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Anotace

Disertacni prace sleduje dva sméry vyzkumu mechanickych vlastnosti intermeta-
lickych slitin na bazi FeAl:

1. Byly sledovany vlastnosti slitiny Fe-40%Al (bindrni i legované} uvniti oblasti B2
rovnovazného stavového diagramu Fe-Al s vyuZitim zpevnéni tepelnymi vakancemi.
Byla méfena tvrdost slitin Zthanych v intervalu teplot 440 - 800°C. K popisu pro-
cest vedoucich ke zpevnéni slitin bylo vyuzito mikrostrukturnich pozorovani pomoel
transmisni elektronové mikroskopie {TEM). Hranice "podfazi” v B2 oblasti stavového
diagramu byly identifikovany sledovdnim mechanickych vlastnosti reprezentovanych
tvrdosti.

2. Vyzkum vlivu obsahu uhliku ve slitiné Fe-40% AlxC jednak na strukturu, jednak na
mechanické vlastnosti pii vysokych teplotdch souvisi se snahou o pochopeni vlastnost{
korozivzdorné a Zarupevné slitiny Pyroferal. Vyhodnoceni vlivu C na fazovou struk-
turu bylo provedeno na zdkladé sledovani struktury slitin pomoci optické mikroskopie,
difrakéni RT'G analyzy a transmisni elektronové mikroskopie (TEM}. Deformaéni ex-
perimenty (zkouska v tlaku a creepové zkousky) byly provadény pii teploté 600°C,
casto uzivané v technické praxi. Byly stanoveny hodnoty R,,., Rpo2 v tlaku, minimalni
creepova rychlost a napétovy koeficient n. K vysvétleni mechanickych vlastnosti byla
pouzita TEM, zejména k popisu prekazek pro pohyb dislokaci. Byly doporuceny dalsf
moznosti ipravy vlastnosti slitiny tepelnym zpracovinim a legovanim.

Kli¢ova slova: Aluminid zeleza (na bazi FeAl), tepelné vakance, mechanické vlast-

nosti, vysokoteplotni vlastnosti.

Annotation

Two topics concernig mechanical properties research of FeAl alloys are presented:

1. The properties of Fe-40%Al alloy (binary and ternary alloyed) within B2 region of
phase diagram Fe-Al were observed using the effects of thermal vacancies utilization.
The hardness was measured in temperature interval from 440°C to 800°C and the
subboundaries inside B2 area were identified with the help of measurement of me-
chanical properties. The TEM was used to understand hardening process.

2. The effect of carbon content was related to revival Pyroferal type alloy, which is
compared to the Fe-40%AlxC alloy. The structure and high-temperature mechanical
properties of this type of iron aluminide are the matter of the research. The influ-

ence of carbon content on the phase structure was investigated using light optical



microscopy, RTG diffraction analysis and TEM. Deformation experiments were per-
formed at temperature 600°C which is typical for practical utilization of this alloy.
Values of R,,,, Rpg2 in compression, minimum creep rate and stress exponent n are
determined. TEM is used to understand the dislocation processes during deformation.
Further possibilities to improve properties of the studied alloy by heat treatment and
by alloying are suggested.

Keywords: Iron aluminide (FeAl base), thermal vacancies, mechanical properties,

high-temperature mechanical properties.
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1 UVOD

1 Uvod

Soucasny trend zrychlovani rozvoje technologii a zvysovani pozadavkiu na vlast-
nosti materiall vede k usilf o jejich dokonalejsi pozndvani a vyuzivani. Optimalni
vyuziti kazdého materidlu je podminéno schopnosti piedvidat jeho chovani za riznych
podminek.

V poslednim desetileti probihd po celém svété intenzivni vyzkum intermeta-
lickych slou¢enin. Jde o tuhé roztoky, v nichz jsou atomy jednotlivych prvka pod
kritickou teplotou uspofadany na dlouhou vzdalenost. K nejsledovanéjsim interme-
talikim se fadi aluminidy niklu, Zeleza a titanu. PrestoZe nékteré z nich jsou jiz
v zahranici pramyslové vyuzivany, jiné se nachdzeji ve stadiu zdkladniho & apliko-
vaného vyzkurmu.

Intermetalické slouceniny na bdzi zelezo-hlinik, k nimz patii i faze FeAl majici
strukturu B2, se stéle nachdzeji v oblasti zdjmu materialového vyzkumu. V porovnani
s jinymi komeré¢nimi slitinami na bazi Zeleza vynikaji antikoroznimi vlastnostmi, velmi
dobrou pevnosti do 600°C a v neposledni radé nizkou hustotou (5760 — 6320 kg.m~?
v zévislosti na poméru Fe:Al}. Mechanické vlastnosti aluminidi nezdviseji pouze na
uzitych metalurgickych parametrech, jako je teplota, velikost zrna, slitinové piisady,
ale také na poméru zelezo - hlinik, primarnim tepelném zpracovani a na prostiedi,
v némsg se uzivaji.

Pt ovlivitovani vlastnosti intermetalik, tedy i slitin na bazi FeAl, napt. kiehkosti
pii pokojové teploté, ktera je piekazkon pii technologickém zpracovani, lze pouzit
legovani a mikrolegovani. Za hlavni pfi¢inu nizkych hodnot taznosti pii pokojové
teploté je povazovin rovinny charakter skluzu vedouci ke vzniku vnitinich pnuti
a mald pevnost hranic zrn. Ta je zpusobena predeviim porusenim vazeb podél
rozhrani a nedostatkem elektron(i ve smérovych vazbach. Legovani substitu¢nich
pifmesi ¢i mikrolegovani intersticialnich piimesi predstavuji pravé cesty ke zvySeni
soudrznosti hranic zrm omezenim nerovnomeérnosti v rozlozeni elektrického naboje.
Pifmesi puisobi jako donory a pokryvajl deficit elektronii ve vazbach mezi atomy
stejného druhu. Podstatny je také positivnd vliv pifmeési na zjemnéni zrna.

Materidly na bdzi Fe-Al jsou ve své mnohosti - dané nejen vlastni volbou poméru
Fe:Al, ale i aditivy a tepelné mechanickym zpracovanim - predmétem zdjmu apliko-
vaného materidlového vyzkumu. Omezime se na jedinou zatim v CR pouzivanou
technologii {pfi absenci prdskové metalurgie - ddle P/M}, tj. "klasické” tavenf
a odlévani ve vakuu, pfipadné pod argonem, a nasledné pretvareni za vysokych teplot.

K poviimnuti je rada zajimavych okolnosti, které ovlivimji vlastnosti, a tedy uziti
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téchto materidli. Uved'me ty, kterd nas zaujaly, a které se staly stimulem predkladané

disertace:

1. Otevieny problém oblasti B2 rovnovazného stavového diagramm a jejiho
clenént [1, 2, 3, 4, 5, 6]. Znamend to sledovani vlastnost{ slitiny uvniti oblasti

B2 rovnovéazného stavového diagramu Fe-Al

2. Vyuziti role tepelnych vakanci a pfimési pro dpravu mechanickych vlastnosti
pro vysoko - i nizkoteplotni pouziti. V obou pripadech nelze opomenout, vliv

tepelného zpracovani.

3. Mechanické vlastnosti pfi vysokych teplotach (vzhledem ke korozivzdornosti),

zejména chovani pii creepu.

Prace je soucasti vyzkumu aluminidi Zeleza na Katedie materidlu FS TUL ve
spoluprici s Katedrou fyziky kovii MFF UK Praha, mj. v rdmci projekti GACR
{publikace, disertacni a diplomové price). V ivodu byla vénovina pozornost vyzkumu
aluminidi Zeleza na bézi FeaAl legovanych Ce, Cr, TiB, (disertaéni préce I. Sedivé, A.
Hotaie, P. Hanuse). V rdmei optimalizace uzitnych vlastnosti technickych materiala,
k nimz patii i mérna hmotnost a korozivzdornost, se vyzkum pfesumul na aluminidy
zeleza typu FeAl. Tato prace je tvodni studii sméfujici k praktickému vyuziti téchto

materiald k prumyslovym aplikacim.

=1



2 SOUCASNE POZNATKY O STRUKTURE A MECHANICKYCH
VLASTNOSTECH SLITIN FE40AL

2 Soucasné poznatky o strukture a mechanickych
vlastnostech slitin Fe40Al
2.1 Struktura slitin na bazi FeAl

Slitiny FeAl se strukturou B2 existuji v sirokém oboru slozeni - obr.1 (Fe - Al, Katt-

ner [1]).

T T T T e e T[T T T T ey

1538°C1

(7Fe) 74 -
1000

912°C ] )
: 3 FeAl

Temperature °C

800
770°C)

_______
-----
.
-~
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400 e e
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Obr. 1: Rovnovazny binarni diagram Fe — Al podle [1].

Oblast B2, povazovanda v [1| za homogenni, je jinde [2, 3, 4, 5, 6| rozclenéna
na podféze - (obr. 2) -nizkoteplotni a vysokoteplotni modifikace as(l), az(h) a as.
Prechody mezi jednotlivymi podfazemi byly identifikovany jako zlomy na teplotnich
zavislostech modulu elasticity a koeficientu roztaznosti a také bylo zjisténo "tepelné

zabarveni” téchto "transformaci”. V soucasné dobé se k této verzi stavového diagramu

vraci Palm [7].
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Obr. 2: Rovnovédzny bindrni diagram Fe—Al podle [6].

Ve slitinach FeAl se pii vysvétleni riznych jejich vlastnosti uplatiuji bodové
poruchy.

Pokud slitina FeAl existuje pfi nestechiometrickém slozeni, jsou k udrzeni B2
struktury potfebné rovnoviiné defekty. Odchylka od stechiometrie je kompenzovéna
u zelezem bohatych slitin umisténim prebytetngch atomi Fe do podmifzky Al, (tzv.

antisite defects). Ve slitindch bohatych na Al vznikaji tzv. triple defects, tvofené

9
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dvéma vakancemi v jedné podmiizee a jednim antisite atomem v podmfizee druhé.
Neékteré vyzkumy v poslednim obdobi naznaguji, ze antisite defects vznikaji u slitin
bohatych Al také.

V FeAl hraji vyznamnou roli termdlni vakance, které se ve strukture tvori béhem
vysokoteplotniho zZihani. Naslednym rychlym zakalenim mohou tyto zakalené vakance
byt pif¢inou zpevnéni. Aktivacni entalpie vzniku vakanci v FeAl je funkel slozeni.
V oboru koncentraci 38,5 — 47at.% Al klesne s rostoucim obsahem Al z hodnoty 91 na
74 kJ/mol [8]. Koncentrace termalnich vakanci v FeAl jsou velmi vysoké. Napifklad
pii 1073 K je C, asi 40 krat vy$si, nez je typické pro ¢isté kovy pii jejich teplote
tani. Nadbytek vakanci po kaleni nebo po kaleni a zihani vede ke vzniku disloka¢nich
smycek, vrstevnych chyb a sroubovych dislokaci. To umoziiuje pouzivat k identi-
fikaci piftomnosti nebo vlivu termalnich vakanei transmisni elektronové mikroskopie
{(TEM).

10
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2.2 Mechanické vlastnosti FeAl pri pokojové teploté
2.2.1 Vliv tepelnych vakanci

Deformace FeAl se strukturou B2 skluzem probiha ve smérech <111> rovin {110}.
Zpevneéni je vyznamné ovliviiovano predevsim koncentraci tzv. zakalenych tepelnych
vakanci a tepelnym zpracovanim slitiny [8]. Jako vyznamny vnéjsi parametr se proto
uplatniuje vliv rychlosti ochlazovani [9].

Pevnost pri pokojové teploté je silné ovlivnéna pritomnosti tepelnych vakanci,
tedy zavisi predevsim na teploté predchoziho zihani a na rychlosti ochlazovani po
zihani. Bylo prokazéno, ze tepelné vakance zpusobuji vyrazné zpevnéni pro vsechna
slozenf slitiny v oboru 35-51 at.% [10], viz obr. 3. Naopak k odpevnéni dochdzi béhem
dlouhodobého zihdni vzorku pri nizké teploté (typicka je teplota 400°C), kdy se

odbourdva nadbytek vakanci.

6007 O Water-quenched B
+  Air-cooled
- A Furnace-cooled, 100K/hr
T 500 - ©  Furnace-cooled, S0K/hr
@ = 673K, 118hr A
w L
= o]
£ 2] ]
e}
&
S 300 T ¥ A A
A o o
g &
200 T T
30 40 50
Al, at.-%

Obr. 3: Zavislost tvrdosti slitin na obsahu Al po zihani pfi teploté 1000°C pro ruzné

ochlazovaci rychlosti a nizkoteplotni zthani [10].

Z obr. 3 je zfejmé, ze s rostoucim obsahem Al se vliv tepelnych vakanci stava
vyraznéjsim.

Podle [11] 1ze zpevnéni vlivem tepelnych vakanci vyjadrit rovnicf
Ao = Bu.Ca* (1)

kde 8 vyjadifuje miru zpevnéni, u je modul pruznosti ve smyku, C, koncentrace

vakanci, jejiz zavislost na teploté je dana exponencialni funkef

Cy = Coexpl-E¢/ET]  (2)

11



2 SOUCASNE POZNATKY O STRUKTURE A MECHANICKYCH
VLASTNOSTECH SLITIN FE40AL

kde Cy je predexponencialni faktor, E; entalpie vzniku vakanci, k Boltzmannova
konstanta. Charakter vakanéniho zpevnéni byl popsén napt. v [12] na zdkladé zmén
prubéhu zévislosti Rpp2 na C, u monokrystali i polykrystali Fe40Al namahanych
v tlaku pti pokojové teploté. Zpevnéni je prisuzovano migraci vakanci k dislokacim
a tim je zpusobeno zvyseni tzv. "mrizkového treni”. Vakance jsou pritahovany k dis-
lokacim a tvoff na nich "schody” (stupné, jogs), které brzdi pohyb dislokaci. Tvar
deformacni ktivky na mezi kluzu u Fe40Al naznacuje, ze vakanéni zpevnéni ma
charakter prave takového "trectho zpevnéni”. Také pozorovani dislokacnich smyéek
a dipdlu (TEM) je v souladu s mechanismem, kterym vakance vytvari ”jogs” pri sklu-
zovém pohybu dislokaci. Dosavadni vyzkumy naznacuji, Ze vakance zpusobuji silné
tteci zpevnéni na rovinach {110}, ale mnohem mens{ vliv maji na rovindch {211}.
Pevnost je ovlivnéna také anti-site defekty, ale vliv vakanéntho zpevnéni prevlada;
(mira zpevnéni 3 pro vakance je G/30 oproti G/ 760 pro anti-site atomy). Tvrdost
pii pokojové teploté lze vyjadrit jako funkei koncentrace vakanei H =2 G [10] - viz
obr. 4.

5
2
g
2
§
=
2k
0 i i i
0.00 0.05 0.10 0.15 0.20

(Vacancy C.nnumnunn]ln'

Obr. 4: Zévislost tvrdosti na (C,)'/? u FeAl slitin [10].

vvvvvv

vakanci: hodnota napét! na mezi kluzu pfi nizsich hodnotach C, narustd rychleji
nez pri vyssich hodnotach koncentrace vakanci - viz obr. 5.

Mozné vysvétleni zmény v prubéhu zdvislosti meze kluzu na C, je v odlisném
chovani materialu pri deformaci (aktivace jinych skluzovych rovin) nebo ve shlukovani
vakanci pti vyssich koncetracich vakanci, tj. pti kaleni z vyssich teplot. Koncentraci

vakanci v zdvislosti kalici teploté stanovili pro Fe40Al Yang a Baker [12], (viz obr. 6).
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Obr. 5: Zavislost napéti na mezi kluzu FeAl slitin na koncentraci vakanci C, [12].
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Obr. 6: Zavislost koncentrace vakanef C, jako funkee kalicf teploty [12].

Vlivem doby zihani a zthaci teploty na zmény pevnosti (reprezentované tvrdosti)
konkrétnich slitin na bézi FeAl se zabyvali Morris a kol. [13]. Tyto zmény jsou rovnéz
interpretovény jako vliv zmény koncentrace vakanci v téchto materidlech. VIiv teploty
zthanf na tvrdost sledovanych materiali je na obr. 7. Podle [13] byl pti 500 - 900°C za-
znamenan exponencidlni narust tvrdosti s teplotou, s pomalejsim rustem pii teplotdch
nad 900°C. Tato rozdilnost je pripisovana tendenci k "nasyceni” vakancemi pii vyssich
teplotach kalenf.

Autofi také prokdzali pokles tvrdosti v zdvislosti na ¢ase pri zthdni kalenych ma-
teridlu pti nizkych teplotach, jak je ziejmé z obr. 8. Pokles tvrdosti v zdvislosti na
dobeé zithani souvist s ibytkem vakanci. Z toho plyne, ze vliv T na velikost odpevnént je

ve vztahu ke zméné pohyblivosti vakanci [13]. Pro identifikaci vlivu tepelného zpra-

13
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Obr. 7: Tvrdost jako funkce teploty kaleni, doba zfhdn{ 30 min, podle [13].
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Obr. 8: Zmény tvrdosti slitiny Fe-39at.% Al kalené z 1000°C a zihané pri nizkych teplotdch

v zavislosti na dobeé zihanf{ [13].
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covani na vznik vakanci a pripadné dalsich ”produktu” (dislokacni smycky apod.)
je vyuzivdna transmisni elektronovd mikroskopie (ddle TEM). Pozorovéni pomoci
TEM prokdzala, ze béhem nésledného nizkoteplotniho zihdni materidlu (presycenych
tepelnymi vakancemi po kalen{) tyto bodové defekty anihiluji bud jako dislokacn{
smycky [9] nebo na puvodné existujicich dislokacich. Béhem stdrnuti se vakance po-
hybuji k puvodnim dislokacim, které splhaji a multiplikuji. Zaroven mohou vzajemné
reagovat za vzniku velmi hustych shluku dislokaci s Burgersovym vektorem <111>,
<110> a <100> nebo disociovat na parcidlni dislokace s Burgersovym vektorem 1/2
<111> [13]. Vytvéreni velkého mnozstvi komplexnich disloka¢nich usporadani zavisf
na relativni snadnosti homogenni nebo heterogenni nukleace vakan¢nich seskupent,
rozkladéni, reakei a déleni dislokaci. Ukdzku typické struktury Fe 39%Al po kalenf

predstavuje obr. 9.

