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Teoreticka Cast
Uvod

V  budoucnosti vytvofené jaderné systémy budou stile vice zavislé
na pokroc¢ilych materidlech, po kterych se budou pozadovat specifické materidlové
vlastnosti. Z divodu namahani téchto jadernych systémi zvysSenou provozni teplotou
plyne, ze je nutné vyuzit materidly se zvySenymi pevnostnimi charakteristikami
pfi vysokych teplotach pfi delsi pracovni dobé. Taktéz musi byt zajiSténa dostatecna
korozni odolnost pti kontaktu s chladicimi kapalinami a ostatnimi materidly s ohledem
na vyrobni naklady. Hrozba poskozeni radiaci je feSena materidlem s vysokou odolnosti
proti radiaci. Tato odolnost neni konstantni a rovnéz omezuje délku pouzitelnosti
daného materialu. Obecné se jedna 0 materidly s vysokou odolnosti proti radiacnimu
zateni, vysokou pevnosti v tlaku, vysokou materalovou houzevnatosti, vysokou
odolnosti proti korozi, a to vse s ohledem na finan¢ni naklady vyroby. S vyvojem
K vyvoji novych materiali nebo pouziti materiald, o kterych se uz dfive
védélo, ale nebylo pro né¢ vyuziti. Mezi takové materialy patii oceli zpevnéné disperzi
oxidickych castic, nebo-li ODS oceli (oxide dispersion strengthened alloys), které jsou
V zajmu pozornosti uz fadu let. Tyto ODS oceli budou pouzivany ve IV. generaci
jadernych reaktort pfimo na oplasténi palivovych tyci, ale také jako konstrukéni
materidl. Nejvice se tyto oceli budou pouzivat pro typy jadernych reaktord SFR
a LFR, a proto je nezbytné identifikovat hlavni piekazky pro zlepseni ODS oceli. Je
znamo, ze cile stanovené pro inovativni jaderné systémy vyzaduji naro¢né materialy
souvisejici S provoznimi podminkami, napt. vysoké teploty (cca 400 - 800 °C), vyhoieni
paliva (cca 60 - 80 GWd/tU), dlouha Zivotnost a kompatibilita s chladicimi kapalinami.
Vsechny tyto podminky znamenaji nové vyzvy s respektem k dosavadnim zkuSenostem
s konstrukénimi materialy v jaderném primyslu.

Globalni oteplovani a roustouci poptavka po energii jsou hlavnimi aspekty
v otazkach svétového hospodaiského rozvoje. Jadernd energie vede k piekonani
problému vyuzivani stale vice fosilnich zdroji. Poptavka po téchto zdrojich se
bez vyuziti jaderné energie stale zvySuje. Spotieba elektrické energie stale
stoupa a zdroj fosilnich paliv (nalezi$té nerostnych surovin) stale klesa. V budoucnosti
bude Zemé nejspiSe odkazana na zdroj elektrické energie z jadra, protoze se
jedna o témét ekologickou a relativné levnou energii v porovnani S ostatnimi zdroji
elektrické energie, které jsou prozatim k dispozici.

Vétsina zemi odmita jadernou energetiku z diivodu hrozby havarie, jako byly
napt. Fuku$ima Daji¢i, Cernobyl, Three Mile Island atd. I pfes tyto havérie jaderna
energie patii mezi levné a vice ekologické zdroje elektrické energie neZz je
tomu u fosilnich elektraren. [29] Mnozstvi vyrobené elektrické energie tepelnou
elektrarnou je vétsi (viz obrazek ¢. 2) neZ u jaderné elektrarny, ale na druhou stranu
prili§ zatézuje Zivotni prostiedi (pfispiva ke zvySovani globalniho oteplovani) a nalezist
s fosilnimi palivy stale ubyva. Dal§imi zdroji elektrické energie by mohly byt
vodni, solarni nebo vétrné elektrarny. Je, ale nelze povazovat za srovnatelné zdroje
elektrické energie co se tyka stability, nebot’ jsou ¢asto ovlivnéné okolnim prostfedim.
Prozatim jedinym konkurence schopnym zdrojem elektrické energie jsou jaderné
elektrarny, viz obrazek ¢. 1. K roku 2015 tvotily cca 18,3 % vyroby elektrické energie
na Zemi viz obrazek ¢. 2. Co se tyka jaderného odpadu, tak ten se bude odkladat stovky
metr pod povrch Zemé, kde by nemél piisobit na zivotni prostiedi.
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Jaderné reaktory IV. generace znamenaji objev, ktery by mél zemé, které
zpochybiiuji vSe, co se tyka jaderné energetiky, presvédcCit o jejich diilezitosti na Zemi.

[1] [29]

Podil jademé energie na vyrobé elektfiny (2014)
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Obrazek €. 1: Podil jaderné energie na vyrobé elektiiny (2014) [1]

7,6%

= Tepelné  mJademé Vodni Ostatni

Obrazek €. 2: Struktura svétové vyroby elektiiny (2015) [1]
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1  Oceli v energetice

Oceli v energetice prochazely urCitym vyvojem po celd staleti. Jejich
vyuziti v jaderné energetice bylo zvlasté pozorovano a zkoumano ve 40. letech 20.
stoleti. V jaderné energetice materialy, konstrukce, paliva atd. musi byt detailné
zkoumany a dimenzovany tak, aby nedochéazelo k havariim, jako byl napf. Three mile
Island, Fukugima ¢&i Cernobyl, ke kterym doSlo v minulosti. Na jaderné reaktory
I, 1L, L, 1+, IV. generace se pouzivaji oceli, které jsou vici radiacnimu poskozeni
témef stabilni, maji vysokou odolnost vii¢ci mechanickému namahani (tlak) a maji
urcitou korozni odolnost. To jsou diilezité parametry, podle kterych se navrhuje material
na oplasténi palivovych ¢lankt jadernych reaktorti. Tyto oceli napt. reaguji s tekutymi
chladivy, napft. sodik u jaderného reaktoru SFR (metal) a SFR (MOX). SFR znamena
Sodium - Cooled Fast Reactors. Z toho plyne, Ze se jedna o rychlé reaktory, ve kterych
je chladivem tekuty sodik viz obrazek ¢. 4. Pracovni teplota dosahuje cca 550 °C.
Oplasténi palivovych ¢lanka u téchto typd reaktorl je vyrobeno z ODS oceli. Dale se
ODS oceli vyuzivaji v olovem chlazenych rychlych reaktorech LFR (Lead - Cooled Fast
Reactors). LFR jsou chlazené tekutym kovem olovem nebo eutektickou smési
olova a bismutu, viz obrazek ¢. 3. V pfipad¢ chlazeni eutektickou smési olova a bismutu
dochazi ke snizeni teploty taveni, coz je znacnd vyhoda. Nevyhodou je vSak produkce
radioaktivniho izotopu 210 Po (nebezpecny alfa zafi¢), u kterého je znamo, ze ma
vysokou tendenci poSkozovat jaderny reaktor. Vzhledem k nutnosti vzniku jadernych
reaktort  IV. generace se provedly wurCit¢é zmény nejen v  oblasti
chladiv a moderatori, ale také v oblasti konstrukénich materiald jadernych
reaktorti a v oblasti materiali pokryti paliva. Z tohoto divodu se na IV. generaci
vyvijeji od roku 1966 spolecnosti INCO nové oceli (ODS oceli), které budou
adekvatnim nahrazenim ptedchozich typl oceli pouzivanych na oplasténi palivovych
¢lankl jadernych reaktord III. a IIl+. generace. Maji urCité vyhody oproti ptedeslé
generaci jadernych reaktorti. Krom& ODS oceli jsou dal§$imi vhodnymi materialy napf.
Manet, slitiny wolframu, zirkoniov¢ slitiny. Napf. slitiny wolframu maji diky wolframu
vysokou zaropevnost, kterd je nezbytnd, nebot’ v reaktoru se miize dosahovat teplot
kolem 1000 °C. Zalezi samoziejmé na typu jaderného reaktoru viz tabulka ¢. 1 a ¢. 2

[2]

Elektrickd
energie

Turbina Generator q
== : ,>
1
_}j/- Odvod tepla

Sokundarni sodik

Sﬁ;ﬁmmy rychly

reaktorovy systém

Cerpadio

Primami sodik
(chladny}

Obrazek ¢. 3: Obrazek ¢. 4:

Obrazek ¢. 3: Olovem chlazeny rychly reaktorovy systém [2]
Obrazek ¢. 4: Sodikem chlazeny reaktorovy systém [2]



Tabulka ¢. 1: Piehled jadernych reaktori V. generace [1]

Konstrukéni materialy
L Spectrum, . L . Vnitini ¢ast jaderného Vnéjsi ¢ast
Systém Tyystupni Palivo Povrchové uprava reaktoru jaderného reaktoru
primarni okruh:
superslitiny na
zaruvzdorné kovy a bazi Ni napf.
GFR rychly, 850 °C MC/SiC Keramika slitiny. keramika (})]DS 32Ni-25Cr- 20Fe-
Y. ' 12,5W-0,05C Ni-
23Cr-18W-0,2CF-
M Or ODS
feriticko 1 .
e austenitické oceli s
martenzitické vysokym obsahem
LFR rychly, 550 °C a MN oceli s vysolcjm . kfemiku, keramika
rychly, 800 °C obsahem bo Zaruvzdorné
kiemiku, ODS, nebo Z?.I:[L.l vzaorne
keramika, nebo siitiny
keramika, zaruvzdorné slitiny na bazi
MSR tepelny, Sil i kovy, slitiny na bazi Mo- Ni (vysoky
700 - 800 °C 4 Mo-Ni (napf. Inor- 8), obsah) (napf.
Grafit, Hastelloy N Inor-8)
feriticko
SFR , o martenzitické feriticko martenzitické feritické oceli,
(Metal) rychly, 520 °C U-Pu-Zr oceli (HT9 or oceli austenitické oceli
ODS)

10




SFR , o feriticko martenzitické feritické oceli,

(MOX) rychly, 350 °C MOX ODS oceli austenitické oceli
feriticko
martenzitické feriticko martenzitické -
SCWR | selny, 550 °C uo2 oceli (12Cr, 9Cr, | oceli (12Cr, 9Cr, etc.) feriticko
Tepelny etc.) (Fe-35Ni- (Fe-35Ni-25Cr) martenzitické oceli
25Cr)
SCWR chl¥. 550 °C MOX_ Rozptvl m:rigrtlizcii‘:i?:ké feriticko martenzitické feriticko

Rychly ey, ' Pty oceli (12Cr, 9Cr) oceli (12Cr, 9Cr) martenzitické oceli

primarni okruh:

TRISO UOC Sl‘)‘g’;r;“i“gp?a
VHTR tepeh?é 1000 I;Z;ri}[g?nk_tr;rz ZrCr ;fci);/eI;k S Graﬂt;?/é:, SiC, 39Ni-25Cr- 20Fe-
ol J 12,5W-0,05C Ni-
P 23Cr-18W-0,2CF-

M Or ODS
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Tabulka ¢. 2: Piehled jadernych reaktora 1., I1., I11. generace [2]
PWR/VVER BWR CANDU SGHWR MAGNOX AGR FBR
MODERATOR H,0 H,0 D,O D,0 Grafit Grafit Nema
, UuO./
PALIVO UoO; UoO; UO: UO: kovovy U uo: PUO,
20 %
OBOHACENI 3% 2,5% prirodni U 2,5 % ptirodni U 25%
PuOz
POVLAK zirkoniva zirkoniova | zirkoniova | zirkoniova | magnesiova | perezova nerezova
PALIVOVYCH slitina slitina slitina slitina slitina ocel ocel
CLANKU
MERNY VYKON 100 50 10 12 08 3 500
[MW/m?]
CHLADIVO H.0 H.0 D20 H20 CO; CO; Na
CYKLUS nepiimy piimy nepiimy Pfimy nepiimy nepiimy nepiimy
TEPLOTA
CHLADIVA 320 285 300 280 400 650 600
[°C]
TLAK
CHLADIVA 150 80 80 80 9 az19 40 1
[Bar]
REAKTOROVA irkoniov3 zirkoniova ;
TLAKOVA ocel ocel “ Solliltli(r)]\;a dlitina beton Beton negizeTva
NADOBA
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Generace v jaderné energetice

Generace |V

_—

Generace I+

Revoluéni zmény

S |

Generace |lI Evolué&ni zmény

Generace |l Ear
Generace |

Pokrogilé reaktory

Prvni prototypy

Komeréni elektramy

- Bezpec€na
- Trvale
udrzitelna
V. ¥ ; - CANDU 6 - Ekonomicka
—— - LWR, PWR, BWR - System 80+ - Bezpecna
= Shippgpon - WER, RBMK - AP600 proti zneuziti
) zreSde" - CANDU - Minimum
i e - AGR odpadu
1950 1960 1970 1980 1990 2000 2010 2020 2030
Gen | Gen I Gen lli+ 1' Gen IV :

Obrazek ¢. 5: Vyvoj jaderné energetiky [4]
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1.1 ODS oceli (oxide dispersion strengthened alloys)

ODS oceli jsou oceli zpevnéné oxidickou disperzi prvkt Al, Ti, Y. To znamena,
7ze drobné oxidy yttria pIni podobnou roli, jako karbidy u jinych oceli. Je
znamo , ze oxidické plyny materidlem pouze probubldvaji a berou s sebou ven z oceli
necistoty, které se nachazeji na hranicich zrn. Oxidické plyny vétSinou ocel ni¢i. ODS
oceli se lisi od ostatnich oceli tim, ze mezi oxidickou fazi a tuhym roztokem puisobi
synergicky efekt, ktery zlepSuje mechanické a fyzikalni vlastnosti oceli. Struktura téchto
oceli vétsinou byva feriticka ¢i feriticko martenziticka. [3]

ODS feritické a feriticko-martenzitické oceli se vyznacuji del§i zivotnosti
a vyrazn¢ vyssi odolnosti proti cyklické degradaci predevsim za vysokych teplot
V porovnani se slitinami bez rozptylené oxidické faze.

Oceli, které byly pouzity na piedeslé generace jadernych reaktort byly
adekvatni (z hlediska chem. sloZeni atd.), ale i pfesto jsou ODS oceli pro IV. generaci
vhodnéj$im materialem oplasténi palivovych ¢lanki jaderného reaktoru. [4]

1.2 Zirkoniové slitiny

Zirkonium muize byt v riznych formach napt. jako Zircaloy-2 viz obrazek ¢. 7,
bylo pouzito jako materidl na pokryti paliva u prvni jaderné ponorky na svété.
V jadernych zafizenich se dosud pouzivaly austenitické nerezavéjici oceli. Nicméné tato
ocel nebyla dostate¢né korozivzdorna, proto bylo nutné pouzit slitinu Zircaloy-2
Vv tlakovodnich jadernych reaktorech a slitinu Zircaloy-4 ve varnych jadernych
reaktorech. VVER (vychodni zem¢) pouzivaly na pokryti paliva zirkoniové slitiny
aniob, PWR (zapadni zem¢) zirkoniové slitiny a cin. Jedna se o jeden z mala rozdilt
mezi PWR a VVER. U lehkovodnich reaktori to je napf. Zircaloy-1 (2,5 %Nb),
Zircaloy-3 (0,25 %Sn, 0,25 %Fe) nebo slitiny Valloy (1,15 %Cr, 0,10 %Fe) a Valloy S
(1,2 %Cu, 0,28 %Fe). Vznik slitiny E 635 z dlouho zkoumanych ozhenitovych slitin,
pticemz E 635 je slitina ve slozeni 1 %NDb, 1,2 %Sn, 0,4 %Fe a slitiny E 125 (2,5 %NDb)
pouzitd u tlakovych kanald reaktoru RBMK. Dilezité je vyiesit problém mezi pokrytim
a palivem, ktery se fesi jiz od 70. let 20. stoleti. Problémem je vyhoieni paliva
10 - 15 GWd/tU. Za tcelem odstranéni tohoto problému byly pouzity vystelky z Cistého
zirkonia pravé na ochranu pied korozni destrukci, coz bylo zplsobeno S$tépnymi
produkty a tlakem rozpinajici peletky. V 90. letech se od tohoto feSeni
ustoupilo, ponévadz se zjistilo, ze C¢isté zirkonium vedlo k destrukci, zplisobené
hydridaci po vzniku malého defektu pokryti. [5]

20
AMs 3
W Zy-4 (1.3% Sn)

15 o2y4(1.45%Sn)
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Obrazek ¢. 6: Vliv fluence neutronti na radiaéni rust slitin [5]
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Obrazek ¢. 7: Orientacni sloZeni nejvice pouzivanych zirkoniovych slitin [5]

