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1. Uvod

Celosvétovy rozvoj modernich technologii, leteckého
i kosmického primyslu, stejn€ jako snaha dosdhnout
mi finanénimi néklady, s sebou pfinasi i mnoho inovativ-
nich myslenek v oblasti materialového inzenyrstvi. Davno
je pry¢ doba kamennd, Zelezna nebo bronzova, kdy si lidé
museli vystacit s pomérné uzkou Skéalou pouzitelnych suro-
vin a materidll a také zvladnutymi moznostmi vyroby.
V dnesni dobé¢ existuje cela fada materialt, od téch klasic-
kych az po ty zcela nové, Casto jesSt¢ nedokonale prozkou-
mané. Stejné tak se neustdle zdokonaluji a modernizuji
zpusoby jejich vyroby a nasledného zpracovani. Pro vyso-
koteplotni aplikace se nejéastéji pouzivaji zarupevné
a zaruvzdorné oceli nebo slitiny niklu. Kladem téchto slitin
je dobfe zvladnuta vyroba klasickou tavnou metalurgii.
Uskalim mohou byt nedostateéné vlastnosti pii extrémnich
podminkach pouziti nebo fakt, ze naptiklad chrom se
v poslednich letech objevuje na seznamu kritickych suro-
vin (CRM) v zavislosti na politické situaci piedevSim ve
vztahu k Rusku a jeho dostupnost tedy neni bezproblémo-
v¢ zaruCena. Kromé chromu se tento problém tyka i dal-
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Sich bézné pouzivanych prvki — kobaltu, wolframu a dal-
sich'. To predstavuje jistou vyzvu a snahu omezit pouziti
té&chto prvkll pfi vyvoji novych materiali. Vhodnou alter-
nativou jsou materialy na bazi intermetalickych fazi, které
mohou fungovat, jako tzv. ,,CRM-free* materily, tedy bez
obsahu strategickych prvka®®. Pravdou je, Ze konkrétng
pro systém Fe-Al-Si nemize byt fe¢ o striktné¢ ,,CRM-
free* materialu, a to diky obsahu Si. Na druhou stranu, Si
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kym materialim vénuje pozornost, je fakt, ze maji zpravi-
dla technicky zajimavé vlastnosti v konstrukénich aplika-
cich v automobilovém, leteckém, ale i energetickém pru-
myslu. Vysoké teploty tani, pevnost, odolnost vici abra-
zivnimu opotiebeni, stabilita za vysokych teplot, a to
ivoxidacnich a sulfida¢nich prostfedich, magnetické
vlastnosti, supravodivost patii mezi cen&né vlastnosti*®.

Na druhou stranu jejich plnému vyuziti brani nachyl-
nost ke kifehkym lomtim a $patna plasticita, a to i za zvySe-
nych teplot’. Také samotna vyroba je diky $patné zpraco-
vatelnosti, slévatelnosti a kiehkosti pomérné narocna.
Témét vyloudeny jsou metody klasické tavné metalurgie®,
protoze tento vyrobni postup vede k velkému mnoZzstvi
defektt. Vyse zminéna nizka plasticita zase téméft vylucuje
tvéteci postupy. Je tedy vénovano velké usili pro vyvoj
novych vyrobnich postupti. Mezi tyto postupy jsou uvazo-
vany metody praSkové metalurgie s naslednou kompakti-
zaci ziskaného prasku, jez se zdaji byt slibnou metodou,
kterd zabrailuje nezddoucimu hrubnuti mikrostruktury
téchto materiald.

