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Nazev prace: Vliv obsahu molybdenu na fazové transformace v binarnich slitinach
Ti-Mo

Autor: Veronika ValeSova

Katedra: Katedra fyziky materialt

Vedouci bakalarské prace: PhDr. RNDr. Josef Strasky, Ph.D., Katedra fyziky
materiali

Abstrakt:  slitiny titanu jsou Siroce vyuzivané strukturni materialy. Vyznacuji
se kombinaci vysoké pevnosti, houzevnatosti a odolnosti vii¢i inavé. Tyto slitiny
maji hlavni vyuziti v leteckém priimyslu, chemickém primyslu a v mediciné.

Studovali jsme tfi bindrni slitiny titanu: T%-12Mo, Ti-15Mo, Ti-18Mo (hm %).
V téchto slitinach byly pozorovany nasledujici faze: nizkoteplotni, Sesterecna tésné
usporadana « faze, vysokoteplotni, krychlova prostorové centrovana g faze a me-
tastabilni w faze. Faze w se vytvari bezdifiznim procesem (posunem atomovych
rovin v 3 fazi) a ovliviiuje mechanické vlastnosti a precipitaci « faze.

Prozkoumali jsme fazové transformace ve studovanych slitinach vyuzitim in-situ
a ex-situ metod. Vyuzili jsme nepiimé in-situ metody — rezistometrii, dilatometrii
a diferencidlni skenovaci kalorimetrii. Jako ex-situ metody jsme zvolili skenovaci
elektronovy mikroskop a méreni mikrotvrdosti.

Komplexni charakterizace  metastabilnich slitin titanu béhem ohfevu prokazala
vznik wje, faze a u slitiny Ti-12Mo precipitaci « faze. Dilatometrie a rezistomet-
rie jsou citlivé zejména na vyvoj w;s, faze. Jeji vznik byl zachycen i na krivkach
DSC. Pozorovani pomoci SEM po izotermalnim zihani prokazalo vznik w;, faze
a « faze ve vSech studovanych slitindch. Rostouci obsah 3 stabiliza¢niho molyb-
denu potlacuje vznik w;,, faze a « faze pri kratkodobém zihani.

Klicova slova: metastabilni 3 slitiny titanu, fazové transformace, precipitace, mi-
krotvrdost
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Title: Effect of molybdenum content on phase transformations in binary Ti-Mo
alloys

Author: Veronika Valesova
Department: Department of Physics of Materials

Supervisor: PhDr. RNDr. Josef Strasky, Ph.D., Department of Physics of Mate-
rials

Abstract: 8 titanium alloys are highly appreciated group of structural materials.
They provide an extraordinary combination of strength, toughness and fatigue
resistance. These alloys are used predominantly in aerospace sector, chemical
industry and medical engineering.

We have studied three binary titanium alloys: T%-12Mo, Ti-15Mo and Ti-18Mo
(wt %). Apart from low temperature hexagonal close packed o phase and high
temperature base centered cubic S phase, a metastable w phase can be also found
in this type of alloys. The w phase is created in a diffusionless process by shifting
the planes in the 5 phase and affects both mechanical properties and the o phase
precipitation.

We have examined the phase transformations occurring in the studied alloys
using both in-situ and ex-situ methods. Resistometry, dilatometry and differential
scanning calorimetry were used as the indirect in-situ methods. For the ex-situ
methods, scanning electron microscopy and microhardness measurement were
used.

Complex characterization of 8 metastable titanium alloys showed the formation
of the w;,, phase and, in the T%-12Mo alloy, precipitation of the o phase during he-
ating. Dilatometry and resistometry are particularly sensitive to the development
of the w;s, phase. Its origin was also captured in DSC curves. SEM observations
of samples after isothermal annealing showed the formation of the w;,, phase
and the a phase in all studied alloys. The increasing content of the [ stabilizing
element, molybdenum, suppresses the formation of the w;,, phase and the a phase
during short-term annealing.

Keywords: metastable g titanium alloys, phase transformations, precipitation,
microhardness
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1. Uvod

1.1 Motivace

Titan a jeho slitiny maji siroké spektrum vyuziti od letadel a raketoplani az
po zubni implantaty, sperky a sportovni vybaveni. Jiz nékolik desetileti se vyvoj
titanu zaméruje mimo jiné také na metastabilni g slitiny titanu. Vliv pfimésovych
prvkl na stabilitu jednotlivych fazi byl zatim diskutovan v ptipadech jednotli-
vych slitin [I, 2, 3]. Vliv koncentrace molybdenu, jako f8 stabiliza¢niho prvku,
byl zkouméan zv14sté z hlediska mechanickych vlastnosti [4]. Fazové transformace
béhem ohtevu a po izotermélnim zihani dosud nebyly systematicky studovany.

1.2 Titan

1.2.1 Charakterizace

Titan je ¢tvrty nejhojnéjsi kov v zemské kufe [5] a diky své nizké hustoté
patii vysoka pevnost a korozni odolnost, ktera je disledkem vytvareni oxidické
(Ti0s) pasivacni vrstvy. Nevyskytuje se v ryzi formé, ale ve formé oxidu (¢asto
také se zelezem). Nejbéznéjsi titanové rudy jsou [7]:

o ilmenit (FeTi0;),

« anatas (oktahedralni nebo metastabilni tetragonalni 70,),
o leukoxen (FeyO3T10s),

 brookit (ortorombicky T'i0s),

o rutil (tetragonalni 7'i0s),

o perovskit (CaTiO3).

Nejvyuzivanéjsi jsou ilmenit a rutil, které lze nejsnadnéji prevést na Ti0,
a TZCl4

Objev titanu [6] 1ze shrnout do dvou na sobé nezavislych pribéhu:

1. Prizkum magnetického pisku z teky Helford (Anglie, Cornwall, Me-
nachanské ddoli) ukazal, ze z daného pisku lze izolovat cerny pisek
(pozdéji oznacen jako ilmenit), z néj odseparovat zelezo (magnetem)
a uzitim kyseliny chlorovodikové se zbytkem pisku ziskat oxid nového
prvku. Vyzkum vedl v roce 1791 William Gregor, ktery novy prvek
oznacil jako mechanit.

2. V roce 1795 se podatilo z madarského minerdlu (nyni oznacen jako
rutil) izolovat oxid téhoz prvku. Tento experiment byl proveden berlin-
skym chemikem Martinem Heinrichem Klaprothem, ktery se pfi ozna-
¢eni inspiroval feckou mytologii a novy prvek nazval titanium.

Po vice nez stoleti od objevu titanu byly vyvinuty dva postupy, jakymi je
mozné ziskat cisty titan. Prvni krok obou postupt je shodny:

TiOy + 2Cly + C — TiCly + COy (1.1)



pro Huntertv proces, z roku 1910, je druhy krok:

TiCly + 4Na — 4NaCl + Ti (1.2)

a pro Krolluv proces, z roku 1940, je:

Kvili finan¢ni narocnosti Hunterova procesu (sodik je drazsi nez horcik) se
casem zacal vyrabét titan podle Krollova procesu [8].

1.2.2 Struktura

Vlastnosti krystalickych materiadlti zalezi na usporadani atomii v krystalické
miizce a stejné jako nékteré dalsi kovy je i titan alotropni kov, tj. muze krystali-
zovat v ruznych krystalografickych strukturach, pricemz kazda z nich je stabilni
v urcité teplotni oblasti [6]. Alotropickou transformaci 1ze nazvat transformaci
z jedné faze do jiné faze a teplotu, pri které nastava tato zména jako teplotu
piechodu. Cisty titan krystalizuje ve dvou fazich (obr. : v nizkoteplotni fazi,
tzv. o fazi, jejiz struktura je Sesterecnd tésné usporadand (angl. hexagonal close-
packed — hcep) a ve vysokoteplotni fazi, tzv. 5 fazi, jejiz struktura je krychlova
prostorové centrované (angl. body-centered cubic- bee). Teplota S-prechodu je
882(2)°C.

0.468 nm

0.295 nm '\

a,

Obrazek 1.1: Faze titanu, prevzato z [6]

P1i fazovém prechodu, ochlazovani § faze (bec), v roviné {110} 5 faze musi
dojit k malému posunu atomt, aby vznikla bazélni rovina {0001} « fize (obr.
. Béhem chlazeni cistého titanu pres teplotu [-prechodu dochazi k malému
narustu objemu [9]. Z transformace skluzovych rovin v § fazi (bec) do bazalnich
rovin « faze (hep) a orientace skluzovych sméru vyplyvaji nasledujici orienta¢ni
— Burgersovy vztahy:

{0001}, {110} (1.4)
(1120}, [(111) (1.5)
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Obrazek 1.2: § / a transformace podle Burgesovych vztaht, prevzato z [6]

Sest skluzovych rovin a dva skluzové sméry 3 faze davaji celkem 12 moznosti
orientace « faze. Céstice o v 3 matrici titanu rostou ve formé tenkych lamel. Né-
které z 12 variant orientace « faze vedou ke stejné orientaci o lamely. Vysledkem
je, ze muzeme pozorovat a lamely ve tfech riznych smérech [10].

1.3 Molybden

1.3.1 Charakterizace

Molybden je tézky (10,28 gcm™2), stifbrno-bily kov nebo Sedo-cerny prasek,
vysoce teplotné vodivy, odolny viaci korozi [5, 11, 12]. V prirodé se vyskytuje
pouze ve slouCenindch (rudéch) a nejcastéji [11] v:

« molybdenitu (MoS,),
o wulfenitu (PbMoOy,),
o ferrimolybdatu (Fey(MoOy)s),
o powellitu (CaMoOy).

