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Nanokrystalicky kompozit slitin CoCrFeNiMn a CoCrFeNiNb s vysokou pevnosti a tvarnosti
a jeho priprava

Oblast techniky

Vynalez se tyka nanokrystalického kompozitu slitin CoCrFeNiMn a CoCrFeNiNb. Kombinaci
dvou procesii zaloZenych na mechanickém legovani (ptiprava vstupnich slitin) a mechanického
mleti (homogenizace kompozitu) bylo dosazeno podstatného zvySeni mechanickych vlastnosti
(meze kluzu Ry, a meze pevnosti Ry) v tlaku pfi soucasném zachovani vyznamné plasticity.
Vyuziti je mozné predpokladat v automobilovém a leteckém a kosmickém primyslu jako
konstrukéni material.

Dosavadni stav techniky

Slitiny s vysokou entropii jsou obvykle vyrabény zejména pomoci technik tavné metalurgie,
zejména pomoci vakuového indukéniho taveni (US 2017232155 Al; US 2002159914 Al;
CN 111139391 A), obloukového taveni (US 2020149144 A1; CN 11733359 A; CN 109666811 A;
CN 112317752 A; CN 111172446 A) nebo atomizaci z taveniny plynnym médiem
(CN 111763867 A; CN 111118496 A). Zejména indukéni taveni umoziuje pripravu materiald s
hrubozrnnou mikrostrukturou, ktera vsak z hlediska mechanickych vlastnosti neni zadouci.
Cileného zjemnéni mikrostruktury jiz ptipravenych slitin je mozné dosahnout napriklad
mechanickym mletim (CN 107829007 A; CN 110904376 A) nebo mechanickym legovanim
(US 8075661 B2; CN 105478724 A; CN 111004957 A).

Kompozitni slitiny s vysokou entropii jsou v soucasnosti pfipravovany zejména jako vrstvené
materialy (CN 109266947 A; CN 111497374 A), postupy tavné metalurgie (US 2020149144 Al),
magnetronovym naprasSovanim (CN 106374116 A), povrchovym sycenim plynnymi prvky
(CN 110257758 A), ponotfenim predlisku do taveniny (CN 110964940 A), rozmichanim castic
entropické  slitiny v taveniné (CN 105478724 A; CN 106566966 A), vzdjemnym
smichanim/mletim/legovanim s ¢asticemi vyztuze (US 8075661 B2; US 2017314097 Al;
CN 109338199 A; CN 109161773 A; CN 111534712 A; CN 110423930 A), pripadné pomoci
extruze smési praskid entropické slitiny a pojiva ve formé Cistého kovu (CN 108723371 A). Ani
vjednom z vySe uvedenych pripadd vSak neni pouzito k pfipravé kompozitni slitiny dvou
individualnich slitin s vysokou entropii.

Podstata vynalezu

Podstatou vynalezu je ptiprava nanokrystalického kompozitu slitin kombinaci dvou procesi
zahrnujicich mechanické legovani a mechanické mleti. Jednotlivé slitiny CoCrFeNiMn
a CoCrFeNiNb (kazdy prvek zastoupen vzdy 20 at. %), jsou nejprve pfipraveny pomoci
mechanického legovani. V dalsim kroku jsou obé slitiny smichany v hmotnostnich pomérech
25:75, 50:50 a 75:25 a mechanicky mlety. Vysledkem je homogenni distribuce Castic fazi
pochazejicich z jednotlivych vstupnich slitin a jejich zjemnéni do nanokrystalické oblasti. Vynalez
v zavislosti na parametrech mleti umoznuje podstatné zvySeni mechanickych vlastnosti pti
zachovani velmi vysoké plasticity. Zménou hmotnostnich pomért jednotlivych vstupujicich slitin
je mozné dale ovlivnit vysledné mechanické vlastnosti.