2. Intermetalické slouceniny

Intermedialni faze oznacuji skupinu sloucenin, které
vznikaji v mnoha systémech dvou ¢i vice prvki. Piekroce-
ni meze rozpustnosti legujicich prvkd v tuhém stavu je
divodem, pro¢ k vylouceni nové — intermedialni faze do-
jde. V mnoha ptipadech muze nastat situace, kdy se nejed-
na o jakékoliv prvky napfi¢ periodickou tabulkou, ale
v systému jsou zastoupeny jen kovy, pak je vhodné ozna-
¢eni intermedidlni redukovat na pojem intermetalickd
faze>'®. Moznosti, jak tyto faze v systému vznikaji, je cela
fada, a to zdivodu vzniku rliznych chemickych vazeb
mezi prvky (kovova, iontova, kovalentni). Existuji inter-
medialni faze zalozené na rozdilné elektronegativité prvku,
tedy valen¢ni slouceniny nebo intersticidlni faze, jeZ jsou
tvofeny kovem a malymi atomy ptimési (uhlik, dusik nebo
bor). Dalsi, velmi pocetnou skupinou intermetalik, jsou
Lavesovy faze nebo o-faze charakterizované vysokou
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symetrii krystalové struktury, které muizeme najit napf.
v korozivzdornych ocelich (systém Zelezo-chrom)''. A& to
podle vySe uvedeného neni zcela korektni, ¢asto jsou jako
intermetalické faze oznacovany i silicidy, tedy systémy na
bazi kov a polokov — kiemik. Podobné je tomu u binarnich
fazi prechodnych kovi s hlinikem, ty jsou oznacovany
jako aluminidy, avSak né&které z nich (napf. FeAl a Fe;Al)
ani nejsou v pravém slova smyslu intermetalickymi slou-
¢eninami, ale uspofadanymi tuhymi roztoky. Z vyse uve-
den¢ho tedy vyplyva, ze typ struktury je rtznorody
v zavislosti na systému a jeho vzniku. Bézné je vsak struk-
tura odli$na od struktury jednotlivych vychozich prvka'’.
V padesatych letech byl v tehdejsim Ceskoslovensku
vyvinut jako vysokoteplotni konstrukéni material s ob-
chodnim nazvem Pyroferal, zejména pro pouZiti v pecich,
protoze pravé pii vysSich teplotach si material zachoval
dobré mechanické vlastnosti, stejné tak jako odolnost proti
vysokoteplotni korozi. Diky vrstvé oxidu hlinitého, ktera
se na materialu tvofila, byly pozorovany lepsi vysledky
neZ u materiald vysoce legovanych niklem nebo chromem'.
Slozeni Pyroferalu je dano normou (CSN 42 2484)" jedna
se o slitinu Fe obsahujici 30 hm.% Al a 1 hm.% C, obsah
Mn a Si nepievySoval 0,5 %. Z pohledu tepelné stability je
materidl pouzitelny do teplot odpovidajicich pfiblizné
1200 °C. Slévarenské vlastnosti tohoto materialu jsou po-
dobné Sedé litin¢. Matrice je u této slitiny tvofena bindrni
fazi FeAl, uhlik se vylucuje v podobé tenkych platka kar-
bidu hliniku, pfipadné smésného karbidu zeleza
a hliniku'®. Karbidy jsou vyhodné z hlediska zvyseni odol-
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nosti proti vysokoteplotnimu teceni, avSak problém nasta-
va s karbidy hliniku (Al4C;). Pfi kontaktu Pyroferalu
s vodou nebo vlhkosti dochazi reakci karbidu hliniku
s voqg)u ke vzniku methanu a néslednému poskozeni mate-
ridlu™:

ALC; + 12 H,0 — 4 AI(OH); + 3 CH, (1)

Tyto skutecnosti vedly k odklonu od zkoumani mate-
riald tohoto sloZeni a zacaly se studovat slitiny bez obsahu
uhliku. Dtive byly z hlediska vyroby slitin hliniku studo-
vany systémy na bazi Al-Fe s majoritnim podilem hliniku,
kde se intermetalické faze objevuji, avSak jsou povazova-
ny za nezadouci, zejména kvili Spatnym mechanickym
vlastnostem. Z toho diivodu je pro bézné aplikace a tech-
nologie zpracovéani limitovan obsah Zeleza ve slitindch
hliniku obvykle hodnotou 0,3-0,5 hm.%. Pokud vsak bude
obsah Zeleza majoritni vi¢i hliniku, ziskdvadme systémy na
bazi Fe-Al, kde je situace ponékud odlisna a intermetalické
faze mohou byt, jak je uvedeno vyse, dokonce konstruké-
nim materialem.

Pti pohledu na fazovy diagram Fe-Al (obr. 1) je zfej-
mé, ze v systému existuje n€kolik intermetalickych fazi,
dilezité jsou zejména faze Fe;Al a FeAl, s krystalografic-
kym uspofadanim DOs, resp. B2 (cit.'®). Ob& struktury
vychazeji z kubické prostorové centrované miizky (bcc),
avSak podle substituce atomil Zeleza hlinikem vznika jedna
nebo druha superstruktura'’. B2 struktura indikuje uspofa-
dani, kdy na priseciku télesovych thlopfic¢ek je atom hli-
niku, rohové pozice krychle jsou obsazeny atomy Zeleza.
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Obr. 1. Fazovy diagram Fe-Al, upraveno dle cit.*®
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Usporadani je stabilni pro vySs8i koncentrace hliniku, a to
pfiblizné 27-50 at.%. Na druhou stranu pokud je obsah
hliniku niz8i, je pro systém vyhodné&jsi struktura DOs, kdy
bude dochazet k pravidelnému stfidani ,,centrujiciho* ato-
mu hliniku s atomem Zeleza®'®.

