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Pouziti elektrické rezistometrie
pri studiu fazovych transformaci
v lehkych konstrukenich slitinach

Jitka Pelcova a Michal Hajek, Praha

1. Uvod

Meéfeni elektrického odporu ma v historii fyzikdlnich méfeni dlouhou tradici a ne-
zastupitelné misto. S vyuzitim elektrické rezistometrie mizeme nedestruktivnim zpu-
sobem ziskavat nepfimé informace o mikrostruktufe studovanych materialt a jejich
zménach. Tato metoda je velmi levnd a pfesto citlivd, pfi¢emz neni narocnéd na
vybaveni a obsluhu.

Obr. 1. Schematické znazornéni G-P zdn.

Moderni konstrukéni slitiny jsou presyceny tuhy roztok, jehoz rozpad prochazi pti
zvysSujici se teploté nebo case Zihani nékolika stadii. V nejranéjsi fazi mize dochazet
k tzv. pfedprecipitacnim procestim, ke kterym patii zejména tvorba Guinierovych-
Presstonovych z6n (déle jen G-P zdén). Napf. u systému Al-Cu jde nejprve o mono-
atomarn{ desticky Cu (viz. obr. 1), jejichz tloustka muZe postupné nartstat. Maji
shodnou strukturu s ptivodni matrici — tvoii tedy koherentni rozhrani.

V dalsim stadiu dochézi k tvorbé koherentnich, resp. semikoherentnich precipitatt
obvykle metastabilni faze, které maji stejnou, resp. podobnou mrizovou strukturu jako
matrice. Metastabilni faze se postupné transformuje na nekoherentni stabilni fazi, jez
odpovidé termodynamické rovnovéze, ta mé obvykle jinou strukturu a jiné mtizové
parametry nez matrice. Jednotlivé typy rozhrani jsou znézornény na obr. 2.
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Obr. 2. Schematické zndzornéni riznych typh rozhrani: a) koherentni, b) semikoherentni,
c) nekoherentni.

2. Rezistivita kovu

Poruchy krystalické mrize vyznamné ovliviiuji fyzikalni vlastnosti kovi, mezi jinymi
také jejich rezistivitu. Mezi elektrickym odporem R a rezistivitou o lze napsat vztah:

R=¢y-p, (1)

kde ¢ [m~1] je tvarovy faktor, ktery je dan geometrii vzorku.

Rezistivita kovii ma svij ptivod predevsim v rozptylu vodivostnich elektroni na
poruchéch krystalické miize. Za piedpokladu aditivity rozptylovych mechanismi ji
muzeme zapsat jako soucet dvou Cleni — teplotné zavislého a teplotné nezavislého,
uvadény jako Matthiessenovo pravidlo [1]:

o(T) = o1(T) + o1, (2)

kde 01(T) je teplotné zavisla slozka dand predevsim elektron-fononovou interakei a o1
je teplotné nezavisla slozka, jejiz velikost je dana typem, mnozstvim a usporadanim
tzv. geometrickych poruch mrize.

Predpoklddame-li navic, ze pfispévky od riznych typt poruch mfize jsou navzajem
nezavislé, mtzeme slozku g1 napsat jako soucet €leni ox (K je pfirozené C¢islo

o1 = Z OK- (3)
K

Pro nizké koncentrace poruch lze g1; vyjadrit jako:

o1 = ZﬂKCK, (4)
K

a indexuje poruchy miize):

kde [k jsou koncentracné a teplotné nezavislé konstanty a cx jsou koncentrace poruch
typu K. Z méreni vyplyva, ze predpoklady pro platnost Matthiessenova pravidla
nejsou vzdy presné splnény. Pozorované odchylky jsou zptisobeny zejména tim, Ze:
— Bk zavisi na teploté,
— Bk zavisi na koncentraci poruch typu K,
— Bk zavisi na usporadani poruch typu K.

Provadime-li méfeni p¥i konstantni teploté T,,,, potla¢ime teplotni zavislost k. Z (2)
navic plyne, Ze zména celkové rezistivity Ap je pak dana pouze zménou slozky orr:

Ap = Ao, (5)

126 Pokroky matematiky, fyziky a astronomie, ro¢nik 47 (2002), ¢. 2



pro relativni zmény o plati:

Ap Aprr
= , T, = konst. 6
oTw) ~ o) + on (©)

7 tohoto vztahu plyne, Ze relativni zména rezistivity s klesajici teplotou méfeni roste
a je tedy vyhodné provadét méfeni pii nizkych teplotach, naptiklad v lazni kapalného
dusiku (=196 °C) nebo helia (—269 °C).

