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1. Priprava binarni Pb/Sn slitin a konstrukce fazového diagramu

o Nejstabilnéjsim stavem uzaviené soustavy nereagujicich slozek za konstantni teploty a tlaku

v v

stav soustavy je podminén termodynamickymi vlastnostmi sloZek a fazi soustavy. Dokud neni stavu
termodynamické rovnovahy dosazeno existuji v soustavé hnaci sily vedouci k pferozdélovani
slozek mezi fAzemi a Casto 1 ke vzniku ¢i zaniku fazi.

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

f+v=5+2 (1.1)
kde f je pocet fazi a v pocet stupiiti volnosti. Je-li =0, nabyva pocet fazi své limitni hodnoty.
Grafickou informaci fazového stavu soustavy je fazovy diagram (FD). Jako nezavisle proménné
pouzivame tlak, teplotu a s-1 soufadnic slozeni (celkem s+1 soufadnic). Vzhledem k poctu
nezévislych proménnych jsou vSechny FD s vyjimkou diagramt Cistych slozek vice jak 2-rozmérné
objekty. Proto znazornujeme fazové diagramy viceslozkovych soustav jako ftezy fazovym
diagramem za ur€itych omezujicich podminek, kterymi mohou byt naptiklad tlak (isobaricky fez
FD), teplota (isotermicky fez FD), slozeni (isokoncentra¢ni fez FD). Casto je podminka ze
souvislosti v textu zfejma (1Atm ¢i laboratorni teplota). Z rovnovazného FD lze zjistit, jaké faze se
VvV uzaviené soustavé za danych podminek (tlaku, teploty a celkového slozZeni) v termodynamicke
rovnovaze vyskytuji, jaké je jejich fazové sloZeni, ale i fadu dalSich informaci.
Uzaviena soustava nemuze vyménovat hmotu s okolim, proto pro kaZdou sloZzku plati z&kon
zachovani hmoty. V piipadé koexistence j fazi tedy plati:

f
X = z px (1.2)
=i
kde X je celkové sloZeni soustavy vyjadiené molarnim zlomkem pro slozku i, p , Je molarni

podil faze ja x’/je molarni zlomek slozky i ve fazi j.

Viceslozkové soustavy vytvaii fazové rovnovahy rozmanitych typt fada z nich je z praktického
hlediska velmi dulezitych.
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1.a. Ovéreni fdzového diagramu binarni soustavy Pb -Sn

Izobaricky binarni fazovy diagram Pb-Sn piedstavuje dulezity zdroj informaci o chovani
& | slitin olova s cinem. Slitiny Pb- 60wt%Sn a Pb- 50wt%Sn jsou velmi ¢astymi nizkotavnymi

pajkami v elektrotechnice, i kdyZ jsou vzhledem

k toxicité olova stale Castéji nahrazovany pajkami 428 ! ! ! !
jinych kovti. = - =
Isobaricky fez fazovym diagramem soustavy Pb- — liguid i - g_
Sn pii tlaku 1Atm je uveden na OBR. 1. Cisté () 5B E sl 8t
slozky maji odlisny bod tani (Pb: 327,462°C, Sn: = o I .
231,928°C) arltznou vzajemnou rozpustnost v ety o i
tuhé fazi. Rez fazovym diagramem vykazuje = ZEE ﬁ,f‘f? i
typické vlastnosti soustavy s eutektikem (Pb- 7

61,9 Wt%Sn, Te=183°C). = -
K sestrojeni fazovych diagrami slitin je mozné 156 055 -
pouzit napiiklad experimentaln¢ stanovené kiivky

chladnuti dopInéné o metalografické pozorovani. s e e e e
Kiivky chladnuti ziskdvame sledovanim teploty ohsah Sn / hmotnostni %

roztavenych slitin pii jejich chladnuti, kdy dochazi
ke krystalizaci a dalSim fazovym transformacim,
které jsou provazeny zménami v rychlosti
ochlazovéani. Prodlevy a zlomy na kiivkach
chladnuti (viz OBR. 2) poskytuji teploty, které odpovidaji pruse¢ikim soutfadnice sloZeni slitiny
s hranicemi fazovych oblasti ve fa&zovém diagramu.

Vzorky pouzité pro méteni kiivek chladnuti miizeme déale po ochlazeni na laboratorni teplotu pouzit
k metalografické analyze a vzniklé faze identifikovat naptiklad pomoci optického mikroskopu.

