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ABSTRAKT

Bakalafska prace se zabyvéa aluminidy Zeleza a tuhymi roztoky na bazi Fe-Cu.
Literarni studie se zabyva intermetalickymi materialy a jejich pouzitim. Dale se zabyva
materidly na bazi Fe-Cu, praSkovou metalurgii, mezi niz patii SPS, a nakonec difuzi.
V praktické casti bylo pouzito vzorkii vyrobenych technikou SPS pro strukturni a
termickou (DSC) analyzu.

Kli¢ova slova

Intermetalika, systémy Fe-Cu a Fe-Al, praskova metalurgie, spark plasma sintering,
diftize

ABSTRAKT

Bachelor’s thesis deals iron aluminides and solid solutions Fe-Cu. In literature analysis
are intermetallic materials and their use. Fe-Cu solutions, powder metallurgy, SPS
technique and diffusion. In experimental part was used specimens made by SPS to
structure and thermic analysis.
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Intermetallics, systems Fe-Cu and Fe-Al, powder metallurgy, spark plasma sintering,
diffusion
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1 CILE PRACE

Cilem literarni studie je orientace v oborech intermetalickych materialt a praSkové
metalurgie. Ztetel je kladen zejména na systémy Fe-Al a Fe-Cu, pficemz jsou k obéma
systémtim pfiloZeny binarni rovnovazné diagramy a jsou popsani hlavni zastupci téchto
materialid. Déle je popsana technologie SPS, jiz byly vyrobeny zkusebni vzorky a poté
diftize. Cilem experimentalni ¢asti je strukturni a termickd analyza vzorkli z binarnich
smési praskii vyrobenych SPS technikou. Bylo pouzito svételné mikroskopie, elektronové
mikroskopie a DSC analyzy.



2 UVOD

Intermetalika ziskdvaji v poslednich letech stale vétSi pozornost, kvili velkému
potencialu jejich pouziti. Casto je dokonce uvadéno, Ze jejich pouziti je v nékterych
aplikacich az nenahraditelné. Intermetalika tvoii velkou skupinu kovtl a jejich ndzvy jsou
odvozeny od kovl, ze kterych vznikaji. Zndme aluminidy Zeleza, niklu a titanu, dale pak
silicidy, slou€eniny niklu s titanem a mnohé dalsi. Tato prace se zabyva aluminidy Zeleza
a materialy na bazi Fe-Cu.

V priubéhu let, kdy byly zejména aluminidy zkoumdany pro svou korozivzdornost za
zvysenych teplot pii souc¢asné niz$i mérné hmotnosti, nez je tomu u korozivzdornych
oceli, bylo objeveno, Ze n¢ktera intermetalika maji velmi zajimavé vlastnosti, jako jsou
napt. velkéd elektrickd vodivost, superplasticita, pseudoplasticita, biokompatibilita ¢i
tvarova pamét’. I pfes tyto zajimavé vlastnosti zstava pravdou, Ze jsou intermetalika
obecné tvrda a kiehka a jejich vyroba je problematicka. Jednou z potencialnich metod
vyroby aluminidl je technika SPS (spark plasma sintering), coz je piedmétem této
bakalatské prace.
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3 TEORETICKA CAST

3.1 Intermetalika

Intermetalika je souhrnné a zkracené oznaceni pro materialy tvofené intermetalickymi
fazemi. Jde o faze, které vznikaji kombinaci riznych kovi. Ze dvou zakladnich kovi
miZze napfi¢ bindrnim diagramem vzniknout vice intermetalik o riznych koncentracich,
z toho plyne, Ze takto vzniklych fazi je v nékterych ptipadech velké mnoZzstvi.
Nejjednodussi definice pro intermedidrni faze obecné tik4, ze intermetalika maji odliSnou
krystalovou mifizku nez zakladni kovy, z kterych vznikaji. Zajem o tyto materidly, jakozto
o novou tfidu konstrukénich materialt, stale roste. Mimo jiné jsou zajimavé moznosti
pouziti pii vysokych teplotach a svymi dalSimi fyzikalnimi vlastnostmi. [1]

Pouziti intermetalik je Siroké. Jsou pouzivany ve vojenstvi, leteckém primyslu,
zdravotnictvi a samoziejmé ve strojirenstvi. Sife a nékdy i nenahraditelnost jejich pouziti
je dana Casto unikatnimi vlastnostmi, jako jsou naptiklad nizka hustota, pseudoplasticita,
superplasticita, tvarovd pamét, odolnost proti korozi ¢i biokompatibilita. Dal§imi
charakteristickymi vlastnostmi jsou tvrdost, kiehkost a pfesny bod tani. [2] [3]

Intermetalika jsou tvofena intermedidrnimi fdzemi a maji tedy obvykle povahu
chemickych sloucenin. Je zajimavé, Ze i kdyz jsou oba zakladni kovy nemagnetické, tak
vysledné intermetalikum muze byt ferromagnetické i1 silné paramagnetické, coz je
zpiisobeno rozdilnou krystalovou miizkou. Vznik téchto fazi je mozny vicero zpusoby,
bud’ pteménou tuhych roztoki stejného slozeni (napt. faze o v soustavé Fe-Cr), rozpadem
tuhych roztokt (napft. slitiny typu Al-Cu), peritektickou reakci nebo pfimou krystalizaci
z taveniny. [3]

Chemické sloZeni intermetalik velmi ¢asto zaujima urcitou koncentracni oblast, ve
které tyto faze existuji a jen vyjimecné redlné¢ pozorované faze odpovidaji presné
stechiometrickému koeficientu. Na tento jev muiZeme nahliZzet jako na vzdjemnou
rozpustnost chemické slouc¢eniny a jejich slozek v tuhém stavu. Pomérné velkou Sitku
této koncentra¢ni oblasti miizeme zdivodnit dobrou rozpustnosti alespon jedné
komponenty v chemické sloucening, ktera se tudiz chova jako tuhy roztok.

Intermetalika 1ze rozd¢lit na:

- valen¢ni slouceniny
- elektronové slouceniny
- slouceniny urcené velikostnim faktorem

Slouceniny urcené velikostnim faktorem zahrnuji intersticialni slouceniny, Lavesovy faze
a faze o. [3]
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3.2 Vlastnosti vybranych kovu
3.2.1 Zelezo

vvvvvv

nejruznéjsi konstrukce i magnetické materidly, z nichz se vétSina nazyva oceli. Se
zvySujici se teplotou zelezo podstoupi dve alotropické pfemény a jednu zménu
magnetickych vlastnosti. [6] Pfi teplot¢ 760 °C se feromagnetické Zelezo o stane
paramagnetickym, to pak nazyvame Zelezem f3. Pfi teploté 910 °C se zelezo § s BCC
miizkou pfeméni na Zelezo y s FCC mftizkou. Dalsi alotropickou pfeménu prodéla pti
teploté 1392 °C, kdy se zelezo y pfeméni na zelezo 6 s BCC mitizkou. [6] Tato krystalicka
miizka je dale stabilni az do teploty tani Cistého zeleza 1539 °C. Prubéh alotropickych
pfemén je graficky zndzornén na Obr. 1. Posledni zndmou modifikaci je tzv. Zelezo e,
které existuje pii vysokych teplotach a tlacich a jehoz mtizka je hexagonalni. [6]

Pii pfeméné BCC miizky na FCC (Fe o — Fe y) se méni koordina¢ni ¢islo z osmi na
dvanact a pocet atomil nalezicich elementarni buiice ze dvou na ¢tyfi. Atomy v miizce y
jsou tésnéji usporadané nez v miizce a, proto se pii premeéné Fe oo — Fe y objem zmensuje
a pfi opacné preméné se objem zvétsuje. [7]

Mérna hmotnost Zeleza (ve vyzihaném stavu) pii teplotd 20 °C je 7874 kg/m” [8], coz
jej fadi mezi tézké kovy. Se vzristajici teplotou se mérnd hmotnost meéni v zavislosti na
zméng soulinitele tepelné roztaznosti. Tvafenim za studena se mérna hmotnost rovnéz
zmeniuje a mize klesnout az pod 7800 kg/m’. Také uhlik zmensuje mérnou hmotnost
oceli. U oceli nelegovanych a nizkolegovanych obvykle pocitame s mérnou hmotnosti
7850 kg/m’. [8]

Podle teploty tani Zelezo fadime mezi kovy se stfedni teplotou tani a chemicky se jedna
o kov neuslechtily.