Dalsi odchylku od Matthiessenova pravidla (koncentra¢ni zavislost O ) nelze tplné
odstranit, avSak miZzeme ji s Gspéchem vyuzit ke studiu specifickych procest (viz
nésledujici kapitola).

Tam, kde je koncentracni zavislost Sx nezadouci, je nutno studovat poruchy pri
nizsich koncentracich.

Posledni uvddénd odchylka (zavislost Bk na uspofddani poruch typu K) umoziiuje
prostfednictvim meéfeni zmén rezistivity studovat zmény usporadéani poruch v mrizi.

Méfenim zmén rezistivity lze tedy studovat fazové transformace a podobné jevy.
Tato metoda je tudiz idealnim nastrojem studia rozpadu pfesycenych tuhych roztoku.

2.1. Vliv koncentrace poruch na rezistivitu

Ovlivnéni slozky rezistivity or1 pritomnosti pfimési je zpisobeno riznymi rozptylo-
vymi mechanismy elektronti. Teoretické odvozeni pravdépodobnosti rozptylu elektroni
na primési metodou parcidlnich vin vede pro nizké koncentrace primési ke stejné
zévislosti g11 jako experimentalné zjisténé Lindeho pravidlo [2]:

o1 = ¢ (ko + Ky - (AZ)?), (7)

kde c¢ je koncentrace primési, k,, kp jsou parametry zavislé na elektronové strukture
matrice a pfimési. Symbol AZ znadi rozdil valence mezi pfimési a rozpoustédlem.

Pro vyssi koncentrace primési a pro podobné elektronové struktury obou slozek bylo
odvozeno Nordheimovo pravidlo [2]:

or~c-(l—=c). (8)

Obé uvedena pravidla plati v pripadé, ze v materialu nedochézi k fazovym prechodtm.

Zavislost rezistivity na koncentraci poruch je mozné vyuzit napi. ke studiu zo-
tavovani bodovych poruch a dislokaci, rekrystalizace nebo k urcovani koncentrac¢ni
zévislosti mérného odporu u binarnich slitin [3, 4]. Na obr. 3 je znizornéno zotavovaci
spektrum rezistivity (viz vztahy (13) a (14)) velmi ¢istého hliniku (99,9995 at. %)
po plastické deformaci ¢ = 0,174. Podle [4] odpovidaji stadia do 270°C zotavovani
bodovych poruch, stadium IVA a IVB zotavovéani dislokaci a stadium V primérni
rekrystalizaci.
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Obr. 3. Zotavovaci spektrum rezistivity Al 99,9995 at. % po deformaci ¢ = 0,174 (pfevzato

z [4]).

2.2. Vliv rozpadu presyceného tuhého roztoku na rezistivitu

V disledku rozpadu piesyceného tuhého roztoku dochazi k dobfe méfitelnym zmé-
nam or;. Empiricky byla zjisténa souvislost mezi velikosti téchto zmén a stavem
mikrostruktury danym velikosti, tvarem, typem, hustotou a rozdélenim ¢astic ruznych
fazi. Prubéh rezistivity béhem ranych stadii rozpadu pfesycenych tuhych roztokt zavisi
silné na typu primési. Z tohoto hlediska mtizeme pfimési rozdélit do dvou skupin:

e piimési, které pfi rozpadu presyceného tuhého roztoku zptsobuji (pii méfeni v ka-
palném dusiku) nejprve vzrist o1 a po dosaZeni maxima nésledny pokles. Pat¥i sem
napf. Cu v matrici Al [5];

e piimési, které pii rozpadu tuhého presyceného roztoku zptisobuji (pfi méfeni v ka-
palném dusiku) spojity pokles or1 az do dosaZeni plata (napf. Fe nebo Mn v mat-
rici Al [5]).