Doposud jsme se zminovali pouze o binarnim systé-
mu Fe-Al, avSak toto slozeni nemusi byt kone¢né. Hadef
a spol. ve své praci'’ ukazuji vliv riiznych legujicich prvka
na systém Fe-Al. Je znamo, ze kiemik pozitivn€ ovliviiuje
tepelnou stabilitu oceli, u hliniku zase zlepSuje zabihavost
slitiny. Pozitivni 0¢inky tohoto prvku se projevily
i v systému Fe-Al, kde téZ vede ke zlepSeni odolnosti proti
oxidaci za zvySenych teplot a pozitivné ovliviiuje i tepel-
nou stabilitu. Na druhou stranu, ptidavek kfemiku zvySuje
kiehkost materialu'®?’.

3. Mechanické legovani

Mechanické legovéani se zacalo vyuZivat v 60. letech
minulého stoleti pro ptipravu superslitin Zeleza disperzné
zpevnénych oxidy, tedy materiali s vybornou tepelnou
stabilitou. Jednd se o jeden z nejjednodussich procesi pro
pfipravu ultrajemnozrnnych az nanokrystalickych materia-
1%, Princip, na kterém vyrobni postup funguje, je po-
mérné jednoduchy. Dochézi k neustalému opakovani dvou
protichtidnych procesti. Legovani se uskuteénuje mecha-
nickymi narazy mlecich téles, nejcastéji tvaru kouli, vyna-
Senych rota¢nim pohybem bubnu na rozmélinovany prasek.
V piipad¢ stietu mlecich kouli s dostatecnou kinetickou
energii dojde mezi ¢asticemi prasku ulp€lého mezi mleci-
mi télesy ke studenému svaru. To mtize byt divod, proc je
v pocatecni fazi pozorovano zvétSovani Castic prasku. Dal-
Sim projevem je i fakt, Ze zejména na pocCatku procesu
mohou plastické Castice tvorit vétsi shluky tim, ze do sebe
zacleni jiné Castice. Diky kontinudlnimu deformacénimu
zpeviovani dochazi k nardstu koncentrace poruch krysta-
lové miizky, coz vede ke zpevnéni materialli, av§ak sou-
Casné se zvySuje kiehkost, Castice po srazce s mlecimi
télesy praskaji, $tépi se, a tudiz se v dalsi fazi procesu veli-
kost ¢astic zmensuje®' >, Krasnowski a spol.>* ve své praci
studovali zmény fazového slozeni u mechanicky legované-
ho prasku FeAl50 (at.%) a nasledné i vliv doby mleti na
velikost krystalitu, deformaci mfizky a mtizkovy parametr
kubické faze FeAl. Jimi publikované vysledky ukazuji, Ze
s rostouci dobou mleti roste miizkovy parametr, velikost
zra a deformace miiZky zpocatku rostou (do 6 h mleti),
avSak poté zacnou klesat a nakonec se po 10 h ustali na
konstantni hodnot¢.

Velikost zrna a zména miizkového parametru béhem
mechanického legovéani byla pfedmétem studie Haghighi
aspol.”, jenz se opét vénovali sliting FeAl50 (at.%).
Z obr. 2 je vidét, ze nejprve velikost Castic roste, pii 50 h
dosahne svého maxima a nasledné opét klesa. Hodnoty pfi
case 80 a 100 h miizeme povazovat za rovnocenné, a tedy
konstatovat, ze po urCité dob¢é dojde k ustaleni velikosti
¢astic. Dlivodem poklesu velikosti ¢astic je vnesené defor-
macni zpevnéni, které zplisobuje nartist pevnosti a snizeni
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plasticity, a zarovenl vznik intermetalik, které jest€ vyraz-
né&ji zvysuji kiehkost materialu. Diky tomu postupné klesa
velikost ¢astic az do urcité stabilizované hodnoty. Defor-
mace miizky sleduje stejny trend jako velikost zrna, zpo-
¢atku nartista a po urcité dobé poklesne a zlstava vesmeés
konstantni (obr. 2). Pfestoze oba tymy*** pracovaly
s diametraln¢ odliSnymi mlecimi ¢asy, zmiflované trendy
pozorovaly stejné.

