alloys on phase structure and high-temperature
mechanical properties.

The structure of investigated materials was studied by light optical microscopy and
scanning electron microscopy. The phase composition was verified by EDX, RTG diffraction
and EBSD. Yield strength for individual types of alloys was measured in compression in
temperature range 600 — 800°C. For alloys with niobium addition there was also measured
(except yield strength in compression) yield strength in tension in the same temperature range,

creep resistance and coefficient of thermal expansion in temperature range 400 — 1200°C.

KEY WORDS: Fe;Al type iron aluminides with Nb, Zr and C addition; heat treatment of
iron aluminides; phase structure of iron aluminides doped by Zr, Nb, C; high-temperature
mechanical properties of iron aluminides
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SEZNAM SYMBOLU A ZKRATEK

Tc - kritickd (ptechodova) teplota [K]

at. % - atomova procenta

E - Youngiiv modul pruznosti [MPa]

p - hustota [kg.m™]

FCC - kubicka plosné stfedénd miizka (Face centered cubic)
BCC - kubicka prostorové stiedéna mtizka (Body centered cubic)
APD - antifazové oblasti (Antiphase domains)

APB - hranice antifdzovych oblasti (Antiphase domain boundary)
D - koeficient samodifuze

b - Burgersav vektor

k - Boltzmannova konstanta

TTT-diagram - Time — Temperature — Transition diagram

60,2 - mez kluzu [MPa]

CTE (omed) - koeficient teplotni roztaznosti (Coefficient of thermal expansion)

It - délka vzorku pii dané teploté [m]

lo - délka vzorku pfi laboratorni teploté [m]

T - dana aplikovana teplota [°C]

To - laboratorni teplota (20°C) [°C]

SEM - rastrovaci elektronova mikroskopie (scanning electron microscopy)
TEM - transmisni elektronova mikroskopie (transmission electron microscopy)
EBSD - elektron backscatter diffraction

EBSP - elektron backscatter pattern

PF - pole figure (p6lové obrazce EBSD)

IPF - inverze pole figure (inverzni polové mapy EBSD)

EDX - energiove — disperzni analyza (energy disperzive X-ray spectroscopy)
SE - sekundarni elektrony (secondary electrons)

BSE - zpétné odrazené elektrony (back — scattered electrons)



1. UVOD

Aluminidy Zzeleza jsou slitiny Zeleza a hliniku, které se vyznacuji fadou specifickych
vlastnosti, jez je fadi mezi velmi perspektivni konstrukéni materialy. Za nejvétsi prednosti
aluminidii Zeleza lze povazovat jejich dobrou pevnost do 600°C, vybornou odolnost proti
vysokoteplotni oxidaci i sulfidaci, niz§i mérnou hmotnost v porovnani se stejné¢ korozné
odolnymi ocelemi a v neposledni fad€ nizkou cenu vychozich surovin. U téchto slitin se vSak
vyskytuji také nékteré negativni vlastnosti, které dosud brani jejich castéjSimu pouziti
v technické praxi. Jednd se zejména o prudky pokles pevnosti a odolnosti proti teCeni pii
teplotach nad 600°C.

Probihajici vyzkumy aluminidi Zeleza se proto soustfeduji na odstranéni tohoto
nedostatku. Jednou z moznosti, jak zlepSit vysokoteplotni mechanické vlastnosti aluminidd
zeleza, je legovani zékladni binarni slitiny vhodnymi prvky. Na Katedife materialu Technické
univerzity v Liberci probihd dlouhodobé vyzkum vlivu legur na vlastnosti aluminidii Zeleza.
V ramci tohoto vyzkumu byly studovany jednak slitiny typu FeAl (Fe40Al), a jednak
materidly typu Fes;Al. Struktura a mechanické vlastnosti aluminidi zeleza typu FeAl byly
zkoumany na slitinach bindrnich 1 slitinach dopovanych rizné dalSimi prvky (Zr, Cr, Ti, S,
Cr, B, C). V¢tsi pozornost byla pak vénovana slitinam typu FesAl. Dosud byly testovany
zejména nasledujici legury: Zr, TiB,, Cr, Nb, B, C, pfipadné jejich kombinace.

Predlozena disertaéni prace na tyto prace navazuje a v jejim ramci byl zkouman vliv
pridavku niobu do aluminidii Zeleza typu Fe;Al na strukturu a vysokoteplotni mechanické
vlastnosti a poté efekt soucasného ptidavku uhliku a karbidotvorného prvku (niob nebo
zirkonium) do slitin typu Fe;Al. Tyto experimenty s piisadou uhliku vychéazeji ze dvou
motiva.

1. Urcité mnozstvi uhliku je v aluminidech Zeleza ptitomno vzdy, protoze se dostane do
slitiny pii tavbé Zeleza. Zelezo pouzivané pro vyrobu aluminidu v ptipadné
pramyslové aplikaci totiz vzdy obsahuje v rizné koncentraci uhlik.

2. Uhlik Ize vyuzit cilené jako leguru. Vzijemnym pomérem obsahu C a druhé
karbidotvorné legury je mozné ovlivnit mnozstvi vznikajicich karbidi vs. Lavesovy
faze, a tim ovlivnit také mechanické vlastnosti slitiny.

Experimenty s ptisadou zirkonia a uhliku navazuji na disertacni praci P. Kejzlara (Vliv

zirkonia na vysokoteplotni mechanické vlastnosti aluminidt Zeleza). Obdobné je v piedlozené



disertaci sledovan zejména vliv niobu a na toto zdkladni téma se vaze studium vlivu

soucasného pridavku niobu a uhliku.

Hlavni cile disertacni prace
e Posoudit vliv vzdjemného poméru koncentraci legur Zr/C a Nb/C na strukturu
a vysokoteplotni mechanické vlastnosti aluminidi Zeleza typu Fe;Al.
e Posoudit vliv pfidavku niobu do aluminidi zeleza typu FesAl na strukturu
a vysokoteplotni mechanické vlastnosti slitiny.
e Otestovat vysokoteplotni mechanické vlastnosti aluminidli Zeleza typu FesAl
legovanych niobem, dale urcit odolnost slitiny proti creepu a stanovit jeji koeficient

teplotni roztaznosti.
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2. SOUCASNY STAV POZNATKU

2.1. Aluminidy Zeleza

Aluminidy Zeleza patii mezi velmi slibné materidly ,budoucnosti scelou tadou
specifickych vlastnosti, které je predurcuji k hojnému vyuziti v konstrukénich aplikacich.

Mezi hlavni vyhody aluminidl zeleza lze bezpochyby zatadit jejich schopnost odolavat
korozi (kterou maji slitiny s vice nez 18 — ti at. % obsahu hliniku) a to i za zvySenych teplot,
dale jejich vysokou pevnost pti pokojovych teplotich, jez je srovnatelna s feritickymi c¢i
austenitickymi ocelemi. V neposledni fad¢ je vyhodna i jejich az o tfetinu niz$i mérna
hmotnost ve srovnani se stejné¢ korozné odolnymi ocelemi a relativné nizka cena vychozich
surovin.

Aluminidy zeleza vSak vykazuji také nékteré negativni vlastnosti, v jejichz disledku je
dosud vyuzitelnost téchto materidli omezena. Jednd se zejména o Spatnou tvarnost pfi
pokojové teploté a prudky pokles pevnosti pii teplotach okolo 600°C. Nizkou cenu vychozich
surovin pak prodrazuji ndkladné zpracovatelské technologie, které jsou nezbytné pro vyrobu
kvalitnich odlitkli. Pfiprava slitiny se provadi vakuovym indukénim nebo obloukovym
tavenim ¢i elektrostruskovym pietavovanim. Pofizovaci cena zafizeni vhodného pro uvedené
zpusoby tavby je zna¢né vysoka a nasledné tvareni odlitého materialu se navic musi provadét
pii vysokych teplotach, coz slitinu dale prodrazuje.

Soucasné vyzkumy aluminidi Zeleza se proto zaméfuji na vytvoreni materidlu, jenz bude
vykazovat vysokou pevnost a odolnost proti oxidaci i sulfidaci za vysokych teplot a zaroven
dostate¢nou tvarnost pii pokojovych teplotich. Toho je mozné dosdhnout napiiklad
prostiednictvim tepelného zpracovani nebo legovanim zakladni binarni slitiny.

Uplatnéni aluminidii Zeleza je mozné v celé fadé oborii — na souc€asti motorii i karosérii
v leteckém a automobilovém primyslu, na ¢asti turbin v elektrarnach i dalsi soucéstky
v energetickém pramyslu, na katalyzatory, v petrochemickém primyslu a vSude tam, kde je

tteba odolnosti proti vysokoteplotni oxidaci a sulfidaci. [1,2]
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2.2. Binarni systém Zelezo — hlinik

Jak je patrné z obrazku 1, v bindrnim systému Zelezo — hlinik se tvofi celd fada fazi.
Z hlediska praktickych aplikaci jsou vSak zajimavé pouze faze s obsahem hliniku do
50-ti at. %, tedy faze v levé Casti diagramu (bohatsi na Zelezo). Na zaklad¢ krystalového uspo-
fadani lze tyto faze roz€lenit na uspotradanou slitinu FeAl s miizkou B2 (Obr. 1 — oblast 2),
uspofadanou slitinu Fe ; Al s mfizkou DO, (Obr. 1 — oblast 3) a neuspofadanou slitinu Zeleza
a hliniku s kubickou prostorové stitedénou miizkou — BCC (Obr. 1 — oblast 1a, 1b). Kromé

téchto zékladnich jednofazovych oblasti vznikaji v souladu s bindrnim diagramem v levé Casti
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Obr. 1 — Fazovy diagram Zelezo — hlinik [1]

la) oblast neusporadaného tuhého roztoku hliniku v Zeleze (a) — nemagneticka cast
1b) oblast neusporadaného tuhého roztoku hliniku v Zeleze (o) — magneticka cast
2) oblast usporadané slitiny FeAl s mrizkou B2

3) oblast usporadané slitiny Fe ; Al s miizkou DO,

4) dvoufazova oblast — a + B2

5) dvoufazova oblast — a. + DO,
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systému Fe — Al jesté dvé dvoufazové oblasti, v nichz se vyskytuje smés fazi o + B2 (Obr. 1 —
oblast 4), resp. a + DO, (Obr. 1 — oblast 5). Na hranici mezi fazemi Fe , Al a FeAl (rozhrani
oblasti 2 a 3 na Obr. 1) se pak tvoti Fe , Al faze s nedokonale uspofddanou B2 strukturou [1,2].

V oblasti s obsahem hliniku v rozmezi od 25-ti at. % do 50-ti at. % pfi vysSich teplotach,
respektive v rozmezi od 37-ti at. % do 50-ti at. % pfti pokojovych teplotach, je stabilni faze
FeAl s B2 mtizkou. Tato faze je dokonale uspotadana pouze v izkém intervalu okolo svého
stechiometrického sloZeni. Pti klesajicim obsahu hliniku se dokonale uspotfadana slitina FeAl
méni na nedokonale uspotadanou, pficemz odchylky od pfesného stechiometrického slozeni
se kompenzuji chybami uspofadani. Dochazi bud’ k obsazeni meziuzlové polohy, nebo ke
vzniku vakanci v miizce v oblastech s nedostatkem prvku (hliniku) [1].

Nadmiizka B2 byla odvozena od BCC struktury a vznikla prolnutim primitivni kubické
miizky Zeleza a primitivni kubické miizky hliniku, kdy mfizka hliniku je posunuta v ose
x, v 1 zo % miizkového parametru do mftizky zeleza. Diky tomu se vytvoii obdoba BCC
miizky satomy Fe vrozich a atomem Al ve stiedové poloze, jak je patrné z obrazku
2a,2b 1, 3].

Slitina Fe, Al se strukturou DO, existuje v rozmezi obsahu hliniku od 23-ti at. % do
37-ti at. % a do takzvané kritické (pfechodové) teploty T ., pfi niz dochdzi ke zméné
uspofadani z DO, na B2. Protina-li zvolené chemické sloZeni oblast existence DO, faze, je

mozné prostiednictvim tepelného zpracovani docilit u téhoz materidlu zna¢né rozdilnych

mechanickych vlastnosti. Provede-li se ohiev slitiny az nad teplotu T, tedy do oblasti B2

faze, s naslednym prudkym zchlazenim, 1ze zachovat stabilni strukturu B2 i pii pokojovych

teplotach (pfipadné¢ mize dojit ke vzniku mixu struktur DO, a B2). Tepelnym zpracovanim

dosaZena B2 struktura ziskd mechanické vlastnosti odlisné od vychozi DO ; struktury.
Nadmiizka DO, je sestavena z osmi elementarnich bun¢k B2 uspofadanych do krychle (viz

obrazek 2c). U struktury DO, vSak dochdzi k ¢astecnému nahrazeni sttedovych atomt hliniku

atomy zeleza, a to tak, aby se atomy Al satomy Fe pravideln¢ stfidaly, a tim doslo
k maximalizaci vzdalenosti atomi hliniku, v disledku ¢ehoz mezi nimi dojde k poklesu

energie [1, 3].
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. atem Zeleza (Fe)

@ atom hliniku (A1)

a) b) c)
Obr. 2 — Krystalové struktury B2 a D0,
a) zakladni mrizka B2 (FeAl)

b) nadmrizka B2 (FeAl)
¢) nadmrizka DO, (Fe,Al)

2.3. Vlastnosti aluminidi Zeleza

Mechanické vlastnosti aluminidii Zeleza jsou zéavislé na celé¢ fadé faktori — zejména na
obsahu hliniku, strukturnim uspofadéni, typu a mnozstvi pfidané legury, tepelném zpracovani
nebo zkusebni teploté. Obecné lze fici, ze tvrdost a mez kluzu pti pokojové teploté roste
u binarni slitiny Fe-Al se zvySujicim se obsahem hliniku. Maxima dosahuje pro 25 at. % Al,
pii vysSim obsahu hliniku jiz klesa [1, 4]. Pribéh kiivky meze kluzu v zavislosti na obsahu

hliniku je zachycen na obrazku 3.

1200 T T T T T T 40 T T T T T T
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Obr. 3 — Prubéh meze kluzu v zavislosti Obr. 4 — Prubeh prodlouzeni v zavislosti
na obsahu hliniku [1] na obsahu hliniku [1]
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Vznik vyrazného lokalniho maxima meze kluzu v oblasti stechiometrického sloZeni Fe ; Al
je zpusoben vysokou mirou uspofdddni DO, struktury pii tomto chemickém sloZeni

a tvorbou velkého mnozstvi malych antifdzovych oblasti (APD). Antifdzova rozhranni (APB)
na hranicich APD pusobi jako ptekazky pro pohyb dislokaci [1,2].

Terminem antifazové oblasti se oznaCuji usporadané oblasti, jez nukleuji homogenné
a rostou do pivodni nadmiizky materialu. Nové vznikla zrna maji rozdilnou nadmiizku
a rostou az do vzajemného dotyku se sousednimi zrny. V misté€ jejich styku dochézi ke vzniku
plosnych chyb, kdy se vedle sebe vyskytnou dva stejné atomy (viz obrazek 5). Tato plosna
chyba se oznacuje jako hranice antifazovych oblasti (APB) [1,2].

Nejvyssi meze kluzu dosahuje binarni slitina Fe-Al s 25-ti at. % hliniku. Pfi uvedeném
chemickém slozeni vSak vyrazné klesa jeji taznost pii pokojové teploté, jak je patrné
z obrazku 4 [1, 4].

Hlavni nevyhodou aluminidi Zeleza je prudky pokles jejich pevnosti za vysSich teplot.

U Fe; Al faze s DO, strukturou vSak byla pozorovéana takzvana anomalie meze kluzu, kterd se

objevuje v oblasti od 450°C do 600°C v zavislosti na provedeném tepelném zpracovani. Tato

anomadlie se projevuje lokdlnim narGstem meze kluzu ve zminéné oblasti, jak je patrné

wrwe

mensi oblasti v ramei  velké oblasti uspo-
APB B2 faze - D0. iadané B2 fize

B

Obr. 5 — Snimek z transmisniho elektronového mikroskopu, zndzornujici APB a APD B2
a D0 pri pouziti <1 1 1> nadmrizkového difrakcniho vektoru (vlevo) [1] a schéma vzniku APB

(vpravo) (5]
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Obr. 7 — Prubéh zavislosti meze kluzu na
teploté u slitiny Fe28A15Cr0,5Nb0,2C [5]

Obr. 6 — Prubéh meze kluzu binarni slitiny
Fe-Al v zavislosti na teploté a obsahu hliniku

[1]

O %

ve vysoce usporadané miizce, kterd v materidlu existuje pfi nizSich teplotach, a preméné
jejich pohybu na pohyb samostatnych dislokaci v ¢aste¢né uspotfadané matrici pii vysSich
teplotach [1, 5].

Jednou z vyhod aluminidii Zeleza je jejich vynikajici oxida¢ni odolnost, pfi¢emz aluminidy
zeleza typu FeAl s B2 strukturou vykazuji vyssi korozni odolnost nez aluminidy zeleza typu
Fe;Al s DO, strukturou. Maji také niz§i mérnou hmotnost diky vysokému obsahu lehkého
hliniku [4].

Aluminidy Zeleza se rovnéz vyznacuji pomérné vysokym elektrickym odporem, jehoz
hodnota je zavisla na obsahu hliniku ve slitin€. Z obrazku 8 je dobfe patrné, Ze s rostoucim
podilem hliniku v binarni slitiné Fe-Al roste elektricky odpor a klesd mérnd hmotnost

materialu [4].

200

160§
-
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5 20
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46‘ <
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i
i
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hmotnostni %6 Al

Obr. 8 — Zavislost elektrického odporu a hustoty na obsahu hliniku v aluminidech Zeleza [4]
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2.4. Creepové chovani aluminidi Zeleza

Vedle vysokoteplotni meze kluzu a meze pevnosti se mezi nejvyznamnéjsi vysokoteplotni
mechanické vlastnosti fadi creepova odolnost. Creepové chovani aluminidl zeleza je mozné
popsat obdobnymi mechanismy, jaké se uplatiiuji u béznych kovi a slitin. Existuji dva
zakladni modely teceni — teeni diftizni a te¢eni dislokacni [6].

Difizni mechanismus creepu prevlada v materidlu pifi zatizeni nizkymi az stfednimi
napétimi a za puasobeni stfednich nebo vysokych teplot. Dochéazi k nému v dusledku difize,
ktera muze probihat na hranicich zrn, na volnych povrSich mfizky kovu nebo na
nehomogenitdch v materidlu (dutiny a podobn¢). Studiu teeni kovil se vénovala celd fada
autori, ale za nejCastéji pouzivané modely difizniho creepu jsou povazovany Hering-
Nabarrtiv a Cobleho model.

a intersticiali v materidlu, ke které dochazi za zvySenych teplot. Je-li material pfi vysokych
teplotach elasticky napjat, zatnou se vakance a atomy intersticii pohybovat v disledku vysoké
difuzni schopnosti. Atomy intersticii putuji do oblasti tahového napéti, zatimco vakance se
piesouvaji do oblasti tlakovych napéti, coz ma za nasledek zménu tvaru zrn. Schéma Hering-
Nabarrova modelu difuzniho creepu je zndzornéno na obrdzku 9. Rychlost difizniho teceni

podle uvedené¢ho modelu odpovida vztahu

* 10-D o-b°
- D0l M

kde D je koeficient samodifuze, d sttedni primér zrna, ¢ pusobici napéti, b Burgerstuv vektor,

k Boltzmannova konstanta a 7" termodynamicka teplota [6].

skluz

iplh

skiluz o
T - precipitit
iplh

shklue
precipit:t G A u— =

O vakance @ intersticial U

O vakance . dislokace
Obr. 9 — Schéma Hering-Naba- Obr. 10 — Schéma Coble-  Obr. 11 — Princip dislokac-

rrova modelu difuzniho creepu  ho modelu  difuzniho  niho creepu [5]
[5] creepu [5]
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Cobleho model diftizniho tecCeni je zalozen na piedpokladu, Ze ke creepu dochdzi diky
migraci vakanci k hranicim zrn a jejich naslednému ptechodu do hranice, coz je doprovazeno
Splhanim dislokaci. Pfitom se posouva hranice piisluSnych zrn a méni se tvar materialu, jak je

patrné z obrazku 10. Rychlost Cobleho te¢eni udava vztah

* D, s o-b
8: ran . 2
d>  k-T @

kde D, je koeficient samodifiize hranicemi zrn a s efektivni $itka hranice zrna [6].

Oba mechanismy diftzniho teceni probihaji soucasné, ale ze vztahu (1) a (2) je ziejmé, Ze
pro jemnozrnnéj$i material bude prevladat Cobleho creep. Ten bude rovnéz dominantni pfi
niz8ich teplotach, jelikoz aktivacni energie difize na hranicich zrn je niz8i, nez aktivacni
energie pro difuzni cesty vedouci napfi¢ zrny [6].

Disloka¢ni mechanismus creepu se projevi pii vyssich napétich a libovolnych teplotach.
Uskuteciiuje se Splhem nebo krystalogratickym skluzem dislokaci (viz obrazek 11). Dislokace
se pohybuje skluzem v dané roviné az k ptekazce, na niz je zachycena. Touto piekdzkou miize
byt naptiklad ¢astice precipitatu, kterd ji zabrani v dalSim pohybu, ale je-li material vystaven
pusobeni teplot vyssich nez 0,3 teploty tani mize dojit k oddifundovani atomi, tvoficich
hranu vlozené poloroviny, a dislokace se pak mlize pfemistit do jiné roviny, kde pokracuje ve
skluzu [7].

Neuspotadand binarni slitina Fe-Al ma odolnost proti creepu velmi podobnou jako kovy
s kubickou prostorové centrovanou miizkou (BCC). Mirného zvySeni creepové odolnosti 1ze

dosahnout uspofadanim slitiny. U aluminidl zeleza typu Fe, Al dochazi pfi teplotach okolo

600°C k prudkému zvyseni creepové rychlosti a naslednému kiehkému interkrystalickému
poruseni. Tento jev je pravdépodobné zplisoben kombinaci slabych vysokouhlovych hranic
zrn a snizenou schopnosti skluzu dislokaci [1].

