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1. Fazové rovnovahy vicesloZkovych soustav

[ | Nejstabiln€jSim stavem uzaviené soustavy nereagujicich slozek za konstantni teploty a tlaku

je takovy fazovy stav, pro ktery je celkova Gibbsova energie soustavy nejnizsi. Rovnovazny
stav soustavy je podminén termodynamickymi vlastnostmi slozek a fazi soustavy. Dokud neni stavu
termodynamické rovnovahy dosazeno existuji v soustavé hnaci sily vedouci k pterozdélovani
slozek mezi fazemi a Casto 1 ke vzniku ¢i zaniku fazi.

Nejvyssi mozny pocet koexistujicich fazi nachazejicich se v termodynamické rovnovaze s slozkové
soustavy je omezen Gibbsovym fazovym zadkonem

f+v=s+2 (1.1.)
kde fje pocet fazi a v pocet stupiili volnosti. Je-li v =0, nabyva pocet fazi své limitni hodnoty.

Grafickou informaci fazového stavu soustavy je fazovy diagram (FD). Jako nezavisle proménné
pouzivame tlak, teplotu a s-/ soufadnic sloZeni (celkem s+/ soufadnic). Vzhledem k poctu
nezavislych proménnych jsou vSechny FD s vyjimkou diagrami Cistych sloZzek vice jak 2-rozmérné
objekty. Proto zndzornujeme fazové diagramy viceslozkovych soustav jako ftezy fazovym
diagramem za urcitych omezujicich podminek, kterymi mohou byt napiiklad tlak (isobaricky fez
FD), teplota (isotermicky fez FD), slozeni (isokoncentraéni fez FD). Casto je podminka ze
souvislosti v textu zfejma (1Atm ¢i laboratorni teplota). Z rovnovazného FD lze zjistit, jaké faze se
v uzaviené soustavé za danych podminek (tlaku, teploty a celkového sloZeni) v termodynamické
rovnovaze vyskytuji, jaké je jejich fazové slozeni, ale i fadu dalSich informaci.

Uzaviena soustava nemuze vyméinovat hmotu s okolim a proto pro kazdou slozku plati zakon
zachovani hmoty. V piipadé¢ koexistence j fazi tedy plati:

S/
x{ =) p;x/ (12)
j=1

kde x° je celkové sloZeni soustavy vyjadiené molarnim zlomkem pro slozku i, p ; je molarni
podil faze j a x; je molarni zlomek slozky i ve fazi j.

Viceslozkové soustavy vytvaii fazové rovnovahy rozmanitych typli fada z nich je z praktického
hlediska velmi dalezitych.
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1.a. Priprava binarnich slitin a konstrukce fazového diagramu Sn-Pb

6~ | Izobaricky binarni fazovy diagram Pb-Sn pfedstavuje dilezity zdroj informaci. Slitina Pb-
wt%Sn je nejcastéji pouzivanou nizkotavou pdajkou v elektrotechnice. Isobaricky fez

fazovym diagramem pii tlaku 1Atm je uveden na
OBR. 1. Cisté slozky maji odliny bod tani (Pb: 420 ! :
327,462°C, Sn: 231,928°C) a vzijemnou
omezenou rozpustnost v tuhé fazi. Rez fazovym
diagramem vykazuje typické vlastnosti soustavy () SEE
s eutektikem (Pb- 62 wt%Sn, Tz=185°C).
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z experimentalné stanovenych kiivek chladnuti
doplnénych o metalografické pozorovani. Pti

15E- -
chladnuti ¢istych kovl ¢i roztavenych slitiny jsou o+ B
fazové transformace pfi chladnuti provazeny KR =
zménami v rychlosti ochlazovani, viz prodlevy a =g | : | |
zlomy na kfivkach chladnuti na OBR. 2. Z jejich 8 8.2 6.4 B.¢c 9.0 L.B
pozice ziskavame teploty, které odpovidaji obsah Sn / hmotnostni %
prisecikiim soufadnice slozeni slitiny s hranicemi | QBR. 1.: Isobaricky fez soustavou Pb-Sn
fazovych oblasti ve fazovém diagramu. s vyznatenim sloZeni vzorkd pouzitych

k méteni kiivek chladnuti (viz Obr. 2)

Po ochlazeni vzorka slitin podrobenych méfeni
kiivek chladnuti na laboratorni teplotu Ize vzniklé
faze obvykle rozlisit v optickém mikroskopu.