Spole¢nost Siemens vyvinula odolngjsi vystelky (zirkonium s 0,4 %Fe)
nebo zirkoniové vrstvy se supersnizenym obsahem cinu. Taktéz firma General Electric
vytvofila zirkoniové trojpokryti se 2 vrstvami (1. vrstva je Zircaloy-2, 2. vrstva je Cisté
zirkonium). Francouziti védci vytvofili vlastni slitinu na pokryti paliva (M4™ -
0,5 %Sn, 0,6 %Fe, 0,4 %V) a (I\/I5T'VI - 1 %Nb). Spole¢nost Siemens na to zacala
vytvaftet slitinu Zr - 2,5 Nb a slitinu HPA-4 (High Performance Alloy) s 0,6 % obsahem
V, Sn, Nb. WEC USA (Westinghouse Electric Company) vynalezl slitinu ZIRLO™.
Vychodni zemé, Japonsko a Jizni Korea (KAERI - Korean Atomic Energy Research
Institute) taktéz vymyslely feSeni problému pokryti-palivo. Zacaly také pouzivat
zirkoniov¢ slitiny napt. Mitsubishi Developed Alloy. KAERI (Korean Atomic Energy
Research Institute) vytvotil zirkoniové slitiny, jako jsou napt. HANA-3 nebo HANA-4
slozenim 1,5 Nb, 0,4 %Sn, 0,2 Fe a 0,1 %Cr. Dalsim nezadoucim jevem u palivovych
¢lankt je teeni zplsobené rustem radiace, které maji za nasledek mechanické
deformace palivovych souborti (jedna se o odchyleni od idedlniho geometrického tvaru
spjatého s prodlouzenim palivovych proutkti). WEC USA se dale zabyval zirkoniovymi
slitinami a vytvofil OPT ZIRLO™ (1 %Nb, 0,67 %Sn, 0,1 %Fe). Ze slitiny ZIRLO™
se slozenim téméf stejnym jako OPT ZIRLO™ viz obrazek ¢. 7 se sniZenim cinu
dosahlo zvyseni vyhoteni paliva az 80 GWd/tU. [5]
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Obréazek & 8: Maximalni tloustka zoxidované vrstvicky slitin ZIRLO™ v riznych
reaktorech (LTZ - LowTin ZIRLO, OZ - OPT ZIRLO) [5]
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Slitina E 110 (1 %Nb) viz obrazek ¢. 7 vyrobena ukrajinskou spole¢nosti
Electrovek-steel byla povazovana za jednu z nejlep$ich, nebot’ se pouzivala na pokryti
paliva téméf 40 let. Vyznacuje se vysokou korozni odolnosti, ¢imz se ustanovila
maximalni tloustka vrstvy zirkonia na 10 um. Problém nastdvd v nizkém vyhoteni
paliva, které ma tato slitina vysoky 50 GWd/tU, v porovnani s OPT ZIRLO™ je to
podstatné méné. Nizké vyhotfeni je zplsobeno vysokym poskozenim vlivem
radiace, které snizi pevnost palivového souboru. Slitina E 110 se také vyznacuje hor§imi
vlastnostmi nez slitina Zircaloy, a to predev$im v pfipadé havarie LOCA (= havarie se
ztratou chladiva). Pfi této havarii je slitina E 110 nepfijatelna, ponévadz musi mit méné
nez 17 - 18 % maximalni lokalni oxidace povlaku a oxidace zirkonia musi byt mensi
nez 1 % jeho hmotnosti v povlaku palivovych proutkli v aktivni zong.

Do vyfeseni problému materiala oplasténi paliva se dlouhodobé zapojuje mnoho
spole¢nosti, nejvice francouzska spole¢nost Areva. [5]

2 Vyvoj a pouziti ODS oceli v energetice

Mezi hlavni materidly, které se s nejvétsi pravdépodobnosti budou vyuzivat
najaderné reaktory IV. generace, patii nizkoaktivac¢ni feriticko-martenzitickd ocel
Eurofer, slitiny wolframu a jiz zminéné ODS oceli.

RAFM oceli (Reduce Activation Ferritic Martensitic) jsou oceli s feriticko-
martezitickou strukturou, kterd bude oceli zajiStovat diky martenzitu tvrdost, ale diky
feritu zaroven urcitou houzevnatost. Mezi RAFM oceli patii napiiklad ocel Eurofer.
Reduce activation znamend, Ze chem. prvky niob, molybden, hlinik, nikl byly nahrazeny
prvky s nizkou aktivaci - wolframem, chromem.

Feritické ODS oceli (mohou byt i feriticko-martenzitick¢) jsou naopak
houzevnaté, ale nemaji takovou tvrdost jako Eurofer. Obecné je znamo, Ze se ODS ocel
bude pouzivat jako material oplaSténi palivovych ty¢i viz obrazek ¢. 9 a také prvki
chladiciho okruhu $tépného reaktoru IV. generace. Téz se muze vyuzit jako material
kontejneru drzici terc tfiStivé reakce nebo je spojovan s materidlem na mnoZinové
obalky.

S ODS ocelemi se vyvijely i oceli MANET (Martensite for Next European
Torus) legované niobem. Jedna se o ocel s omezenou feritickou strukturou za ucelem
zfejmé, ze martenzitickd struktura vznika vysokorychlostnim ochlazenim oceli
tak, aby se nestacila vytvofit bainiticka, perliticka ¢i feriticka struktura.

Dale se vyvinuly OPTIFER oceli, které¢ jsou feritické (napf. ocel chrom-
molybden-vanad-tantal s 9,5 % chromu a 1 % wolframu). VSechny tyto oceli konkuruji
a vyvinuly se jesté diive nez ODS oceli viz obrazek ¢. 10.

ODS oceli prosly od pocatku fadou vyvoji a vyzkumi, na zaklad¢ kterych se
rozhodlo, ze ODS oceli budou nejvhodnéjsim materidlem pro urcité typy jadernych
reaktorti IV. generace. OvSem nebudou jedinym materialem, ktery se na tyto reaktory
pouzije. Pfimo palivové ¢lanky rychlych jadernych reaktort maji oplasténi z ODS oceli.
Za predpokladu, ze ODS ocel bude zpevnéna oxidickymi ¢asticemi yttria, tak bude
dochdézet k uvolilovani ¢astic yttria do matrice v pribéhu vyrobniho procesu. VSe musi
probihat pfi udrzovani stalé velikosti ¢astic pii rozmérech 10 - 50 nm, protoZze mensi
¢astice by pfili§ neovlivnily vlastnosti, kterych se obtizné dosahuje. VEtsi Castice zase
nemaji efektivni vliv na zpevnéni pii vysSich teplotach. Z toho plyne, Ze je dilezité
vénovat se velikosti ¢astic oxidu yttria. Taktéz je diilezité kontrolovat stfedni vzdalenost
mezi zpeviujicimi ¢asticemi (yttria), ktera by méla byt v intervalu 100 - 500 nm. [6]
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Obrazek ¢. 9: Palivovy ¢lanek [6] Obrazek ¢. 10: Schéma vyvoje oceli pro
jaderné reaktory [7]

Pokryti palivovych ¢lanki

Pokryti palivovych ¢lankt je umisténo uvnitf jaderného reaktoru a chrani pied
pfimym stykem palivovych ¢lankd a pracovniho prostfedi. Kdyby se nepouzivalo
pokryti palivovych ¢lankt, tak by pracovni prostiedi nepfiznivé pusobilo na palivo.
Dalsi tlohou pokryti je obrana ptfed tinikem §tépnych produktd, a to zejména plynnych.
Material pouzity na oplasténi palivovych c¢lanki musi byt vysoce odolny
proti objemovému a radiaénimu ristu a vysoce odolny proti mechanickému namahani
do teploty az 800 °C. Vysoka korozni odolnost patii mezi dilezité vlastnosti materialu,
ktery ma pokryt palivové ¢lanky, nebot' pracovni prostfedi reaguje s pokrytim
palivovych ¢lanka. Také muze dojit k nezddoucimu snizeni reaktivity ¢lanku. Tomu se
zabrani dostatecné nizkou ucinnosti prifezu. Tepelnd vodivost u tohoto materidlu je
dilezita z hlediska ptenosu tepla z paliva do chladiva. Na pokryti palivovych ¢lanki se
pouzivaji slitiny zirkonia, hliniku, hot¢iku, beryllia, grafitu. Samoziejmé zalezi na typu
reaktoru a typu paliva. [7]

3  Technologie vyroby ODS oceli
3.1 Pocatek vyroby

S vyrobou ODS oceli zacala firma INCO (The International Nickel Company)
v roce 1966. Do té doby se stale vyrabé€ly superslitiny z niklu pro turbiny. ODS oceli se
vyvinuly za ucelem vzniku nového materidlu na oplasténi palivovych ¢lankt piimo
ujadernych reaktori chlazenych tekutym kovem, jako je napf. SFR (sodikem) a LFR
(olovem nebo eutektickou smési olova a bismutu). Lze je také pouzit jako konstrukéni
material ve fuznich reaktorech. [6]

3.2 Vyroba ODS oceli

ODS oceli se zpracovavaji praskovou metalurgii pfimo procesem mechanického
legovéani. Mechanické legovani I1ze popsat jako vyrobu kovovych a nekovovych praskt
S kontrolovanou mikrostrukturou a morfologii ve vysoce energetickych kulovych
mlynech nebo attritorech viz obrazek ¢. 11. V prabéhu mleti se komponenty
mechanicky promisi. Potom nasleduje vysokoteplotni lisovani, izostatické lisovani
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za tepla nebo protlacovani za tepla. Mechanické legovani se vyuziva pro zpracovani
pokrocilych  materidld, ale 1 rovnovaznych, nerovnovdznych (amorfnich
a nanokrystalickych) ¢i kompozitnich materiala. [6]

3.3  Mechanické legovani

K dispozici je fada zptsobii vyroby oceli. Nicméng¢, jedna se o oceli na pokryti
palivovych ¢lankt jadernych reaktorii. Z hlediska jejich dilezitosti by se mélo dbat
vysSi pozornosti na kvalitni pfipravu a vyrobu. Jejich vyjimecné pouziti vyzaduje
vyjimecné zpracovani. Vyroba ODS oceli spo¢iva v praskové metalurgii, pifimo
V procesu mechanického legovani, jak uz bylo zminéné vyse. Nicméné cely pribch
vyroby téchto oceli je velmi finan¢né nakladny, avsak za ucelem ziskani pozadovanych
materidlovych vlastnosti se musi dbat na kvalitni zpracovani téchto oceli. Praskovou
metalurgii lze vytvofit vyrobky slozitych tvart i ve velkosériové vyrobé, a proto
vysledné vyjde vytvotfeni vyrobku praskovou metalurgii levnéji, nez kdyby se stejny
vyrobek mél vytvofit za pomoci liti, a pak nasledného soustruzeni nebo frézovani
a dalsich obrabécich operaci. Velkou roli hraje i spotfeba materialu, ktera odejde napft.
ve form¢ tiisky pfi soustruzeni nebo frézovani. Pfed nédvrhem Samotné technologie
vyroby je nutné zvazit, zda-li je vhodné&jsi pouzit praskovou metalurgii ¢i jiné vyrobni
technologie. [6], [8]

Praskova metalurgie se skldda z nckolika procesti, které nasleduji
postupné, ale ODS oceli prochazeji mechanickym legovanim a naslednou konsolidaci.
Proces mechanického legovani je za tcelem vytvoreni homogenity kovového prasku
V celém objemu. Strukturni zmény prasku béhem mechanického legovani lze provadét
pomoci zkousek tvrdosti prasku. Kdyz by se provadélo mechanické legovani
ve vzdusném prostiedi (za pfitomnosti vzduchu), tak to lze jen u materiali korozné
odolnych, a kdyz by se naopak provadélo mechanické legovani u materialt, které
nemaji urcitou korozni odolnost, tak by doslo k oxidaci materiald => vznik port =>
otevieni pori => vznik otvord => vé&tsi nachylnost k plastické deformaci (destrukei).
ZaUcelem snizeni mnoZstvi porti je nutno provést mechanické legovani v ochranné
atmosféfe. TaktéZ lze popsat proces mechanického legovani jako proces praskové
metalurgie, diky némuz je mozné vyrobit ODS oceli. Béhem tohoto procesu se
ptipravuji kompozitni prasky mletim ve vysoce energetickych mlynech nebo
attritorech. ODS oceli jsou diky tomuto procesu zpevnéné oxidickou
disperzi, tzn. obsahuji malé mnozstvi, obvykle (0,25 obj. % ¢astic), které jsou teplotné
témet stalé. Ve vétsiné pripadi se jedna o zpevnéni oxidy yttria. Pfi mleti prochazi
¢astice fadou procesti mechanického svafovani, pak zase k jejich rozpojeni a tak to
pokracuje stale, dokud mleti neskonc¢i. Tim dochdzi k mechanickému legovani a vzniku
kompozitniho praSku. Kompozitni prasek je nasledné zhutnén. V fadé ptipadl se jedna
o zhutnéni vlivem protlacovani za tepla. Po sledu téchto operaci lze poznat, ze takto
pfipraveny material je vysoce pevny, coZ zapfiCini pravé vysokd hustota
dislokaci, které maji omezeny pohyb diky disperzi oxidickych ¢astic. Struktura ODS
oceli obsahuje bud’ oxidické Castice ve formé stechiometrickych oxidi nebo ve formé
nestechiometrickych nanoklastr atomu Y-Ti-O. [9]
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Obrazek ¢. 11: Schéma usporadani hiidele s rameny attrioru [7]

3.3.1 Mechanické legovani - Systém tvarné - kiehké

Do tohoto systému patii vyroba ODS oceli. Tvarnd ¢éast je matrice, kterad
obklopuje pravé kiehkou ¢ast, ktera je ve formé oxidickych castic. Na zacatku mleti se
projevuje zplosténi tvarnych kovovych Ccastic, pfiCemZz ve stejnou chvili dochdzi
k drceni kiehkych oxidickych castic. Tvarné c¢astice postupné pohlcuji  kiehké
Castice, pficemz kiehké Castice jsou diky tomuto pohlceni nashromazdény blizko sebe
na rozhrani, které se nazyva interlamelarni. Po dobu mleti déle dochézi k syceni tvarné

vvvvvv

probihd mleti, tim vice se lamely zjemnuji a z toho plyne, ze se vzdalenost
mezi lamelami zkracuje a kiehké Castice se rovnomérné rozptyluji ve tvarné matrici.
To vSe samoziejmé plati za predpokladu, ze jsou nerozpustné. Béhem mleti se velikost

¢astic méni. Po dobu 12 hodin se zjemnuji. Potom se velikost ¢astic téméf neméni, viz
obrazek ¢. 12 a), b), ¢). [9]

a) po 1 hodin¢ mleti, zvétseni 30X b) po 1 hodin¢ mleti, zvétseni 100x
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. : 120 m
d) po 12 hodiné mleti, zvétSeni 100X

Obrazek ¢. 13: Vyvoj ¢astic kompozitniho prasku nizko-aktivacni vysoce chromové
14Cr-2W ODS oceli [7]

Pfi mechanickém legovani na vzduchu narGsta tvrdost castic. TaktéZ mleti
po dobu 12 hodin zapfi¢ini zvyeni hodnoty tvrdosti. Casové deldi mleti uz nemé vliv
narast hodnoty tvrdosti. Pifi mechanickém legovani bez pftistupu vzduchu, tedy
V ochranné atmosféte (argon), dojde k zabranéni oxidace a zaroven ke snizeni tvrdosti
kompozitnich praska viz obrazek ¢. 14. Mozné je také ovliviiovat riist modulu pruznosti
v tomto materidlu. Zejména v piipad€, ze se mechanické legovani bude provadét ve
vzdusné atmosféie. Kdyz by se tomu tak stalo, tak by se modul pruznosti snizil.
V opacném piipad€, kdyZ by mechanické legovani probihalo v ochranné atmosféfe, tak
by se dosahlo i 4x nasobnych hodnot oproti ptivodnimu stavu. Mechanické legovani se
také muze provadét ve vakuu, ale co se tyka modulu pruznosti, tak vy$si nez
pti mechanickém legovani v ochranné atmosféte nebude viz obrazek ¢. 15. [9]
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600 < Mieti ve vzduchu
400 g Vakuovano pred zatatkem legovani
8 O Vakuovano v prib&hu legovani
200
OMletiv Ar
0
0 5 10 15 20 25 30
Doba mleti[h]

Obrazek ¢. 14: Vyvoj tvrdosti béhem mechanického legovani na vzduchu a porovnani s
mechanickym legovanim v ochrannych atmosférach. [7]
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Obrazek €. 15: Vyvoj modulu pruznosti béhem mechanického legovani na vzduchu a
porovnani s mechanickym legovanim v ochrannych atmosférach. [7]
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3.3.2 Zhutiiovani mechanicky legovaného prasku

Zhutnéni mechanicky legovaného prasku =zapfiCinuje ur€itou zménu
mikrostruktury materialu charakteristickou pro ODS oceli. Dojde k protazeni zrn ODS
oceli ve sméru protlacovani a v mikrostruktuie vznikaji viditelné pory ve formé fetizki
kolem protazenych zrn. Tim je zpusobena vyrazna anizotropie vlastnosti ODS oceli.
V pribéhu mechanického legovani Casto dochdzi k zaneseni necistot, ve vétsSiné pripadi
hlinikem, ktery se do prasku dostane z ferochromu (75 %Cr + 25 %Fe) a vytvoii
necistoty, jako napf. tvrdou a kiehkou fazi Al,O3 (korund). Nicméné¢ do nékterych typt
ODS oceli se piidava hlinik za G¢elem vytvofeni ochranné vrstvy AlOsz na povrchu
oceli (napf. ODS MA 956 viz tabulka ¢. 5 - prakticka ¢ast), pfi pusobeni vysokych
teplot. Pti mechanickém legovani se rozpousti keramické castice Y203 a dochazi k jejich
precipitaci v pribéhu vysokoteplotniho zhutiovani. [6]

e Mezi zhutiiovaci procesy patri:

1. Lisovani za tepla
2. Izostatické lisovani za tepla

3. Extruze

3.3.2.1 Izostatické lisovani za tepla

Pouziva se za tcelem zhutnéni jemnych castic do pevnych objemi za pomoci
vysoké teploty a vysokého hydrostatického tlaku. Diky tomuto procesu vznikne téméf
¢isty homogenni material s urcitou velikosti zrn a témét 100 % hustotou. Tato metoda
dovoluje vyrabét vyrobky z rGznych materidlli a je dlleZitou soucasti praskové
metalurgie a tim 1 vyroby ODS oceli, ale 1 vysokolegovanych oceli a Zaropevnych
oceli, tedy oceli na bazi niklu. Izostatické lisovani zkvalitiiuje ODS oceli, mechanické
vlastnosti jsou lepSi neZ pi1 obycejném lisovani, a to diky tomu, Ze nasledné spékani se
provadi za tepla, tlaku a pfi izostatickém lisovani. Napf. u rychlofezné oceli je dosazeno
touto metodou lepsi houzevnatosti, lepSi schopnosti k brouSeni a zejména je timto
zvyS$ena i trvanlivost rychlofeznych oceli fadové v desitkach procent. [8]

Izostatické lisovani se pouziva nejen pro odstranéni  porovitosti
u odlitkd, ale také ke spojovani dvou nebo vice materiali dohromady bud’ v prasku,
nebo v pevné podobg.