Odolnost proti dislokacnimu creepu lze zvysit zavedenim druhé disperzni faze, na niz se

budou dislokace zachytavat.
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2.5. MozZnosti zpeviiovani aluminidi Zeleza

2.5.1. Zpevnéni prostiednictvim tuhého roztoku

Existuji Ctyfi zakladni moznosti, jimiz lze dosdhnout zpevnéni aluminidi zeleza.
V ptipadé, Ze legura pfidana do binarni slitiny ma dostate¢nou rozpustnost v matrici, pfichdzi
v uvahu zpevilovani pomoci tuhého roztoku. Vhodnou legurou pro tuto variantu zpevnéni je
napiiklad chrom, nebot’ v systému Fe — Al — Cr existuje Sirokéa oblast dokonalé rozpustnosti
chrému v matrici. To je patrné z obrazku 12 — viz Seda oblast a v levé ¢asti diagramu.

Z diagramu vyplyva, ze az do 50-ti at. % hliniku nemohou vznikat Zadné sekundarni faze,
protoze veskery chrém se beze zbytku rozpusti v matrici, a tim ji zpevni prostfednictvim
tuhého roztoku. Vyskyt sekundarnich fazi lze ocekavat teprve v pravé casti diagramu bohatsi
na hlinik [8].

Obdobny vliv jako chrom ma na slitinu rovnéZ naptiklad titan, vanad nebo molybden. Tyto
prvky dokonce vykazuji jeSte¢ vyssi zpeviujici efekt nez chrom, jak je patrné z obrazku

13.

Cr
;_,- 1: FQAIZ
@ 104, é 2: Fe;ﬁ\ls
o 3: FeAl;
4: Al4Cr
'\{ 5: Al-,Cl‘.;
4 o
30,
&y
o
/ 50,

Al

Obr. 12 —Izotermicky rez diagramem Fe — Al —Cr pri teplote 1000°C [8]
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Obr. 13 — Zavislost meze kluzu na mnozstvi pridané legury u slitiny Fe —26A1-X (X= Cr, V,
Mo, Ti) [8]

2.5.2. Zpevnéni koherentnimi precipitaty
Nikl, titan nebo vanad patii do skupiny legur, které umoznuji zpevitovani aluminidl Zeleza
prostifednictvim tvorby koherentnich precipitatl. Tyto precipitity se vytvaieji v dasledku
vzniku tzv. mezery misitelnosti (miscibility gap), coz je oblast ve fazovém diagramu, v niz se
dv¢ faze v podstaté se stejnou strukturou nemisi ani nejsou v sob€ navzajem rozpustné.
Mezera misitelnosti umozituje vznik koherentnich precipitatii se silnym zpeviujicim efektem.

V tabulce 1 jsou uvedeny piiklady systémt, v nichZ je tvorba koherentnich precipitati mozna
[8,9].

Tab. 1 — Priklady systemu, které umoznuji vznik koherentnich precipitatii [9]

systém koherentni precipitaty krystalova struktura precipitati

Fe-Al-Ni (iroAl e
] a-(Fe,Al) A2
Fe—Al-Ti Fe, TiAl L2,
a-(Fe,Al) A2
Fe, VAI L2,

Fe—-Al-V pripadné
(Fe,V)Al B2
Fe, VAl L2,
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2.5.3. Zpevnéni nekoherentnimi precipitaty

Az na nékteré vyjimky maji legury v bindrnim systému Fe-Al omezenou rozpustnost.
Pfidanim vyssiho obsahu legury, nez je jeji mez rozpustnosti v dané slitiné, ma tudiz za
nasledek tvorbu nekoherentnich precipitati. Precipitaty jsou nejcastéji tvoreny intermetalic-
kymi fadzemi nebo karbidy a rovnéz se podileji na zpeviiovani aluminidi Zeleza.

Precipitaty intermetalické fdze snadno vznikaji napf. v systému Fe — Al — Zr, o némz se
podrobnéji pojednava v kapitole 2.6.1.. Dalsi moznosti je zpeviiovani prostiednictvim
karbidii. Pfidavek uhliku do c¢isté binarni slitiny Fe-Al podporuje tvorbu «-faze
perovskitického typu Fe ; AIC , . Jsou-li ve slitiné pfitomny dalsi legury (napt. Nb, Ti, Ta, Zr),
uhlik s nimi interaguje za vzniku ptislusnych karbidu.

V systému Fe — Al — C — X (X= Nb, Ti, Ta) se kombinuje zpevitiovani matrice dvojim
typem nekoherentnich precipitati — jak Lavesovou fazi, tak i karbidy XC. U tohoto typu
slitiny pak nedochazi ani pti dlouhodobém zihani za vysokych teplot k hrubnuti precipitat

a rovnéz mikrostruktura zustava stabilni [9].

2.5.4. Zpevnéni v disledku usporadani slitiny
Posledni ze zdkladnich moZnosti zpeviiovani aluminidi zeleza je zaloZena na principu

stabilizace DO, struktury za vysSich teplot. Pfidanim vhodné legury (napi. Ti) se dosdhne

toho, Ze piechodova teplota T . se posune k vy$§im hodnotdm, neZ udava binarni diagram

vvvvv

veétsi je nesoulad vrozmérech atomu zeleza a atomu substitu¢niho prvku, jenz zelezo
nahrazuje. Jako nejvhodnéjsi prvek pro zvySovani piechodové teploty se jevi titan (T . pro
slitinu o stechiometrickém slozeni Fe , TiAl bude mit hodnotu 1215°C), ktery je navic velmi
dobfe rozpustny v matrici. V Fe-Al systému se rozpusti pii 1000°C az 25 at. % Ti. Titan
nahradi atomy Zeleza a nova struktura bude typu L2,, coz je ternarni obdoba DO,

struktury [8].

2.6. Legury pro aluminidy Zeleza
Jednou z moznosti zlepSovani mechanickych vlastnosti aluminidi Zeleza je legovani

zékladni binarni slitiny. Legovanim se muze dosdhnout zpevnéni prostiednictvim vyse
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uvedenych mechanismu. Jako vhodné legury pro zvySovani creepové odolnosti se zdaji byt

napf. zirkonium, niob nebo chrém, ptipadné jesté¢ v kombinaci s ptfidavkem uhliku nebo boéru.

2.6.1. Legovani zirkoniem

Zirkonium ma kladny efekt jak na zvySovani vysokoteplotni creepové odolnosti, tak i na
zlepSovani pevnosti, taznosti a odolnosti proti tvorbé inavovych trhlin [9].

Jak je patrné z ternarniho diagramu na obrazku 14, v systému Fe — Al — Zr se tvoii cela
fada fazi. Jiz malé mnozstvi zirkonia ma za nasledek vytvoreni Lavesovy faze Zr(Fe,Al),
nebo 1, faze Zr(Fe,Al),,, pfipadné obou fazi zaroven [10]. Tyto fdze mohou napomahat
zpeviiovani slitiny a zlepSovani mechanickych vlastnosti. Je-li v matrici prebytek zirkonia

nebo je-li nerovnomérné rozlozeno, mohou vznikat nerovnovazné faze Fe,(Al,Zr) nebo

(Fe,AlLX) ,; Zr ¢, které maji rovnéz pozitivni vliv na mechanické vlastnosti slitiny [11, 12].
Velmi maly obsah zirkonia, pfidany do aluminidii Zeleza s nizkym obsahem hliniku,

zlepSuje adhezi tenké vrstvicky Al,O;, ktera chrani povrch materidlu pfed oxidaci,

a zlepSuje tak korozni chovani pti zvySenych teplotach. Vyssi obsahy zirkonia vSak naopak

oxidac¢ni odolnost snizuji [14].

’ A ‘ /
'l’

h g
N
N X
7ol R
& ® & & FeAly D/ FeAs§
Atomic Percent Aluminum FegAls Atomic Percent Aluminum FezAls

Obr. 14 — Izotermicky ez diagramem Fe-Al-Zr pri 800°C (vievo) a pri 1000°C (vpravo) [13]
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Obr. 15 — Viiv pridavku zirkonia na vysoko- Obr. 16 — Vliv pridavku zirkonia na vyso-
teplotni mechanické viastnosti u slitiny  koteplotni mechanické vlastnosti u slitiny
Fe-2541-XZr (X =0,4; 0,9; 1,9; 5,2)[15] Fe-3041-XZr (X =0,4; 0,9; 1,9; 5,2) [15]

Vyzkumy provadéné na slitindch Fe-25A1-XZr a Fe-30A1-XZr (X = 0; 1; 2; 5) se zabyvaly
studiem vlivu pfidavku zirkonia na mechanické vlastnosti slitiny. Z obrazki 15 a 16 [14, 15]
je patrné, ze se zvysujicim se obsahem pridaného zirkonia se zvysuje také vysokoteplotni mez
kluzu slitin.

Kladny vliv na mechanické vlastnosti slitiny ma rovnéz tepelné zpracovani. Po zihani pii
1000°C po dobu 200 hodin dochazi u slitiny Fe-30Al-5Zr ke vzniku tfifdzové struktury,

tvofené Fe-Al (DO,/ B2) + A, + t,, coZ ma za nasledek vyrazné zlepSeni meze kluzu [14].

Vliv pridavku uhliku do aluminidi Zeleza legovanych zirkoniem

Dalsiho zlepSeni, zejména v oblasti creepové odolnosti, je mozné dosahnout soucasnym
pfiddnim zirkonia a uhliku, coz vede ke vzniku precipitatd, na nichZ se mohou zachytavat
dislokace.

Odpovida-li vzajemny pomér obsahu zirkonia a uhliku vztahu c(Zr) / ¢(C) >> 1, vytvafi se
v materidlu pfedev§im Lavesova faze A, (Fe,Al),Zr. Pouze velmi malé mnoZstvi zirkonia
reaguje s uhlikem diky vzdjemné vysoké afinité za vzniku ZrC. Castice ZrC zacinaji
nukleovat v Lavesov¢ fazi.

Pti poméru ¢(Zr) / ¢(C) < 1 nebyla ve slitiné pozorovana ptitomnost Lavesovy faze [16].
Vznikaly vyhradné precipitaty ZrC, které vSak byly pfili§ hrubé na to, aby mohly ucinné
zachytéavat dislokace [16].

Lavesova faze A, (Fe,Al), Zr a hrubé ¢astice ZrC se tvofi pfevazné podél hranic zrn [16].

Tyto ¢astice maji pouze omezené moznosti, jak materidl zpevilovat- predev§im fixuji hranice
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zrn, ¢imz brani skluzu a migraci dislokaci na hranicich. Malé mnoZzstvi Castic ZrC bylo
pozorovano i uvnité zrn. Castice v ploe zrn vsak byly piili§ hrubé a jejich vzijemné
vzdélenosti byly natolik velké, ze nemohly pfedstavovat U¢innou piekdzku pro pohyb
dislokaci [16]. Pfitomnost precipitati ZrC ma ale vliv na tvorbu ¢astic Lavesovy faze, protoze
ZrC putsobi jako nukleacni zarodky pro Lavesovu fazi.

Druhym dGvodem, pro¢ legovat aluminidy zeleza soucasné zirkoniem a uhlikem, je
zvySovani oxida¢ni odolnosti slitiny. Jak bylo uvedeno, A, a t, faze zlepSuji vysokoteplotni
pevnost, ale zaroven zvysuji kiehkost a snizuji odolnost slitiny proti korozi. Z toho divodu se
hledaji moznosti, jak tvorbu A, faze potlacit. Toho je mozné dosahnout napiiklad pravé
pfidanim uhliku do Fe-Al-Zr slitiny. Diky vysoké afinité zirkonia k uhliku se budou

pfednostné tvofit ZrC a pouze zbylé mnoZstvi zirkonia bude vytvaret kiehkou A, fazi.

Mnozstvi vznikajicich ZrC a A, faze zavisi na vzjemném pomeéru c(Zr)/c(C).

2.6.2. Legovani niobem

Niob se fadi mezi legury, které se u aluminidt Zeleza s uspéchem vyuzivaji ke zlepSovani
odolnosti proti vysokoteplotnimu creepu. Piidavek niobu ma vSak soucasn€¢ za nasledek
pokles taznosti slitiny [1].
Rozpustnost niobu (stejn¢ jako zirkonia) v matrici Fe-Al je velmi nizkd [17] (nicméné
rozpustnost niobu je vyssi nez rozpustnost zirkonia), coz je ziejmé z grafu na obrazku 17 [18].
To ma za nasledek tvorbu precipitati pii obsazich Nb (Zr) ptekracujicich rozpustnost
v daném systému. V dusledku precipitace piebytecného mnozstvi ptisadového prvku se
vytvaii ¢astice hexagonalni C14 Lavesovy faze (Fe,Al), Nb [17,19]. Na obrazku 18 je ukazan
TTT diagram (Cas — teplota — transformace) pro material Fe-25A1-2Nb [20]. Velmi podobny
diagram plati i pro material Fe-25A1-5Nb, ktery byl spolu s vy$e zminénou slitinou studovan
v [20]. Z diagramu je patrné, ze pii nizSich teplotdch vznik4 koherentni L2, faze ve formé
tenkych jehlicek, s nariistem teploty se dostdvame do dvoufazové oblasti, kde vznikaji
precipitaty L2, + C14, a pfi vysokych teplotach se tvoii jiz pouze nekoherentni globularni
castice Lavesovy faze C14. L2, precipitaty se tvofi v matrici materidlu s B2 uspofddanou

miizkou, C14 precipitaty vznikaji v matrici s uspofddanou B2 nebo neuspoiadanou A2
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Obr. 17 — Rozpustnost Nb v aluminidech Zeleza  Obr. 18 — TTT diagram materialu Fe-25A1-2Nb,
v rozmezi 0 — 66 at. % Al a pii riznych teplotich  ukazujici oblasti existence L2, fize a Cl4

[18] Lavesovy faze v zavislosti na teplote [20]

miizkou [20]. N&které studie ukazuji, Ze L2, precipitdty se mohou formovat uz v matrici
s uspofadanou DO, mfizkou [21].

Vysledky vyzkum slitin Fe-25A1-2Nb a Fe-25AI1-5Nb jsou shrnuty ve [20]. Pii nizkych
teplotach vykazovaly slitiny DO, uspofadani a zadné precipitity nebyly ve struktufe
pozorovany. Mezi teplotami 700 — 750°C dochézelo ke vzniku koherentni Heuslerovy faze
s L2, strukturou, kterd se pii zvySeni teploty pietransformovala na stabilni Lavesovu fazi
s C14 strukturou. Tyto Castice relativné rychle rostly a zdaji se byt zodpovédné za zpevnéni
matrice pii teplotach nad 750°C [20]. Po homogenizacnim a rozpoustécim Zihani (1200°C/1h)
bylo ve struktufe materidlu Fe-25A1-2Nb pozorovano nékolik velkych nerozpusténych castic
Lavesovy faze srozméry 1 — 2 pum (obvykle na hranicich zrn), coz svéd¢i o tom, ze
rozpustnost niobu v Fe-25A1 je pii této zihaci teploté tésné pod hranici 2 at. % [20].

V materidlu Fe-25AI1-5Nb byly po dodatecném Zihani 700°C/1h pozorovany protahlé
jehlice precipitati faze s DO,/ L2, strukturou. Pti velkém zvétSeni bylo patrné, Ze tyto jehlice
se skladaji z20 — 40 nm dlouhych kvadrt. Pfi prodlouzeni doby Zihani na 10 hodin a pfi
zachovani stejné Zihaci teploty (700°C) doslo k rGstu zminénych jehlic aZ na 500 nm do délky

a 100 nm do Sitky, pficemz byly stale slozeny z elementarnich kvadra o tloust’ce cca. 20 nm,

jak je vidét na obrazku 19 [20].
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T LS
Obr. 19 — Jehlicovité precipitaty faze s L2, strukturou — material Fe-25A41-5Nb Zihany pri
700°C 10 hodin [20]

Mikrostruktura slitin s obsahem 5 at. % Nb a riiznym obsahem hliniku ve stavech as cast
a po zihani pfi teplotach 800°C, 1000°C a 1150°C je popséana ve [22]. Struktura materidlu
Fe-25AI1-5Nb je ukdzana na obrazku 20. Mikrostruktura vzorku Fe-2541-5Nb as cast byla
tvofena matrici primarniho tuhého roztoku a (Fe,Al), obklopeného eutektickou smési o
(Fe,Al) a Lavesovy faze (s hexagonalni Cl4 strukturou). Po Zzihani pifi 1000°C
a 1150°C eutektikum zmizelo. Chemické sloZzeni Lavesovy faze pii riiznych teplotach je
uvedeno v tabulce 2. Ternarni fazovy diagram Fe-Al-Nb pii teplotdich 800°C a 1000°C je
popsan na obrazku 21 [23].

Niob patii mezi karbidotvorné prvky, a proto soucasné legovani slitiny niobem a uhlikem
vede ke vzniku NbC, které rovnéZz vykazuji pozitivni vliv na vysokoteplotni creepovou
pevnost v dasledku tzv. precipitacniho zpevnéni. Vznikajici precipitaty zpeviiuji material

prostiednictvim fixovani hranic zrn a blokovanim pohybu dislokaci [1].

Tab. 2 — Chemické slozeni Lavesovy faze studované v materidalu Fe-25A1-5Nb po Zihani pri
ruznych teplotach [22]

800°C 1000°C 1150°C

slozeni Fe [at. %] balance balance balance
Lavesovy fiize Al [at. %] 16,5+0,3 18,6 +0,1 18,7+0,3
Nb [at. %] 27,1 £0,7 26,4+ 0,6 26,5+0,2
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Obr. 20 — Mikrostruktura slitiny Fe-2541-5Nb ve stavu as cast (4) a po Zihdani 1000°C/200h
(B) [22]

Pfidavek niobu, obdobné¢ jako Ti nebo Ta, také zvySuje teplotu pfechodu z DO, do B2

struktury, resp. z B2 do A2 struktury [17]. 1,5 — 2 at. % Nb posunuji teplotu transformace
0 100°C vySe v porovnani s binarni slitinou Fe25A1 [20].

Dle [23] je mozné i ve struktuie slitin s nizkym obsahem niobu (5 at.%) pozorovat
ojedinély vyskyt castic u-faze, kterd obsahuje 50 at. % niobu. Tato faze se v ternadrnim
diagramu Fe-Al-Nb sice vyskytuje v oblasti bohaté na niob, ale je snadno stabilizovatelna
necistotami, zejména uhlikem, a Ize ji proto pozorovat i v aluminidech Zeleza s nizkym

obsahem niobu [23].
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Vliv pridavku uhliku do aluminidii Zeleza legovanych niobem

Niob jako karbidotvorny prvek velmi snadno vytvari za ptritomnosti uhliku precipitaty
NbC. Tyto precipitaty se mohou vyznamnou mérou podilet na zpeviiovani materidlu za
vysokych teplot, a zlepSovat tak jeho creepovou odolnost, dale maji pozitivni vliv na tfeci
vlastnosti a zvySuji odolnost proti erozi.

Na materialech Fe-15A1-2M-1C a Fe-26Al-(2 nebo 4)M-1C (M= Ti, V, Nb nebo Ta) byl
studovan vliv ptidavku uhliku a dal§iho karbidotvorného prvku do binarni slitiny [24,25].
V materialu Fe-15A1-2Nb-1C byla po zihani 1000°C/1 mésic pozorovana ptitomnost svétlych
¢astic NbC a Sedych c¢astic Lavesovy faze (Fe,Al), Nb. V pfipad¢ materidlu Fe-26Al1-2Nb-1C
byla zaznamenana po tepelném zpracovani pfi 1000°C pouze piitomnost NbC. Obdobné
vysledky pro stabilitu Lavesovy faze byly dosazeny i pomoci termodynamického vypoctu
s vyuzitim softwaru Thermo — Calc [24]. Obrazek 22 znazornuje vypoctené oblasti stability
jednotlivych fazi v systému Fe-xAl-2Nb-1C. Slitina Fe-26A1-4Nb-1C ve stavu as cast byla
diky velkému piebytku niobu tfifadzova — tvotfena Fe; Al matrici a precipitaty Lavesovy faze
(Fe,Al) , Nb a niob karbidy NbC [25].

Z vysokoteplotnich tlakovych testti provadénych na zminénych slitinach [25] vyplynulo, ze

piidavek Nb a C do aluminidii zeleza ma pozitivni vliv na vysokoteplotni mechanické
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Obr. 22 — Termodynamicky vypocet oblasti Obr. 23 — Teplotni zavislost meze kluzu v tlaku
stability jednotlivych fazi v systému pro slitiny Fe-26A1-xM-1C (M= Nb, Ta) [25]
Fe-xAI-2Nb-1C [24]
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CREEP RATE [1/g]

vlastnosti, jak je patrné z obrazku 23. Slitina se 2 1 4 at. % Nb vykazovala pfi 800°C mez
kluzu v tlaku vyssi nez 100 MPa. Z obrazku 23 je také ziejmé, ze slitina dosahuje lepSich
vysokoteplotnich vlastnosti s rostoucim pomérem koncentraci Nb/C. Nejlepsi vysledky ze
vSech sledovanych slitin byly zaznamenany pro materidl Fe-26A1-4Nb-1C. Potvrdil se tim
zpevilyjici efekt Lavesovy faze (Fe,Al), Nb i precipitacni zpevnéni matrice ¢asticemi NbC.
Ptitomnost NbC je velmi dulezita, protoze tyto karbidy maji stabilitu do vyssich teplot a jsou
mén¢ nachylné k hrubnuti, nez ¢astice Lavesovy faze [25].

Creepovym chovanim slitin s pfidavkem Nb a C se zabyval [26]. V [26] byly studovany
dvé slitiny s riznym obsahem uhliku: Fe-27,6Al1-1,2Nb-0,2C (907 as received) s pomérem
Nb/C= 6,0 a Fe-27,1Al-1,1Nb-0,8C (909 as received) s pomérem Nb/C= 1,38. Vysledky
creepovych testll pro ob¢ slitiny po riznych tepelnych zpracovanich jsou ukazany na obrazku
24. Creepové testy ukazaly, ze zihani pti 1000°C snizuje creepovou odolnost slitin, zihani pii
1150°C ji naopak zlepSuje. Slitina s pomérem Nb/C= 1,38 (909 — s vys§im obsahem uhliku)
vykazovala niz8§i creepovou odolnost, nez slitina (907 — sniz§im obsahem uhliku) se
vzajemnym pomérem Nb/C= 6,0. Tento jev lze pravdépodobné vysvétlit na zakladé vysoké
afinity niobu k uhliku. Pfi vy$$im obsahu uhliku vznikaji prednostné hrubé precipitaty NbC,

¢imz se snizuje mnozstvi niobu k tvorbé Lavesovy faze [26].
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Obr. 24 — Zavislost creepové rychlosti na aplikovanéem napéti pro material (907)

Fe-27,641-1,2Nb-0,2C (vlevo) a (909) Fe-27,141-1,INb-0,8C (vpravo) [26]
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2.7. Teplotni roztaznost aluminidi Zeleza

Diky svym specifickym vlastnostem jsou aluminidy zeleza ptedureny pro pouziti ve
vysokoteplotnich aplikacich, kde by mohly nahradit ocele typu P91 a P92. Pro praci za
vysokych teplot je vSak dualezit¢ znat jednu dilezitou charakteristiku materialu — jeho teplotni
roztaznost. Dikladna znalost zavislosti dilatace slitiny na teploté je nezbytnym piedpokladem
pro vyuziti intermetalik v primyslovych aplikacich [27].