V dalsich stadiich rozpadu vznikaji koherentni nebo nekoherentni precipitaty, coz
je zpravidla doprovazeno vyraznym poklesem rezistivity, stejné jako jejich nasledné
hrubnuti. Jestlize vystavime zkoumany vzorek vyssim teplotdm, dochéazi k rozpousténi
vzniklych Castic, jez se projevuje opétovnym vzristem rezistivity. Prubéh rozpadu
tuhého presyceného roztoku muze byt obecné dale komplikovan, uplatni-li se béhem
zihani spinodalni rozpad, polymorfni pfemény nebo usporadani na kratkou vzdalenost.
Rezistivita také citlivé rozlisi, zda castice nové faze vznikaji transformaci faze jiz
existujici, ¢i zdali se ¢astice faze existujici nejprve rozpusti a ¢astice nové faze vzniknou
rozpadem obnoveného presyceného tuhého roztoku.

3. Moderni lehké konstrukéni slitiny

Soucasné trendy v priamyslu a ekonomice kladou velky diiraz na snizeni cen a zvyseni
vykonu vSech vyrabénych komodit. Pouziti novych lehkych konstrukénich slitin otevira
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cestu k dosazeni téchto cil. Napt. snizeni hmotnosti automobilu o 100 kg je spojeno se
snizenim spotieby paliva o cca 5% [6]. JelikoZ neni moZno pouze snizovat specifickou
hmotnost bez zachovani nebo zlepSeni ostatnich uzitnych vlastnosti, je tfeba vyvijet
nové materidly s takovymi vlastnostmi, které umozni nahradit pouzivané slitiny za
nové. K modernim konstrukénim slitinAm patfi zejména slitiny na bazi hliniku nebo
horéiku.

3.1. Slitiny hliniku

Hlinik byl objeven v r. 1807 anglickym chemikem sirem Humphrey Davym (1778 az
1829). Nyni je to zhruba 100 let, co se hlinik vyrabi primyslové a vzhledem k objemu
vyroby je to nejuzivanéjsi nezelezny kov. Rocni spotifeba hliniku jenom v zapadni
Evropé ¢inila v r. 2000 5,84 mil. tun, coz predstavuje téméi 5% nértst proti r. 1999
(5,57 mil. tun). Svétova produkce ¢inila v r. 2000 23,2 mil. tun.

Hojné vyuzivani Al je ddno mimotfadnymi vlastnostmi, jako jsou dobra tvarnost za
tepla i za studena, odolnost vici korozi, dobra elektrickd a tepelnd vodivost, znacna
svételna odrazivost, nizka hustota a v neposledni fadé nizké naklady na vyrobu.

Podle tiskové zpravy EAA (Europian Aluminium Association) by intenzivni pouziti
hliniku v dopravnich prostfedcich pfi zachovani souc¢asnych trendt ve vyrobé umoznilo
vyznamné sniZeni naristu emisi CO4 (z pfedpokladanych 35 % na 28 % do roku 2020).

Jednotlivé vlastnosti Al jsou znac¢né ovliviiovany pritomnosti dalSich prvkia ve
slitiné. Napf. elektrickou vodivost snizuje vanad, chrom a mangan, tepelnou vodivost
snizuje mangan, hoiéik a méd, na mikrostrukturu vyrazné ptisobi Zelezo, kiemik, méd,
zinek a titan [5].

3.2. Slitiny hotéiku

Vyuziti hotréikovych slitin ma jiz dlouhou tradici v automobilovém a leteckém
prumyslu. Jejich pouziti zasahuje i do oblasti vojenskyjch technologii, telekomunikaci,
elektroniky, naradi, sportovniho nacini a pocitacovych soucasti.

K vyhodam patii pfedevsim nizka hustota (az o 1/3 nizsi nez u slitin hliniku), vysoka
pevnost, dobréd odlévatelnost a priznivé mechanické vlastnosti za béznych teplot. Na
druhou stranu je tfeba zminit horsi tvarnost, zptsobenou hexagonalni strukturou,
nizkou odolnost vii¢i korozi a snizenou pouzitelnost za zvysenych teplot. Hot¢ik urceny
k odlévani se leguje nejcastéji hlinikem, zinkem, manganem a kfemikem. Kromé toho se
ke zlepSeni uzitnych vlastnosti pouzivaji téz vzacné zeminy, a to predevsim ke zvysSeni
creepové odolnosti (sniZeni rychlosti teceni).