Objasnéni vykresu

Obr. 1 je zobrazeni pribéhu mechanickych zkousek v tlaku pro pfipravené kompozitni slitiny
v zavislosti na podminkach mechanického mleti.
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Obr. 2 znazoriuje porovnani mechanickych vlastnosti v tlaku jednotlivych vychozich slitin
a kompozitu CoCrFeNiMn + CoCrFeNiNb (smisen v hmotnostnim poméru 50:50) ptipraveného
2h mechanickym mletim.

Obr. 3 znazornuje porovnani mechanickych vlastnosti v tlaku kompozitii pripravenych 2h mletim
v zavislosti na ménicim se hmotnostnim poméru jednotlivych vstupnich slitin.

Priklady uskuteénéni vynalezu

Priklad 1 — Priprava vstupnich slitin:

Pro ptipravu ekviatomarnich slitin CoCrFeNiMn a CoCrFeNiNb byly pouzity prasky Co, Cr, Fe,
Ni, Mn, Nb s velikosti ¢astic: <2 pm (Co), <44 um (Cr); <20 pm (Fe); <10 pm (Ni); <10 pm (Mn);
<44 pum (NDb) a ¢istoty 99,8 % (Co); 99,0 % (Cr); 99,9 % (Fe); 99,9 % (Ni); 99,6 % (Mn); 99,0 %
(Nb). Slitiny byly pfipraveny mechanickym legovanim v kulovém mlynu Retsch PM-100 s
vyuzitim optimalizovanych podminek: 10,5 h procesu, pomér hmotnosti mlecich elementli
k hmotnosti vsazky 15:1, rychlosti otadeni 400 ot. min a pfidavkem 4 % hmotn. n-heptanu.
Nadoba byla nasledné proplachovana Ar (Eistota 99,996 %) pritokem 2 1 min™! po dobu 1,5 min.
Legovani probihalo vzdy po dobu 30 min a nasledovala pauza 10 min k ochlazeni. Celkovy cas
mechanického legovani byl 8 h.

Ptiprava nanokrystalického kompozitu:

Obé vychozi ekviatomarni slitiny CoCrFeNiMn a CoCrFeNiNb pfipravené v ptedchozim
kroku byly smichany v hmotnostnich pomérech 50:50. Smés byla umisténa do mleci nadoby
spolecné s mlecimi elementy, pomér hmotnosti elementli a prasku byl 15:1, a bylo pfidano 4 %
hmotn. n-heptanu. Nadoba byla uzaviena, proplachnuta Ar (Cistota 99.996 %) pritokem 2 I min’!
po dobu 1,5 min. Nésledovalo mechanické mleti v pfistroji Retsch E-max s rychlosti otaceni 500
az 1000 ot. min™ po dobu 0,5 aZ 8 h. Kombinace parametrl1 (2 h, 1000 ot. min™') poskytujici nejlepsi
kombinaci mechanickych vlastnosti byla pouzita pro ptipravu kompozitdl smichanych v
hmotnostnich pomeérech 25:75 (CoCrFeNiMn:CoCrFeNiNb) a 75:25
(CoCrFeNiMn:CoCrFeNiNb).

Kompaktizace nanokrystalického kompozitu: Kompaktizace byla provedena v zatizeni pro
slinovani v plazmatu (FCT Systeme HP-D 10) s rychlosti ohfevu 100 °C min’, stlacenim tlakem
48 MPa pti dosazeni kompaktiza¢ni teploty 1000 °C. Vzorek setrval stlacen na této teploté po dobu
9 min a nasledovalo okamzité ochlazeni maximalnim ochlazovacim vykonem pfistroje.

Zkousky v tlaku: Byly provedeny na univerzalnim testovacim pfistroji LabTest 5.250SP1-VM
s rychlosti relativni deformace 0,001 s™.

S nariistajici rychlosti a dobou mleti doslo k promichani jednotlivych praski, nejprve na trovni
samotnych praskovych ¢astic, dale na urovni samotnych fazi. Toto se projevilo narlistem meze
kluzu Ry a meze pevnosti Ry, (obr. 1, tabulka 1). Kompozitni slitina pripravena mletim pti
rychlosti ota¢eni 1000 ot. min™! po dobu 2 h se vyznacovala vynikajicim pomérem mezi mezi kluzu
Rpo2 (180 +£82 MPa), mezi pevnosti R (2423 +67 MPa) a nejvyssi plastickou deformaci. Tyto
vlastnosti vyrazné piekonaly vlastnosti jednotlivych vstupnich slitin (obr. 2).