OBR. 1.: Isobaricky fez soustavou Pb-Sn
s vyznacenim slozeni vzorkli pouzitych
k méfeni kiivek chladnuti (viz Obr. 2)

Fazové diagramy riiznych binarnich kovovych soustav se od sebe velice 1idi. Rada z nich vytvafi
napiiklad intermetalické faze a tuhé roztoky s krystalografickou strukturou zcela odlisSnou od
struktury cistych slozek. Vzajemna rozpustnost slozek vtuhém stavu je také velmi variabilni,
v kapalném vsak byvaji obvykle kovy vzdjemné dobie rozpustné. Mimo eutektické pfemény jsou
Casté i jiné typy fazovych pfemén napiiklad eutektoidni, peritekticka a peritektoidni.

d Na povrchu slitin ¢i Cistych kovi se tvoii zejména za vySSich teplot stykem s atmosférou
oxidické vrstvy, které zamezuji spojeni zrnek navazky kovi a vytvaii povlak na tavening.

Vzniku oxidické vrstvy zamezujeme piidavkem tavidla (napifiklad kalafuny). Tavidla redukuji
oxidy zpét na kovy. Pokud se soucasn¢ odpatuje je vhodné jej pied novym ohievem doplnit.

) UkoL: Cilem préce je sestavit izobaricky fez fazovym diagramem soustavy Pb-Sn z kiivek
' chladnuti ¢istého Sn, Pb a jejich nékolika vybranych slitin Pb-Sn. Soucésti prace je

metalograficka analyza slitin a seznameni se s teplotni kalibraci termoclanka na Cisté kovy.

3< POTREBY A CHEMIKALIE : Trubkova horizontélni pec sifizenym ohfevem (LAC1200),

kelimky (2-3 cm® ) na vzorky kovi a slitin, manipulaéni drzak pro 5 kelimkii, m&¥i¢ teploty
s 5-ti termoclanky (Pt100DIGS5), ochranné sklenéné kapilary na termoclanky, méfici software
(TEP2203), metalograficka bruska, brusné papiry, leStidlo OPS, metalograficky mikroskop
s digitdlnim fotoaparatem, svitilna, ethanol na oplach, laboratorni stojan, azbestova sitka, kahan,
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kalafuna, 1ékafské rukavice, leptadlo (kys. octova 96% (1dil obj.) + HNO;3 konc. (1 dil), glycerin (8
dilu).

PosTuP: Seznamime se s obsluhou Zihaci horizontalni pece, zapneme ji a naprogramujeme
na linearni vzestup teploty rychlosti 350°C/1hod a néslednou prodlevu na této teploté

po dobu 3 hod. Dobu potiebnou pro nabéh pece na pracovni teplotu vyuZijeme k zapnuti PC
a metice teploty s termoclanky. Sezndmime se s obsluhou méfice teploty a obsluznym SW pro
zaznam kiivek chladnuti.

PRIPRAVA VZORKU: Piipravime si slitiny Pb-Sn se sloZzenim eutektickym, podeutektickym
a nadeutektickym. Stejn¢ pfipravujeme i vzorky €istého cinu a olova. Postupujeme vzdy takto:

e Piesné odvazime do dvou vazenek Cisté olovo a cin tak, aby vznikla slitina pozadované¢ho
celkového slozeni a celkovd hmotnost byla asi 10gramii.

e Do kelimku vloZzime kov s niz§im bodem tani (Sn) a kousek kalafuny velikosti obilného
zrna. Zahtivdme na sitce nad laboratornim kahanem a podle potieby dopliiujeme do
kelimku pinzetou zbytek navazky (Pb) do jejiho Uplného roztaveni.

e Vypneme kahan a do keramického kelimku s taveninou umistime do stfedu ochrannou
sklenénou kapilaru pro ulozeni termoclanku tak, aby se dotykala dna. V této poloze
nechame zatuhnout.

Pripravené kelimky s kapilarami zasuneme do manipula¢niho drzaku. Do sklenénych kapilar
opatrné¢ zasuneme termoclanky, ke kazdému vzorku ptfidame zrnko kalafuny a drzdk vlozime
do pece do pozice, ve které bude probihat chladnuti. l 1 l
Otvor pece zajistime izola¢ni zatkou.