Dulezité je uvédomit si i fakt, ze béhem samotného
procesu legovani dochazi uvnitt mleci nadoby ke vzristu
teploty. Ve vétSing pfipadd je vhodné mleti provadét pod
ochrannou atmosférou, ¢imz se zabrani nezadouci oxidaci,
vyjimkou mutize byt napi. vyroba kompozitnich materiala
disperzné zpevnénych oxidy**?.

4. Slinovani v plazmatu

Slinovani v plazmatu (Spark Plasma Sintering, SPS)
je pomémé novy kompaktizacni proces, ktery umoziiuje
zkompaktizovat jak elektricky vodivé, tak nevodivé pras-
kové materidly. Vyuziva se pro kompaktizaci velké Skaly
materiali — intermetalickych sloucenin, kovovych matric,
vysoce zaruvzdornych kovil a keramiky, amorfnich materi-
4l a podobné. Obecné mizeme fici, Ze je to metoda vhod-
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n4 pro takové materidly, jez jsou obtiZzn¢ zkompaktizované
jinymi béznymi technikami. Prednosti této metody je vy-
soké rychlost ohfevu dosahujici az 1000 °C min'. Dale
pak moznost vyuzit teploty o 200-300 °C nizsi, nez je
tomu u jinych slinovacich technik, a v neposledni fadé
i celkova rychlost procesu, ktery obvykle netrva déle nez
nékolik jednotek az nizkych desitek minut”*. Piestoze se
tato metoda vyuziva jiz fadu let, slozitost tepelnych, che-
mickych a mechanickych déjti dodnes nedovolila utvofit
zcela konzistentni teorie o pribéhu procesu. Praskovy
vzorek je vlozen do zapustky (grafitové ¢i z karbidu
wolframu) a z obou stran utésnén lisovacimi razniky, které
slouzi zaroven jako elektrody. Elektricky proud
v kontinualnim rezimu prochazi ptimo pies jednoose liso-
vany vzorek. Zjednodusené se princip metody casto vy-
svétluje skrze soucasné pusobeni tlaku a teploty, ktera se
v materidlu zvySuje diky pfeméné prochazejiciho elektric-
kého proudu na Joulovo teplo. Dochazi tedy v jednom
kroku soucasné k lisovani a slinovani prasku do kompakt-
niho produktu. V dosavadnich publikacich se rovnéz uva-
zuje vliv mikroskopickych elektrickych vybojii generuji-
cich plazma mezi ¢asticemi prasku, a pravé v téchto mis-
tech dojde ke slinuti materialu®*'. Uginnost slinovani
v plazmatu je velmi vysoké a je moZné pfipravit materidly
s témet teoretickou hustotou. Diky rychlosti procesu
(obvykle v jednotkach minut), kdy neni prostor pro hrub-
nuti zrna, byvaji pfipravovany materidly s velice jem-
nozrnnou, &asto az nanokrystalickou strukturou®**. Jako
nevyhoda tohoto procesu miize byt vnimana vyroba vétsi-
nou jen polotovari, které musi byt ddle upraveny do poZza-
dovaného tvaru. Moznosti v soucasné dobé pouzivanych
laboratornich zafizeni jsou omezeny na piipravu kompakt-
nich valcovych téles o priméru do 50 mm a podobné dél-
ce. V ptipadé primyslovych jednotek je to valcovy poloto-
var, kratka trubka nebo ¢tverec o prumeéru resp. délce hra-
ny do 200 mm. Samoziejmé i v této problematice se vyvoj
neustale posouva a jiz nyni existuji i zafizeni pro rychlou
ptipravu mensich (do 25 mm) a jednodusSich dili konecné-
ho tvaru. Jejich rozsifeni v pramyslu je viak dosud malé**.

5. Reaktivni sintrace

Vstupnimi komponentami pro reaktivni sintraci mo-
hou byt prasky cistych kovii nebo jinych vhodnych prekur-
zorll — predslitin. Aktivaci chemickych reakci je mozné
provést dodanim dostatecné energie ve forme tepla (zahtati
vzorku ve vakuu nebo ochranné atmosféie) nebo elektric-