Fazové diagramy raznych binarnich kovovych soustav se od sebe velice lisi. Rada z nich vytvafi
naptiklad intermetalické faze a tuhé roztoky se krystalografickou strukturou zcela odliSnou od
struktury cistych slozek. Vzajemna rozpustnost slozek v tuhém stavu je také velmi variabilni,
v kapalném vSak byvaji obvykle kovy vzdjemné dobie rozpustné. Mimo eutektické pfemény jsou
Casté 1 jiné typy fazovych premén.

9 UKoL: Cilem prace je sestavit izobaricky fazovy diagram soustavy Pb-Sn z kfivek chladnuti
: Cistého Pb, Sn a jejich nékolika vybranych slitin. Soucasti prace je metalografickd analyza

slitin a kalibrace termoc¢lanku na Cisté kovy.

< POTREBY A CHEMIKALIE : Trubkova horizontalni pec LTH 1200, kelimky se vzorky slitin,

termoclanky, metalografickd bruska KOMPACTI1031, brusné papiry, lestidlo OPS,
metalograficky mikroskop s digitalnim fotoaparatem (NICON COOPLIX 4500), méfici jednotka
teploty s termoclankem, stopky, svitilna, ethanol na oplach.

PoSTUP: Seznamime se s obsluhou Zihaci horizontélni pece, zapneme ji a naprogramujeme
na linearni vzestup teploty rychlosti 350°C/lhod a naslednou prodlevu na této teploté po

dobu 5hod. Pokud bude provadén zdznam zmén teploty pfi sledovani kiivek chladnuti napojenim
m¢éfici jednotky termoclanku na PC, vyuzijeme dobu potifebnou pro ndbéh pece na pracovni teplotu
k seznameni se prisluSnym softwarovym vybavenim.
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PRiPRAVA VZORKU: Pripravime si slitiny Pb-Sn se slozenim eutektickym, podeutektickym
a nadeutektickym. Stejné ptipravujeme i vzorky ¢istého cinu a olova. Postupujeme vzdy takto:

e Presné odvazime do dvou véazenek cCisté olovo a cin tak, aby vznikla slitina pozadovaného
celkového slozeni a celkovd hmotnost byla asi 10gramti.

¢ Do keramického kelimku pro méfeni kiivek chladnuti umistime do osy kelimku sklenénou
kapilaru pro ulozeni termoclanku tak, aby se dotykala dna a zasypeme ji kovem s vétsi
specifickou hmotnosti (olovem), piidame tavidlo (kalafumu velikosti obilného zrnka)
a dosypeme kousky cinu.

e Kelimek upevnime do manipulacniho drzdku, do sklenéné kapildry opatrné zasuneme
termoclanek a vlozime do horizontalni pece vyhtaté na 350°C. Ptfi zasouvani kontrolujeme
svislou pozici pfiloZenou baterkou.

e Pii ohfevu muzeme sledovat na displeji méfici jednotky teploty vzrist teploty 1 s dvémi
prodlevami odpovidajici taveni navazky ¢istych kovi. Po jejich roztaveni jesté poseCkame
asi 5 minut, z divodu homogenizace taveniny a poté¢ vysuneme kelimek na okraj pece a
nechdme obsah ztuhnout. Pokud se ndm do kelimku neveSla napoprvé cela navazka,
priddme zbytek nyni a ohfev sroztavenim a homogenizacni prodlevou provedeme jesté
jednou.