OHREV. Po dosazZeni teploty 350°C v peci zaéneme
zaznamenavat data do PC (vhodna frekvence
z4dznamu je po 2sec, budeme zaznamenavat ohfev 1
chladnuti bez pferuseni snimani teploty). Na dobu
nezbytnou pro naslednou manipulaci odstranime
zatku a drzak s 5-ti vzorky zasuneme do stiedu pece
s homogennim teplotnim polem. Pfi manipulaci
dbame na svislou polohu kelimkl, kterou
kontrolujeme znackou na drzaku. Pfi ohfevu vzorki
se snazime pfiblizn¢ identifikovat teploty tani. Po
uplném roztaveni jesté poseckame asi 3-5 minut.

Kfivky chladnuti -

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

teplota/st C

«185°C

20 25

¢as / min

MERENI KRIVEK CHLADNUTI: Nejprve se ujistime
o stalé funkCnosti zdznamu teplot. Odstranime | OBR. 2.: Experimentalni kiivky chladnuti
izolaCni zatku a drzak se vzorky vysuneme z pece | Cistého kovu, slitiny blizké eutektiku
do pozice na kraji pece pro chladnuti. Pec zatkou | a nadeutektické slitiny s efekty podchlazeni
uzavieme. Vzorky nechame bez vngjSiho zasahu | taveniny.

chladnout a pfitom stile pokracujeme v zdznamu
teplot. Ziskavame tak kiivky chladnuti (viz OBR.
2). Méfeni ukon¢ime po ochlazeni na cca 100°C. VVzorky ponechame v peci dochladit, pfipadné je
muizeme vizualné zkontrolovat.
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METALOGRAFIE VZORKU: K pozorovani pouzijeme
jiz ptipravené vzorky. Pokud nejsou k dispozici, je
nutné pouzit vzorky pouzit¢ pro meéfeni kiivek
chladnuti (tyto vzorky roztavime, vyjmeme kapilary
a odlejeme do ptipravenych formicek).

Metalografii provadime takto:

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

e Seznamime se s navodem k metalografickému
mikroskopu a s postupem foceni snimkd.
Vyfotime pozorované mikrostruktury pfi
prehledném, representativnim a detailnim
zvétSeni. Pfi kazdém zvétSeni vyfotime i
kalibracni métitko. Nacrtneme si a popiSeme
struktury pozorované u slitin a u Ccistych kovi. Ziskané snimky porovname
s metalografickym atlasem.

OBR. 3.: Mikrostruktura nadeutektické
slitiny  Pb-86wt%Sn po ochlazeni
na laboratorni teplotu. Tmavé vétsi
oblasti jsou zrna faze bohaté na Sn,
zbytek je dvoufazoveé eutektikum.

KALIBRACE TERMOCLANKU NA ZNAME FAZOVE TRANSFORMACE: PouZijeme tabelované teploty
vhodnych fazovych transformaci (napf. tani Pb, Sn, PbSn-eutektika, tani jinych Cistych kovt, bod
varu vody, tani ledu) a vhodnym experimentem zméfime napéti vykazované pouzivanym
termoclankem nejméné pro dvé teplotné odlisné fazové transformace. Z tohoto diivodu je vhodné
naptiklad vyuzit opakovaného vySe uvedeného experimentu s tim, ze pii mefeni kiivek chladnuti

vhodné piehodime clanky v kapilarach. Se zpisobem kalibrace u pouzitého métice teploty se
seznamime v jeho navodu.

ZpUSOB VYHODNOCENI VYSLEDKU: Zaznam dat o Case a teploté pii méteni kiivek chladnuti

prevedeme napiiklad pomoci programu MS EXCEL do zpracovatelného formatu. Z téchto
dat vyhodnotime experimentalni teploty fazovych piemén liquid/solid, liquid/(liquid+solid)
a (liquid+solid)/ eutecticum . Ziskané hodnoty transformacnich teplot zazeseme pro jednotlivé
chemické slozeni slitin do OBR. 1. Porovname ziskané experimentalni teploty s f&zovymi hranicemi
na fazovém diagramu Sn-Pb. PfiloZime snimky struktur.

P PROTOKOL: Vyhodnocené kiivky chladnuti ¢istych kovi a  slitin.  Tabulka
s experimentalnimi a tabelovanymi teplotami fazovych transformaci vyhodnocenymi z kiivek

chladnuti. Fazovy diagram s experimentalnimi teplotami. Snimky struktur s popisem fazi a
méfitkem.
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