Nejvyssi obsah molybdenu [13] maji tyto rudy:

o tugarinovit (MoO,) - 74,99%,
» molybdit (MoO3) - 66,65%,
o ilsemanit (Mo305.nH0) - 66,34%.

Objev molybdenu [12] se datuje k roku 1778, kdy $védsky chemik a farmaceut
Carl Wilhelm Scheel objevil oxid nového prvku, ktery je nyni znam jako oxid
molybdenu. O tii roky pozdéji svédsky chemik Peter Jacob Hjelm vytvoril prvni
kovovy molybden. Po vice nez stoleti, v roce 1895, se podarilo francouzskému
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chemikovi Henri Moissanovi vyprodukovat prvni chemicky ¢isty kovovy molybden
(99.98 %), ktery umoznil dal$i studium a vyzkum kovu a jeho slitin.

Oznaceni molybdenu [14] pochézi z fe¢tiny — molybdos, znamenajici ,,pfimét,
privést®.

Cisty molybden lze ziskat timto postupem [I3]:

1.
2MOSQ + 702 — 2M003 + 4502 (]_6)

2.
2M003+H2 — M0205+H20 (17)

3.
M0205+H2 — 2MOOQ+H20 (18)

4.
M002+2H2 — M0+2H20 (19)

Vysledny molybden méa praskovou podobu, kterd je nasledné slinovana do ko-
vové podoby pfi teploté 2400 °C.

Pri béZnych podminkach ma molybden bcc strukturu a jind experimentalné
pozorovana nebyla.

1.4 Slitiny titanu

1.4.1 Klasifikace

Podle ovlivnéni teploty S-prechodu lze rozdélit primésové prvky ve slitindch
titanu (podle vlivu na fazové slozeni) do tif skupin (znédzornéno na obrazku |1.3))

I6].

Poee p 8
y 5
o et B+AxBy
hex a o+
« at+ABy
_ —
T Ti Ti Ti
Neutralni o stabilizacni B stabilizacni
[ isomorfni [ eutektické
(Sn.21) (ALON.C) (Mo,V,Ta,Nb) (Fe,Mn,Cr,.Co,Ni,Cu,Si,H)

Obréazek 1.3: Vliv legujicich prvka na stabilitu fazi ve slitinach titanu [6]

1. « stabiliza¢ni (zvysuji teplotu S-pfechodu)

« stabilizatory jsou napiiklad hlinik (Al), kyslik (O), dusik (N) a uhlik
(C), které zvysuji teplotu S-prechodu. Dochazi ke vzniku dvoufézové
oblasti — « faze a [ faze.



2. (3 stabiliza¢ni (snizuji teplotu S-prechodu)

[ stabilizatory lze rozdélit do dvou podkategorii — isomorfni, [;s,,
(naptiklad molybden (Mo), vanad (V), tantal (Ta), které se velmi
dobfe rozpousti v titanu) a eutektické, [, (napiiklad zelezo (Fle),
mangan (Mn), chrom (Cr), kobalt (Co), nikl (Ni), méd (Cu), kiemik
(Si) avodik (H), kde i malé mnozstvi mize vést k tvorbé intermetalické
faze).

3. Neutralni (maly vliv na teplotu g-ptrechodu)

Neutralni prvky jsou napriklad cin (Sn) a zirkonium (Zr), které nemaji
témér zadny vliv na teplotu prechodu mezi o a 3 fazi.

Obvykle se slitiny titanu déli na o, o + 5 a ( slitiny, pricemz se v nékterych
pripadech pouzivaji specifické pojmy — slitiny s nizkym obsahem primésovych
prvki (angl. near-a) a metastabilni g slitny, coz vhodné zndzornuje obrazek

Zkoumané binarni slitiny titanu, T%-Mo, jmenovité se jedna o Ti-(12hm.% )Mo,
Ti-(15hm. % )Mo a Ti-(18hm.% )Mo, jsou metastabilni [ slitiny titanu, a proto se
zamérime pravé na tuto kategorii slitin.

B3 slitiny

o
S
/[”U/

near-o. o+B metastabilni 3 §

882

Teplota [°C]

ST T T TS
\\\\\\\

Ti 6%Al Ti 20%V
hm. % V
>

f3 stabilizator

Obrazek 1.4: Déleni titanovych slitin, prevzato z [6])

Metastabilni S slitiny obsahuji takové mnozstvi g stabilizatori, které po-
tla¢i martensitickou transformaci (bezdiftzni fazova transformace, posun atomu
na kratsi nez meziatomarni vzdalenosti) pii rychlém zakaleni slitiny. Zustava tak
zachovana f faze (ukdzéno na obrazku . Metastabilni § slitiny maji Siroké
vyuziti, protoze pri pokojové teploté maji rovnovazny objemovy podil 5 — 40%
[ faze. Na stabilizaci 8 faze béhem kalen{ je potieba alespon 10hm % molybdenu



Teplota

I \
' : >

Koncentrace molybdenu

I
|
l |
|
l

Obrazek 1.5: Transformace v 3 slitinach titanu

1.4.2 Faze a fazové transformace

vvvvvv

1.4.2.1 Fazova transformace  — w

Faze w je metastabilni faze vznikajici v nékterych slitinach titanu bezdiftizni
transformaci (w atermalni — wy,) nebo diftzni transformaci (w isotermalni —
Wiso). Faze w vznikd kolapsem roviny {111}4 ve sméru (111) (obr. [16] [17].
Orientacni vzathy mezi § a w jsou [16]:

[1700],.]/[112]5 (1.10)
[0001], ]| [111]5 (1.11)
[1120].,/[[110]] 5 (1.12)

Vztah mezi mrizkovymi konstantami je nasledujici:

a0 = v/3a; (1.13)
o (D) ”



—

t
It 0

o

p struktura

NN
IL-n

@ struktura

Obrazek 1.6: Vznik w faze - a) jednotkova bunka w faze; b) geometricky vztah mezi
jednotkovymi bunkami 5 a w; ¢) rovina atomt ukazujici miizkovy kolaps,
prevzato z [10]

Transformace f — w zahrnuje kolaps mrizky dle obrazku a malou defor-
maci mrizky. Dusledkem deformace mrizky je zména objemu vzorku pozorova-
telnd pri méreni dilatometrie [1§].

1.4.2.2 Fazova transformace § — «

V metastabilni fazi f mohou pfi ohfevu precipitovat ¢astice o faze. Castice
a faze vznikaji ve formé lamel procesem nukleace a rstu. Mezi preferenéni mista
nukleace patti hranice zrn, dislokace, a precipitaci a faze ovliviuji ¢astice wjs, faze
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1.4.3 Studované slitiny
1.4.3.1 Ti-15Mo

Slitina T%-15Mo byla v fadé védeckych praci [20] [2] [3], je certifikovdna pro po-
uziti v mediciné a pouziva se v praxi [21]. Fazové transformace ve slitiné T-15Mo
byly studovany prostirednictvim méreni elektrického odporu in-situ pii ohfevu:

1. Teplotni interval —196 °C - 220°C

Rozpousti se wgyy, faze a klesa odpor.
2. Teplotni interval 220°C - 380°C

Formuje se w;,, faze a roste odpor.
3. Teplotni interval 380°C - 560 °C

Rozpousti se w;,, faze a klesa odpor.
4. Teplotni interval 560 °C - 730 °C

Precipituje (vznikd a roste) « faze a roste odpor.
5. Teplotni interval 730°C - 850°C

Rozpousti se a faze a roste odpor.

P1i teploté 560 °C dochazi k ndhlému rozpusténi w;,, faze zpét do [ faze [2.

Nésledujici vyzkum se zaméril na objemovy podil jednotlivych fazi béhem
ohtevu slitiny [3]. Méfenim neutronové difrakee se ziskaly poznatky o rozpousténi
wiso faze a vzniku a faze. Bylo zjisténo, ze pri pomalém ohfevu (1,9°C/min)
existuje kratky teplotni interval, na kterém existuje w;s, faze a o faze spolecné.
Pti vyssich rychlostech ohfevu (tj. 5°C/min) jiz w;s, faze nejprve zanikne (zcela
se rozpusti), a pak vznikne « faze.

1.4.3.2 Ti-12Mo, Ti-18 Mo

Binarni slitiny T4-12Mo a Ti-18Mo dosud nebyly systematicky studovany.
Tyto slitiny byly vyuzity pro studium vlivu obsahu molybdenu na modul pruz-
nosti, pevnost a Portevintv-Le Chatelieruv jev [4]. Jsou-li slitiny vystaveny tep-
loté 350 °C dochézi v nich ke vzniku w;,, faze. Z pozorovani transmisni elektro-
nové mikroskopie plyne, Zze objemovy podil w;,, faze je vyrazné mensi ve slitiné
Ti-18Mo nez ve slitiné Ti-12Mo. Slitina Ti-12Mo byla dale pripravena plastickym
vstiikovanim kovu (angl. metal injection moulding = MIM). Slitina vykazovala
dobré mechanické vlastnosti, vysokou korozni odolnost a dobrou biokompatibilitu
[22].



2. Cile prace

Cilem této bakalarské prace je studium fazovych transformaci, méfeni mikro-
tvrdosti a mikrostrukturni pozorovani pomoci skenovaciho elektronového mikro-
skopu ve dvou ruznych slitindch (7%-12Mo a Ti-18Mo). Pro splnéni tohoto cile
byly provedeny nasledujici experimentalni préace:

1. Studium fazovych transformaci pomoci in-situ metod: méreni elektrického
odporu, dilatometrie, diferencialni skenovaci kalorimetrie (DSC).