AR S
3 .Idt_‘ TS -
.,: " [ Lot

ST

Obr. 9: Struktura Fe-39at.% Al po kaleni z 1000°C [13].

Stejnd oblast je zobrazena se ¢tyfmi difrakénimi vektory §. Je patrné, ze shluky

dislokaci jsou zde tvoreny jednak veétsim poctem dislokaci s Burgersovym vektorem

15
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<001>, tvorenych rovnymi segmenty oznacenymi jako A, jednak nékolika dislokacemi
s Burgersovym vektorem <110>, oznacenymi B, a mirné zakrivenymi dislokacemi
C s Burgersovym vektorem <111>. Je zde patrnd dvojice disloka¢nich smycek 1/2
[111], oddélenych antifizovym rozhranim (G), a vzdjemné interagujici dislokace D, E,
F. Nizkd dislokacni hustota v kalenych materidlech kontrastuje s vysokou hustotou
dislokaci nalezenou po kratkém (event. delsim) nizkoteplotnim zfhanf - srovnej obr. 9
a obr. 10 a,b.

Obr. 10: Vysoka hustota dislokaci v kaleném vzorku Fe-39at.% Al po zfhani a) 20 min pfi
420°C, b) 11h pri 420°C [13].

Obr. 10a ilustruje vysokou hustotu dislokaci ve vzorku Fe39%Al zthaném 20 minut
pri 420°C. Tato vysoka dislokacni hustota odpovida hodnoté HV cca v poloviné oblasti
odpevnéni na obr. 8 kde odpevnéni probiha nejrychleji. Jsou zde patrny dislokace
s Burgersovym vektorem <100> a <111>, odhadovan4 dislokaénf hustota 3x 10" /m?.
Po nasledném delsim zihani je dislokacéni hustota vyznamné snizena, jak ukazuje obr.
10b (odhad 5x10'? /m?), coz odpovida oblasti témér tiplného odpevnén{ v obr. 8. Kalic
a zithacl experimenty ukdzaly, ze podil vakan¢ntho zpevnéni prevldda nad zpevnénim
dislokaénim [13]. Tato skute¢nost je popséna grafem na obr. 11.

Je ztejmé, ze po zakaleni je v materidlu pritomno malé mnozstvi dislokaci,
vzniklych pocateénim seskupovanim wvakanci pri nedostatecné rychlosti chlazenf
z kalici teploty. Pti nasledném zfhani dochéazi k poklesu mnozstvi vakanci, zatimco
hustota dislokaci roste a tvrdost rapidné klesa. Pokracujici zthani vede k minimalizaci
poctu vakanci, poklesu hustoty dislokaci a mirnému poklesu tvrdosti na konecénou

hodnotu [13].
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Obr. 11: Schematické zndzornénf relativniho podflu vakancf a dislokaci na hodnoté tvrdosti

kaleného a nizkoteplotné zthaného Fe-Al [13].
2.2.2 Vliv pfimési na mechanické vlastnosti FeAl pti pokojové teploté

V minulych letech byla vénovana velkd pozornost vlivu pfimésovych prvki na me-
chanické vlastnosti Fe40Al [10]. Jednalo se predevsim o vliv boru, chromu, zirko-
nia, titanu a uhliku. Bor obecné vyrazné pozitivné ovliviiuje taznost slitin FeAl
prostiednictvim zpevnéni hranic zrn. Zputsobuje také zpevnéni uvnitf zrn zpisobené
ristem mifzkového parametru a tim i vnitintho napéti v miizi. Podle [14] 0,05at.%
B zvysuje mez kluzu pfi pokojové teploté u Fe45Al témer o 100% - viz obr. 12.

Priznivé pusobeni boru je pfipisovdno interkrystalické segregaci - bor ptisobf jako
"darce” elektroni pro nenasycené vazby na rozhranich ( napt. na hranicich zrn).
Srovnanim takového "elektronového deficitu” dochézi k nasyceni vazeb a tfm ke
zlepseni vlastnosti. Ukdzalo se, ze pfi uréitém mnozstvi boru dochdzi{ k nasycenf
téchto vazeb a dalsf zvysovani obsahu boru nem4 uz zddny efekt.

Bylo ovéfeno, ze v Fed0Al probiha segregace boru dvéma zpusoby [15]: jednak
Jjako nerovnovaznd segregace, charakterizovand velmi rychlou kinetikou a zavislost{
na zihacf teploté. Tento déj probihd béhem kaleni z vysokych teplot a je vysledkem
pritazlivé interakce mezi atomy boru a prebytkem vakanel migrujicich k hranicfm zrn.
Naproti tomu probiha v nizkoteplotné zthanych materidlech rovnovéznd segregace
vysvétlovana "odpudivymi” interakcemi mezi atomy boru.

Mechanické vlastnosti slitin Fe - 40 at.%Al jsou ovliviiovdny rovnéz piimésemi Zr

a Cr, a to jak jednotlive, tak pripadné jejich kombinacf s borem. Zirkonium zvysuje
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Obr. 12: Vliv obsahu B na hodnotu napéti na mezi kluzu pfi pokojové teploté [14].

pevnost FeAl pii pokojové teploté, protoze dochdzi ke zjemnéni zrna a tvorbé pre-
cipitatu FegAlgZr [10]. Okolo ¢éstic precipitatu vznikajl ale jemné trhlinky, jimz se
piipisuje pokles taznosti téchto jemnozrnnych slitin. Tento problém lze eliminovat
pravé pifdavkem boru, ktery u slitin s obsahem Zr zvysi taznost na hodnoty dosaho-
vané u bindrni slitiny, tedy 4,5%. Dalsim piisadovym prvkem ovliviijicim vlastnosti
slitiny Fe 40at.%Al je napiiklad chrom - ptimés 5% Cr zvysuje mez kluzu a taznost
této slitiny.

Pro ziskéni komplexniho obrazu vlivu prechodovych kovu (Ti, V, Cr, Mn, Co, Ni,
Cu) na napéti na mezi kluzu a tvrdost slitin typu FeAl byla méfena [10] tvrdost slitin
o nominalnim slozenf Fe Al50X; a FeysAl5 X5, kde X je prechodovy kov. (Kromé toho
popsané slitiny obsahovaly mald mnozstvi prisad B a Zr.) Slitiny byly dlouhodobé
zihdny pri nizkych teplotdch k minimalizaci vlivu tepelnych vakanci. Z méreni vy-
plynulo, ze zpeviujici vliv terndrni pifsady roste s rozdilem atomovych ¢isel mezi Fe

a pfechodovym kovem - viz obr. 13, [10].
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Obr. 13: Zavislost Rpp 2 na atomovém éisle kovu [10].

Jako velmi perspektivni aditivum pro ovlivnéni mechanickych vlastnosti alu-
minidu se jevi uhlik. Bylo prokdzano [17], [18], Ze prisada malého mnozstvi C
(okolo 1 at.%) ve slitiné s obsahem 38 at.% Al m4 za nésledek precipitaci tvrdé fize
FesAlCy 5 , oznacované jako perovskit nebo karbid k, kterd tvofi miizku typu L, ze

substituujicich atomu s intersticidlnim C ve stfedu elementarni bunky - viz obr.14.

Obr. 14: Struktura perovskitického karbidu [19].

O této perovskitické fazi, kterd je také dulezitd pro oceli s obsahem Al, je zatim
znamo pomérné malo. Nenf zatim sjednocen chemicky vzorec féze: zatimco podle [19]
je to FesAlCy 5 , podle jinych pramenu [7], [37] jde o Fes AlC, resp. FesAlC,, , kde n<1.
Karbid & je tvrdy a kfehky, namérené hodnoty tvrdosti se pohybuji mezi 600 a 700
HV0,2 ([19] uvadi hodnotu 700£30 HVO0,2, kterd nezdvisi na obsahu C nebo Al ve

slitine), teplota tanf je okolo 1300°C. Faze nenf feromagnetickd. Oblast stability této
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faze pii riznych koncentracich uhliku zavisi na teploté. Se stoupajici teplotou se hra-
nice oblasti posouvaji k niz§im obsahum C. Kromé rustu zpevnéni - za predpokladu
rovnomérného rozlozeni karbidu v matrici - pritomnost karbidu ve slitindch tohoto
typu redukuje nachylnost slitin k vodikové kiehkosti zachycenfm vodiku na rozhranf
karbid - matrice [17]. Dals{ zvysovani obsahu C od 1 do 5 at.% zpusobuje pokles
zpevnéni, coz je pricitano precipitaci mékké grafitové faze pii vyssim obsahu C [18].
Velmi vyznamnym se vliv C ukézal pii zlepsovani obrobitelnosti u Fe-Al slitin s ob-
sahem Al v rozmezi 24-40 at.% Al [18] - viz ddle kap. 4.2.2. Ukdzalo se [20], ze
obsah uhliku ve slitiné Fe40Al s malymi piidavky Mo, Ti, Zr a B vyznamneé ovliviiuje
pevnostni vlastnosti slitiny za pokojové teploty. S obsahem uhliku roste mez kluzu

slitiny pri pokojové teploté, aniz by byla negativné ovlivnéna taznost - viz obr. 15.
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Obr. 15: Vliv obsahu uhliku na pevnost a taznost slitiny Fe40AIC pfi pokojové teploté (po

vysokoteplotnim zihdni na 1100°C, chlazeno na vzduchu) [20].
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2.3 Mechanické vlastnosti FeAl pri vyssich teplotach
2.3.1 Teplotni zavislost napéti na mezi kluzu

U slitin typu Fe40Al se pozorujf dva typy zavislosti meze kluzu na teplote

a) zavislost podobna jako pro slitiny s bee strukturou - tedy vyrazny pokles napéti
v rozsahu od teploty kapalného dusiku do pokojové teploty, pak nasleduje prodleva
a pomaly pokles s rostouci teplotou,

b) zavislost, v niz mez kluzu anomalné narusta pii strednich teplotach (0,35 —
0,45 T,,).

Anomilie neni zaznamendna u vzorku predem nevyzihanych pri nizké teploté
(eliminace tepelnych vakanci). Anomélie také neni pozorovana pii nizkych rychlostech
deformace (~107% s71), vyrazné se projevuje pii velmi vysokych rychlostech (~2x10?
s~ [11] (obr.16).

1200
1000
§ 800 = 2
o
] 2x 107 51
é 600 *1.
M b
= \,\
400 - \.l.ﬁ-zr'
14 el
Ew 1 I I ] ]
00 400 &0 200 1000 120 1400
Temperature, K

Obr. 16: Zévislost napéti na mezi kluzu na T pro rizné rychlosti deformace [11].

Anomalie meze kluzu u slitin Fe(40-50at.%)Al je uvadéna do souvislosti s exis-
tenci tepelnych vakanci [11]. Tento model je zaloZzen na pfedstavé o zpeviovani
spolupusobenim termalnich vakanei pri sttednich teplotach a dislokacniho creepu pii
vysokych teplotéch.

Déle bylo zjisténo, ze hodnota napéti na mezi kluzu zdvisf na obsahu uhliku ve
slitiné. S rustem obsahu uhliku roste pri teploté anomalie hodnota napéti na mezi
kluzu a zéroven klesd taznost - obr.17 [20].

Vyznamné zlepseni napéfovych vlastnost{ bylo zaznamendno zejména u slitin po

vysokoteplotnim zthan{ pti 1300°C [20]. Velmi efektivni pfi zvySovani meze kluzu
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Obr. 17: Teplotni zavislost mechanickych vlastnosti (napéti na mezi kluzu 0,2% Y.S., napét{
na mezi pevnosti U.T.S. a taznosti v %) pro slitiny s rozdilnym obsahem C a) 0,2 at. /Alloy
1/ b) 0,45 at.% /Alloy 2/ ¢) 0,75 at.%/Alloy 3/ [20].

do 800°C jsou tepelné vakance pritomné ve slitinach po vysokoteplotnim tepelném
zpracovani a nasledném ochlazen{ - viz obr. 18.

Ukédzalo se [21], ze mechanické vlastnosti slitin na bazi FeAl pii teplotach v rozmezi
600°C - 1000°C jsou vyznamneé ovlivnény také odchylkou od stechiometrického slozeni
- viz obr. 19.

Vliv slozeni slitiny je pri¢itan existenci bodovych defektu v FeAl slitindch, jakymi
jsou napf. anti-site atomy a termalni vakance. Pfitomnost téchto poruch je nutna pro
udrzeni B2 struktury pii nestechiometrickém slozeni. Ukdzalo se, ze pritomné bodové
defekty pri nizsich teplotach zabranuji plastické deformaci diky své nedostatecné
pohyblivosti, zatimco plasticitu pii vyssich teplotach zlepsuji diky rostouci difuzi [21].

Na deformacni vlastnosti slitin typu FeAl pti vysokych teplotich ma zejména
vyrazny vliv ptidavek chromu a titanu - slitina Fe-36,5A1-5Cr a také Fe-36,5A1-27Ti
(v at.%) vykazuji vyrazné vyssi hodnoty prodlouzeni do lomu a vyssi napéti na mezi
kluzu nez binarni slitina Fe-36,5Al. Rust prodlouzeni s teplotou je markantn{ zejména

v oblasti 600°C -1000°C; pricemz na horni hranici teplotniho intervalu dosahuji hod-
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noty prodlouzeni maxima, v pripadé slitiny s Ti az 208 % oproti 120% dosazenym

u binarnf slitiny [16].
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Obr. 18: Vliv tepelného zpracovani na hodnotu napéti na mezi kluzu pro slitiny s rozdilnym

obsahem uhliku a) pfi pokojové teploté b) pii T=800°C [20].
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Obr. 19: Napéti na mezi kluzu jako funkce teploty pro slitiny s ruznym obsahem Al [21].
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2.3.2 Creepové vlastnosti

Aluminidy s B2 a D0y strukturou maji pro svou vynikajici odolnost viéi oxidaci,
vysokou teplotu tani a nizkou hustotu predpoklady pro vyuziti pro vysokoteplotni

aplikace. U téchto aplikaci je dulezitou vlastnosti creepovi odolnost materidlu.
Creepové chovani uspofidanych slitin B2 a FeAl zvlasté je shrnuto v [22]. Creep
se v binarnich slitinach se strukturou B2 realizuje jednak dislokaénim mechanismermn,
jednak me-chanismem difuznim. V pfipadeé dislokaéniho creepu je rychlost ustaleného

teceni vyjadrena rovnici
de/dt = Acr"'"exp(-% {3}

kde A je konstanta, o, n, Q, R, T - napéti, napétovy exponent, aktivatni ener-
gie creepu, plynovd konstanta a teplota. U jednofézovych kovi a slitin muaze byt
dislokaéni creep popsan jako jeden ze dvou typil - t¥ida M neboli typ éisty kov, a tiida
A neboli slitinovy typ. Ve tfidé M je skluz dislokaci rychlejsi nez splhani a creep
je fizen rychlosti splhani, ve tiidé A je fidicl rychlost skluzu dislokaci. Aktivacni
energie creepu je v obou typech blizka energii miizkové difuze. Pro FeAl je aktivaéni
energie creepu obvykle vys$&l nez aktivacni energie difuze - 450 kJ/mol oproti 300
kJ/mol [22]. Casové zdvisla deformace milze byt realizovéna také prostfednictvim
vakanéniho toku pii nizsich drovnich napéti platnych pro dislokaéni proces. Creep
timto difuznim mechanismem, jako naptiklad Herring - Nabarriv nebo Cobleho creep,
je piisuzovén pouze pohybu vakanci od zdroji k nortim, kterymi jsou obvykle hranice
zrn rozdilné orientovanych vzhledem k aplikovanému napéti. Tyto mechanismy jsou
charakteristické napétovym exponentem n = 1 a vyraznou zavislosti na velikosti zrn.
Materialy s velkymi zrny disponuji vétsi creepovou odolnosti, jak je patrno ze vztahu

pro rychlost difuzniho teceni

kde A je rozmérovy faktor, {2 atomovy objem, D difuzni koeficient (pfes zrna
pro Herring - Nabarriv mechanismus nebo podél hranic zrn pro Cobleho creep},
k Boltzmannova konstanta, T absolutni teplota, d velikost zrna {efektivni difuzni
délka}. Soucinnost difuzniho mechanismu u FeAl slitin podporuje pozorované zlepdeni
creepové odolnosti u hrubozrmnych materiali. ZdAa se, ze difuzni mechanismus na-
stupuje u FeAl priblizné okolo 0,7 T,,, [10]. Pro popis creepového chovani materiali

o . T TSN s . ods g
se pouziva creepova kiivka (¢ = f(t}, piipadné 5 = f(¢} ).
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Pro hodnoceni creepové odolnosti materiali se pak pouziva doby do lomu TTR
{u tahovych zkousek). U zkousek tlakovych je k dispozici pouze minimalni (neboli
sekundérni) creepova rychlost MCR. Pro materidly s vysokou hodnotou TTR je
vétsinou hodnota MCR nizka. Nékterymi autory je uzivdna rovnéz tzv. "creepova
odolnost” v MPa, tj. napéti v tlaku potfebné k dosazeni uréité zvolené hodnoty

sekundarni creepové rychlosti, pfipadné uréité hodnoty e.