MERENI KRIVEK CHLADNUTI: Jednotlivé pfipravené vzorky slitin Pb-Sn ¢i Cisté kovy v zihacich
kelimcich s kapildrami pro termoclanek \ \ T
proméiujeme takto:

e Kelimek upevnime do manipula¢niho
drzaku. Je-li tfeba ptfidame zrno tavidla, do
kapilary vsuneme termoclanek. Otevieme
pec vyhfatou na teplotu 350°C a vsuneme
vzorek co stiedu pece.

e Vzorek se zacne ohtivat. Sledujeme ukazatel
na méfici jednotce teploty. Pii ohfevu Ize
orientacné zapsat prodlevu na teploté, pii
které dochazi k tani vzorku.

e Dle fazového diagramu Pb-Sn na OBR.1
zjistime pro méieny vzorek teplotu liquidu.
Pti dosazeni teploty asi o 50°C vyssi vzorek
vytdhneme ze stfedu pece do mista gas / min
s teplotou (120-140)°C (tj. asi 10cm od
okraje pece).

e Pocateni rychlost ochlazovani vzorku je
vysoka a je nutno zapisovat teplotu po 5-ti
sekundach. Pozd¢ji Ize interval prodlouzit
na 10, 15, 30 a 60sekund. Zapis teploty
provadime asi do teploty 160°C. Vyhodné je propojeni meéfici jednotky teploty s PC, pii
kterém manualni zapis odpada.

Kiivky chladnuti -

Cisty Sn
Pb - 66 wt% Sn _
Pb - 86 wt% Sn

teplota /st C

«185°C

20 25

OBR. 2.: Experimentdlni kiivky chladnuti
Cisttho kovu, slitiny blizké eutektiku
a nadeutektické slitiny s efekty
podchlazeni taveniny.

d Na povrchu slitin €i €istych kovi se tvoii zejména za vysSich teplot oxidické vrstvy, které

zamezuji spojeni zrnek navazky, a vytvari povlak na tavening. Vzniku oxidické vrstvy
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zamezujeme piidavkem tavidla (napiiklad kalafuny). Tavidlo redukuje oxidy zpét na kovy
a soucasn¢ se odpatuje. Zejména pied novym ohfevem je vhodné jej doplnit.

METALOGRAFIE VZORKU: K pozorovani pouzijeme jiz pfipravené vzorky. Pokud nejsou
k dispozici je nutné z kapalnych vzorkl pro méteni kiivek chladnuti vyjmout métici kapilary a odlit
tyto slitiny do pfipravené formy. Metalografii provadime takto:

e Na metalografické brusce brousime vzorek pod vodou brusnymi papiry (zrnitost 200, 500,
750). Provedené zavérecéné lesténi emulsi OSP, oplachneme etanolem a vysusime fénem.

e Seznamime se s navodem k metalografickému mikroskopu a s postupem foceni snimkd.
Vyfotime pozorované mikrostruktury pii pifehledném, representativnim a detailnim
zvétseni. PopiSeme struktury pozorované u slitin a u cCistych kovl. Ziskané snimky
porovname s metalografickym atlasem.

KALIBRACE TERMOCLANKU: Pouzijeme teploty tani Cistych kovi (Pb, Sn) z tabulek a jejich kiivky
chladnuti ve vlastnim experimentu. Vyhodnotime experimentalni teploty tani. Do grafu vyneseme
body pro oba ¢isté kovy se soufadnicemi: experimentalni teplota (x), tabulkova teplota (y) tani.
Prepokladdme linearni zavislost vedenou témito body a podle ni korigujeme ziskané¢ udaje o
experimentalnich teplotach.

- ZPUSOB VYHODNOCENI VYSLEDKU: Z kiivek chladnuti slitin odeéteme teploty fazovych

transformaci. Z kalibra¢niho grafu termoclanku vyhodnotime ziskané hodnoty vyznacnych
teplot a zaznamename je do fazového diagramu. Nacrtneme hranice fazovych oblasti. Pfilozime
snimky struktur.

@ | PROTOKOL: Kfivky chladnuti ¢istych kovii a slitin 1-5. Kalibracni kfivka termoclanku.

Tabulka s experimentalnimi a kalibrovanymi teplotami fazovych transformaci. Fazovy
diagram s experimentalné zjist€énymi teplotami fazovych transformaci, snimky struktur s popisem
fazi.
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