2. Zihani vzorki a priprava vzorkl pro mikrostrukturni pozorovani.
3. Mikrostrukturni pozorovani pomoci skenovaci elektronové mikroskopie.

4. Méreni mikrotvrdosti.

10



3. Experimentalni metody

3.1 Priprava vzorki

3.1.1 Odliti slitin

Studované slitiny byly odlity ve spole¢nosti UJP Praha a. s. metodou oblou-
kového taveni v cisté heliové atmosfére. Z odlitkii o hmotnosti cca 250 g byly
nasledné pripraveny vzorky s riiznou geometrii pro jednotlivé experimentalni me-
tody.

Obrazek 3.1: Odlita binarni slitina titanu

Odlitky byly nejprve rozrezany pomoci metalografické pily. Vzhledem k hou-
zevnatosti a tvrdosti slitin byl pouzit diamantovy délici kotou¢ a vhodné para-
metry Fezani (nizka rychlost, optimalni ptitlak).

3.1.2 Mechanicka priprava vzorki

Mechanicka priprava vzorku zahrnuje dva kroky:

e mechanické brouseni a lesténi,
o vibracni lesténi.

Brousenim a lesténim pripravime vzorky pozadovanych rozmért s rovnymi
nebo planparalelnimi plochami dle pozadavkl na geometrii pro rizné experimen-
talni metody. Pro tyto ucely pouzivame automatickou metalografickou lesticku
s brusnymi kotouci rizné zrnitosti (8 pm-125 pum [23]).

U experimentii, u kterych se vyzaduje vysoka kvalita povrchu, je zavérecnym
krokem tzv. vibra¢ni lesténi na pristroji Vibromet. Pti této metodé probiha lesténi
automaticky na lesticich platnech v nékolika krocich:

1. 6-8hod na platnu se suspenzi Alumina 0,3 pum,
2. 6-8hod na platnu se suspenzi Alumina 0,05 ym,
3. 3-4hod na platnu se suspenzi Silica 0,04 ym.
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3.2 Experimentalni studium

Experimenty pouzité v bakaladrské praci lze podle svého charakteru rozdeélit
do nésledujicich dvou skupin: in-situ a ex-situ.

3.2.1 In-situ metody
3.2.1.1 Dilatometrie

Dilatometrie (z latiny dilatare = rozpinat se) je experimentalni metoda za-
lozena na méreni zmény objemu vzorku, resp. jeho roztaznosti, béhem ohtevu,
chlazeni nebo vydrze na konstantni teploté. Jedna se o teplotni analyzu vzorku,
ktera je popsdna v [24].

V prubéhu teplotniho cyklu (ohfev, chlazeni, izotermalni ohtev) méfeného
a referenéniho vzorku se zaznamenava rozdil jejich prodlouzeni. Zména délky
vzorku je nasledné piimo korelovana koeficienty teplotni roztaznosti, fazovymi
prechody, zménami v krystalické mfizce ¢i morfologickymi zménami.

drzak vzorku pec
\ 0000000 OO
=
E |
|
(-]

4
L l |

——
— F

| T

polohovy senzor  ty&inky vzorek/reference

Obrazek 3.2: Schéma dilatometru, prevzato z [25]

Obvykle se béhem experimentu méfi minimalné dva teplotni cykly (ohfev
a chlazeni), rozdily mezi jednotlivymi prubéhy pak poméhaji pti interpretaci jevi
ve zkoumaném materidlu. Pri studiu fazovych transformaci je nutné pouzit re-
lativné malou rychlost ohfevu (v nasem pripadé 5°C/min), béhem jednotlivych
teplotnich cykli.

Meéreny vzorek musi mit planparalelni podstavy, které jsou ¢tvercové nebo kru-
hové (geometrie pristroje). Pro nase méfeni byly ptipraveny vzorky ve tvaru hra-
nolu se ¢tvercovou podstavou. Vzorek musi byt zbaven vSech necistot oplachova-
nim acetonem a ethanolem.

3.2.1.2 Diferencialni skenovaci kalorimetrie

Diferencialni skenovaci kalorimetrie, DSC (angl. differential scanning calori-
metry) je experimentalni metoda zaloZzend na méfeni tepelného toku vzorkem,
pokud je ohfivan, chlazen nebo drzen na konstatni teploté. Jedna se o teplotni
analyzu vzorku, kterd je komplexné popsana v [26].
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Tepelny tok (@) vzorkem se méii v zavislosti na ¢ase nebo teploté. Prakticky
se méri rozdil tepelnych tokit mezi kelimkem se vzorkem a prazdnym kelimkem,
resp. kelimkem s referencnim vzorkem (znama tepelnd kapacita) [27].

pfivod inertniho
plynu

kelimek kelimek
s referenci se vzorkem

NS Cl;L \
© /

ohfev termodlanek

Obrazek 3.3: Schéma diferencidlniho skenovaciho kalorimetru, prevzato z [2§]

V komore pristroje jsou dva témér identické kelimky, v jedné je méreny vzorek
a druha obsahuje referenc¢ni vzorek, ke kazdému kelimku je pfipojen termoclanek,
ktery méri jejich teplotu. Prostor komory, a tedy i vzork, se ohtiva predem defi-
novanou rychlosti. Popsané schéma je znazornéno na obrazku Kromé teploty
komory a kelimki, pristroj rovnéz zaznamenava rozdil vstupni a aktualni tep-
loty, coz umoznuje identifikovat exo/endotermické reakce ve vzorku béhem tep-
lotniho cyklu. Signal, ktery je zaznamenavan, je funkci aktualni teploty vzorku,
O = O(Ty) [27].

P1i pripravé vzorku je dulezité dbat na dobry tepelny kontakt mezi kelim-
kem a vzorkem, coz zajistime vhodnou geometrii a vylesténim dotykovych ploch
vzorku. Pti méfeni je nutné proplachnuti métici komory pomoci ¢istého inertniho
plynu. Jako vhodna rychlost prutoku plynu byla zvolena 40 ml/min.

V grafickém znazornéni zavislosti rozdilu teplot AT (mezi vzorkem a referenci)
na teploté jsou piky smérujici ve sméru rozdilu teplot exotermické (uvoliuje se

teplo) (napf. krystalizace, oxidace, ... [29]), zatimco piky v opaéném sméru jsou
endotermické (teplo se spotfebovavd) (napf. rozpousténi, vyparovani, ... [29])
I30].

Podobné jako u dilatometrie, je nutné zvolit i v tomto pripadé relativné malou
rychlost ohtfevu, aby se podarilo zachytit pribéh fazovych transformaci a identi-
fikovat teplotni obory, ve kterych probihaji. V nasem ptipadé byla zvolena tataz
rychlost ohrevu jako u dilatometrie, 5°C.

Méteny vzorek musi mit rovné podstavy (pro zajisténi dobrého prenosu tepla),
a vysku 1 mm (vyzaduje geometrie kelimku) Méfeny i referencéni vzorek musi mit
stejnou hmotnost. Vzorek musi byt pfed mérenim dokonale ocistén v acetonu
a ethanolu.

3.2.1.3 Meéreni elektrického odporu

Meéreni elektrického odporu je experimentalni metoda zaloZzend na méreni
elektrického odporu vzorku, ktery charakterizuje readlnou strukturu vzorku a jeji
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zmény pii ohfevu, chlazeni nebo izotermalnim drZeni na konstatni teploté [31].

Aparatura rezistometrie je schématicky zndzornéna na obrazku Sklada se
z nasledujicich ¢asti: komora s topnou civkou, do které se vklada vzorek (opatien
privodnimi vodici pro ¢ty bodovou metodu) mezi dvé kovové desticky a termo-
clanek, vodni chlazeni a ventil pro privod intertniho plynu.

Obrazek 3.4: Schéma aparatury rezistometrie [20]; 1 — vzorek, 2 — termoclanek,
3 — méreni signalu, 4 — topna civka, 5 — napdjeci privod, 6 — vodni chlazeni, 7 —
kovové desticky, 8 — svorka, 9 — izolace

Elektricky odpor idedlné ¢istého materidlu (krystalické mrizky bez poruch) je
zpusoben rozptylem volnych elektronti na kmitech krystalické miizky (fononech),
ktery ze své podstaty zavisi na teploté. Redlny material vSak obsahuje poruchy
(vakance, intersticidly, dislokace, hranice zrn a fazovych rozhrani, hranice dvoj-
¢at, atd.), na kterych dochazi rovnéz k rozptylu elektronti. (Pro nasi praci bude
nejvyznamnéjsi: vliv fazového slozeni, objemovy podil jednotlivych fazi, rozhrani
mezi fazemi a vnitini pnut{ krystalické mfizky zpusobené precipitaty.) Tento typ
rozptylu vsak zavisi pouze na strukture materidlu, na teploté pouze minimalné.
Celkovy odpor realného materidlu je tedy dan obéma slozkami, teplotné zavis-
lym rozptylem na fononech (fononovém prispévku) a strukturné zavislou slozkou
odpovidajici rozptylu na poruchich mrizky, tzv. Mathiessenovo pravidlo [31].

Zmény elektrického odporu vzorku béhem teplotniho cyklu jsou relativné malé
a je tedy treba mérit s vysokou presnosti. Pro tyto tcely je vhodna tzv. ¢tyrbodova
metoda. Ke vzorku jsou nabodovany (bodové navateny) dvé dvojice piivodnich
vodici (z titanu). Jedna z nich slouzi k méfeni napéti, druhd pak k méfeni proudu
tekoucimu vzorkem. Pro méreni obou veli¢in se pouzivaji pristroje s velmi vysokou
citlivosti, které diky svému nezavislému ptipojeni neovliviiuji mérici obvod, a tim
je zajisténo stanoveni odporu primou metodou s vysokou presnosti.