2.3.3 Zvysovani creepové odolnosti aluminidi

Aluminidy zeleza, nejcastéji se slozenim okolo FesAl (Al 25-30at.%) nebo FeAl (35-
40 at.%), jsou zkougeny - zatim nepfili§ tspésné - jako nahrada uslechtilych ocell
za zvySenych teplot. Hlavnim divodem jsou obtize pii zpracovani aluminidi - jejich
nizka taznost a obrobitelnost pii pokojové teploté zapfidinéna nachylnosti k vodikové
kehkosti a pokles napéti na mezi kluzu a mezi pevnosti pfi teplotdch nad 600°C. To
zpusobuje, ze navzdory vynikajici vysokoteplotni korozni odolnosti se zatim slitiny na
béazi Fe-Al jako vysokopevnostni a vysokoteplotni materidly pouzivaji jen omezené.

V posledni dobé se objevuji ve svéte alternativnf pifstupy ve vyzkumu aluminida,
které jsou zaméreny mj. na dosazeni vysokoteplotni creepové pevnosti. Otazka zvyseni
creepové pevnosti Fed0Al zavisi piedeviim na dostupnosti vhodné disperze jemné
a stabilni sekundarni faze. Vyznam sekundarni faze pro zabezpeceni dobré creepové
odolnosti je charakterizovén jeji stabilitou pii vysoké T, velikosti éastic a objemovym
podilem faze [23].

U materiala piipravovanych P/M technologii jsou pouzivany oxidické &dstice,
které disponuji extrémné vysokou stabilitou (napi. Y»()3}, ale jsou ptili§ nerozpustné
pro piipravu béznym litim. Navic se ukézalo, ze ¢astice Y203 nejsou v FeAl matrici
tak stabilnd, jak bylo pozorovano v matrici FeCr. Tyto ¢dstice maji vybornou
stabilitu vuaci hrubnuti do 1100°C pro stiedni casy, ale pro dlouhé casy a vyssi T
zacinajl vyrazné hrubnout. Tato nestabilita se vysvétluje zménon slozeni oxidickych
¢astic, které reaguji s matrici za vzniku smigenych oxidi. Tato zména ovéem nastava
u FeCr matrice pri vysokych T také, ale u Al bohatych intermetalik je zména na
smisené oxidy {Y,03 — Y, Al O) podstatné rychlejsi. Ukazalo se také, ze vétsi obje-
movy podil oxidi {cca 10%) vede sice k vétdimu zpevnéni, ale materidl je pfi nizsich T
kiehél. (Jakousi optimalizaci téchto vlastnosti by mohly piedstavovat intermetalické
Lavesovy faze - nejnovéjsi alternativa k uvedenym fazim, problémem je zatim jejich
velikost - hrubsf oproti ostatnim uvedenym) [23]. Aluminidy vyrobené pragkovou me-

talurgii a zpevnéné dispergovanymi oxidy (napt. Y»O0z), jsou oznacovany jako ODS

I
in
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materidly [20, 23, 24].

Boridové faze (TiB,, ZrB,) jsou pomérné stabilni pii vysokych teplotach, obje-
movy podil fize je omezen. Pro dosazeni pozadované distribuce jemmych castic je
nutny proces rychlého tuhnuti.

Jako nejdostupnéjsi aditivum pouzitelné ke zvyseni creepové pevnosti aluminidu
v oblasti 500 - 600°C se jevi uhlik; pfi vyssich teplotiach je ale nutno pocitat
s omezenou stabilitou édstic sekundarni faze. Chovani terndarnich slitin Fe-Al-C je
primarné ovliviiovano typem a podilem jednotlivych fazi ve strukture. Jak bylo uve-
deno vyse, jsou to - v zavislosti na obsahu C a také Al - predevsim faze grafiticka
a perovskiticka faze Fes AlCy 5, piipadne dalsi faze, napt. Al4Cs. (Vliv strukturniho
podilu jednotlivych fazi na deformacni chovani za vyssich teplot byl sledovan kom-
plexné u souboru slitin na bazi FesAl s rozdilnymi obsahy Al a C. Zjisténa creepova
data potvrzuji, ze rozdilné struktury jsou charakterizovany ruznou creepovou odol-
nostf) [19]. Creepové chovani slitin na bézi FeAl pti teplotédch v rozmezi 600 - 1000°C
je vyznamné ovliviiovdano také odchylkou od stechiometrického slozent [21] - viz obr.
20.

35 e e e
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Obr. 20: Creepové odolnost (viz 2.3.2) v tlaku pro MCR 107 s=! pii 700°C a 900°C jako
funkce obsahu Al v polykrystalickych slitindch na bézi FeAl [21].

Creepové vlastnosti vyznamné zlepsuje rovnéz vysokoteplotni zihdani na teplotu

1300°C - vede ke snizenf minimalni{ creepové rychlosti a prodlouzeni doby do lomu - viz

e S
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jemnych karbidickych precipitatu a disloka¢nich smycek vzniklych ve slitine diky

kondenzaci vakanci.

0y Creep strain

Obr. 21: Creepovéa ktivka

covanf [20].
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slitiny s obsahem 0,45 at.% C po rizném tepelném zpra-

Jak ukazujf obr. 22 a 23, MCR slitiny s obsahem uhliku 0,75 at.% (0,2 hm.%) je
srovnatelnd jak s nékterymi komerénimi superslitinami na bdzi Fe nebo Ni - viz obr.

22, tak se slitinami zpevnénymi oxidickou disperzi (ODS, obr. 23 slitina CEREM) ¢

FeAl slitinami s vy&sim obsahem Mo a Ti (obr. 23, slitina 912).
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Obr. 22: Porovnéani creepové odolnosti slitiny Fe 40A1 0,75C(at.%) - (alloy 3) s komerénimi

superslitinami [20].

7 obr. 23 je ziejmé, ze MCR vysokouhlikové slitiny 787 je vyznamné nizsi nez
u zdkladn{ (base 785) a ODS slitiny (v obr. 23 oznacena CEREM dle vyrobce).
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Obr. 23: Porovnan{ creepové odolnosti slitiny Fe 40A10,75C (at.%) - slitina 787 - se slitinami
zpevnénymi disperzi oxidi (CEREM) ¢i jemnych precipitdati na bazi Mo-Ti-C (slitina 912).
U slitin 785 (slitina "zdkladn{”, tj. s minimalnim obsahem legur), 787 a 912 uvedena teplota
zfhénf [24].

Pri 90 MPa ¢inf rozdil v hodnotach MCR vysokouhlikové a BASE slitiny dokonce
3 rady [24].
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2.4 Poznamky k nékterym technologickym problémuam
2.4.1 Problematika vodikové kiehkosti

Mechanické vlastnosti Fe-Al slitin s B2 strukturou jsou rovnéz silné ovlivnény jejich
nachylnosti k vodikové kiehkosti. Nejbéznéjsi pri¢inou je atmosféricka vlhkost, kterd
reaguje & Al v téchto slitindch za vzniku vodiku reakei 2A1 + 3H,O — AlLO; +
6H. Vznikajici vodik je odpovédny za kiehkost téchto intermetalik, ktera je hlavni
pricinou jejich nizké taznosti i obrobitelnosti pii pokojové teploté. Tato omezeni je
nutno brat v ivahu pii vyzkumu téchto slitin i pro prumyslové aplikace.

Neddvno bylo prokdzano [25], ze ke zlepSeni obrobitelnosti i taznosti aluminidi
zeleza muze vést pridavek malého mnozstvi C - viz déle 2.4.2.

Je nutno zminit dalsi zptsob , kterym lze zabranit zkfehnuti u téchto materialu -
tim je volba licl technologie. Néktef{ autofi [18] uvadéji jako nejoptimélnéjsi AIM {Air
Induction Melting) metodu, pii niz je material nejdiive indukéné nataven v indukéni
peci pod krytem tavidla (strusky) v rezimu chranéné vsazky, ingoty pak jsou ndsledneé
zpracovany elektro-struskovym pretavenim (ESR - Electroslag Remelting) a odlity
do Cu formy chlazené vodou. Tato technologie se ukazala velmi efektivni v prevenci

tvorby péra zpusobenych plynnym vodikem [18].

2.4.2 Vliv uhliku na obrobitelnost FeAl

Jak jiz bylo zminéno, pfidavek C muze vést ke zlepgeni obrobitelnosti u FeAl slitin
o obsahu 16-24 hm.% (28-40 at.%) Al . Ptisada C v rozmezi 0,074 - 1,1 hm.% (=0,3-
4,2 at.%) vede, jak bylo uvedeno vyse, ke vzniku karbidické faze FesAlC, g perov-
skitického typu, o niz se predpoklada, ze karbidické ¢dstice mohou pisobit pro H jako
pasti, omezovat jeho difuzivitu a tedy redukovat nachylnost téchto slitin k vodikové
kiehkosti. Tento predpoklad byl potvrzen fadou experimenti - tahovou zkouskou
v rozdilnych prostiedich (vzduch, vakuum) a soucasnym meéfenim obsahu H v testo-
vanych vzorcich, napt. [25].

V této souvislosti lze zminit analogicky jev u oceli 304 (CSN 17 240) u nichz bylo
neddvno prokdzano, Ze rust obsahu C (od 0,045 do 0,085 at. %) md za nésledek pokles
tersticidlnich poloh vy&sim obsahem uhliku. Niz&i difuzivita vede ke zlep$eni odporu
ocell viiéi vodikové kiehkosti [25].

Z hlediska zlepsovani obrobitelnosti a taznosti je zajimavé srovnani se slitinami

legovanymi jednak C, jednak karbidotvornymi prvky jako je Ti a V. {Tento typ slitin
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se vlastnostmi blizi nedavno vyvinutym ORNL slitinam - jde o slitiny, které kromé C
obsahuji napt. Ti, Mo, Cr, atd., a které pii testech ve vakuu vykazuji vyznamné
zvySeni taznosti.}) Ve struktufe slitin dopovanych Ti a V - vidy v mnozstvi 0,4
a 4,3 hm.% - byly podle otekdvani pritomny precipitity bohaté na Ti | resp. V.
Jejich objemovy podil rostl s rostoucim obsahem C. Tyto karbidy jsou stabilnéjsi
a vznikaji piednostné vici perovskitickému karbidu. Ve slitindch s vétsim obsahem
Ti a V indikovala EDAX analyza piftomnost Ti , V a stopy C v matrici mezi pre-
cipitaty. U vsech slitin kromé dopovanych V se pii testovani ve vakuu taznost zvysila
priblizné dvojnasobné, obrobitelnost se zlepgila u viech slitin. Zd4 se tedy, ze zlepSeni
obrobitelnosti nemusi vZdy nutné vést k ristu taznosti. Divody nejsou zcela jasné,
je mozné, ze metody s lepsi rozlisovaci schopnosti nez je ve studii pouzitd opticka
a rastrovaci mikroskopie, by potvrdily existenci velmi jemnych precipitatil v matrici,

jejichz piispévek by mohl ovlivnit jak deformacni vlastnosti, tak obrobitelnost [25].

2.4.3 Vliv pridavku B na lomové vlastnosti FeAl slitin

Jak jiz bylo feceno vyge, taznost FeAl je za pokojové teploty nedostatecna. Bylo
prokazano [26], ze u nich taznost s rostoucim obsahem Al klesé a to od 16% u slitiny
Fe37at. %Al az k prakticky nulové taznosti slitiny Fed8at.%Al, jak je ukazano na obr.
24,

Nejostiejsi pokles mezi 37at.% - 40at.% Al odpovidd zméné lomového modu od
transkrystalického k interkrystalickému. Pro slitinu Fe37at. %Al je piiblizné 100% lo-
mové plochy porugeno modem transkrystalickym, zatimco u Fed8at. %Al je mod témér
100% interkrystalicky. Slitiny o stfednim slozeni vykazuji smiSeny mod porugeni.
U borem dopovanych slitin se lomovy mod méni s rostoucim obsahem Al rovnéz od
transkrystalického k interkrystalickému, ale piidavek B posouva tento piechod {a tim
i strmy pokles taznosti) k vy&sim koncentracim Al, a potlacuje lom po hranicich zrn
diky segregaci B na téchto hranicich. Na rozdil od slitin bez B byly malé oblasti (na
méné nez 5% lomové plochy) transkrystalického stépeni pozorovény i pfi vysokych
obsazich Al {48at.%).

Z obr. 24 je ziejmé, ze schopnost B potlacit interkrystalicky mod poruseni klesa
s rostouci koncentraci Al, ackoli mnozstvi B segregujiciho po hranicich zlstavé stejné.
Nésledkem toho dochézi ke zkiehnuti i u B dopovanych slitin, blizi-li se jejich slozeni

stechiometrickému  [26].
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Obr. 24: Shrnuti vlivu stechiometrie slitin a obsahu B na taZnost a mod poruseni FeAl

slitin v prostredi ultravysokého vakua [26].
2.4.4 Materidly v praxi odvozené od Fe40Al

Specifické vlastnosti intermetalickych slitin na bédzi Fe-Al jako nizkd hustota,
vynikajici odolnost vuéi oxidaci a sulfidaci a dobrd pevnost za vyssich teplot
predurcuji tyto materidly k vyskoteplotnim aplikacim. Zvldsté odolnost vuci sulfi-
daci je vyrazné lepsi nez u jinych slitin na bazi Fe nebo Ni.

Ve svéte jsou jiz tyto materidly vyuzivany napiiklad pii vyrobé poréznich filtri,
pouzivanych pro zpracovani plynu s vysokym obsahem siry, kde se uplatnuje prave
jejich vynikajici odolnost vuéi sulfidaci. Ta je také uplatnéna pii vyrobé tepelnych
vyméniki v plynovych turbinovych motorech, nebo nddob a ochrannych plasta
potrubi v elektrarndach a spalovndch. Dalsi aplikaci jsou odporové topné elementy,
které vyuzivaji stability vysoké hodnoty elektrického odporu pri vysokych teplotach,

a v neposledni radé také soucasti pecntho zatrizeni vyuzivajici vyborné korozni odol-
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nosti [27]. Piikladem studia a vyuzit{ tohoto druhu materidlu v Ceskoslovensku v 50.
- 80. letech minulého stoleti je uhlikem legovany material pod oznacenim PYRO-
FERAL. Slozeni materialu podle CSN 42 2484 je 29-31 hm.% Al, 1,0-1,2 hm.% C
a s maximalnim obsahem Si, S a P stanovenym normou [28]. Matrice je tvofena
tuhym roztokem C v intermetalické fazi FeAl s B2 strukturou, v niz jsou rozlozeny

v zavislosti na obsahu C jehlickovité tutvary karbidu Al,Cs - viz obr. 25 [29).

Obr. 25: Struktura Pyroferalu [29).

Vyuziti je ztizeno samovolnym rozpaddvanim materialu béhem uchovavani od-
litki pfi pokojové teplote. Toto chovéani je pripisovdno reakci karbidu hliniku
s vodikem. K rozpadu dochéz{ vyhradné za nizkych teplot za pritomnosti atmosférické
vlhkosti nebo ve vodé. Tomuto nepriznivému jevu lze zabranit okamzitym pouzitim
pro aplikace za vyssich teplot, pripadné vyzihanim pfii teploté 1150°C, pii kterém do-
jde k ¢astecnému rozpusténi karbidu pritomnych v matrici. Ukdzalo se, ze dostatecnou
ochranou muze byt olejovy ndtér ve spojeni s dodrzenim technologického postupu
a chemického slozeni (28], [30]. Bylo dokdzano, ze materidl ma velmi dobrou odol-
nost vuci cyklickému tepelnému zatizeni (zaruvzdornost), vynikajici odolnost vudi
chemickym vlivim prostredi (az o dva fady lepsi nez nez u oceli AKX s 25%
Cr) i pomeérné dobrou odolnost proti otéru. Tyto vlastnosti u vétsiny aplikaci za-
jistily zvySeni zivotnosti soucdsti z Pyroferalu oproti puvodné pouzivanym ma-
terialum (litina, materidly na bazi Fe-Cr). Material se pouzival s ispéchem zejména
v chemickém prumyslu (lopatky kyzovych prazicich peci), pro vyrobu cementacnich
hrnet a komiurek, rostnic parnich kotlu pro elektrarny, kryti tepelné a erozné
namahanych trubek a pro vyrobu soucasti sklarskych peci a automati. Prakticky

jedinym vyrobcem Pyroferalu byla od padesatych let slévarna ve Kdyni, kde byl
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material vyrabén az do roku 1990. Poté byla jeho vyroba ukonéena.

Piiznivé vlastnosti slitin typu pyroferal lze spojovat jednak s B2 strukturou, jed-
nak s ohsahem C, pfipadné Si. Tato price se snazi postihnout vliv ohsahu C na
vlastnosti terndrni slitiny se 40 at.% Al Dalsi kroky v priblizovdni se vybornym
vlastnostem technické slitiny predstavuje postupné zvysovani obsahu Al pfipadné

optimalizace pridavku Si.
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3 Experimentalni metody

3.1 Priprava slitin a vzorka pro experimenty

Slitiny A — C (tab. 1 na str. 39) pro experiment I byly pfipraveny vakuovym tavenim
ve Fyzikilnim tstavu AV CR. Byly odlity hranolky o rozmérech 10x10x120 mm,
chladnuti probéhlo v peci. Pro méfeni tvrdosti v zavislosti na zihaci teploté byly
pouzity hranolky o rozmérech 10x5x3 mm, pro zkousku v tlaku pii pokojové teplote
byly z téchto hranolkid vyrobeny vélecky o priméru 4 mm a vysce 8 min.

Slitiny D — F {tab. 1 na str. 39) pro experiment II byly vyrobeny tavenim ve
vakuu na VSB v Ostravé ve vakuové indukéni peci fy. Leybold, kterd je vybavena
tifstupniovou éerpaci soupravou. Taveni a odliti probithalo ve vakuu 107! - 10=2 mbar.
Pii vyrobé slitin s vyssim obsahem uhliku bylo nutné nejdiive vytavit predslitinu
FeC; je vyhodné pretavit zZelezo i hlinfk samostatné ve vakuu a predejit varu a ztratam
vsdzky vyhozem. Vychladlé odlitky (bramky s rozmeéry piicného prafezu cca 20 x 32 -
35 mm)} byly déleny rozbrusovanim na kratsi délky {cca 80 mm}. Takovéto poloto-
vary pak byly ohfivany v elektrické odporové peci na teplotu 1280°C a valcovany
na plocho (z tlonstky 20 mm) na laboratorni duo stolici K350 nékolika ubéry na
pozadovanou tloustku. Pracovni vilce o priméru 140 mm se otécely rychlosti 100
ot /min. Jednotlivé prichody odpovidaly velikosti vyskové deformace 8 - 15%. Vzhle-
dem k rychlosti chladnuti vzorku pii styku s vélci a nebezpedi rozsirovani povrchovych
trhlin byl provalek po kazdém prichodu vkladén do pece vyhrdaté na 1280°C, a to na
takovou dobu, aby teplota valcovani neklesla pod 1100°C.