V posledni dobé€ se rozvijeji i nekonvencni technologie, jako napt. praskova metalur-
gie, kompozitni materialy, nanokrystalické materialy nebo slitiny vznikajici metodou
rychlého tuhnuti.
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4. MéFeni Zihacich kfivek rezistivity

Na MFF UK se rezistivita vzorkti méri v lazni kapalného dusiku stejnosmérnou
primou ¢tyfbodovou metodou, zaloZzenou na soucasném méfeni proudu a napéti na
vzorku. Kontrolni méreni pti pokojové teploté probiha v lazni etanolu, jehoz teplota
(20°C) je kontrolovana platinovym odporovym ¢&idlem. Velikost proudu ztistava pfi
studiu jednoho materidlu konstantni (zpravidla 2 az 2,5 A). MéFici obvod je napéjen
stalym proudem, jehoz presnd hodnota se méfi digitalnim multimetrem jako napéti
na odporovém normalu velikosti 0,1€. Ubytek napéti na vzorku je méfen nanovolt-
metrem. Aparatura je fizena pocitacem Sapi 86-TS fady XT, jeji schéma je zobrazeno
na obr. 4.

TISK PC-XT

Obr. 4. Schéma méfici aparatury:

K........ komutator
PC-XT ... osobni pocitac
TISK .... tiskarna

PZ....... proudovy zdroj
Keithley 228 A

DNV ..... digitalni nanovoltmetr
Keithley 181

DM ...... digitalni multimetr

Keithley 195 A
P1, P2 ... prepinace
V1, V2 ... méfené vzorky
V3 ....... srovnavaci vzorek

Pouzivané zatizeni dovoluje méfit soucasné dva vzorky, ke kterym je v sérii zapojen
srovnavaci vzorek s podobnym odporem, jako maji zkoumané vzorky. Se srovnavacim
vzorkem se béhem méfeni nemanipuluje, po celou dobu je ponofen v lazni s kapalnym
dusikem a slouzi ke korekcim nestability jeji teploty, k niz vlivem experimentalniho
usporadéani nevyhnutelné dochézi.

Pri méreni zihacich kiivek rezistivity se dodrzuje tento postup:

zihani pfi zvolené teploté po zvolenou dobu,
zachlazeni vzorku do kapalného dusiku, resp. do vody o pokojové teploté,

preneseni vzorku do mérici lazné,

= 0 b=

po ustéaleni teploty (faddové nékolik minut) zméfeni odport vzorktt V1,V2 a odporu
srovnavaciho vzorku V3 pfi obou smérech prichodu proudu.

Hodnota odporu se pfi daném sméru proudu ziskd vypoctem z deseti dvojic hodnot
proud—napéti zméfenych automaticky bezprostfedné po sobé a ulozenych do paméti
pocitace. Takto se odpor méfi nejméné tiikrat pro jeden i pro druhy smér proudu.
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Meéfieni se na vzorcich provadi ve stanoveném poradi. V prvnim piibliZzeni se tim
eliminuje vliv termoelektrickych sil na mérena napéti. Pro vybrané stavy béhem méreni
se jesté méri odpor vzorkd jak v kapalném dusiku, tak v etanolu o teploté 20 °C. Ze
ziskanych hodnot se pocitd parametr RRR definovany vztahem:

R(20°C)

RRRE= 5 9600)

(9)
jehoz hodnota vypovida o efektivni ¢istoté materidlu a neni zavisla na urceni tvarového
faktoru. Z hodnot odporu méfeného vzorku (ozna¢me jej R,) a vzorku srovnévaciho
(Rs) se urcuje pomér P, pro ktery plati:

By _ 0rps

P = ,
R 0sPs

(10)
kde g5, 0s jsou rezistivity a ¢,, @, tvarové faktory vzorku méfeného a srovnavaciho.
Tvarovy faktor vzorku je dan podilem:

Yi = G (11)

kde L; je délka vzorku a S; je plocha jeho pfi¢ného fezu. Predpokladame-li, Ze zmény
tvarového faktoru zkoumaného vzorku, zptisobené jeho tepelnym zpracovanim, jsou
zanedbatelné, muzeme relativni zmény rezistivity vyjadrit pomoci relativnich zmén
veli¢iny P:
4o _ AP (12)
00 FPo
kde Py a o9 jsou hodnoty ve vychozim stavu vzorku.
Zihaci kiivkou se v elektrické rezistometrii zpravidla oznaduje prtibéh zavislosti
rezistivity, popf. poméru o/ g, resp. Ag/op na teploté, resp. dobé zihani. Derivovanou
7ihaci k¥ivkou (zihacim spektrem) budeme oznacovat funkci F' definovanou vztahem:

-0

13
0/ (13)
tj. s ohledem na (12) staé¢i urcovat
AP
0
FT)=——77". 14
(1) = —— (14)

Body na #hacich kfivkach jsou piimym vysledkem méfeni. Zihaci spektra se zis-
kévaji numerickou derivaci zihacich kfivek. Pfi vhodném uspoféddani experimentu lze
uréovat hodnoty Ap/gp s presnosti az 1074 [8, 9], v nasem piipadé se pii méteni
dosahuje pfesnosti priblizné 5 - 1074,
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4.1. Izochronni rezim zihani

Zihani se na zkoumanych slitinach provadi zpravidla v intervalu teplot 20 az 600 °C,
coz vyzaduje pouziti rtiznych Zihacich zafizeni. Zihani pii teplotdch 20 az 240°C
probihd v lazni silikonového oleje v termostatu s digitalnim nastavenim teploty. Ta
je kontrolovana rtutovymi teploméry a udrzovana s maximélni odchylkou 1 °C. Zihani
v olejové lazni je zakonCovano rychlym zachlazenim vzorkd do kapalného dusiku,
pricemz prodleva pii pienosu mezi olejovou a dusikovou lazni nepfesahuje 3s.

Pfi teplotach vyssich nez 240 °C probiha zihani ve vertikalni elektrické odporové peci
s ochrannou argonovou atmosférou. Teplotni rozdil na celé délce vzorku nepfesahuje
2°C [10]. Teplota v peci se méfi termoclankem NiCr-NiAl pfipojenym k digitalnimu
nanovoltmetru schopnému komunikovat s osobnim pocitacem. Hodnota napéti na
termoclanku se v poéitaci prevede na aktualni teplotu v peci, kde se udrzuje s presnosti
+1 °C programem vytvofenym pro tyto tcely. Zihani se ukonc¢uje rychlym zachlazenim
vzorkil pddem do vody o pokojové teploté, poté se prenesou do métici (dusikové) lazné.

leplata

Obr. 5. Schéma izochronniho zihani. T}, znaci teplotu méteni, T; teplotu zihani.

Izochronni rezim zihani spocivd v konstantnim nartstu teploty Zihani, na které
se zkoumany materidl exponuje po konstantni ¢as, jak je schematicky naznaceno na
obr. 5.

4.2. Izotermické Zihani

Rozpad pfesycenych tuhych roztokt se ve zkoumanych slitinich studuje také pii
tzv. izotermickém rezimu zihani, kdy se vzorky dlouhodobé zihaji na jedné konkrétni
teploté a sleduje se ¢asovy priubéh zmén elektrické rezistivity. Schéma izotermického
rezimu je znazornéno na obr. 6. Specidlnim pripadem izotermického zihani je tzv.
pfirozené starnuti, které ma vyznam hlavné pro technickou praxi. Pfi pfirozeném
starnuti se studované vzorky ponechaji na pokojové teploté (20°C). Izotermicky
rezim zihani se pouziva pro zjisténi parametra rozpoustéciho zihani, kdy se zkoumany
material podrobi zihani na jedné vysoké teploté a sledujeme, kdy rezistivita dosahne
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Obr. 6. Schéma izotermického zihani. Ty, znaci teplotu méreni, T} teplotu zihani.

svého maxima a dale se neméni (dojde k maximalnimu rozpusténi pfimési). Nebo také
pro urcovani ¢asu nutného k maximalnimu vytvrzeni materidlu na dané teplote.