Pro zvyseni presnosti méreni se pouziva vzorek specialni geometrie, znézor-
nény na obrazku (3.5l Tato geometrie zvysSuje drahu volnych elektront procha-
zejicich vzorkem a prispiva tak ke zvyseni velikosti méreného odporu, a tim
k efektivnimu zvysSeni presnosti méreni. U této geometrie ale nelze kvantitativné
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ur¢it mérny odpor, z toho divodu urcujeme teplotni vyvoj relativniho odporu
R(T)/ Ry, kde R(T) je méfena hodnota elektrického odporu pfi ohfevu a Ry je
elektricky odpor pii pokojové teploté (na poc¢atku méfent).

Pro zajisténi dobrého tepelného prenosu s télesem pece (kovové desticky) musi
mit vzorek rovné plochy a vysku asi 1 mm. Pred méfenim musi byt zbaven vsech
necistot pomoci acetonu a ethanolu.

Obrézek 3.5: Pripraveny vzorek na meéreni elektrického odporu — rezistivity

3.2.2 Ex-situ metody
3.2.2.1 Mikrotvrdost

Méteni mikrotvrdosti je metoda, kterou lze ziskat jednoduchym zptisobem
informace o mechanickych vlastnostech materidlu. Méreni a princip metody jsou
popsény v [32, [33].

Nejbéznéjsi a nejrozsitenéjsi metodou méreni mikrotvrdosti je tzv. Vickersova
metoda. PTi této metodé se jako indentor pouziva hrot, kterym je pravidelny
¢tyrboky diamantovy jehlan, jehoz vrcholovy thel mezi sténami jehlanu je 136°
tak, jak je schématicky znazornéno na obr. [3.6
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136° mezi
protilehlymi sténami

Obrazek 3.6: Schéma znazornéni méreni mikrotvrdosti Vickersovou metodou, pre-
vzato z [34]

Pti méreni mikrotvrdosti se indentor vtla¢i do studovaného materialu urcitou
silou po danou dobu. Poté se indentor oddali a zméri se plocha vtisku na povrchu
materidlu. Na zdkladé toho se potom udéava jednotka mikrotvrdosti — kg f/mm?,
kde kgf je odvozeno z anglického kilogram force. Tato jednotka se ale pouziva
malo, Castéjsi je oznaceni této jednotky HV (z anglického spojeni Vickers Hard-
ness number, neboli Vickersovo ¢islo tvrdosti).

Ze zpuisobu méreni a pouzivané jednotky potom plyne i postup vypoctu mik-
rotvrdosti dle nasledujiciho vztahu:

F
AV = — 1

kde F je oznaceni sily vpichu indentoru a A je plocha vpichu. Plochu vpichu
A, lze vyjadrit vztahem

1 d
A—4<2va>, a—\/i, (3.2)

kde v je vyska trojuhelniku (vyska strany jehlanu) a a je strana trojihelniku
(strana podstavy pravidelného ¢tyibokého jehlanu). Délky uhlopric¢ek vpichu (dy,
dy) stanovime pomoci optického mikroskopu a jejich prumérnou hodnotu ozna-
¢ime d. Plochu vpichu lze potom uréit ze vztahu

1 d d d? d?
A=4l- ——— . — | = T 3.3
(2 21/2 sin 13 \/§> 2sin 139° 7 1,854 (3:3)

2
Dosazenim do vztahu potom dostaneme po tprave vyraz pro mikrotvrdost
ve tvaru

 1,854F

HV = ==

(3.4)
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Vzhledem k relativné jednoduchému principu provadime obvykle opakované
vpichy po celém povrchu vzorku, abychom zmapovali pripadnou nehomogenitu
rozlozeni mikrotvrdosti resp. zjistili stfedni hodnotu a statistickou odchylku v pti-
padé homogenniho rozlozeni mikrotvrdosti. Protoze pevnost materialu o je ptimo
umeérnd hodnoté mikrotvrdosti podle vztahu

o~ 3HV, (3.5)

umoznuje tato metoda jednoduchym zptisobem charakterizovat mechanické
vlastnosti studovaného vzorku.

Pro méreni mikrotvrdosti byl pouzit mikrotvrdomér Qness, typ Q10 A+.
Na vzorku bylo automaticky provedeno 30 vpichii silou 0,5 kg a dobou vpichu 10s.
Prislusnou hodnotu pak oznacujeme HV0,5. Vlastni méreni i vyhodnoceni jed-
notlivych hodnot mikrotvrdosti probihd automaticky. Nebyly pozorovany zadné
vyzmané odchylky hodnot HV0,5 mezi jednotlivymi vpichy.

Pozadované kvality vzorku bylo dosazeno lesténim na brusnych papirech SiC
do zrnitosti 2000 s néslednym vibra¢nim lesténim az do platna se suspenzi Silica
0,04 pm.

3.2.2.2 Skenovaci elektronova mikroskopie

Skenovaci elektronova mikroskopie, SEM, je metoda, kterou lze zkoumat mi-
krostrukturu vzorku s vysokym rozlisenim [35]. Interakci vysokoenergetickych
elektront (energie obvykle 20 keV) se studovanym materidlem vznika nékolik typt
signalu, které nesou informace o topografii povrchu, lokalnim chemickém slozeni
a mikrostruktufe ve skenované oblasti vzorku [36].

Elektronovy mikroskop je slozity pristroj vyuzivajici fizeni drahy urychlenych
elektront pomoci soustavy elektromagnetickych civek (¢ocek), které fokusuji sva-
zek na povrch vzorku. Systém vychylovacich civek zajistuje skenovani po vybrané
casti povrchu vzorku a spoustava detektorti zpracovava jednotlivé signaly a vyu-
Ziva je pro zobrazeni.

V dalsim textu se soustfedim pouze na popis signali, které budu vyuzivat
ve svoji praci, tedy signal sekunddrnich elektront (SE) a zpétné odrazenych elek-
tront (BSE = back scattered electrons). BSE nesou informace o slozeni mate-
ridlu (kompozi¢ni kontrast — Z kontrast) a lokalni orientaci krystalického ma-
teridlu (orientac¢ni kontrast — channeling contrast). Pfi interpretaci obrazu je
tfeba uvazit objem ¢ésti vzorku, ze které vznikd prislusny signdl (interakéni ob-
jem). Na obrazku [3.7| jsou schématicky zndzornény interakéni objemy, ze kterych
vychazi jednotlivé signdly.
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= Augerovy elektrony (~1nm)
Sekundarni elektrony (~100nm)

Neelasticky zpétné
odrazené elektrony (~1um)

Charakteristické
rentgenové zafeni (~10um)

Brzdné
rentgenové zareni (~10um)

Sekundarni fluorescence vyvolana
rentgenovym zarenim (~10um)

Obrazek 3.7: Interakéni objem pro jednotlivé signdly, prevzato z [37]

Elektron svazku vyrazi sekundarni elektron z atomu vzorku. Tyto sekundarni
elektrony nesou informaci o topografii povrchu. Mnozstvi detekovanych sekun-
darnich elektront zavisi na vstupnim thlu ® primérnich elektront na povrch
vzorku [38]. Mnozstvi SE vzroste s rostoucim vstupnim thlem nebo-li Sikmé ¢ast
vzorku bude svétlejsi, jak plyne z obr. [3.8 Vzhledem k asymetrickému umisténi
detektoru sekundarnich elektronti pozorujeme topografii povrchu, jako by byla
osvicena zboku.

elektronovy
svazek

elektronovy
svazek
mnoho
elektron(
unikne
malo

elektronu

L\ ‘ /—i} unikne

povrch

Obrazek 3.8: Kontrast vzorku tvoreny sekundarnimi elektrony, prevzato z [39]

Zpétné odrazené elektrony (BSE) jsou primarni elektrony, které jsou pii inter-
akci s jadry atomi nebo elektrony zkoumaného vzorku rozptyleny zpét smérem
k povrchu vzorku. Jak plyne z obr. BSE jsou nositely informace o struktufte
pod povrchem vzorku do max. hloubek 1pum (zavisi na urychlovacim napéti).
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Prvky s vyssim atomovym cislem, tedy vyssi hustotou, rozptyluji primarni elek-
trony vice, a tedy vice BSE unikne ze vzorku. Proto se oblasti s vyssim podilem
tézsich atomu jevi svétlejsi. Tento jev nazyvame chemickym kontrastem nebo-li
Z-kontrastem (obr. [3.9).

(nBSE)O Z > Z (nBSE)Z > (nBSE)1

(Nge)o = (nge)y (ng),= (ng),

(nBSE)O

Obrazek 3.9: Princip Z-kontrastu vzorku [40]

Zéaroven intenzita BSE zavisi na lokéalni orientaci rovin krystalické miizky viici
povrchu, a tedy i vici dopadajicimu svazku. Zrna, ktera maji roviny s velkou
mezirovinnou vzdalenosti (nizkymi Millerovymi indexy) orientoviny rovnobézné
nebo témér rovnobézné s primarnim svazkem umoznuji prinik primarnich elek-
tront hluboko do vzorku a dochazi k tzv. kandlovani (angl. channeling contrast),
viz obrazek b). Pri rozptylu elektroni hluboko pod povrchem je nizka prav-
dépodobnost, ze se elektrony dostanou zpét na povrch, a proto se takové zrno
bude jevit tmavsi. Naopak zrna, kterd nemaji roviny krystalické mtizky rovno-
bézné s primarnim svazkem (viz obrazek a)), neumoznuji prunik primarnich
elektront hluboko do vzorku a rozptyli se blizko povrchu. Proto se bude takové
zrno jevit svétleji [38]. Podobnym zpisobem ovliviiuje kontrast BSE porucha
krystalické mtizky, viz obr. c).
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Obréazek 3.10: Princip orienta¢niho kontrastu: a) dopadajici svazek neni rovno-
bézny s krystalickou miizkou, b) dopadajici svazek je rovnobézny s krystalickou
miizkou, ¢) vliv poruchy krystalické mrizky, [41]

Vzorky pro SEM se nejprve lesti na SiC papirech do zrnistosti 2000 a nasledné
na vibracni lesticce az do platna se suspenzi Silica 0.04 ym. Nasledné se vzorek
nalepi vodivym lepidlem (tekutym stiibrem) na speciélni drzacek, tzv. stub.