Slitina. H byla odlita ve slévarné firmy Kdynium a.s. v Kdyni. Jako vsazka byl
pouzit ocelovy odpad s definovanym chemickym slozenim C 0,1%, Mn 0,35%, Si
0,20%, feroslitiny FeMn 80% a FeSi 75%, nauhlicovadlo - zlomkové elektrody, ¢isty
hutni hlinik 99,6%. Vsizka bez hliniku byla natavena v 80kg indukéni peci, hlinik byl
dolegovan pred odlitim v pevném stavu. Technologické podminky tavby byly uréeny
takto: teplota vedzky na peci 1505°C, postupné bylo z pdanve odlito 8 forem.

Pro deformacni experimenty byly ze vech materialti piipraveny vzorky ve tvaru

valecki o prameéru 5 - 6 mm a vysce 10 - 12 mm.
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3.2 Analyza struktury
Opticka mikroskopie (LOM)

Vzorky pro metalografickou analyzu byly po zalisovani mechanicky brouseny na
kotoucich ve skale zrnitosti 400 - 4000. Pro zobrazeni struktury byly vzorky
bud dolestovdny mechanicky (pro zobrazeni rozlozeni grafitické fdze) nebo byly
mechanicko-chemicky leptany pomoci emulze OP-8S firmy Struers. K dosazeni lepstho
rozliseni karbidickych fazi bylo pouzito zobrazeni s Nomarského kontrastem na

mikroskopu Nikon.

Meéreni tvrdosti a mikrotvrdosti

U slitin A - C v experimentu [ byla k méteni tvrdosti pouzita staticka zkouska podle
Vickerse s pouzitim zatézné sily 98 N (HV10), event. 9,8 N (HV1), méreni bylo
provedeno na mikrotvrdoméru Zwick 3212 . Presna meétreni mikrotvrdosti matrice i
fazi u slitin D - H v experimentu II byla provedena na mikrotvrdoméru MICROMET

2100 fy Buehler s obrazovou analyzou, obr. 26.

Obr. 26: Mikrotvrdomér MICROMET 2100 fy Buehler.

Transmisni elektronova mikroskopie (TEM)

Pro transmisni elektronovou mikroskopii pro experiment 1 byly mechanickym
brousenim a lesténim ptipraveny folie, jejichz finalni priprava probihala pomoci auto-
matické trysky (JET systém Struers) elektrolytickym lesténim v 20% roztoku kyseliny

dusiéné v metanolu pti teploté -30°C. Priprava folif pro experiment II byla obtiznéjsi
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a Casove narotnéjdl, protoze nebylo mozné pouzit klasické "JET” lesténi. Uhlikové
faze ve slitinach D - F zpusobuji nerovnomeérnost v leptani a nelze docilit kvalitnf
folie s potiebnou minimalni tloustkou. Z tohoto diivodu byla pro findlni piipravu
pouzita metoda iontového bombardovani na iontovém mlyné Technoorg - Linda IV4.
Pozorovani mikrostruktury byla provedena na Katedre fyziky kovii MFF UK v Praze

na transmisnim elektronovém mikroskopu JEOL FX 2000.

Elektronova mikroanalyza

Pro orienta¢ni prvkovou analyzu ¢astic nalezenych pii pozorovani pomoci TEM
v ramci experimentu I byla pouzita energiové disperzni analyza EDAX, ktera je
soutasti vyge uvedeného transmisniho mikroskopu JEOL FX 2000. Tato metoda
umoziuje uréit jednak chemické slozeni ¢astice, jednak - v optimdlnim piipadé -
odhadnout z poméru intenzit prvkovych piki fizi, kterou je éastice tvorena.

Pro prvkovou analyzu vétsich ¢astic nalezenych ve slitinach s uhlikem (experi-
ment II) byla pouzita rastrovaci elektronova mikroskopie (SEM) a vlnové disperzni
rentgenova mikroanalyza (WDX) na mikrosondée JEOL JXA 50A. Kontrolni EDAX
analyza slozeni ¢astic sekundarni fize popsanych pomoci TEM v experimentu II
byla provedena v laboratoii Ruhr-Universitdt Bochum na mikroskopu Tecnai (FEG)

s urychlovacim napétim 200 kV.

Rentgenova difrakéni analyza

Pro identifikaci fézi pfitomnych ve struktufe byla powZita rentgenova difrakéni
analyza prostiednictvim praskového difraktometru XRD7 fy Seifert - FPM s Bragg-
Brentano geometrii - obr. 27. Méfeni hylo prolozeno Pearsonovou funkei pomoci pro-

gramu DIFPATAN pro ziskani piesnych parametri vech difrakénich linif.
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Obr. 27: Difraktometr XRD7 fy Seifert - FPM.
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3.3 Deformacni experimenty

Zkouska v tlaku

Zkougka v tlaku pti pokojové teploté (experiment I) byla provedena v laboratofi
Katedry fyziky kovit MFF UK na univerzalni deformacni aparature INSTRON 1186.
Parametry zkougky byly:

- rozsah zatézné sily do 20 000 kN

- rychlost zatézovani 2.107% g1

- plynulé zatézovani do max. 6% deformace

Zkouska v tlaku pri teploté 600°C (experiment I1) byla provedena v Ustavu fyziky ma-
teriald AV CR v Brné na deformaéni aparature UFM. Metodika spoéiva v soucasném
méfeni zmény vysky vzorku a sily pisobici na vzorek (snimaéi Hottinger Baldwin)
pii konstantni rychlosti pricniku. Rychlost technické deformace se u vsech vzorku

pohybovala v intervalu 5-7.107° s~ 1.

Creepové zkousky

Creepové testy probéhly v Ustavu fyziky materidli AV CR v Brné. Zkousky byly
provadény v tlaku pfi konstantnim zatizeni na creepovém stroji UFM s pakovym
pevodem 1:10, elasticky modul stroje 0,00194 [mm/kg|. Teplota vsech zkousek byla

873 K, atmosféra cistény argon.
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4 Experimentalni ¢ast
4.1 Pouzité slitiny

Tab. 1: Chemické slozeni viech materiali pouzitych pro experiment.

Slitina Oznaceni | Alat.% | Zr Cr B C Si
(hm%)
Fed0Al A 39,2 0,12
(23,8) (0.3)
FeAlZrB B 39,2 0,1 0,1 0,12
(23,8) | (0,2) (0,02} | (0,3)
FeAlZxrCr C 39,6 0,1 1.9 70,12
(24,08) | (0,2) | (2,2) (0,3)
FA 0,1C D 41,05 0,07
(25,2} (0.02)
FA 0,8C E 40,5 0,73
(24,9) (0.2)
FA 1,7C F 40,05 1,7
(24,8) (0,44)
FA 1,9C H 41,3 1.9 1,2
(26,08) (0,52) | (0,8)

4.2 Experiment I: Ovéreni existence podoblasti struktury B2

Podle [1] je oblast B2 povazovdna za homogeni {obr. 1), podle [2, 3, 4, 5, 6] se
véak ¢leni na podoblasti s nizkoteplotnimi a  vysokoteplotnimi modifikacemi B2,
oznacovanymi B2(1), B2(h}, popi. as(l}, as{h) (obr. 2). Hranice mezi témito oblastmi
byly identifikovany ze zlomu na teplotnich zavislostech Youngova modulu a koefi-
clentu roztaznosti (2, 3, 4, 5, 6] a bylo také zjisténo "energetické zabarveni” téchto
transformaci. K ovérenf existence zmiménych hranic podoblasti oblasti B2 jsme pouzili
meéreni zavislosti mechanickych vlastnosti - tvrdosti - na teploté, ze které je materiél
kalen. Experiment rovnéz slouzil k uptesnéni predeslych vyzkum [12], pouzivajicich
k méfeni této zavislosti intervalu mezi zihacimi teplotami nejéastéji 100, nékdy 1 vice
°C. Nami pouzity teplotni interval mezi jednotlivymi teplotami zihani byl 20°C.

K experimentu byly pouzity tfi slitiny Fe40Al ve vychozim litém stavu, oznacené

v tabulee | jako A, B a C: ¢istd bindrni slitina a slitiny legované Zr a B, resp. Zr
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a Cr (nelze predpokladat, ze termodynamické pomeéry by byly ovlivnény malymi
mnozstvimi pouzitych legur Zr, Cr, B), které navic lze pouzit pro testovani vlivu
uvedenych prfimési na mechanické vlastnosti. Presné slozeni a oznacent slitin viz ta-

bulka 1.

4.2.1 Struktura slitin A - C

Pro strukturu slitiny A v litém stavu jsou charakteristicka protahla zrna o délce 2-5

mm a 8itce cca 200 - 500 pym - obr. 28, 29.

Obr. 28: Struktura bindrni slitiny Fe40Al, Obr. 29: Struktura bindrni slitiny Fe40Al,

podélny smér. pri¢ny smeér.

Jak ukazuje tab. 2, u slitin B a C se vliv prisadovych prvkia podle predpokladu
projevil zjemnénim zrna; struktura obou slitin byla tvofena rovnoosymi zrny o ve-
likosti v rozmez{ 100-400 pm (slitina B) resp. 100-1000 gm (slitina C) - obr. 30 a 31.
Bylo zjisténo, ze pouzité tepelné zpracovani (zthani 800 °C/1 h) nema vliv na velikost
a tvar zrn (viz tab. 2). U obou materidlu s aditivy jsou pfi velkych zvétsenich patrny

jemné castice - obr. 32, 33.

Tab. 2: Vliv prisad a pouzitého tepelného zpracovani na velikost zrna slitin B, C.

Materidl Stav Stredni prameér zrna [mm]|
Fe40AlZrB (B) | lity stav - okraj 0,09
lity stav - stied 0,43
800°C/1h - stied 0,09
800°C/1h - okraj 0,5
Fe40AlZrCr (C) | lity stav - okraj 0,13
lity stav - stred 12
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Obr. 30: Struktura slitiny Fe40Al Zr B Obr. 31: Struktura slitiny Fe 40Al1 Zr Cr
(slitina B). (slitina C).

Obr. 32: Céstice ve slitiné B. Obr. 33: Céstice ve sliting C.

Pri studiu mikrostruktury slitiny B byly uvnitt zrn i na jejich hranicich pozorovany
castice riznych velikosti a typu. Uvnitf zrn se vyskytuji t¥i typy castic:
1. "Hrubé” édstice o velikosti cca 0,5-1 pum, (obr. 34). Podle vysledki EDAX majf
vysoky obsah Zr (podil béru nelze prokézat).
2. 7Jemné” rozptylené ¢dstice o velikosti 100-200 nm, rovnéz bohaté na Zr. (obr. 35).
3. Céstice v fetizcich” (obr. 36) jako typ 2 (tvrzenize jde o stejnou fazi, se opird
o difrakci). Tyto castice patrné precipitovaly na dislokacich. Difrakel v tmavém poli
byla potvrzena bee miizka precipitatu a vzdjemna orientace s matrici: smér <100>
matrice je rovnobézny se smérem <100> precipitatu. Mrizkovy parametr precipitatu

je mirné veétsi nez mrizkovy parametr matrice.
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Obr. 34: Slitina B, ééstice typu 1. Obr. 35: Jemné ééstice typu 2, slitina B.

Obr. 36: Jemné ¢dstice obsahujici Zr,

Obr. 37: Céstice v hranici, slitina B.
slitina B.
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Z, obr. 37 je ztejmy také vyskyt c¢astic po hranicich zrn. Jde prevazné o hrubé
castice o velikosti 1 - 2 pm, u nichz byl orientacné zjistén vysoky obsah Zr.

K ozfejméni vlivu vakanci byly sledovany zmény mikrostruktury po zihanf
800°C/1h. Material je plné rekrystalizovan (odhad velikosti zrna cca desitky pm).
Uvnitt zrn (obr. 38) a na jejich hranicich bylo zjisténo velké mnozstvi ¢astic, a to
stejnych typu jako u vychoziho stavu téhoz materialu. Na hranicich zrn jsou ¢astice

cetnéjsi a jemnéjsi nez u vychoziho stavu {(cca 0,5-1 pm), obr. 39.

Obr. 38: Céstice na dislokacich,

Obr. 39: Detail hranice zrn, slitina B, po
slitina B, po zihanl a kalenf kalen{

zihéni a kalenf z teploty 800°C.
z teploty 800°C.

Vychozi stav slitiny C je charakterizovan velkymi zrny (~100 gm) s rovnomeérné
rozlozenou dislokacéni strukturou. V matrici jsou ojedinéle rozmistény vétsi ¢astice
o velikosti cca 1 pm, jemné ¢dstice se vyskytuji v fetizcich - obr. 40, podobné jako
u materidlu s borem. Podle jejich rozlozeni lze predpoklddat, ze pivodné precipitovaly
na dislokacich. V nékterych pripadech se pozoruji disloka¢nf smycky o rozmérech 100-

200 nm, uvnitf nichz je situovéna ¢astice (obr. 41).
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Obr. 40: Slitina C, édstice v matriei, Obr. 41: Dislokaéni smy¢ky okolo édstic
castecneé v fetizeich. v Fetizcich, slitina C.

Po tepelném zpracovani (stejné jako slitina B - zthan{ 1h pti 800°C, kaleno do oleje)
byla pozorovdna hustd dislokacnf sit, dislokace jsou "obsazeny” drobnymi ¢dsticemi
- obr. 42, 43. Lze predpokladat, ze castice nukleovaly na dislokacich.

Zajimava je mikrostruktura slitiny C po kombinovaném tepelném zpracovani
(zthani 1h pii 800°C, kaleno do oleje + zihani 120h pii 400°C, chladnuti na vzdu-
chu), kdy je dislokacni sit vyrazné hustsi - obr. 44. Zvlastni konfigurace dislokacf
kolem ¢astic, patrné na obr. 45, by mohly byt dusledkem kolapsu vakantnich disku
na disloka¢ni smycky a nésledné interakce dislokaénich smycek. Céstice v matrici jsou
vétsl nez po kalent z 800°C/1h, cca 200-300 nm.
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Obr. 42: Dislokace s édsticemi, Obr. 43: Detail édstic na dislokacich,
slitina C po zithan{ a kaleni. slitina C po zihénf a kalenf.

T .

Obr. 44: Konfigurace dislokaci okolo Obr. 45: Céastice s dislokacemi, slitina C

¢astic, slitina C po kaleni a zihani. po kaleni a zihani.
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4.2.2 Meéreni tvrdosti v zavislosti na zihaci teploté

K ovéteni priubéhu hranic mezi podoblastmi v B2 oblasti bindrniho diagramu

Fe-Al bylo vyuzito zpevnéni materialu tepelnymi vakancemi. Predpokldddme, ze

prechod pres rozhrani se projevi rozdilnosti mechanickych vlastnosti v souvislosti

s jiz zaznamenanymi zménami Youngova modulu a koeficientu roztaznosti (kap.

2.1, [2, 3, 4, 5, 6]). Byla stanovena tvrdost v zavislosti na tepelném zpracovani.

K vlastnfmu méten{ tvrdosti byla pouzita statickd zkouska podle Vickerse (CSN 42
0372-78) se zatéznou silou 98 N = 10 kp: HV/10. Tvrdosti materialu ve vychozim

(litém) stavu jsou v tabulce 3.

Tab. 3: Tvrdost materidlu ve vychozim stavu.

Slitina | Slozeni HV10
A Fed0Al 335 7
B Fed0Al Zr B | 290 +6
C Fe40Al Zr Cr | 300 £8

Parametrem meéreni byla zihaci teplota, ze které byl vzorek kalen. Tyto teploty

proto byly voleny v okoli predpoklddanych hranic uvnitt oblasti B2 (pro bindrnf

glitinu A v rozmezi 440 - 820°C), jednotlivé zihaci teploty jsou vzddleny o 20°C.

Vysledky jsou shrnuty na obr. 46.
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Obr. 46: Zdvislost tvrdosti na zihaci teploté pro bindrni slitinu A.

U glitin s aditivy B, C byl experiment provadén v oblasti zihacich teplot 400-

800°C rovnéz s krokem 20°C. Doba zihdni, 60 min, byla stanovena jako dostatecné
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dlouhd k dosazeni stabilizované koncentrace vakanci v objemu vzorku [12]. Thned po
vyjmuti vzorku z pece nasledovalo zakaleni do oleje. Obr. 47 a 48 znédzornuji prubéhy

zavislosti tvrdosti slitin B, C na teploté, ze které byly vzorky kaleny.
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Obr. 47: Zavislost tvrdosti na zihaci teploté pro slitinu B.
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Obr. 48: Zavislost tvrdosti na zihaci teploté pro slitinu C.

7 obr. 46 je ziejmé, ze zavislost tvrdosti slitiny A (Fe 40Al) na zihacl teploté
vykazuje vyraznou nespojitost okolo 650°C. V teplotni oblasti do 550°C nebyl za-
znamenan vyrazny vliv zihaci teploty na hodnotu tvrdosti. Dalsi nespojitost téze
zavislosti se objevuje pii teploté 720°C. Zavislost tvrdosti na zihaci teploté je u slitin
s aditivy ZrCr, ZrB (C, B) mirné rostouci od 450°C - obr. 47, 48. Oba materialy
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vykazuji dvé nespojitosti zavislosti: zmeéna sklonu krivky je evidentni okolo 620°C
(C), resp. 650°C (B), druhy schod (mimo experimentdlni chybu) je u obou slitin
situovan shodné v intervalu 720 - 740°C.