Tabulka I
Féazové slozeni v zavislosti na vyrobnim postupu
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kym vybojem®. U aluminidi se reakce iniciuji v t&sné
blizkosti nebo pfi teploté tani hliniku, tzn. kolem 660 °C
(cit.®). Nasledng cely proces b&zi samovolng, protoze
naprosta vétsina reakci pti vyrobé¢ intermetalickych fazi je
exotermickych a pravé teplo produkované samotnou che-
mickou reakei je zodpoveédné za Sifeni reakcni viny celym
materidlem. Diky extrémné vysokym teplotam jsou piipad-
né kontaminanty rozlozeny a odpafovany a konecné vy-
robky jsou obvykle velmi vysoké Cistoty. Jak bylo zminé-
no vyse, pii procesu ozna¢ovaném jako samosifitelna nebo
samoudrzovaci vysokoteplotni syntéza (Self-propagating
High-temperature Synthesis, SHS), neni potifeba dodavat
systému dalsi teplo. To je energeticky vyhodné, avSak na
druhou stranu to vylucuje jednoduchou regulaci reakénich
parametrd®’>*. Binarni systém Fe-Al, stejné jako vétiina
aluminidd, je pro reaktivni sintraci ¢asto nevyhodny, pro-
toze vznikaji materialy s vysokym stupném porovitosti.
Konkrétné v systému Fe-Al, obdobné jako u Ti-Al slouce-
nin, byva za jeden z diivodl povazovéan Kirkendalliv jev,
tedy rozdilna difuzni rychlost hliniku a pfechodného ko-
vu’. Dalii problém piisobi objemové zmény b&hem reakce,
jez souvisi s pfechodnym vznikem faze Fe,Als. Mtizkovy
parametr této kubické intermetalické slouceniny je rozdil-
ny od zeleza, hliniku i FeAl. Zdrojem péri muize byt
ivyvoj plynnych slozek rozkladem piipadnych necistot
béhem reaktivni sintrace™. Zhang a spol.”® se ve své praci
zabyvali moznosti fizeni SHS reakci v systému Fe-Al bé-
hem reaktivni sintrace pfidanim tietiho legujiciho prvku.
Prezentované vysledky ukazuji, ze kiemik, a predpoklada
se, Ze by takto mohly puisobit i dalsi prvky, vede ke snizeni
reakcni rychlosti, pravdépodobné zapfi¢inénému omeze-
nou interdifuzi Fe-Al v disledku segregace kiemiku
v mezifazovych vrstvach a-Fe(Al) a/nebo FeAl,. Zaroven
bylo po slinovani pfi 1100 °C pozorovano homogenni
slozeni porézniho Fe-Al-Si, kdy byl material tvofen jedi-
nou fazi — FeAl, v niz byl kiemik rozpugtén®®.

6. Fazové sloZeni v zavislosti na vyrobnim
postupu

V tab. I je ukazano, ze pro material FeAl20Si20 (tzn.
60 hm.% Fe, 20 hm.% Al a 20 hm.% Si) nemé vyrobni
postup v podstaté vliv na fazové slozeni, které je ve vSech
pfipadech tvofeno bindrni fdzi FeSi a terndrni fézi
Fe;AlLSi;. Jedinou odchylku je mozné nalézt u materialu
pfipraveného reaktivni sintraci pti 1100 °C, viz prace No-
véka a spol., kdy je faze Fe;Si nahrazena fazi FeAl. Obg

Vyrobni postup

Fazové slozeni

Lity material
Mechanické legovani + slinovani v plazmatu

Reaktivni sintrace

Fe3Si FeSi Fe3Alzsi3
Fe3Si FeSi FC3A12813
FeAl FeSi Fe3A125i3
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faze jsou si velice strukturné podobné (struktura gupeitu)
a vysoce substituované. V pripadé obou fazi v§ak dochazi
k ¢astecné substituci Si atomy Al a obracené. Fe;Si je kie-
mik nahrazovan hlinikem, v pfipadé FeAl dochazi k sub-
stituci  hlinikovych atomli témi kiemikovymi. Spolu
s moznym posunem difrakénich linii béhem mechanického
legovani vlivem vysoké deformace krystalové miizky, je to
divodem, pro¢ jsou obé faze jen velmi tézko rozlisitelné.

7. Oxida¢ni odolnost Fe-Al-Si

V piedchozi praci Novaka a spol.'” byly studovany
materidly o slozeni FeAl(10-35)Si(5-30) (uvedeno
v hm.%), jez byly pfipraveny reaktivni sintraci. Pfi vyso-
koteplotni oxidaci (800 °C) binarniho systému Fe-Al vzni-
kal po dlouhodobé expozici v povrchové vrstvé, vedle
hlavni slozky AlOs;, oxid Zelezity. V systému Fe-Al-Si
vyse uvedenych slozeni dochézi k oxidaci ternarni faze
podle rovnice (2), néasledn€ pak vznikd v podpovrchové
vrstvé silicid podle rovnice (3) (cit."?). Silicidy Zeleza vy-
nikaji vysokou oxida¢ni odolnosti, ¢imz omezuji dalsi
prinik kysliku smérem do materialu.