Existuje cela fada metod méfeni teplotni roztaznosti, délicich se do dvou zékladnich skupin
— na metody méfeni absolutni a relativni. Z absolutnich metod méteni dilatace jsou
nejvyuzivanéjsi metoda métfeni piima, rentgenografickd metoda a interferen¢ni metoda. Mezi
relativni metody urCovani dilatace se tadi trubkova metoda, interferenéni a tensometrické
metoda [28].

Pro urceni sttedniho koeficientu linearni teplotni roztaznosti ameq (CTE) Ize vyuzit vztah

=1, 1

med T
T —

I 3)

o

>3

kde It — délka vzorku pfi dané teploté
lp — délka vzorku pii pokojové teploté (20°C)
T - dana aplikovana teplota
Ty —pokojova teplota (20°C)

Uvedeny vztah je vhodny pro strojni soucastky, protoze zohlednuje maximalni teplotni
roztaznost ve zvoleném teplotnim intervalu [29].

Dle konstruk¢niho uspofadani Ize dilatometry délit na horizontalni a vertikalni. Oba typy
dilatometri maji své pifednosti i nevyhody. V horizontdlnim dilatometru vzorek pouze
minimalné tepelné ovliviiuje sam sebe, ale pii méteni dochazi k nezadoucimu tfeni mezi
vzorkem a lozem dilatometru. U vertikalniho dilatometru je tomu naopak [27,30].

Dilatometrické testy provadéné na aluminidech Zeleza ukazuji, ze Fe-Al slitiny vykazuji
obdobn¢ dilatometrické chovani jako ocele az do 800°C. Nad touto teplotou maji aluminidy
zeleza vysS$i roztaznost, pricemz slitiny typu FeAl vykazuji az o 8% vétsi roztaznost, nez

slitiny typu Fe, Al [31,32].
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3. EXPERIMENTALNI CAST

3.1. Slitiny

V ramci disertacni prace bylo zkoumano 7 typt materiala, které se od sebe odliSovaly
jednak chemickym slozenim a jednak provedenym tepelnym zpracovanim (celkem bylo
studovano 27 vzorkl). Rozdéleni materialti podle chemického slozeni je shrnuto v tabulce 3.
Slitiny 1143, 1144, 1181 a 1182 byly legovany zirkoniem a uhlikem, slitiny 2130 a 2150 byly
legovany niobem, material 2151 niobem a uhlikem.

Materialy s ptidavkem zirkonia byly odlévany na VSB Ostrava, slitiny 2130 a 2150 byly
odlity ve Velké Bitesi. Slitina 2151 byla vyrobena na némeckém ustavu Max-Planck Institut
fiir Eisenforschung GmbH v Diisseldorfu.

Chemické slozeni slitin bylo ur€ovdno mokrou cestou. Materidl 2151 byl analyzovan
v laboratofich Max-Planck Institutu fiir Eisenforschung, chemické slozeni zbylych slitin bylo

stanovovano v laboratoiich Skoda vyzkum v Plzni.

Tab. 3 — Prehled zkoumanych vzorku

oznafeni vzorku chemické sloZeni (at. %)

Fe Al Nb Zr C
1143 balance 25,65 - 1,05 1,72
1144 balance 25,23 - 2,11 1,58
1181 balance 25,90 - 4,90 1,40
1182 balance 25,70 - 4,80 2,10
2130 balance 25,80 2,70 - 0,05
2150 balance 27,30 4,80 - 0,05
2151 balance 26,10 4,94 - 1,42

porovnavaci vzorky z predchozich praci provadénych na KMT

25 1[37] balance 25,50 - 1,00 -

25 5[37] balance 25,40 - 4,90 -
907 [5] balance 27,60 1,20 - 0,20
909 [5] balance 27,10 1,10 - 0,80

3.2. Tepelné zpracovani zkuSebnich vzorki

Studované materidly byly zihany pii 1000 a 1200 (1150)°C pro ovéfeni stability
jednotlivych fazi. Zihani vzorkd 1143 a 1144 se provadélo na valcovanych materialech,
tepelnd zpracovani na zbylych vzorcich byla provedena na materidlech v litém stavu.

ZkuSebni vzorky pro vysokoteplotni mechanické zkousky byly vyrabény jak z valcovanych,
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tak litych stavii slitin. Celkovy piehled provedenych tepelnych a tepelné mechanickych
zpracovani je shrnut v tabulce tab. 4.

Zihaci teploty se volily s ohledem na o¢ekavanou stabilitu slitiny a s ohledem na pfipadné
pouziti materialu. Studium struktury ukazalo, ze pti 1000°C se slitina blizi stabilnimu stavu,
proto byla tato zihaci teplota aplikovana ke stabilizaci materidlu pfed vysokoteplotnimi
mechanickymi zkouskami. Uplatnéni aluminidt Zeleza ve strojirenstvi se predpoklada do cca
700°C, vyzihani slitiny pifi 1000°C by tedy mélo bezpetné zajistit, Ze pifi pouZziti materidlu
v zamysleném intervalu zvysenych teplot (do 700°C) jiz nedojde k Zddnym neocekavanym
zméndm mikrostruktury. Dtvod volby zihaci teploty 1200°C byl motivovan moznym
pouzitim aluminidl zeleza jako nosi¢e — zakladniho materialu pro nejriznéjsi vrstvy nanasené

metodou chemical vapour deposition (CVD). Pfi povlakovani metodou CVD je zapotiebi

Tab. 4 — Prehled tepelnych a tepelné mechanickych zpracovani studovanych materialu

oznaceni vzorku stav

1182 as cast zakladni stav po odliti
1182 as cast + 1000/50 lity stav, poté zihano pfi teploté 1000°C po dobu 50 hodin
1182 as cast + 1200/24 lity stav, poté Zihano pii teploté 1200°C po dobu 24 hodin

2150 as cast zékladni stav po odliti
2150 as received lity stav, poté valcovano pii 1200°C na tloustku 11 mm
. lity stav, poté valcovano pii 1200°C na tloustku 14 mm a nasledné zihano pfi
2lsbes reseed = IULS0 teploté 1000°C po dobu 50 hodin
2150 as cast + 1000/50 lity stav, poté zihano pfi teploté 1000°C po dobu 50 hodin
2150 as cast + 1200/24 lity stav, poté Zihano pfi teploté 1200°C po dobu 24 hodin
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aplikovat teplotu cca 1100 — 1200°C, pfi niz se na podkladovy material nanasi tenka vrstva po
dobu okolo 10-ti hodin. Z toho diivodu je nezbytné ovéfit stabilitu struktury aluminida Zeleza

1 pfi této teplote.

3.3. Experimentalni metody

Vzorky pro piipravu metalografickych vybrust byly z materidlti odebrany odiiznutim na
rozbruSovaci pile Delta Abrasimet Cutter. Brouseni a leSténi vzorkd bylo provedeno na
metalografické brusce Phoenix Beta s parametry podle tabulky 5.

Pro zkoumani struktury pomoci svételné optické mikroskopie (LOM) a rastrovaci
elektronové mikroskopie (SEM) nebyly vzorky nésledn¢ leptany. Vzorky se leptaly pouze
tehdy, bylo-li tfeba zvyraznit zrna matrice. V téchto ptipadech bylo pouzito leptadla Rollason.

Mikrostruktura vzorkii byla zkouména jednak pomoci svételného optického mikroskopu
Nikon Epiphot 200 na Katedfe materidlu TUL a jednak pomoci rastrovaciho elektronového
mikroskopu. Pro studium mikrostruktury byly pouzity néasledujici elektronové mikroskopy:

1. Tescan Vega XMU vybaveny detektorem Bruker pro EDX analyzu; zobrazovaci
detektory SE a BSE; materialova laboratot Skoda Auto a.s.

2. Tescan Vega SB vybaveny detektorem Oxford 20 mm® pro EDX analyzu;
zobrazovaci detektory SE a BSE; Katedra materidlu TUL

3. Zeiss Ultra Plus vybaveny detektorem Oxford 20 mm’ pro EDX analyzu;
zobrazovaci detektory SE2, InLens, AsB a EsB; Ustav pro nanomaterialy,
pokrocilé technologie a inovace (CxI) TUL

4. Jeol JSM-6490 vybaveny detektorem EDAX pro EDX analyzu; zobrazovaci
detektory SE a BSE; Max-Planck Institut fiir Eisenforschung GmbH, Diisseldorf

Pro zobrazovani struktury se pouZival jednak detektor zpétné odrazenych elektronti (BSE),
a jednak detektor sekundéarnich elektroni (SE). Emise BSE je zdvisld na atomovém dCisle
zkoumaného prvku, emise SE zavisi na topografii pozorované oblasti. InLens detektor je
detektor sekundarnich elektronti s vysokym rozliSenim, umistény v ose tubusu. AsB detektor
je ctytkvadrantovy detektor zpétné odrazenych elektront. EsB detektor, umistény v tubusu
mikroskopu nad InLens detektorem, umoziuje selekci urCitych energii a uhli zpétné
odrazenych elektronli, coz pomahda zlepsit kvalitu obrazu, omezuje hranovy efekt nebo

nabijeni vzorku.
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Pro ovéfeni typu piitomnych fazi, jejichz pfedbézna identifikace byla provedena pomoci
EDX analyzy (analyza matrice 1 fazi byla ovéfovana na fad¢ mist, naméfené vysledky byly
nasledné zprimérovany a tabelovany), byla na nékterych vzorcich provedena EBSD fazova
analyza na elektronovém mikroskopu Zeiss Ultra Plus opatfeném detektorem OXFORD
Nordlys Nano. EBSD analyzy byly provadény na metalografickych vybrusech pod nadklonem
70° vaci primarnimu elektronovému svazku. V dasledku difrakce zpétn€é odrazenych
elektront vznikaji na fluorescenénim stinitku EBSD detektoru Kikuchiho linie
charakterizujici mfizku a jeji orientaci v krystalickych materidlech. Typ fazi se ur¢oval rovnéz
pomoci rentgenové difrakce na pristroji Seifert (pouzita byla lampa se zafenim Cu-Ka
A = 0,1544 nm) na Katedie fyziky kondenzovanych latek Matematicko — fyzikalni fakulty

Karlovy univerzity v Praze.

Tab. 5 — Parametry pripravy vzorkii

. . cas " zatiZeni otacky brusky
krok typ brusiva brouseni/leS§téni | vzorku . 1
[min] IN] imin_|

1 brusny papir P320 3 5 200 soubézné
2 brusny papir P1200 (15 um) 3 5 200 soubézné
3 suspenze Metadi Supreme 9 pm 6 5 150 soub&ézné
4 suspenze Metadi Supreme 3 pm 5 5 150 soub&zné
5 suspenze Metadi Supreme 1 pm 4 5 120 soubézné
6 suspenze OP—S (oxidické lesténi) 8 5 110 protibézné

3.4. Vysokoteplotni deformace tahem a tlakem, creepové zkousSky

Vysokoteplotni zkouSky tahem a tlakem (v rozmezi teplot 600 — 800°C pti deformacni
rychlosti 1,5%10* s™) byly provedeny na Katedie fyziky materiali Matematicko — fyzikélni
fakulty Karlovy univerzity v Praze. Pro tlakové zkousky byl pouzit stroj Instron model 1186
(viz obrazek 25), pro tahové zkousky stroj Instron model 1195 (viz obrazek 26).

Zkusebni vzorky pro zkousky tlakem mély tvar kvadrii o rozmérech 5x5x8 mm, pro
zkousku tahem byly pouZzity tycky s primérem 5 mm uc¢innou délkou 30 mm. Oba typy
vzorkll jsou zachyceny na obrazku 27. Vzorky pro zkouSky vysokoteplotnich mechanickych
vlastnosti, které jsou charakterizovany mezi kluzu oo, pfi 600, 700 a 800°C, byly
piipravovany jednak z litych stavli materidlu, a jednak z valcovanych. Pied vlastni zkouSkou

byly vzorky, které se pfipravovaly z valcovaného stavu materialu, zihany pti 1000°C po dobu
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100 hodin. Vélcovani odlitkti se provadélo na VSB v Ostravé. Vzorky byly vélcovany pfi
1200°C na kone¢nou tloustku 11 mm v né€kolika krocich s redukei 20% v kazdém priichodu.
Mezi kroky byly provadény 45-ti minutové ohfevy zpét na valcovaci teplotu.

Creepové testy v tahu se provadély v ustavu SVUM Béchovice za pouziti vzorkd stejného

tvaru a rozméru jako v pripade tahovych zkousek.

Obr. 25 — Stroj Instron model 1186 pro tlakové  Obr. 26 — Stroj Instron model 1195 pro tahové
zkousSky za vysokych teplot zkousSky za vysokych teplot

el

10 mm

|

Obr. 27 — Zkusebni vzorky pro zkousku tlakem (vlevo) a pro zkousku tahem (vpravo)

3.5. Méreni tvrdosti

Tvrdost vzorkli byla méfena metodou podle Vickerse se zatizenim 0,5 kg (tj. HV 0,5) na

tvrdoméru Zwick 3212 na Katedfe materialu TUL.
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3.6. Méreni dilatace

Vzorky pro méfeni teplotni roztaznosti mély tvar kvadr s délkou cca 15 mm. ZkuSebni
kvadry byly fezdny na ptesné pile Isomet 1000. Meéteni dilatace se provadélo na
horizontalnim dilatometru (viz obrazek 28) v teplotnim rozmezi 25 — 1200°C dle parametra
danych tabulkou 6. Jako ptfenosovy adaptér mezi vzorkem a senzorem byla pouzita safirova
tyCka. Opakovana dosahovana odchylka métfeni se pohybovala od 5 do 7% v teplotnim
rozmezi 25 — 600°C, od 2 do 4% mezi 600 a 1000°C a od 0,5 do 1% v rozmezi
1000 — 1200°C.

Obr. 28 — Pec a horizontalni dilatometr pro méreni dilatace

Tab. 6 — Teplotni cyklus pri méreni dilatace vzorkii

krok teplotni rozmezi podminky
1 25 —250°C rychlost ohfevu 7 °C/min
2 250 — 1200°C rychlost ohfevu 4 °C/min
3 1200°C vydrz na teploté 15 min
4 1200 — 700°C rychlost ochlazovani 4 °C/min
5 700 — 25°C rychlost ochlazovani nizsi nez 4 °C/min
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4. STRUKTURA STUDOVANYCH SLITIN

4.1. Struktura slitin s pridavkem Zr a C
Materialy byly legovany Zr a C. Do slitin oznacenych jako 1143 a 1144 byl pfidavan nizsi
obsah zirkonia (1,05, resp. 2,11 at. %), do slitin 1181 a 1182 vyssi obsah (4,9 at. %).

Jednotlivé vzorky se od sebe odliSuji tepelnym zpracovanim, danym tabulkou 4.

4.1.1. 1143 as received a 1143 as cast

Prvnim z materiald, na némz byl zkouman vliv vzajemného poméru koncentraci Zr/C na
strukturu a mechanické vlastnosti, byla slitina /743, jez byla legovana 1,05 at. % Zr
a 1,72 at. % C (vzdjemny pomér Zr/C=0,61). Struktura materidlu ve stavu as received je
ukéazana na obrazcich 29 a 30. Ze snimki je zfejmé, Ze ve struktuie byly pozorovany dva typy
¢astic. Prvnimi jsou tmavé perovskitické precipitaty s rozméry v rozmezi od 4 do 40 pum,
které jsou patrné v horni polovin€ obrazku 29 a v detailu na obrazku 30. Druhym typem ¢astic
jsou ZrC, které jsou ve struktufe pfitomny ve form¢ drobnych ty¢inek (o velikosti cca
0,5 — 1 um) a kubickych desti¢ek (o velikosti cca 2 — 4 um) vzdalenych od sebe piiblizné
3 — 10 pm. Nebyl pozorovan zadny rozdil ve strukturach stavl as received a as cast. Frakéni

objem ZrC ¢inil 1,9%, v ptipad¢ perovskitu 4,5%.

< & .-
100 pm
| —

Ob. 29 — Struktura materialu 1143 s receive Obr. 30 — Detail

|

struktury materialu 1143 as

e g

HV 20kV, BSE detektor received s dobre patrnymi jehlicemi i kubickymi
Seda — matrice, Cernd — perovskit (e-karbid), destickami ZrC (bile) a Ccasticemi perovskitu
bila — ZrC (Cerné)

HYV 20kV, BSE detektor
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Chemické slozeni c¢astic bylo provéfovano jednak EDX analyzou, a jednak pomoci

rentgenové difrakce (XRD) — viz obrazek 31.
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Obr. 31 — Vysledky XRD materialu 1143 as received — potvrzena pritomnost castic ZrC,
castic perovskitu (e-karbid Fe ; AICy5) a matrice typu Fe ; Al

4.1.2. 1143 as received + 1000/200
Vzorek 1143 as received + 1000/200 byl dlouhodobé zihan pfti teploté 1000°C. Jeho

struktura je zobrazena na obrazcich 32 a 33. Po Zihani byly kubické desticky ZrC soustfedény

Obr. 32 — Struktura materialu 1143 as received Obr. 33 — Detail struktury materialu 1143 as

+ 1000/200 po dlouhodobém zihani received + 1000/200 s vyznacenymi poziistatky
HV 20kV, BSE detektor perovskitickych jehlic (Cervené krouzky)
Seda — matrice, bila — ZrC HV 20kV, BSE detektor

Sedd — matrice, cernd — perovskit, bila — ZrC
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ve shlucich, jejich rozlozeni je po provedeném tepelném zpracovani nerovnomeérné, jak
dokumentuje obrazek 32. TycCinky ZrC se Caste¢né rozpustily. Rovnéz perovskitické castice
se z vetsi Casti rozpustily, zbyly pouze ojedin€lé tenké tyCinky perovskitu, které jsou
zvyraznény na obrazku 33.

Kontrola chemického slozeni ¢astic byla obdobné jako v predchozich ptipadech provedena

pomoci EDX analyzy a rentgenovou difrakci.

4.1.3. 1143 as received + 1150/1

Druhym typem tepelného zpracovani, které bylo na materidlu /743 provedeno, bylo Zihani
pii 1150°C po dobu 1 hodiny. Struktura takto vyzihaného vzorku je ukdzéna na obrazcich 34
a 35. Pti kratkodobém Zzihani nedoslo k zddnym vyraznym zménam ve fazovém slozeni. Ve
struktufe (viz obrazek 34) jsou pfitomny drobné tyCinky 1 kubické desticky ZrC
a rovnéz perovskitické Castice. Perovskit vSak byl v materidlu pozorovan ve dvoji formé —
dlouhé¢ disky s délkou 50 — 60 um a vyrazné mensi ovalné oblasti, zndzornéné na obrazku 35.
Chemické sloZeni precipitati se stanovovalo EDX analyzou. Identifikace dlouhych tmavych
diskti jako perovskit byla potvrzena liniovou EDX analyzou, z niZ je patrny nartist obsahu
uhliku v misté disku (viz obrazek 36). Bodovou EDX analyzou potom byl potvrzen zvyseny

obsah uhliku v porovndni s matrici 1 v menSich ovalnych tmavych c¢asticich — potvrzeni

perovskitické faze.

Obr. 34 — Struktura materialu 1143 as received Obr. 35 — Detail struktury materialu 1143 as

+ 1150/1 po kratkodobém zihani received + 1150/1; na snimku jsou videt tycinky
HV 15kV, BSE detektor i kubicke desticky ZrC (bilé), dlouhé perovskitic-
Sedd — matrice, cernd — perovskit, bila — ZrC ke jehlice i mensi ovalné oblasti perovskitu (zvy-

raznéné cervenymi krouzky)
HYV 15kV, BSE detektor
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Obr. 36 — Liniova energioveé disperzni analyza perovskiticke castice v materialu 1143 as received
+ 1150/1

4.1.4. 1144 as received a 1144 as cast
Slitina /744 byla legovéana 2,11 at. % Zr a 1,58 at. % C (vzajemny pomér koncentraci
Zr/C= 1,34). Struktura slitiny ve stavu as received je ukazana na obrazcich 37 a 38.
V materidlu bylo pozorovano n¢kolik typu fazi (napt. ZrC nebo Lavesova faze A, (Fe,Al) ,Zr),

které byly identifikovany pomoci XRD a rovnéZz pomoci EDX analyzy.