TAVENINA
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1400} N , 1400° A s
13001
~ 1200 N
e 3 \ a 4
~ 1100 ~
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5 1000} g
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§ 900 g g 2 oI e3
Q
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700} 3 @
ool §
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éas

Obr. 1 : Alotropicke premeny Zeleza [8]
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3.2.2 Méd’

M¢d’ byla pravdépodobné prvni kov pouzivany clovékem, a v soucasné dob¢ je tietim
nejpouzivanéj$im kovem po Zelezu a hliniku. Dfive byla méd’ druhym nejpouzivanéjSim
kovem, ale kvili jeji vyssi cené je dnes Casto nahrazovana prave hlinikem. [9]

Hlavnimi vlastnostmi médi, které také predurcuji jeji pouziti, jsou vysoka elektricka a
tepelna vodivost, a také dobra tvafitelnost. Budeme-li obé vodivosti porovnavat
s ostatnimi kovy a budeme-li uvazovat také nakupni cenu kovu, tak méd’ poskytuje
nejlepsi vysledky (Tab. 1). Dal§imi vyznamnymi vlastnostmi médi jsou korozivzdornost,
nizkd tvrdost a pii legovani také variabilita barvy kovu. Méd je nepolymorfni a
krystalizuje v FCC mifizce. Mérna hmotnost médi je vys§i nez mérnd hmotnost
eleza, 8930 kg/m’ . Jeji modul pruznosti je 128 GPa, teplota tani 1083 °C, tepelna
vodivost A = 397 W/m.K a elektricka vodivost je 58,1x10° S/m. [6][9]

Me¢d je Casto pouzivand v nelegované forme, protoze Cista méd’ ma lepsi elektrickou
vodivost nez jeji slitiny. Cistd méd’ je pouzivana v riiznych elektrotechnickych zatizenich,
ptikladem mohou byt vodice a kontakty, ale Ize fici, ze méd’ pouzivame vSude tam, kde
protéka elektricky proud. Jako dobry vodi€ tepla je méd’ pouzivana pro tepelné vymeéniky
a topné systémy. Pro svou vynikajici schopnost odolavat korozi ve vodé a vodnych
roztocich je méd’ a jeji slitiny mosazi a bronzy pouzivany pro potrubi, ventily, kohouty i
pro razeni minci. Je tedy pouzivana v chemickém a potravinarském primyslu a pro svou
barevnou variabilitu i v architekture. [6][9]

Tab. 1 : Elektrické a tepelné vodivosti vybranych kovii [9]

mérny odpor

pfi 293 K, tepelnda vodivost  relativni elektricka relativni tepelna
Kov uQ.cm W/m . K- vodivost (méd’ = 100) vodivost (méd’ = 100)
St¥ibro 1,63 419 104 106
Méd 1,694 397 100 100
Zlato 2,2 316 77 80
Hlinik 2,67 238 63 60
Beryllium 33 194 51 49
Hoféik 42 156 40 39
Wolfram 54 174 31 44
Zinek 5,96 120 28 30
Nikl 6,9 89 24 22
Zelezo 10,1 78 17 20
Platina 10,58 73 16 18
Cin 12,6 73 13 18
Olovo 20,6 35 8,2 88
Titan 54 22 3,1 55
Bismut 117 9 1,4 2,2
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3.2.3 Hlinik

Jak uz bylo zminéno vyse, hlinik je po Zeleze druhym nejpouzivanéj§im kovem.
Pouziti hliniku je velmi Siroké kvtili kombinaci jeho vlastnosti, pfi¢emz je pouzivan jako
Cisty kov, ale i ve slitindch. Ptikladem slitin pro odlévani jsou slitiny hliniku a kiemiku
nazyvané siluminy. Nej€astéji pouzivanymi slitinami pro tvafeni jsou duraly, coZ jsou
typicky slitiny hliniku, médi, hot¢iku a manganu. Hlinik je nepolymorfni kov, ktery
krystalizuje v FCC mfiZce a jehoz mé&rna hmotnost je 2700 kg/m’. Tato mérna hmotnost
muze byt ve slitinach Al-Li dale snizena, coz mlze vést k vyznamné uspoie energie,
zejména v doprave. Je tedy pouzivan na konstrukce lodi, letadel i dalSich dopravnich
prostfedkii. DalSimi vlastnostmi hliniku jsou pevnost v tahu az 530 MPa ve slitinach,
dobra tvafitelnost, diky niz se pouzivd na vyrobu folii, napojovych plechovek a
kuchyiiskych potieb. Miizeme fici, Ze se hlinik vyznacuje hlavné dobrym pomérem mérné
hmotnosti a pevnosti, coz je patrné s Ashbyho diagramu na Obr. 2. V dasledku pfirozené
se vyskytujici vrstvy oxidu hlinit¢tho ma hlinik dobrou korozivzdornost na vzduchu i
v riznych chemickych prostiedich. Tohoto je vyuzivano zejména v architektuie a
dopravnich aplikacich. Hlinik m4 dobrou tepelnou i elektrickou vodivost a vysokou
taznost. Elektrickd vodivost velmi zéavisi na Cistot¢ hlintku a vyuzivame ji
v elektrotechnickych aplikacich, zatimco tepelné vodivosti vyuzivame hlavné pii vyrobé
topnych téles. Hlinik 1ze diky jeho dobré slévatelnosti odlévat za pomoci tlakového liti,
gravitaéniho liti do pisku nebo do kokil. Cisty hlinik ani jeho slitiny nejsou toxické a jsou
jednoduse recyklovatelné. [6][9]
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Obr. 2 : Ashbyho diagram pevnosti a hustoty u riiznych materialii. [21]
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3.2.4 Intermetalika vznikajici z Fe, Cu, Al

Intermediarnim fazim vznikajicim z hliniku a dalSich komponent fikdme aluminidy.
V téchto aluminidech mtize jako druha komponenta vystupovat vicero prvki. Dilezité
jsou zejména aluminidy titanu, niklu a Zeleza. Konkrétnimi aluminidy titanu jsou faze
Ti3Al, TiAl a Al3Ti. Aluminidy zeleza jsou zastoupeny fazemi FeAl, Fe;Al, FeAl,,
Fe,Als, FeAl;. Aluminidy niklu jsou NiAl a Ni3Al. Vyznamné technické vyuziti maji faze
typu NiAl, které se vyskytuji jako zpevilujici koherentni precipitaty v niklovych
superslitinach.

Intermetalické faze na bazi médi, které maji technické vyuziti, jsou napiiklad CuZn,
nebo uspofadané roztoky Cu-Au, coz jsou intermediarni fdze v mosazich nebo
zlatnickych slitinach. Déle slitiny médi a rtuti, popfipad¢ stiibra pouzivané na amalgamy.
Dals$imi slitinami jsou Cu-Zn-Al a Cu-Al-Ni. Tyto slitiny jsou zajimavé pro svou
tvarovou pamet’.