Izostatické lisovani za tepla je pouZivano v piipadé, Ze je snaha vyrobit soucast,
kterd bude mit lepSi materidlové vlastnosti, neZ by méla pravé vyrobena odlitim,
lisovanim nebo spékanim. Proto se tato metoda pouziva pii vyrobé ODS oceli.
Izostatické lisovani za tepla muze zjednodusit vyrobu oceli tim, Zze se kovovy prasek
zapouzdii do ptfedem vytvarovanych plechovych kontejnerd, které se podobaji soucasti,
kterou je mozno vyrobit. Dojde k izostatickému lisovani za tepla a vSe je hotovo,
protoze diky pfedem vytvarovanym kontejneriim uz neni nutné dale dany vyrobek
opracovavat.

Zaroven je to forma tepelného zpracovani za ptitomnosti vysoké teploty a tlaku
za ucelem vylepSeni materidlovych vlastnosti daného materialu. Tlak je vyvijen
inertnim plynem, nejcastéji argonem nebo heliem. Vysoka teplota a tlak se pouzivaji
k plastické deformaci, teCeni a nasledné diftzi.
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Dal$im davodem pouziti izostatického lisovani za tepla miize byt odstranéni
témet veskeré interni porézity v daném materialu ¢i odstranéni vnitinich defektd, diky
némuz dojde ke zlepSeni mechanickych vlastnosti materialu, pfedev§im pevnosti. [10]

U ODS oceli, stejn¢ jako u jinych oceli se porezita snizuje na minimum, nebot’
pory svym otevienim vytvareji otvory v materidlu (= nebezpe¢nd mista) a material je
vice nachylny k destrukci (plastické deformaci). Dulezité je, aby pii vyrobé ODS
oceli, konkrétné u mleti, pfiprava probihala v inertnim prostfedi (tedy v pfitomnosti
inertnich plynti). Kdyby tomu tak nebylo a probihala by za pfitomnosti vzdusného
kysliku, mohlo by dojit ke zvySeni procenta porovitosti. [6]

+ +
|
ok 78
ESRSS G

i -
i B G

Obrazek ¢. 13: Zékladni zpisoby lisovani
(a - lisovani jednosmérné, b - lisovani obousmérné, ¢ - izostatické lisovani) [8]

3.3.2.2 Extruze

Jedna se o konsolidaci prasku za tepla za pomoci hydrostatickych sil. Existuje
ne¢kolik variant extruze, ale obecné se pouziva tfeti varianta extruze, protoze vede
K nejvétsimu materidlovému zkvalitnéni ODS oceli. Tato varianta pro zkvalitnéni ODS
oceli spoc¢iva v nasypani kovového prasku do kovové kapsle. Poté dochdzi ke zhutnéni
(zpevnéni, spékani) prasku, nebo-li dochédzi k extruzi. Cely proces je doplnén jesté
odplyfiovanim  prostoru  uzavieného kovového prasku v  kovové kapsli.
To znamena, Ze se proces jesté vice zkvalitni a zadny z plyni nebude branit spékani
kovového prasku. Prvni varianta spocivd v nasypani kovového prasku do predem
vyhtatého kontejneru a dochéazi k extruzi pies zapustku. Varianta ¢islo dvé je znama
tim, ze se pied extruzi studeny kovovy prasek zhutni a lisuje za tepla. [6]
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Obrazek ¢. 14: Extruze [9]
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3.4 Dlouhodobé zihani

Pouzivd se za ucelem vytvofeni alesponn castecné podobnych provoznich
podminek, ve kterych budou ODS oceli namahany. Vystaveni ODS oceli vysokym
teplotam (fadové ve stovkach stupii Celsia) ma zna¢ny ucinek na vytvrzovani, nebo-li
precipitaci Y-Ti-O oxidd v matrici. Taktéz dochazi k segregaci titanu na hranicich zrn.
To vSe je doprovazeno diftizi yttria a nasledného vzniku stechiometrickych klastri
Y2Ti207, které diky Ostwaldovu zrani prenaseji latku z menSich Castic na vétsi Castice
rozpustnosti mensich castic. Kdyby se toto udélalo u ODS oceli zpevnéné oxidickou
disperzi hliniku, doslo by k nejvétsim zménam velikosti ¢astic oxidi Al2Os. Je tieba si
uvédomit, ze d¢je spjaté s yttriem jsou mozné pouze u ODS oceli, které jsou zpevnény
jemnou oxidickou disperzi yttria a déje spjaté s hlinikem zase u ODS oceli zpevnéné
oxidickou disperzi hliniku.

Béhem dlouhodobého zihani, které se provadi kvili radiacnimu poskozeni,
dochazi k nartstu porézity tim, Ze se provadi dlouhodobé za ptsobeni vysokych teplot.
Je obecné znamo, ze dlouhodobé zihani se provadi pii pasobeni teploty cca 650 °C.
Dalsi vliv na pérovitost ma i chemické slozeni, zejména chemické sloZzeni chromu.
V ptipadé, ze dand ODS ocel bude zpevnéna oxidickou disperzi yttria, tak prave
sloucenina Y203 pisobi na strukturni stabilitu pord. [6]

4  Technologie svafovani ODS oceli

Svarovani patfi mezi vysokoteplotni aplikace materidlti. Svafovani umoznuje
vznik pevnych a nerozebiratelnych spoji strojnich cCasti i celych konstrukci jako jsou
napt. energetickd zafizeni atd. Svafovanim vznika svarovy spoj a ten piedstavuje
"nejslabsi" misto na soucésti, ponévadz kolem svaru vznika tepelné ovlivnéna oblast.
Jeji vznik je zapfi¢inén natavenim zakladnich materialii vysokou teplotou a tim dojde

K postupné zméné struktury smérem od svaru do zakladniho materialu viz obrazek ¢. 15.
[11]
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Obrazek ¢. 15: Tepeln€ ovlivnéna oblast [10]
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Pevné a nerozebiratelné spojeni vznikd za pomoci mechanické, tepelné ci
radiacni energie (méné Castd varianta). Zminéné spojeni vznikne diky zaplsobeni sil
mezi atomy a adheznich vazeb plsobenim tepla, tlaku nebo oboji na kontaktnich
plochach. Je nutno podotknout, Ze se daji svatovat pouze pevné latky. Pevna latka miize
mit rizné meziatomarni vazby (kovovou, iontovou nebo kovalentni). Kovova vazba
bude dale zminéna dopodrobna z diivodu pochopeni technologie svatovani ODS oceli.
Budou se vyznacovat tim, Ze jejich mtizka bude posklddana z pevné nadefinovanych
pozic iontl (anionty a kationty) kovu a z volné pohyblivého mraku volnych
elektront, ktery zajistuje kovu elektromagnetismus. Mrak volnych elektronii, ktery
cestuje krystalografickou miizkou je klicem k fungovani kovové vazby, jelikoz
elektrony takto mohou pfeletovat z jednoho atomu na jiny. Kovova vazba se projevi v
pfipad¢, Ze elektrony (v mraku) s kationty a anionty kovu zacnou piekonavat
ptitazlivymi silami odpudivé sily elektrond, které panuji v elektronovém mraku.
Ptitazlivé a odpudivé sily vznikaji diky uz vyse zminénych pevné nadefinovanych pozic
iontll (kationtli a aniontll) a voln€ se pohybujiciho mraku volnych elektrond uvnitt
krystalografické mtizky. Samotné svafovani se uskutécnuje dodanim aktivacni energie
pro piekonani bariéry potencidlni energie povrchovych atomi, a tim se aktivuje
kontaktni plocha, kterd mé byt svafovana. Jako aktivacni energie se voli energie, ktera
je vhodnd pro danou technologii svafovani, napi. v pfipadé, Ze se pouZije tavné
svarovani, tak k pfekonani bariéry potencialni energie povrchovych atomt na kontaktni
plose svafovani se vyuzije termickéd aktivace, ktera diky teplu pravé piekona tuto
bariéru. Tim dojde k navafovani povrchu materidlu, ktery se svatruje. V piipadé pouziti
tlakového svafovani se vyuzije mechanicka aktivace. Jedna se pak o tlak, kterym se
vyvine mechanickd energie => mechanickd aktivace kontaktni plochy materidlu
(dochazi k pruznym a néslednym plastickym deformacim). Mezi dalsi aktivace patii
radiani aktivace (fotonové, elektronové, iontové ozaieni). Tato aktivace probiha
u tavného svarovani. [12]

unel rozevre, !

zékladn Y
material \ : S F Zakladni pojmy
i tepelng A tavného svarovani
ovlivriang oblast “koren svaru 1 - hloubka zdvaru,
- Y 2 ~ prevy$eni,
svar a tepelné 3 — kofenova mezera,
ovlivnéna oblast 4 — vy$ka otupeni

Obrazek ¢. 16: Svar, tepelné ovlivnéna oblast a zékladni materidly v piipadé tavného
svafovani [11]

Hlavni rozdéleni svarovani:

. Pti ptisobeni tepla (tavn¢)
. Pti ptisobeni tlaku (tlakové)
o Pii plsobeni tepla a tlaku
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Komplexni charakteristikou materidli je svafitelnost. Svafitelnost udava
informaci o materidlu, zda jej moZno svafovat. Svafitelnost zavisi vétSinou
na chemickém slozeni svafovaného materidlu a na jeho tloustce v misté
svafovani.Skripta Kovarik Svatitelnost u uhlikovych oceli je ovlivnéna obsahem uhliku.
Cim vys§i obsah uhliku, tim se snizuje moZnost svafovat dany material. To uréuje
uhlikovy ekvivalent C¢ < 0,5 % , v némz by mél byt uhlik C < 0,22%.

Ce=C+ % + % + % + % + i—: + g + 0,0024 * t [%] t...svafovana tloustka (1)

Svatitelné jsou materialy, které maji zvySenou plasticitu, nebot’ maji tendenci se
plasticky deformovat, coz ke svafovani je zapotiebi. [13], [14]

Stupné svaritelnosti dle staré normy:

» Svafitelnost zarucena

* Svafitelnost zaru¢end podminéna
» Svafitelnost dobra nezaru¢ena

* Svaritelnost obtizna nezaru¢ena

Vzhledem k dutlezitosti funkce ODS oceli, ze kterych je vyrobeno napf.
oplasténi palivovych c¢lankd, je tfeba dbat na kvalitu spoje. Z tohoto diivodu tyto oceli
nelze spojovat k sob¢ lepenim, ale svafovanim. [14]

Svafenim je zajiSténa pevnost, trvanlivost a tésnost materidlu. V porovnani
s odlitky wuspofi 50 % materidlu. Svafovanim lze zvySit zivotnost soucasti
(z ekonomického hlediska). Samotné svafovani ma nejen vyhody, ale i nevyhody, napt.
vznik tepelné ovlivnéné oblasti (= HAZ) viz obrazek ¢. 15 a ¢. 16, ktera zapficinuje
zkiehnuti materialu (tuto nevyhodu je mozno ovlivnit zptisobem technologie svarovani)
=> nebezpeci vzniku kiehkého lomu v tomto misté, objevuje se heterogenita materialu
(svar je z jiného materialu a spojovany material taktéZ, coZ mize zase mit za nasledek
vznik kiehkého lomu). Dalsi nevyhodou je zaneseni zbytkového napéti, protoze pohyb
dislokaci uvnitf materidlu je znacné omezen. V piipadé, Ze je pohyb dislokaci
omezen, tak dojde k jejich nahromadéni a ke zvySeni zbytkového napéti v daném
misté, coz mize vést az k destrukci. Pii chladnuti svarové lazné je dilezité zabranit
ohybani spojovanych materiali (Casty d¢j u koutového svaru). Dillezit¢ je, jaka
technologie svafovani bude vyuzita. U spojovani ODS oceli byva pouzivano tfeci
svafovani, difiizni ¢i jiné technologie viz kapitola 4.1., 4.2., 4.3, 4.4. [15]

Po svafovani je dulezité, aby nastalo zihani, napt. zihani ke snizeni pnuti, které
alespon Castecné odstrani zbytkové napéti ve svaru a jeho oblasti. Zbytkové napéti se
zde muze objevit disledkem vneseni tepla. Lze odstranit tepelnym zpracovanim
po svafovani napf. normalizacnim Zzihdnim, které vSak mulZe zplsobit zhrubnuti
struktury. Hrubozrnnéj$i struktura zapticini zkfehnuti materialu. Z hlediska mnozstvi se
pocet zrn snizi a z toho plyne, ze dislokace se budou moct pohybovat materialem
mnohem rychleji neZ je tomu u jemnozrnné struktury. Cim méné zrn (hrubozrnna
struktura) tim méné skluzovych systémt => snazsi pohyb dislokaci => snazsi vznik
trhlin (kazdé zrno ma rtiznou orientaci a ma svoji hranici, na které se mohou hromadit
dislokace).

Nejen hromadéni dislokaci, ale i oxidy z okolniho prostfedi jsou znaénym
problémem pro material pii svafovani. OXidy vnesené pii svafovani zptisobuji zkfehnuti
témet u vSech oceli. Proto je nutné vyvarovat se zanesenim oxidll nejen pii vyrob¢, ale
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| pfi svafovani. Z tohoto divodu se vétSina oceli svafuje v ochranné atmosfétre vzacného
plynu, aby se pravé zamezilo priniku oxidi do svarové lazné. Pti vétSing technologii
svafovani vznikne velké mnozstvi tepla. [14]

Obecn¢ svatfovani je velice slozity proces, ve kterém se zohlediiuje mnoho
aspektil, které musi byt dodrzeny v celém svém rozsahu. V piipad¢, ze tomu tak nent,
nebudou svary plnit funkci, ktera je vyzadovana. [16]

Mezi tyto aspekty patii: [16]

Volba metody svafovani

Poloha svatovani

Typ a velikost svaru

Spravna piiprava svarovych ploch
Predehtev

Vlastnosti ptidavného materialu
Rychlost chladnuti svaru
Atmosféra

Tepelné zpracovani svafenct

©CoNok~wWNE

Technologie svarovani

Existuje mnoho technologii svafovani jako je napt. obloukové, plamenové
(autogen), tlakové, elektronové, laserové, odporové a ostatni (elektrostruskové,
aluminotermické atd.).

Obloukové svafovani se od ostatnich svafovani (vy$e zminénych) 1isi tim, ze je
teplo vytvoieno el. obloukem mezi katodou a anodou. Do obloukového svarovani patii
svafovani pod tavidlem, plazmové, tavici se elektrodou bez ochranného
plynu, tavici se elektrodou v ochranném plynu (MIG, MAG), wolframovou netavici se
elektrodou atd.

U plamenového svafovani kyslikem, je zdrojem tepla plamen zpasobeny
hofenim smési n€kolika plyni.

Tlakové svatovani, jak uz vyplyva z nazvu, je svafovani tlakem, ktery zapiicini
nataveni (svafovani tfenim). Taktéz Ilze tlakové svafovat bez nataveni
(difuzi, za studena, ultrazvukem, vybuchem atd.).

Odporové svarovani (bodové, §vové) vyuziva pusobeni tlaku a tepla, které je

zpusobeno pravé odporem materidlu pii prichodu el. proudu o zvySené intenzité
(az 150 kA\) a piedevsim nizkém napéti (cca do 15 V).
Mezi vySe zminéné ostatni metody svarfovani, je tfeba zdlraznit svatfovani
aluminotermické nebo-li svafovani termitem, pficemz se takto napiiklad svatuji
kolejnice. Dale také elektrostruskové svarovani, jimz se diive svarovaly tlakové nadoby
jadernych reaktord.

V nékterych piipadech se mohou pouzit i hybridni metody (= kombinace dvou
svarovacich metod), coz je napf. svafovani plazma - MIG nebo laser - MIG. [17]

Svarovy spoj ODS MA 956/316Ti (p¥iklad) [11]

Jako ptiklad byl zvolen heterogenni svarovy spoj ODS MA 956/316Ti. Prvni
materidl je feritickd ODS ocel (MA 956) a druhy spojovany material je austeniticka ocel
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(316Ti), ktera je v tomto ptipadé jemnozrnna. Spoj je rozdéleny na poloviny, pficemz
polovina ze strany ODS oceli je bez austenitického sitovi a skytd v sobé mensi pocet
hranic zrn. AvSak zajimavé je, Ze vzhledem k chemickému slozeni (viz tabulka ¢. 3) si
svarovy spoj drzi homogenitu v téméf celém objemu.