Obr. 37 — Struktura materialu 1144 as received Obr. 38 — Detail struktury materialu 1144

HYV 20kV, BSE detektor as received
tmavé Seda — matrice, svétle Seda — Lavesova HV 20kV, BSE detektor
faze, bila — ZrC cervené — ZrC

zelené — Lavesova faze (Fe,Al),Zr
modre — Lavesova faze s jadrem ZrC
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Vyrazné bilé kubické desticky, zvyraznéné na obrazku 38 cCervenymi krouzky, byly
identifikovany jako ZrC (s rozméry cca 2 — 4 um). Diky piebytku zirkonia (Zr/C= 1,34) vSak
vysoky objemovy podil tvotily faze bez uhliku — napt. Lavesova faze (Fe,Al),Zr, kterd se
v materidlu ve stavu as received vyskytovala ve formé drobnych svétle Sedych precipitatu, jez
se spojovaly do ,,fetizki* (viz zelen¢€ zvyraznéné Castice na obrazku 38) — Sitka fetizkl Cinila
0,5 um, pramér fetizki se pohyboval od 3 do 10 pum. Oproti tomu ve stavu as cast tvotila
Lavesova faze drobné eutektické oblasti, jak je patrné z obrazku 39, na némz je zachycena
struktura slitiny v litém stavu. Ve struktufe materidlu byly dale pozorovany c¢éstice Sedé
Lavesovy faze, jejichz jadro bylo tvofeno bilym ZrC (viz modfe zvyraznéné castice na
obrazku 38) — rozméry precipitatii Cinily 1 — 2 um. RozloZeni vSech typa castic v ploSe je
rovnomérné, jak lze vidét na obrazkil 37 a 39, vzdalenosti mezi jednotlivymi precipitaty se
vSak pohybuji v zavislosti na lokalité od jednotek az do cca 10 um. Vyjma formy piitomnosti
Lavesovy faze (eutektikum x ,fetizky*) nebyly mezi stavy as received a as cast pozorovany

zadné odlisnosti. Frakéni objem ZrC €inil 2,3%, frakéni objem Lavesovy faze 4,2%.

o i

Obr. 39 — Struktura materialu 1144 as cast
HYV 15kV, BSE detektor
tmave Seda — matrice, svétle Seda — Lavesova faze, bila — ZrC

4.1.5. 1144 as received + 1000/200
Obrazky 40 a 41 ukazuji strukturu materialu /744 as received + 1000/200 dlouhodobé¢ Zi-
haného pti 1000°C. Z obrazku 40 je dobte vidét, ze po zihani 1000°C/200h se zvysil pocet ku-
bickych desticek ZrC a jejich rozlozeni je po provedeném tepelném zpracovani znacné nerov-
nomérné. Dochazi ke shlukovani ¢astic ZrC. Objem Sedé Lavesovy faze (Fe,Al),Zr se naopak
snizil a ,,fetizkovité™ uspotradani, které¢ bylo pozorovano ve stavu as received, se rozpadlo na

jednotlivé drobné ovalné ¢astice, piip. v nékterych mistech dochazelo ke spojovani precipitati
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do , linek“. Castice Lavesovy faze s jadrem ZrC byly pozorovany i po dlouhodobém Zihani,
jak dokumentuje detail struktury materialu /744 as received + 1000/200 na obrazku 41.
Bodova a liniovd EDX analyza potvrdila, Ze se chemické slozeni analyzovanych

precipitati nelisi od stavu as received.

e -
| ——

Obr. 40 — Struktura materialu 1144 as received Obr. 41 — Detail struktury materialu 1144 as

+ 1000/200 po dlouhodobém zihani received + 1000/200 s dobre patrnymi casticemi
HV 15kV, BSE detektor Lavesovy faze s jadry ZrC

tmavé Seda — matrice, svetlejsi Seda — Lavesova HV 15kV, BSE detektor

faze, biloseda — ZrC tmave Seda — matrice, sveétlejsi Seda — Lavesova

faze, bilosedda — ZrC

4.1.6. 1144 as received + 1150/1
Vzorek 1144 as received + 1150/1 byl vyzihan pii 1150°C po dobu 1 hodiny. Struktura

kratkodobé zihaného materidlu je ukdzéna na obrdzcich 42 a 43. Béhem tepelného zpracovani

20 pm 10 pm
—_ ' d

Obr. 42 — Struktura materialu 1144 as received Obr. 43 — Detail struktury materialu 1144 as

+ 1150/1 po kratkodobém Zihani received + 1150/1

HV 15kV, BSE detektor HV 15kV, BSE detektor

tmave Sedd — matrice, svétlejsi Sedd — Lavesova tmave Seda — matrice, svétlejsi Seda — Lavesova
faze, biloseda — ZrC faze, biloseda — ZrC
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nedochazelo k zadnym vyraznym zménam v rozlozeni Castic oproti stavu as received. Podil
ZrC zlstal neménny a karbidické desticky se neshlukovaly. Rovnéz ,fetizky* Lavesovy faze
nevykazovaly z4ddné rozdily vrozlozeni ¢i Cetnosti ve srovndni se stavem as received.
Z obrazku 43 je vidét, ze rovnéz ptitomnost Castic Lavesovy faze (Fe,Al),Zr s jadry
tvofenymi ZrC, byla zachovana.

Ani v chemickém slozeni, které bylo ovéfovano pomoci EDX analyzy, nebyly

zaznamenany z4dné vyrazné zmeény.

4.1.7. 1181 as cast

Material /181 as cast byl legovan 4,9 at. % Zr a 1,4 at. % C (oproti materialim 1143
a 1144 byl obsah ptidan¢ho zirkonia podstatné vyssi; pomér koncentraci Zr/C ¢inil 3,5).
Struktura materialu je zachycena na obrazcich 44 a 45. Je tvotfena zakladni matrici Fe — Al,
v niz je pfitomna eutektickd smés a (Fe,Al) + Lavesova faze. Ze snimku 45 je patrné, ze
krom¢ eutektika jsou v matrici pfitomny také jednotlivé nekoherentni precipitaty. Pomoci
EDX analyzy byly tyto ¢astice identifikovany jako ZrC, které jsou obklopené tenkou obalkou
Lavesovy faze. Je tedy zfejmé, ze precipitaty ZrC plnily funkci nukleaénich zarodki pro
Lavesovu fazi. Tyto jednotlivé nekoherentni krystaly jsou v matrici rozloZzeny nepravidelné
(ve shlucich) a rychle hrubnou. Nelze tedy ptedpokladat, ze by se vyraznéjSim zptisobem
podilely na zpeviiovani slitiny pti vysokych teplotach. Frakéni podil precipitati ZrC ¢inil

1,2%, frakéni objem eutektika, tvofeného sméesi aFe + Lavesova faze, 41,7%. Celkovy frakéni

podil Lavesovy faze byl 20,5%.

Obr. 44 — Struktura materialu 1181 as cast Obr. 45 — Detail struktury materialu 1181 as cast
HV 20kV, BSE detektor HV 10kV, BSE detektor

tmaveé Sedda — matrice, svetlejsi Seda — Lavesova tmavé Sedda — matrice, svétlejsi Sedda — Lavesova
faze, biloseda — ZrC faze, biloseda — ZrC

44



T opm !

Obr. 46 — Plosna energiové disperzni analyza materidalu 1181 as cast

Vysledky plosné energiové — disperzni analyzy (viz obrazek 46) ukazuji rozlozeni
jednotlivych typil ¢astic v matrici. Z porovnani snimkd pro zirkonium (tyrkysova barva)
a uhlik (fialova barva) je patrné, ze vyrazné svétlejsi oblasti na Zr — snimku jsou tvofeny ZrC,
zatimco mén¢ syté oblasti reprezentuji eutektikum a (Fe,Al) + Lavesova faze.

Pro potvrzeni vysledki EDX analyz byla na materialu //81 as cast provedena rovnéz
EBSD analyza a RTG difrakce. Na obréazcich 47 a 48 jsou zachyceny Kikuchiho linie pro
jednotlivé faze. Pritomnost precipitati ZrC a Lavesovy faze nésledné jesté potvrdila

rentgenova difrakce. Difraktogram slitiny //81 as cast je ukazan na obrazku 49.
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Obr. 48 — Kikuchiho linie karbidu ZrC
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Obr. 49 — Difraktogram slitiny 1181 as cast
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4.1.8. 1181 as cast po zihani 1000/50 a 1200/24

Material 71181 byl tepelné zpracovan za dvojich podminek. Zihani bylo provedeno pii
1000°C po dobu 50 hodin a pii 1200°C po dobu 24 hodin. Struktury po obou druzich
tepelného zpracovani jsou zachyceny na obrazcich 50 (zihani pii 1000°C po dobu 50 hodin)
a 51 (Zihani pfi 1200°C po dobu 24 hodin). Vzhledové jsou si velmi podobné, v obou
ptipadech doslo k tplnému rozpusténi eutektickych oblasti a vyprecipitovani hrubych
nekoherentnich Castic Lavesovy faze. Tyto precipitity pii zvySené teploté rychle hrubly.
Obdobn¢ jako v litém stavu, 1 po Zihanich 1000°C/50h a 1200°C/24h se v matrici vyskytovaly
karbidy ZrC, které piisobily jako nukleacni zarodky pro Lavesovu fazi.

Pii 1200°C doslo k rozpusténi zbytkli Sedych ,fetizk(i Lavesovy faze a k vyraznéjsi
koagulaci existujicich precipitattl. Zadné dalsi vyrazné rozdily ve struktufe nebo chemickém
slozeni ptitomnych fazi nebyly pozorovany.

EDX analyza potvrdila, Ze Sedé precipitaty v matrici jsou Lavesovou fazi a bilé zarodky

uvniti Lavesovy faze zZe jsou ZrC.

Obr. 50 — Struktura materialu 1181 as cast Obr. 51 — Struktura materialu 1181 as cast
po zihani pri 1000°C po dobu 50 hodin po zihani pri 1200°C po dobu 24 hodin

HV 20kV, BSE detektor HYV 20kV, BSE detektor

Sedda — matrice, svétlejsi Seda — Lavesova faze, tmavé Seda — matrice, svétlejsi Seda — Lavesova
bila — ZrC faze, bila — ZrC
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4.1.9. 1182 as cast

Materidl 7182 as cast obsahoval obdobné jako slitina //8/ vy$$i mnoZstvi zirkonia
(4,8 at. %) a téméf dvojnasobny obsah uhliku (2,1 at. %). Vzajemny pomér koncentraci Zr/C
¢inil 2,29. Struktura slitiny /782 as cast byla velmi podobna struktute materidlu 7/81 as cast.
LiSila se predev§Sim ve vétSim mnozstvi pritomnych desticek karbidi ZrC, coZz bylo
ve shlucich a byly obklopeny obalkou Lavesovy faze. Zbyla Lavesova faze se v matrici
vyskytovala ve form¢ lamelérniho eutektika, tvofené¢ho a (Fe,Al) + Lavesovou fazi. Struktura
materidlu /782 as cast je zachycena na snimcich 52 a 53. Frakéni podil precipitati ZrC ¢inil
3,9% (oproti 1,2% u materidlu /181 as cast), coz je zaptic¢inéno vyssim obsahem uhliku ve
slitin¢. Frak¢ni podil eutektika (aFe + Lavesova faze) ¢inil 34,9% (v ptipadé¢ slitiny 7/81 as
cast 41,7%). Celkovy frakéni podil Lavesovy faze byl 13,3%. Ke sniZeni podilu Lavesovy
faze doSlo opét v disledku vyssiho obsahu uhliku ve sliting, ktery na sebe navazal vétsi
mnozstvi zirkonia.

Chemické slozeni precipitatli bylo ovéfovano bodovou a plosnou energiové — disperzni
analyzou. Naméiené vysledky potvrdily pfitomnost ZrC i Lavesovy faze obdobné jako

v piipadé€ slitiny //81 as cast. Slozeni fazi bylo dale znovu potvrzeno rentgenovou difrakci.

Difraktogram slitiny //82 as cast je zachycen na obrazku 54.

Obr. 52 — Struktura materialu 1182 as cast Obr. 53 — Detail struktury materialu 1182 as cast
HV 20kV, BSE detektor HV 10kV, BSE detektor

tmaveé Seda — matrice, svetlejsi Seda — Lavesova tmavé Sedda — matrice, svétlejsi Seda — Lavesova
faze, bila — ZrC faze, bilosedd — ZrC
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Obr. 54 — Difraktogram slitiny 1182 as cast

4.1.10. 1182 as cast po Zihani 1000/50 a 1200/24
Obdobné¢ jako v predchozim ptipadé byl material /782 zihan pii 1000°C po dobu 50 hodin
a pi1 1200°C po dobu 24 hodin. Struktura slitiny po obou druzich tepelného zpracovani je

zachycena na obrazcich 55 a 56. Béhem zihdni doSlo k rozpusténi eutektickych oblasti

i 100 pm
& ovi?S s : —_—
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Obr. 55 — Struktura materialu 1182 as cast Obr. 56 — Struktura materialu 1182 as cast

o\ ol

po zihani pri 1000°C po dobu 50 hodin po zithani pri 1200°C po dobu 24 hodin

HV 20kV, BSE detektor HV 20kV, BSE detektor

tmaveé Sedd — matrice, svetlejsi Seda — Lavesova tmavé Sedd — matrice, svétlejsi Sedda — Lavesova
faze, bila — ZrC faze, bila — ZrC
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a zacaly se tvofit hrubé precipitaty Lavesovy faze. Jejich distribuce byla velmi nerovnomeérna,
vyskytovaly se ve shlucich. Pfitomné ZrC pusobily jako nukleacni zarodky pro rast novych
precipitatil Lavesovy faze. Castice Lavesovy faze v priibéhu Zihani rychle hrubly, a nelze tedy
oc¢ekavat, ze by se vyznamnéjS$im zplsobem podilely na zpeviiovani slitiny za vysSich teplot.

V chemickém slozeni fazi nebyly pozorovany zadné zmény v porovnani s litym stavem.

4.2. Struktura slitin s pridavkem niobu

Materialy byly legovany Nb, pfipadné Nb a C. Do slitiny oznacené jako 2150 byl ptidavan
vys§i obsah niobu (4,8 at. %), slitina 2130 byla legovana niz§im obsahem niobu
(2,7 at. %). Material 2151 byl legovan 4,9 at. % Nb a 1,4 at. % C. Volba pridavku uhliku
vychézela ze stejnych motivil jako u slitin s piisadou Zr a C. Pro vzdjemnou porovnatelnost
vysledkt byl volen stejny obsah legur jako v ptipad¢ slitiny 1181 (pouze zirkonium bylo
nahrazeno niobem). Jednotlivé vzorky se od sebe odliSuji tepelnym zpracovanim, danym

tabulkou 4.

4.2.1. 2130 as cast

Slitina 2730 byla legovéana 2,7 at.% Nb. Vzorek oznaceny 2730 as cast se nachazel ve
stavu po odliti. Struktura materidlu, zachycena prostfednictvim rastrovaciho elektronového
mikroskopu, je ukdzana na obrazcich 57 a 58.

Zrna matrice méla nepravidelny tvar s rozméry v fadech stovek mikrometrt, jak je vidét
z obrazku 57. Ve struktufe materidlu byly velmi hust¢ a velmi homogenné distribuovany
Castice precipitatii. Precipitaty se nachazely jak v ploSe zrn, tak na jejich hranicich, coz
dokumentuje obrazek 57. JelikoZ jsou c¢astice pfitomné ve velkém objemu na hranicich zrn
1 uvnitf zrn a jelikoZ je jejich rozlozeni homogenni, 1ze ocekavat dobrou creepovou odolnost
materialu.

Ve struktufe materidlu 2730 as cast vSak bylo rovnéz ptitomno velké mnozstvi drobnych
p6rh a nezanedbatelny pocet Castic tvaru extrémné dlouhych jehlic (s délkou v fadech stovek
mikrometrii az jednotek milimetrit). Nékteré z téchto jehlic jsou oznaCeny na obrazku 57
¢ervenymi Sipkami. Jehlice byly pomoci EDX analyzy identifikovany jako Lavesova faze

(Fe,Al);Nb. Lavesova faze je fazi velmi kiehkou, a je tedy mozné, ze tyto extrémné dlouhé

......
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Obr. 58 — Detail zbytkii eutektickych oblasti
HV 15kV, BSE detektor v materialu 2130 as cast
svetle Seda — matrice, bila — Lavesova faze HV 15kV, BSE detektor
Cerna — matrice, Seda — Lavesova faze, bila —
NbC

Vyrez — detail castice NbC mezi Ccasticemi

Lavesovy faze
HV 15kV, BSE detektor

Tab. 7 — Chemické sloZeni precipitatii materialu 2130 as cast zjistéené bodovou energiove
disperzni analyzou

faze Fe Al Nb C

ramérné chemické
slozent Lavesovy fize At %0 balance 19,6 + 0,4 27,7+£0,1 -

primérné chemické

slozeni ¢astic NbC at. % balance 0,4+0,2 39,0 £ 0,4 58,0 0,3
Mo muee 6% | balamee | 259%02 | 15%0,2 -

tl, pohybujici se od dlouhych tenkych jehlic az po drobné ovalné ¢i zcela kruhové Castice,
mohou zhorSovat mechanické vlastnosti slitiny.

Na né¢kolika mistech vzorku 2730 as cast byly pozorovany zbytky eutektickych oblasti (viz
detail na obrazku 58), které mély stejnou strukturu jako eutektické oblasti v materialu 2150.

Z vysledkit EDX analyzy vyplynulo, ze pfevazna vétSina precipitatii ma chemické slozeni
odpovidajici Lavesové fazi (Fe,Al);Nb. Pfi zkoumani struktury pomoci zpétné¢ odrazenych
elektrontt (BSE) vSak byl pozorovan vyskyt ojedinélych ¢astic odliSného typu od prevazujici

vétSiny precipitatii. Jedna ztéchto Ccastic je zobrazena v detailu na obrazku 58.
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Prostfednictvim EDX analyzy byly tyto precipitaty identifikovany jako NbC. Kompletni
vysledky analyzy jsou shrnuty v tabulce 7.

4.2.2. 2130 as received

Vzorek 2130 as received byl valcovan pfi teploté 1200°C na kone¢nou tloustku 14 mm.
Struktura materidlu je zachycena na obrazcich 59 a 60.

Jak je patrné z obrazku 59, po valcovani doslo k ¢aste¢nému uspotadani precipitati do
radkid ve sméru valcovani a dlouhé jehlice Lavesovy faze se béhem termo — mechanického
zpracovani rozpadly na drobngjsi ¢astice. RozloZeni precipitati bylo obdobné jako ve stavu as
cast homogenni.

EDX analyza potvrdila, ze u vzorku 2/30 as received nedoSlo k zadnym zménam
v chemickém slozeni matrice ani precipitati v porovnani se stavem as cast. Pfevazna vétsina
castic byla identifikovana jako Lavesova faze (Fe,Al);Nb, ojedinéle se ve struktufe

vyskytovaly také precipitaty NbC, které jsou zvyraznény na obrazku 60.

Obr. 59 — Struktura materialu 2130 as Obr. 60 — Detail struktury materialu 2130 as
received se zvyraznénymi NbC  (Cervené

received

HV 20kV, BSE detektor krouzky), tmavé Seda — matrice, svétle Seda —
tmavé Sedd — matrice, svétle Sedd — Lavesova —Lavesovafize

fiize HYV 20kV, BSE detektor
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4.2.3. 2130 as received + 1000/50

Vzorek 2130 as received + 1000/50 byl valcovan pii teploté 1200°C na konecnou tloustku
11 mm a nésledn¢ zihan pti 1000°C po dobu 50 hodin. Struktura materidlu je zachycena na
obrazcich 61 a 62. Ze snimku 61 je dobie patrné, ze v porovnani se stavem pouze zihanym
1000/50 (viz obrazky 63 a 64) doslo u vélcovaného a nésledné¢ Zihan¢ho materidlu 2730 as
received + 1000/50 ke zjemnéni piitomnych precipitatd. Extrémné dlouhé jehlice Lavesovy
faze byly &asteéné rozbity na mensi jehlicovité precipitaty. Zadné dalsi vyrazngjsi zmény
nebyly pozorovany.

Castice sekundarni fize nelemovaly hranice zrn, jako tomu bylo v piipadé slitin litych
a pouze zihanych, ale byly rovnomérné rozlozeny v celé plose slitiny. Svoji strukturou je
material 2130 as received + 1000/50 velmi podobny valcovanému stavu 2730 as received, ale
neprojevuje se u néj tak vyrazné¢ smerova orientace precipitati dand termo — mechanickym
zpracovanim. Diky pouZiti AsB detektoru je opé&t patrné rlizné stinovani jednotlivych zrn (viz
snimek 61 1 62), které indikuje rozdilné zbytkové vnitini pnuti a orientaci miizky v riiznych
castech materialu.

Chemické slozeni matrice, ovéfované EDX analyzou, se neliSilo od stavu as received (ptip.
as cast). Obdobné chemické slozeni precipitati bylo shodné se stavem as received. Ptevazna

vétSina pritomnych castic sekundarni faze byla identifikovana jako Lavesova faze.

Obr. 61 — Struktura materialu 2130 as recei- Obr. 62 — Struktura materialu 2130 as recei-

ved + 1000/50 ved + 1000/50
HV 10kV, AsB detektor HV 10kV, AsB detektor
svéetle Seda — matrice, bilda — Lavesova faze svetle Seda — matrice, bila — Lavesova faze
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4.2.4. 2130 as cast + 1000/50

Vzorek 2130 as cast + 1000/50 byl zihan pii teplot¢ 1000°C po dobu 50 hodin. Struktura
materialu po provedeném tepelném zpracovani je zobrazena na obrazcich 63 a 64.

Matrice matrialu byla hrubozrnna, ve strukture se vyskytovaly jak castice tvaru jehlic, tak
ovalné ¢i kruhové Castice (viz obrazek 64). Pii vétSich zvétSenich bylo patrné, Ze jejich okraje
jsou zaoblenéjsi oproti Casticim ve slitiné ve stavu as cast, jejichz okraje byly vyrazné
Clenitéjsi a nepravidelnéjsi. Pocet extrémné dlouhych jehlic, pozorovanych ve struktuie
materidlu 2730 as cast, se po vyzihani slitiny snizil. Homogenita rozmisténi ¢astic ani jejich
mnozstvi se vyraznéji nezmeénily, jak lze vidét z obrazki 63 1 64.

EDX analyza ukazala, Ze naprosta vétSina Castic, pozorovanych ve struktufe materidlu

2130 as cast + 1000/50, je Lavesovou fazi (Fe,Al);Nb. Krom¢ Lavesovy faze bylo ve struk-

tuie materialu nalezeno nékolik ¢astic typu NbC, shodné jako v ptipadée slitiny 2730 as cast.

So 200um oy
P " R s o mm———— -
= | . . I\ ~

Obr. 63 — Struktura materialu 2130 as cast + Obr. 64 — Struktura materialu 2130 as cast +

1000/50 1000/50
HV 15kV, BSE detektor HV 15kV, BSE detektor
svétle Seda — matrice, bild — Lavesova faze svetle Seda — matrice, bild — Lavesova faze

4.2.5. 2130 as cast + 1200/24
Obrazky 65 — 67 zachycuji strukturu materidlu 2/30 as cast + 1200/24, Zihaného pfti
1200°C po dobu 24 hodin. Ze snimki je patrné, Ze po dlouhodobém Zihani pii 1200°C se
cetnost precipitatl v ploSe zrn snizila, jak je mozné posoudit z obrazku 65 (v porovnani
s predchozimi stavy — viz obrazky 57 a 63, tabulka 8). Homogenni distribuce precipitati vsak

zustala zachovana.
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Na obrazku 67 je ukazan detail precipitata slitiny 2/30 as cast + 1200/24. Chemické
slozeni precipitati bylo studovdno pomoci EDX analyzy VétSina z pritomnych ¢astic byla
identifikovana jako Lavesova faze (Fe,Al);Nb s chemickym slozenim Fe — (19,7 # 0,3)Al —
(27,3 £+ 1,0)Nb. Vedle Lavesovy faze bylo opét pozorovano ve struktufe materidlu nékolik
precipitati NbC. Dvé €astice NbC jsou zvyraznény na snimku 66. Na obrazku 67 je zachycen

precipitat Lavesovy faze, uvniti n€hoz zacaly nukleovat drobné ¢astice NbC (ve vyifezu).