Fe3AIZSi3 +3/2 0, > A1203 + 3 FeSi (2)
FeSi+2 Fe — Fe;Si (3)

Druhym produktem rovnice (2) je Al,Os, ktery fungu-
je na povrchu materialu jako bariéra. Stejny trend byl po-
tvrzen u materialu o stejném sloZeni, avSak pfipraveného
metodou mechanického legovani a naslednou kompaktiza-
ci pomoci slinovéani v plazmatu, kdy byl opét hlavni sloz-
kou oxidové vrstvy oxid hlinity. RTG difrakéni analyzou
byly identifikovany pfitomné oxidy jako Fe,O; a SiO, (viz
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obr. 3), jejich obsah je vSak v porovnani s Al,O; nizsi, coz
je vysvétlitelné na zakladé srovnani standardnich slucova-
cich Gibssovych energii. Ta v pfipadé¢ zminénych oxida
klesa podle Ellinghamova diagramu v potadi Fe,O3 > SiO,
> Al,Os.

Dulezitym poznatkem je vSak rozdilna rychlost, jakou
vysokoteplotni oxidace v obou systémech probihd. Pokud
porovname vysledky oxidacnich zkouSek pii 800 °C, a to
konkrétné z prace'’ tykajici se materidlu FeAI20Si20 pii-
praveného reaktivni sintraci a materialu stejného slozeni
pfipraveného mechanickym legovanim s naslednou kom-
paktizaci slinovani v plazmatu, vidime, Ze hmotnostni
prirtstek materialu pfi prvnim vyrobnim postupu byl po
100h asi 38gm™, po 400h jiz kolem 70 gm™.
U druhého materialu jsou hmotnostni prirtstky témet de-
setkrat niz$i a po 100 h odpovidaji 2,3 gm™, resp. po
400 h odpovidaji 6,4 gm™, viz obr. 4. Rychlost oxidace
pii zvolené teploté je tedy v pripadé materialu pripravené-
ho kombinaci mechanického legovéani a kompaktizaci sli-
novani v plazmatu vyrazné pomale;jsi.

Vysvétleni rizné rychlosti oxidace mezi obéma sys-
témy se nabizi pomoci rozdilného fazového slozeni. Vyse
vSak bylo vysvétleno, ze faze Fe;Si a FeAl maji stejnou
strukturu a pfi vysokych obsazich legujicich prvkl se mo-
hou zastupovat, dilezitéjsi tak bude celkova mikrostruktu-
ra vzorku. Zatimco procesem reaktivni sintrace byl pfipra-
ven vzorek lehce porézni s hrubsi strukturou, metoda me-
chanického legovéani + slinovéni v plazmatu dokaZze tyto
charakteristiky eliminovat a vysledkem je témér bezporéz-
ni materidl (ploSna porozita odpovida pouze 0,06 +
0,02 %) s ultrajemnozrnnou mikrostrukturou (obr. 5). Jem-
nozrnny charakter mikrostruktury mohl byt pfici-
nou tvorby jemngjsi a kompaktnéjsi ochranné vrstvy (viz

Intenzita
40000 1 800°C, 100 h 24 ,,13 22 2 2
1Y-Al203 et M T AL N . 3__,,3“_1;4__~3_A__i..~__
2FeSi 1
3 Fez0s 0
48i0z 7.800°C, 200 h 2 3213 1 fﬂ,zz 3 31 3 2 2 2
10000 - e e
0
40000 - 800°C, 300h 2 321311 122 3 31 3 2 22
o000 N I __ . S
0
400004800°C, 400 h 2 321311 W22 3 31 3 2 22
10000 4 B N R S S P . ~ P LN
0
800°C, 400h 2 3213 1,2 2 2 22
40000 4 cyklickd oxidace A U | 3 3133
10000 +
10 20 30 40 50 60 70 80

Pozice [*2Theta]

Obr. 3. RTG difraktogramy oxidovych vrstev vzniklych béhem Zihani p¥i teploté 800 °C po ruzné dlouhé doby expozice

426



Chem. Listy 713, 422-428 (2019)

Hmotnost oxidd, gm2

o =2 N W 2 ;0 O N
T

100 200 300 400
Doba oxidace, h

Obr. 4. Zavislost hmotnostniho prirtstku oxidi na dobé oxi-
dace pri teploté 800 °C pro slitinu FeAl20Si20 pfipravenou
mechanickym legovanim a slinovanim v plazmatu; —e— cyklic-
ké oxidace

Obr. 5. Mikrostruktura ultrajemné struktury slitiny Fe-
Al20Si20 pripravené mechanickym legovanim a slinovanim
v plazmatu s ploSnou porozitou pouze setiny procenta

i
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SEM MAG: 3.01 kx Date{midiy): 0311417

Referat

v

obr. 6) s nizsi delaminaci béhem cyklické oxida¢ni zkous-
ky, nez v ptipad¢ druhého vyrobniho postupu.