Tabulka 1 shrnuje vysledky mechanickych vlastnosti v tlaku pfipravené kompozitni slitiny v
zavislosti na podminkach mechanického mleti
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Tabulka 1: Porovnani mechanickych vlastnosti v tlaku u pripraveného kompozitu s ohledem na

podminky mechanického mleti v E-max.

Mechanické viastnosti

Podminky pfipravy v E-max

R0 (MPa) + Rm (MPa) +
500 ot. min"; 0,5 h 989 21 1658 36
800 ot. min";0,5h 1276 1 2052 21
1000 ot. min'1; 0,5h 1311 41 2143 22
1000 ot. min™: 1 h 1395 50 2250 103
1000 ot. min™: 2 h 1580 82 2423 67
1000 ot. min™": 4 n 1759 75 2278 31
1000 ot. min™: 8 h 1791 12 2376 151

Tabulka 1 shrnuje vysledky mechanickych vlastnosti v tlaku pfipravené kompozitni slitiny
v zavislosti na podminkach mechanického mleti. Zménou hmotnostnich pomért vstupujicich slitin
v rozmezi Mn(25):Nb(75) aZ po Mn(75):Nb(25) je mozné dale podstatné ovlivnit vysledné

vlastnosti ptipravené¢ho nanokrystalického kompozitu (obr. 3).

Primyslova vyuzitelnost

Pripraveny kompozitni material lze vyuzit v mnoha primyslovych aplikacich, zejména pak
v automobilovém, leteckém nebo kosmickém priimyslu. Kombinace vysoké pevnosti pfi zachovani
dostatecné tvarnosti umoznuje snizeni hmotnosti pfi zachovani pozadovanych mechanickych
vlastnosti. Upravou hmotnostnich pomérii vstupujicich slitin je mozné dale ovlivnit mechanické

vlastnosti ptipravenych kompoziti.
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PATENTOVE NAROKY

1. Nanokrystalicky kompozit slitin CoCrFeNiMn a CoCrFeNiNb, vyznacujici se tim, Ze obsahuje
ekviatomarni slitiny CoCrFeNiMn a CoCrFeNiNb v hmotnostnim poméru 25:75 az 75:25.

2. Zplsob pripravy nanokrystalického kompozitu slitin CoCrFeNiMn a CoCrFeNiNb podle
naroku 1, vyznacujici se tim, Ze jednotlivé slitiny CoCrFeNiMn a CoCrFeNiNb jsou nejprve
ptipraveny pomoci mechanického legovani, pficemz v dalSim kroku jsou obé slitiny smichany a
mechanicky mlety, kdy vysledkem je homogenni distribuce ¢astic fazi pochazejicich z jednotlivych
vstupnich slitin a jejich zjemnéni do nanokrystalické oblasti.

3. ZpuUsob pripravy nanokrystalického kompozitu slitin podle naroku 2, vyznacujici se tim, Ze
v ptipadé¢ poméru smiseni 50:50 je dosazeno zvySeni Ryo» v rozmezi 989 az 1791 MPa a R,
v rozmezi 1658 az 2376 MPa v zavislosti na podminkach mechanického mleti zahrnujicich rychlost
a dobu mleti.

4. Zpusob pripravy nanokrystalického kompozitu slitin podle naroku 2, vyznacujici se zvySenim
mechanickych vlastnosti pti zachovani plasticity az 23 %, pficemZz uprava hmotnostnich pomérii
jednotlivych vychozich slitin pfi mleti 1000 ot.min™, 2 h vede k cilenému ovlivnéni meze kluzu Ry
v tlaku v rozmezi 1236 az 2016 MPa a meze pevnosti Ry, v rozmezi 2157 az 2572 MPa.

3 vykresy
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