Obr. 65 — Struktura materialu 2130 as cast + 1200/24
HV 15kV, SE detektor
svétle Seda — matrice, bild — Lavesova faze

Obr. 66 — Detail precipitatii v materialu 2130 as  Obr. 67 — Detail precipitati Lavesovy fize
cast + 1200/24 (zvyraznény cCervenymi krouzky v materialu 2130 as cast + 1200/24
castice NbC), cerna — matrice, Seda — Lavesova HYV 15kV, SE detektor

faze o . . N s
HYV 15kV. BSE detektor Vyrez — detail drol’)nych Vcasvtlc ’NbC (bilé) na
povrchu Lavesovy faze (svétle Seda)
HV 15kV, BSE detektor
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4.2.6. EBSD analyza slitiny 2130
Pro ovéteni spravnosti fazové identifikace pomoci EDX byla na vSech stavech materialu
2130 provedena EBSD analyza. EBSD potvrdilo vysledky EDX analyz a pomohlo urcit
krystalovou strukturu jednotlivych fazi. Precipitaty Lavesovy faze byly identifikovany jako

Obr. 70 — Kikuchiho linie matrice Fe3zAl
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hexagonalni C14 Lavesova faze (Fe,Al);Nb s miizkovymi parametry a = b = 0,495 nm,
¢ = 0,805 nm a meziosnimi thly a = B = 90° a y = 120°. Precipitaty karbid niobu (v textu
oznacené jako NbC) byly pomoci EBSD identifikovany jako trigondlni karbidy NbsCs
s miizkovymi parametry a = b = 0,546 nm a ¢ = 1,542 nm a meziosnimi uhly a = = 90°
ay = 120°. SloZeni matrice bylo ovéieno jako Fe;Al s kubickou mtizkou (miizkové parametry
a=b=c=0,579 nm a meziosni uhly o = =y =90°).

Kikuchiho linie jednotlivych fazi jsou ukdzany na obrazcich 68 — 70 (uvedené piiklady
pochazi z EBSD fazové¢ identifikace materidlu 2730 as cast + 1200/24).

V tabulce 8 jsou shrnuty frakéni objemy precipitati po jednotlivych tepelnych
zpracovanich. S rostouci teplotou a Casem zihani dochazi ve shod¢ s diagramem na obrazku

17 k rozpousténi niobu z ¢astic Lavesovy faze a frakéni podil precipitati klesa.

Tab. 8 — Frakcni podil precipitatii (Lavesova fdaze) v materialu 2130 po ruznych tepelnych
zpracovanich

Stav slitiny Frak¢ni podil Lavesovy faze [%]
2130 as received 6,5
2130 as cast 8,1
2130 as cast + 1000/50 8,0
2130 as received + 1000/50 8,2
2130 as cast + 1200/24 7,1
4.2.7. 2150 as cast

Vzorek oznaceny 2150 as cast (dopovany 4,8 at.% Nb) se nachdzel ve stavu po odliti.
Struktura materidlu je zachycena prostiednictvim svételné optické mikroskopie (LOM) na
obrazku 71 a prosttednictvim skenovaci elektronové mikroskopie (SEM) na obrazcich 72 — 74.

Zrna materialu méla nepravidelny tvar a jejich rozméry se pohybovaly v fadech stovek
mikrometrt (viz obrazek 71).

Pti vysokém obsahu niobu a bez provedeného tepeln¢ho zpracovéani vznikalo ve struktuie
materidlu eutektikum, tvofené shluky precipitatd. Jejich tvar byl zpravidla kruhovy
s prumérem v rozmezi od 4 do 10 mikrometrii. V nékterych mistech vSak doslo k vyraznému
jehlicovitému protazeni ¢astic, coz dokumentuje obrazek 72. V eutektickych oblastech byla
pozorovana rozhrani, dobfe patrnad na obrazcich 73 a 74, z nichz zacCinaly riist precipitaty do

matrice nezavisle na okolnich lokalitach. Jedna se pravdépodobné o hranice zrn.
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Orientacni kontrola chemického sloZzeni materidlu 2/50 as cast byla provedena pomoci
energiové disperzni analyzy (EDX). Analyza matrice 1 fazi byla ovéfovdna na fadé mist,
vysledky naméfeného primérného chemického slozeni jsou shrnuty v tabulce 9.

Chemické slozeni matrice piiblizné odpovida Fe — 27,0A1 — 1,9Nb. Ve struktuie materialu

v litém stavu byly pozorovany castice pouze jednoho typu s primérnym obsahem niobu

25 at. % — (Fe, Al),Nb Lavesova faze.

;..! I .. . . III‘I.\.
&'fl!-a'-.. )
Obr. 71 — Struktura materialu 2150 as cast Obr. 72 — Struktura materidlu 2150 as cast

LOM — DIC, Rollason HYV 30kV, BSE detektor
Cernd — matrice, Seda — Lavesova faze

| s |

Obr. 73 — Eutektikum v materialu 2150 as cast Obr. 74 — Detail ristového rozhrani (hranice
Cervené Sipky oznacuji pozorovand rozhrani zrn) v eutektiku slitiny 2150 as cast

rustu castic — hranice zrn HYV 30kV, BSE detektor

HV 30kV, BSE detektor Cerna — matrice, Seda — Lavesova faze

Cernd — matrice, Seda — Lavesova faze
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Tab. 9 — Chemické slozZeni precipitatii a matrice materialu 2150 as cast zjisténé bodovou
energiove disperzni analyzou

faze Fe Al Nb

primérné chemické
sloveni matrice at. % balance 27,0 £ 0,1 1,9 +0,1

primérné chemické
sloZeni ¢astic at. % balance 18,5+ 1,6 251+1,1
Lavesovy faze

4.2.8. 2150 as received

Vzorek 2150 as received byl valcovan pii teploté 1200°C na konecnou tloustku 11 mm.
Struktura materidlu po valcovani je zachycena na obrazcich 75 a 76.

Ze snimkl je patrné, ze pii valcovani dosSlo k ¢astecnému rozbiti eutektickych oblasti.
Céstice jsou v nékterych mistech distribuovany v fadcich a vykazuji vyraznou vélcovaci
strukturu, jak je patrné z obrazku 75. V jinych oblastech vSak neni orientace ve sméru
valcovani patrnd a struktura je analogicka ke struktute slitiny 2750 as cast + 1000/50.

EDX analyza provedend na SEM neukazala zadné vyrazné zmény v chemickém slozeni
matrice nebo stavajicich precipitati oproti stavu as cast. Byla v§ak zaznamendna ptitomnost

nového typu drobnych Ccastic, které byly identifikovany jako NbC. Tyto ¢éstice jsou

zvyraznény na obrazku 76.

il - e —. o i

Obr. 75 — Struktura materialu 2150 as recei- Obr. 76 — Detail struktury materialu 2150 as

ved received se zvyraznénymi NbC  (Cervené
HV 20kV, BSE detektor krouzky), tmave Sedd — matrice, svétle Sedd —
tmava — matrice, svétla — Lavesova faze Lavesova faze

HV 20kV, BSE detektor
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4.2.9. 2150 as received + 1000/50

Vzorek 2150 as received + 1000/50 byl valcovan pii teploté 1200°C na konecnou tloustku
11 mm a nasledn¢ zihan pti 1000°C po dobu 50 hodin. Po valcovani ziskal materil
v oblastech u povrchu vyvalku vyrazné orientovanou strukturu, jak je patrné z obrazku 77.
V téchto lokalitach doSlo k ¢aste€nému rozbiti eutektickych oblasti a jejich naorientovani ve
sméru valcovani, obdobn¢ jako tomu bylo v pfipadé¢ materidlu 2750 as received. Béhem
nasledného zihani pfi teploté¢ 1000°C po dobu 50 hodin zbylé precipitaty mirné€ zhrubly a na
okrajich se zacaly spojovat (stejné jako v ptipad¢ zihané slitiny 2150 as cast + 1000/50) — viz
obrazek 78. Ve stfedovych partiich vyvalku nebyla valcovaci orientace patrnd a struktura
slitiny byla velmi podobna struktute materidlu 2150 as cast + 1000/50.

Stinovani v jednotlivych zrnech, patrné na obrazku 77 i 78, poukazuje na zbytkové vnitini
pnuti, které je v materidlu obsazeno a na snimku mohlo byt zachyceno diky pouziti AsB
detektoru. Chemické sloZeni matrice, ovéfované EDX analyzou, se neliSilo od stavu as
received (ptip. as cast). S vyjimkou ojedinélych precipitatli karbidi niobu byly vSechny

pritomné precipitaty identifikovany jako Lavesova faze.

Obr. 77 — Struktura materialu 2150 as recei- Obr. 78 — Struktura materialu 2150 as received

ved + 1000/50 + 1000/50
HV 10kV, AsB detektor HV 10kV, AsB detektor
Sedd — matrice, bila — Lavesova faze Sedd — matrice, bila — Lavesova faze
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4.2.10. 2150 as cast + 1000/50

Vzorek 2150 as cast + 1000/50 byl zihan pfti teplot¢ 1000°C po dobu 50 hodin. Béhem
dlouhodobého zihani se zacaly spojovat ¢astice na okrajich eutektickych oblasti, a vytvarely
tak ohraniceni téchto oblasti, coz je patrné zobrazku 79. K zaddné dal$i vyrazné zméné
v rozloZeni ¢astic béhem zihani nedoslo, jak dokumentuje obrazek 80.

Vysledky EDX analyzy provedené na materidlu 2750 as cast + 1000/50 jsou shrnuty
v tabulce 10. Chemické slozeni matrice se oproti stavu as cast nelisilo. Bylo vSak zjisténo, ze
kromé prevazujici vétSiny €astic s obsahem niobu okolo 25 at. % (v tabulce 10 oznacené jako
castice ,,1. typu®) zacaly v materidlu vznikat Castice se zvySenym obsahem niobu
(cca 50 at. %) — viz svétlejsi Castice 1, 2 a 3 (v tabulce 10 oznacené jako Castice ,,2. typu‘) na
obrazku 81. Jejich vyskyt vSak byl velmi tidky.

Castice ,,1. typu“ (s obsahem niobu 25 at. %) odpovidaji svym chemickym sloZenim
Lavesové fazi, kterd ma dle [23] stechiometricky vzorec (Fe;xAlx):Nb a obsahuje
cca. 18 at. % hliniku (Castice ,,1. typu*“ ve vzorcich fady 2150 obsahovaly priamérné
16,1 — 18,5 at. % Al a 25,1 — 26,6 at. % NbD). Castice ,2. typu® (s obsahem niobu 50 at. %)
jsou p — fazi se stechiometrickym vzorcem Nbg(Fe;xAly)z;, kterd byla pozorovana ve sliting
zihané 1000°C/168h [23]. n — faze obsahuje dle [23] cca. 26 at. % Al (Castice ,,2. typu* ve
vzorcich fady 2150 obsahovaly primérné 22,1 — 24,1 at. % Al a 49,2 — 50,1 at. % Nb).

Obr. 79 — Struktura materialu 2150 as cast +  Obr. 80 — Struktura materialu 2150 1000/50

1000/50 HV 20kV, BSE detektor

HYV 30kV, BSE detektor tmavé Seda — matrice, svetle Seda — Lavesova
tmave Seda — matrice, svétle Sedd — Lavesova  faze

faze
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Obr. 81 — Lokalizace bodové EDX analyzy na
matrici a precipitatech slitiny 2150 as cast +
1000/50

Body 1, 2 a 3 — castice ,,2. typu" — u-faze

Body 4,5 — castice ,, 1. typu" — Lavesova faze
Bod 6 — matrice

Tab. 10 — Chemické slozZeni precipitati a matrice materialu 2150 as cast + 1000/50 zjisténé
bodovou energiové disperzni analyzou

faze Fe Al Nb

ramérné chemické
Slozont dastic 1. typu* at. % balance 17,7+ 1,7 25,7+0,8

primérné chemické o
slozeni ¢astic ,,2. typu* at. % balance 24,1+ 0,9 50,1 +1,2

e homicke
" lozeni matrice. at. % balance 27,7£0,5 13401

Predbézna identifikace castic pomoci EDX byla potvrzena vysledky EBSD analyz, které
byly provedeny na viech typech &astic pozorovanych ve struktufe materialu 2150. Céstice
,»2. typu" byly pomoci EBSD identifikovany jako trigondlni p — faze s mfizkovymi parametry
a=b=0476 nm a ¢ = 2,584 nm a meziosnimi Ghly a = 3 = 90° a y = 120°. Precipitaty
Lavesovy faze (Castice ,,1. typu*) byly identifikovany jako hexagonalni C14 Lavesova faze
(Fe,Al);Nb s miizkovymi parametry a = b = 0,495 nm, ¢ = 0,805 nm a meziosnimi uhly

a = =90°ay=120°. Kikuchiho linie pro jednotlivé faze jsou ukazany na obrazcich 82 a 83.
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4.2.11. 2150 as cast + 1200/24

Struktura materidlu 2750 as cast + 1200/24 je zachycena na obrazku 84. Ve vétSiné

objemu materidlu doSlo béhem dlouhodobého Zihani pti 1200°C k ¢astecnému rozpusténi
eutektickych oblasti do matrice — viz obrazek 84. Rozpustény niob nésledné precipitoval ve
form¢ jednotlivych castic Lavesovy faze, které rychle hrubly. Pouze ojedinéle byly
registrovany oblasti, kde ziistaly patrné zbytky eutektika.

Pomoci EDX analyzy byly v materidlu 2750 as cast + 1200/24 opét registrovany
precipitaty ,,1. typu“ s chemickym slozenim Fe — (16,1 + 0,6)Al — (26,6 + 0,9)Nb (Lavesova
faze) a precipitaty ,,2. typu“ s chemickym slozenim Fe — (22,1 + 0,5)Al — (49,2 + 2,3)Nb
(p — faze). Pritomnost NbC ¢astic nebyla pozorovana.

V tabulce 11 jsou shrnuty frakéni objemy precipitati po jednotlivych tepelnych
zpracovanich. Podle diagramu na obrazku 17 by se s rostouci Zihaci teplotou méla posouvat

hranice rozpustnosti niobu v Fe-Al matrici k vy$§im hodnotdm. Lze tedy predpokladat, ze
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frak¢ni podil precipitatl by se mél snizovat. Z provedenych méteni vSak vyplyva, ze je tomu

naopak.

Obr. 84 — Struktura materidalu 2150 as cast + 1200/24
HV 20kV, BSE detektor
tmaveé Seda — matrice, svétle Seda — Lavesova faze

Tab. 11 — Frakcni podil precipitati (Lavesova faze) v materialu 2150 po riznych tepelnych
zpracovanich

Stay slitiny Frakéni podil Lavesovy faze [ %]
2150 as cast 7,9
2150 as received 10,8
2150 as cast + 1000/50 9,5
2150 as received + 1000/50 15,6
2150 as cast + 1200/24 10,3

4.2.12. 2151 as cast
Materidl 2151 byl legovan 4,9 at.% Nb a 1,4 at.% C. Jeho struktura v litém stavu je

ukdzana na obrdzcich 85 a 86. V disledku vy$$i rozpustnosti niobu v Fe-Al matrici
v porovnani se zirkoniem nedochazelo ve struktufe ke tvorbé eutektickych oblasti jako
v ptipad¢ slitiny 1181 (viz obrazek 85). Vznikaly pouze samostatné cCastice, které byly
dvojiho typu, jak bylo zjisténo EDX analyzou. Pfednostné se diky vzajemné vysoké afinité
tvotily karbidy niobu NbC, které precipitovaly v ploSe zrn a jejich distribuce byla v litém

stavu zna¢né nerovnomérna (vyskytovaly se ve shlucich). Po spotfebovani nedostatkového
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uhliku se zbyly niob slucoval se Zelezem a hlinikem za vzniku Lavesovy faze (Fe,Al),Nb.

Lavesova faze zaCind nukleovat na energeticky nejvyhodnéjsich mistech — na hranicich zrn,

jak je dobfe patrné z detailu na obrazku 86.

A

Obr. 85 — Struktura materialu 2151 as cast Obr. 86 — Detail struktury materialu 2151 as cast

HV 20kV, SE2 detektor HV 20kV, SE2 detektor
tmave Seda — matrice, svetlejsi hrubé Castice —
NbC

Al K series

: — R _ —
Fe K series Nb L series

™opm ! ™opm !

Obr. 87 — Plosna energiové disperzni analyza materidalu 2151 as cast
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Tab. 12 — Chemické slozeni precipitatii materialu 2151 as cast zjisténé bodovou energiove
disperzni analyzou

faze Fe Al Nb C
e o€ at. % balance 26602 | 1,7+02 i
b at.% balance 0,0£0,0 | 305+05 & 67,8+0,3

pramérné chemické
slozeni &astic at. % balance 18,6 + 0.8 27,3+0,5 -

Lavesovy faze

Na obrazku 87 je zachycena mapa z plo$né energiové — disperzni analyzy, z niz je patrné
rozlozeni jednotlivych prvkl v matrici. Z mapy pro Nb a pro Fe lze také od sebe velmi dobte
odlisit precipitaty NbC a Lavesovy faze. Intenzivnéjsi barva na mapé pro Nb indikuje NbC,
méné vyrazny odstin barvy znaci Lavesovu fazi. Obdobné na snimku pro Fe jsou pfislusné
oblasti cern¢ (NbC) piipadné méné syté¢ cervené (Lavesova faze). V tabulce 12 jsou

tabelovany vysledky bodové EDX analyzy.

4.2.13. 2151 as cast + 1000/50
Provedené Zzihani pii 1000°C po dobu 50-ti hodin mélo na strukturu materidlu 2151
pozitivni vliv, jak je moZné vidét ze snimkili 88 a 89. Po porovnani s obrazkem 85 (lity stav) je

ziejmé, ze provedené tepelné zpracovani vyrazné ovlivnilo distribuci karbidid niobu. Po

100 pm &
o]

Obr. 88 — Struktura materialu 2151 as cast + Obr. 89 — Detail struktury materialu 2151 as cast

1000/50 + 1000/50

HV 20kV, SE2 detektor HV 20kV, SE2 detektor

Cerna — matrice, svetlejsi vystouplé Ccastice — tmavsi Seda — matrice, svétlejsi Seda — Lavesova
NbC, svétle sedé nevystouplé castice — Lavesova  faze, biloseda — NbC

faze
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vyzihani jsou NbC rovnomérné rozd€leny v celé ploSe materialu. Z detailu na obrazku 89
vyplyva, ze po zihani doslo nejen k prerozdéleni karbidickych astic, ale 1 k jejich ¢asteCnému
zjemnéni a rozpu$téni. U Lavesovy faze naopak dochazelo k rychlému hrubnuti ¢astic
a jednotlivé drobné precipitity, patrné v litém stavu (obrdzek 86) na hranicich zrn
a Castecné i v plose zrn, zacaly koagulovat.

Orientacni chemické slozeni bylo ovéfovano bodovou energiové — disperzni analyzou.
Nebyly pozorovany Zadné vyrazné odchylky v chemickém slozeni precipitati ¢i matrice

oproti litému stavu.

4.2.14. 2151 as cast + 1200/24

Po zihani pii 1200°C po dobu 24 hodin doslo k vyraznému zhrubnuti Lavesovy faze, coz je
patrné z obrazku 90 i1 z detailu na obrazku 91. Precipitaty NbC se nadale zjemnovaly, ale
jejich distribuce piestala byt rovhomérna jako po predchozich tepelnych zpracovanich. Velmi
hrubé precipitaty Lavesovy faze spoleéné snerovnomérnou distribuci NbC budou mit
pravdépodobné negativni vliv na vysokoteplotni mechanické vlastnosti.

Chemické slozeni precipitatl, ovéfované bodovou EDX analyzou, opét neukazalo zddné

rozdily oproti sloZeni €astic v predchozich stavech.

Obr. 90 — Struktura materialu 2151 as cast + Obr. 91 — Detail struktury materialu 2151 as cast

1200/24 + 1200/24
HYV 20kV, BSE detektor HV 20kV, SE2 detektor
Sedda — matrice, bila — Lavesova faze + NbC tmavsi Sedd — matrice, svetlejsi Seda — Lavesova

faze, biloseda — NbC
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4.3. Mechanické zkouSky zkoumanych slitin

4.3.1. Méreni tvrdosti slitin 1181, 1182, 2130, 2150 a 2151

Vysledky méteni tvrdosti pti aplikovaném zatizeni 0,5 kg pro vSechny stavy slitin 7781,
11821, 2130, 2150 a 2151 jsou shrnuty v tabulce 13. V disledku jemné mikrostruktury
vzorklli a pomérné vysokého zatizeni byla métfena tvrdost celkova (tj. tvrdost matrice +
precipitatd, pfip. eutektika). Nebylo mozné méfit separatné tvrdost matrice a tvrdost
precipitati.

U materiadlu 2730 nebylo po Zihani pti 1000°C po dobu 50 hodin pozorovano zadné
zvySeni tvrdosti. Po zihani pti 1200°C po dobu 24 hodin se tvrdost zvysila o cca 30 HV, coz
muze byt zptisobeno redistribuci pfitomnych ¢astic. Mirné zvysSeni tvrdosti bylo pozorovano
rovnéz u valcované slitiny 2130 as received.

V pfipad¢ materidlu 2750 naméfené hodnoty ukazuji, Ze béhem zihani dochdzelo ke
zpevilovani materidlu, opét pravdépodobné v disledku redistribuce pfitomnych castic a vzni-
ku ur¢itého objemu novych precipitati (viz tabulka 11). Tento efekt je tim vyraznéj$i, ¢im
vyssi teplota a delsi doba byla aplikovana. Taktéz valcovany stav 27150 as received vykazoval
zvySeni tvrdosti oproti litému stavu.