Tabulka ¢. 3: Chemické slozeni svafovanych oceli (hm. %) [3]

C Cr [Ni |[Mo |[Mn |Si Al |V W | Ti Nb | N Y
MA | 0,01 | 20,8 2,44 0,31 0,3
956
316 0,02 17,1118 |2,25|1,83|0,60 0,14 0,19 10,02 | 0,14
Ti

Polovina svarového spoje ze strany od austenitické oceli (316Ti) v sobé obsahuje

intermetalické faze, které byly rozpoznany jako Lavesovy faze a o-faze. 0-faze neni
nikterak vhodna pro svarovy spoj, jelikoz snizuje houZevnatost svarového spoje. Déle se
zde vyskytly malé Al>Oz ¢astice kulového tvaru, které se do svaru dostaly z ODS oceli.
ODS oceli maji v fad¢ pfipadi povrchovou vrstvicku Al2Ogz, kterd pomaha chranit ocel
pred oxidy z okoli. Castice Y203 se v prabéhu svafovani chovaji tak, Ze yttrium
S hlinikem (ktery byl na povrchu) se prerozdélily do taveniny, kde zacaly vznikat
komplexni oxidy z téchto prvki viz obrazek ¢. 17. I ptesto, ze je Y203 pokladan
za stabilni fazi, tak v tomto pfipad¢ pii svafovani elektronovym paprskem tomu tak
nebylo. Y203 se béhem taveni svarového kovu ¢aste¢né rozpousti a hrubne. Naopak
pfi chladnuti precipituje Al2O3 na rozhrani Y203. V piipad¢, Ze misto hliniku by byl
titan, reagoval by s Y203 obdobné. Taktéz by doslo k precipitaci titanu na hranicich
Y203 a vznikaly by ¢&astice Ti (C, N). ODS oceli je nevhodné svatovat svazkem
elektronil s austenitickou oceli, ponévadz ze strukturniho hlediska se jedna o nestabilni
chovani spoje. Svatfovani elektronovym paprskem se nedosahne homogenity, které se
pozaduje. Vznikly svarovy spoj také obsahuje velké mnozstvi vad. Béhem svatovani
muze dochazet k odparovani legur nebo také mtize dojit k tniku kysliku vytvaiejiciho
disperzni oxidické Castice. Na obrazku ¢. 18 lze vidét, jak se vlivem tepelného

rrrrrr

Obrazek ¢. 17: Oxidy (Y,AlTi,Cr,Fe,) vz
956/316Ti (stazeniny a bubliny ve svaru) [12]

Tabulka ¢. 4: Chemické slozeni oxidi z obrazku ¢. 17 [3]

0 Al Ti Cr Fe Y
[hm. %] | [hm. %] | [hm. %] | [hm. %] | [hm. %] | [hm. %]
10,09 | 16,38 3,73 1,09 1,87 66,83
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Obrazek ¢. 18: Mikrostruktura svarového kovu spoje MA 956/316Ti po Zihani a) 650
°C/1000 h, b) 750 °C/100 h [12]

4.1 Svafovani tienim

Zakladni princip technologie tfeciho svafovani je zalozen na vzajemném pohybu
dvou spojovanych souéasti pii pusobeni pfitlané sily. Patii sem napf. rotacni
soucasti, kdy jeden vystfedény dil svafované soucasti rotuje a tla¢i na druhy, ktery je
pevné upnuty (v tomto piipad¢ se jedna o rotaéni tfeci svarovani = metoda 42 podle ISO
4063 viz obrazek ¢. 22). Kvalitu spoje vyrazné ovliviiuji metalurgické podminky
na stykové plose, péchovaci tlak a velikost napéchovani. [18] Vyhody a nevyhody jsou
popsany nize. Taktéz mezi tfeci svafovani patii i1 tfeci svafovani s promiSenim
(FSW) = metoda 43 podle ISO 4063, ktera je na obrazku ¢. 19 - 21.

Vyhodou tieciho svafovani s promiSenim je, ze probiha za niz$ich teplot, nez je
tomu u ostatnich technologii svarovani. Teplota tohoto svafovani lezi pod teplotou
taveni materiald (napf. u oceli 900 °C - 1300 °C). Dojde pouze ke zmékceni
svafovaného materialu nikoliv k nataveni. To je znacnou vyhodou pro svafovani obtiZzné
svafitelnych materialti jako jsou ODS oceli. Dalsi vyhodou je svar vznikly bez pfidani
ptidavného materialu a také nizky tepelny piikon pottebny pro toto svatfovani.

Nevyhody tfeciho svafovani s promiSenim jsou, ze pii velkych tfecich silach
dochazi k vysoké aglomeraci nanocastic (disperzni ¢astice). Dalsi nevyhodou je téz
geometrie tohoto svafovani, ktera je zna¢n¢ omezena.

Ttfecim svafovanim s promiSenim lze svatfovat predev§im hlinik, ale diky trnu
z PCBN (= polykrystalicky kubicky nitrid boru viz obrazek ¢. 20) lze takto svarovat
i oceli. [14]

Obrazek ¢. 19: Tieci svafovani s promisenim [13]
Obrazek ¢. 20: Rotacni nastroj s cylindrickym ramenem a profilovanym kolikem
(trnem) pro tieci svafovani s promiSenim [14]
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Obrazek ¢. 21: Schéma tieciho svafovani s promisenim [15]
Obrazek ¢. 22: Rotaéni téeci svafovani [13]

Rotaéni tireci svarovani [14], [19]

. Vyhody:

a) Uzka TOO

b) Nizka teplota svafovani (dojde ke zmékceni materialu nikoliv k nataveni)

C) Zjemnéni zrna ve svaru => zlepSeni mechanickych vlastnosti spoje

d) Teplo ke svafovani vznika mechanickycm tfenim => tspora elektrické energie
e) Vysoka produktivita prace vzhledem ke kratkym vyrobnim ¢astim

. Nevyhody:

a) Finan¢né nakladna svatrovaci zafizeni

b) Kvalita spoje mize byt ovlivnéna mnozstvim a rozdélenim nekovovych vméstkii
C) Moznost tvorby nezadoucich intermetalickych a nizkotavitelnych fazi ve spoji

d) Zkiehnuti v disledku pohlcovani plyni pii svarovani

Problémy p¥i svaiovani ODS oceli [19]

- Velky objem tavby

- Aglomerace ODS ¢éstic

- Ztrata orientace zrna (napf. tvrdost klesa)

- Zhrubnuti zrna (napf. pevnost v tahu klesa)

- Destrukce diisledkem teplotnich napéti

- Uvolnéni zachycenych plynt, a to zejména s Al obsahujici ODS oceli (=> pérovitost)

nap¥. aglomeraci ODS ¢astic Ize sniZit [19]

- Predehievem
- Po svafovani naslednym tepelnym zpracovanim .

4.2  Jiné nevhodné technologie svafovani ODS oceli

Elektronové, laserové a WIG svatrovani jsou nevhodné pro svafovani ODS oceli
viz priklady: [19], [20]

1. WIG svarovani (konven¢ni = tradi¢ni = tavné svafovani) - zptisobuje u ODS

oceli vyrazné zhrubnuti a aglomeraci oxidll yttria. Yttrium odchazi ze strusky
béhem svarovani.
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2. Laserové svafovani (Specialni = fuzni technologie svafovani) - vliv
na rozdélovani oxidi je mensi nez u WIG, ale stidle dochazi k vyraznému
zhrubnuti zrn a aglomeraci. Urcité mnozstvi (cca 24 %) yttria je béhem tohoto
svafovani ztraceno.

3. Elektronové svarovani (specidlni = fuzni technologie svarovani) - pfi svafovani
(oxidy yttria se taktéz zvétsi).
[19], [20]

Z téchto 3 experimenti plyne, ze ODS oceli je nutno svafovat tiecim
svafovanim (rota¢nim nebo promiSenim) a difuznim svafovanim. Tim nedojde k tak
velkému zhrubnuti zrna a aglomeraci nanocastic. MenSi mnozstvi tavné lazné
(bez piidavného materialu a pfi nizSich teplotach taveni nez je zakladni material, tim
svafovany material pouze zmé&kne) zabrani aglomeraci nanocastic (oxidy yttria). Co se
tyké zhrubnuti zrna po tepelném zpracovani svarenct, tak tomu témef zabranit nelze.
Lze to ovlivnit pouze vhodné zvolenym tepelnym zpracovanim. [14], [19], [20]

4.3 Difuzni svafovani

Pfi této technologii svafovani vznika vlastni spojeni kovi za plsobeni teploty
a odpovidajiciho mérného tlaku na kontaktnich plochach. Spoj je vytvoien piiblizenim
kontaktnich ploch v dusledku lokalni plastick¢ deformace. Ta zarucuje vzajemnou
difuzi v povrchovych vrstvach spojovanych materialt. [12], [18]

Vyhody a nevyhody technologie difuzniho svafovani: [21]
* Lze svafovat velmi tenké soucasti s objemnymi souc¢astmi

* Kov se netavi (odpadaji problémy s lici strukturou)

* Neni zapotiebi tavidel ani ochranné atmosféry

* Mechanické opotiebovani po svafovéani odpada

* Spoj neobsahuje oxidy ani strusku

* Soucasti se vétsinou nedeformuyji

* Mensi TOO oproti tavnému svarovani

+ Kvalita spoje nezavisi na lidském faktoru

* Rozméry svafence jsou omezeny rozméry vakuové komory
* Investi¢ni naklady jsou drahé kvili hydraulice a vakuové aparatuie
* Delsi svatfovaci ¢asy

vvvvvvv

4.4  Zavér pro svafovani ODS oceli

Konven¢ni (= tavné = tradicni) svafovani s vétsi tavnou lazni je nevhodné
pro svafovani ODS oceli (napt. WIG, MIG, MAG atd.). Specialni (fazni) technologie
svafovani jako jsou napt. laserové a elektronové nemaji vyraznou tavnou
lazen, ale zapfi¢inuji vyraznou aglomeraci nanocastic ODS oceli. Jinak feceno
konvencni a fizni svafovaci technologie, jako jsou napt. MIG, MAG, WIG, elektronové
a laserové svarovani natavuji ODS ocel a narusuji tak oxidickou disperzi této oceli, tedy
to, co dela tuto ocel vyjimecnou. Dochézi pak k destrukci vzniklych svartt => $patné
mechanické vlastnosti ODS oceli, zplsobené nevhodnym zvolenim technologie
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svafovani.

ODS oceli jsou vétsinou spojovany trecim nebo difuznim svafovanim, nebot” se
jedna o svatfovani, pii kterém nedojde k dosazeni teploty taveni zakladniho
materialu, pouze k jejimu priblizeni (svafovany materidl zmékne) => nedochazi
k vyraznému zhrubnuti zrn a aglomeraci nanoc¢astic ODS oceli. TaktéZ je mensi tavna
lazen a je bez ptidavného materidlu. Svarovani tfenim téméf ponechava charakteristické
vlastnosti ODS oceli na rozdil od jiné technologie svafovani. Diky této technologii
svafovani jsou ODS oceli méné nachylné k vodikovému praskani, coz je vyznamna
vyhoda pro svary pouzité v jaderném energetice. [14], [19], [20], [21]

5 Interakce ODS oceli s tekutymi kovy

Pouziti ODS oceli u reaktort SFR a LFR je doprovazeno vybérem chladiva.
Nejslibnéjsi variantou chladiva pro reaktor LFR je tekuty kov (eutektikum
olovo/bismut). Nikterak nevadi pouziti tekutych kovi, jestlize nebudou reagovat se
vzduchem nebo s vodou. V opa¢ném piipad¢ by to byla nebezpeéna kombinace. Kromé
dobrych koroznich vlastnosti maji i jiné vyhody, jako je napf. odvod tepla, nizky bod
tani 120 °C. Samotné pouziti olova jako chladiva by bylo rizikové, nebot” teplota tani
olova je 327 °C a napadd povrch materidlu. Olovo je taktéz znamé svoji vysokou
viskozitou. Proto se jako chladivo v téchto reaktorech samotné olovo pouziva jen
vyjimeéné. Vhodnéjsi pouziti je eutektikum olovo/bismut nebo eutektikum
lithium/olovo.

Rychlost koroze lze ovlivnit kyslikovou nebo inhibi¢ni technologii. P¥i obou
technologii se na povrchu materialu vytvoii ochranna vrstva. U kyslikové technologie se
nanese vrstva Fe;O,4 vlivem pfitomnosti kysliku v eutektiku, ktery je davkovan plynnou
smési HyO-Hy-Ar v uritém poméru. U inhibi¢ni technologie se nanese vrstva na bazi
karbidl a nitridii pomoci inhibitoru, kterd se vloZzi do tekutého kovu.

Koroze materidlu se zkousi koroznimi zkouSkami, které se v tomto piipadé
provadi na zkusebnich zatizenich, jako jsou korozni smycka viz obrazek ¢. 23 a korozni
lazen viz obrazek ¢. 24. Zalezi na podminkach expozice daného vzorku v téchto
zatizenich. [6]

Obrazek ¢&. 23: Korozni smy¢ka UJV Rez pro taveninu olovo/ olovo-bismut [7]
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Obrazek ¢. 24: Koroze v nadrzi s eutektikem olovo-bismut [7]

(Steam injection — vstrikovani pary ; Steam Exhaust — vystup pary,; Pb-Bi circulation —
cirkulace Pb-Bi ; Steam Bubbles — bubliny pdry; Test specimen — testované vzorky, Pb-
Bi test takn - Pb-Bi testovaci nadrg)

Kyslikova technologie vlivem ptidani kysliku do eutektika olovo-bismut snizuje
korozni napadeni materialu. V piipad¢ pouziti chrom nebo chrom-niklové ODS oceli
muze vétsi mnozstvi kysliku zptsobit tzv. mezikrystalovou korozi viz obrazek ¢. 25.
Korozni napadeni eutektikem olovo-bismut taktéz mtize byt snizovano Gpravou povrchu
namahaného materialu (napf. brouSenim nebo pasivaci lze dosahnout snizeni korozniho
napadeni).

Napft. mezikrystalové napadnuti chromové ODS oceli MA 957. Po jeji expozici
200 hodin v eutektiku olovo-bismut bylo zjisténo zvySené mnozstvi kysliku a zvySené
mnozstvi chromu ve vrstvach. Nicméné po 600 hodinach expozice bylo zjisténo jesté
veétsi mnozstvi chromu, ale doslo k ustupu chromu z hranic zrn. Z toho plyne, ze
pii koroznich zkouskach dochazi k difuzi chromu. Kyslik zptsobil ustup chromu
Z hranic zrn a s pifibyvajicimi hodinami expozice by doslo k mezikrystalické korozi
viz obrazek ¢. 25, ¢. 26. a €. 27. [6]

Obrazek ¢. 25: Mezikrystalova koroze Cr-Ni ocel [7]
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Obrazek ¢. 26: Analyza vrstev po zkousce v eutektiku olovo-bismut

(Inner oxide layer — vnitrni oxidickad vrstva; Outer oxide layer — vnéjsi oxidickd vrstva;,
Line scan location — misto snimdni; Inter crystalline oxidation — mezikrystalickd
oxidace; Counts - pocet, Steel - ocel; Distance - drdha; LBE (lead bismut eutectic-
eutektikum olovo-bismut) [7]

partially spalled

Intemal oxidation
: 50 pm - 50 pm
a) 4990 h/550 °C P122 b) 5000 h/550 °C ODS ocel 9Cr
Obrazek ¢. 27: Vrstva po zkousSce v eutektiku olovo-bismut

(Fe-Cr spinel partially spalled — Fe-Cr spinel, castecné odprysknuty; Cr-depleted steel
— ocel ochuzend o Cr; Internal oxidation — mezikrystalova oxidace) [7]
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6 Svételna (optickd) mikroskopie

Jedna se o jednoduchou zobrazovaci metodu, kterou lze pouzit téméi ve vSech
laboratotich (primyslovych, vyzkumnych, klinickych). Vyuziva se pro zobrazeni
a zvétseni Sirokého spektra barevnych i nebarevnych materiala. [22]

Je zaloZzena na zakonu geometrické optiky (zdkon odrazu a lomu, zakon
0 pfimocarém S$ifeni svétla a zakon o vzajemné nezavislosti paprski). [24]

Opticky mikroskop umoziiuje rozeznat struktury, které nelze vidét pouhym
okem. Je tvofen z mechanické, optické a osvétlovaci ¢asti. Do mechanické ¢asti patii
podstavec, stojan a stolek s kiizovym posunem. Opticka Cast je slozena z objektivi
a okulart (monokular nebo binokular). [22]

Objektiv a okular mikroskopu jsou centrované optické soustavy, piicemz
vrcholy jejich cocek lezi na spolecné piimce. Osvétlovaci cast je tvorena
clonou, zdrojem svétla a kondenzorem viz obrazek ¢. 28.