Zelezo je soudasti riznych intermetalickych materiall a kromé aluminid jiz
zminénych se vyskytuje také v materidlech FeCo a FeTi. Materidly na bazi FeCo jsou
pouzivany jako magneticky mékké materialy s vysokou intenzitou magnetického
nasyceni a jsou znamy jako slitiny Permendur. Slitiny FeTi jsou pfedmétem intenzivniho
vyzkumu v oblasti uchovavani vodiku. [1]

3.3 Systém FeCu
3.3.1 Binarni fazovy diagram Fe-Cu

Fézovy diagram Fe-Cu obsahuje 2 peritektické a jednu eutektoidni pfeménu, jak
muizeme vidét na Obr. 3. Z tohoto diagramu je také jasn€ patrné, Ze Zelezo mé vyrazné
vyssi teplotu tani nez méd’, u Zeleza je to 1538°C, kdezto teplota tani médi je 1085°C.
Levou ¢ast diagramu bychom mohli srovnat s levou ¢asti diagramu Fe-Fe;C. Oba
zminéné diagramy jsou si v této ¢asti podobné vyskytem fazi aFe, yFe, 8Fe a tuhych
roztokll na jejich bazi i oblasti s peritektickou pfeménou pii vysokych teplotach.
V diagramu Fe-Cu je peritekticka teplota nize nez je tomu u Fe-Fe;C a oblast yFe je uZzsi.
Zelezo s m&di nevytvaieji zadnou intermediarni fazi.

Meéd’ se Zelezem vytvareji stabilni tuhé roztoky oFe, yFe, 0Fe a dale tuhy roztok na
bazi médi. V diagramu muizeme vidét oboustrannou zménu rozpustnosti, s klesajici
teplotou se snizuje mezni rozpustnost meédi v aFe, a stejné tak rozpustnost zeleza v medi
jak miiZzeme vidét na pravé strané diagramu. Nejvétsi mezni rozpustnost médi v aFe je
1,9 at.% pfi teploté¢ 850 °C. Tato teplota je zarovein teplotou eutektoidni premény pfi
koncentraci 2,7 at.% Cu. Nad touto teplotou se nachézi faze yFe s miizkou krychlovou
plosté stfedénou, kterd je stabilni az do teploty 1485 °C, kde prodéld peritektickou
pfeménu. Peritekticky bod se nachdzi v misté koncentrace 7,2 at.% médi. Druhou
peritektickou pfeménu mizeme vidét na druhé stran¢ diagramu. Peritekticky bod této
pfemény najdeme na teploté 1096 °C a koncentraci 96,5 at.% Cu. Tato reakce se nachazi
mezi teplotami 1096 a 1085 °C. Pod kiivkou peritektické reakce se nachdzi tuhy roztok
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zeleza a médi, jejiz miizka je kubicka plosné stfedénd. Dalsi vyznamnou teplotou je
Curieho teplota 770 °C, pii které¢ dochazi ke zméné magnetickych vlastnosti Zeleza a ktera
klesa na 760 °C v oblasti smési tuhych roztokt

Nad teplotou 1538 °C je stabilni pouze kapalna faze. Tato teplota tani se méni napfic
celym diagramem a smérem k ¢isté médi vyrazné klesa. Pod teplotou 600 °C je zelezo
s médi jen malo misitelné. [10]
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Obr. 3: Fazovy diagram Fe-Cu [17]

3.3.2 Slitiny FeCu

Slitiny na bazi FeCu rozdélujeme na slitiny bohaté na méd’ a slitiny bohaté na Zelezo.
Obsah médi je v téchto slitindch nejzasadnéjSim faktorem ovliviiujicim vlastnosti
vysledného materialu. Slitiny bohaté na méd’ se vyznacuji vysokou pevnosti a elektrickou
vodivosti. Pokud je vhodnéj$i pouziti slitiny bohaté na zelezo, tak pozadovanych
vlastnosti dosdhneme zpevnénim pomoci precipitace médénych ¢astic. Slitiny FeCu jsou
také ekonomicky vyhodnéjsi, protoze ndkupni cena Zeleza je niz§i nez u jinych
pouzitelnych kovi jako naptiklad Ag, Nb, W. [10, 11, 12]

Obecné se materidl v diagramu Fe-Cu bude za pokojové teploty skladat ze smési
tuhého roztoku na bazi Zeleza s miizkou BCC a tuhého roztoku na bazi médi s miizkou
FCC.[13, 14]

Vyroba FeCu slitin je naro¢na, ale pro jejich vyrobu muizeme pouzit vicero
technologii. Pouzivdme izostatické lisovani, spark plasma sintering, Zarové nastiiky,
katalyzu nebo mechanické legovani. Tyto slitiny jsou pouzivany jako materialy pro
povlaky, nastiiky, nanostruktury, ale i pro vyrobu reaktord. Pro svou korozivzdornost a
abrazivzdornost jsou pouzivany jako povrchova ochrana slitin médi. [13, 14, 15]
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3.3.3 Tepelné starnuti FeCu

Pii tepelném starnuti FeCu slitin dochdzi k precipitaci ¢astic bohatych na méd’. Tento
proces vyrazné¢ meéni pevnostni i deformacni charakteristiky materidlu. Tento proces je
zavisly na teploté, dobé starnuti a Cistoté¢ kovu.

Byl proveden experiment [16], kdy byla slitina FeCu podrobena starnuti a byly méteny
jeji vlastnosti pii konkrétni teploté¢ umelého starnuti v zavislosti na case. Velmi cista
slitina zeleza s 1,18 at.% Cu byla pfipravena kovanim a valcovanim oceli a poté
homogenizaci roztoku pii 850 °C v solné lazni trvajici 2 hodiny kvili dosazeni
homogenni struktury. Vliv doby starnuti na slitiny FeCu je stejny jako u oceli.
S pribyvajicim ¢asem mlizeme pozorovat nariist meze kluzu i meze pevnosti a naopak
pokles taznosti (Obr. 4). Uvedené hodnoty jsou vzdy priimérnou hodnotou tii métenych
vzorkl. Tyto zmény vlastnosti jsou zplisobeny ptibyvajicim mnozstvim precipitati. Na
Obr. 5 mizeme vidét snimek z TEM, na némz jsou ve feritické matrici rozdispergovany
Castice médi o velikosti asi 20 nm, tato fotografie byla pofizena po 100s starnuti pfi
teplote 600 °C. Dalsi fotografie (Obr. 6) je taktéz potizena z TEM a poskytuje ndm pohled
na strukturu materialu na vrcholu jeho tvrdosti dosazeného tepelnym starnutim po 1000
s pti teploté 600 °C. Precipitaty jsou zde ve velkém mnozstvi a jejich primérnd velikost
je asi 15 nm a vzdélenosti mezi nimi jsou vyrazné¢ mensi nez u piedeslého obrazku.
Velikost precipitati v zavislosti na ¢ase je znazornéna na Obr. 7. [16]

Rozpustnost medi v zeleze je velmi nizka. Maximalni mezni rozpustnost médi v Zeleze
je 1,9 at.% pfti teploté 850 °C a pti pokojové teploté je méd’ v zeleze témét nerozpustna.
Je zndmo, Ze méd’ precipituje a jeji zarodky maji BCC miizku, ktera je na na zacatku
starnuti koherentni s feritickou matrici. [16]
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Obr. 4 : Zmeny viastnosti FeCu slitiny behem starnuti pri 600 °C [16]
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Obr. 7 : Ruist precipitatii [16]

3.4 Systém FeAl
3.4.1 Binarni fazovy diagram Fe-Al

V bindarnim diagramu Zelezo-hlinik se nachazi jedna eutekticka a nékolik
peritektickych reakci, dale je na Obr. 8 patrné, ze se v systému Fe-Al nachazi vicero
intermetalickych fazi pfi riiznych koncentra¢nich slozenich. Rovnovaznymi fazemi jsou
roztoky na bazi aFe, yFe, tuhy roztok hliniku s rozpustnosti Zeleza do 0,03 at.% a
tavenina. Pro konstrukéni aplikace jsou nejdilezitéjsi faze v tomto diagramu ty, které jsou
bohaté na zZelezo, Cili leva strana diagramu az po oblast FeAl. [19]

Muzeme fici, ze v porovnani s diagramem Fe-Fe;C je v systému Fe-Al potlacena
oblast yFe, coz je zpsobeno pfitomnosti feritotvorného hliniku. Tato oblast zde existuje
pouze do teploty 912 °C, kdezto v Fe-Fe;C az do 723 °C.
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Tuhy roztok aFe krystalizuje v BCC mfizce a je stabilni pfi nizSich koncentracich
hliniku az do ptiblizné 18-20 hm.%. [19] Tuhy roztok yFe krystalizuje v FCC mfizce a
vyskytuje se jen pfi vysokych teplotach a nizkych koncentracich Al (viz vyse).