20



4. Vysledky a diskuze

4.1 Rezistometrie

Rezistometrie je métreni zavislosti odporu materidlu na teploté. Méreni elek-
trického odporu probihalo in-situ béhem ohtevu. Vzhledem k fononovému pii-
spévku roste odpor vodice s rostouci teplotou. Toto ale neplati pro alotropni
materidly, u nichz elektricky odpor ovliviiuji fazové transformace. Transformace
z jedné faze do druhé ovliviuji material.

Vliv fazovych transformaci na elektricky odpor pti ohtevu slitiny T%-15Mo byl
podrobné studovan v diplomové praci [42] a v teoretickém tivodu v podkapitole
[1.4.3.1] Nésledujici text vychézi z této podrobné analyzy.

Graf na obr. reprezentuje zavislost elektrického odporu na teploté pro stu-
dované binarni slitiny T%-12Mo, Ti-15Mo, Ti-18Mo pii ohfevu rychlosti 5 °C/min.
Pro kazdou slitinu jsou v grafu uvedeny tii teploty, které oznacuji vyznamna mi-
nima a vyznamné maximum v prubéhu elektrického odporu. Tyto tii teploty
rozdéluji vyvoj pro kazdou slitinu do ¢tyt oblasti. Tyto ¢tyfi oblasti lze rozdélit
a charakterizovat:

1. Pokles objemového podilu wyy, faze

Studované binarni slitiny 7%-Mo po zakaleni z teploty nad S-pfechodem
obsahuji smés dvou fazi: 8 a wyy. Béhem ohrevu slitiny se rozpusti
warn faze. Snizuje se elektricky odpor, protoze se zmensuje rozhrani
mezi 3 /wqy, fazi a snizuje se vnitini pnuti v okoli koherentnich ¢éstic

Wath -

2. Rust w;y, faze

Od jisté teploty dochézi k diftzni stabilizaci w faze. Tato faze se ozna-
cuje wjs. PTi urcité teploté je rychlost mizeni wyy, faze srovnatelna
s rychlosti ristu w;,, faze. To se v grafu na obr. projevi jako lokalni
minimum.

Déj vzniku a ristu w;,, faze pak zcela prevysi mizeni wyyy, faze. Faze wis,
bude nartistat, postupné se bude zvysovat jeji objemovy podil a plocha
rozhrani wjs, /.

3. Rozpousténi w;,, faze

Z méteni neutronové difrakce [3] vime, ze v bodé maximélniho elek-
trického odporu je maximalni objemovy podil w;s, faze. V grafu je
pozorovano lokalni maximum.
P1i rostouci teploté dochazi k postupnému rozpousténi w;,, faze, jak
plyne z fazového diagramu na obrazku Rozpousténi wj,, faze vede
k postupnému poklesu odporu.

4. Ukonéené rozpousténi w;,, faze a precipitace « faze / rust 5 faze

P1i teplotnim intervalu se skonci rozpousténi wis, faze (wjs, faze se
zcela rozpusti) a zacne rust jind faze (podle mnozstvi molybdenu bud
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« faze nebo f faze), jak bylo zjisténo vyzkumem slitiny Ti-15Mo [2].
V grafu je vidét ostré lokalni minimum. Pti posledni vyznacené teploté
(pro slitinu T%-12Mo se jedna o 569°C, pro slitinu Ti-15Mo se jedné
0 561°C a pro slitinu Ti-18Mo se jednd o 544°C) dojde k ndhlému
rozpusténi w;, faze do [ matrice.

U slitin Ti-15Mo, Ti-18Mo pozorujeme linearni narust elektrického od-
poru, ktery odpovida fononovému prispévku. U slitiny 7%-12Mo pozo-
rujeme v rozsahu 580°C — 740°C néartst a pokles elektrického od-
poru. Nartst odpovida precipitaci faze a a nasledny pokles odpovida
klesajicimu rovnovaznému objemovému podilu faze a. (Podle fazového

diagramu na obrazku [1.5])

Pokles v rozsahu 380°C — 520 °C neni rovnomeérny. Diivody tohoto zvInéni
dosud nejsou vysvétleny. Je mozné, ze v pribéhu rozpousténi w;,, faze vznikaji
mista, kde je chemickd nehomogenita a kde je vice titanu nez molybdenu.

Z méteni elektrického odporu vyplyva vyznamny vliv obsahu molybdenu na fa-
zové transformace ve studovanych slitindch. Teplota rovnovahy castic wgyy, faze
a Castic w;,, faze, stejné jako teplota maximalniho objemového podilu wj, faze,
roste se zvysujici se koncentraci molybdenu. Oproti tomu teplota, pri které se
rozpusti vSechna w;s, faze, klesd se zvysujici se koncentraci molybdenu. Vyssi
obsah molybdenu potlacuje vznik « faze, coz pozorujeme pri teplotach vyssich
nez 580 °C. Obdobné vyssi obsah molybdenu potlacuje vznik w;,, faze, ktery po-
zorujeme zejména pro slitinu 7%-18Mo. 1T pro tuto slitinu, pozorujeme ostré lo-
k&lni minimum pro teplotu zhruba 544(4) °C, které odpovida ndhlému rozpusténi
wiso faze [2]. Ve slitiné Ti-12Mo pozorujeme maximalni objemovy podil w;,, faze
reprezentovany lokalnim maximem elektrického odporu pri vyrazné nizsi teploté
nez u slitiny Ti-15Mo. Teplota rozpusténi w;s, faze (569(1) °C) je vyssi u slitiny
Ti-12Mo nez v pripadeé slitiny 7i-15Mo (561(1) °C).
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Obrézek 4.1: Porovnani vysledki rezistometrie
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4.2 Dilatometrie

Dilatometrie je méteni relativniho prodlouzeni materidlu v zavislosti na vzris-
tajici teploté. Pro klasicky materidl plati, Ze s rostouci teplotou se material line-
arné prodluzuje. Alotropni materidly jsou silné ovlivnény fazovymi transforma-
cemi.

Na obrazku pozorujeme méreni prodlouzeni vzorka studovanych slitin.
V oblasti nizkych a vysokych teplot (do 150°C, nad 600°C) pozorujeme bézné
linearni prodlouzeni, které je naznacené prolozenou carkovanou ¢arou. U jednot-
livych studovanych slitin je teplotni interval, ve kterém je prodlouzeni mensi, nez
by odpovidalo linedrnimu trendu (pozorujeme siroky negativni pik). Negativni pik
odpovida vzniku wj,, faze. V ramci teplotniho intervalu, na kterém se vyskytuje
pik, probihéa rist w;,, faze, nabyti maximalniho objemového podilu a rozpousténi
do jiné faze.

7 grafu je patrna zavislost sitky piku, tj. teplotniho intervalu, ve kterém je
prftomna wj,, faze, na hm % [-stabilizacniho prvku — molybdenu. Transformace
do wjs, faze zacina okolo teploty 150°C a zavisi na dalsich faktorech, pri jaké
teploté se projevi. Vyssi koncentrace molybdenu potlacuje rust w;g, faze. Se zvy-
Sujici se koncentraci molybdenu se zmensuje teplotni interval, ve kterém se slitina
transformuje na w;, fazi a zaroven se snizuje nejvyssi teplota, pri které se jesté
vyskytuje w;s, faze.

Odchylka od linearniho trendu kvalitativné odpovida objemovému podilu ¢as-
tic wiso faze. Je zfejmé, ze tento podil je nejmensi u slitiny T%-18Mo. Vyvoj ¢astic
W;so faze pozorovany pomoci dilatometrickych méreni dobre odpovida vyvoji elek-
trického odporu, popsaného v predchozi podkapitole 4.1 Déle si muzeme vSim-
nout, ze vznik « faze ve slitiné 7T%-12Mo nema vliv na prodlouzeni vzorku.
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Obrézek 4.2: Porovnani vysledki dilatometrie

4.3 Diferencialni skenovaci kalorimetrie

Diferencialni skenovaci kalorimetrie je méreni teplotni kapacity vzorku v za-
vislosti na vzriistajici tepoté. Pro alotropni materidly lze pozorovat exotermni
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(uvolnéni tepla, pik smérem nahoru) a endotermni (odebrani tepla, pik smérem
dol) procesy, které se odehravaji v matrialu.

Pro vyvoj DSC ktivky pti teplotach do 500 °C dosud neni jasna interpretace.
Pozorujeme slabé piky, které jsou Cervené vyznaceny v grafu na obr. 1.3} Tyto
piky se pro vsechny studované slitiny vyskytuji systematicky pfi teplotach cca
o 70°C nizsich nez je maximum v méreni elektrického odporu. Tyto piky v DSC
kiivee mohou odpovidat vzniku w;s, faze, ktera je exotermni.

Z grafu na obr. lze vycist, ze se rozpusti w;,, faze, vznikne a roste o faze
pri teplotach okolo 600 °C.