Vysledné krivky ziskané popsanym zptisobem slouzi predevsim k urceni teplotnich
(u izochronniho rezimu zihan{) nebo ¢asovych (u izotermického rezimu 7ihani) inter-
vall, ve kterych dochézi k fazovym zménam a je mozné odhadnout jejich typ. Timto
zpusobem lze podstatné snizit pocet mikroskopickych studii, které jsou ekonomicky
a Casové narocné, ale jsou nezbytné pro findlni analyzu vznikajicich fazi. Kfivky
rezistivity mizeme také srovnavat s kfivkami tvrdosti pro prislusny material a predem
dany rezim zihani. Z obr. 7 je patrné, Ze teplotni intervaly, béhem nichz dochazi
k nejvétsim zménam rezistivity, jsou shodné s intervaly nejvétsich zmén tvrdosti.
Vidime, Ze faze, pfi jejimz vzniku, rastu a transformaci rezistivita prudce klesa, vede
zaroven k vytvrzeni a naslednému odpevnéni materialu.

AlMgSiSnBi-rezistivita ——
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Obr. 7. Srovnéani zmeén rezistivity a tvrdosti béhem izochronniho rezimu zihani.
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5. Priklady aplikaci

M2

5.1. Horcikové slitiny

V technické praxi se hojné pouzivaji slitiny fady QE22 (Mg-Ag-Nd-Zr) a WE
(Mg-Y-Nd-Zr), které se vyznacuji vysokou vytvrditelnosti, dobrymi mechanickymi
vlastnostmi a pfedevsim nizkou hustotou. Kromé vyuziti v leteckém primyslu se dale
pouzivaji na skiiné pfevodovek, rdmy sedadel a dvefi u automobilti, rdmy horskych
kol, tenisové rakety, golfové hole a dalsi.

Zatim vsSak nebylo dosazeno moznjych limitd u konvenéné odlévanych slitin. Mo-
difikaci obsahu pfimési 1ze ovlivnit vysledné vlastnosti materidlu a posunout hranice
pouzitelnosti konstrukénich slitin. Jednim z trendd soucasného vyzkumu je studium
hotc¢ikovych slitin se vzacnymi zeminami, jez snizuji teceni materiadlu, a tim zvysuji
jejich zivotnost. Také Sc je z hlediska legovani Mg pfinosnym prvkem. Ma vyssi
bod tani nez vzacné zeminy a difunduje v hofcéiku pomaleji. Navic jeho hustota
(3000 kg - m~3) je nizsi nez u alternativnich prvki. V kombinaci s nékterymi dalsimi
prvky slibuje tvorbu zna¢né stabilnich fazi, a tim zlepSeni uzitnych vlastnosti slitin za
vysSich teplot.

TABULKA 1. Slozeni studovanych hoté¢ikovych slitin (v at. %).

Oznadeni Sc Ce Mn
MgSc15Mn1l 8,91 — 0,67
MgSc6Mn1 3,31 - 0,73

MgSc9Ce3Mnl 5,27 0,60 0,72
MgSc6Ce4Mn1 3,67 0,79 0,72

Némi studované slitiny Mg-Sc-(Ce)-Mn byly tlakové odlity na IWW TU Clausthal,
SRN a jejich slozeni je uvedeno v tabulce 1. Ke zjisténi sekvence fazovych transformaci
byla pouzita elektricka rezistometrie, doplnéna transmisni elektronovou mikroskopii
(TEM).
lizovat [11]. Obr. 8 ukazuje odezvu hodnot RRR pii izotermickém zihani na 500 °C,
resp. 600 °C. Kratké zihani na 500 °C vede u MgSc15Mn1 ke zvySeni hodnot RRR, coz
odpovida vyssi efektivni ¢istoté materialu v disledku precipitacnich procesti. Nasledny
pokles je zptuisoben rozpousténim hrubych primarnich ¢astic Sc. Komplikovanéjsi pri-
béh RRR u MgSc6CedMnl je zpilisoben slozitéjsi precipitaci [12].

Odezva rezistivity na izochronni zihani do 540°C je na obr. 9. Vyznamny po-
kles rezistivity se pozoruje od 300°C. Minima je dosazeno u 400°C, jen u slitiny
MgSc6Ce4Mnl u 450 °C. Pokles rezistivity je zptusoben precipita¢nimi procesy, které
prokdzala TEM, zejména tvorbou husté dispergovanych ¢astic MnsSc (5-20nm).
U kvaternarnich slitin dochazi navic k hrubnuti metastabilnich jehlicek bohatjch
na Ce, které se dale transformuji na stabilni fazi Mg;2Ce. Vzrist rezistivity nad
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Obr.8. Odezva hodnot RRR na izotermické zihani pi¥i 500°C, resp. 600°C u slitin
MgSc15Mnl a MgSc6Ce4Mnl.