Intermedidrnimi fazemi v tomto diagramu jsou FeAl, Fe;Al, FeAl,, Fe,Als, FeAl; a
faze € existujici pouze pii vysokych teplotich. V uzkém koncentra¢nim intervalu pod
30 hm.% Al dochézi k fazové transformaci FeAl na FesAl. Ptiblizné v tomto intervalu se
také nachazeji oblasti soucasné existence fazi aFe + FeAl a aFe + Fe;Al. Pokud dojde k
rychlému ochlazeni struktury obsahujici FeAl v této koncentracni oblasti, tak FeAl mlize
existovat i za pokojové teploty. [19] Vysokoteplotni faze € existuje pod teplotou 1215 °C
a pii ochlazeni pod teplotu 1092 °C se rozpadne na smés fazi FeAl, + FeAl. Intermedidrni
taze FeAl,, Fe,Als a FeAl; vznikaji pod teplotou ptiblizné 1160 °C a existuji ve velmi
uzkych oblastech. Tyto faze se v diagramu vyskytuji v oblastech bohatSich na hlinik.
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Obr. 8 : Binarni diagram Fe-Al [19]

3.4.2 Aluminidy Zeleza

Aluminidy zeleza jsou predmétem zajmu piiblizné od roku 1930, kdy bylo védci
zjiSténo ze maji vynikajici odolnost proti korozi ve slitindch, které obsahuji vice nez
18 % Al [19] Reakeni entalpie pii reakci hliniku a Zeleza je pti vzniku intermetalik vzdy
vyrazné zapornd, jde tedy o siln¢ exotermni reakce. Intermetalika vznikaji spontanné
v okamziku kdy maji atomy Fe a Al dostate¢nou aktivacni energii pro reakci. Samotnou
reakci nelze zastavit, ale mize dojit k jejimu omezeni, kdyz produkty reakce
(intermetalika) oddéli oba Cisté reaktanty od sebe a je nutno ¢ekat na difuzi atomu Fe
nebo Al skrz tuto vrstvu vzniklého intermetalika.

Tyto slitiny nabizeji relativné malé naklady na materidl, pfi zachovani vlastnosti a také
maji niz8i hustotu nez nerezové oceli. Jejich pevnost v tahu ve srovndni s mnoha
feritickymi a austenitickymi ocelemi je také piizniva. Tyto vyhody vedly ke zvazeni
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pouziti Fe-Al slitin pro mnoho aplikaci, v€etné téch, které jsou uvedeny v Tab. 2. I ptes
vyhody téchto materiald nebylo rozhodnuti pro jejich pouziti tak jednoznaéné jak by se
mohlo zdat. Bylo tomu tak kvili jejich malé tvarnosti a prudkému poklesu pevnosti pfi
teplotaich nad 600 °C. Pozd¢jsi studie prokdzaly Ze taznost mize byt zvySena v
prokovanych slitindch na bazi Fe;Al, pomoci fizeni chemického slozeni a mikrostruktury.
Vzhledem k témto pokrokim je konstrukéni pouziti aluminida Zeleza mozné. [19]

V uplynulych letech byla vénovana pozornost porozuméni a zlepSeni metalurgickych
vlastnosti aluminidii Zeleza s cilem vyrobit pevny, tazny a korozivzdorny material pro
konstrukéni ucely. Ackoli nachdzime v systému Fe-Al mnoho intermetalickych fazi, tak

nejvetsi potencidl pro konstrukéni aplikace maji faze bohaté na zelezo (FeAl a FesAl).
[19]

Tab. 2 : Pouziti slitin Fe-Al [19]

Konkrétni pouziti
topna télesa toustovacde, sporaky, trouby, zapalovace, susicky
obaly izolaéni obal pfi odlévani

regeneracni disky  plynové turbiny v automobilech

filtry horkych plynli  systém pro zplyfiovani uhli

potrubi, hadice systém pro zplyriovani uhli, automobily

nastroje Celisti pro superplastické tvafeni slitin na bazi titanu
kryty pfehfaté trubky ve spalovacich elektrarnach
automobily vyfukové potrubi, katalyzatory

ostatni soucasti vyzaduijici velkou odolnost proti oxidaci a sife

3.5 Techniky praskové metalurgie

Vysoka teplota tani intermetalickych fazi zajistuje jejich pouzitelnost pii vysokych
teplotach, ale zaroven zptsobuje potize pfi jejich vyrobé. Dal§imi problémy jsou vysoka
viskozita taveniny a u mnohych z nich také problémy s kontrolou velikosti zrna a
segregaci, coz zpusobuje problémy pii odlévani. Tyto a dalsi diivody jako je napt.
kiehkost vedou k ¢asté vyrob¢ intermetalik praSkovou metalurgii. [19]

Na Obr. 9 mizeme vidét obecné schéma vyroby soucasti za pouziti praskové
metalurgie. Vychozim materialem je prasek, ktery musi mit poZzadované sloZeni, velikost
Castic a nesmi tvofit aglomeraty. Nasledné operace se lisi podle toho s jakym materidlem
pracujeme, ale mizeme fici, ze vzdy budou nasledovat operace michani, tvarovani a
slinovani. Pro vyrobu téchto soucasti musime, na rozdil od jinych technologii, vzit
v uvahu vice proménnych a moznost riznych krokl pii daném zpracovani.
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Pro konsolidaci vyrobku je mozno pouzit slinovani, izostatické lisovani za studena ¢i za
tepla (CIP, HIP), spark plasma sintering nebo explozivni zhutiiovani. V zéavislosti na
zvolené technice tvarovani se mohou vysledné vlastnosti slinuté soucasti velmi lisit.
[4][19]

Slinovani je velmi stara technologie, ktera je pouzivana jiz velmi dlouho. Piikladem
je vypalovani keramiky nebo vyroba néstrojli ze zelezné houby. Po roce 1940 se ovSem
na slinovani zacalo pohliZet jinak, protoze po tomto roce zacala byt tato metoda védecky
studovana. Slinovani slouzi k vyrobé soucasti z praskovych kovii nebo keramik s
vyuzitim tepelné energie. Obecné muzeme fici, ze hlavnimi cili pii vyrobé soucasti
slinovanim jsou reprodukovatelnost, a pokud je to mozné, tak vznik mikrostruktury
s ur¢itymi parametry. Tyto parametry jsou velikost zrna, hustota a velikost a distribuce
fazi, vcetné¢ poéru. Ve vétSiné piipadl je cilem pfipravit téleso zcela zhutnéné
s jemnozrnnou strukturou. Tento zplsob spojovani se stal v poslednich letech pro vyvoj
materialt velmi dilezitym a jeho dileZitost stale roste [4]

Prasek, T —
pFisady. =~ | Michini = |Tvarovini = | Slinovini
pojivo
1
nebo Syntéza prisku Dokonéovini
po slinuti

Obr. 9 : Schéma praskoveé metaluegie [4]

3.5.1 Spark plasma sintering

Spark plasma sintering je technologie, kterd zahrnuje zhutfiovani praski za ptisobeni
jednoosého tlaku a pulzniho elektrického pole, zkrdcené nazyvana SPS. Proud
prochazejici vzorkem vyvine dostatené mnozstvi tepla pro dosazeni slinovacich
podminek. Princip odporového ohfevu zajistuje pii danych podminkach vysokou
rychlost ohievu. Proud pohybujici se v fadech tisich ampér spolu s podtaktovanym
stejnosmérnym napétim nékolika voltl zajiStuje rychlost ohievu az nékolik set K/min,
coz je o tad vyssi rychlost nez v béznych pecich. Tlak plsobici na vzorek dosahuje az
60 MPa. Obr. 10 znazoriuje schéma SPS stroje. [4][5][18]