V blizkém okoli teplot, na nichz se vyskytuje cista § faze, 1ze tepelnou kapa-
citu aproximovat prodlouzenim zavislosti z této oblasti teplot. Carkovand piimka
naznacuje vyvoj chovani slitiny, ktera je tvorena [ fazi.

Priseciky (Carkované primky a zavislosti teplotni kapacity na teploté) udéavaji
dva body ohranicujici pik, ve kterém precipituje - nukleuje a roste « faze, ktera
nasleduje po rozpusténi w;,, faze.

Vysledky vychazejici z grafu na obr. lze shnout nasledovné:

1. Ti-12Mo

Dan4 slitina m4 12hm % molybdenu, tato koncentrace je piili§ nizka
na to, aby zabranila tvorbé dalsich fazi. Rozpusténi w;s, faze pred-
chazi vzniku « faze a dochdzi k nému okolo teploty 552(5) °C. Na grafu
na obr. je vidét pik, kdy c¢ast slitiny precipituje do a faze. Od tep-
loty 566(5) °C do teploty 613(5) °C probihé precipitace « faze, ktera je
exotermni reakce (méni se vysokoteplotni faze 8 do nizkoteplotni faze
Q).

2. Ti-15Mo
Na grafu na obr. je vidét rozpusténi w;s, faze okolo 552(5) °C. Nepa-
trny pik muze odpovidat precipitaci malého objemového podilu « faze.

3. Ti-18Mo

Dan4 slitina mé 18 hm % molybdenu. Tato koncentrace uz je dostatecné
vysokd, aby dokazala potlacit vznik « faze. Rozpusténi wj,, faze dochazi
okolo teploty 526(5) °C.
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Obrazek 4.3: Porovnani vysledki DSC

4.4 Porovnani metod

Nyni bude ukézano, jaké komplexni informace udavaji jednotlivé in-situ me-
tody o dané slitiné a jak se vzajemné doplnuji.

Je patrné, ze jednotlivé metody jsou citlivé na rizné zmény v materialu. Mé-
feni elektrického odporu poskytuje nejucelenéjsi predstavu o fazovém slozeni ma-
terialu. Diferencialni skenovaci kalorimetrie je velmi citlivda na vznik « faze. Di-
latometrie nejlépe postihuje vyvoj w;,, faze.

Na obrazku jsou shrnuta méreni trech in-situ metod pro slitinu 7%-12Mo.

Féze wgy, vznika primo béhem kaleni. Vyvoj wy, faze béhem ohfevu je nasle-
dujici: ¢ast wyy, faze mizi a ¢ast se zacne preménovat na wg, fazi, kterda vznika
a roste. Slitina prijima teplo, aby mohla transformovat wg, fazi na fazi, ktera
je stabilngjsi pri vyssich teplotach, tj. w;s fazi. Béhem procesu transformace,
warn faze mizi rychleji, nez se w;,, faze tvori, a proto odpor materialu klesa.

Fazi w;s, mizeme pozorovat od jejiho vzniku az po jeji rozpusténi. Vznika
pri postupném ohrevu slitiny, zhruba od 170°C a rozpusti se pri teploté zhruba
570°C. Vyvoj w;s, faze se v dilatometrii projevuje jako negativni pik od linedrniho
trendu, zatimco v rezistivité pozorujeme Siroky pozitivni pik. Nahlé rozpusténi
w;so Taze pri teploté asi 570 °C lze pozorovat vSemi metodami.

Nad teplotou 577 °C dochézi k precipitaci a rustu « faze. Precipitaci pozo-
rujeme jako exotermni pik v kiivce DSC. Zmény objemového podilu a faze lze
kvalitativné urcit zménou elektrického odporu.
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Obrézek 4.4: Porovnani metod pro Ti-12Mo

Obrazek shrnuje méfeni tfemi in-situ metodami pro slitinu 74-15Mo.

VYvoj wen faze je ve slitiné stejny jako u slitiny 7%-12Mo. U této slitiny je
patrné, ze wjs, faze se zacne vyrazné formovat, az pri vyssi teploté, nez tomu bylo
u slitiny 7%-12Mo.

Vznik « faze u slitiny T%-15Mo pii ohfevu 5°C/min neni prukazny.
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Obrézek 4.5: Porovnani metod pro Ti-15Mo

Posledni zkoumana slitina, T%-18Mo je nejvice [ stabilizovana slitina, ¢emuz
odpovidaji vysledky v grafu na obr. 1.6l Mnozstvi vzniklé w;s, féze je dle po-
rovnani z grafu na obr. nejmensi. Faze o nevznikla pii koncentraci 15hm %
molybdenu, [-stabiliza¢niho prvku, a tedy pii koncentraci 18 hm % vzniknout
nemiize.

Vznik w;,, faze je vyrazné potlacen, ¢emuz odpovidd mald odchylka od line-
arniho trendu pri méreni dilatometrie a maly pik pti méreni elektrického odporu.
Objemovy podil w;s, faze je vyrazné nizsi nez u slitin T4-12Mo a Ti-15Mo. Tato
faze také vznika ve vyrazné uzsim teplotnim intervalu.
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Detailni pozorovani DSC kiivek na grafech na obr. 4.4 a umoznuje
rozlisit pik, zndzornény cervenou carou. Tento pik pozorujeme systematicky pti
teploté o zhruba 70°C nizsi nez pozorujeme maximum pii méreni elektrického
odporu. Piky mohou odpovidat vzniku w;, faze, ktery je exotermni. Poloze téchto
piki dobte odpovida nejvétsi nartst elektrického odporu.
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Obrézek 4.6: Porovnani metod pro Ti-18 Mo

4.5 Skenovaci elektronova mikroskopie

Pomoci skenovaciho elektronového mikroskopu lze pozorovat strukturu mate-
ridla, viz podkapitola [3.2.2.2]

Vétsina pozorovani SEM byla provedena pomoci detektoru zpétné odrazenych
elektront (BSE), které umoziiuje pozorovani fazového sloZeni a identifikaci zrn
B faze. Byly pozorovany vsSechny studované slitiny, po kaleni do vody a také
po nésledném izotermalnim zihani pti teplotach 300°C, 400°C, 500 °C. Jedna se
tedy o odlisnou termalni historii nez v pripadé in-situ metod.

o faze vznika podél Burgesovych vztahu (viz , a zaroven podél rozhrani
[ zrn, takovd « faze se pak znadl agp (angl. a grain boundary). Fize o nema
rada molybden a vice vaze titan. To znamena, Ze na obrazcich z mikroskopu bude
tmavéjsi (elektrony maji del$i volnou drédhu v lehéim kovu, proniknou hloubéji
a odrazené elektrony se jiz nedostanou v takové mife na povrch). Pro ndzornost
jsou na snimcich z mikroskopu zvyraznény nékteré o lamely, ¢ervenou elipsou,
a Castice agp, ruzovou sipkou, (agp tvori na snimku ¢erny pruh na hranici § zrn
a Sipka tak mifi pouze na Cast hranice).

wWarn, faze, resp. wyy Castice jsou prilis mala na detekci v mikroskopu.

wiso faze, resp. wis, Castice vznikaji na mistech, kde je mensi koncentrace mo-
lybdenu, resp. tyto ¢astice takova mista vytvareji. Tedy v okoli w;,, ¢astice budou
svétld mista - molybden je na snimcich z mikroskopu svétlejsi (je to tézsi kov,
vice rozptyluje). Pro ndzornost je na prislusnych snimcich tato faze zvyraznéna
zlutym krouzkem okolo ¢astice nebo ¢astic wig,.

Na poméry skenovaciho elektronového mikroskopu jsou to jedineéné obrazky
s extrémnim zvétsenim, zvlasté pak pozorovani w;,, Castic.
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Na obrazku je pripravena slitina T4%-12Mo po kaleni do vody (angl. water
quenching = WQ). Pozorujeme § zrna s velikosti 100 pm diky orientacnimu kon-
trastu. Castice wyy, diskutované v predchozich sekeich nelze pozorovat na SEM.,
kvili jejich velikosti.

300 pm

Obréazek 4.7: Pripravena slitina T4i-12Mo

Na obrazku je slitina Ti-12Mo pii vétsim zvétSeni. Je patrné rozhrani
mezi tiemi zrny 3 faze. Cerné tec¢ky na snimku jsou necistoty na povrchu vzorku,
tj. kapicky acetonu, ethanolu, popr. prachové ¢éastice. To, zZe se jedna pouze o ne-
¢istoty na povrchu, dokazuje obrazek [£.8b] ktery zachycuje stejnou oblast pomoci
sekundarnich elektront, tj. ukazuje topografii povrchu.

(a) snimek pomoci BSE detektoru (b) snimek pomoci SE detektoru

Obrézek 4.8: Pripravena slitina Ti-12Mo, detail

Obrazek zachycuje slitinu 7%-12Mo, ktera byla zihana na 300 °C po dobu
16 hod. Snimek vypadé obdobné jako obrazek Fézi wis,, kterou identifiku-
jeme in-situ metodami nelze pozorovat, protoze je prilis mala, aby byla viditelna.
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Obrazek 4.9: Ti-12Mo, 300°C, 16 hod

Obrézek zachycuje slitinu Ti-12Mo, kterd byla Zihdna na 400 °C po dobu
16hod. Je vidét rozhrani mezi tfemi zrny [ fiaze. Malé Cerné shluky (nejlépe
viditelné v pravém — nejtmavsim zrnu) jsou ¢éstice wys, faze (nékteré zvyraznény
zlutym krouzkem). Féze w;s, obsahuje mensi mnozstvi tezstho molybdenu, a proto
se wjs, faze jevi tmava.