Nespojitost zavislosti okolo teploty 720°C u slitiny A resp. v intervalu teplot 720
- 740°C u slitin B,C koresponduje s predpokladanou hranici mezi podoblastmi aa(1)

a az(h) v rovnovazném bindrnim diagramu Fe-Al podle [2], jak je zfejmé z obr. 2.

4.2.3 Zavislost deformacnich charakteristik pri zkousce v tlaku na zihaci

teploté

Tato skutecnost byla ddle ovéfovana na slitiné B sledovanim hodnot Rpgs pti de-
formaci v tlaku po analogickém zpusobu zihani a kaleni. Zkouska byla provedena
v laboratoti Katedry fyziky koviit MFF UK v Praze s pouzitim univerzalni deformacni
aparatury INSTRON 1186 do 6% deformace. Je patrné - viz obr. 49 - Ze na zavislosti
se pozoruji nerovnomeérnosti v prubéhu Rpgs ~ T pii teplotach jako pri méreni tvr-
dosti (660°C a 720°C) - viz obr. 48. Srovnan{ s binarnim fazovym diagramem (obr. 2)
nabfzi moznost spojenf téchto ”nerovhomérnost{” s hranicemi podfazf o /as(h), resp.

as(1)/ay, podobné jako pii sledovani tvrdosti.

1000 -

Rp0,2[MPa]
+*
*

i
+
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Obr. 49: Zavislost Rpg 2 na zihaci teploté pro slitinu Fe40Al Zr B.
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4.2.4 Vyuziti zpevnéni vkalenymi vakancemi

Soucasti experimentu bylo také stanoven{ praktické pouzitelnosti zpevnéni vakancemi.
Urcovalo se dalsi odpevnéni na teplotdach nizsich nez 400°C. Vzorky slitiny B byly
nejprve 60 minut zthany pri 800°C a zakaleny do oleje. Dosazend hodnota tvrdosti
je 346 £8 HV/10. Poté byly zthany pii teplotach v rozmezi 150 - 400°C (tab. 4).

Zmerené hodnoty tvrdosti jsou uvedeny v tab. 4 a na obr. 50.

Tab. 4: Prehled podminek zihani ( teplota a ¢as) a naméfenych hodnot tvrdosti.

TleC] /¢ [b] | HV/10
400/10 225 +5
300,24 291 +5
300/120 243 +5
200/140 333 +5
150/250 360 45
400
B/OL -
\ —3
ol Ny
=) -
= 250 - 8
= L —+—400°C
—=—300°C
200 -
4 200°C
150°C
150 -
10“ T L T L T
0 50 100 150 200 250 Joo
Cas [h]

Obr. 50: Vliv zihdni na tvrdost materidlu B.
Z obr. 50 je zrejmé, ze béhem zihani pri 400°C doslo k dalsimu poklesu hodnoty
tvrdosti jiz pol0 h. Zihan{ pii 300°C zapficinilo pokles tvrdosti na hodnotu 260 HV

uuuuu

méreni konstantni.
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4.3 Experiment II: Vliv C na strukturu a deformacni vlast-

nosti ternarnich slitin Fe4d0AlIxC
4.3.1 Struktura slitin D - H

V soustave Fe-Al-C je mimo tuhého roztoku a nutno uvazovat dalsi tfi faze podminéné
pritomnosti C: grafit G, karbid hlintku Al;C; a smiSeny karbid s (perovskit)
F63A100,5.

Struktura slitiny FA0,1C (D)

Vychozi materidl valcovany v intervalu teplot 1100-1250°C je tvoren vétsinou
rovnoosymi zrny o velikosti cca > 500 gm. Céstice nebyly zjistény ani uvniti zrn ani

na jejich hranicich - viz obr. 51. To svéddf o rozpusténi uhliku v matrici, jejiz prumeérna

hodnota mikrotvrdosti je 386 HVO0,05. Ve strukture nedoslo k zadnym vyraznym
zménam ani po zihani 1100°C/8h (kaleni do oleje) ani zthani 600°C/100h (chlad-

nuti na vzduchu), jak dokumentuje obr. 52.

Obr. 52: Struktura sl. D po zihan{
600°C/100h a chladnuti na vzduchu, OPS,
NM.

Obr. 51: Struktura slitiny D ve vychozim
stavu, OPS, NM.

Stav odpovidd pseudobindarnimu diagramu dle [35] - obr. 53 - kde pro
teplotu vélcovani 1100-1300°C je struktura slitiny tvorena tuhym roztokem «, coz
optickd mikroskopie potvrzuje. Podle diagramu na obr. 53 by struktura vychoziho
vélcovaného stavu (vzhledem k teploté vélcovani) méla byt totoznd se strukturou
po zihdn{ 1100°C/8h, mozné rozdily mohou byt zapri¢inény kratsi dobou pusobeni

vysoké teploty béhem vélcovan{ - viz popis valcovactho postupu v kap. 3.1.
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Obr. 53: Diagram podle Pluhate a Vyklického [35] s pavodnimi udaji.
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Struktura slitiny FA0,8C (E)

Ve vychozim vélcovaném stavu (viz vyse jako slitina FA0,1C) jsou na hranicich i
uvnitt zrn vylouceny tycinky svétlé faze, které tvorf primé - obr. 54 - nebo zaktivené
utvary - obr. 55. Detail faze viz obr. 56. Uvnitt néekterych zrn se vyskytuje velmi

jemng faze ve tvaru jehlicek, (podélny rozmér < 5um) - viz obr. 57. Féze se odlisuje

od matrice hodnotou mikrotvrdosti - mikrotvrdost matrice ve vychozim stavu je 443
HV0,05, mikrotvrdost svetlé faze 575 HV0,01.

Obr. 54: Struktura slitiny E ve vychozim Obr. 55: Féaze vylou¢end po hranicich zrn,
stavu, OPS, NM. slitina E, vychozi stav, OPS, NM.

Obr. 56: Detail féze vylou¢ené uvniti zrn,  Obr. 57: Jehlickovitd fize uvniti zrn, OPS,
OPS, NM. bez NM.

Struktura vzorku neodpovid4 situaci podle kvazibindrniho diagramu [35] na obr.
53. Pro dany obsah C a vzhledem k teploté valcovani by se v matrici méla nalézat
pouze jedna faze a to grafitickd, oznacenda v diagramu jako C. Svétla faze vsak
neodpovida grafitu ani morfologicky, ani hodnotou tvrdosti. Ta naopak svedéi pro

fazi karbidickou. Proto pro ptresnou identifikaci svétlé faze bylo provedeno zihanf
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600°C/100h s chladnutim na vzduchu. Vyslednd struktura je totozna se strukturou

vychoziho stavu - tyc¢inky svétlé faze na hranicich zrn i uvnitr - viz obr. 58, 59.

Obr. 58: Féze vyloucend na hranicich zrn, Obr. 59: Detail fdze na hranicich zrn,

slitina E po zfhdni 600°C/100 h, OPS, slitina E po zihdni 600°C/100 h, OPS,
NM. NM.

Na takto tepelné zpracovaném materidlu byla provedena rtg difrakéni analyza,
pomoci niz byla svétla fize definitivné identifikovana jako faze perovskitickd - tedy
k-karbid FezAlCy 5. Na difrakénim zdznamu jsou patrny vyrazné reflexe, odpovidajici
difrakeim na rovinach (111), (200) a (220) perovskitické struktury - obr. 60. Stejny
zaver plyne z TEM a SAD na materialu po deformaci pti 600°C - viz kap. 4.3.3

1)
{200)

1850 —

(220)

JL s

| FeAl
| | | Fe AIC, .

as 3o 2.5 20 15 1.0
d(hkl) [A]

Obr. 60: Difraken kiivka vzorku E zfhaného 600°C/100 h.

Ani zihani 800°C/8h s kalenim do oleje nemélo na strukturu slitiny E vliv -

struktura je opét totoznd se strukturou vychoziho stavu, tj. tyc¢inky karbidu x na
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hranicich zrn i uvnitf - viz obr. 61, 62. Mikrotvrdost matrice se oproti nezihanému
stavu mirné snizila na hodnotu 405 HVO0,05, mikrotvrdost karbidické fize je 496
HV0,01.

Obr. 61: Struktura slitiny E po zthdni  Obr. 62: Detail fdze, slitina E po zihan{
800°C/8h a kaleni do oleje, OPS, NM. 800°C a kalenf do olejeOPS, NM.

Po zthdanf na 1100°C/8h (kaleni do oleje) byla zaznamenana markantni zména
struktury - puvodni svétla faze je zcela rozpusténa, material vykazuje zrna s hladkymi
hranicemi, uvnitt zrn i po hranicich se v jinak homogenni matrici vyskytuje tmava

faze, utvary o velikosti cca 10-40 pm, viz obr. 63.

Obr. 63: Struktura slitiny E po zfhdnf
1100°C/8 h a kaleni do oleje, OPS, NM.

Obr. 64: Detail faze uvnitt zrn, OPS, NM.

"Veétvicky” faze jsou tvoreny nékolika lupinky, rameny - ¢asty je iihel 60°a 120°(ev.
30°) - viz detaily na obr. 64. Rozpusténi perovskitické faze odpovida situaci po-
dle stavového diagramu na obr. 53. Tato tmava faze je grafitickd, prestoze se od
lupinku grafitu pozorovanych u podobnych materiali ponékud odliguje morfologicky.
Namétrena hodnota mikrotvrdosti 159 HV0,01 tento predpoklad potvrdila, primérna
tvrdost matrice je 446 HV0,05.
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Struktura slitiny FA1,7C (F)

Ve vychozim valcovaném stavu jsou zrna protahld, velké itvary tmavé faze o ve-

likosti cca 40-200 pm se nalézaji uvnitt zrn i po jejich hranicich - obr. 65.

Obr. 65: Struktura slitiny F ve vychozim Obr. 66: Detail fazi uvnitf zrna, slitina F,
stavu, OPS, NM. vychozi stav, OPS, NM.

Tvrdost matrice je 357 HV0,05, tvrdost tmavé faze 140 HV0,05 (s ohledem na
malou §itku lupinku je nutno pocitat u této hodnoty HV s vlivem matrice), jde tedy
o fazi grafitickou. Pri metalografické analyze pomoci Nomarski kontrastu byly zjistény
mezi lupinky fetizky jiné - svétlé - faze. Tato faze tvori piimocaré i zakfivené fetizky
z ostruvku - viz obr. 66. Praumérnd hodnota mikrotvrdosti svétlé faze je 421 HV0,01.
Lze se ale domnivat, ze hodnota mikrotvrdosti faze je ovlivnéna okolim - tedy tvrdost{
matrice - a je ve skutecnosti vyssi.

Podle pseudobindrniho diagramu [35] je pro slitinu o tomto obsahu Al a C vzhle-
dem k teploté valcovani charakteristickd grafitickd faze. Soucasny vyskyt faze kar-
bidické FesAlCy 5 svedel o tom, zZe "krdatkodoby” ohfev pii valcovani nepostacuje
k jejimu tplnému rozpusténi.

K identifikaci ¢dstic byla pouzita navic elektronova mikroanalyza. Zobrazen{
pomoci sekundarnich elektront potvrdilo piitomnost fazi dvojiho typu - viz obr. 67
a obr. 68. Plosna analyza zaznamenava koncentracni zmény vytypovaného prvku na
plose. Vysledkem analyzy je obraz rozlozeni charakteristického rentgenového zareni
prislusného prvku - tmava mista na zaznamu odpovidaji nizsim, svétla vyssim koncen-
tracim prvku v jednotlivych mikrolokalitach. Zobrazeni pomoci K, C ¢ary prokazalo
vys&i obsah uhliku a nulovy obsah zeleza v ¢asticich tmavé faze, jak vyplyva ze
srovnani obr. 69 a 70. Ve svétlych ¢asticich uhlik prokazéan nebyl, jeho obsah je pod
rozlisovaci schopnosti pristroje. Tato zjisténi nejsou v rozporu s dosavadnimi zavéry,

ze tmava faze je grafiticka a svétla faze jina, patrné perovskiticka.
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Obr. 67: Slitina F, vychozi stav, zobrazeni Obr. 68: Slitina F, vychozi stav, detail

fazi pomoci REM. lupinku tmavé faz.

Obr. 69: Slitina F, vychoz{ stav, plosna Obr. T70: Slitina F, vychoz{ stav, plosnd
analyza C (C Ka), oblast z obr. 67. analyza Fe (Fe Ka), oblast z obr. 67.

Také tato slitina byla zihana pri 600°C/100h (chladnuti na vzduchu) se zamérem
stabilizovat obsah svétlé faze, aby bylo mozno tuto fazi bezpecné identifikovat jako
perovskitickou. Zihdnim bylo dosazeno struktury s vyraznym podilem svétlé fize
vyskytujici se spolecné s tmavymi grafitickymi lupinky, jak ukazujf obr. 71 a 72.

Na difraktogramu materidlu po zthdni 600°C/100 h - obr. 73 jsou patrny méné
intenzivni difrakéni linie karbidu & (perovskitu), ktery se zde vyskytuje v mensim
mnozstvi. Nekteré z nepritazenych reflexi - oznacené sipkami - je mozné prisoudit
grafitické fazi.

Struktura po zihani 800°C/8h a kaleni do oleje je podobné jako u predchozich
stavu typicka protahlymi zrny, po jejichz hranicich i uvnitf se nalézaji tycinky karbidu
k (nameérena hodnota mikrotvrdosti 503 0,01 HV) a lupinky grafitu (161 HV0,05) -
obr. 74, 75. Mikrotvrdost matrice je 413 HV0,05.

Po zthani 1100°C/8h (kaleni do oleje) je v matrici pozorovana pouze tmava

grafitickd faze (79 HV0,01) ve formé protahlych ttvartu o delsim rozmeéru do 100 pm
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Obr. 71: Slitina F po zthdnf 600°C/100h,  Obr. 72: Detail fiz{ ve slitiné F po zihan{

OPS, NM . GOUDC/lﬂﬂh, OPS, NM.
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Obr. 73: Difrakeni kiivka materidlu F zthaného 600°C/ 100 h.

- viz obr. 76, 77. Tvrdost matrice je vyrazné vyssi nez u vychoziho stavu, dosahuje
hodnoty 478 HV0,05, pravdépodobné diky C rozpusténému do matrice.

7 obr. 76 je patrné, ze velikost lupinku je v ruznych oblastech vzorku rozdilng -
kromeé vétsich lupinki o délee vétsi nez 100 pm jsou pozorovany oblasti s lupinky
vyrazné drobnéjsimi, s podélnym rozmeérem cca 20-50 gm. Na materialu byla prove-
dena rtg difrakéni analyza, viz obr. 78. Difrakén{ linie s-karbidu faze jsou slabé, ale
patrné, a sved¢l o pritomnosti malého mnozstvi této faze ve vzorku (pravdépodobné
ve formé velmi drobnych ¢éstic, které nelze identifikovat pomoci LOM). Nékteré ze

slabsich reflexi oznacenych sipkou by bylo mozno prifadit fazi grafitické.
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Obr. 74: Struktura slitiny F po zfhanf  Obr. 75: Féze ve struktufe slitiny F po
800°C/8h, OPS, NM . zfhan{ 800°C/8h, OPS, NM.

Obr. 76: Struktura slitiny F po zfhanf  Obr. 77: Féze ve struktufe slitiny F po
1100°C/Sh, OPS, NM . zthénf 1100°C/8h, OPS, N.
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Obr. 78: Difrakéni kfivka materialu F zfhaného 1100°C/8 h.
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Struktura slitiny FA1,9C (H)

Slitina FA1,9C je slozenim podobna slitindm typu pyroferal na bézi FeAl, ktery byl
u nas ispésné prumyslové vyuzivan. Materidl md ve vychozim litém stavu typickou
dendritickou strukturu - viz obr. 79. Dendrity jsou tvoreny karbidem hliniku Al,Cj,
ale misty jsou patrné i hrubsf globuldrnf nebo lupinkovité atvary. Tato faze je s velkou
pravdépodobnosti grafitickd - hodnoty mikrotvrdosti (lupinky 175 HV0,01, globule
201 HV0,01) tomu nasvédcuji. Velikost i tvar karbidickych jehlicek je velmi rozmanity,
jak ukazuji obr. 80, 81. Velikost se pohybuje v intervalu 5 + 150 gm. Tvrdost matrice

ve vychozim stavu je 314 HVO,1.

Obr. 79: Struktura slitiny H ve vychozim Obr. 80: Karbid Al,C3 ve slitiné H, vychozi
(litém) stavu, lesténo . (lity) stav, OPS, NM.

Obr. 81: Detail jehlicek karbidu Al,Cs ve Obr. 82: Detail jehlicek karbidu Al;Cs ve
slitiné H, vychozi (lity) stav, OPS, NM. slitiné H, vychozi (lity) stav, lesténo.

Protoze nebylo mozno podrobit wvzorek slitiny H po creepové deformaci
mikrostrukturnimu pozorovani pomoci TEM, byly zkousené vzorky vyhodnoceny
metalograficky. Struktura vzorku vystaveného dlouhodobé teploté 600°C pri

zkousce creepem v tlaku je na obr. 83, 84.
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Obr. 83: Struktura slitiny H po creepové Obr. 84: Detail jehlicek karbidu Al4Cs ve

deformaci pfi 600°C, lesténo. slitiné H, po creepu pii 600°C, lesténo.

7 porovnani obr. 79 a 83 je patrno, ze typicka dendritickd struktura karbidu Al,Cs;
zustava i po dlouhodobém pusobeni teploty 600°C zachovéana, i kdyz z porovnani obr.
82 (vychozi stav) a 84 (po creepové zkousce) je ziejmé Castecné rozpousténi jehlic
karbidu.