V typickém slinovacim experimentu se vzorek (prasek) vlozi do grafitové formy a
vlozi dovnitt SPS komory, kde skrze elektrody protéka proud, ktery dale protéka skrz
grafitovou formu a pokud je vzorek vodivy tak i skrz vzorek, coz jest€¢ podpoii uz tak
velmi vysokou rychlost ohfevu. Mira zhutnéni vzorku zavisi na vnéj$im tlaku, teplot¢,
proudu a dob¢ trvani celého procesu.[4][5]
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Mezi vyhody tohoto procesu patii v porovnani s ostatnimi technologiemi kratsi doba
slinovani, ktera se typicky pohybuje v minutach a také moznost snizeni teploty, coz
omezuje rust velikosti zrna. Tato vyhoda se projevi zejména pii vyrob¢ nanostrukturnich
materiali. SPS technika byla Gspé$né aplikovana napiiklad na materialy Al,Os, ZrO,,
Si3N4 a MgB, . I ptes dosazené uspéchy je stale mechanismus procesu nejasny. [4][5][18]
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Zdroj
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Obr. 10 : Schéma SPS stroje [18]

3.6 Difuze

Atomy v tuhych latkach se neustale pohybuji a stale dochédzi k ndhodné autodifuzi.
Rychlost diftze je zavisla na teploté. Tato zavislost je ddna Arhenniovou rovnici. Diftize
probihé i za pokojové teploty, ale nejcastéji je tento proces urychlovan zvysSenim teploty.
Téchto faktl vyuzivame pfi tepelném a chemicko-tepelném zpracovani napiiklad pfi
homogeniza¢nim Zihani, nitridaci a cementaci. V téchto pfipadech je difuze prosp&sny
jev, ktery nam pomahé dosahnout pozadovaného chemického slozeni a tim i1 vyslednych
vlastnosti. Difize mize byt i negativnim jevem napftiklad pfi oduhliceni néstrojovych
oceli pfi tepelném zpracovani, nebo pii starnuti nizkouhlikovych oceli.

Hnaci silou diftze je gradient parcidlni moldrni Gibbsovy energie, tedy gradient
chemického potencidlu. Mame-li dva bloky ze slitiny A-B, které svaiime (Obr. 11) a poté
zahfejeme na urCitou dobu, tak Gibbsova energie jednotlivych blokti bude na poc¢atku G;
a G, a energie svafen¢ho celku bude G;. Vlivem difuze se zacne energie celku blizit
k hodnoté Gs. Cilem diftize je tedy snizeni celkové Gibbsovy energie a jejim projevem je
vyrovnani gradientu chemickych potencidlli, tedy dosazeni chemicky homogenni
struktury. [9]
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Obr. 11 : Hodnoty Gibbsovy energie daného experimentu. [9]

3.6.1 Mechanismy difiaze

V pevnych latkach probihéd difize dvéma hlavnimi mechanismy: intersticialni difuze
a substitucni diftize. Schematicky zndzornény pohyb atomu pii téchto mechanismech
muizeme vidét na Obr. 12. Zda dojde k difuzi intersticialni nebo substitucni, je zavislé
hlavné na velikostnim faktoru atomii difundujicich a atomt tvoticich miizku. Naptiklad
atomy uhliku nebo dusiku difunduji v zeleze intersticidlné, zatimco atomy médi, které
jsou piiblizné stejné velké jako atomy niklu, difunduji v niklu substitu¢né. [9]

K instersticialni difuzi dochazi pii skakani atomi z jednoho intersticidlniho mista do
druhého, aniz by se trvale pfemist'ovaly jiné atomy v krystalové miizce. Aby k takové
diftizi mohlo dojit, tak difundujici atom musi byt vyrazné mensi nez atom matrice. Tuto
podminku v Zelezem tvotené miizce splituji pouze atomy uhliku, kysliku, dusiku, vodiku
a boru. S rostouci velikosti intersticidlniho atomu roste i energie potfebna k piekonani
energetické bariéry pro preskok do vedlejsiho intersticidlniho mista. Rozdil maximalni
potencialni energie, kterou musi atom piekonat a minimalni potencidlni energie
v intersticialnim misté je tzv. aktivacni energie diftize. S ristem aktivacni energie rychlost
diftize klesa. Pfi stejném gradientu chemického potencialu probihd intersticidlni diftize
v BCC mfiZce rychleji nez v mfizce FCC. Je tomu tak, protoze miizka BCC neni tak husté¢
zaplnéna. Hustota zaplnéni atomy u BCC je 68 % a u FCC 74 %. [9]

Pro popsani substituéni difuze bylo navrzeno vice mechanismt. Piimd vyména
zahrnuje moznost, Ze si dva sousedni atomy vyméni sva mista. Zenerv kruh je podobny,
ale zahrnuje soucasné otaceni Ctyf atoml. Vakantni difize zahrnuje pohyb atomu na
vedlejs$i neobsazeny uzlovy bod mtizky. Z téchto mechanismi je potieba pro uskute¢néni
vakantni difize nejméné energie, z toho je uznavana jako hlavni mechanismus pro
substitucni difuzi. Pokud jsou dva rtizné kovy nebo slitiny umistény v t€sném kontaktu,
tak atomy za¢nou migrovat pfes rozhrani mezi nimi, jak je znazornéno na Obr. 13. Tento
proces je zpusoben gradientem chemického potencidlu (viz vyse). S ptfibyvajicim casem
dochazi k promichani atomii na obou stranach. Uvazujeme-li substitu¢ni difuzi, tak ta
muze byt uskute¢néna kterymkoli z uvedenych mechanismt, ale nejpravdépodobnéjsi je
vakantni difuze. [9]
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Substituéni difuze

Obr. 12 : Mechanismy difuze [9]
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Obr. 13 : Casovd zména gradientu chemického potencidlu [20]
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3.6.2 Prvni Fickuv zakon

Prvni Fickv zdkon uvadi, ze v tuhém roztoku s koncentraénim gradientem bude
diftizni tok atomt z oblasti s vy$si koncentraci do oblasti s nizsi koncentraci téchto atomt.
Dale uvadi, Ze tento tok je pfimo imérny koncentraénimu gradientu. Difizni tok J je
definovén jako mnozstvi atomd, které difunduji kolmym smérem skrz jednotku plochy
za jednotku &asu. Z toho plyne, Ze jednotkou difizniho toku je kg/m*/s nebo mol/m”s.
Timto zdkonem se fidi tzv. stacionarni difuze jejiz tok je v Case konstantni. [9]

Prvni Fickliv zékon ma pro jednorozmérny systém tvar [9]:

=05 . ()

o v 1y oy , . v 2 r 7
Ve vztahu miizeme vidét diftizni koeficient oznacen D [m”/s]. Znaménko minus se
pouziva, protoze smér diflize je z mista s vyssi koncentraci do mista s niz$i koncentraci.
, 3 . . . . . ,
Dale ¢ [mol/m’] oznacuje koncentraci a x [m] oznacuje vzdalenost.

3.6.3 Druhy Fickiiv zakon

Se stacionarni difuzi jak nam ji pfedklada prvni Fickv zékon se béZné nesetkavame.
V bézné praxi se setkdvame s nestaciondrni difuzi, kdy se gradient koncentrace v Case
meéni.

Druhy Fickliv zdkon pro jednorozmérny systém ma tvar [9] :

dc  dJ 8( 80) 2

Druhy Fickliv zékon oproti prvnimu Fickovu zdkonu zahrnuje navic ¢as [s] oznacen ¢.

Na Obr. 14 miizeme nazorn¢ vidét, Ze rozdil mezi stacionarni a nestacionarni diftzi je,
ze pii nestacionarni diftizi je gradient chemického potencialu funkci Casu, kdezto u
stacionarni je konstantni.

P1 = konst. \\
\ —TJ
\
\
\
\
\
TPZ = konst.
— o f—
AP/Ax = konst. AP/Ax =1 (t)
Stacionarni difuze Nestacionarni diftize

Obr. 14 : Gradient chemického potencialu u difuze staciondrni a nestacionarni. [9]
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4 EXPERIMENTALNI CAST

4.1 Experimentalni metody
4.1.1 Svételna mikroskopie

Zakladnim pfistrojem pro hodnoceni mikrostruktury materialt je svételny mikroskop.
Z jeho pomoci muzeme provadéet jak kvalitativni, tak kvantitativni hodnoceni struktury
vzorkl. Svételnd mikroskopie je oproti elektronové mikroskopii limitovana malou
rozliSovaci schopnosti i hloubkou ostrosti.