Svételné mikroskopy maji vétSinou objektiv nad vzorkem, ale existuji
I invertované svételné mikroskopy, které maji objektivy pod vzorkem. Svételny
mikroskop nam umoziiuje pozorovat obraz vzorku cca 1600x zvétseny a rozliSovat
detaily az na urovni 0,2 um viz kapitola 12 a 13. V ptipadé pouziti rozméroveé veétsi
¢oc¢ky se rozliSovaci schopnost nezlepsi, ponévadz je to omezené vlnovou povahou
svétla. Pouziva se viditelna ¢ast spektra o vinové délce 420 - 760 nm. [23]

zdroj svétla
kondenzator
aperturni clona
cocka

clona pole
planparalelni sklo
objektiv
pozorovany vzorek materialu
hranol

10 okular

11 cocka

12 zrcadlo

13 matnice

Obrazek ¢. 28: Schéma svételného mikroskopu (ptevraceny typ) [16]

O©Coo~NOoO Ol WwWwN -

6.1  Princip svételné (optické) mikroskopie

Za ucelem kvalitniho zobrazeni preparatu je nutné, aby se od n¢j svétlo odrazelo.
Toto svétlo se soustfedi na zkoumany vzorek pomoci kondenzoru a pii pouZziti vhodné
kombinace ¢ocCek lze obraz zaostfit na uroven oka. Objektiv je tvofen soustavou cocek
s kratkou ohniskovou vzdalenosti, ktera vytvoii skutecny, pfevraceny a zvétSeny obraz
objektu. Ten se poté promitd mezi ohnisko okularu a okular. Obraz je pozorovan
okularem zdanlivé zvétSenym => konecny obraz je zdanlivy, zvétSeny a prevraceny
Vviz obrazek ¢. 28. [22]
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Piiklad zobrazeni spojnou ¢ockou

t= 'l e f ] 1
1
[l ey b 1

Obrazek ¢. 29: zobrazeni spojnou ¢ockou [17]

F’ ohnisko pfedmétového prostoru

F ohnisko obrazového prostoru

f” ohniskova vzdalenost predmétového prostoru od hlavni roviny
f ohniskova vzdalenost obrazového prostoru od hlavni roviny

a predmeétova vzdalenost

b obrazova vzdalenost

hl vyska ptedmétu

h2 vyska obrazu

H, H" hlavni roviny ¢ocky

S1, S2 konjugované body

o Mezi nejdilezitéjsi charakteristiky svételného mikroskopu patii: [22]
1) Rozlisovaci schopnost (a)

2) Numericka apertura (NA)

3) Zvétseni svételného mikroskopu (Z)

. RozliSovaci schopnost

Je vzdalenost dvou bodi, které mikroskop zobrazi jako dva samostatné body.
Taje dana zafenim, kterym se objekt osvétli a taktéZz vlasnostmi objektivu.
Plati, ze nelze zobrazit body blizsi nez polovina vlnové délky zateni (A). Taktéz zavisi
na svételnosti, coz znamena, jaké mnozstvi svételnych paprski je schopno vstoupit
do objektivu.

0,61.A

" nsin ()

(@)

n... index lomu
a... polovina otvorového thlu kuzele paprskd, které vstupuji do objektivu

o Numericka apertura [22]

viz obrazek ¢. 30. Pficemz hodnota numerické apertury je na objektivu uvedena.

NA = n.sin () 3
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n... index lomu
a... polovina otvorového thlu kuzele paprski, které vstupuji do objektivu

Uzite¢né zvétseni mikroskopu Ize vypocitat pomoci numerické apertury.
Odpovida tisicinasobné hodnotée apertury. [23], [22]

Kryci sklicko

FodloEni
_ i sklicko
Systém s imersnim  Suchy systém
olajem
Obrazek ¢. 30: Numericka apertura [18]
o Zvétseni optického mikroskopu [22]
Je nasobek zvétseni objektivu a okularu.
d 250
7= . 4
fobj.  foku. 4)

d... délka tubusu (vzdalenost okularu a objektivu)
f... ohniskova vzdalenost
250... konvenéni zrakova vzdalenost lidského oka vyjadfend v mm

6.2 Metody optické mikroskopie

Tato mikroskopie je pouzivana jiz ptes 100 let. Piicemz fadu let prochazi
zménami nejen mikroskop, ale taktéZz zkoumané povrchy vzorkid. Mikroskop proSel
nejvetsi zmeénou v oblasti vicenasobnych optickych vrstev, které slouzi ke sniZeni
nezadoucich odrazl svétla na povrchu skel. U zkoumanych povrchi se zménil piistup
k ptipravé povrchu vzorku pro mikrostrukturalni analyzu, ktera dosahuje povrchové
planarity vzorku, v minulosti nedosazitelné. V piipadé, Ze se povrchova planarita
mezi fazemi slozky pohybuje v rozsahu 1 um Ize v celém rozsahu vyuzit interferen¢nich
technik => interferenéni mikroskopy (kombinace svételného mikroskopu
a interferometru - strojirenstvi). Opticky mikroskop umoziiuje pozorovat s nekolika
riznymi kontrastnimi metodami jako jsou: [25]

1) Svétlé pole (BF)
2) Tmavé pole (DF)

3) Polarizované svétlo
4) Diferencialni interferen¢ni kontrastni mikroskopie (DIC)
[25]

6.2.1 Svétlé pole
Zékladni zobrazovaci metoda svételné mikroskopie. Svétlo vzorkem prochézi
nebo se odrazi od néj, zatimco nejsou zméneny jeho vlastnosti pouZzitim polariza¢nich
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nebo jinych filtra. Lze takto pozorovat podrobnosti struktury s odliSnymi hodnotami
odrazivosti s tim, Ze rozdily odrazivosti struktur musi dosahovat minimaln¢ 10 %.
Podobné to lze uplatnit i u smési fazi, které maji riznou hodnotu odrazivosti. [25]

6.2.2 Tmavé pole

Vyuziva se pro prithledné nebarevné preparaty, ponévadz zvySuje kontrast
snimaného objektu. Zobrazovat vzorky v tmavém poli lze zablokovanim stiedového
svételn¢ho paprsku => vznik dutého kuzele svétla, ktery prochdzi vice okolim kuzelu
nez kuzelem samotnym. Vyuziti nachdzi v zobrazeni hran a obryst. Nicméné jeho
nevyhodou je, ze nepoda podrobné informace o vnitini struktufe vzorku. Lze takto
pozorovat jemné nekovové vmeéstky v oceli. Rozdil mezi pozorovanim ve svétlém
a tmavém poli je, Ze ve svétlém poli je osvétleno, zatimco u pozorovani v tmavém poli
je zorné pole tmavé a pouze detail zplsobujici rozptyl, je osvétlen. Taktéz lze tuto
metodu pouzit pro pozorovani trhlinky, staZeniny, vméstku, poér, dutiny, které
ve svétlém poli nelze pozorovat vlivem piezafeni. Také se tato metoda uplatiiuje
pfi pozorovani pochodu pti korozi povrchi nebo pro zviditelneni leptovych efekti. [25]

6.2.3 Polarizované svétlo

Je svétlo kmitajici pouze VvV jedné roviné. To je zplsobeno linedrnim
polarizacnim filtrem svételného mikroskopu. Lze ho vyuzit pro zjisténi slozeni
a struktury materialu. Tuto metodu lze také pouzit pro uréeni orientace zrn kovovych
materiall ¢i pro zviditelnéni smési fazi nebo dokonce pro studii nékterych povlakovych
materiald. [25]

6.2.4 Diferencialni interferen¢ni kontrastni mikroskopie (DIC)

Jedna se o mikroskopii vyuzivajici metodu fazového kontrastu, kterd se pouziva
pro zviditelnéni prihlednych struktur diky zméndm v indexu lomu. Tato mikroskopie
vyuziva gradient zmény délky optické drahy, ktery poskytne vysoky kontrast a efekt
zobrazeni ve 3D. Lze ho pouzit pouze v kombinaci s polarizatorem. [24]

7 Elektronova mikroskopie

Jedna se o mikroskopii, ktera piekonava moznosti svételné mikroskopie.
Svételné papsky jsou nahrazeny elektronovymi paprsky, nebo-li svazkem urychlenych
elektronti. Vlnova délka tohoto svazku (cca 6 pm) je vyrazné mensi nez u svételného
paprsku (cca 400 - 600 nm) a je zavisla na urychlovacim napéti. Elektromagnetické
¢ocky nahrazuji sklenéné cocky regulujici sbihavost a rozbihavost svételnych paprskt
u svételného mikroskopu. Kazdy elektronovy mikroskop ma zobrazovaci, zdrojovou
a ovladaci soustavu, ktera je doplnéna vakuovou trubici. [22], [23]

7.1 SEM (skenovaci = rastrovaci = fadkovaci elektronova mikroskopie)

ZjednoduSené¢ spoc¢ivd v  detekci odrazenych elektron  (odrazené
nebo sekundarni elektrony). Zdroj emituje zrychleny a usmérnény svazek
elektrond, ktery prochdzi vakuem aZz do tenkého pozorovaného vzorku. Pii dopadu
téchto elektrond se pod povrchem preparata (vzorkem) zac¢nou tyto elektrony chaoticky
pohybovat a narazet do atomt vzorku. Diky tomuto chaosu vygeneruji dalsi signal
(sekundarni elektrony, Augerovy elektrony, rentgenové zafeni) viz obrazek ¢. 32. Jako
ptiklad pouziti SEM lze vidét viz obrazek ¢. 31. [22], [23]
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SEM HV: 20.0 kV WD: 15.00 mm
SEM MAG: 10.0 kx Det: SE
MIRA3 GMU

Obrazek ¢. 31: ODS MA 956 - Pti¢ny fez - SEM - 10000x zvétseny [vlastni zdroj]

Vysledny obraz je vytvoifen pomoci sekundarniho signdlu. Jednad se o signal
odrazenych nebo sekundarnich elektroni. Vzhledem k tomu je zobrazeni v  SEM
oznacovano za nepiimou metodu. [22], [23]

Primarni svazek
elektronu

Augerovy,

elektrony "‘ Odrazené elektrony

Seklindarni elektrony

Remiymms by l Povrch preparatu
1
Sekundarni elektrony Augerovy elektrony

Objem emise
harakt.rtg.zaren

Obrazek ¢. 32: Interakce elektronti s preparatem [19]
7.2 Elektronova mikroanalyza pro stanoveni chemického slozeni

Je laboratorni metoda malych objemi vzorkl pevnych latek. Spociva v detekci
ameéfeni intenzity RTG zafeni. Toto zéafeni vznikd pii dopadu fokusovaného
elektronového svazku na povrch pozorovaného objektu. Chemické sloZzeni objemu se
stanovuje v fadu pm?>. Touto metodou Ize stanovit chemické prvky od béru az do uranu.
Lehké chemické prvky (napt. vodik, lithium) touto metodou stanovit nelze. PouZzivaji se
dva typy detektorti: EDS (energiove disperzni spektrometr) a WDS (vlnové disperzni
spektrometr). V praxi se obé metody Casto kombinuji, jelikoz samotné pouziti WDS
detektoru je velice zdlouhavé a problematické. WDS detektor mé oproti EDS detektoru
vy$s§i rozliSovaci schopnost, ale 1ze analyzovat vzdy pouze jeden prvek.[28]
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7.3 TEM (transmisni = prozatovaci elektronova mikroskopie)

Spociva v prozafeni materidlu elektronovym svazkem, kde realny obraz vznika
na flueresen¢nim stinitku. TEM dosahuje vyssi rozliSovaci schopnosti oproti SEM
a pouziva se pro detailni charakteristiku mikrostruktury. [22], [23]

Oiptical TEM SEM

S | .
Obrazek ¢. 33: Porovnani funkce svételného, prozarovaciho a skenovaciho mikroskopu

[20]

Svételny mikroskop TEM SEM

&

—— zdroj svétla
kondenzorova
cocka

vzorek Cotka

objektiv objektivova
clona skanovaci civky
objektiv

intermedialni
Cocky

fluorescencni
\ stinitko "‘)?6 vychylovaci

w" * oko
( ; |_~"pozarovatele
Rozliseni  200nm 0. 1nm 0. 5nm

Zvéteni ~ X 2000 50~ 1,500,000 X 10~ X 1,000,000

Obrazek €. 34: Porovnani jednotlivych ¢asti svételného, prozarfovaciho a skenovaciho
mikroskopu [21]

7.4 EBSD (difrakce zpétn¢ odrazenych elektronti)

Metoda, pii které dochazi k interakci dopadajiciho elektromagnetického zafeni
(proud elektrontt) s povrchem vzorku do hloubky cca 1 um. Elektrony ve skenovaci
elektronové mikroskopii vychazeji ze zdroje, zrychluji se a prochazeji vychylovaci
a fokusa¢ni optikou. Poté dopadaji na povrch preparatu jako primarni elektrony.
Primarni elektrony mohou difraktovat s povrchem vzorku do hloubky cca 1 um
Viz obrazek ¢. 35. [26]
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Primémn’J’
svazek Fosforové
stinitko

sselovy
kuzele

Obrazek ¢. 35: Principidlni schéma difrakce BSE [22]

EBSD metoda se pouziva piedev§im pro urceni orientace krystalografickych
miizek zrn v Krystalickych materialech a pro nasledné prozkoumani mikrostruktury
viz obrazek ¢. 36. Nezbytnosti je velmi dikladné vylesténi povrchu zkoumaného
vzorku. Zpravidla nesta¢i jenom mechanické lesténi. V fadé piipadi se musi pouzit
elektrolytické ¢i iontové lesténi (viz kapitola 16). [26]

. Dokaze identifikovat:
1) Velikost zrna
2) Skluzové roviny

3) Globalni a lokalni textury
4) Orientaci krystalu

Obrazek ¢. 36: Zaznam difrakce zpétné odrazenych elektronti (tzv. Kikuchiho pasy)
monokrystalu kifemiku [23]
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Prakticka ¢ast

Cile bakalarské prace

1) Popsat a porovnat 3 typy ODS oceli na zakladé metalografickych a chemickych
postupti.

2) Uréeni homogenity struktury oceli vyrobeny praskovou metalurgii

3) Navrh metodiky piipravy metalografickych vzorku pro svételnou a elektronovou
mikroskopii s vyuzitim EDS a EBSD detektort.

4) Porovnani mechanickych vlastnosti mechanickymi zkouskami za vysokych
teplot

5) Zhodnoceni a porovnani vysledk s dostupnymi informacemi o testovanych
materidlech

Metodika vyzkumu

Vyhodnoceni mikrostruktury ODS bylo ziskano pomoci metalografickych
a chemickych metod. Jako metalografické metody byly pouzity - odbér vzorku,
preparace (zalisovani za tepla), brouseni, leSténi, leptani, pozorovani (svételnd
a elektronova mikroskopie).

Experimentalni C¢ast bakalaiské prace se zaméfila na stanoveni zékladnich
charakteristik materialu, jakymi jsou velikost zrna, chemické slozeni, mikrotvrdost
a orientace zrn.

Pfi metalografickém rozboru byl vyhodnocen primérny stav materialu jako
u obvyklych fyzikalnich méteni. U kazdého vzorku byl proveden dostateény pocet
méfeni a vymezeny chyby statistickych vypocti. VSechny obrazky v praktické ¢asti jsou
poftizené autorem bakalarské prace.

Experimentalni materialy

1. ODS MA 956 (ODS 18 - 21 hm. % Cr)
2. K49 Fe-9Cr (ODS9hm. % Cr)
3. K48-T2-M3 Fe-14 Cr (ODS 14 hm. % Cr)

Obrazek ¢. 37: 1 - Pficny fez, 2 - Podélny fez
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Tabulka ¢. 5: Materialova charakteristika experimentalnich ODS oceli [4], [6]

Mikrotvrdost Velikost zrna
Material Polotovar | Mikrostruktura
[HV5] [um]
ODS MA 956 Ty¢ Feriticka 360 -
Feriticko

K49 Fe-9 Cr Trubicka - -
martenziticka

K48-T2-M3 Fe-14 Cr | Trubicka Feriticka - -

- Velikost zrna a mikrotvrdost neni specifikovana ve zdrojich [4] a [6].

Tabulka ¢. 6: Chemické slozeni hodnocenych ODS oceli metodou EDS. [5]

Material Fe Cr Al W Ti Y

[hm. %] | [hm.%] | [hm.%] | [hm.%] | [hm.%] | [hm.%]
ODS MA 956 71,9 21,7 577 0 0,31 0,3
K49 Fe-9 Cr 88,1 9 0 2 0,51 0,3
K48-T2-M3 Fe-14 Cr 84,4 14 0 1 0,26 0,3

8 Odbér vzorkt

Celkové bylo vyhodnocovéano 6 vzorka (2 vzorky byly z ODS oceli MA 956 -
podélny a pifiény fez viz obrazek ¢. 38 a obrazek ¢. 39). Odbér vzorku byl proveden
na kruhové ty¢i o praméru 15 mm. Dalsi 4 vzorky se tykaly K48-T2-M3 Fe-14 Cr
a K49 Fe-9 Cr oceli vypreparované z trubickového polotovaru o vnitfnim priaméru
9,68 mm, vné&jSim praméru 10,88 mm a vySce 5 mm viz obrazek ¢. 45. Tyto 4 vzorky
byly rozdéleny na 2 vzorky (podélny a pifiény fez viz obrazek ¢. 42 a obrazek
¢. 43) K48-T2-M3 Fe-14 Cr oceli a na 2 vzorky (podélny a pfi¢ny fez viz obrazek ¢. 40
a obrazek ¢. 41) K49 Fe-9 Cr oceli. Odbér vzorkl probéhl na automatické pile Accutom
100 od firmy Struers v Centru vyzkumu ReZ s.r.o. v Plzni, viz obrazek ¢. 44.