Ve struktute po zthdani na 1100°C/8h (kalenf do oleje) je karbid Al,Cs takika
rozpustén. Potvrzuje to zvysend hodnota mikrotvrdosti matrice (oproti vychozimu
stavu) 495 HVO0,1. V matrici se nachdzeji drobné itvary (lupinky) seskupenim
pripominajici ”¢inské pismo” - obr. 85, 86. Kromé lupinku se misty ve strukture
vyskytuji globuldrni dtvary. Tato fdze je s velkou pravdépodobnosti grafitickd, coz

potvrzuje namétend hodnota mikrotvrdosti 196 HV0,01 (s ohledem na velikost

lupink je i u této hodnoty pocitat s vlivem matrice).

Obr. 85: Struktura slitiny H po zihani Obr. 86: Césteéné rozpustény karbid,
1100°C/8h, lesténo, NM. slitina H, 1100°C/8h, lesténo, NM.

Na difrakeni kiivee zihaného materialu H ve vychozim stavu - obr. 87 - jsou pa-

trny nejintenzivnéjsi reflexe karbidu Al,C; (vyznaceny 8ipkou). Po zthani 1100°C/8h
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doslo k rozpousténi a minimalizaci obsahu tohoto karbidu, takze na difrakeni kiivee

zthaného materialu jiz tyto reflexe chybi.
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Obr. 87: Difrakéni kfivka materidlu H nezihaného a zthaného pii 1100°C/8h.
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4.3.2 Deformacéni vlastnosti za vyssich teplot
A. ZKOUSKA V TLAKU PRI T = 600°C

Zkouska v tlaku pri teploté 600°C s konstantni deformacni rychlosti byla prove-
dena na materidlech s ruznym obsahem uhliku ve stavu vychozim - nezihaném
(po vélcovani pii 1200°C postupné redukce 20% s mezizihdnim, volné chladnuti
na vzduchu) a zthaném pii 1100°C po dobu 8 hodin a ndsledném kaleni do oleje.
Byly stanoveny hodnoty napéti na mezi kluzu a mezi pevnosti - tab. 1. Porovnani
deformacni kiivky pro vsechny zkousené materidly ve stavu vychozim (FAxC_Z0)
a stavu zthaném (FAxC_Z3) poskytuji obr. 83 - 91.

400
=—FAD1C_Z0
- 300
& A I3
=
w— 200
@
=
=
= oo
U 1 1 I
1] 01 0,2 03
Deformace

Obr. 88: Vliv zthani 1100°C/8h na deformaénf kfivky v tlaku pfi teploté 600°C pro materidl
FA0,1C.

Po zihani a kalenf doslo u slitiny FA0,1C (D) k mirnému nérustu hodnot napéti
(viz souhrnnd tabulka hodnot deformacnich charakteristik - tab. 5). U materidlu
FA0,8C (E) bylo po zihani a kalenf zaznamenano zvysen{ napéti na mezi kluzu, ale
snizeni napéti na mezi pevnosti - viz obr. 89 a tab. 5.

U vysokouhlikového materidlu FA1,7C (F) byla zaznamendna podobna situ-
ace jako u materidlu FAO,1C; z obr. 90 je ziejmé, ze tepelné zpracovani hodnoty
napétovych charakteristik ovlivnilo velmi mirné, hodnota napéti na mezi kluzu zustala
na stejné urovni, napéti na mezi pevnosti se mirné zvysilo (viz tab. 5, obr. 90).

Vliv zthani se projevil vyznamné u materidlu FA1,9C (H) - zthanim 1100°C/8h

doslo k vyraznému snizeni hodnot Rpgs a R,,, jak je zfejmé z obr. 91.
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Obr. 89: Vliv zthéni 1100°C/8h na deformaénf kfivky v tlaku pFi teploté 600°C pro materidl

FA0,8C.
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Obr. 90: Vliv zthdni 1100°C/8h na deformaénf kfivky v tlaku p¥i teploté 600°C pro materidl

FA1,7C.

Material FA1,9C s pridavkem kfemiku vykazuje ve vychozim stavu lepsi de-

formacni vlastnosti v tlaku za zvysené teploty nez materialy FA0,1C, FA08C

a FA1,7C - jak ukazuje obr. 92 - zatimco po zthdan{ 1100°C 8h hodnoty meze kluzu a

meze pevnosti poklesly na troven ostatnich slitin - obr. 93.
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Obr. 91: Vliv zihani 1100°C/8h na deformaéni kiivky v tlaku pfi teploté 600°C pro materidl

FA1,9C.

Tab. 5: Vysledky zkousky v tahu za teploty 600°C pro materidly FA0,1C, FA1,7C a FA1,9C.

MATERIAL STAV, TZ MEZ KLUZU Rpg2 [MPa] | MEZ PEVNOSTI
R, [MPa]
FA0,1C_Z0 vychozi 240 278
73 | zithany, 1100°C/8h 248 293
FA0,8C_Z0 vychozi 182,5 237
73 | zithany, 1100°C/8h 190 231
FA1,7C_70 vychozi 204,5 237,59
_73 | zfhany, 1100°C /8h 204,5 249
FA1,9C_Z0 vychozi 337.5 412,5
_73 | zfhany, 1100°C/8h 193 246,5
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Obr. 92: Porovnani deformacnich vlastnosti v tlaku pfi teplote 600°C slitin s riznym

obsahem uhliku ve vychozim stavu.
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Obr. 93: Porovnani deformacnich vlastnosti v tlaku pri teploté 600°C slitin s riznym

obsahem uhliku ve stavu zihaném 1100°C 8h a kaleném do oleje.
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B. CREEPOVE ZKOUSKY

Creepové zkousky byly na sledovanych slitindach D - H provedeny pii jedné teploté jed-
nak pri konstantnim napéti, jednak pii napét{ proménném pro stanoveni napétového
koeficientu n. Slitiny byly podrobeny creepovému testu pri konstantnim napéti
120 MPa a teploté 600°C. Dale byl sledovan vliv zthani 1100°C/8 h a kaleni do oleje

na creepové vlastnosti, viz obr. 94 az 97.
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Obr. 94: Vliv zfhdnf na creepové kiivky materialu FA0,1C (vychozf stav Z0, stav z{hany
1100°C/8h Z3), zatizeni 120 MPa, teplota 600°C.
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Obr. 95: Vliv zfhdnf na creepové kiivky materialu FA0,8C (vychozf stav Z0, stav z{hany
1100°C/8h Z3), zatizeni 120 MPa, teplota 600°C.
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Obr. 96: Vliv zfhdnf na creepové kiivky materialu FA1,7C (vychozf stav Z0, stav z{hany
1100°C/8h Z3), zatizeni 120 MPa, teplota 600°C.
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Obr. 97: Vliv zfhanf na creepové kiivky materialu FA1,9C (vychozf stav Z0, stav z{hany
1100°C/8h Z3), zatizeni 120 MPa, teplota 600°C.

Zatimco u slitin s nizsfim obsahem C (D, E) je vliv zthdni{ mirné pozitivni (tj.
ma za nasledek snizeni MCR), u materiali s vyssim obsahem uhliku (F, H) se vliv
vysokoteplotniho zthani na 1100°C/8h s ndslednym kalenim do oleje ukdzal jako
neutrdlni (I) resp. mirné negativni (H) - viz tab. 6.

Souhrn deformacnich kiivek zkousenych materialu viz obr. 98 a 99. Z tab. 6 stejné
jako z obr. 98 je ztejmé, ze nejlepsi creepové vlastnosti reprezentované nejnizsi hod-

notou minimalni creepové rychlosti vykazuje vysokouhlikovy material FA1,9C.
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Tab. 6: Hodnoty minimaln{ creepové rychlosti (MCR) sledovanych slitin v nezihaném (_Z0)

a zfhaném stavu (_Z3) pii zatizeni 120 Mpa a teplotée 600°C.

Materidl MCR
FA0,1C_Z0 | 2,00E-07
FA0,1C_7Z3 | 1,00E-07
FA0,8C_7Z0 | 3,00E-06
FA0.8C_Z3 | 2,00E-06
FA1,7C_7Z0 | 1,00E-06
FA1,7C_7Z3 | 1,00E-06
FA1,9C_720 | 5,00E-10
FA1,9C_7Z3 | 1,00E-09
0.4
~——FADC_Z0
03 - —FADB8C_Z0
3 —FA1,7C_Z0
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Obr. 98: Creepové kiivky slitin s riznym obsahem uhliku v nezfhaném stavu pfi teploté

600°C a napéti 120 MPa.

K posuzovani vysokoteplotnich vlastnosti aluminidu byly zvoleny creepové testy

pfi proménném zatizeni. Tato metoda umoznuje stanoveni napétové zdvislosti

rychlosti tecenf a nésledné napétového exponentu n (viz kap. 2.3.2), jehoz hodnota je

smérodatna pro identifikaci creepovych mechanismu pusobicich v daném materialu,

a ktery do urcité miry nahrazuje klasické creepové parametry, jako je napr. doba do

lomu.

Creepové zkousky pfi promeénném zatizeni byly provedeny na sledovanych ma-
teridlech s ruznym obsahem uhliku oznacenych FA0,1C, FA0,8C, FA1,7C a FA1,9C.
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Obr. 99: Creepové kiivky slitin s riznym obsahem uhliku v Zihaném stavu pfi teploté
600°C a napéti 120 MPa.

Vsechny materialy byly: (a) bez tepelného zpracovani (pouze valcované) - vzorky
770”7 a (b) po nasledném zihani 8 hodin pfi 1100°C se zakalenim do oleje - vzorky
"73". Ke zjisténi napéfové zavislosti rychlosti teceni a tedy napétovych koeficientit
bylo v prubéhu zkousky skokové meénéno napéti. Byl sledovan vliv tepelného zpra-
covani a vliv obsahu uhliku na creepové vlastnosti slitin. Vysledky méteni viz obr.
100 - 103.
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Obr. 100: Vliv tepelného zpracovani na creepovou odolnost slitiny FA0,1C.
Z obr. 100 - 103 je zfejmé, ze ani u jedné slitiny se vliv pouzitého tepelného
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Obr. 101: Vliv tepelného zpracovani na creepovou odolnost slitiny FA0,8C.
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Obr. 102: Vliv tepelného zpracovéni na creepovou odolnost slitiny FA1,7C.

zpracovani vyrazné neprojevil. Zavislosti napéti o rychlosti deformace de/dt je mozno

u vsech vzorku popsat mocninnou funkef
£ = Ad™ ()

Pro kazdou slitinu byly vypocteny hodnoty napétového exponentu n - viz prehled
v tabulce 7.

Vysledky vSech méteni na materidlech ve vychozim stavu véetné slitiny FA1,9C
jsou shrnuty na obr. 104, na zihanych slitinach na obr. 105.
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Obr. 103: Vliv tepelného zpracovéni na creepovou odolnost slitiny FA1,9C.

Tab. 7: Hodnoty napétového exponentu pro slitiny v nezfthaném (_Z0) a zfthaném stavu
(_Z3).

Slitina Napétovy exponent n
FA0,1C_Z0 6,9
FA0,1C_73 il
FA0,8C_Z0 5,1
FA0,8C_7Z3 5,2
FA1,7C_Z0 4,5
FA1,7C_Z3 4
FA1,9C_Z0 7,8
FA1,9C_Z3 6,9
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Obr. 104: Zavislost rychlosti creepu na aplikovaném napétf pro slitiny v nezfhaném stavu.
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Obr. 105: Zavislost creepové rychlosti na aplikovaném napéti pro slitiny v zfhaném stavu.
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4 EXPERIMENTALNI CAST

4.3.3 Mikrostruktura slitin D - F po creepové deformaci

Vzhledem k délce trvani creepové deformace vzorku jednotlivych slitin (desitky az
stovky hodin) lze predpoklddat, ze v prubéhu deformace se v materidlu ustavuje
fazova rovnovaha. Interakce castic fazi s dislokacemi pak je pricinou creepovych
vlastnosti slitin s ruznym obsahem uhliku. TEM slitin ve vychozim véalcovaném
a zihaném stavu po creepové deformaci tak predstavuje také vyznamné doplnén{

informaci o fazovém slozeni pii teploté 600°C.

Slitina FA0,1C (D)

Ve vychozim valcovaném materidlu po creepové deformaci pri teplote 600°C je
pozorovan velky pocet nizkothlovych hranic - obr. 106, které jsou vétsinou paralelni.
Dislokace z vnittku subzrn interaguji se subhranicemi - obr. 107 - a vyskytuji se

vétsinou ve dvojicich s rozstépenim asi 20 nm. Rozstépeni je dobte patrné na dvo-

jicich, které majf mensf hodnotu souéinu b - obr. 108.

Obr. 107: Slitina D, nezihany vzorek
Obr. 106: Slitina D, nezihany vzorek po p SRR N
; o po creepu 600°C, interakce dislokaci se
creepové deformaci pri 600°C.
subhranici.
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Lze predpokladat, ze dobre viditelné dislokace jsou rovnéz dvojice, kde diky
vysokému kontrastu splyne obraz dvojice do jedné tucné c¢ary. Ruzné intenzivnf

obrazy dislokaci naznacuji pritomnost nejméné dvou skluzovych systému.

Obr. 108: Slitina D, nezthdno, po creepu pii 600°C, dislokace s rozdilnym kontrastem.

Disloka¢ni struktura dokumentuje procesy dynamického zotavovani béehem
creepové deformace. Ve sledovaném materialu nebyla prokazana piitomnost céstic
jiné faze vétsich nez cca 50 nm. Tvar jednotlivych dislokaci svédéi o zachycovani dis-
lokaci na piekdzkach velmi malych rozmeéru, na nékterych snimeich jsou patrny velmi
drobné precipitaty - obr. 106. Dislokacni struktura zthaného materialu je podobna
jako v nezthaném stavu. Na obr. 109 je patrna konfigurace dislokaci, ktera svédef
o zachycovéani dislokaci na malych prekazkéch.

Dislokace se stejné jako u materidlu ve vychozim stavu vyskytuji vétsinou ve
dvojicich s rozstépenim asi 20 nm, jak je patrno z obr. 110. Podle rozdilné intenzity

obrazu dislokaci Ize soudit na pritomnost nejméné dvou skluzovych systému.
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4 EXPERIMENTALNI CAST

Obr. 109: Slitina D, zihany vzorek po Obr. 110: Slitina D, zfhany vzorek po

creepu 600°C. creepu, dislokace s rozdilnym kontrastem.
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4 EXPERIMENTALNI CAST

Slitina FA0,8C (E)

Pro slitinu E ve vychozim valcovaném stavu po creepové deformaci jsou charak-

teristické konfigurace dislokaci jako na obr. 111. Ve vzorku se vyskytuji se oblasti

s rozdilnou hustotou dislokaci; tyto jsou casto usporaddny ve dvojicich - obr. 112.

Obr. 111: Slitina E, nezihany vzorek Obr. 112: Slitina E, nezihany vzorek po

po creepové deformaci pfi 600°C. creepu 600°C, dvojice dislokaci.

Byly pozorovany ¢dstice ovdlného tvaru s delsim rozmérem nékolik set nm - viz
obr. 113, 114. SAD ¢dstice v souhlase s RTG fazovou analyzou (obr. 60) potvrzuji fazi
Fe;AlCy 5 (karbid k) s kubickou strukturou. Interakce dislokaci s ¢asticemi je patrna

spise lokdlné - v oblastech s vySs hustotou dislokaci.

~
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4 EXPERIMENTALNI CAST

Obr. 113: Slitina E, nezfhany vzorek

Obr. 114: Slitina E, nezihany vzorek po
po creepu 600°C, castice r-karbidu . 5 g% :
creepu 600°C, detail ¢dstice r-karbidu.
v matrici.
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Slitina FA1,7C (F)

Ve vychozim valcovaném materialu byla pozorovdna vysoka hustota dislokaci.

Disloka¢ni struktura ukazuje na zacinajici zotaveni a vznik dislokac¢nich sitf - obr.
14 5

Obr. 115: Slitina F, nezfhany vzorek po Obr. 116: Slitina F, nezfhdno, po creepu

creepové deformaci pri 600°C. 600°C, dvojice dislokaci.

Dislokace se vyskytuji vétsinou ve dvojicich, coz je stejné jako u slitin D a E
patrné zvl4sté na dvojicich zobrazenych s mensfm kontrastem - obr. 116. Céstice x-
karbidu se v matrici vyskytujf ve dvou tvarovych forméch: jednak jako pravidelné
ovalné ¢dstice s delsim rozmérem nekolik set nm, ojedinéle i vétsi - obr. 115, 118
a A na obr. 117 - jednak jako ¢dstice kapkovitého tvaru také s rozmérem nékolik set
nm - B na obr. 117. Oba typy ¢dstic pusobi jako prekazky. Mnozstvi interagujicich
dislokaci je vyssi nez u slitiny E - obr. 118.

V zihaném materidlu po creepové deformaci byla pozorovana podobna dis-
lokacni struktura jako u nezihaného stavu. Opét jsou zietelné dvojice dislokaci,
dobre viditelné pii zobrazeni s mensim kontrastem - obr. 119, 120. Byly zjistény
dvé rozmeérové rozdilné formy céstic - velké ovalné castice (dels rozmér min 500 nm)

- A, a také ¢astice mensi, o velikosti asi 100+200 nm - B. Pomoci SAD bylo zjisténo,
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Obr. 117: Céstice rs-karbidu ve Obr. 118: Slitina F, nezfhdno, po
slitine  F, nezithany vzorek po creepu 600°C, interakce dislokace -
creepové deformaci pii 600°C. Castice.

ze Castice jsou tvoreny perovskitickou fazi, stejné jako u slitiny E. Dislokace inter-
aguji s obéma typy cdstic - obr. 121, 122. Je zfejmé, ze dislokace jsou blokovany na

casticich, zatimco matrici prochazeji.
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Obr. 119: Slitina F, zfhany vzorek Obr. 120: Slitina F, zihany vzorek po
po creepu pii 600°C. creepu pti 600°C.