400°C (resp. nad 480°C u slitiny MgSc6Ce4Mnl) je zptsoben rozpousténim ¢astic
¢istého Sc a hrubnutim faze MnySc. Tato faze vSak pretrvava az do 570°C. U sys-
tému MgSc6Ce4Mnl je hraniéni eutektikum (pravidelné se stiidajici oblasti matrice
a stabilni fize Mg;2Ce s paskovitym usporfddanim) nahrazovino rozsahlymi oblastmi
Mg12Ce, nasledné dochézi i k rozpousténi ¢astic Mg12Ce na hranicich zrn [12].
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Obr. 9. Relativni zmény rezistivity pfi izochronnim zihani.
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K popsanym fazovym transformacim dochézi i p¥i teceni (plastickd deformace ma-
teridlt pfi konstantnim mechanickém napéti) za vyssich teplot. Experimenty proké-
zaly [12], Ze hust4 disperze jemnych a teplotné stabilnich ¢astic fadze MnySc je pFi¢inou
vynikajici odolnosti proti creepu téchto slitin, pfedevsim za vysokych teplot. Piitom-
nost hrani¢niho eutektika a ¢astic Mgy2Ce v kvaternarnich slitinach tuto odolnost jesté
zvysuje. Miniméalni rychlost v creepu je u téchto slitin az o dva Ffady niZsi ve srovnani
s komerc¢ni slitinou WEb54 pii 400 °C a 30 MPa, coz zvysuje teplotni obor pouzitelnosti
hot¢ikovych slitin minimélné o 50 °C. Provedeny vyzkum dovoluje navic ucinit zaveér,
7e je mozno obsah drahého Sc snizit pod 1 hm. % pii zachovani dobré odolnosti proti
creepu, nebot dostacujici hustota ¢astic MnaSc ve zkoumanych slitindch je limitovana
obsahem Mn. Tento zavér se jiz podafilo experimentalné ovétit [13, 14].

5.2. Hlinikové slitiny

VSeobecné se ve svété komercné vyuzivaji tfi zakladni typy obrobitelnych hliniko-
vych slitin. Ty jsou zaloZeny na systémech AlCu6BiPb, AIMgSiPb a AlCu4PbMg.
V téchto materidlech se pohybuje obsah Pb od 0,5 do 1,5hm.%. Olovo se vyuziva
hlavné pro svou nizkou teplotu tani, ktera zptisobuje v hlinikovych slitindch dobrou
lamavost t¥isky a tak vyznamné snizuje (hlavné pfi automatovém obrabéni) energe-
tickou narocnost vyrobniho procesu. Vzhledem k jeho toxické povaze jiz neni mozno
olovo dale akceptovat a je nahrazovano jinymi, ekologicky piijatelnymi prvky. Tento
trend se odrazi i v mezinarodnich norméach tykajicich se vyroby primyslovych slitin.

Nami zkoumané bezolovnata alternativa komercéné vyrdbénych slitin nahrazuje
olovo cinem, ktery ma v kombinaci s jinymi netoxickymi prvky podobné vlastnosti.
Pritomnost cinu také rozhodujicim zptsobem ovliviiuje rozpad pfesyceného tuhého
roztoku. Velmi dobra vytvrditelnost novych hlinikovych slitin obsahujicich cin je mj.
disledkem této jeho vlastnosti.

Pfi vyzkumu byly porovnavany precipitaéni procesy ve slitindch AlMgSiPbBi

a AlMgSiSnBi, pfipravenych v provoznich podminkach fy Alusuisse Dé&Cin. Jejich
slozeni uvadi tabulka 2.