Slitina 2151 vykazovala konstantni tvrdost po vSech druzich tepelného zpracovani. Ve
stavu as cast, v némz byla distribuce NbC zna¢n¢ nerovnomérna, bylo mozné zméfit tvrdost
matrice s Lavesovou fazi a zvlast’ tvrdost shlukt karbida.

U materidlu //81/ a 1182 naopak dochazelo po Zihani ke snizeni tvrdosti. To je
pravdépodobné zplisobeno tim, ze ve stavu as cast byla méfena predevsim tvrdost eutektika,

tvofeného smési a (Fe,Al) a Lavesovy faze, které zaujimalo znacny objemovy podil. Po

Tab. 13 — Vysledky mereni tvrdosti slitin (HV 0,5) po riiznych tepelnych zpracovanich

tepelni;g;:covéni as cast as cast + 1000/50 | as cast + 1200/24 as received
2150 364 +£4 377 £ 1 418 £2 379+ 6
Matrice
+
2151 Lavesova | € 422+ 6 4313 ;
faze
413+ 6 464 + 4
2130 323 +£2 322 +£1 357+£2 339+ 1
1181 415+£3 338 £4 321 +£3 -
1182 401 £ 7 349 + 4 323+£2 -
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vyzihani doslo k rozpusténi eutektickych oblasti a vzniku hrubych precipitati Lavesovy faze,
protoze rozpustnost zirkonia v matrici Fe;Al je témét nulova. V dasledku zaniku eutektickych

oblasti byla méfena Castecné i1 tvrdost matrice.

4.3.2. Vysokoteplotni mechanické zkouSky materiali 1143, 1144,
1181 a 1182

V ramci prace bylo zkoumano nékolik materialt s piidavkem zirkonia. Cast slitin byla
legovana pouze Zr, do ¢asti bylo pfidano zirkonium a uhlik pro studium vlivu vzajemného
pomeéru koncentraci Zr/C na vysokoteplotni mechanické vlastnosti. Byly provadény
vysokoteplotni tlakové zkousky, jejichz vysledky jsou shrnuty v grafu na obrazku 92 a v ta-
koncentraci Zr/C po nejvyssi).

Z tabulky 14 i obrazku 92 vyplyva, Ze leguji-li se aluminidy Zeleza Zr a C, dochazi ke
zhorSovani vysokoteplotnich mechanickych vlastnosti s klesajicim pomérem Zr/C (tedy
s rostoucim obsahem uhliku). Material 7/43 s pomérem Zr/C<l vykazuje dokonce horsi
vysokoteplotni mechanické vlastnosti, nez binarni slitina Fe-Al [1].

Vyzkum materidld //81 a 1182 navazoval na studium slitin //43 a 1144, mnozstvi
piidaného zirkonia vSak bylo v tomto piipadé nékolikandsobné vyssi a i obsah piidaného
uhliku se zvysil. I pfes ponékud nehomogenni strukturu slitin 1181 a 1182 potvrdily vysledky
vysokoteplotnich mechanickych zkousek trend zvySujici se meze kluzu materialu s rostoucim
pomérem koncentraci Zr/C (tedy s rostoucim piebytkem zirkonia).

Rovnéz dlouhodobé tepelné zpracovani mélo vyrazny vliv na vysokoteplotni mechanické
vlastnosti zkouSené¢ho materidlu, jak dokumentuji vysledky tlakovych testt vzorkt /743 as
received + 1000/200 a 1144 as received + 1000/200. Materialy po zihani pti 1000°C po dobu
200 hodin vykazovaly vyrazné horsi vysokoteplotni mechanické vlastnosti, nez vzorky ve

stavu as received.
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Tab. 14 — Vysledné hodnoty mezi kluzu pro materialy 1143, 1144, 1181, 1182 a srovndvaci
materialy 25 1 a 25 5 pri ruznych teplotach

pomér mez kluzu v tlaku [MPa]
k k traci
vzore oneentract 1 600°c | 650°C | 700°C | 750°C | 800°C
Zr/C
= 1143 as received + -
E 1000/100 Zr/C= 0,61 265 193 86 58 35
= 1143 as received +
> R - - -
l 5 1000/200 228 32
pl N
a 1144 as received + B
% 10007100 Zr/C= 1,34 301 - 154 98 71
1144 as received + o
1000/200 231 ) ) ) 45
1182 as cast Zr/C= 229 329 - 227 - 78
1181 as cast Zr/C= 3,5 396 - 262 - 89
450
400 o
= .
A 350
2
g 300 o
S .
- 9.
= 250 :
= 2
N
3 200
= -
Q@ 150 R
E e T
100 e o
_______ = 1
50
|
0
600 650 700 750 800
teplota [°C]
1143 as received + 1000100 (Zr/C=0,61) A 1143 as received + 1000/200
--@-- 1144 as received + 1000100 (Zr/C=1,34) 1144 as received + 1000/200
--#-- 1181 as cast (Zr/C=3,5) 1182 as cast (Zr/(C=2,29)

Obr. 92 — Pribéh meze kluzu materialu s ruznym vzajemnym pomérem koncentraci Zr/C
v zavislosti na teploté
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4.3.3. Vysokoteplotni mechanické zkousky materiali 2130 a 2150

Vysokoteplotni mechanické zkousky byly provedeny rovnéz na materidlech 2/30 a 2150
ve stavech as cast a as received + 1000/100. Vysledky méteni mezi kluzu v tahu a tlaku pfi
ruznych teplotach jsou shrnuty v tabulce 15 a v grafech na obrazcich 93 (tlak) a 94 (tah). Po
porovnani mezi kluzu v tlaku v zavislosti na teploté u vSech Ctyf materiali je ziejmé, ze
slitina 2130 as received + 1000/100 dosahuje nejvysSich hodnot Rep, ze zkoumanych
materiali. Dobré vysledky vysokoteplotnich testi byly naméteny 1 u slitiny 2750 ve stavech
obsahu niobu v uvedeném materidlu. Z porovnani prib&éhid vysokoteplotnich mezi kluzu
materiala 2730 a 2150 ve stavech as cast a as received + 1000/100 je patrné, ze v dasledku
termo — mechanického zpracovani doslo k pfedpokladanému zpevnéni slitiny v piipadé
materialu 2730. Vélcovany material 2/50 dosahuje vySSich mezi kluzu nez stav as cast pouze
pti 600 a 700°C.

U materiald 27130 as received + 1000/100 i 2150 as received + 1000/100 byla stanovena
také vysokoteplotni mez kluzu v tahu (viz graf na obrazku 94). Namétené vysledky potvrdily
pfedpoklad, Ze hodnoty mezi kluzu v tahu budou niz§i nez hodnoty mezi kluzu v tlaku.
Nicméné i pfi zkouSkéach v tahu vykazovaly obé slitiny pii 800°C mez kluzu okolo 100 MPa,
a lze tedy konstatovat, ze ztohoto hlediska jsou pouzitelné pro vysokoteplotni aplikace.
Hodnoty vysokoteplotnich mezi kluzu v tahu byly pro 2730 as received + 1000/100 a 2150 as
received + 1000/100 srovnatelné. Taznost materidlu pii pokojové teploté se pohybovala okolo

3,5%, pti1 600°C okolo 12,5% a s rostouct teplotou se zvySovala.

Tab. 15 — Vysledné hodnoty mezi kluzu v tlaku i tahu pro materialy 2130 a 2150

teplota [°C] 600 700 300 500
mez klilz?lovatsl:lzlslt[MPa] 396 274 106 .
" e ug v tka [Mpa) | 40 551 21 -
mez klfllzflovatsl:lilslt[MPa] 414 302 207 .
" s g vtk (MPa] |8 29 120 -
e Kluzu v tahu vpal | 3! 252 05 -
" mes Kiuga v tah (MPa) |28 229 102 s

71



500 g
450
400 g
— 350 |- -
g T o
= 300 e — — -
= | e
3 250
x
S 200 3
E
150
100 -8
50
0 T T T
600 650 700 750 800
teplota [°C]
@ 2150 as cast - tlak ---@--- 2150 as received +1000/100 - tlak
--@-- 2130 as cast - tlak ®--- 2130 as received + 1000/100 - tak

Obr. 93 — Pribeh meze kluzu v tlaku materialit 2130 a 2150 ve stavech as cast a as received
+ 1000/100 v zavislosti na teploté

mezkluzu [MPa]
(9]
Qo
o

600 650 700 750 800 850 900

teplota [*C]

‘ @ 2150 as received +1000/100 -tah  ---@-- 2130 as received + 1000/100 - tah ‘

Obr. 94 — Prubéh meze kluzu v tahu materialu 2130 a 2150 as received + 1000/100
v zavislosti na teploté
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Na snimcich 95 — 98 je zachycena struktura materidlu 2730 as received + 1000/100 po
vysokoteplotnich tlakovych zkouskach pii 600 a 800°C. Zkusebnimi vzorky byly kosticky
uvedené v kapitole 3.4. Ze snimku je patrné, Ze béhem vysokoteplotnich tlakovych zkousek
nedoslo ve struktuie materidlu k Zddnym vyraznym zménam.

Na obrazku 95 a 96 je ukazéna struktura po vysokoteplotnich tlakovych zkouskach pfti
600°C. RozloZeni precipitath v matrici zlstalo obdobné jako v nedeformovaném stavu
materidlu rovnomérné. Dochazelo vSak k hrubnuti castic. Precipitaty byly pomoci EDX
analyzy identifikovany ve vSech ptipadech jako Lavesova faze. Lavesova faze je fazi kiehkou,

proto pfi tlakovych testech dochazelo kjejimu popraskani. Matrice se deformovala
plasticky (viz snimek 95 a detail na snimku 96). Z obrazku 96 je dobte patrné, Ze po tlakové
deformaci ziistalo v miizce materidlu zbytkové pnuti, které se projevilo na SEM — snimku
jako odli$né stinovani matrice.

Snimky 97 a 98 zachycuji strukturu materialu po vysokoteplotnich tlakovych zkouskach
pii 700°C. Rozlozeni a rozméry precipitatl v matrici byly stejné jako v pfedchozim piipadé.
Ani EDX analyza neukédzala zZadné zmény v chemickém sloZeni cCastic, vSechny byly
identifikovany jako Lavesova faze. Pfi 700°C vSak po hranicich zrn zacaly precipitovat
drobné¢ c¢astice sekundarni Lavesovy faze, coz je velmi dobie patrné ze snimku 98.

Struktura materialu i1 jeho fazové slozeni je po tlakovych testech pii 800°C shodné se

vzorkem testovanym pii 600°C.

Obr. 95 — Struktura materialu 2130 as Obr. 96 — Detail struktury materialu 2130
received + 1000/100 po vysokoteplotni de- as received + 1000/100 po vysokoteplotni

formaci (tlak) pri 600°C deformaci (tlak) pri 600°C
HV 15kV, AsB detektor HV 15kV, AsB detektor
tmave Seda — matrice, svétle Seda — Lavesova faze tmave Seda — matrice, svétle Seda — Lavesova fize
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97 — Struktura materialu 2130 as
received + 1000/100 po vysokoteplotni de-
formaci (tlak) pri 700°C

HV 15kV, BSE detektor

tmavé Seda — matrice, svétle Seda — Lavesova
faze

Obr.

Obr. 99 — Struktura materialu 2150 as
received + 1000/100 po vysokoteplotni de-
formaci (tlak) pri 600°C

HV 10kV, AsB detektor

tmavé Seda — matrice, svétle Seda — Lavesova
faze

2130

Obr. 98 — Detail struktury materidlu
as received + 1000/100 po vysokoteplotni
deformaci (tlak) pri 700°C

HV 15kV, BSE detektor

tmavé Seda — matrice, svétle Seda — Lavesova

faze

1L, Oe *

Obr. 100 — Detail struktury materialu 2150
as received + 1000/100 po vysokoteplotni
deformaci (tlak) pri 600°C

HV 10kV, AsB detektor

tmavé Seda — matrice, svetle Seda — Lavesova
faze

Byla rovnéz studovéana struktura materidlu 2150 as received + 1000/100 po tlakové

deformaci. Po tlakovych testech pii 600, 700 1 800°C se objevovaly ve struktufe slitiny shluky

precipitatt, které se uspofadaly do tvaru plvodnich eutektickych oblasti, jak je patrné ze

snimku vzorku tlakové deformovaného pii 600°C (viz obrazek 99). Pfitomné Castice byly

identifikovany pomoci EDX analyzy jako Lavesova faze.
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Obdobn¢ jako u materidlu 2730 as received + 1000/100 se matrice slitiny deformovala
plasticky, Castice kiehké Lavesovy faze praskaly. Rozdilné stinovani matrice na obrazku 100
op¢t svédei o zbytkovém pnuti v miiZce matrice.

Nebyly pozorovany zadné vyrazné zmény ve struktufe nebo slozeni fazi mezi vzorky
tlakové deformovanymi pii 600, 700 nebo 800°C.

Na obrazcich 101 — 104 jsou zachyceny struktury materidlu 2750 as received + 1000/100
po vysokoteplotnich tahovych zkouskach pti 600 a 900°C. ZkuSebnimi vzorky byly tycky
uvedené v kapitole 3.4. Ze snimki je patrné, ze béhem vysokoteplotnich tahovych zkousek
nedoslo ve struktuie materidlu k zddnym vyraznym zménam.

Po tahovych testech zistaly ve struktufe materidlu jednotlivé hrubnouci precipitaty, které
vykazovaly nerovnomérné uspotfddani do shluki, pfipominajicich svym tvarem plvodni
eutektické oblasti. Tyto regiony shlukil precipitati nemély pravidelné tvary jako plvodni
eutektické oblasti v litém stavu, ale CasteCné se usporadaly ve sméru pusobiciho napéti.
Nebyly pozorovany zadné vyrazné zmény mezi strukturami vzorkli deformovanych pfi

ruznych teplotach (600, 700, 800 a 900°C).

N

Obr. 101 — Struktura materialu 2150 as Obr. 102 — Detail struktury materialu 2150
received + 1000/100 po vysokoteplotni de- as received + 1000/100 po vysokoteplotni

20 pm

formaci (tah) pri 600°C deformaci (tah) pri 600°C

HV 20kV, BSE detektor HV 20kV, BSE detektor

tmavé Seda — matrice, svétle Seda — Lavesova tmavé Seda — matrice, sveétle Seda — Lavesova
faze faze
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Obr. 103 — Struktura materialu 2150 as
received + 1000/100 po vysokoteplotni de-
formaci (tah) pri 900°C

HV 20kV, BSE detektor

tmavé Seda — matrice, svétle Seda — Lavesova

faze

Obr. 105 — Struktura materialu 2130 as
received + 1000/100 po vysokoteplotni de-
formaci (tah) pri 600°C

HYV 10kV, BSE detektor

tmavé Seda — matrice, svétle Seda — Lavesova

faze

Obr. 104 — Detail struktury materidalu 2150
as received + 1000/100 po vysokoteplotni
deformaci (tah) pri 900°C

HV 20kV, BSE detektor

tmavé Seda — matrice, svétle Seda — Lavesova

faze

Obr. 106 — Detail struktury materialu 2130
as received + 1000/100 po vysokoteplotni
deformaci (tah) pri 600°C

HV 10kV, BSE detektor

tmavé Seda — matrice, sveétle Seda — Lavesova

faze
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Castice ve vsech &tyfech vzorcich byly pomoci EDX analyzy identifikovany jako
Lavesova faze (Fe, Al);Nb s primérnym chemickym slozenim Fe — (20,2 £+ 0,3) Al — (26,4 £
0,3) Nb. Ani v chemickém sloZeni precipitati tedy nedoslo oproti nedeformovanému stavu ke
zménam.

Z obrazkii 102 a 104 je zfejmé, Ze zatimco Fe-Al matrice se deformovala plasticky,
v Lavesové fazi vznikaly trhliny v disledku vysoké kiehkosti této faze, coz je v souladu
s vyzkumy [10].

Obdobné zavéry byly ucinény pro material 2130 as received + 1000/100. Struktura slitiny
po vysokoteplotnich tahovych zkouskdch pii 600°C je zachycena na obrazcich 105
a 106. Matrice se opét deformovala plasticky a trhliny vznikaly pouze v kiehké Lavesové fazi,
jak je mozné z obrazkl posoudit. Protdhlé jehlicovité Castice precipitatii se zacaly zaoblovat.
Distribuce precipitati zistala beze zmény, rovnéz v chemickém sloZeni precipitati ani
matrice, které bylo ovéfovano pomoci EDX analyzy, nebyly pozorovany odchylky oproti
nedeformovanému stavu. Struktura vzork deformovanych pfi riiznych teplotach se navzajem

nelisila.

4.3.4. Vysokoteplotni mechanické zkousky materialu 2151

Vysledky méteni vysokoteplotnich mezi kluzu v tlaku materidlu 2151 as cast + 1000/100
pii raznych teplotach jsou shrnuty v tabulce 16 a v grafu na obrazku 107.

Na snimcich 108 a 109 je zachycena struktura materidlu 2757 as cast + 1000/100 po
vysokoteplotnich tlakovych zkouSkadch pifi 600°C. Béhem vysokoteplotnich tlakovych
zkousek nedoslo ve struktufe materidlu k zddnym vyraznym zménam. Distribuce i homoge-
nita precipitatll v matrici zistala obdobna jako v nedeformovaném stavu. Pii vysokoteplotnich
tlakovych zkouSkach dochéazelo pouze k hrubnuti castic sekundarnich fazi a v nckterych
lokalitach k jejich popraskani (viz detail na obrazku 109), nebot jak karbidy niobu, tak
Lavesova faze jsou fazemi kiehkymi. Mezi strukturami vzorka tlakoveé deformovanych pfi

ruznych teplotach (600, 700 nebo 800°C) nebyly patrné zadné vyrazné zmeny.

Tab. 16 — Vysledné hodnoty mezi kluzu v tlaku pro material 2151

teplota [°C] 600 700 800

2151 as cast + 1000/100
[MPa] 439 292 138
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Obr. 107 — Pritbéh meze kluzu v tlaku materialu 2151 as cast + 1000/100 v zavislosti na teploté

Obr. 1 0 — Struktura mat_erilu 2151 as Obr. 109 — Struktura atridlu 21 5 as
cast + 1000/100 po vysokoteplotni deformaci cast + 1000/100 po vysokoteplotni deformaci

(tlak) pri 600°C (tlak) pri 600°C

HV 10kV, BSE detektor HV 10kV, BSE detektor

tmavé Seda — matrice, svétle Seda — Lavesova tmavé Seda — matrice, svétle Seda — Lavesova
faze, bila — NbC faze, bila — NbC

Na snimcich znazornény priklady precipitatu Sipkami — NbC cervena, Lavesova faze zelena

Pti tlakovém namahani se deformovala vyhradné matrice, coz je mozné vycist z pélovych
obrazcli (PF) a inverznich poélovych map (IPF) pofizenych prostfednictvim EBSD. Polové
obrazce slouzi ke znazornéni orientace vybranych os krystald, a tim k urceni krystalografické
textury materidlu. Jedna se o stereografickou projekci krystalografickych smérti zrn materialu.

Princip této projekce je zachycen na obrazku 110. Nevykazuje-li material texturu, osy
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krystalli jsou orientovany nahodné, oproti tomu v materidlu s texturou pievladd ncktery
z krystalografickych sméra [34].

Uvedenou metodou byly testovany matrice 1 precipitaty vSech tii vzorkd materialu 27517 as
cast + 1000/100 tlakové deformovanych pii riznych zkuSebnich teplotach (600, 700
a 800°C). Namétené vysledky byly bez ohledu na teplotu aplikovanou v pribéhu deformace
prakticky identické.

Na obrazku 111 jsou zachyceny podlové obrazce z EBSD analyzy matrice vzorku tlakovée
deformovaného pii 600°C, které velmi ndzorn€ zobrazuji texturu materidlu. Na snimku 112 je
pak ukazana inverzni pdlovd mapa matrice téhoz vzorku, zniz rovnéz lze identifikovat
vyraznou orientaci struktury matrice. Zatimco z IPF Y a IPF Z je parna ndhodna orientace zrn
(barevné spektrum je rovnomérné sloZzeno ze vSech barev), IPF X (osa deformace vzorku)
vykazuje prednostni orientace v krystalograficky ekvivalentnich smérech (001) — cervena
barva a (111) — modra barva. Z obou druhi obrazcii je tedy ziejmé, Ze material byl jednoose
namahan (tlakov¢) a vykazuje znacnou texturu ve sméru pusobiciho napéti — tj. ze k teCeni

materialu dochazelo v matrici.

Normal
Ref Direction
eference —
Sphere ~_ " - ND \
/ ' AN
[001] [010] "\

Projection
Plane

Rolling
., Direction
\ Sample /

Obr. 110 — Princip stereografické projekce krystalografickych smérit zrn materialu a vznik
polovych obrazcu pri mereni pomoci EBSD [34]
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Obr. 111 — Polove obrazce (Pole figure — PF) matrice materialu 2151 as cast + 1000/100
tlakove deformovaného pri 600°C

Obr. 112 — Inverzni polovée mapy (Inverze pole figure — IPF) matrice materialu 2151 as cast
+ 1000/100 tlakove deformovaného pri 600°C
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Obr. 113 — Polovy obrazec (Pole figure — PF) precipitatit materialu 2151 as cast + 1000/100
tlakové deformovaného pri 600°C

e

o
<

Obr. 114 — Mira deformace materidalu 2151 as cast + 1000/100 po vysokoteplotnich tlakovych
testech pri 600°C v riznych mistech vzorku; na fotografii metalografického vybrusu je
znazornéno misto, na nemz byla provadena veskera méreni prostrednictvim EBSD, Sipky
ukazuji smeér pusobiciho napéti
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Na obrazku 113 je ukdzén pdlovy obrazec znazoriiujici orientaci precipitati materialu.
Z tohoto obrazce je ziejmé, ze krystaly vykazuji ndhodnou orientaci svych os, coz svédci
o tom, Ze nebyly deformovany a nemaji texturu.

Vsechna provedend zkoumani tlakoveé zdeformovanych vzorki pomoci EBSD jednoznaéné
potvrdila ptedpoklad, Ze k deformaci materidlu dochazelo pouze v matrici, nikoliv
v precipitatech.