Obr. 121: Slitina F, zihdno, po Obr. 122: Slitina F, Zihdno, po creepu
creepu pri 600°C, interakee dislokace ptri 600°C, interakce dislokace - édstice,
- castice. detail.
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5 DISKUSE

5 Diskuse

Predkladana prace shrmuje poznatky o mechanickych vlastnostech slitin na bazi FeAl
vyrobenych za pouziti klasickych technologii. Je zaméfena predevsim na jejich upravu
pro nizkoteplotni i vysokoteplotni pouziti legovanim dostupnymi aditivy a tepelnym
zpracovanim. Byly sledovany dva sméry vyzkumu:

a) vyuziti zpevnéni prostiednictvim tepelnych vakanci pfi sledovéani vlastnosti slitin
v oblasti B2 rovnovézného stavového diagramu {(experiment I)

b} vliv stupné legovani a zpusobu tepelného zpracovéni na mechanické vlastnosti
slitin pii creepové deformaci a vysokoteplotni deformaci v tlaku {experiment II)
Experiment II je motivovan snahou o znovuoziveni vyroby zarupevné hlinikové slitiny,
kterd by navézala na slitiny typu Pyroferal, spéiné v Cesku v letech 1950-90

vyrabéné a vyuzivané.

5.1 Experiment I

Fe-Al systém je znam urcitym dosud neuzavienym pojetim ¢lenéni oblasti B2
roviovazného diagramu a mmozi autofi (napi. [7], [38]) se v soucasnosti k tomuto
problému vraceji.

Z neusporadané a-faze (struktura A2} mohou vzniknout dva typy strukturniho
uspofadani na dlouhou vzddlenost: B2 struktura, tvofend uspofddanim prvnich nej-
blizsich sousedicich atomi, a D0y struktura ziskand vzdélenéjsim usporddanim mezi
druhymi nejblizéimi atomy. Vyzkum pomoci TEM [31], rtg difrakéni analyzy [32]
a dilatometrickych méfeni [2] byl zaméfen na fizové transformace v oblasti
teplot nizsich nez 700°C - jednak na identifikaci piechodu B2/A2 {uspoiddana -
neuspotadand struktura), jednak prechodu D0;/B2. Podstatné méné informaci je
k dispozici o piechodu B2/A2 v teplotnich oblastech nad 700°C a pro vice nez 25
at.% Al Je tomu tak diky faktu, ze teplota tohoto piechodu s rostoucim obsahem Al
znafné roste. Kdster a Godecke [2] méfili koeficient teplotni roztaznosti a Younguv
modul. Souvislost jimi naméfenych efekti s prechody B2/A2 a D03/B2 v nizsich
teplotnich intervalech byla prokdzana souhlasem s vysledky TEM [31], v oblastech
vydsich teplot viak byly situovany efekty, které nebylo mozno spojit s dosud zndmymi
transformacemi. To vedlo k vysloveni pfedpokladu o existenci "podfaz” oy, ao(l),
aro{h) - modifikaci faze B2 a spojeni téchto efektl s piechody mezi podfizemi - viz
obr. 123.

Posouzeni deéji, které probihaji v krystalové mifzi béhem 7transformace”
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Obr. 123: BRD Fe-Al s hranicemi fézi - méfeni [31], [32], [2] — pln4 ¢éra, a " podfdzi” [2]

— prerusovand cdra, dle [5].

a, — aa(h) aay(l) — aj, je dosti problematické. Je mozné se napifklad domnivat,
ze v kazdé této "podoblasti” je dominantni jind z poruch typickych pro B2 strukturu.

Cilem experimentu I bylo zjistit, zda hranice mezi podoblastmi nizkoteplotni
a vysokoteplotni modifikace B2 struktury, oznacované B2(l), B2(h), popt. ax(l),
az(h), maji vliv i na mechanické vlastnosti. (A tedy je-li mozné identifikovat tyto
"podprechody” jinymi, snadnéji dostupnymi metodami, nez je méreni teplotnich
zévislost! Youngova modulu [4] a koeficientu roztaznosti (2|, [3] nebo intenzity neu-
tronové difrakce [5].) Podobnd méreni, provedend napf. [12| (ovem s jinym tcelem),
uzivaji k meéteni této zavislosti hrubsi teplotni interval, nejéastéji 100°C, ktery
nepostacuje k zaznamenani jakéhokoli efektu. Nami pouzity interval 20°C predstavuje

tedy upresnéni informaci ziskanych dosud v této oblasti.
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5 DISKUSE

Pouziti méreni zavislosti mechanickych vlastnosti, tj. i tvrdosti, na teploté, ze
které je material kalen, vychazi ze vztahu mezi napétim na mezi kluzu a tvrdosti
{event. mikrotvrdosti) kovovych materiali. Fyzikalné metalurgickd podstata pro-
cesu plastické deformace umoziuje pouziti hodnot tvrdosti pro urceni jinych me-
chanickych vlastnosti definovanych podobnymi charakteristikami plastické deformace
a zpeviiovacich procesi [33]. Pro mikrotvrdost materidlu a napéti na mezi kluzu byla

popsana zavislost [34]
H=CR, (6)

kde C je konstanta. Tento vztah plati pro materialy s vysokou hodnotou pomeéru
E/H. Konstanta imeérnosti zavisi na charakteristikdch materialu a na metodé meéreni
tvrdosti.

Vztah mezi tvrdosti a zpevnénim slitin na bazi Fed0Al existuje i v relaci ke kon-
centraci vkalenych vakanei [L0], [11]. Zejména tento vztah je dilezity v souvislosti
8 popsanym experimentem.

Z vysledku méfeni vyplyva, ze pfechody mezi podoblastini B2 oblasti bindrniho
diagramu Fe - Al maji vliv na tvrdost slitiny. Identifikace hranic podoblasti
prostfednictvim méfeni zavislosti tvrdosti na teploté, z niz je material kalen, je tedy
mozha. V nameétenych zavislostech HV = f (T) - obr. 124 - lze u viech materidla
pozorovat nespojitosti jednak v okoli teplot 650°C, jednak v intervalu 720 - 740°C.
Pravé tuto nespojitost 1ze pii porovnani s bindarnim diagramem Fe - Al (obr. 2) uvést

do souvislosti s existenci hranic " podfdzi”.
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Obr. 124: (a) - (¢) naméfené zdvislosti tvrdosti na zthacf teploté pro slitiny A, B, C |, (d)

zavislost napéti na mezi kluzu na zihaci teploté pro slitinu B.
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Ovsem také prvni zlom - situovany okolo 650°C, u slitin A, B dokonce vyraznéjsi
- muze souviset s hranicemi modifikaci, porovndame-li tento efekt s mérenimi koefi-
cientu teplotni roztaznosti provedenymi [2] pro slitiny podobného slozeni - obr. 125
a, b. Na obr. 125a jsou na kfivce teplotni zdvislost koeficientu tepelné roztaznosti
slitiny Fe38Al nespojitosti pii teploté 773°C, odpovidajici prechodu o' /as(h), a pfi
teploté 665°C, odpovidajici prechodu as(1)/a’. (Tyto teploty jsou vyznaceny éervené
v obr. 126). Podobné nespojitosti vykazuje i kfivka teplotni zavislosti koeficientu te-
pelné roztaznosti 3 pro slitinu Fe39Al [3] obr. 125b, horni kfivka - prechody mezi
podoblastmi jsou zde situovany priblizné okolo 680°C a 725°C. Protoze nase slitiny
se slozenfm pohybujf pod hranici 40 at.% (modra linie v obr. 126), je mozné, ze

zaznamenané efekty souvisi rovnéz s témito dvéma prechody.
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Obr. 125: Teplotnf zdvislost koeficientu te-
Obr. 126: Stavovy diagram Fe-Al, ¢ervené
pelné roztaznosti 3 pro slitinu a) Fe38Al, b) '
vyznac¢ena méfeni z obr. 125 [2].
Fe39Al [2].

Tvrzeni, ze byl nalezen vztah mezi hranicemi podoblasti a nespojitostmi
v teplotnich zavislostech mechanickych vlastnosti se opira jednak o smérodatnou
odchylku meéteni - viz obr. 46 - 48 (nespojitosti se nachazeji mimo smérodatnou
odchylku), jednak lze nespojitosti v obdobnych teplotnich intervalech pozorovat
u zavislosti Rpp2 na zthaci teploté pro slitinu Fe40Al Zr B v tlaku, jak je patrno
z obr. 49, kap. 4.2.2.

Elektronomikroskopicka pozorovani byla zamérena predevsim na potvrzeni role
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vakancl pri zpevnéni slitin na béazi Fed0Al. U obou legovanych slitin - B, C - je
po kaleni z vyssich zthacich teplot patrné zpevnéni, které ptredstavuje cca 50 HV
oproti tvrdosti vychoziho nezihaného stavu - jak ukazuji obr. 47, 48 (kap. 4.2.2).
Toto zpevnéni odpovidéd dislokacim pritomnym po zthani 800°C/1h - obr. 38 a 42.
U obou slitin jsou dislokace obsazeny globuldarnimi ¢dsticemi o velikosti cca 50nm
(slitina B) event. 30 nm (slitina C) - obr. 43.

Po kaleni 800°C/1h a nasledném dlouhodobém zihani pri teploté 400°C byly ve
strukture slitiny C pozorovany dislokacni smycky a konfigurace dislokaci okolo ¢éstic
- obr. 45. Vznik disloka¢nich smycek v nizkoteplotné vyzihaném binaru Fe39Al byl
popsan v [13]. Lze jej pricitat kolapsu vakantnich disku pritomnych v materidlu po
kaleni z vysokych teplot. Tento mechanismus je pravdépodobnou pricinou vzniku
disloka¢nich konfiguraci na ¢asticich pozorovanych ve slitine C (obr. 127a). Podobné
konfigurace tj. shluky ¢ zmeéti ("tangles”) dislokaci pozoroval Oca et al. [41] ve slitiné
Fe40Al 0,4C s malymi obsahy B, Zr, Mo a O (obr. 127h).

Obr. 127: a) Mikrostruktura slitiny C po kaleni a zihdni 400°C/120h, b) Mikrostruktura
slitiny Fe40Al 0,4C po kalen{ a zthdni 430°C/10 min [41].

Slozeni ¢astic v legovanych slitinach bylo stanoveno orientacné, a to u slitiny B.
Podle EDAX jsou tyto ¢dstice tvoteny prevazné Zr (pouzitd analyza neumoziuje
urcit obsah B). Vysoky obsah zirkonia byl stanoven jak u hrubych castic (obr. 34
a 37), tak u jemnych c¢astic (obr. 35, 36). Z moznych fdzi by pfichdzely v dvahu
napt. intermetalické precipitaty FesZr popsané v analogicky legovaném (Zr + Cr)
aluminidu s 20 at.% Al [42]. Tyto koherentn{ a stabiln{ precipitaty vznikaly ve slitiné
pri zthacich teplotach az do 900°C a byly identifikovany pouze na zakladé TEM.

Zirkoniem bohaté ¢dstice ve slitiné na bazi FesAl s obsahem Cr, Zr a C jsou
popsany také v [43]. Céstice jsou identifikovany jednak pomoci elektronové difrakce,

jednak naprosto jednoznacné pomoci WDS jako Zr-karbidy. Porovnani vlastnost{
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téchto karbidu {velikost, stabilita pfi vyssich teplotiach) s ¢asticemi nalezenymi ve
slitiné B a C naznacfuje moznost, zZe ¢astice popsané ve slitiné B by mohly Zr kar-
bidim odpovidat. Lze tak usuzovat z toho, zZe obsah uhliku ve slitiné B je totozny
se [43] .
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5.2 Experiment IT

Aluminidy s B2 strukturou maji pro svou vynikajici odolnost viiéi oxidaci, vysokou
teplotu tani a nizkou hustotu predpoklady k vyuziti pro vysokoteplotni aplikace, pro
které jsou dilezité mechanické vlastnosti, napt. pevnost za vys8ich teplot & creepova
odolnost materialu. Otdzka zvyseni creepové pevnosti Fed0Al souvisi napt. s volbou
vhodného aditiva, které vytvoil jemnou a stabilni sekundarni fazi. Pfi vétsiné experi-
ment v oblasti vyzkumu aluminidi zeleza se pouziva technologii praskové metalurgie
umoziujicl pouziti zpevneéni dispergovanymi oxidy (napi. Y»Osg ), tzv. ODS materidly.
Piedkladana prace se pokousi o optimalizaci vlastnosti materidli, vyrobenych stan-
dartnimi technologiemi dostupnymi v nasich podminkéch, tj. tvareni litého materialu
za horka, pripadné jen litého materidlu. Jako aditivum pouzitelné ke zvyseni creepové

pevnosti aluminidi v oblasti 500-600°C je zkougen uhlik.

5.2.1 Vliv C na strukturu ternarnich slitin Fe40AIxC

Otdzkami fazového slozeni aluminida FeAl legovanych uhlikem se u nds v minu-
losti komplexné zabyvali Vyklicky a Pluhat [35] v souvislosti se zavadénim litiny
oznacované obchodnim nazvem PYROFERAL. Podstaté velmi dobrych mecha-
nickych vlastnosti této technické slitiny pouzivané jako vynikajicl ndhrazka vysoce
legovanych Zérupevnych ocelf nebyla dosud vénovana odpovidajici pozornost.

Predkladand prace je soucasti snahy najit piicinu (sloZeni, tepelné zpracovani)
dobrych vlastnosti Pyroferalu. Vyzkum vychdzel ze slitiny o slozeni blizkém Fe40Al,
nebot slitiny na této bazi jsou jiz ve svété uspésné vyuzivany. Vyssi obsah Al v Pyro-
feralu by mél byt motivem navazujiciho vyzkumu. Zakladni se jevi stanoveni vlivu C
na strukturu a vlastnosti ternarnf slitiny a s tim souvisejici sledovani fazového slozeni
a mechanickych vlastnosti v ramci kvazibindrniho diagramu Fe40AlxC. Aktualnost
problému naznacuji nékteré soucasné prace, napi. [7].

Ziskané poznatky o pritomnosti fazi jsou shrnuty do obr. 128 a do tabulky tab. &.
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Obr. 128: Diagram podle Pluhafe a Vyklického [35]. Puvodnf udaje (¢erné znacky) jsou

doplnény o informace ziskané v této praci (¢ervené znacky a cervend linie).

Tab. 8: Vyskyt strukturnich fazi ve slitindch Fe-Al-C v zdvislosti na obsahu C a tepelném

zpracovani - obsah kvazibinarnfho diagramu.

Obsah C Nezihany Zihénf Zihénf Zihan{
(at.%) stav 600°C/100h 800°C/8h 1100°C/8h
0,1 Piitomnost C | rozp. v matrici | rozp. v matrici rozp. v matrici
Metoda LOM, TEM LOM, TEM LOM, TEM
identifikace
0,8 K K K G
LOM, TEM LOM LOM LOM, RTG
1,7 k+ G K+ G £+ G G+ (k)
LOM, TEM LOM, RTG LOM, TEM LOM, RTG
TEM
1,9 Al C3+(G) Al C3+(G)
LOM, RTG LOM, RTG
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Fazovd analyza v ramci upfesnéni kvazibinarntho diagramu [35] byla prove-
dena pomocf optické mikroskopie (LOM) 8 méfenim mikrotvrdosti, transmisni elek-
tronové mikroskopie (TEM) resp. elektronové difrakce, a rtg difrakénf analyzy (RTG).
Nejvetsi problém predstavuje oblast existence karbidu . Zatimco napr. [17] uvadéjf
kompletni rozpusténi tohoto karbidu okolo teploty 950°C, nas experiment prokazal
pritomnost k-karbidu u slitiny F s obsahem C 1,7% jak ve vychozim stavu (LOM
obr. 65, 66), tak po tepelném zpracovani 1100°C/8h (RTG obr.78) - viz tab. 8. Je
zajimavé, ze v ternarnich slitinach na bazi FezAl [37] je zpusob vylouceni k-karbidu
podobny jako u slitin na bazi FeAl - kromé morfologické podobnosti ¢astic je ana-

logicky také zpusob segregace po hranicich zrn, viz obr. 129 a,b.

Obr. 129: a) Karbid & ve slitiné na béazi FesAlC [37], b) Karbid s ve slitiné na bazi FeAlC.

Vysledky metalografické analyzy byly jednoznaéné potvrzeny elektronovou
difrakel a rentgenovou difrakéni analyzou. Zajimavé je umisténi ziskanych vysledku
v rozsahlém experimentu reprezentovaném isotermnimi fezy diagramu Fe-Al-C [38].
Srovnani je mozné v fezu 800°C. Umistenf vysledku metalografické a rtg analyzy pro
slitiny E a F zthané 800°C/8h v isotermnim fezu diagramu pii 800°C ukazuje, ze obé
slitiny tj. FA0,8C (E) a FA1,7C (F) strukturné nekoresponduji s oblasti existence
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dle [38] a [7], viz obr. 130 a, b a obr. 131. Podle LOM (obr. 61, 62, resp. 74, 75) je pfi

800°C v obou slitindch pritomen r-karbid, jehoz identifikace byla potvrzena mérenim

mikrotvrdosti.
800°C "
-20 1
T ‘ o _;
-10 ! 0 g -
-3 7 -~ P —
— 40 50
50 1) .
s at % Al
a) b)

Obr. 130: a) Izotermnf ez diagramu pti 800°C podle [38], prazdné symboly — dvoufdzové

slitiny, plné— trojfdzové b) Vytez z obr.130a, barevné znaceny slitiny E, F.

at.% C

at.% Al

Obr. 131: Izotermnf Fez diagramu pii 800°C podle [7].