Zakladnimi ¢astmi mikroskopu jsou objektiv, okuldr, zdroj svétla, stolek a soustava
cocek. Ziskany obraz miizeme pozorovat pomoci okuldru, nebo pomoci videotechniky.
V mikroskopu mizeme provadét pozorovani jak v tzv. svétlém poli, tak v tzv. tmavém
poli. Fotografie v této praci byly pofizeny pii pozorovani ve svétlém poli.

4.1.2 Elektronova mikroskopie

Elektronové mikroskopy pouZzivaji pro zobrazovani elektrony, které jsou urychleny
elektrickym napétim. Tyto elektrony maji vinovy charakter a jejich vinova délka je mensi
nez vlnova délka viditelného svétla. Z tohoto divody maji elektronové mikroskopy vetsi
rozliSovaci schopnost nez svételné a 1ze diky nim analyzovat mensi detaily. Vzorek ktery
chceme takto pozorovat musi byt vodivy. Pokud tomu tak neni, tak je to nejcastéji feSeno
pokovenim nebo nauhli¢enim vzorku ve vakuu.

Pii interakci svazku urychlenych elektronli s materidlem vzorku detekujeme vicero
signalii. Analyzou sekundérnich elektronii (SE) ziskdme informace o relié¢fu vzorku,
kdezto zpétné odrazené elektrony (BSE) nesou informaci o primérnych atomovych
hmotnostech ve vzorku. Dopadajici elektrony také zplisobuji emisi charakteristického
rentgenového zareni, které¢ho je vyuzivano pro analyzy chemického slozeni. Pro tyto
ucely jsou pouzivany dva typy analyzéatori — energiove disperzni spektrometr (EDS) a
vlnov¢ disperzni spektrometr (WDS).

4.1.3 Diferencialni skenovaci kalorimetrie

Diferencidlni skenovaci kalorimetrie — zkracené¢ DSC, je metoda termické analyzy,
pomoci které lze studovat pevné i kapalné vzorky. Vzorky jsou studovany v Sirokém
teplotnim rozmezi, které zavisi na konkrétnim pfistrojovém vybaveni, ale pohybuje se
mezi -100 °C a 2450 °C. [22, 23]

Pii DSC analyze jsou pouZzity dva vzorky, studovany vzorek a vzorek referencni. Tyto
vzorky jsou vystaveny zménam teplot, které jsou dany nastavenymi parametry jako je
rychlost ohfevu, rychlost ochlazovéni, pratok plynu ochranné atmosféry a pritok vody.
V pribéhu analyzy je sledovan tepelny tok mezi obéma vzorky, které jsou umistény
v pfistroji a spojeny tepelnym mostem. Kazdy ze vzorkl je sledovan samostatnym
teplotnim c¢idlem. K tepelnému toku mezi vzorky dojde tehdy, jestlize je teplota obou
vzorkil rozdilnd. K rozdilu teplot dojde, pokud ve studovaném vzorku probéhne
endotermni nebo exotermni reakce. Hodnota tepelného toku je nésledné pfevedena na
hodnotu energetického ekvivalentu, ¢imz je ziskan porovnatelny vystup z obou vzorkii.
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Pomoci DSC analyzy je mozné sledovat fyzikalni i chemické déje souvisejici se zménami
teplot. Lze mezi n¢ zatadit krystalizaci, teplotu tani, zmény tepelné kapacity, polymeraci,
teplotu skelného piechodu a precipitaci. [22, 23, 24]

4.1.4 Méreni mikrotvrdosti

Pro méteni mikrotvrdosti byla pouzita metoda podle Vickerse, kdy byl indentorem
diamantovy Ctyfboky jehlan s vrcholovym uhlem 136°. Podstatou zkousky je vtlaCovani
indentoru do povrchu zkouseného télesa a nasledné meéteni thlopticky vzniklého vtisku,
jak miZeme vidét znazornéno na Obr. 15. Pfi zkouSeni mikrotvrdosti materialti bylo
pouzito zatéznych sil 0,09807 a 0,2942 N a doba zatizeni byla 10 s. Vysledna hodnota
tvrdosti je vzdy primérem péti namefenych hodnot.

O <X
L, !

Obr. 15 : Mereni mikrotvrdosti podle Vickerse [26]

AR

4.2 Experimentalni material

Jako experimentalniho materialu bylo pouzito tii vzorkd kompaktovanych technikou
SPS, které mély tvar tablet o priméru 20 mm a vysce 8 mm (Obr. 16). Vzorky byly
vyrobeny z binarnich smési praskli o nasledujicich koncentracich: FeAl (40:60 at.%) ,
FeAl (60:40 at.%) , FeCu (50:50 at.%) .

Oba dva vzorky obsahujici Fe a Al byly slinuty pfi teploté 550 °C a vzorek obsahujici
Fe a Cu byl slinut pii teploté 800°C. Ve vsech tfech ptipadech byla délka procesu deset
minut a tlak byl 50 MPa.

Teplota 550 °C nepiekracuje teploty tani Zeleza ani hliniku, takZe nedoslo k jejich
nataveni. Nebyla piekrocena ani Curieho teplota (760 °C) Zeleza. Piedpokladame tedy
zpracovani v tuhém stavu. TotéZ plati i pro vzorek s médi, kdy teplota 800 °C neptekrocila
teplotu tani ani jedné z komponent, nicméné byla piekrocena Curieho teplota Zeleza.
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Obr. 16 : Experimentalni material zleva: FeAl (60:40 at.%), FeAl (40:60 at.%),
FeCu (50:50 at.%)

4.3 Priprava vzorki

Z kazdého vzorku byla na pomalobéZzné pile uifezana usec, ktera byla déle rozdélena a
jedna ¢ast byla pouzita pro ptipravu metalografického vybrusu a druhd ¢ast byla pouzita
pro DSC analyzu.

Metalograficky vybrus byl pfipraven standardnimi technikami skladajicimi se ze zaliti
za studena epoxidovou pryskyfici, brouseni a lesténi. U vzorku obsahujiho méd’ bylo také
pouzito mechanicko-chemického lesténi z diivodu hledani jemnych precipitati. Vzorky
byly néasledné pro potieby elektronové mikroskopie nauhli¢eny.

4.4 Vysledky experimentii
4.4.1 Vzorek FeAl (40:60 at.%)

Skute¢né chemické slozeni vzorku FeAl (40:60 at.%) zjisténo EDS analyzou bylo
36 at.% Fe a 64 at.% Al

Na dokumentaci mikrostruktury - Obr. 17 a Obr. 18 mtizeme vidét, zZe se vzorek sklada
z oblasti o rizném chemickém sloZeni, neni tedy homogenni. Na fotografiich ze
svételného mikroskopu je patrno, Ze hlinik a Zelezo spolu reagovaly a na jejich rozhranich
doslo ke vzniku novych fazi. Vzorek také vykazuje zna¢nou porezitu.