Pomoci EBSD byla rovnéZ stanovena mira deformace materidlu v riznych mistech vzork.
Snimek z méfeni této miry deformace je ukazan na obrazku 114, ktery opét pochdzi ze studia
vzorku 2151 as cast + 1000/100 po vysokoteplotni tlakové deformaci pti 600°C. Deformace

byla uréovana z EBSD metodou ,,grain statistic — band slope*’

. Modré barva znac¢i nejmensi
miru deformace, cervena naopak nejvétsi. Ze snimku je mozné udélat si predstavu, k jakému

zpevnéni doslo v ptisluSnych mistech vzorku.

4.3.5. Creepové zkousky materialu 2150

Creepové testy vzorku 2150 as received + 1000/100 byl provedeny pfi tfech zkusebnich
teplotich — 600, 650 a 700°C. Zavislost creepové rychlosti na aplikovaném napéti je
zachycena v grafu na obrazku 115. Napétové koeficienty n jsou tabelovany v tabulce 17.
Napétové exponenty, kde n = 5 pro vzorky testované pii 650 a 700°C, ukazuji, Ze creepova
rychlost je kontrolovana mechanismem S$plhu dislokaci obdobné jako v Cistych kovech
a kovech skupiny II, zpevnénych prostfednictvim tuhého roztoku [35].

Struktury po creepovych testech pii jednotlivych teplotdch, zachycené na obrazcich
116 — 121, ukazuji, Ze po creepu nedoslo v materidlu k zddnym vyraznym zméndm. Ze
snimki i z provedenych EBSD analyz vyplyva, ze teCeni materidlu probiha vyhradné
v matrici, precipitaty ztistaly nedeformovany. Struktury vzorkl po creepu pii jednotlivych
teplotach se od sebe 1i8i pouze dynamickym rozvojem trhlin na fazovém rozhrani mezi
matrici a precipitdty u vzorkil creepovanych pii 650 a 700°C (viz obrazky 118 a 120

v porovnani s obrazkem 116 — creep pii 600°C).

' Band slope — Faktor kvality obrazu odvozeny od Houghovy transformace, ktera popisuje gradient maximalni
intenzity na okrajich Kikuchiho linii v EBSP (elektron backscatter pattern) obrazci.
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Tab. 17 — Napetové exponenty n zjistované na creepovaném materialu 2150

creepova teplota [°C] 600 650 700
napétovy exponent n 3,0 4,3 5,6
1.E-04
1.E-05 /
5 .
S 1.E-06 °
=

1.E-07

creepova ryc
.\
\

1.E-08 42150 as received + 1000/100 - creep pfi 600°C
/ + 2150 as received + 1000/100 - creep pfi 650°C
® 2150 as received + 1000/100 - creep pfi 700°C
1.E-09 . |

10 100 1000

napéti [MPa]

Obr. 115 — Pribéh zavislosti creepové rychlosti na aplikovaném napéti materialu 2150

Obr. 116 — Struktura materialu 2150 as Obr. 117 — Struktura materialu 2150 as
received + 1000/100 po creepovych testech received + 1000/100 po creepovych testech

pri 600°C pri 600°C

HV 20kV, BSE detektor HV 20kV, BSE detektor

Sedd — matrice, bilda — Lavesova faze, cerné — Seda — matrice, bila — Lavesova faze, cerné —
trhliny trhliny
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Obr. 118 — Struktura materialu 2150 as Obr. 119 — Struktura materialu 2150 as

received + 1000/100 po creepovych testech received + 1000/100 po creepovych testech

pri 650°C pri 650°C

HV 20kV, BSE detektor HV 20kV, BSE detektor

tmavé Seda — matrice, svétle Seda — Lavesova tmavé Seda — matrice, svétle Seda — Lavesova
faze, cerné — trhliny faze, cerné — trhliny

o & <

Obr. 120 — Struktura materialu 2150 as Obr. 121 — Struktura materialu 2150 as
received + 1000/100 po creepovych testech received + 1000/100 po creepovych testech

pri 700°C pri 700°C

HV 20kV, BSE detektor HYV 20kV, BSE detektor

tmavé Seda — matrice, svétle Seda — Lavesova tmave Seda — matrice, sveétle Sedda — Lavesova
faze, cerné — trhliny faze, cerné — trhliny
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4.3.6. Dilatometrické testy slitin 2130 a 2150

Hodnoty koeficientu teplotni roztaznosti (CTE) v zavislosti na teploté jsou zaznamenany
v grafu na obrazku 122.

Z grafu je patrné, ze slitina 27150 as cast (obrazek 123) vykazovala v porovnani s ostatnimi
vzorky (s vyjimkou slitiny 2730 as cast) velmi nizkou teplotni roztaznost. Ta miize byt
disperzni ¢astice v kompozitech.

Zihani materialu 2150 pii 1000°C po dobu 50 hodin (vzorek 2150 as cast + 1000/50 — viz
obrazek 124) se nijak neprojevilo na hodnotach CTE v porovnani se stavem as cast. Divod je
tteba hledat ve struktufe slitiny, ktera zistala prakticky beze zmén (porovnani snimkl
123 a 124).

Vliv na koeficient CTE vSak mélo zihdni pifi vyssi teplot¢ a rovnéz provedené
tepelné — mechanické zpracovani. Material 2/50 as cast + 1200/24 (obrazek 125) sice
dosahoval po vyzihéni horsSich vysledkii z pohledu koeficientu teplotni roztaznosti, ale
hodnoty CTE byly po zihani pti 1200°C po dobu 24 hodin mnohem vice stabilni (pohybovaly
se v rozmezi pouze 19 — 20,5%10° K™'). Toto chovani miize byt vysvétleno rozpusténim

nestabilnich eutektickych oblasti a vznikem jednotlivych precipitatt. Uzké rozmezi, v némz

CTE * 10E-6 [1/K]
®
[4]

—+—2130 as cast

—e—2150 as cast

14.5 ——2150 as cast + 1000/50
14 4
13.5 —o—2150 as cast + 1200/24
13 .
—8—2150 as received
12.5
12 Fed0Al as cast
11.5
- E-E-E-E-E-EE-EEEEEEEEEEEEEREEEEEEEEEEEEE-E-E-E-E-E-N-N-]
NI AT OO NI 0O NTOROANTIORONTORSAILERISNTLR®
T LTI ITDODNDODDODODOOOOONMMNMNNMNNDODOXIDDDDOD OO ER-R-E R
T T OO OT OO o
Temperature ['C]

Obr. 122 — Graf'teplotni zavislosti koeficientu CTE pro zkoumané vzorky
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se koeficient CTE pohyboval po vyzihdni materialu, je vyhodné u strojnich soucasti. U téch
totiz vice nez vlastni nizky koeficient teplotni roztaznosti pozadujeme, aby se jejich zmény
rozmérll v zavislosti na teplot€¢ pohybovaly vco nejuz§im moZném intervalu v Sirokém
rozmezi teplot.

Ve vzorku 2150 as received (obrazek 126) doslo po valcovani k rozbiti eutektickych
oblasti a uspotadani precipitatii do fadkl rovnobéznych se smérem valcovani. Tento vzorek

po tepelné — mechanickém zpracovani vykazoval nejniz$i hodnoty koeficientu CTE ze

sledovanych vzorkii.

A | . \ 100 pm . ol > o~ i\ 00
Obr. 123 — Struktura mate- Obr. 124 — Struktura mate- Obr. 125 — Struktura mate-
rialu 2150 as cast (BSE) rialu 2150 as cast + 1000/50 rialu 2150 as cast + 1200/24
Sedda — matrice, bila — Lave- (BSE) (BSE)
sova faze Seda — matrice, bila — Lave- Seda — matrice, bila — Lave-
sova faze sova faze

l—l
100 pm

Obr. 126 — Struktura mate- Obr. 127 — Struktura mate-

Obr. 128 — Struktura mate-

rialu 2150 as received (BSE)  rialu 2130 as cast (BSE) rialu Fe40Al as cast (SE)
Seda — matrice, bila — Lave- Seda — matrice, bila — Lave- Sedd — matrice
sova faze sova faze Cerna — perovskit
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Koeficient teplotni roztaznosti slitiny 2/30 as cast mél se zvySujici se teplotou prakticky

identicky trend jako CTE slitiny 2750 as cast, ale vysledné hodnoty koeficientu teplotni

pravidelnou a hustou distribuci precipitati v matrici (viz obrazek 127).
Pro srovnani teplotni roztaznosti aluminidd Zeleza se strukturou D03 a B2 byl méten CTE

také pro slitinu Fe40A[ as cast *. Ta vykazovala nejvyssi teplotni roztaznost ze zkoumanych

vvvvvv

Struktura materidlu Fe40A4! as cast s jehlicemi pravdépodobné perovskitické faze Fe, AIC ,

je ukdzana na obrazku 128.

2 Fe40Al — Fe40,3A10,03Cr0,09Zr0,04C0,04B at.%
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5. DISKUZE VYSLEDKU

Diserta¢ni prace se zabyva studiem tii skupin slitin typu Fe;Al, které se od sebe odliSovaly
druhem pifidanych legur. Dva ze zkoumanych systémi byly kvaternarni
(FesAl legované uhlikem a zirkoniem nebo uhlikem a niobem), tfeti ternarni (Fe;Al legovany
niobem). V ramci kazdého systému bylo zhotoveno nékolik vzorki, které se od sebe

navzajem liSily koncentraci pfidané legury, piipadné vzajemnym pomérem koncentraci Zr/C.

5.1. Souvislosti mezi strukturou a mechanickymi vlastnostmi slitin typu
Fe;Al legovanych zirkoniem a uhlikem
Do prvni skupiny slitin (FesAl legovany zirkoniem a uhlikem) se fadi materialy /743,
1144, 1181 a 1182. Cilem studie bylo ovéfit vliv vzdjemného poméru koncentraci Zr/C na
vysokoteplotni mechanické vlastnosti. Tato studie byla motivovana faktem, Ze nelze opomijet
vliv uhliku, ktery je vzdy do slitin v ur€itém mnozstvi vnesen pii piipravé materidlu jako
necistota ze surového zeleza. Z hlediska procesu tvorby fazi lze slitiny rozdé€lit do dvou
skupin:
1) Materialy s pomérem koncentraci Zr/C<I; tj. ptebytek C nad Zr (slitina 7743)
Pii tomto poméru se tvoii ZrC, nadbyte¢ny uhlik se sluCuje s Zelezem a hlinikem

za vzniku perovskitické faze Fe ; AlCs.

2) Materialy s pomérem koncentraci Zr/C>1; tj. piebytek Zr nad C (slitiny /44,
1181a1182)
Pii poméru Zr/C vys§im nez 1 se opét prednostné tvoii ZrC, ale nedostatkovym
prvkem je vtomto piipadé¢ uhlik. Po spotfebovani uhliku na tvorbu ZrC tedy
ptebyva zirkonium, které vytvaii Lavesovu fazi A, (Fe,Al),Zr, ptip. mohou vznikat
dalsi metastabilni faze stabilizované necistotami.

Typ, mnozstvi a distribuce pfitomnych sekundarnich ¢astic vyznamnym zpiisobem
ovlivituji  vysokoteplotni mechanické vlastnosti slitin. S ohledem na zanedbatelnou
rozpustnost zirkonia v Fe;Al matrici (mens$i nez 0,1 at.% [12] — viz diagram na obrazku 14)
nelze vtomto systému pocitat s vlivem jiného zpevilujictho mechanismu, nez zpevnénim
prostiednictvim Lavesovy faze a precipitati ZrC. Castice byly v materialu pfitomny jak na
hranicich zrn, tak v urcité mife 1 v plose zrn. Lze vSak ptedpokladat, ze zpeviujici efekt

budou vykazovat pouze Castice vyskytujici se na hranicich zrn. Tyto ¢astice budou zpeviiovat
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matrici blokovanim hranic zrn. Oproti tomu precipitaty v plose zrn budou ke zpeviiovani
materidlu pfispivat pouze velmi malym dilem, protoze jejich vzajemné vzdalenosti a rozméry
jsou piilis velké pro u¢inné zachytavani dislokaci.

Struktura slitiny /743 as received byla t¢émé homogenni. V matrici byly pravideln¢ a husté
rozmistény drobné ty¢inky a vétsi kubické desticky ZrC. Rovnéz perovskitické ¢astice byly
rovnomeérne rozlozeny ve struktufe (viz obrazek 29). M¢ély vSak nepfiznivy jehlicovity tvar
a jejich délka dosahovala v nékterych piipadech az 40 um. Nezadouci tvar a rozméry téchto
precipitatii spolecné s faktem, Ze se jedna o velmi kiehkou fazi, mohou mit negativni vliv na
vysokoteplotni mechanické vlastnosti.

Material 11/44 ve vychozim stavu (valcovano) vykazoval rovnéz velmi homogenni
a hustou distribuci precipitati, nebyl-1i bran ohled na typ sekundarni faze (viz obrazek 37).
Lavesova faze (Fe,Al),Zr, kterd ve slitiné zacala vznikat po spotiebovani uhliku, byla
zastoupena drobnymi precipitaty, které se spojovaly do fetizki a byly pravidelné
distribuovany v celé plose materidlu, avSak rozmisténi precipitati ZrC v materidlu bylo
znacn¢ nepravidelné a navic byly tyto Castice pfitomny ve struktuie ve formé hrubych
kubickych desticek.

Ve struktuie materidlu /781, ktery byl dopovan uhlikem a vys$§im obsahem zirkonia nez
slitiny 7743, 1144, se tvorila hustd a pravidelné¢ rozmisténd eutekticka sit a (Fe, Al) +
Lavesova faze, ktera byla doplnéna jednotlivymi precipitaty ZrC. Castice ZrC vak byly
vylouceny ve formé hrubych kubickych desticek a jejich distribuce je nehomogenni — dochazi
ke shlukovani precipitatl (viz snimky 44 a 45).

Slitina 7182 se od slitiny /181 svoji strukturou pfili§ neliSila (viz obrazky 52 a 53). Hlavni
rozdil mezi strukturami byl pozorovan ve frakénim objemu ZrC, ktery byl u materialu 7782
diky vysSimu obsahu ptidané¢ho uhliku vétsi. Rozlozeni precipitati ZrC vSak bylo opét znacné
nehomogenni a lze tedy pfedpokladat, ze tim budou negativné ovlivnény vysokoteplotni
mechanické vlastnosti.

Nehomogenni rozlozeni precipitati ZrC v materidlech /781 a 1182 vznika jiz v tavening
[36]. V disledku velké afinity uhliku a zirkonia vzniknou shluky ¢astic ZrC, které neni mozné
bézné pouzivanymi metodami rozmichat.

V tabulce 18 jsou uvedeny frakéni objemy jednotlivych vznikajicich fazi v materialech
1143, 1144, 1181 a 1182. Srovnanim frakénich objema ZrC (ptip. perovskitu) a eutektika,

tvofen¢ho smési o (Fe, Al) + Lavesovy faze, s grafem vysokoteplotnich mezi kluzu na
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obrazku 129 je mozné konstatovat, ze hlavni zpeviiujici efekt ma eutekticka smés. S rostou-
cim frakénim objemem a (Fe, Al) + Lavesovy faze roste také vysokoteplotni mez kluzu.
Tvorba vétsiho objemového podilu ZrC pii vysSim piidavku uhliku do slitiny mé za nasledek

pokles frakéniho objemu eutektika, a tim i pokles vysokoteplotni meze kluzu.

Tab. 18 — Porovnani frakcnich objemii fazi vznikajicich ve slitinach 1143, 1144, 1181 a 1182

pomér kon- frakéni objem | frakéni objem
slitina Zr (at. %) C (at. %) 3
centraci Zr/C ZxC eutektika
1143 1,05 1,72 0,61 1.9 -
(+4,5 perovskitu)
1144 2,11 1,58 1,34 23 4,2
1182 4,8 2,1 2,29 3,9 34,9
1181 4,9 1.4 3,5 1,2 41,7
450
400 o
I
Q. 350
2
3 300 @
L
T 250 o
=
N
3 200
x
) Y.
- 150
100 e — =
_____ 1
50
0
600 650 700 750 800

teplota [°'C]

1143 as received + 10001100 (Zr/C=0,61) ---®--1144 as received + 1000100 (Zr/C=1,34)
1182 as cast (Zr/C=2,29) —-#---1181 as cast (Zr/C=3,5)

Obr. 129 — Prubeh meze kluzu materialit 1143, 1144, 1181 a 1182 v zavislosti na teploté
(studium vlivu vzajemného pomeéru koncentraci Zr/C na vysokoteplotni mechanické viastnosti)

? eutektikum — smés o (Fe, Al) + Lavesovy faze (Fe,Al),Zr; Ize predpokladat, Ze Lavesova faze zaujima polovi-

nu objemu eutektické smési
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V piipadé¢ materidli //43 a 1144 byl rovnéz zjistovan vliv dlouhodobého Zzihani
(200 hodin) pti 1000°C na vysokoteplotni mechanické vlastnosti. Ze studia struktury i z pro-
vedenych vysokoteplotnich mechanickych test vyplyva, Ze Zihani 1000°C/200h ma na
vlastnosti slitiny typu Fe;Al legované zirkoniem a uhlikem negativni vliv, ktery souvisi
pravdépodobné s tim, ze v disledku zihani doSlo u obou materidlli ke zméné distribuce
sekundarni faze, kterou povazujeme za zpeviujici. Po dlouhodobém tepelném zpracovani
byla naruSena homogenita rozmisténi precipitati. V obou pifipadech doSlo bchem
dlouhodobého zihani k vyraznému shlukovani a hrubnuti kubickych desticek ZrC (viz napft.
srovnani snimka 32 vs. 29 pro slitinu /7/43). Ve slitiné 1743 as received + 1000/200 doslo
k témét uplnému rozpusténi perovskitickych diski do matrice, u materidlu /744 as received +
10007200 zaniklo fetizkovité a casteCné eutektické uspofddani Lavesovy faze a bylo
nahrazeno jednotlivymi hrubnoucimi casticemi Lavesovy faze. Nasledné méfeni
vysokoteplotnich mezi kluzu potvrdilo ptedpoklad, dany zkoumanim mikrostruktury
materidli. Z obrazku 130 je velmi dobfe patrné, ze meze kluzu pfi stejnych teplotach jsou pro
slitiny vyzihané pii 1000°C/200h niz8i, neZ pro materidly Zzihané po standardni

homogeniza¢ni dobu (tj. 100 hodin).

350

300
= 250
Q.
£
£ 200
1]
-
=
=5
N 150
3
==
g

100
E

600 800
teplota [°C]
1143 as received + 1000100 (Zr/C=0,61) m 1143 as received + 1000/200
111144 as received + 1000100 (Zr/C=1,34) m 1144 as received + 1000/200

Obr. 130 — Vliv dlouhodobého zZihani na vysokoteplotni mez kluzu materialii 1143 a 1144
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Slitina /182 a porovnavaci vzorek 25 5 * obsahuiji stejné mnoZstvi zirkonia, li§i se pouze
v obsahu pfidaného uhliku (do materidlu 25 5 nebyl cilen¢ ptidavan uhlik). V zakladnim
litém stavu je struktura slitiny 25 5 [33] tvofena matrici (Cernd barva) a eutektickou siti
a (Fe, Al) + Lavesova faze (Sedd barva), jak dokumentuje obrazek 131. S vyjimkou
precipitati ZrC je tudiz struktura analogicka ke struktufe slitin //87 a 1182 (viz snimky 44
a 52). Material 25 5 vSak dosahuje vysSich mezi kluzu nez slitina /182, jak je patrné z grafu
na obrazku 133. Z provedenych vyzkumi mikrostruktury a vysokoteplotnich mezi kluzu
vyplyva, ze za zhorSovani vysokoteplotnich mechanickych vlastnosti jsou zodpoveédné ZrC.

Obdobné z porovnani struktur a vysokoteplotnich mechanickych vlastnosti (viz graf na
obrazku 134) slitiny 7743 (viz obrazek 30) a srovnavaciho vzorku 25 1 * [33] (viz obrazek
132), které opét byly dopovany stejnym mnozstvim zirkonia a liSily se pfidavkem uhliku

v pripad¢ materidlu /743, vyplyva stejny zavér.

20um |28
—

Obr. 131 — Struktura materialu 25 5 v litem Obr. 132 — Struktura materidalu 25 1 v litém
stavu [33] stavu [33]

Cernd — matrice, Seda — Lavesova faze Cernd — matrice, Sedd — Lavesova fize

4 25_1-Fe25,5A11,0Zr at.% ; 25_5 — Fe25,4A14,9Zr at.% [33]
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Obr. 133 — Porovnani mezi kluzu materialii 1182 a 25 5 v zavislosti na teploté (studium viivu
pridavku uhliku do aluminidii Zeleza legovanych Zr na vysokoteplotni mechanické viastnosti)
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Obr. 134 — Porovnani mezi kluzu materialu 1143 a 25 1 v zavislosti na teploté (studium viivu
pridavku uhliku do aluminidu Zeleza legovanych Zr na vysokoteplotni mechanické vlastnosti)
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5.2. Souvislosti mezi strukturou a mechanickymi vlastnostmi slitin typu

Fe;Al legovanych niobem

Do této skupiny se fadi materidly 2/30 a 2150 s vysokym obsahem piidaného niobu.
Studium uvedenych slitin navazuje na vyzkum materidlu s niz§im procentem piidaného niobu,
ktery byl zkouman v [5] (vzorek 907 °).

Lze usoudit, Ze vysokoteplotni mechanické vlastnosti budou riist se zvySujicim se obsahem
piidané legury (a tedy se zvySujicim se frakénim objemem vzniklé Lavesovy faze). Tento
ptedpoklad se potvrdil u materidlit 2730 a 2150 pouze ve stavech as cast (viz obrazek 135).