TABULKA 2. SloZeni studovanych materiala v at. %.
Mg Si Pb Sn Bi Fe Cu Mn Cr
AlMgSiPbBi 0,98 1,04 1,23 0,00 0,59 0,44 0,08 0,49 0,17
AlMgSiSnBi 0,79 1,27 0,03 1,11 0,61 0,13 0,37 0,36 0,03

Zkoumané vzorky byly podrobeny rozpoustécimu zihani po dobu 1h pii teploté
540 °C a po nésledném zakaleni byly zihdny v izochronnim rezimu 20 °C/20 min., resp.
10°C/10 min. Ve vybranych stavech byla méfena tvrdost materidlu. Vysledky shrnuji
obr. 10 az 12.
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Obr. 10. Relativni zmény rezistivity béhem izochronniho zihani.

1500
1000
= 500
<
i 0
(@n)
=
s —500
I
o
| —1000
—1500
92000 I I I I I
0 100 200 300 400 500 600
T [°C]

Obr. 11. Zihaci spektra rezistivity.

Zatimco v8echny detaily ranych stadii rozpadu presyceného tuhého roztoku (Super-
saturated Solid Solution, SSS) Mg a Si v Al nejsou prozkoumany, vétSina autort se
shoduje v hlavni rozpadové fadé [15]:

SSS — G-P zény — metastabilni 5’ (MgySi) — stabilni 5 (Mg2Si).
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Na krivkach relativnich zmén rezistivity je ihned patrny rozdil v ranych stadiich
zihani (do 160°C). Zatimco ve slitiné AIMgSiPbBi dochézi k tvorbé G-P zén, ve
slitiné AIMgSiSnBi je jejich tvorba pfitomnosti cinovych atomt potlacena. Atomy
cinu silné vazi vakance, vytvarené v objemu vzorku béhem kaleni, bez kterych tvorba
G-P z6n nenastava [16]. Rozdil zihacich spekter rezistivity mezi 160 °C a 300 °C dobfe
dokumentuje rozdilnou kinetiku vzniku jemného precipitatu v obou slitinach. U slitiny
AlMgSiPbBi je prubéh precipitace jednostadiovy, kdezto u slitiny AlIMgSiSnBi je
dvoustadiovy. Cin tvori v téchto fazich rozpadu presyceného tuhého roztoku drobné
Castice £-Sn. Nasledny vznik c¢astic faze MgsSi zptisobuje vyznamny pokles rezistivity
v rozsahu teplot 200 az 350°C v obou materidlech. Porovname-li vzajemné kiivky
tvrdosti a rezistivity (viz obr. 7), vidime, Ze vznik jemného precipitdtu pii teploté
cca 200 °C je na rezistometrickych kiivkach citlivé zaznamenéan a dobfe koresponduje
s narustem tvrdosti. Kfivky tvrdosti také naznacuji, Ze oba materidly maji podobné
mechanické vlastnosti.

110 | | | | T
| i | © AIMgSiPbBi ——
100 = : """""""" i;;”\ """""" : """"""""" :"AlMgSISnBl TR e

.....

90 |- e/ R e e e .
S Ao o o o -

(] S— - N S A— A— -

HV30

60 |- [t e AN e e -
50 [ N

P S — — = = S—

% - - - - -
0 100 200 300 400 500 600

Obr. 12. Zmény tvrdosti béhem izochronniho zihani.

Analogické studium vlivu Sn na rozpad pfesyceného tuhého roztoku Al-Cu [17, 18]
ukazalo, Ze v téchto slitindch absence tvorby G-P zdén vede ke vzniku jesté jemnéjsi
disperze ¢astic metastabilni faze 6, coz se projevuje na izochronnich k¥ivkach tvr-
dosti mnohem vyraznéj$im maximem. Ve slitindch AIMgSiSnBi se cin pravdépodobné
GcCastni tvorby precipitatu typu MgsSi, a proto zde neni tento jev tak vyznamny.
Z literatury je znédma tvorba faze MgsSi,Sn(;_,) v Sirokém koncentracnim rozmezi
xz=0az0,4a0,6 az 1 se stejnou strukturou a velmi podobnym mfizovym parametrem
jako MgsSi.
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6. Zavér

Elektricka rezistometrie je uzitecna fyzikalni metoda vhodné dopliujici pfimé me-

tody zkoumani mikrostruktury materialt. Umoziuje ziskévat cenné informace pro stu-
dium kinetiky rozpadu pfesycenych tuhych roztokt. Je také neocenitelnym nastrojem
pti vyzkumu fazovych transformaci v modernich konstrukénich slitinach.
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