Nami zjisténé idaje by odpovidaly posunuti linie ohranicujici trojfazovou oblast

a + k + C v izgotermnim tezu pri 800°C podle obr. 132, prerusovana linie.

o
40 50
ot’% Al—
Obr. 132: Posunuti hranice trojfdzové oblasti v izotermnim fezu pfi 800°C.
Podle isotermniho fezu diagramu Fe-Al-C [44] pFi 1100°C na obr. 133 je patrno,

ze slitiny F, E pouzité v této prici s obsahem Al okolo 40 at.% by se mély nachazet
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ve dvoufazové oblasti a + G, coz odpovida skutecnosti pouze v pripadé slitiny E,
viz obr. 63, 64. Struktura slitiny FA1,7C (F) pii teplotée 1100°C je podle naseho
experimentu trojfazova, piitomnost r- karbidu potvrzuje difraként kiivka na obr. 78.
Karbid # nenf zfejmé pii zthani 1100/8h zcela rozpustén a ve slitiné se nachdzi ve

velmi malém mnozstvi a ve formé velmi drobnych ¢dstic.

\\
\\ y \}{ o /

\ /.r /’ \ \DHHC /
N fv+n+c i ;
b, 50.0 Al

‘m
a+C /

( o+ +x \

Fe 50,0 Fe
50.0Al

Obr. 133: Isotermnf fez diagramu Fe-Al-C pfi 1100°C podle [44].
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5.2.2 Vliv C na deformacni vlastnosti slitin Fe40AIxC pri teploté 600°C

Uhlik se casto ve slitiné Fe40Al leguje v kombinaci s malymi pridavky Mo, Ti, Zr
a B, a vyznamné ovliviiuje pevnostn{ vlastnosti slitiny v sirokém teplotnim intervalu.
Napt. napéti na mezi kluzu u tohoto typu slitin roste s rostoucim obsahem uhliku jak
pti pokojové teploté, tak pri teplotdch 800°C [20]. Tento vzrust souvisi bezpochyby
se vznikem precipitatu. I pritomnost uhliku samotného muze vyznamnou meérou
ovlivnit mechanické vlastnosti tohoto typu materialu tim, ze vytvari v zavislosti na
teploté castice ruznych fazi, zejména karbidu. Deformaé¢ni chovani za vyssich teplot

je ovlivnéno podilem fézi stabilnich pti deformacnich teplotach [23].

400 500
mRp0,2 neiihany 400 | B Rm_nedihany
3 300 - ORp0.2_hany - @ Rm_zhany
~ 200 - g-
= E
& o ﬂ ﬂ )
0 . . . 4
or@ o08E 17F) 13(H 01@ 086 17(F  13H
Obsah C [at.%] Obsah C [at.%]
a) b)

Obr. 134: Vliv obsahu C a zthan{ 1100°C/8h na hodnotu a) napétf na mezi kluzu Rpg 2 b)

mez pevnosti pii T = 600°C.

Vysledky deformace v tlaku pfi 600°C provedené v této praci jsou shrnuty
na obr. 134. Zihan{ p#i 1100 °C po dobu 8 hod. ovlivnilo hodnoty napéti na mezi
kluzu a na mezi pevnosti v tlaku slitin D - F jen nepatrné, pouze u slitiny H nastal
po zihani vyrazny pokles obou hodnot. Slitina H s obsahem C 1,9 at.%, ktera je
slozenim nejblizsi Pyroferalu, se lisi pridavkem Si. V jeho piitomnosti vznika den-
driticka struktura s vysokym podilem karbidu Al,;Cs - obr.79. Po vysokoteplotnim
zihani, kdy dochézi k rozpousténi karbidu AlyCs a zaniku dendritické struktury (jak
dokazuji obr. 85 a 86), je patrnd ztrata pevnostnich vlastnosti pri 600°C a jejich
pokles na uroven ostatnich slitin, jak je zfejmé z obr. 134. Nejvyssi hodnoty Rpo
se projevuje i pro hodnoty R,,, jak je vidét na obr. 134b.

Slitiny E a F | které maji nizsf hodnoty R, a Rpo 2 , obsahuji uhlik ve formeé grafitu
nebo smiseného karbidu s (FesAlCy5). Hodnoty R,, a Rpoz sliting D odpovidaji
zpevnéni matrice rozpusténymi atomy C ve vychozim i zthaném stavu. (Teploty, které
vychozi materidl a zthany material pred deformaci dosahuji, jsou v obou pfipadech

velmi vysoké: 1200 resp. 1100°C.) Podobné se pozoruje rozdil mezi D a H na strané
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jedné a E a F na strané druhé ve vysledeich dalsich deformacnich experimentu, tj.
v hodnotach minimalni creepové rychlosti a napétového exponentu n.

Vysledky creepovych zkousek pfi konstantnim zatizeni potvrzuji tendenci
patrnou u vysledku tlakové zkousky. Z tabulky hodnot minimélni creepové rychlosti
(MCR) - tab. 6 - a grafu na obr. 135 je zfejmé, ze nejlepsi odolnost vuéi creepové de-
formaci (tj. nejnizsi hodnoty MCR) vykazuji slitiny s nejvyssim a nejnizsim obsahem
C, tedy slitina D a G.

1,00E-05
1 ,00E-05
7 1,00E-07
E
-4
g 1,00E-0F - —#—stav nezihany
e o 1
+
1,00E-09 stav zihany
1,00E-10 T T T !
i} 05 1 1.5 2
Obsah C [at %]

Obr. 135: Vliv zthani 1100°C na hodnoty minimdln{ creepové rychlosti slitin D - H.

Z tab. 6 a grafu na obr. 135 je také ziejmé, ze pouzité tepelné zpracovani (tj. zthani
pri 1100°C/8 h s ochlazenim do oleje) creepovou odolnost vyznamné neovlivnilo.

Creepové zkouSky pri proménném zatizeni umoznuji urcéeni hodnoty
napétového exponentu n (viz kap. 3.2.3.), jehoz hodnota je smérodatnd pro iden-
tifikaci creepovych mechanismu pusobicich v daném materidlu. Z tab.7 kap. 4.3.2 je
zfejmé, Ze materidly pouzité k experimentu vykazuji bud hodnotu n = 4 - 5 (slitiny
E a F) nebo n=7 (slitiny D a H). Pouzité tepelné zpracovani nemélo na hodnotu
n zadny vyrazny vliv, viz obr. 136. Rozdilné hodnoty n u sledovanych slitin svedéi
o tom, ze u slitin D a H pusobi odligné deformacni mechanismy nez u slitin E a F.

7Z porovnani vysledku vsech tif typu deformacnich experimentu pii 600°C (zkouska
v tlaku, creep pri konstantnim zatizeni, creep pfi proménném zatizeni), shrnutych na
obr. 134 - 136, vyplyva, Ze materidly s vyss{ hodnotou n (slitiny D a H) maji také
vyrazné nizsi rychlosti deformace pri creepu a vyrazné vyssi hodnoty deformacniho
napéti v tlaku, a vSechny tri vysledky lze interpretovat na zdkladé jediné predstavy
o typu prekazek pohybu dislokaci pri 600°C.

Velmi podstatné je zjisténi, ze vzhledem k délce trvani creepové deformace za
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g Onezihany stav
e 7 I
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Obr. 136: Napétovy exponent testovanych slitin jako funkce obsahu C.

teploty 600°C dochazi v jejim prubéhu k fazovym transformacim, pfi nichz vznikajf
faze odpovidajici teploté 600°C (viz fazovy diagram na obr. 128). V tomto procesu
jsou struktury vychoztho valcovaného i zthaného stavu nedulezité. Podobné by bylo
nutno v budoucnu postupovat pri interpretaci mechanickych vlastnosti pri dalsich,
napr. vyssich teplotach.

V tomto duchu lze mechanické vlastnosti sledovanych ¢ty slitin pri 600°C podlozit
nasledujici argumentaci:

U slitiny FA0,1C (D) vzniknou drobné precipitaty, jak naznacuje dislokaénf sit
(obr.106 a 109). Je patrné, ze dislokace "visi” na ¢dsticich velmi malych rozmeru,
které jsou prekdzkami pro jejich pohyb. Typ a slozenif drobnych ¢astic nebylo mozné
specifikovat. Vzhledem ke slozenf slitiny se lze domnivat, Ze jde o karbidy zZeleza.

U slitin FA0,8C (E) a FA1,7C (F) vzniknou ¢éstice karbidu  a dojde k ochuzen{
matrice o rozpustény uhlik. Dislokace sice interaguji s ¢asticemi karbidu x o rozmeéru
az H00 nm, ale hustota téchto ¢astic je mala na to, aby dislokace neprochazely mezi
od sebe velmi vzdalenymi casticemi. Podil malych ¢astic interagujicich s dislokacemi
je nedostatecny.

Slitina FA1,9C (H) s vysokym podilem karbidu Al,Cj se vyznacuje velmi dobrou
creepovou odolnost! a odlisuje se od ostatnich slitin. Dendritickd struktura slitiny H
(obr. 98 a 99) tvorena jehlicemi karbidu Al,C; se pfi 600°C jen ¢dsteéné rozpousti
(srovnej obr. 83 a obr. 79) a nadéle vytvari prekdazky pro pohyb dislokaci pfi creepové
deformaci. Je tedy mozno shrnout, ze prekazkami urcujicimi prubéh deformace pii
600°C jsou u slitin E a F rozpusténé atomy uhliku v matrici a u slitin D a H drobné
precipitaty resp. c¢astice faze Al,Cs.

Cestou ke zlepseni creepové odolnosti slitin na bazi Fe-40at.% Al je tedy vytvoreni
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vhodnych prekazek pro pohyb dislokaci. Toto ze realizovat bud precipitaci dostateéné
stabilnf a jemné faze [45], [46], nebo zpevnénim tuhého roztoku rozpusténymi atomy
uhliku. V budoucnu se planuje dokonéit postupné studium fady s rostoucim obsa-
hem uhliku a hlinfku az k dosazeni normovaného slozeni Pyroferalu {CSN 42 2484)
k vyjasnéni zakladnich fyzikdlné metalurgickych pii¢in vynikajicich vlastnosti to-
hoto materidlu. Piipadné tento material modifikovat tak, aby se docililo urcitého
stupné tvafitelnosti (obrobitelnosti} pii pokojové teploté a zvyseni vysokoteplotnich
mechani-ckych vlastnosti. Druhé z téchto predsevzeti bude asi vhodné naplnit
pouzitim jiz zndmych postupi a to zvlasté pridanim néjakého karbidotvorného
prvku (napt. Zr, Ti, Mo) [20]. Také vysokoteplotni zihdni by mohlo ptedstavovat
zpuisob upravy mechanickych vlastnosti slitin Fe40Al Je nutno zajistit precipi-
taci faze stabilni pii vysokych teplotiach v dostateéné jemné formé. Vétsinou se
uvazuje o rozpusténi hrubych (2-5 pm} karbidickych precipitatt pii vysokoteplotnim
zihani {1100 - 1300°C) a jejich opétovné precipitaci v mnohem jemnéjsi forme (20-
30 nm) [47].
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. Hranice podoblasti v B2 oblasti rovnovazného diagramu Fe-Al se projevuji pri

meéteni tvrdosti slitin na bazi Fed40Al po vhodném tepelném zpracovani jako
nespojitosti na zavislostech HV = 1 (T;). {V obdobnych teplotnich intervalech
byly nespojitosti pozorovany i na zavislosti R, g2 = f {T;) u slitiny legované

zirkoniem a bérem. )

Byl doplnén a upraven kvazibinarni diagram systému Fe-Al-C. To posky-
tuje moznosti pii ovliviioviani mechanickych vlastnosti (jako napiiklad vol-
bou vhodného tepelného zpracovini), které u téchto ternarnich slitin vyrazné

zaviseji na typu a mnozstvi fazi piitomnych ve strukture.

Pomoci TEM byla nepfimo potvrzena tloha tepelnych vakanel pifi zpevnéni
slitin na bézi FeAl. Po kaleni z vys&ich teplot vznikaji v materidlu vakantni
disky, které pii nasledném nizkoteplotnim zihani kolabuji za vzniku dislokacnich
smycek. Materidly zpevnéné tepelnymi vakancemi lze prakticky vyuzit do
teploty 150°C,pfi vyssich teplotach dochdzi k postupnému odpevnéni v disledku

odzihani vkalenych tepelnych vakanci.

Pro deformaci pri 600°C json u slitin E a F rozhodujicimi prekazkami pro pohyhb
dislokaci atomy uhliku rozpusténé v matrici. Jak ukdzala TEM, ¢astice faze
Fe3AlC, 5 se ui¢astni interakee s dislokacemi pouze v omezeném poétu. U slitin
D a H ulohu prekdzek plni drobné, zatim nepopsané, precipitdty {(slitina D)
resp. castice faze AlyC; (slitina H). Z vysledkl deformaé¢nich zkousek vyplyva,

ze tento druh piekdzek vyznamné zpeviuje materidl v teplotni oblasti 600°C.

. Pro dalsi vyzkum vlivu C u aluminidi zeleza typu Fed0Al je rozhodujic

jednak zvygeni koncentrace Al nad 40at.% a jednak piitomnost mensiho
mnozstvi Si, ktery podporuje vznik zpeviujicl faze AlyCs. Dalsi moznost by
mohlo predstavovat vysokoteplotni zihani (1300°C) pii soucasném legovani kar-
bidotvornymi prvky, které by vytvorilo dostateéné jemné a stabilni karbidické

precipitaty zpeviujicl matrici.
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PRILOHA

FAO0,8C Standardy
600°C FeAl Fe;Al Fe:AlCqs Fe:AlC
d(hkl) [A] | d(hkl) [A] hkl d(hkl) [A] hkl d(hkl) [A] hkl d(hkl) [A] hkl
377 100 3,780 100
33,3441 111
291491 291000 100 28961 200
2666 110 2673 110
21727 2177 111 2182 111
2,0554| 20580 110 20478 220
1,8809 1,885 200 1,890, 200
1,7464) 311
1686 210 1690, 210
1,6770] 1,6800, 111 1,6720 222
1,543 211
1,4536] 1,4550 200 1,4480, 400
1,3290 1,3288] 331 13321 220 1,336] 220
1,2986] 1,3010] 210 1,2951] 420
1,1844] 1,1880] 211 1,1823] 422
11147 511
1,1327 1,136) 311 1,139 311
1,0248] 1,0280| 220 1,0239] 440
0,9171 0,9202] 310 0,9158) 620

max reflexe od matrice

F93A|C[;15

Tab.9: Tabulka reflexi pro vzorek FAO,8C (slitina E) zihany pii 600°C /100h.




FA1,7C Standardy
600°C FeAl Grafit FesAlCos Fe:AIC
d(hkl) [A] | d(hkl) [A] hkl d(hkl) [A] hkl d(hkl) [A] hkl d(hkl) [A] hkl
291000 100
2666 110 2673 110
2,3624
2,2735
2,1836 2177 111 2182 111
2,1444 21312 100
2,0544] 20580 110
20312 101
1,8951 1,890, 200
1,885/ 200
1,7988] 102
1686 210 1690, 210
1,68000 111 16770, 004
1,5427] 103 1,543 211
1,4544] 1,4550, 200
1,3179] 104 13321 220 1,336] 220
1,2988] 1,3010 210
1,2350 1,2305] 110
1260, 221
1,195 310
1,1850] 1,1880] 211
1,1552] 112
1,1353] 105 1,136) 311 1,139 311
11180, 006 1,091 222
1,088 222
1,0264] 1,0280] 220

max reflexe od matrice

Fe3AIC0.5

Grafit

nepiirazené reflexe

Tab. 10: Tabulka reflexi pro vzorek FA1,7C (slitina F) zihany pii 600°C /100h.




FA1,7C Standardy
1100°C FeAl Grafit FesAlCos Fe:AIC
d(hkl) [A] | d(hkl) [A] hkl d(hkl) [A] hkl d(hkl) [A] hkl d(hkl) [A] hkl
289851 291000 100
2666 110 2673 110
24124
2177 111 2182 111
21312 100
2,0643] 20580 110
2,0513 20312 101
1,9786
1,8918 1,885 200 1,890, 200
1,7988] 102
1686 210 1690, 210
1,6735] 1,68000 111 16770, 004
1,543 211
1,5139 1,5427] 103
1,4545] 1,4550, 200
1,3288 13321 220 1,336] 220
1,3006] 1,3010] 210 1,3179 04
1,2305 10 1,260 221
1,195 310
1,1829] 1,1880, 211
1,1551 1,1552| 112
1,1353] 105 1,136) 311 1,139) 311
11180, 006 1,088 222 1,091 222
1,0255] 1,0280] 220

max reflexe od matrice

Fe3AIC0.5

Grafit

nepfirazené reflexe

Tab. 11: Tabulka reflexi pro vzorek FA1,7C zihany pii 1100°C /8h.




FA1.9C Standardy
FeAl Grafit Al,C;
d(hkl) [A] ] d(hkl) [A] hkl d(hkl) [A] hkl d(hkl) [A] hkl
3,354/ 002
28957 29100, 100 28722 101
2,8148 28169 012
2,1378 21312 100 21217 018
2,0486] 2,0580, 110 20312 101 20819 0012
1,7988| 102
168000 111 167700 004
15427 103
1,4504] 1,4550| 200
1,3179] 104
1,3010] 210
123050 110
1,1846] 1,1880] 211 11552 112
1,1353] 105
1,0706 1,180, 006
1,0258] 1,0280] 220
max reflexe od matrice
Al,C;
FA1.9C Standardy
1100°C FeAl Grafit AlsCs
d(hkl) [A]] d(hkl) [A] hkl d(hkl) [A] hkl d(hkl) [A] hkl
3,3267 3,354 002
291000 100 28722 101
28169 012
21312 100 21217 018
2,0497] 20580 110 20312 101 20819 0012
1,7988| 102
1,6708] 168000 111 167700 004
145500 200 165427 103
1,2909] 1,3010] 210 1,3179] 104
1,1862| 1,1880[ 211 1,2305] 110
11552 112
1,1353] 105
1,0280] 220 1,1180, 006

max reflexe od matrice

Grafit

Tab. 12: Tabulka reflexi pro vzorek FA1,9C (slitina G) nezihany.

Tab. 13: Tabulka reflexi pro vzorek FA1,9C (slitina G) zihany pfi 1100°C/8h.