Oproti tomu testy provedené na tychz materialech, ale ve stavech as received + 1000/100 (viz

cvwr

Cvwr

nicmén¢ material 2750 nedosahuje po termo — mechanickém zpracovani oproti 2730 vyrazné
vysSich mezi kluzu. Do 700°C jsou hodnoty pro oba materidly srovnatelné, pii zkuSebni
teploté¢ 800°C naopak slitina 2730 vykazuje vyrazné vyss$i mez kluzu. Pfitom frakéni objem
zpeviujici Lavesovy faze (viz tabulka 19) podle piedpokladii roste s rostouci koncentraci
niobu ve slitin€ (tedy 907 — 2130 — 2150). Nejlepsi vysokoteplotni mechanické vlastnosti
materialu 2130 as received + 1000/100 mohou byt dany velmi homogenni a hustou distribuci
zarodkl velmi drobné sekundarni faze v matrici, ktera vSak v diisledku svych malych rozmért
neni detekovatelnd pomoci SEM. Tato faze mulZe byt natolik jemnda, Ze dokaZe ucinné
blokovat pohyb dislokaci za vysokych teplot. Tuto domnénku podporuje obrazek 98, na némz
je zachycena struktura materialu 2730 as received + 1000/100 po vysokoteplotni deformaci
tlakem pti 700°C. Ze snimku a z detailu ve vyfezu je patrné, Zze na hranicich zrn zacaly

vznikat velmi jemné precipitaty, které mohou byt zodpovédné za zpevnéni slitiny pfi

Tab. 19 — Porovnani frakcnich objemit vzniklé Lavesovy faze ve slitinach 907, 2130 a 2150

slitina Nb (at. %) frakéni objem Lavesovy féze
907 as received + 1000/100 1,2 1,3
2130 as received + 1000/100 2,7 8,2
2150 as received + 1000/100 4.8 15,6

5 907 - Fe27,6A11,2Nb0,2C at.% [5]
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Obr. 136 — Porovnani mezi kluzu v tlaku materiali 907, 2130 a 2150 ve stavech as received +
1000/100 v zavislosti na teploté (studium viivu obsahu pridané legury — Nb na vysokoteplotni
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vysokych teplotach. V ramci navazujicich vyzkumi by tudiz bylo vhodné provést studium
materidlu prostiednictvim transmisni elektronové mikroskopie (TEM) k ovéieni této
domnénky.

Struktura vzorku 2150 as cast je tvofena hustou eutektickou siti, jejiz pfitomnost je velmi
slibna z hlediska mechanickych vlastnosti, protoze se predpoklada, ze by mohla plnit stejnou
funkci jako zpevnujici disperze v kompozitech. Nicméné nelze piehlizet fakt, ze eutektické
oblasti po termo — mechanickém zpracovdni zanikaji a jsou nahrazeny jednotlivymi
precipitaty Lavesovy faze. Tyto precipitaty kopiruji tvar plivodnich eutektickych oblasti, coz
ma za nasledek, Ze se mezi ¢asticemi nachazeji pomérné rozsahlé oblasti zcela bez precipitati,
v nichz se nevyskytuji Zadné prekazky pro teceni matrice (z metalografického Setfeni a EBSD
bylo potvrzeno, Ze material se deformoval vyhradné v matrici). To mize byt jeden z divoda,
pro¢ material s vy$§im obsahem niobu ma po termo — mechanickém zpracovani niz§i meze
kluzu za vysokych teplot. Negativni vliv na vysokoteplotni mechanické vlastnosti vSak také
mohou mit nezadouci faze, které se, byt ve velmi omezené mire, vyskytly ve struktute
materidlu 2750 po Zihani ¢i termo — mechanickém zpracovani. Jednalo se o NbC, které ve
slitiné¢ vznikly v disledku pfitomnosti malého mnozstvi uhliku (uhlik nebyl legurou, ale
necistotou ze surového Zeleza), a potom také o p — fazi. Pfestoze se tato faze vyskytuje
v ternarnim diagramu v oblasti bohat¢é na niob (cca okolo 50-ti at. %), je snadno
stabilizovatelna necistotami, zejména uhlikem. Obsahuje-li tedy slitina uhlik, mize dojit ke
vzniku vicefazové struktury o/yFe + A + p + (NbC). To bylo porovnano s [23, 36 — 39]
a potvrzeno vysledky EBSD analyzy provedené na materialu 2750 as cast + 1000/50.

V piipadé¢ slitiny 2750 byla pozorovana anomalie v podob¢ rostouciho frakéniho objemu
precipitatti Lavesovy faze s rostouci teplotou. Podle diagramu na obrazku 17 by se s rostouci
zihaci teplotou méla posouvat hranice rozpustnosti niobu v Fe-Al matrici k vy$§im hodnotdm
a frakéni objem precipitatd by mél klesat. Jak je vSak mozné posoudit z tabulky 20, je tomu
naopak. K této anomadlii miize dochézet v dusledku faktu, ze nov¢ vzniklé precipitaty
Lavesovy faze, které se formovaly ve struktufe diky nadbytku niobu pochéazejiciho
z rozpusténého eutektika, mohou mit podstechiometrické slozeni. Lavesova faze v eutektiku
pritom méla slozeni stechiometrické. Pak by muselo vzniknout vétsi mnozstvi precipitatl
Lavesovy faze s podstechiometrickym slozenim, aby byl spotfebovan veSkery nadbytecny

niob.
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Tab. 20 — Porovnani frakcniho objemu precipitatii Lavesovy faze v materialu 2150 po ruznych
druzich tepelného zpracovani

stav slitiny as cast as cast + 1000/50 as cast + 1200/24
frakéni objem
Lavesovy faze [%] 79 95 10,3
Pozitivni vliv termo — mechanického zpracovani (valcovani) na vysokoteplotni

mechanické vlastnosti je dobfe patrny z porovnani grafii na obrazcich 135 a 136. Slitina 2730
dosahuje po vyvalcovani pii vSech zkuSebnich teplotach fadové o 100 MPa vysSich mezi
kluzu nez ve stavu as cast, v ptipadé materialu 2750 jsou hodnoty o 20 — 80 MPa vyssi.

Zavislost vysokoteplotnich mechanickych vlastnosti na distribuci a hustoté¢ sekundarnich
¢astic nepfimo potvrzuji 1 vysledky méfeni koeficientu teplotni roztaznosti (CTE), jak je
mozné posoudit z grafu na obrazku 122. Materidl 2730 as cast vykazoval niz$i teplotni
roztaznost nez slitina 2750 as cast. To muze byt opét zplisobeno piitomnosti castic
pozorovatelnych pouze prostiednictvim TEM, které zabrafuji teceni materialu. Vliv struktury
na CTE je patrny 1 z porovnani vysledkll pro vzorky 27150 as cast, 2150 as cast + 1000/50
a 2150 as cast + 1200/24. Struktura prvnich dvou vzorki je identicka (viz snimky 123 a 124)
a i vysledky méfeni CTE byly totozné. Oproti tomu u vzorku 2150 as cast + 1200/24, jehoz
struktura byla v disledku zihani odli$na od prvnich dvou vzorkl, byl naméfen mén¢ strmy
prub¢eh kiivky CTE.

Naméiené hodnoty tvrdosti pro slitiny 2730 a 2150 dobfe koresponduji s predpokladem, ze
material s vy$§im obsahem niobu bude mit vys$si tvrdost, protoze dojde kjeho vétSimu
zpevnéni jednak prostfednictvim tuhého roztoku, a jednak vlivem pfitomné sekundarni faze.

Porovnani material 2750 as cast (viz obrazek 72) a 25 5 as cast (viz obrazek 131), které
obsahuji stejné mnozstvi pfidané legury a lisi se pouze vtypu legury (niob u 2750
a zirkonium u 25 5), ukdzalo, Ze struktury jsou v obou pfipadech velmi podobné. Lisi se
pouze vysSim frakénim objemem eutektika o (Fe, Al) + Lavesovy faze v piipad¢ slitiny 25 5
a jeho podstatné jemngjsi distribuci. U aluminidd zeleza legovanych niobem funguje
zpeviovani slitiny obdobné¢ jako v piipad¢ piidavku zirkonia, nicméné pfestoze je rozpustnost
niobu v Fe-Al matrici zna¢n€ omezena, je vyrazné vyssi nez u zirkonia [18]. V disledku toho
se v systému Fe — Al — Nb rozpousti vice pfidaného niobu do matrice a diky tomu pfi stejnych

obsazich ptidané legury se tvofi mén¢ zpevnujici sekundarni faze (nekoherentnich precipitati
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Obr. 137 — Porovnani mezi kluzu materidalu 2150 a 25 5 v zavislosti na teploté (studium vlivu
typu legury na vysokoteplotni mechanické viastnosti)

Lavesovy faze), nez v syst¢tmu Fe — Al — Zr. Na druhou stranu se v systému Fe — Al — Nb
podili na celkovém zpevnéni slitiny vedle ptfitomnosti nekoherentnich precipitati také efekt
zpevnéni prostiednictvim tuhého roztoku. Z grafu na obrazku 137 je patrné, ze pti vysSich
teplotdich dosahuje v disledku kombinace zpeviujicich mechanismi vysSich hodnot Reg»
slitina 2750 legovana niobem. Jako perspektivnéjsi pro vysokoteplotni aplikace se tudiz jevi
legura niob, kterd miize pomoci rozsifit oblast potencidlniho aplika¢niho vyuziti aluminidii

zeleza do vysSich teplot.

5.3. Souvislosti mezi strukturou a mechanickymi vlastnostmi slitin typu
Fe;Al legovanych niobem a uhlikem

Podobné jako v ptfipadé slitin s pfisadou zirkonia bylo 1 u slitin legovanych niobem
zapocato studium vlivu vzajemného poméru koncentraci Nb/C na vysokoteplotni mechanické

vlastnosti. Motiv pro tento vyzkum byl totozny jako v ptipadé zirkoniem dopovanych slitin.
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Prvni testy efektu vzajemného poméru koncentraci Nb/C byly ovéfovany na materialech 909 °
[5] a 2151. Srovnavaci slitina 909 byla legovéana 1,1 at. % Nb a 0,8 at. % C (vzdjemny pomér
koncentraci Nb/C ¢inil 1,38). Slitina 2/5/ méla vétsi prebytek niobu (4,94 at. % Nb
a 1,42 at. % C) — pomér Nb/C = 3,48. Ve shod¢ s vyzkumem slitin dopovanych zirkoniem
a uhlikem vykazovala i slitina legovana niobem a uhlikem lepsi vysokoteplotni mechanické
vlastnosti s rostoucim piebytkem niobu (tj. 2/57), coz je zfejmé z grafu na obrazku 138.
Diivod je opét tfeba hledat ve struktute slitin. Pfi niz§im vzdjemném poméru koncentraci
Nb/C v materidlu 909 uhlik spotfeboval velké mnozstvi niobu na tvorbu NbC, a na vznik
Lavesovy faze tudiz zbylo mén¢ Nb. Ve slitiné 2751 zistalo diky vysokému poméru
koncentraci Nb/C dostatek niobu na tvorbu Lavesovy faze, kterou povazujeme za zpeviujici.
Analogicky jako v ptipad¢ porovnani slitin 25 5 a 2750 lze obdobné studium vlivu typu
pouzité legury na vysokoteplotni mechanické vlastnosti provést pfi rozboru a srovnani
aluminida Zeleza legovanych uhlikem a dal$im prvkem X (X= Nb nebo Zr). Tyto materialy

jsou v praci reprezentovany vzorky 2757 a 1181. Ob¢ slitiny maji opét totozné chemické
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Obr. 138 — Porovnani mezi kluzu materialit 909 a 2151 v zavislosti na teploté (studium vlivu
vzajemného pomeru koncentraci Nb/C na vysokoteplotni mechanické vlastnosti)

6 909 — Fe27,1A11,1Nb0,8C at.% [5]
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sloZzeni (X= 4,9 at. %; C= 1,4 at. %), li$i se pouze v typu legury X (2151 — X= Nb,
1181 — X= Zr). Diky velmi homogenni a husté distribuci precipitati NbC a Lavesovy faze
v piipade¢ slitiny 2751 (viz obrazek 88) dosahuje tento material pti vSech zkuSebnich teplotach
vysSich mezi kluzu, jak je patrné z grafu na obrazku 139. Horsi vysokoteplotni mechanické
v materialu /781 vyluCovala ve formé eutektika. To vSak neni pravidelné distribuovano
v celém objemu materidlu, ale mezi jednotlivymi eutektickymi oblastmi se nachazi oblasti
zcela bez precipitatl, v nichz nic nebrani teceni matrice pfi vysokych teplotich. Rovnéz
nehomogenni distribuce ZrC mize mit negativni vliv na vysokoteplotni mechanické
vlastnosti.

Na materidlech 2150 as cast a 2151 as cast + 1000/100 byl studovan vliv ptidavku uhliku
do aluminidd Zeleza legovanych niobem (analogicky jako v ptfipadé€ slitin s piisadou zirkonia
— viz porovnani vzorklti 25 1 x 1143 a 25 5 x 1182). Ob¢ slitiny obsahovaly shodné mnozstvi
niobu (cca 4,8 at. %), liSily se ptidavkem 1,4 at. % uhliku v ptipad€ materialu 2/51. Pi vSech

zkuSebnich teplotach vykazovala slitina 2757 vy$s§i mez kluzu nez bezuhlikova slitina 2750
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Obr. 139 — Porovnani mezi kluzu materialii 2151 a 1181 v zavislosti na teploté (studium viivu
typu legury na vysokoteplotni mechanické vlastnosti)
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Obr. 140 — Porovnani mezi kluzu materiali 2150 a 2151 v zavislosti na teploté (studium vlivu
pridavku uhliku do aluminidii Zeleza legovanych Nb na vysokoteplotni mechanické vlastnosti)

(viz graf na obrazku 140), a l1ze tedy konstatovat, Ze ptidavek uhliku mé kladny vliv na
vysokoteplotni mechanické vlastnosti niobem dopovaného materidlu. To je pravdépodobné
a karbidii niobu v materialu 275/, které maji hlavni zpeviujici efekt za vysokych teplot.
Struktura slitiny 2750 as cast je sice tvofena eutektickou siti, ale mezi jednotlivymi
eutektickymi oblastmi se nachazeji mista zcela bez precipitatd, kde nic nebrani teceni matrice.
Namétené vysledky ukézaly, ze ptitomnost uhliku ve slitiné legované niobem ma na rozdil od
pritomnosti uhliku v materidlu legovaném zirkoniem kladny vliv na vysokoteplotni

mechanické vlastnosti.

5.4. Creepové zkouSky materialu 2150 (slitina s pridavkem niobu)

Z predchozich vyzkumi [26] provadénych na slitinach s pfidavkem nizkého obsahu niobu
(slitina 907) a na slitindch dopovanych soucasné niobem a uhlikem (slitina 909) vyplyva, ze

creepovd odolnost bezuhlikové slitiny je lepsi pfi nizSich teplotich, zatimco materidly
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s ptfidavkem niobu a uhliku 1épe odolavaji creepu za vyssich teplot. Po porovnani namétenych
creepovych dat se strukturou slitin 907 a 909 1ze proto soudit, ze hlavni zpeviiujici efekt pii
niz8ich teplotach méa Lavesova faze, pti vysSich teplotdch naopak karbidy niobu [26].

Absence karbidli niobu (vyjma ojedinélych c¢astic vzniklych v duasledku pfitomnych
necistot) v materialu 2750 muze byt zodpovédna za skokovy nartist napétového exponentu n
u vzorkl creepove testovanych pii 650 a 700°C. Naruast napét'ového exponentu n se zvysujici
se teplotou souvisi pravdépodobné s tepelnym méknutim matrice. V disledku absence
precipitati se totiz neuplatni mechanismus blokovani pohybu dislokaci prostfednictvim téchto
sekundarnich c¢astic. Pomoci EBSD bylo potvrzeno, ze te¢eni materidlu probiha vyhradné
v matrici. Pfevazujici mechanismus zpevnéni prostfednictvim tuhého roztoku, ktery je
efektivni pti 600°C (n = 3), pfi vysSich teplotach jiz nedokaze ¢inn€ zamezit te€eni matrice,
coz se projevi zvysenim hodnoty exponentu n pti 650°C (n = 4,3) 1 700°C (n = 5,6). Toto je
nazorn¢ vidét z porovndni struktur materidli po creepu pii 600°C (viz snimky 116
a 117), 650°C (viz snimky 118 a 119) a 700°C (viz snimky 120 a 121). Zatimco pii 600°C
teprve zacinaji vznikat trhliny, pti 650 a 700°C jizZ dochazi k jejich dynamickému rozvoji. Jak
poloha trhlin nasvédcCuje, pii teplotich nad 650°C navic vznikd problém se soudrznosti
materialu mezi plasticky se deformujici matrici a nedeformujicimi se tvrdymi Casticemi
Lavesovy faze. Na zaklad¢ tohoto porovnani struktur 1ze vysvétlit skokovy nartst napétového

koeficientu » mezi zkuSebnimi teplotami 600 a 650°C
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6. ZAVERY

e Valuminidech Zeleza legovanych Zr a C se v zavislosti na vzijemném poméru
koncentraci Zr/C tvoii nasledujici faze:
0 materialy s pomérem koncentraci Zr/C<1; tj. ptebytek C nad Zr (slitina //43) —
Z:C, Fe, AlCys.

0 materialy s pomérem koncentraci Zr/C>1; tj. ptebytek Zr nad C (slitiny /744,
1181 a 1182) — ZrC, Lavesova faze A, (Fe,Al),Zr, ptip. mohou vznikat dalsi
metastabilni faze stabilizovatelné necistotami.

e Pfitomnost fazi obsahujicich uhlik snizuje u aluminidii Zeleza legovanych zirkoniem
a uhlikem vysokoteplotni mez kluzu. ¢, rostla srostoucim vzajemnym pomérem
koncentraci Zr/C (1143 Zr/C= 0,61 — 1144 Zr/C= 1,34 — 1182 Zr/C= 2,29 — 1181
Zr/C= 3,5 ") — tj. materialy s ptebytkem zirkonia dosahuji vy$§ich hodnot mezi kluzu
pti vysokych teplotach.

e Hlavni zpevilujici efekt v aluminidech Zeleza legovanych zirkoniem a uhlikem ma
eutektikum tvotené smési a (Fe, Al) + Lavesovy faze, ptip. samotna Lavesova faze,
nedochazi-li ke vzniku eutektika ¢i rozpadne-li se eutektikum béhem zihani.

e Dlouhodobé zihani slitin //43 a 1144 prokazalo negativni vliv tohoto tepelného
zpracovani na vysokoteplotni mechanické vlastnosti materidlu v disledku ztraty
homogenity rozlozeni sekundérnich castic.

e U aluminidl Zeleza legovanych niobem byl pro stavy as cast potvrzen predpoklad, ze
s rostoucim obsahem legury poroste vysokoteplotni mez kluzu. U stavl as received +
1000/100 byly vysledky méfeni pro obé¢ slitiny do 700°C srovnatelné. Pii 800°C
vykazoval materidl 2/30 po termo — mechanickém zpracovani vy$si mez kluzu nez
materidl 2750 s vys§im ptidavkem niobu.

e K teceni pii vysokoteplotnich mechanickych testech aluminidt Zeleza legovanych Nb
a Nb + C dochazelo vyhradné v matrici, precipitaty zistaly plasticky nedeformované.

e Vysledky creepovych test materidlu 2750 ukazaly, ze k zasadni zméné creepového
chovani této slitiny dochazi mezi 600 a 650°C. Od 650°C se na fazovém rozhrani mezi
matrici a precipitaty rozvijeji trhliny. TeCeni materidlu se opét odehrava vyhradné

v matrici, precipitaty zustaly plasticky nedeformované.

7 Materialy fazeny vzestupné podle naméfenych vysokoteplotnich mezi kluzu
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Ze studia vlivu vzajemného poméru koncentraci Nb/C na vysokoteplotni mez kluzu
u slitin typu Fe;Al legovanych niobem a uhlikem vyplyva, Ze materidl s vysSim
vzajemnym pomérem koncentraci Nb/C (tj slitina 27/57) vykazoval o 100 MPa vyssi
mez kluzu pii 600 a 700°C a o 50 MPa pii 800°C, nez material 909.

Porovnanim nékterych vysokoteplotnich mechanickych vlastnosti materiali typu
Fes;Al legovanych Nb nebo Zr bylo prokazano, ze pro uvazované aplikace se jako
perspektivnéjsi jevi vyuziti niobu. Slitiny s ptisadou niobu dosahuji vyssich hodnot
vysokoteplotnich mezi kluzu, nez materidly legované zirkoniem — pii 700°C maji
slitiny s pfisadou niobu mez kluzu 270 — 350 MPa v zavislosti na mnozstvi obsazené
legury a provedeném termo — mechanickém zpracovéani, pfi 800°C pak jesté
100 — 220 MPa. Obdobny zavér byl u€inén pro slitiny legované C + X, kde X = Nb

nebo Zr.
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7. ,HLAVNi PRINOSY PRACE A DOPORUCENI PRO DALSI
VYZKUM

Aluminidy Zeleza jsou velmi perspektivni materidly pro pouziti ve vysokoteplotnich
aplikacich a predstavuji jednu z moznych nahrad drahych, vysoce legovanych oceli typu P91
a P92. Soucasné¢ vyzkumy vtomto odvétvi se zaméfuji na moznosti dalSiho zlepSovani
vysokoteplotnich mechanickych vlastnosti.

Predlozend disertacni prace se zabyva hledanim vhodného poméru legur uhliku a dal§iho
karbitvorného prvku a jejich vlivem na strukturu a vysokoteplotni mechanické vlastnosti.
Jednou z hlavnich prednosti aluminidii Zeleza je nizka cena vychozich surovin. V piipadé
zeleza toto vSak plati pouze tehdy, pouziva-li se zelezo s cCistotou v primyslu bézné
dostupnou, tedy nikoliv vysoce €ista ,laboratorni* surovina, ale surovina s ur¢itym podilem
uhliku. A pravé uhlik v kombinaci s dal$i karbidotvornou legurou vyznamné ovliviiuje
mechanické vlastnosti aluminidi zeleza. Ve vétSin€é publikovanych praci byly dosud
zkoumany slitiny s vysokou Cistotou vychozich surovin. Tato disertacni prace se naopak

zamétuje na studium slitin, které napodobuji obsah uhliku v materidlech pouzitelnych v praxi.

Doporuceni pro dalsi vyzkum

e Pro objasnéni druhu zpevilujictho mechanismu u materidlu 2730 realizovat na tomto
vzorku transmisni elektronovou mikroskopii.

e V navaznosti na provedené creepové testy vzorku 2750 naméfit creepova data i pro
slitiny 2730 a 2151 (zaméfit se na dobu dolomu TTR).

e S ohledem na potencidlni vyuziti aluminidd Zeleza v koroznim a oxida¢nim prostiedi
ovétit na slitinach 2730, 21501 2151 korozni odolnost.

e Na vzorcich realizovat BTDT testy pro stanoveni teploty pfechodu materidlu
z houzevnatého do kiehkého lomu, ¢imz by bylo mozné urcit rozmezi provoznich

teplot soucasti zhotovenych z materiala studovanych v rdmei disertacni préace.
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