Obrazek ¢. 38: ODS MA 956 pii¢ny fez Obrazek ¢. 39: ODS MA 956 podélny fez
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Obrazek ¢. 40: K49 Fe-9 Cr pficny fez Obrazek ¢. 41: K49 Fe-9 Cr podélny fez

TR

Obrazek ¢. 42: K48-T2-M3 Fe-14 Cr piicny fez ~ Obrazek €. 43: K48-T2-M3 Fe-14
Cr podélny fez

Obrazek &. 45: Trubicka K49 Fe-9 Cr a trubicka
K48-T2-M3 Fe-14 Cr

Obrazek ¢. 44: Automaticka pila Accutom 100 od firmy Struers v Centru vyzkumu Rez
s.r.0. v Plzni
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9 Preparace

Preparace vzorkid probéhla na automatickém lisu CitoPress 10 od firmy Struers
viz obrazek ¢. 46, kde byly vzorky zalisovany za tepla do bakelitové pryskyfice.
Tato preparace probihala u kazdého vzorku 5 minut. Pfi¢emz béhem prvnich 3 minut
doslo k zalisovani vzorku pii teploté 180 °C a béhem dalSich 2 minut doslo k jejich
zchlazeni vodou. Pracovni tlak byl 250 bari. Po 5 minutach byl zalisovany vzorek
vyjmut a jeho hrany byly ofiznuty.

Obrazek ¢&. 46: Automaticky lis CitoPress 10 od firmy Struers v Centru vyzkumu ReZ
s.r.o. v Plzni

10 BrousSeni

Po preparaci nasledovalo brouSeni, které se provadélo na automatické
metalografické brusce a lestiCce Tegramin 30 od firmy Struers viz obrazek ¢. 47.
Kazdy vzorek byl posuzovan individualné. VétSinou se zacalo brousit na SiC brusnych
papirech o zrnitosti 800 po dobu cca 15 az 20 vtefin pii brusnych otackach disku
150 ot./min s ptitlakem 20 N. Poté byly vzorky vyjmuty a ocistény pod vodou a pak
oplachnuty methanolem a nésledné¢ osuSeny fénem. Po osuSeni byly prozkoumany
pod svételnym mikroskopem (viz obrazek ¢. 60) o riznych zvétSenich od 2,5 x az
do 1600 x. To se provadélo za ucelem kontroly stavu povrchu vzorku (snaha o redukci
mnozstvi ryh). Tento proces nésledoval po kazdé vyméné brusného papiru. Po SiC
brusném papiru o zrnitosti 800 byl pouzit SiC brusny papir o zrnitosti 1200, na kterém
se vzorky brousily po dobu cca 20 az 30 vtefin pii brusnych otackach disku 300 ot./min
s ptitlakem 30 N. Potom doSlo k jeho ocisténi a ndslednému prozkouméani
pod svételnym mikroskopem. Po tomto brusném papiru nasledoval MD Largo disk
pro jemné brouSeni s diamantovou suspenzi o zrnitosti 9 um, na kterém se jemné
brousilo po dobu cca 30 az 40 vtefin pfi otackach disku 300 ot./min s pfitlakem 20 N.
Jednalo se o finalni krok, ktery jesté lze pouzit pred lesténim. TaktéZz po ném
nasledovalo c¢isténi a zkoumani pod svételnym mikroskopem. Mimo SiC brusnych
papira byly pouzity i brusné disky Piano o stejné velikosti, ale jiného typu.
Nicméné tato zména vétSinou nebyla pozitivni a dochédzelo k jinym nové vzniklym
ryham na povrchu vzorku. Z toho je mozné vyvodit zavér, ze je lepsi brousit stejnym
brusnym papirem co se tyka typu.
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Obrazek ¢. 47: Automaticka metalograficka bruska a lesticka Tegramin 30 od firmy
Struers v Centru vyzkumu Rez s.r.o. v Plzni

11 Lesténi

Po disledném vybrouseni povrchu vzorki se pro jejich dalsi zkvalitnéni Cistoty
povrchu pouzilo lesténi na automatické metalografické brusce a lesticce Tegramin 30
od firmy Struers. Nejdiive se lestilo na leSticim disku MD Nap za pomoci lestici
diamantové suspenze Nap Dia Pro 3 um na vodné bazi po dobu 2 minut pii rychlosti
otaCeni disku 300 ot./min. s ptitlakem 15 N. Poté se vzorky ocistily pod vodou, oplachly
methanolem a wusuSily fénem. Nasledné byly prozkoumany pod svételnym
mikroskopem, kde se na zaklad¢ téchto snimka rozhodlo, zda se krok bude opakovat.
Nasledujicim krokem bylo lesténi na leSticim disku MD Nap s vodnou diamantovou
lestici suspenzi Nap B1 Dia Pro o zrnitosti 1 pum po dobu 3 minut. To opét prob&hlo
pfi nastavenych parametrech, tedy pii rychlosti otd€eni disku 300 ot./min. s ptitlakem
15 N. Po ocisténi vzorkl se doslo k zavéru, ze vzorky jsou vhodné pro dalsi operaci,
tedy pro naleptani.

12 Leptéani

Pted pozorovanim pod svételnym mikroskopem bylo nutnosti vzorky naleptat
zauCelem zvyraznéni materidlové mikrostruktury. Vzorky ODS MA 956 (pficny
apodélny fez) byly nejprve naleptany v leptadle Villela-Bain po dobu 5 minut.
Poté ocistény vodou, opldchnuty methanolem a osuSeny fénem. Pod svételnym
mikroskopem vzorky vypadaly téméf netknuté, proto se zvolilo jiné leptadlo
40 ml HNOg3 a 15 ml HBr, ve kterém se vzorky naleptavaly taktéz 5 minut. Bohuzel ani
v tomto pifipadé nedoslo k jejich dostatenému naleptani. Po téchto zkuSenostech se
zkusil naleptavajici roztok 5 ml HNOz + 10 ml HCI + 85 ml ethanolu. Zde uz
k naleptani ODS MA 956 (podélny a pii¢ny fez) a K49 Fe-9 Cr (podélny a pficny fez)
doslo, nicméné az po dobé 10 minut v naleptavajicim roztoku. Pod svételnym
mikroskopem se prokéazalo, Ze naleptani vzorku K49 Fe-9 Cr (podélny fez a pficny fez)
neni dostacujici. Z tohoto divodu se pro tuto ODS ocel pouzilo elektrolytické leptani
pti napéti 0,5 V ve stejném letpadle 5 ml HNO3 + 10 ml HCI + 85 ml ethanolu po dobu
20 vtefin. Vzorky K48-T2-M3 Fe-14 Cr (podélny fez a pticny fez) byly taktéz naleptany
elektrolyticky, ale po prozkoumani pod svételnym mikroskopem se zjistilo, Ze naleptani
neni dostaCujici. Proto se zvolilo leptadlo 5 g CuCl, + 100 ml HCI + 100 ml
ethanolu, ve kterém byly vzorky K48-T2-M3 Fe-14 Cr ponoieny po dobu 70 vtefin.
Vysledny naleptany povrch Ize vidét na obrazku ¢. 56 a ¢. 57.
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Obrazek ¢. 48: Obrazek ¢. 49:
Obrazek ¢. 48: ODS MA 956 (podélny fez - zvétSeni 50 x) po leptani ve Villela-Bain po
dobu 5 minut
Obrazek ¢. 49: ODS MA 956 (pii¢ny fez - zvétSeni 50 x) po leptani ve Villela-Bain po
dobu 5 minut

Obrazek ¢. 50: ODS MA 956 (podélny fez - zvétSeni 1000 x) po leptani v 5 ml HNO3
+ 10 ml HCI + 85 ml ethanolu po dobu 10 minut

Obrazek ¢. 51: ODS MA 956 (pfi¢ny fez - zvétSeni 1000 x) po leptani v 5 ml HNO;3
+ 10 ml HCI + 85 ml ethanolu po dobu 10 minut
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Obrazek ¢. 53: K49 Fe-9 Cr (pti¢ny z - zvétSeni 1000 x) po leptani v 5 ml HNO;
+ 10 ml HCI + 85 ml ethanolu po dobu 10 minut (ukazka $patného naleptani!)

Obrazek ¢. 54: K48-T2-M3 Fe-14 Cr (podélny fez - zvétSeni 1000 x) po leptani v 5 ml
HNO;3 + 10 ml HCI + 85 ml ethanolu po dobu 10 minut (ukazka $patného naleptani!)
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Obrézek ¢. 55: K48-T2-M3 Fe-14 Cr (piicny fez - zvétseni 1000
HNO;3 + 10 ml HCI + 85 ml ethanolu po dobu 10 minut
= a2 Y

-§", o N N

o g

Petr Simon

s
G - o5 ey

n" ‘ v . }
X) po leptani v 5 ml
(ukazka $patného naleptani!)

&

Obrézek & 56: K48-T2-M3 Fe-14 Cr (podélny fez - zvétseni 1000 x) po elektrolytickém
leptani v 5 g CuCl, + 100 ml HCI + 100 ml ethanolu po dobu 70 vtefin

R W

Obrézek ¢. 57: K48-T2-M3 Fe-14 Cr (pticny fez - zvétSeni 1000 x) po elektrolytickém
leptani v 5g CuCl, + 100 ml HCI + 100 ml ethanolu po dobu 70 vtetin
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Sate )

Obrazek €. 58: K49 Fe-9 Cr (podélny fez - zvétSeni 1000 x) po elektrolytickém leptani
v 5 ml HNO3 + 10 ml HCI + 85 ml ethanolu po dobu 20 vtefin

A e, D

x

Obrézek & 59: K49 Fe-9 Cr (picny fez - zvétSeni 1000 x) po elektrolytickém leptani
v 5 ml HNO3 + 10 ml HCI + 85 ml ethanolu po dobu 20 vtefin

Po naleptani bylo mozné pozorovat mikrostrukturu ODS oceli pod svételnym
mikroskopem. V této kapitole l1ze vidét i ukazky Spatné naleptanych mikrostruktur
viz obrazek ¢. 52 - 55. Dale jsou zde ukazky feritické (viz obrazky ¢. 50, ¢. 51, ¢. 56
a ¢. 57) a feriticko-martenzitické mikrostruktury ODS oceli (viz obrazek ¢. 58 a ¢. 59).
Na obrazcich ¢. 50 a ¢ 57 lze vidét protazend zrna, kterd jsou s nejvetsi
pravdépodobnosti zpisobena vyrobou ¢i tvarenim. U ODS oceli K49 Fe-9 Cr
se v piitném a v podélném fezu mikrostruktura témeéf nezménila. Pro zviditelnéni
mikrostruktury bylo pouzito elektrolytické leptani v 5 ml HNO3 + 10 ml HCI + 85 ml
ethanolu po dobu 20 vtetin (K49 Fe-9 Cr) a elektrolytické leptani v 5g CuCl, + 100 ml
HCI + 100 ml ethanolu po dobu 70 vtetin (K48-T2-M3 Fe-14 Cr). ODS MA 956 byla
leptana (neelektrolyticky) v 5 ml HNOs; + 10 ml HCI + 85 ml ethanolu po dobu
10 minut.
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13  Topograficka analyza

Probihalo za pomoci svételného mikroskopu Axio Observer Z1IM od firmy
ZEISS viz obrazek ¢. 60, ktery umoznuje zvétSeni az 1600 x. Pfi pozorovani téchto
oceli se pouzila vSechna mozna zvétSeni a na zakladé hloubky ostrosti a rozliSeni
se usoudilo, Ze bude nejlepsi, kdyz se tyto oceli budou zkoumat pii zvétSeni 1000 x.
Obrazova analyza byla Axio Vision. )

Obrazek &. 60: Svételny mikroskop od firmy ZEISS v Centru vyzkumu ReZ s.r.o.
Vv Plzni

a) Snimky ze svételného mikroskopu viz obrazky v kapitole 12
b) Snimky ze skenovaciho elektronového mikroskopu

SEM HV: 20.0 kV WD: 15.00 mm
SEM MAG: 1.00 kx Det: SE
MIRA3 GMU

Obrazek &. 61: ODS MA 956 pii¢ny fez ~ Obrazek &. 62: ODS MA 956 piieny fez
(1000x) (50000x)

SEM HV: 20.0 kV WD: 4.00 mm 111

SEM MAG: 50.0 kx Det: InBeam SE 1 um
MIRA3 GMU

SEM HV: 20.0 kV WD: 4.00 mm

SEM HV: 15.0 kV WD: 15.00 mm

Obrazek €. 63: K48-T2-M3 Fe-14 Cr Obrazek ¢. 64: K48-T2-M3 Fe-14 Cr
pti¢ny fez (1000x) pticny fez (50000x)
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LS
> .
SEM HV: 20.0 kV WD: 4.00 mm

SEM MAG: 50.0 kx Det: InBeam SE
MIRA3 GMU

SEM HV: 20.0 kV WD: 15.05 mm

SEM MAG: 1.00 kx Det: SE
MIRA3 GMU

Obrazek ¢. 65: K49 Fe-9 Cr piicny fez Obrazek ¢. 66: K49 Fe-9 Cr pficny fez
(1000x) (50000x)

Pomoci SEM lze detailnéji prozkoumat dany material viz obrazek ¢. 62, ¢. 64
ac. 66. Jedna se o snimky pii zvétSeni 50000x, coz u svételné mikroskopie nelze
dosdhnout viz kapitola 12. Na obrazku ¢. 62 Ize vidét feritickou mikrostrukturu typickou
pro ODS MA 956. Na tomto snimku bylo jesté zjiSténo rovnomérné rozloZeni karbid
titanu v mikrostruktute. [6] Obrazek ¢. 64. popisuje feritickou mikrostrukturu ODS oceli
K48-T2-M3 Fe-14 Cr. Pro ODS ocel K49 Fe-9 Cr je typicka feriticko-martenziticka
mikrostruktura (deskovity martenzit vytvofeny napt. popousténim) viz obrazek ¢. 66.
V Zadném z téchto snimkd nebyly nalezeny vméstky, které se v téchto ocelich
nevyskytuji z divodu jejich vyroby. Na nékterych snimcich jsou viditelné pory
viz kapitola 12. [6], [30]

13.1  Velikost zrn zkoumané prise¢ikou metodou (dle CSN EN ISO 643)

Pfi uréovani velikosti zrn je nutno =zajistit dostatecné naleptany povrch
zkoumaného vzorku. Velikost zrn byla ur¢ovana pomoci prusecikové metody za pouziti
obrazové analyzy v Centru vyzkumu ReZ s.r.o. v Plzni. V ramci této metody se
vypocitaly pfiblizné velikosti zrn jednotlivych mikrostruktur ODS oceli. Celkem
prob&hla 3 méfeni na kazdém vzorku => k dispozici bylo 18 méfeni viz tabulka.
Pti kazdém meéfeni byla prusecikova metoda pouzita vzdy ve 4 smérech pootocend
0 45° viz obrazek ¢. 67. Velikost zrn se pocitala pies vzorce (5) a (6).

CSN EN ISO 643 (velikost zrn zkoumané priise¢ikovou metodou)

Tato mezinarodni norma popisuje mikrografickou metodu pro urceni velikosti
feritickych nebo austenitickych zrn v ocelich. Specifikuje metody pro zviditelnéni
hranic zrn a uréeni praimérné velikosti zrna u vzorkli se shodnou distribuci velikosti.
Ikdyz jsou zrna 3D tvaru, mize rovina metalografického vybrusu protnout zrno
V jakémkoliv misté pocinaje rohem zrna az k maximalnimu priméru zrna a takto
vytvoftit fadu velikosti zrn ve 2D rovin€. U vzorkl s dokonale shodnou velikosti zrn to

tak Ize také udélat. [27]
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1) ODS MA 956 (podélny Fez)

Petr Simon

Me¢teni Primérny pocet Velikost zrn Primérna
pruseciki [-] [um] velikost zrn [um]
1. Méfeni 14,125 3,53
2. Méfeni 12,875 3,88 3,71+0,14
3. Méfeni 13,375 3,73
2) ODS MA 956 (pti¢ny fez)
M¢feni Pramérny pocet Velikost zrn [um] Pramérna
pruseciki [-] velikost zrn [um]
1. Méfeni 18,375 2,72
2. Méfeni 19,375 2,58 2,70 £0,09
3. Méfeni 17,75 2,81
3) K49 Fe-9 Cr (podélny tez)
Meéfieni Primérny pocet Velikost zrn [um] Primérna
pruseciku [-] velikost zrn [um]
1. Méfeni 51 0,98
2. Méfeni 46,75 1,07 1,02 + 0,04
3. M¢éteni 49 1,02
4) K49 Fe-9 Cr (pficny fez)
M¢feni Primérny pocet Velikost zrn [um] Pramérna
pruseciki [-] velikost zrn [um]
1. Méfeni 46,75 1,06
2. Méfeni 49,25 1,02 1,05 + 0,02
3. Méfeni 46,25 1,08
5) K48-T2-M3 Fe-14 Cr (podélny fez)
Meéfieni Primérny pocet Velikost zrn [um] Primérna
pruseciku [-] velikost zrn [um]
1. Méfeni 29,125 1,72
2. Méfeni 33,625 1,48 1,52+ 0,14
3. Mé&feni 36,125 1,38
6) K48-T2-M3 Fe-14 Cr (piiény fez)
Meéteni Primérny pocet Velikost zrn [um] Primérna
pruseciki [-] velikost zrn [um]
1. Méfeni 6,875 7,27
2. Méfeni 10,125 4,93 7,56 +2,28
3. Méfeni 4,75 10,50
Pouzité vzorce:
Prﬁmérny po(:et prﬁseéikﬁ _ pocet priseciki protnuty 4 primkami (5)

pocet protinajicich primek (4)
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(6)

Primér mericiho terce

Primérna velikost zrn = ———— —
Primérny pocet priseciki

Polomér méficiho tercée byl 50 pum.

