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Abstrakt

Diplomovéa praca sa Vv prvej Casti zaoberd sucasnym stavom poznania problematiky
cold spray, jej mechanizmom a parametrami depozicie, pokro¢ilymi povlakmi
zhotovenymi metddou cold spray, aplikdciami povlakov zhotovenych touto metddou
a poznatkami titanovych a Ti-6Al-4V povlakov a ich tepelnym spracovanim. Metédou cold
spray bol vyrobeny depozit prasku Ti-6Al-4V. V experimentalnej Casti bola pozorovana a
skimana mikroStruktira a mechanické vlastnosti dodaného stavu ajeho tepelne
spracovanych stavov. Zihanim pri 600 °C ostali mechanické vlastnosti a mikrostruktara
rovnaké ako v pripade dodaného materidlu. Zihanim pri 800 °C sa rekrystalizovala
mikroStruktira o a B faze za vzniku zrnitej mikrostruktiry a doslo k poklesu mechanickych
vlastnosti. Zihanim pri 900 °C sa zlepsili mechanické vlastnosti vd’aka zakaleniu
mikrodtruktury, ktord pozostdva z o a o’ fazy. Zihanim pri 1000 °C zhrublo zrno a klesli
mechanické vlastnosti. NajlepSie vlastnosti z hl'adiska mikroStruktiry a mechanickych
vlastnosti mal material zihany pri 800 °C, kaleny a precipitac¢ne precipitacne vytvrdeny.

KPacové slova

Cold spray, depozicia, adiabaticka strihova nestabilita, tepelné spracovanie.

Abstract

Diploma thesis deals in the first part with recent knowledge of cold spray, its
mechanism and parameters of deposition, advanced coatings made by cold spray and their
applications, knowledge of Ti-6Al-4V coatings and their heat treatment. Deposit of Ti-
6Al-4V powder was made by cold spray process. In experimental part, microstructure and
mechanical properties of supplied and its heat treated material were observed and
examined. Mechanical properties and microstructure remained unchanged by annealing at
600 °C as in the case of supplied material. Recrystallization occured in microstructure of a
and B phases by annealing at 800 °C. Grains were emerged in microstructure and
mechanical properties were decreased. Mechanical properties were improved by annealing
at 900 °C due to quenching. Microstructure consists of a and o’ phases. Mechanical
properties were the worst for annealed material at 1000 °C because of coarsed grains.
Material which was annealed at 800 °C, quenched and precipitation hardened had the best
microstructure and mechanical properties.
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Cold spray, deposition, adiabatic shear instability, heat treatment.
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Uvod

Titdn ajeho zliatiny su velmi dobre zname v priemyselnej praxi ako materialy
s vysokym pomerom pevnosti k vahe a excelentnou koréznou odolnostou. Tieto materialy
st pouzivané prevazne v leteckom a automobilovom priemysle. V blizkej budtcnosti sa
odhaduje vysoky narast vyuzitia titdnovych zliatin hlavne v letectve. Ich nevyhodou je
vysoka vyrobna cena stvisiaca s ich naro¢nou pripravou. Preto sa trh z dévodu finan¢nych
nakladov zameral na 0drzbu a opravu titanovych zliatin. Progresivna technologia, ktora
spifia tieto poziadavky na rychlu rekonstrukciu alebo opravu, sa nazyva ako technoldgia
studeného kinetické¢ho naprasovania, znama pod anglickym pojmom cold spray (CS).

Cold spray je proces rychleho kinetického povlakovania, pricom povlak vznika
urychlenim cCastic deponovaného prasku v pride hnacieho plynu na povrch substratu.
Teplota prasku pritom nepresahuje teplotu tavenia. Castice prekonavaju podas dopadu
vysoké plastické deformdcie a prichytdvaji sa na povrch. Vdaka tejto technologii sa
mikrosStruktura modifikuje minimalne a dochadza k nizkej oxidacii povlaku. Tato
technologia vyrazne =zniZzuje energetickli naro¢nost vyroby a spotrebu materialu
V porovnani s konvenénymi metddami ako odlievanie a obrabanie.

Diplomova praca sa v prvej Casti zaobera teoretickymi zakladmi metody cold spray,
medzi ktoré patri mechanizmus a parametre depozicie, pokroc¢ilé povlaky zhotovené
metddou cold spray, aplikacie povlakov zhotovenych touto metdédou a poznatkami
titanovych a Ti-6Al-4V povlakov a ich tepelnym spracovanim. V druhej Casti je pozornost’
venovana skiimaniu Ti-6Al-4V povlaku pripraveného technoldgiou cold spray, navrhu
tepelného spracovania ajeho vplyvu na mikrostruktiru, chemickému zloZeniu
a vyhodnoteniu mechanickych skusok.
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1 Teoreticka ¢ast’

1.1 Historia

Stadie metody cold spray siahajt z historického hl'adiska az do za&iatku 20. storodia.