8. Zavér

Ustav kovovych material a korozniho inZenyrstvi na
VSCHT v Praze se jiz fadu let vénuje vyvoji intermetalic-
kych materiald na bazi Ti-Al-Si, ale i Fe-Al-Si. Byly zkou-
many rtizné vyrobni postupy s naslednou snahou o jejich
optimalizaci k ziskani pozadovanych vlastnosti materialu.
V tomto ¢lanku bylo ukazano, ze prestoze fazové slozeni
u vSech vyrobnich postupll je téméf srovnatelné, jejich
mikrostruktura je rozdilna, a tedy pravé ona je klicem
k lepsim mechanickym a oxida¢nim vlastnostem. Bylo
dokazano, ze pouzitim mechanického legovani a zhutnéni
metodou slinovani v plazmatu je mozné pfipravit interme-
talické kompaktni slitiny Fe-Al-Si s velmi nizkou porozi-
tou (0,056 + 0,015 %) a hustotou blizkou teoretické husto-
té, které se vyznacuji vybornou odolnosti proti vysokotep-
lotni oxidaci. Na povrchu materialu vzniké dobfe prilnava
a kompaktni ochrannd vrstva, jez je tvofena zejména
ALOs;, ktery zabranuje dal§imu pristupu kysliku
k samotnému materialu. Dale dochazi k vytvofeni podpo-
vrchové oblasti obohacené o kifemik a ochuzené o hlinik,
ktery v pribéhu oxidace difunduje do oxidové vrstvy.

Tato prdce vznikla za financni podpory projektu
GACR 17-07559S.

LITERATURA
1. https://ec.europa.eu/growth/sectors/raw-materials/
specific-interest/critical_fr, stazeno 23. 6. 2018.

Novék P., Jaworska L., Cabibbo M.: IOP Conf. Ser.:
Mater. Sci. Eng. 329, 012013 (2018).

VEGA3 TESCAN|

Obr. 6. Mikrostruktura oxidové vrstvy na slitiné FeAl20Si20, po cyklické oxida¢ni zkousce provadéné pri 800 °C po dobu 400 h
zobrazeni; vlevo zobrazeni zpétné odrazenymi elektrony a vpravo sekundarnimi elektrony

427



Chem. Listy 713, 422-428 (2019)

10.
11.

12.

13.

14.
15.

16.

17.

18.

19.

20.

21.
22.

23.

24.

25.

26.

27.

28.

29.

Mancini L., Benini L., Sala S.: Int. J. Life Cycle As-
sess. 23, 726 (2018).

Jozwik, P., Polkowski W., Bojar Z.: Materials §, 2537
(2015).

Kim S. H., Kim H., Kim N. J.: Nature 518, 77 (2015).
Mitra R., Wanhill R. J. H., v knize: Aerospace Mate-
rials and Material Technologies (Prasad N. E., Wa-
nhill R. J. H.), kap. 1. Indian Institute of Metals Se-
ries, Springer 2017.

Kuc D., Niewielski G., Bednarczyk I.: Mater. Charact.
60, 1185 (2009).

. Zhu X.-L., Yao Z.-J., Gu X.-D., Cong W., Zhang P.-

Z.: Trans. Nonferrous Met. Soc. China /9, 143 (2009).
Jiang Y., He Y., Liu C. T.: Intermetallics 93, 217
(2018).

Novak P.: Chem. Listy 706, 884 (2012).

Pélenikova L.: Bakalarska prace. Vysoké uceni tech-
nické v Brné, Brno 2013.

Vodickova V., Hanus P., Vlasdk T., Svec M.: IOP
Conf. Ser.: Mater. Sci. Eng. 329, 012007 (2018).

CSN 42 2484: Zaruvzdornd litina 42 2484 hlinikova
(tinor 1994).

Kratochvil P.: Intermetallics 16, 587 (2008).