W el ‘ X
Obrazek ¢. 67: K49 Fe-9 Cr s vypoctovym teréem o poloméru 50 um a 4 sméry méfeni
(podélny fez - zvétSeni 1000 x) po elektrolytickém leptani v 5 ml HNO3 + 10 ml HCI

+ 85 ml ethanolu po dobu 20 vtefin

Tabulka ¢. 7: Vysledné zhodnoceni velikosti zrn

Primérna velikost
Material Res Priamérna velikost zrn | zrna se smérodatnou
[wm] odchylkou praiméru
[nm]

ODS MA 956 Podélny 3,71 3,71+ 0,14
Pficny 2,70 2,70+ 0,09
K49 Fe-9 Cr Podélny 1,02 1,02 £ 0,04
Pricny 1,05 1,05 + 0,02
K48-T2-M3 Fe-14 Cr [—odelny 1,52 152+0,14
Pti¢ny 7,56 7,56 + 2,28
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Porovnani velikosti zrn ODS oceli

12

10

7L ® ODS MA 956 (podélny Fez)

B ODS MA 956 (pficny fez)

likost zrn [um]
o]

= 6 M K49 Fe-9 Cr (podélny fez)
E B K49 Fe-9 Cr (pficny Fez)
o 4 M K48-T2-M3 Fe-14 Cr (podélny fez)
€ e
E W K48-T2-M3 Fe-14 Cr (pFicny fez)
2

Rezy materiali

Odlisnd velikost zrn v fezech ODS oceli je s nejvétsi pravdépodobnosti
Zptisobena vyrobou. Z tabulky ¢. 7 lze vidét, ze velikost zrn je témét stejnd v pficném
a podélném tezu u K49 Fe-9 Cr. ODS MA 956 ma v podélném fezu velikost zrn vétsi
nez v pticném (rozdil 1 um). U ODS oceli K48-T2-M3 Fe-14 Cr byl zaznamenan
nejvetsi rozdil velikosti zr. V pricném fezu je velikost zrn 7,56 pm a v podélném fezu
je 1,52 um. Dosazené vysledky nelze srovnat s tabulkou ¢. 5.

14  Mikrotvrdost dle Vickerse (dle CSN EN ISO 6507)

Mikrotvrdost dle Vickerse byla zméfena pro urceni homogenity ODS oceli
a pro ovéfeni hodnot viz tabulka ¢. 5. Pied zacatkem méfeni byl mikrotvrdomér ovéfena
spravnost méfeni na tvrdomérné desticce 371 HV 1, nebot tvrdomérnd desticka
371 HV 0,5 nebyla k dispozici. Naméfena mikrotvrdost na tvrdomérné desti¢ce byla
373 HV 1, coz vyhovuje dle CSN EN ISO 6507. Probéhlo 6 méfeni na vzorku ODS MA
956 (podélny fez) z divodu velikosti tohoto vzorku (3 méfeni byla na stfed vzorku a
3 méfeni na kraj vzorku viz obrazek ¢. 68) se zatizenim HV 0,5. Na ODS MA 956
(pfi¢ny fez) probehlo 5 méfeni se zatizenim HV 0,5 nezéavisle na poloze (netesil se stied
¢i kraje). Dalsich 9 méfeni se zatizenim HV 0,5 probéhlo na vzorku K48-T2-M3
Fe 14 Cr (prvni 3 méfeni byla provedena bez pootoceni, dalsi 3 méfeni byla provedena
s pootoCenim 90° a dal$i 3 méteni provedena s dalSim pootocenim 90°. Jedna se o stav
pfed roziezanim na pile, kde byl prstynek 0 rozmérech - vn&$i primér
10,88 mm, vnitini primér 9,68 mm a vyska 5 mm. Nakonec probéhlo 6 méfeni se
zatizenim HV 0,5 na vzorku K49 Fe-9 Cr (prvni 3 méfeni byla provedena
bez pootoCeni, dals§i 3 méfeni byla provedena s pootoCenim 90°). Stejné jako
u ptedchoziho vzorku se jednd o stav pfed roziezanim na pile, kde byl prstynek
0 rozmé&rech - vnéjsi primér 10,88 mm, vnitini pramér 9,68 mm a vyska 5 mm.Vsechna
méteni byla vyhodnocovana pfi zvétSeni 600 x.
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1)  ODS MA 956 (podéIny Fez)

a) Stied
M¢feni Mikrotvrdost [HV] | Primérna mikrotvrdost [HV]
1. Mé&feni 334
2. M¢teni 338 336+ 2
3. M¢teni 336
b) Kraj
M¢éteni Mikrotvrdost [HV] | Primérna mikrotvrdost [HV]
1. Méfeni 337
2. Méfeni 331 333+3
3. Méfeni 331

Primérna mikrotvrdost podélného fezu = 335+ 3

Obrazek €. 68: ODS MA 956 podélny fez
2) ODS MA 956 (pri¢ny iez)

Me¢fteni Mikrotvrdost [HV] | Primérna mikrotvrdost [HV]
1. Méteni 376
2. M¢éteni 374
3. Méfeni 377 377 +3
4. Méteni 382
5. Méteni 377

Pramérna mikrotvrdost pii¢ného fezu = 377 + 3
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3) K49 Fe-9 Cr (podélny iez - prstynek)

Priimérnéd mikrotvrdost [HV]

a) zékladni poloha
M¢feni Mikrotvrdost [HV]
1. Méteni 342
2. Méfeni 344
3. Méfeni 356

347+6

b) pootoceni o 90°

Primérna mikrotvrdost [HV]

Méteni Mikrotvrdost [HV]
1. Méfeni 353
2. Méteni 356
3. Méfeni 351

353 +2

Priimérna mikrotvrdost podélny fez - prstynek = 350 + 4

4) K49 Fe-9 Cr (pricny Fez - prstynek)

a) zakladni poloha

Priimérnd mikrotvrdost [HV]

M¢feni Mikrotvrdost [HV]
1. Méteni 346
2. Méteni 347
3. M¢éfteni 341

345+3

Primérna mikrotvrdost pri¢ny rez - prstynek =345 +£3

5) K48-T2-M3 Fe-14 Cr (podélny ez - prstynek)

a) zékladni poloha

Primérna mikrotvrdost [HV]

M¢éteni Mikrotvrdost [HV]
1. Méteni 367
2. M¢éfeni 372
3. Méfeni 366

368 +3

b) pootoceni o 90°

Pramérna mikrotvrdost [HV]

Méteni Mikrotvrdost [HV]
1. Méteni 355
2. Méfeni 353
3. Méfeni 351

353+£2
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¢) pootoceni o dalSich 90°

M¢feni Mikrotvrdost [HV] | Pramérna mikrotvrdost [HV]
1. Méteni 366
2. Méfeni 368 363+ 6
3. Méieni 355

Pramérna mikrotvrdost podélny iez - prstynek = 361 + 4

6) K48-T2-M3 Fe-14 Cr (priény Fez - prstynek)

a) zakladni

poloha

M¢feni Mikrotvrdost [HV] | Primérna mikrotvrdost [HV]
1. Méteni 375
2. Méfeni 371 375+ 3
3. M¢éteni 379

Primérna mikrotvrdost pri¢ny ez - prstynek =375 £ 3

Tabulka €. 8: Vysledné zhodnoceni mikrotvrdosti dle Vickerse

Material Rez Poloha Primérna Pramérna
mikrotvrdost mikrotvrdost se
[HV] smérodatnou
odchylkou primeéru
[HV]
Stied 336 3362
ODS Podélny Kre. 55 a1, | 33
MA 956 L
Pficny Zakladni 377 377+3
Podélny | Prstynek | Zékladni 347 347 +£6
- Geni +
K49 Fe-9 Pootocoem 353 353 42 350+ 4
Cr 090
Pticny | Prstynek | Zakladni 345 345+3
Podélny | Prstynek | Zékladni 368 368 + 3
Poojecent 353 353+2
K48-T2- 361+4
M3 Fe- Pootoceni
14 Cr o dalsich 363 363+ 6
90°
Pticny | Prstynek | Zakladni 375 3753
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Z AKLADNI
oqo" ZAKLADNI oqo"

Loty

Obrazek ¢. 69: Podélny fez prstynek Obrazek ¢. 70: Pfi¢ny fez prstynek

Porovnani mikrotvrdosti ODS oceli
390
380 m ODS MA 956 (podélny fez)
370 = ODS MA 956 (pFicny Fez)
< 360
I W K49 Fe-9 Cr (podélny fez-prstynek)
B 350 -
T M K49 Fe-9 Cr (pFicny fez-prstynek)
>
3 340 -
= M K48-T2-M3 Fe-14 Cr (podélny fez-
S 330 - prstynek)
W K48-T2-M3 Fe-14 Cr (pficny fez-
320 A ,
prstynek)
310 A
300 -
1
Rezy materiald

Mikrotvrdosti dle Vickerse pii zatizeni HV 0,5 byly zjistény v pficném a
vV podélném tfezu ODS oceli. Hodnoty mikrotvrdosti v pficném a podélném fezu jsou
uvedeny v tabulce ¢. 8. Rozdily mezi nimi jsou zpusobené zménou fezu, chemickym
slozenim a vyrobou téchto oceli. Primémé hodnoty mikrotvrdosti se pohybuji
v rozmezi 335 HV 0,5 az 377 HV 0,5. Mikrotvrdost u ODS MA 956 v podélném fezu
ma 377 HV, coz je nejvétsi pravdépodobnosti zplisobeno hlinikem, ktery tato ocel
obsahuje. Hlinik vytvoii na povrchu tvrdou vrstvu Al,O3 (korund). [6] U zbylych ODS
oceli ziejmé rozhodovalo procentualni mnozstvi wolframu, které tvoii karbidy a maji
vliv na rist mikrotvrdosti. [31]
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15 Chemické slozeni

Chemické slozeni ODS oceli bylo zanalyzovdno pomoci EDS (energiové
disperzni spektrometr) ve skenovacim elektronovém mikroskopu v Centru vyzkumu
ReZ s.r.0. Plzen (viz obrazek ¢. 71).

Parametry méfeni: urychlovaci napéti 20 keV, intenzita proudu
elektrond 16, doba nabéru 40 sekund, zvétseni 1000 X, oblast (kraj, stied).

Za ucelem ovéfeni a zjisténi chemického slozeni ODS oceli bylo provedeno celkem 18
méieni. Z toho plyne, ze kazdy vzorek byl méfen 3 x pro zajiSténi urcité piesnosti
méfeni.

Procentualni mnozstvi uhliku nebylo stanoveno, nebot’ by naméfené hodnoty
neodpovidaly skutecnosti. EDS by zapocitalo do procentudlniho mnozstvi uhliku v oceli
taktéz 1 uhlik obsazeny v komoie SEM (kontaminace uhlikem). DalSim faktorem
ovliviiyjici méfeni procentudlniho mnozstvi uhliku v oceli je polymerni okénko, které
odd€luje prostor mezi komorou SEM a detektorem. Pro stanoveni procentudlniho
mnozstvi uhliku EDS detektorem by musel byt zkalibrovan.

Obrazek ¢. 71: Skenovaci elektronovy mikroskop se zabudovanym energiové
disperznim spektrometrem v Centru vyzkumu Rez s.r.o. Plzen

1) ODS MA 956

Méfeni Fe Cr Mo Ni Al Ti Y
[hm. %] | [hm.%] | [m.%] | [m.%] | [hm.%] | [m.%] | [hm.%]

1.

M¢éfeni 72,9 19,5 0,1 0,1 6,3 0,6 0,5

(kraj)

2.

Méfeni 72,8 19,5 0 0,1 6,6 0,5 0,5

(stied)

3.

Meéfeni 72,5 19,6 0,1 0 6,7 0,6 0,5

(stied)
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2) K49 Fe-9Cr

Petr Simon

eent Ee Cr W si Ti Y
ere [%”]1' [hm%] | [m%] | [hm%] | [hm%] | [hm.%]
1. Mefeni | = og | 10 13 04 0.2 0
(kraj)
2. Méfeni
stfedy | 882 9.9 11 0.4 0.2 0.2
3. Méfeni |- g0 4 10.2 1 04 03 01
(stred)
3) K48-T2-M3 Fe-14 Cr
o Fe Cr W Ni Si Ti Y
Meéreni

[hm. %] | [hm.%] | [hm.%] | [hm.%] | [hm.%] | [hm.%] | [hm.%]
1.
Méfeni | 81,9 14.9 1.4 0.9 05 0.3 0.1
(kraj)
2,
Méfeni | 819 15 1.4 08 05 0.3 0.1
(stied)
3,
Méfeni 82 14.9 1.4 0.8 05 0.3 0.1
(stied)

Obrazek ¢. 72:

Chemické slozeni ODS MA 956
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Obrazek ¢. 74: Chemické slozeni K48-T2-M3 Fe-14 Cr

Tabulka ¢. 9: Vysledné naméfené chemické slozeni ODS oceli

Materidl Fe Cr Al W Ni Si Ti Y
[hm. %] | [hm.%] | [hm.%] | [hm.%] | [hm.%] | [hm.%] | [hm.%] | [hm.%]
obsma | 727E | 195% 0,06 + 0 0,5+
0.2 01 65 0 0,05 01 |05=0
956
(10 Fog | B82% | 100+ RE 02+ | 0,1+
Cre' 01 01 0 01 0+ | 04+0| 01 01
K48-T2- 81,9 + 14,9 + 144 0,8 £
M3Fe-14 | 01 0.1 0 oo 01 | 05+0|03=0|01=0
Cr !

59




Zapadoceska univerzita v Plzni, Fakulta strojni,  Bakalafska prace, akad.rok 2016/17

Katedra materidlu a strojirenské metalrugie Petr Simon
Porovnani chemického slozeni ODS oceli

25

5 | 195
X 14,9
E' 15 - mCr
=
= mW
]
’s 10 - W Ni
[7,] .
. mSi
% 6,5
= BT
€ 5 -
2 mY
(@]

006 0.50,5 Al
0 - - e
ODS MA 956 K49 Fe-9 Cr K48-T2-M3 Fe-14 Cr
_5 >
Material

Pii méfeni chemického slozeni bylo zjisténo predepsané procentudlni mnoZstvi
chemickych prvku viz tabulka ¢. 6. a ¢. 9. Chrom je pfidan za Gcelem zvyseni
korozivzdornosti a pevnosti. Wolfram je pfidan za ucelem zvySeni mikrotvrdosti
(karbidy wolframu). Hlinik zase za G¢elem zvySeni mikrotvrdosti na povrchu (Al;O3).
Titan je pfidan za ucelem zvySeni pevnosti (karbidy titanu). Nikl za Gcelem zvySeni
Zarupevnosti. Yttrium vytvafi oxidické cCastice za ucelem zvySeni Zarupevnosti
(oxidické ¢astice yttria jsou stabilni i pti vysokych teplotach na rozdil od karbidt). [6],
[30], [31]

16  Krystalografickd analyza - EBSD

Orientace krystalografickych mtizek zrn ODS oceli byla zanalyzovana pomoci
metody EBSD (difrakce zpétné odrazenych elektronll) ve skenovacim elektronovém
mikroskopu v Centru vyzkumu ReZ s.r.o. Plzen. EBSD byla pouzita na vsech
experimentalnich vzorcich viz obrazek ¢. 75, 78, 80, 82, 84, 86, které musely byt
pied touto metodou dikladné pripraveny, jelikoz je tato metoda velice citliva na jakost
povrchu vzorku. Piiprava se tykala zejména jakosti povrchu, kde po klasickém
mechanickém brouSeni a leSténi diamantovou pastou nésledovalo lesténi suspenzi
koloidniho hliniku o velikosti ¢astic cca 0,04 um. Po mechanickém lesténi nésledovalo
elektrolytické lesténi, kde se 2z povrchu odstranila zdeformovand vrstva
po mechanickém lesténi a zaroven doslo ke zlepSeni povrchové jakosti vzorku.

Parametry elektrolytického lesténi: napéti 58 V, teplota 22 °C, elektrolyt
(kyselina chloristd + zdkladni roztok na bazi methanolu), pritok 14, ¢as 14 sekund,
oblast 1 cm?.
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Krystalografické analyzy byly provedeny na SEM MIRA 3 GMU od spolecnosti
TESCAN as. a detektoru OXFORD INSTRUMENTS NordlysNano. Mapovani
probihalo na plose 100 X 100 um pii urychlovacim napéti 20kV, proudu 10nA, kroku
0,3 um a pracovni vzdalenosti 15 mm.