Nejsvétlejsi oblasti jsou nezreagované oblasti Cistého zeleza, které jsou obaleny dvéma
difuznimi vrstvami vzniklych intermetalik, coz miZzeme pozorovat na Obr. 18b a Obr. 20.
Prvni oblast obklopujici Cisté Zelezo je vrstva o pfiblizné Sitce 1 um, jejiz zjisSténé
chemické slozeni je 68 at.% Fe a 32 at.% Al. Toto slozeni odpovida v bindrnim diagramu
oblasti faze FeAl, pfipadné nizkoteplotni oblasti FesAl. Poté nésleduje vrstva, jejiz Sitka
je asi 2 um, slozeni je 37 at.% Fe a 63 at.% Al a v diagramu odpovida smési fazi FeAl a
FeAl,. Ve zbyvajicich oblastech doslo reakci Zeleza a hliniku ke vzniku faze jejiz zjisténé
slozeni je 15 at.% Fe a 85 at.% Al. Toto sloZeni odpovida smési faze FeAls a tuhého
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roztoku na bdazi hliniku. Vidime ale homogenni oblast, takze je pravdépodobné tvotfena
jen jednou ze jmenovanych fazi, jejiz identifikace by byla mozna jen za pouziti néjaké
metody fazové analyzy, naptiiklad elektronové difrakce. V této fazi se vyskytuji malé
izolované oblasti, které slozenim odpovidaji fazi FeAl, nebo Fe;Als, a které¢ jsou
obohacené o zelezo. Obecné mlzeme fici, ze koncentrace Zeleza napfic¢ vSemi vrstvami
postupné klesd smérem ven z Castic Cist¢ho zeleza, coz je také jasné patrné z linearni
chemické analyzy na Obr. 19. Na Obr. 21 mizeme vidét vysledky EDS mapovaci
chemické analyzy, kde je zelezo rozloZeno napti¢ vSemi fdzemi v celém vzorku, kdeZto
hlinik se v izolovanych oblastech €istého Zeleza nevyskytuje. Vyjimku tvoii pouze pory,
kde neni Zelezo ani hlinik.

Jednotliva zrna jsou od sebe oddélena vrstvou oxidii a na Obr. 20 mizeme pozorovat
také vmestky, které jsou ale pro podrobnéjsi analyzu pfili§ malé.

Na Obr. 22 mizeme vidét, ze pti DSC analyze doslo béhem ohfevu nad teplotou
750 °C ke slabé reakci a béhem ochlazovani doslo pfi teploté 680 °C k exotermni reakci,
coz bylo prokazano ptitomnosti piku na kiivce tepelné¢ho toku. Tato exotermni reakce je
pravdépodobné diisledkem precipitace, nebo jiného rozpadu v oblasti zacatku existence
faze Fe;Al. Nicméné mlizeme fici, Ze se pii ohfevu neodehrala zadna vyraznégjsi reakce,
doprovazejici vznik intermetalickych fazi. Tuto skutecnost si lze vysvétlit tim, Ze
produkty reakci pii vyrobé vzorku vytvofily mezi nezreagovanymi oblastmi dostate¢nou
difuzni bariéru a proto v ndmi zvoleném Case nedoslo k dalsi reakci.

Oblasti Cistého zeleza mély tvrdost 270 HV 0,01 a dale se vlivem heterogenity tvrdost
ruznych fazi pohybovala v rozmezi 640 az 1400 HV 0,025.
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a) b)
Obr. 17 : Mikrostruktura vzorku FeAl (40:60 at.%) SM a) 200x, b) 1000x

a) b)
Obr. 18 : Mikrostruktura vzorku FeAl (40:60 at.%) REM a) 500x, b) 5000x
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All Elements.
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Obr. 19 : Linearni chemickad analyza pres hranici zrna a vrstvy intermetalik
a) naznaceni analyzované linie, b) vysledky analyzy

Obr. 20 : Detail hranice zrna se vzniklymi
vrstvami intermetalik a vmestky, REM 10000x
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Obr. 21 Prvky z EDS mapy a) analyzovana plocha, b) vysledek pro hlinik,
¢) vysledek pro zZelezo

HeatFlow (UV)

Endo T T T T T T T T T T T T T T T
150 200 250 300 350 400 450 500 550 600 B850 700 750 800 850
Sample Temperature (°C)

Obr. 22 : DSC kiivka ohievu a ochlazeni — cervena ohrev, modra ochlazeni

32



4.4.2 Vzorek FeAl (60:40 at.%)

Skutecné chemické slozeni vzorku FeAl (60:40 at.%) naméfeno EDS analyzou je
60,4 at.% Fe a 39,6 at.% Al

Mikrostruktura je obdobna jako u predchoziho vzorku. Opét mizeme vidét podil
nezreagovanych castic Cistého zeleza — nejsvétlejsi oblasti, které jsou obklopeny
vzniklymi intermetaliky (Obr. 23 a Obr. 24). Podil porezity tohoto vzorku je nizsi nez u
ptredeslého.

Prvni vrstva obklopujici Cisté Zelezo obsahuje podle EDS analyzy 46 at.% Fe
a 54 at.% Al, odpovida tedy oblasti smési fazi FeAl a FeAl,, pfi¢emz Sitka vrstvy je asi 1
um. Druhd vrstva ma stejnou §itku a svym slozenim (22 at.% Fe a 78 at.% Al) odpovida
fazi FeAls. Zbyvajici podil materidlu o chemickém slozeni 40 at.% Fe a 60 at.% Al,
odpovida fazim FeAl a FeAl,. Pfesnd identifikace jednotlivych fazi by byla mozné za
pouziti napfiklad elektronové difrakce. Na Obr. 25 mlzeme vidét, ze stejné jako u
predeslého vzorku se ur€ity podil Zeleza nachazi na celém vzorku, ale hlinik se
v oblastech ¢istého Zeleza nenachéazi. Vyjimku tvoii pouze pdry. Na Obr. 26 vidime
zmény gradientu chemického slozeni v jednotlivych oblastech vzorku a také vméstky
nachdazejici se v nejblizsi vrstvé kolem cCistého zeleza. Velikost vméstkl je stejné jako u
ptedchozi vzorku pfili§ mala na podrobnéjsi analyzu.

EDS analyza tohoto vzorku byla provedena s totoznym vysledkem jako analyza
vzorku piedchoziho. Opét mizeme na Obr. 27 kolem teploty 680 °C vidét béhem
ochlazovani slabou exotermni reakci a opét nebyla pfitomna zaddna reakce prokazujici
vznik novych fazi.

Tvrdost Cistého Zeleza byla 270 HV 0,025 a déle byla namétena tvrdost 640 az 1200
HV 0,025, coz je zplisobeno heterogenitou materialu.
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a) b)
Obr. 23 : Mikrostruktura vzorku FeAl (60:40 at.%) SM a) 200x, b) 1000x

a) b)
Obr. 24 : Mikrostruktura vzorku FeAl (40:60 at.%) REM a) 500x, b) 5000x
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Electron Image 11
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Obr. 25 : EDS mapa a) analyzovana plocha, b) prehled vysledkii na dané plose,
¢) vysledek pro zZelezo, d) vysledek pro hlinik
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Obr. 26 : Linearni chemicka analyza pres hranici zrna a vrstvy intermetalik
a) naznaceni analyzované linie, b) vysledky analyzy

HeatFlow (uv)
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Obr. 27 : DSC krivka ohievu a ochlazeni — cervena ohrev, modra ochlazeni



4.4.3 Vzorek FeCu (50:50 at.%)

Skutecné chemické slozeni vzorku FeCu (50:50 at.%) z EDS analyzy je
47,2 at.% Fe a 52,8 at.% Cu.

Mikrostruktura, kterou miiZeme pozorovat na Obr. 28 a Obr. 29 je heterogenni. Tmavsi
oblasti podle EDS analyzy obsahuji pfiblizn¢ 98,4 at.% Fe a 1,6 at.% Cu, jedna se tedy o
substituéni tuhy roztok médi v Zeleze a. Nejobohacengjsi roztoky médi v Zeleze
obsahovaly az 8,2 at.% Cu. Na Obr. 29b a Obr. 30a mtizeme vidét, ze se v téchto roztocich
nachazeji velmi jemné precipitaty, které jsou vzhledem k bindrnimu diagramu
pravdépodobné bohaté na méd’. Svétlé oblasti jsou na rozdil od tmavych tvofeny prevazné
médi, obsahuji pfiblizné 3 at.% Fe a 97 at.% Cu, jedna se tedy o piesyceny tuhy roztok
zeleza a v médi. Obsah zeleza dosahoval v nékterych oblastech az k hodnoté 4,5 at.% .
Na Obr. 30b mizeme v oblastech bohatych na méd’ pozorovat precipitaty, které jsou
vzhledem k binarnimu diagramu pravdépodobné bohaté na zelezo. Jak uz médéné, tak i
zelezné precipitdty jsou pro podrobnéjsi analyzy na skenovacim elektronovém
mikroskopu pfili§ malé.