Schindler 1., Kratochvil P., Prokop¢dkova P., Kozel-
sky P.: Intermetallics /8, 745 (2010).

Mitra R.: Structural Intermetallics and Intermetallic
Matrix Composites (IIT Kharagpur Research Mono-
graph Series Book 6), CRC Press, Boca Raton 2015.
Hadef F.: J. Magn. Magn. Mater. 479, 105 (2016).
Novak P., Lejcek P.: Fyzika kovii. Skriptum. Vysoka
skola chemicko-technologicka v Praze, Praha 2008.
Novak P., Zelinkova M., Serak J., Michalcovd A.,
Novék M., Vojtéch D.: Intermetallics 79, 1306 (2011).
Novék P., Ktiz J., Michalcova A., Vojtéch D.: Mater.
Sci. Forum 782, 353 (2014).

Suryanarayana C.: Prog. Mater. Sci. 46, 1 (2001).
Prisa F., Vojtéch D., Kucera V., Bernatikova A.:
Chem. Listy /11,314 (2017).

Zuo B., Saraswati N., Sritharan T., Hng H. H.: Mater.
Sci. Eng., A 371,210 (2004).

Krasnowski M., Grabias A., Kulik T.: J. Alloys
Compd. 424, 119 (2006).

Haghighi S. E., Janghorban K., Izadi S.: J. Alloys
Compd. 495, 260 (2010).

Aghamiri S. M. S., Oono N., Ukai S., Kasada R., Noto
H., Hishinuma Y., Muroga T.: Nuclear Materials and
Energy 75, 17 (2018).

Zhenhua Y., Weihao X., Bin H., Qingqing Y., Jiang
J.: J. Nucl. Mater. 461, 95 (2015).

Zhang Z.-H., Liu Z.-F., Lu J.-F., Shen X.-B., Wang
F.-C. Wang Y.-D.: Scr. Mater. 81, 56 (2014).

Munir Z. A., Anselmi-Tamburini U., Ohyanagi M.: J.
Mater. Sci. 41, 763 (2006).

428

Referat

30. Omori M.: Mater. Sci. Eng., A 287, 183 (2000).

31. Shen Z., Johnsson M., Zhao Z., Nygren M.: J. Am.
Ceram. Soc. 85, 1921 (2002).

32. Rudinsky S., Aguirre J. M., Sweet G., Milligan J.,
Bishop D. P., Brochu M.: Mater. Sci. Eng., A 621, 18
(2015).

33. Prtsa F., Vojtéch D., Bldhova M., Michalcova A.,
Kubatik T. F., Cizek J.: Mater. Des. 75, 65 (2015).

34. http://www.fct-systeme.de/en/content/

Spark Plasma_Sintertechnologie/~nm.20~nc.40, sta-
Zeno 5. 2. 2019.

35. Novak P., Knotek V., Vodérova M., Kubasek J., Serak
J., Michalcova A., Vojtéch D.: J. Alloys Compd. 497,
90 (2010).

36. Alman D. E.: Intermetallics /3, 572 (2005).

37. Novak P., Vojtéch D., Serak J., Kubasek J., Prisa F.,
Knotek V., Michalcova A., Novak M.: Chem. Listy
103, 1022 (2009).

38. Zhang H., Xie W., Gao H., Shen W., He Y.: J. Alloys
Compd. 735, 1435 (2018).

39. Michna S., v knize: Encyklopedie hliniku, str. 176.

Adin, PreSov 2005.

K. Nova, F. Prisa, and P. Novak (Department of
Metals and Corrosion Engineering, Institute of Chemical
Technology, Prague): Preparation of Fe-Al-Si Alloys by
Advanced Powder Metallurgy Techniques

In this paper, recent research focused on the high-
temperature intermetallics based on Fe-Al-Si is summa-
rized. These materials were derived in 2006 from Fe-Al
materials which had been tested already since 1894. Sili-
con was found to improve the oxidation behaviour, hard-
ness and wear resistance. In this work, the innovative pro-
duction route including ultra-high energy mechanical al-
loying and compactization by Spark plasma sintering
(SPS) is compared with previously tested reactive sintering
route. It has been shown that the manufacturing process
has no effect on the phase composition. On the other hand,
the microstructure of the material prepared by mechanical
alloying and spark plasma sintering is significantly finer.
Therefore, it represents a key to better mechanical proper-
ties and, due to lower porosity, also to minimized high-
temperature oxidation rate.

Keywords: intermetallics, mechanical alloying, spark plas-
ma sintering, Fe-Al-Si
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