1) EBSD - ODS MA 956 - 2 podélny fez

IFF colouing Iron bee [okd]

Obrazek ¢. 75: EBSD ODS MA 956 - 2 podélny fez - 100 x 100 um

Dv | ]'.' nf '-D -

g8 8

Fx(x)
=

- 10 : 4 . ™ o -
Girain diameter (] 4 : ~ «

Obrazek ¢. 76: Pocet a velikost zrn Obrazek ¢. 77: Zaznam difrakce pomoci
EBSD zpétné¢ odrazenych
elektronit (tzv. Kikuchiho
pasy) ODS MA 956 - 2
podélny fez

Tabulka €. 10: Vysledna velikost a pocet zrn pomoci EBSD v podélném fezu

EX -primé&rna velikost [um] o - smérodatna odchylka [um] N - pocet zrn

2,38 1,07 1770
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2) EBSD - ODS MA 956 - 1 pficny fez

IFF colounng Iron bee (o]

Obrazek ¢. 78: EBSD ODS MA 956 - 1 pfi¢ny fez - 100 X 100 pm

Obrazek ¢. 79: Pocet a velikost zrn pomoci EBSD

wrw

Tabulka €. 11: Vysledna velikost a pocet zrn pomoci EBSD v pfi¢ném fezu

EX - primé&rna velikost [um] o - smérodatna odchylka [pum] N - pocet zrn

1,22 0,40 6846
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3)  EBSD - K49 Fe-9 Cr - 2 podélny fez

IFF colounng Iron bec [old]

Obrazek ¢. 80: EBSD K49 Fe-9 Cr - 2 podélny fez - 100 X 100 pm

Obrazek ¢. 81: Pocet a velikost zrn pomoci EBSD

Tabulka €. 12: Vysledna velikost a poc¢et zrn pomoci EBSD v podélném fezu

EX - primé&rna velikost [um] o - smérodatna odchylka [pum] N - pocet zrn

1,10 0,50 24079
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4)  EBSD - K49 Fe-9 Cr - 1 p¥i¢ny fez

IPF colounng Iron bec [obd]

111

= 20 ym 6052 grains detected

Obrézek ¢. 82: EBSD K49 Fe-9 Cr - 1 piiény ez - 100 X 100 pm

Distrbution function

6

: ||

2

D IIIIIIIII--

1 UL L U AL R R B AP RARR AR AL

1 1] 1]
1412131415181 7181 92202282082 8983 234TETEA 403
(3rain diameter [um)

Obrazek ¢. 83: Pocet a velikost zrn pomoci EBSD

NI 1

Tabulka €. 13: Vysledna velikost a pocet zrn pomoci EBSD v pfi¢ném fezu

EX - primérna velikost [um] o - smérodatna odchylka [pum] N - pocet zrn

1,42 0,36 5953
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5) EBSD - K48-T2-M3 Fe-14 Cr - 2 podélny fez

IFF colounng Iron bec [old)

I - 10 pm 4423 grains detected

Obrazek ¢. 84: EBSD K48-T2-M3 Fe-14 Cr - 2 podélny fez - 100 x 100 pm

Obrazek ¢. 85: Pocet a velikost zrn pomoci EBSD

Tabulka €. 14: Vysledna velikost a poc¢et zrn pomoci EBSD v podélném fezu

EX - primé&rna velikost [um] o - smérodatna odchylka [pum] N - pocet zrn

1,75 0,93 4224
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6)  EBSD - K48-T2-M3 Fe-14 Cr - 1 pfieny fez

1568 grains detected

Obrazek ¢. 86: EBSD K48-T2-M3 Fe-14 Cr - 1 pfi¢ny fez - 100 X 100 pm

Distribution function

Fx(x)
oo

w

1]
0 H\||||umm%u..
10

(3rain diameter [um]
Obrazek ¢. 87: Pocet a velikost zrn pomoci EBSD

Tabulka €. 15: Vysledna velikost a pocet zrn pomoci EBSD v pfi¢ném fezu

EX -primérna velikost [um] o - smérodatna odchylka [pum] N - pocet zrn

2,61 1,60 1435

EBSD pomohlo stanovit orientaci krystalografickych miizek zrn téchto ODS
oceli viz obrazek &. 75, 78, 80, 82, 84, 86. Na nich lze vidét riznou orientaci zrn
pii zmén¢ sméru fezu. Napt. V podélném fezu u ODS MA 956 lze vidét protazena zrna
zpusobend pravdépodobné vyrobou téchto oceli. Zde je orientace jind nez v piicném
fezu. U oceli Fe-9Cr je vlivem tepelného zpracovani (martenzitické premény)
odstranéno protazeni zrn v podélném smeéru, které zpiisobeno vyrobou materialu.
Struktura dale vykazuje nahodilou orientaci zrn v podélném 1 pficném sméru. Struktura
Fe-14Cr vykazuje anizotropii Vv podélném a piicném sméru zplsobenou extruzi
pii vyrobé. Protahld zrna v podélném sméru jsou prioritné€ orientovana ve sméru [001]
tvotici a — vldkna. EBSD rovnéz stanovilo distribuci a velikosti zrn viz obrazek ¢. 76,
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79, 81, 83, 85, 87 a viz tabulky ¢. 10, 11, 12, 13, 14, 15. Z obrazku ¢&. 77 je patrna rizna
orientace zrn jesté pred zacatkem méteni v SEM.

17 Mechanické zkousSeni

Pro zjisténi mechanickych vlastnosti téchto oceli bylo provedeno mechanické
zkouseni v podob¢ tahové zkousky a ring testu. Tahova zkouSka byla provedena
Vv axialnim sméru viz obrazek ¢. 88, 89, 90 a ring test byl proveden v tangencialnim
sméru viz obrazek €. 91 a €. 92. Ob¢ mechanicka zkouSeni probihala za vysokych teplot
(30 °C, 500 °C, 625 °C) ve vacuu. Pracovni parametry: Lo = 6 mm, Rychlost
0,4 mm/min (0,001 s™). Vysledky mechanického zkouseni lze najit v tabulce & 16
a Vv obrazku ¢. 93.

17.1 Tahova zkouska (axialni smér)

Byla provedena 3 méfeni na experimentalnich vzorcich K49 Fe-9 Cr a K48-T2-
M3 Fe-14 Cr v axialnim sméru viz obrazek ¢. 88, 89, 90 za teploty 30 °C, 500 °C
a 625 °C. Pro tyto teploty byla naméfena u Fe-9Cr mez pevnosti 956 MPa, 637 MPa
a455 MPa. U oceli Fe-14 Cr pro ty samé teploty byla naméfena mez pevnosti
1049MPa, 737 MPa a 558 MPa. Co se tyce dalSich vysledki tahové zkousky, tak ty Ize
vidét v tabulce ¢. 16.

21 k___-,i,-_-]_
i | Y,

0,20

686"

X

Obrazek €. 90: Upinaci stolek experimentalniho vzorku

17.2 Ring test (tahova zkouska - tangencialni smér)

Byla provedena 3 méteni na experimentalnich vzorcich K49 Fe-9 Cr a K48-T2-
M3 Fe-14 Cr v tangencidlnim sméru viz obrazek ¢. 91, 92 za teploty 30 °C, 500 °C
a625 °C. Pro tyto teploty byla naméfena u K49 Fe-9 Cr mez pevnosti
933 MPa, 617 MPa a 424 MPa. U oceli K48-T2-M3 Fe-14 Cr pro ty samé teploty byla
naméfena mez pevnosti 996 MPa, 623 MPa a 494 MPa. Co se ty¢e dalSich vysledka
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ring testu, tak ty lze vidét v tabulce ¢. 16.

Obrazek €. 91: Porovnani velikosti experimentalniho vzorku
Obrazek ¢. 92: Zakotované rozméry experimentalniho vzorku

Mez Mez | TaZnost
Material Smér Tef(ljota Ié”F‘:’; kluzu | pevnosti A
°Cl | [GPal | ivpa) | [vipa] | (9]
axialni 30 226 829 956 8
axialni 500 118 499 637 3
axialni 625 78 316 455 4
K49 Fe-9 Cr
tangencialni 30 - - 933 -
tangencialni | 500 - - 617 -
tangenciadlni | 625 - - 424 -
axialni 30 224 963 1049 7
axialni 500 152 652 737 2
K48-T2-M3 Fe-14 axialni 625 99 442 558 1
Cr tangencialni | 30 - - 996 -
tangencialni | 500 - - 623 -
tangencidlni | 625 - - 494 -
Tabulka €. 16: Vysledky mechanického zkouseni experimentalnich vzorki
Mez pevnosti
1200
1000 8
.3
800 @ K49 Fe-9 Cr axialni
s |
E S
S 600 b4 W K48-T2-M3 Fe-14 Cr axialni
] |
3 X o
2 * K49 Fe-9 Cr tangencidlni
400
X K48-T2-M3 Fe-14 Cr
200 tangencialni
O T T T 1
0 200 400 600 800
Teplota [°C]

Obrazek ¢. 93: Zavislost teploty na mezi pevnosti experimentalnich vzorki
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Mechanické zkouseni téchto oceli K49 Fe-9 Cr and K48-T2-M3 Fe-14 Cr
ukazuje anizotropii mezi axiadlnim a tangencialnim smérem. Vét§i anizotropie byla
zjisténa u oceli K48-T2-M3 Fe-14 Cr nez pro K49 Fe-9 Cr. Se zvysujici se teplotou
klesa hodnota meze pevnosti u obou méfenych oceli. Nejvyssich hodnot meze pevnosti
dosahuje K48-T2-M3 Fe-14 Cr v axialnim sméru. Naopak nejnizSich hodnot meze
pevnosti nabyva K49 Fe-9 Cr v tangencidlnim sméru. Kromé téhto odliSnosti také
dochazi k vyraznému sniZeni taznosti u oceli K48-T2-M3 Fe-14 Cr a to samé i u K49
Fe-9 Cr pfi zvySenych teplotich, které vedou ke zkiehnuti oceli. Vysledky
mechanického zkouseni 1ze najit v tabulce ¢. 16.
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18 Diskuse vysledkt

Z vyse uvedenych tdaju bylo zjisténo, ze ODS oceli lze fezat, lisovat, brousit
a lestit tradi¢nimi technologiemi. Nicméné u leptani tomu tak nebylo, jak je mozno
vidét v kapitole 12. ODS oceli se velice obtizné naleptavaji. Bylo nutné najit vhodné
¢inidla pro zviditelnéni struktury, které naleptaji i vice procentni chromové ODS oceli
v ptiméien¢ kratkou dobu (fadové v desitkach vtetin). Co se tykd méfeni mikrotvrdosti
dle Vickerse zde nenastal Zadny problém. Hodnoty mikrotvrdosti dle Vickerse byly
rozdilné vlivem zmény fezu, ve které byla dana ODS ocel méfena. Vliv na méfenou
mikrotvrdost mélo mimo jinych vlivi mnozstvi wolframu obsazené v ODS ocelich.
ODS MA 956 obsahuje pouze stopové mnozstvi wolframu oproti K49 Fe-9 Cr, ale
piesto bylo u ODS MA 956 naméfena vétsi hodnota mikrotvrdosti v podélném sméru
nez u ostatnich vzorki. To bylo s nejvétsi pravdépodobnosti zplsobeno obsahem
hliniku, ktery vytvati na povrchu tvrdou vrstvu Al,O3 (korund) viz kapitola 3.3.2. ODS
ocel K48-T2-M3 Fe-14 Cr obsahuje méfitelné mnozstvi wolframu, ktery ziejmé
zpusobil vyssi primérnou mikrotvrdost 368 HV 0,5. Mikrotvrdost analyzovanych ODS
oceli se pohybuje v rozmezi 330 HV 0,5 az 370 HV 0,5 bez ohledu na tez
¢i procentualni mnozstvi wolframu. Dal§im rozdilem byla velikost zrn téchto oceli.
Ackoliv jsou vyrobené obdobnou technologii, kazdd mé jinou materidlovou strukturu.
Opét zalezelo v jakém fezu byla velikost zrn méfena. Velikost zrn téchto oceli
se pohybuje v rozmezi 1 - 7,5 um, pficemz nejvetsiho rozdilu si 1ze v§imnout u K48-T2-
M3 Fe-14 Cr, u které pfi zméné fezu doSlo k razantnimu naristu velikosti zrna
21,52 um na 7,56 pm. Jiné zkoumané ODS oceli nemély podobny extrém ve velikosti
zrn. Ze stanovenych velikosti zrn a mikrotvrdosti v riiznych smérech bylo
zjisténo, ze ODS oceli MA 956 a K48-T2-M3 Fe-14 Cr jsou vice anisotropni nez ocel
K49 Fe-9 Cr. Na zékladé chemického slozeni bylo potvrzeno udajné mnozstvi
Cr adalsich chemickych prvka (Ti, Y, Ni, Si, W, Al v tomto pfipadé pouze u ODS
MA 956). Metoda EBSD byla provedena na vSech experimentalnich vzorcich, kde byly
zjiStény rozdilné velikosti zrn liSici se v jednotlivych fezech a jejich mnoZzstvi. Tato
metoda také stanovila orientaci krystalografickych miizek zrn. Orientace zrn byla
V piicném a podélném tezu odlisnd, coz s nejvétsi pravdépodobnosti bylo zplisobeno
vyrobou téchto oceli. Jako posledni méfeni probéhlo mechanické zkouSeni
experimentalnich vzorki K49 Fe-9 Cr a K48-T2-M3 Fe-14 Cr v podob¢ tahové zkousky
a ring testu. Tahova zkouska byla provedena v axialnim sméru a ring test byl proveden
v tangencialnim sméru. Ob¢é mechanické zkousky probéhly za teploty 30, 500 a 625 °C.
Z namétenych vysledkt lze zjistit snizovani meze pevnosti, meze kluzu a modulu
pruznosti v tahu pfi zvySovani teploty. Hodnota meze pevnosti pii 30 °C se pohybuje
kolem 1000 MPa. Nejvyssich hodnot meze pevnosti dosahuje K48-T2-M3 Fe-14 Cr
Vv axialnim sméru. Naopak nejnizSich hodnot meze pevnosti nabyva K49 Fe-9 Cr
Vv tangencidlnim sméru. TaktéZ je nutné upozornit na snizovani taznosti se zvysujici
se teplotou, coZz je s nejveétsi pravdépodobnosti zpiisobeno miktrostrukturdlnimi

wvrvr

v tabulce ¢. 16, 17.
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Tabulka ¢. 17: Vysledky praktické ¢asti bakalaiské prace
Primérna
. Primérna | mikrotvrdost
Materidl Polot & Leotadl 152t')ai velikost | dle Vickerse cr
(ODS | Polotovar | Rez eptadio ptan zmn | (zatizeni HV | [MM.
ocel) [s] [um] 0,5) %]
[HV]
5 ml HNO; +
Podélny | 10 mIHCI+ | 600 367114 33? 19,5
ODS Tvé 85 ml ethanolu ’ 356 | £
MA 956 4 5 ml HNO; + 270 | 377 | £3 | 01
Pticny 10 ml HCI + 600 ié 09 +3
85 ml ethanolu ’
5ml HNO; +
., | 10mIHCI + 1,02 350
Podéiny | g5 mj ethanolu | 20 0,04 | +4 104
K49 Fe- Trubicka (elektrolyticky) 348 0.1
9Cr 5 ml HNO;3 + +4
PHnS 10 ml HCI + 20 1,05 345
Y| 85 ml ethanolu +0,02 +3
(elektrolyticky)
59 CuCl, +
100 ml HCI +
Podélny | 100 ml I B
K48- ethanolu ’ 14,9
T2-M3 bick (elektrolyticky) 368 | =+
Fe-14 | 1rubicka 5 g CuCl, + 14 | 01
Cr 100 ml HCI +
Piicny | 100 ml I ST I
ethanolu ’
(elektrolyticky)
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Zaver

Hlavnim cilem této prace bylo vystihnout materidlové vlastnosti ODS oceli.
Ty se zjistovaly za pomoci modernich technologii v Centru vyzkumu ReZ s.r.o. Plzeti.
Seznameni s touto technologii bylo piinosem pro tuto praci, nebot’ v fad¢ piipada
pomohly urychlit postup. Postup se skladal z pfipravy vzorki (odbér vzorku, preparace,
brouseni, lesténi, leptani) a z pozorovani, nebo-li vyhodnocovani materialovych
vlastnosti ODS oceli. Pozorovani probihalo na svételném a skenovacim elektronovém
mikroskopu. Svételny mikroskop byl vyuzit pro vypocet velikosti zrna a pro pribézné
pozorovani mikrostruktury po brouseni, lesténi a leptani ptfi zvétSenich az 1600 X.
Skenovaci elektronovy mikroskop spolu s detektory byl vyuzit pro zjisténi chemického
slozeni a pro aplikaci EBSD mapovani, diky niz byla zjisténa poloha a natoceni
krystalografickych mifizek jednotlivych zrn. Chemické slozeni provedené
spektrometrem uvniti skenovaciho elektronového mikroskopu potvrdilo wdajné
zastoupeni dominantnich chemickych prvki. Za pomoci mikrotvrdoméru byla zmétena
mikrotvrdost dle Vickerse, diky niz se dala posoudit homogenita vzorkt. Vzorka bylo
celkem 6, pficemz se jednalo o 3 rizné ODS oceli v podélném a piicném fezu.
Mechanické vlastnosti téchto oceli byly stanoveny za pomoci mechanickych zkousek
pfi pusobeni vysokych teplot (tahovéd zkouSka a ring test). Diky této praci lze
usoudit, jaké maji tyto oceli zakladni materialové vlastnosti v zavislosti na orientaci
fezu. Li$i se nejen ve velikosti zrn, ale také v hodnoté mikrotvrdosti, v pouziti a v dobé
leptani a mechanickych vlastnostech. Tato prace poslouzi jako material pro dalsi
experimenty v Centru vyzkumu ReZ s.r.o. v Plzni, které budou zaméfeny na in-situ
testovani mechanickych vlastnosti za teplot az 600 °C v kombinaci s EBSD.
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