Jednotlivé (svétlé a tmavé) oblasti tuhych roztokl jsou od sebe oddéleny ostrou
hranici, coz potvrzuji i vysledky liniové EDS analyzy na Obr. 31. Déle se ve struktufe
nachazeji necistoty a vméstky. Vysledky plosné EDS analyzy (Obr. 32) potvrzuji, Ze je
struktura slozena z roztokii zdkladniho kovu s malou ptimési kovu druhého.

Z grafu DSC analyzy (Obr. 33) je patrné, ze jak pii ohfevu, tak pfi ochlazovani
probéhly ve vzorku tepelné aktivované reakce. Na kiivce ohfevu se nachdzela endotermni
reakce, ktera zacala piiblizn¢ pfi teplot€¢ 720 °C. Tuto reakci si lze vysvétlit jako
rozpousténi precipitatli. Na kiivce ochlazovani se nachazela exotermni reakce, ktera
zacCala piiblizné pti teploté 640 °C. Tato zména tepelného toku je disledkem vzniku
precipitatd. Nelze urcit o ktery typ precipitatl se jednd, binarni rovnovazny diagram
zeleza a médi je na obou stranach pfi malych koncentracich téméf symetricky. Velikost
rozpoustéci 1 precipitacni reakce je téméf stejné velka.

Tvrdost roztokl bohatych na méd’ byla 128 HV 0,01 a u roztokti bohatych na Zelezo
byla namétena tvrdost 250 HV 0,01.
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a) b)
Obr. 28 : Mikrostruktura vzorku FeCu (50:50 at.%) SM a) 200x, b) 1000x

a)
Obr. 29 : Mikrostruktura vzorku FeCu (50:50 at.%) REM a) 2000x, b) 3760x
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a) b)

Obr. 30 : Precipitaty ve vzorku FeCu (50:50 at.%) REM a) precipitaty bohaté
na méd, ZV 3500x, b) precipitaty bohaté na zelezo, ZV 3250x

a)

All Elements

Obr. 31: Linearni chemicka analyza pres hranici mezi tuhymi
roztoky a) naznaceni analyzované linie, b) vysledky analyzy
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Obr. 32: EDS mapa a) analyzovanda plocha, b) prehled vysledkii na dané plose,
¢) vysledek pro zZelezo, d) vysledek pro hlinik
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Obr. 33 : DSC kiivka ohievu a ochlazeni — cervena ohrev, modra ochlazeni
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5 DISKUZE VYSLEDKU

Pomoci SPS se ve vzorcich na bazi Fe-Al podafilo vytvofit intermetalické faze, avSak
struktura je nehomogenni, porézni a obsahuje podil nezreagovaného materialu. Struktura
vzorku na bazi Fe-Cu je také nehomogenni a je tvofena piesycenymi tuhymi roztoky.
Kromé vzniku téchto roztokii doslo také ke vzniku jemnych precipitatl jak v zeleze, tak
v médi. Tyto jemné precipitaty zpisobily precipitacni vytvrzeni, protoze tvrdost
pfesycené¢ho tuhého roztoku médi s Zeleznymi precipitaty byla 128 HV 0,01 ,ale bézna
hodnota pro méd’ je 65 HV 0,01.

Dalsi ohievy Fe-Al nevykazuji na DSC zadné reakce, je tedy pravdépodobné, ze ackoli
je struktura nehomogenni a jsou pfitomny nezreagované ¢astice Zeleza, tak difuze hliniku
z jiz existujicich aluminida je velmi pomala a reakce hliniku s Zelezem za vzniku dalSich
stabiln&jSich fazi probiha nemeéftitelné pomalu.

Na Obr. 34 mtuzeme vidét DSC analyzu vzorku Fe-Al, kde doslo pii ohfevu k vyrazné
exotermni reakci. Tento vzorek byl vyroben technologii Zarového nasttiku, proto nebyl
zreagovan a mohlo pii ohfevu dojit ke vzniku intermetalickych fazi.

(°C)

\
HeatFidw (V)
Sample Temperature

115 120 125 130 135
Time (min)

Obr. 34 : DSC analyza Fe-Al Zarového nastriku [25]

Materidl na bazi Fe-Cu vykazuje opakovatelné reakce na ohfevy a ochlazeni, jde o
reakce s pomérné vyraznym rozdilem ptehiati a pfechlazeni. Ackoliv nebyl k dispozici
vyrazné presnéjsi fazovy diagram, je mozné se domnivat, ze zachycené energetické
zmény v materialu souvisi s rozpousSténim a opétovnou precipitaci ¢astic pod kiivkami
zmén rozpustnosti Zeleza v m&di a médi v BCC Zeleze, které maji velmi podobny tvar a
pro dvé procenta ptimésového prvku vykazuji v obou piipadech rovnovaznou teplotu
zmény rozpustnosti cca 700 °C.

Aluminidy Zeleza maji potencial byt pevnymi, taznymi a korozivzdornymi materialy
pro nizkoteplotni i vysokoteplotni aplikace s niz§i mérnou hmotnosti nez je tomu u
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korozivzdornych oceli. Nejvétsi potencial pouziti pro konstrukéni ucely maji slitiny
bohaté na zelezo (FeAl, Fes;Al).

Slitiny na bazi Fe-Cu se pouzivaji na povlaky, nastiiky a povrchové Gipravy slitin médi.
Tyto moZnosti pouziti jsou zptsobeny jejich korozivzdornosti a abrazivzdornosti, v cemz
je hlavni potencial téchto materiald.
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6 ZAVER

V préci jsou popsany vysledky experimentalni pfipravy binarnich intermetalickych
materiali na bazi FeAl a materidlli na bazi FeCu. Zejména na zéklad¢ mikrostrukturnich
analyz bylo zjiSténo, ze ve vzorcich na bazi FeAl nedoslo ke vzniku homogenniho
intermetalického materidlu. Vzhledem k provedenym DSC analyzam je mozné
predpokladat, ze ackoliv se ve vzorcich vyskytuji oblasti nezreagovaného kovu, zejména
zeleza, tak jsou izolovany od druhé nezreagované slozky systému oblastmi zreagovanych
intermetalickych fazi. Tyto oblasti pravdépodobné omezuji diftizi, takZe reakce vzniku
intermetalik v systému FeAl ve vzorcich podrobenych DSC analyze jsou prakticky
nemcétitelné. Mikrostruktura vzorku na bazi FeCu byla taktéz nehomogenni. Vzniklé tuhé
roztoky obsahovaly jemné precipitaty, které zpusobily zpevnéni materidlu. Zajimavym
zjisténim je, ze technikou SPS byly vytvofeny v systému FeCu vyrazné piesycené tuhé
roztoky. Vhodnym tepelnym zpracovanim by ziejmé bylo mozné vyvolat masivni
precipitaci a tim i zpevnéni. Pribéh DSC analyzy prokazal, Ze tyto precipitaty lze
opakované rozpoustét a vytvarfet. Provedenim a vyhodnocenim téchto analyz byly cile
bakaléfské prace splnény.

Dosazeni homogenni mikrostruktury vzorkti by bylo mozné pravdépodobné tipravou
parametrt samotného SPS procesu, kde je mozné ovlivnit pribéh reakce vzniku
intermetalik na bazi FeAl a tuhych roztoki na bazi FeCu.
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8 SEZNAM POUZITYCH ZKRATEK

BCC
FCC
at.%
hm.%
SPS
SM
REM
EDS
WDS
DSC

kubicka mftizka prostorové stiedéna
kubicka mfizka plo$né stfedéna
atomova procenta

hmotnostni procenta

spark plasma sintering

svételny mikroskop

rastrovaci elektronovy mikroskop
energiove disperzni spektrometr
vlnové disperzni spektrometr
diferencialni skenovaci kalorimetrie
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