Obrézek 4.10: Ti-12Mo, 400°C, 16 hod

Snimek zachycuje slitinu T%-12Mo, kterd byla zihdna na 500 °C po dobu
2 hod. Jsou zde zastoupeny jiz vSechny tri faze - «, 3 a w;s,. Pozorujeme tii zrna
B faze. Faze a se zde vytvorila podél hranic § faze a oznacuje se jako agp (tj.
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a grain boundary = « na hranici zrn) [43]. Faze a "nemé rada'molybden (je to
S stabilizacni prvek), a proto se na snimcich (stejné jako wis,) jevi tmava. Fazi
Wiso vidime jako malé ¢erné kulicky v celém snimku. Zvyraznény vytez ukazuje
pozici detailnéjstho obrézku [4.12] ve kterém jsou vSechny zminéné faze barevné
Znazornény.

Obrézek 4.11: Ti-12Mo, 500°C, 2 hod

Detailnéjsi snimek zachycuje slitinu T4i-12Mo, ktera byla zihana na 500 °C
po dobu 2 hod. Je zde 1épe patrnd w;, faze (oznacena zlutymi krouzky) a agp faze
(oznacena razovymi Sipkami).

Obrézek 4.12: Ti-12Mo, 500°C, 2hod, detail
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Obrézek zachycuje slitinu Ti-12Mo, kterd byla zihana na 500 °C po dobu
16 hod. Je patrné, jak s rostouci dobou zihani a vyssi teplotou dochazi ke zvyseni
poctu vyskytujici se o faze. Pozorujeme opét vsechny tti faze. Nejvétsi jsou zrna
B tazi. Podél hranice 3 zrn se vytvorila agg. Faze a precipituje v metastabilnich
(3 slitinach titanu heterogenné [43]. Hranice 3 zrn je preferenénim mistem « faze,
ktera tudiz vznika pti nizsich teplotach a kratsich c¢asech zihdni. Tmavé lamely
v celém vzorku jsou « faze, které jsou tvoreny podél tii sméru (dle vztahu
a . Faze, ktera je rozprostiena v celém objemu, je wj,, faze — Cerné drobné
tecky. Zvyraznény vytez ukazuje pozici detailnéjsiho obrazku4.14] ve kterém jsou
vSechny zminéné faze barevné znazornény.

Obrazek 4.13: Ti-12Mo, 500°C, 16 hod

Detailnéjsi obrazek zachycuje slitinu T%-12Mo, ktera byla zihana na tep-
loté 500°C po dobu 16 hod. Jsou zde vice patrné faze: a (zvyraznéné Cerve-
nymi elipsami), agp (zvyraznéné ruzovymi Sipkami) a wss, (zvyraznéné zlutymi
krouzky). Jednd se o smés fazi « a wis,.
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Obrazek 4.14: Ti-12Mo, 500 °C, 16 hod, detail

Na obrazku je pripravend slitina T%-18Mo po kaleni do vody (angl. water
quenching = WQ). Opét jsou viditelnd pouze § zrna. Snimek je velmi podobny
obrazku

Na obrazku je pripravena slitina 7Ti-18Mo po kaleni do vody (angl. water
quenching = WQ). Jsou zde patrnd pouze (3 zrna. Slitina je velmi 3 stabilizo-
vana, a proto je pomérné mékka a snadno na ni ulpivaji necistoty a zanechéavaji
skrabance. Skrabance jsou patrné v pravém hodnfm rohu, jako rovné dlouhé éary.
Necistoty jsou bilé nebo ¢erné fleky na vzorku, mize se jednat o kapicky ethanolu,

acetonu nebo prachové castice.

§. 25 pm

(a) Sirsi zabér (b) detail

Obrézek 4.15: Pripravena slitina T%-18Mo

Obrazek zachycuje slitinu T%-18Mo, ktera byla zihédna na 300 °C po dobu
16 hod. Obrazek je témét shodny s obrazkem [4.9 nebo s obrézek pripravené slitiny
Oproti pripravenému vzorku je patrné, ze material je po zihani tvrdsi, lépe
se lesti a nezanechava na svém povrchu skrabance a necistoty. Na zakladé toho
se domnivam, ze w;s, faze je jiz pritomna, ale je velmi mald na pozorovani.
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Obrazek 4.16: Ti-18Mo, 300°C, 16 hod

Obrézek zachycuje slitinu Ti-18Mo, kterd byla Zihdna na 400 °C po dobu
16 hod. Na tomto snimku jsou ukazkové, krasné viditelné jednotlivé faze. Spojeni
tfech 8 zrn, agp faze na hranici § zrn (vyznaceny ruzovymi Sipkami) a « la-
mely (vyznacené Cervenymi elipsami) v jednotlivych 5 zrnech (nejlépe viditelné
jsou v pravém hornim rohu). Lamel « je mnohem méné, nez u slitiny 7Ti-12Mo
a mé tedy maly vliv na mikrotvrdost. Cerné tecky v celém snimku jsou w;y, faze

(vyznacené zlutymi krouzky).

Obrazek 4.17: Ti-18Mo, 400°C, 16 hod

Snimek [4.18| zachycuje slitinu T%-18Mo, kterd byla zihana na 500 °C po dobu
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2hod. Na obrazku jsou dokonale viditelné dvé faze a postupny rist a faze. Podél
hranice § zrn roste agp faze (rizové sipky), ze které vyrustaji nésledné a la-
mely. « lamely (Cervené elipsy) vyrustaji v jednotlivych zrnech (5 féze na mistech,
kde je né&jaky defekt v krystalické miizce (usnadnéni precipitace « faze), nebo
kde je chemickd nehomogenita v podobé snizené koncentrace molybdenu (napf.
po w fazi). Opét je viditelné, jak o lamely zachovavaji pouze tfi sméry ristu

(podle vztaht [1.4] a [L.5)).

Obrazek 4.18: T%-18Mo, 500 °C, 2 hod

Snimek zachycuje slitinu Ti-18Mo, ktera byla zthana na 500 °C po dobu
16 hod. Po delsi dobé zihéani je viditelné, jak narostly « lamely (¢ervené elipsy),
oproti obrazku [4.18] Faze a je v celém objemu vzorku, rovnéz podél hranic g zrn,
kde se nachazi agp faze (rizové Sipky), kterd zavisi na vzajemném natoceni 3 zrn
(mensi vzdjemné natoceni zptisobi nerovny rist agp podél hranice).
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Obrézek 4.19: Ti-18Mo, 500°C, 16 hod

Potvrzuje se, ze takové snimky ze skenovaciho elektronového mikroskopu jsou
v uzasném rozliseni. Byl krasné zachycen vznik a riist jednotlivych fazi.

Snimky ze skenovaciho elektronového mikroskopu jednoznacné neurcuji, které
cerné shluky jsou wj,, faze a které o faze. Rozliseni mezi témito fazemi lze usku-
tecnit pouze na zakladé znalosti jejich tvart. Faze a tvori dlouhé lamely, zatimco
wiso faze tvori elipsoidy (na obrazku kolecka). Nejvhodnéjsi metody, jak jedno-
znacné urcit o jakou fazi se jednd, jsou transmisni elektronovy mikroskop (TEM)
a rentgenova difrakce (XRD), které budou naplni dalsi préce.

4.6 Mikrotvrdost

Mikrotvrdost studovanych slitin zavisi zejména na jejich fazovém slozeni. Nej-
tvrdsi je materidl, pokud smés fazi obsahuje w;s, ¢astice, nasleduje materiél ob-
sahujici o fazi a relativné nejmékei je materiél, ktery obsahuje pouze ( fazi [43].

Obréazek [.20] zndzortiuje zévislost mikrotvrdosti na dobé zihdni pro jednotlivé
teploty.

Slitiny T%-12Mo a Ti-18Mo po zakaleni maji podobou mikrotvrdost. Vyssi
mikrotvrdost u slitiny T%-12Mo odpovida vyssimu podilu wj, faze.

Zihani slitiny Ti-12Mo na teploté 300 °C po dobu 1 hod zptisobi difizni trans-
formaci a vznik w;, faze, kterd zpevni slitinu. DelSi ¢as zihani na teploté 300 °C
nezpusobi velké zmény mikrotvrdosti.

Zihani slitiny T%-12Mo na teploté 400 °C po dobu 1hod zptisobi vznik a riist
velkého mnoztvi w;s, faze, a proto je mikrotvrdost zhruba o 90 HV vyssi nez
v pripadé stejné slitiny zihané po stejny Cas na nizsi teploté (300 °C). S rostouci
dobou zihani roste podil w;,, faze. Narust mikrotvrdosti mezi dobou zihani 1 hod
a 16 hod je zhruba 40 HV.

Zihani slitiny T%-12Mo na teploté 500°C po dobu 1hod zptisobi opét vznik
velkého mnozstvi w;s, faze. Nasledujici zihani slitiny 7%-12Mo na teploté 500 °C
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ukazuje postupné snizeni mikrotvrdosti. To zptisobuje precipitace « faze. Zmi-
nény diavod snizeni mikrotvrdosti dokladaji i snimky z mikroskopu (obrazky ,
. Mikrotvrdost se béhem zihani snizi zhruba o 60 HV. Vzhledem k tomuto
sestupnému trendu by se dalo predpokladat, ze vétsi mnozstvi w;,, faze mohlo
vzniknout drive nez za 1 hod.

Zihan{ slitiny T4-18Mo na teplotach 300°C, 400 °C, 500°C az po dobu 4 hod
ukazuje témeér stejnou zavislost. Drobny nartst mikrotvrdosti o zhruba 20 HV
muze byt zpusoben rustem w;,, faze nebo precipitaci o faze.

Slitina Ti-18Mo zihana na teploté 300°C i 400°C po dobu 16 hod vykazuje
stejnou mikotvrdost, i kdyz snimky z mikroskopu (obrazky , vykazuji
riznou mikrostrukturu. To by mohlo znamenat, Ze dana slitina zihana na 300 °C
po dobu 16 hod obsahuje ¢astice wjs, faze, ale pro mikroskopické pozorovani jsou
prilis malé, zatimco slitina zithana na 400 °C po stejny ¢as obsahuje malé mnozstvi
vétsich wj,, Castic a drobné lamely o faze.

Posledni bod v grafu odpovida slitiné Ti-18Mo zihané na teploté 500°C
po dobu 16 hod. Celkovy nartst mikrotvrdosti je zhruba 90 HV a jedna se tak
o nejtvrdsi stav slitiny 7%-18Mo. To je zptisobeno precipitaci jemnych ¢astic a faze

(obrazek ¢. [4.19)).

550 ]

S 5001 Ti-12Mo, 300°C
I —

L T Ti-12Mo, 400°C
@ 450 ~—__ ——Ti-12Mo, 500°C
; o 0
3 _~" ——Ti-18Mo, 400°
£ 350 i Ti-18Mo, 500°C

3009 s« -
0 1 2 3 4 15 16
t [hod]

Obrazek 4.20: Zavislost mikrotvrdosti na case

Na grafu na obr. pozorujeme vyvoj mikrotvrdosti v zavislosti na teloté
zihani. Je patrné, ze slitina Ti-12Mo ma nejvyssi mikrotvrdost pro vsechny casy
zihani na teploté 400 °C. Oproti tomu ma slitina T%-18Mo nejvyssi mikrotvrdost
pri nejdelsich ¢asech zihani, zvlasté pak, pti nejvyssi teploté, tj. 500 °C.

550 1

_ Ti-12Mo, 1h
2 500 , —— Ti-12Mo, 2h
b ;. —— Ti-12Mo, 4h
S 450 ., —— Ti-12Mo, 16h
% 400 ; —+— Ti-18Mo, 1h
2 —+— Ti-18Mo, 2h
S 350 —+— Ti-18Mo, 4h
3004 —*— TI-18MO, 16h

0 100 200 300 400 500
TI[°C]

Obrazek 4.21: Zavislost mikrotvrdosti na teploté
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4.7 Porovnani slitin

Studované binarni slitiny titanu maji rizné koncentrace S stabiliza¢niho prvku
— molybdenu. Na obrdzku [.22] vidime upraveny schématicky fazovy diagram,
ze kterého vyplyvaji zakladni vlastnosti jednotlivych slitin.

Ze schématického fazového diagramu plyne, Ze slitina s vétsi koncentraci mo-
lybdenu je vice [ stabilizovana, protoze molybden potlacuje vznik w;,, faze. Toto
lze pozorovat pomoci vSech in-situ metod, kterymi byly slitiny zkouméany (re-
zistometrie, dilatometrie a diferencidlni skenovaci kalorimetrie). Vznik w,, faze
pozorujeme na dilatometrickém méteni jako odchylku od lienarniho trendu, za-
timco u méreni rezistivity jako prvni lokalni minimum. Pro vyssi obsah molyb-
denu je vznik w;, faze posunut do vyssich teplot (165°C pro slitinu 74-12Mo,
239°C pro slitinu Ti-15Mo, 404°C pro slitinu Ti-18Mo). Podobné s rostoucim
obsahem molybdenu klesd mnozstvi wj, faze a jeji vznik se posunuje do vyssich
teplot. Tato skutecnost je demonstrovana posunem lokalnitho maxima v méfeni
rezistivity a systematickym posunem piku v ktivkach DSC.

Ve schématickém fézovém diagramu, obrazek [£.22] jsou vyznadeny teploty
rozpusteéni w;s, faze (angl. w solvus), kterd klesa s rostoucim obsahem molybdenu.
Tuto teplotu lze nejefektivnéji urcit z méfeni elektrického odporu [2]. Tato teplota
klesa z 569 °C pro slitinu 7%-12Mo na teplotu 544 °C pro slitinu T%-18Mo. Toto
pozorovani je v plném kvalitativnim souladu s fazovym diagramem na obrazku
4. 22

Podle rovnovézného fazového diagramu, obr. [£.22] by vyvoj fdze o mohl byt
srovnatelny. Pro vsechny studované slitiny avsak podle in-situ méreni pti rychlosti
ohfevu 5°C/min (obrédzek [4.1] byla prokazatelné pozorovana « faze pouze
ve slitiné T%-12Mo. Faze « vznikla procesem nukleace a ristu. Proces nukleace
vyzaduje prekonani energetické bariéry pro vznik zarodku. Ve slitinach 7%-15Mo
a Ti-18Mo je nukleace « faze potlacena pri ohfevu 5°C/min. PTi izotermalnim
zihani vznika o faze i ve slitiné Ti-18Mo. Teplota a cas zihani jsou v tomto pripadé
dostatecné pro nukleaci a rust « faze.

Teplota
7

1
15% 18%
Koncentrace molybdenu

Obréazek 4.22: Schématicky fazovy diagram se zkoumanymi slitinami
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Je patrné, ze ve slitiné s mensSim mnozstvi molybdenu, snadnéji, rychleji
a ve vetsim mnozstvi rostou castice wjg, a faze «, zvlasté pak agp. Faze agp
vznikd ve vsech slitinach pti nizsi teploté a kratsim case zihani, vzhledem k pre-
feren¢ni nukleaci a ¢astic na hranicich £ zrn.

Na obrazku, slitiny 7%-18Mo, je vice ¢éstic a faze nez na obrazku, slitiny
Ti-12Mo, [4.10, To samé plati i pro snimek, slitiny 7%-18Mo, a snimek, slitiny
Ti-12Mo, [£.12] Jedna se o neofekdvany a kontrainduktivni vysledek. Moznym
vysvétlenim je, ze masivni vznik w;,, faze ve slitiné Ti-12Mo cCastecné potlaci
vznik a faze. Pro podrobnéjsi urceni objemovych podila jednotlivych fazi bude
vhodné pouzit rentgenovou difrakei (XRD).

Na snimcich z mikroskopu a lze opét pozorovat rozdilnou mik-
rostrukturu. Slitina T%-12Mo zihana na teploté 500 °C po dobu 16 hod obsahuje
stale castice w;,, faze, agp a lamely « faze. Oproti tomu, slitina T7-18Mo zihana
na teploté 500 °C po dobu 16 hod obsahuje pouze agp fazi a lamely o faze.
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5. Zavér

V bakalarské praci byly studovany fazové transformace pomoci méreni mi-
krotvrdosti a mikrostrukturniho pozorovani pomoci skenovaciho elektronového
mikroskopu ve dvou riiznych binarnich slitinach — T%-12Mo a Ti-18Mo. Déle byl
zjistovan vliv molybdenu na stabilitu § faze pomoci dilatometrie, diferencidlni
skenovaci kalorimetrie a rezistometrie.

Pomoci in-situ metod byl ve slitinach T%-12Mo, Ti-18Mo potvrzen podobny
vyvoj fazového slozeni pri ohfevu, jako u drive studované slitiny 7%-15Mo. Nizsi
obsah molybdenu (7%-12Mo) umoznuje precipitaci « faze pri linedrnim ohfevu
rychlosti 5°C/min. Naopak pfi stejném ohrevu slitiny s vyssim obsahem moly-
bdenu (Ti-18Mo) k precipitaci o faze nedochdzi a soucasné je vyrazné potlacen
vznik w;g, faze. Tento vysledek je v souladu s 8 stabiliza¢nim vlivem molybdenu.

Zatimco dilatometrie je citlivd na vznik a vyvoj w;s, faze, v kiivee DSC (sli-
tiny T'-12Mo) pozorujeme vyrazny pik odpovidajici precipitaci « faze. V kiivkach
DSC pro vSechny slitiny vSsak pozorujeme méné vyrazny pik, ktery miize odpovi-
dat vzniku w;,, faze. Poloha tohoto piku dobre odpovida teploté vzniku wj,, faze
v jednotlivych slitinach.

Diky vysokému rozliseni skenovaciho elektronového mikroskopu jsme mohli
pozorovat nejen lamely faze o, ale i malé castice faze w;s,. Bylo potvrzeno, Ze ros-
touci obsah molybdenu potlacuje vznik w;g, faze i po izotermalnim zihani. Pozoro-
vani déle prokdzalo snazsi vznik « faze na hranicich zrn (agp), kterd je pfitomna
ve vsech slitindch po zihani pti teplotach 400 °C a 500 °C. Po izotermalnim zihani
pri teploté 500 °C po dobu 16 hod precipituje « faze v celém objemu i ve slitiné
Ti-18Mo.

Na mikrotvrdost ma nejvétsi vliv w;,, faze a nejvyssi mikrotvrdost 1ze dosah-
nout ve slitiné T4-12Mo po zihani na teploté 400 °C. Material obsahujici smés fazi
a + B vykazuje vyssi mikrotvrdost nez material po zakaleni, ale nizsi nez fazové
slozeni B + wis,.

Vyuziti nékolika komplemantarnich experimentalnich metod umoznuje po-
drobny kvalitativni popis fazového slozeni binarni slitiny 7%-Mo s rtiznou historii.
V dalsi praci by bylo vhodné ziskana data doplnit pozorovanim transmisniho
elektronového mikroskopu (TEM) a mérenim rentgenové difrakce (XRD).
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