V roku 1902 si nechal Thurston patentovat’ svoj objav, ktorého podstatou bola
depozicia kovového prasku na kovova platiu. PraSok bol urychleny bud’ prudiacim
plynom pod tlakom alebo tryskou. Najvyssia dosiahnuta rychlost’ urychlenych castic bola
300 m/s [1].

Vyssej dopadovej rychlosti dosiahol v patdesiatych rokoch 20. storodia pan
Rocheville. Pouzitim Lavalovej dyzy, pre urychlenic kovovych castic, dosiahol
rovnomerny tenky povlak [2].

V osemdesiatych rokoch 20. storofia bol skumany fenomén CS na Institate
teoretickej a aplikovanej mechaniky ruskej Akadémii vied v Novosibirsku. Depozicia bola
objavena celkom nahodne pocas experimentu pradenia plynu okolo telesa. VO veternom
tuneli bol predmet vystaveny supersonickému pradu plynu, v ktorom sa nachéadzali pevné
Castice. Po ukonceni experimentu si vedci v§imli deponovanej vrstvy €astic na Studovanom
predmete [3].

Poznatky a patenty Institatu teoretickej a aplikovanej mechaniky ruskej Akadémie
vied v Novosibirsku boli dolezité pri d’alSom objastiovani podstaty a vyuziti CS v praxi. Po
roku 1994, kedy boli uznané patenty aj v USA, vzniklo mnoZstvo postupov pripravy
vrstiev materialu metédou CS [1].

Zéaujem o skiimanie a rozvoj metédy CS neustale rastie V poslednych dvoch
desatrociach. Ide o technologicky proces depozicie vrstiev materialu, ktory ma sl'ubny
Sirokospektralny potencial v mnozstve odvetvi. Vd’aka tomu v si¢asnosti narastd mnozstvo
publikovanych vedeckych praci a ¢lankov s cielom porozumiet’ problematike depozicie a
pribliZit’ sa komer¢nej vyrobe. Obr. 1.1 znazoriuje narast mnoZstva vedeckych publikacii
za poslednych dvadsat’ rokov [4].

V stcasnosti sa odhaduje, ze je v Eurdpe situovanych 55 % z celkového prieskumu,
vyvoja a produkcie metodou CS. Oproti tomu je to v USA 20 % a v Cine 7 %. Celosvetovo
je v8ak inStalacia vyrobkov pripravenych metddou cold spray ur¢ena z 60 % na prieskum
a vyvoj a z0o 40 % na produkény zamer [1].

140

120
100 | t 1 =

80

Pocet vedeckych publikacii

Obr. 1.1 Pocet vedeckych publikacii za rok [4].
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1.2 Porovnanie metody studeného (CS) a tepelného nastreku

Cold spray patri medzi najmladSie rozvijajuce sa technologické metdody vyroby
povlakov a 3D suciastok. V osemdesiatych rokoch minulého storocia, kedy sa tato oblast’
zaCala len sporadicky objavovat’ v odbornej literature, existovala uz metoda tepelného
nastreku.

Metdda cold spray ma V porovnani s ostatnymi termalnymi metodami rovnaké
vyuzitie ada sa tvrdit, Ze ztechnologického hladiska st Si vel'mi podobné. AvsSak
Z hl'adiska pouzitia zdroja energie pri vyrobe a kvality vysledného depozitu sa tieto
zdanlivo totozné metody zasadne odlisuju.

Podstatou metddy tepelného néstreku je tvorba povlaku zohriatim, roztavenim alebo
Ciastoénym natavenim prasku tuhého materidlu do podoby kvapalnej kvapocky. Depozit
vznikd zmacanim povrchu substratu kvapdckami aich rychlym tuhnutim na povrchu.
Vysoké teploty pri natavovani (az 3000 °C) vedu k neziaducim difiznym procesom pri
tuhnuti, a teda k oduhli¢eniu, odmiesavaniu a nukleacii neziaducich fazy. Citlivé materialy
na vzdusny kyslik musia byt striekané v ochrannej atmosfére [5].

Cold spray je proces vyroby, pri ktorom mozno ziskat kvalitny depozit za ovela
nizsich teplot (pod 1000 °C), pri ktorych nedochadza k natavovaniu prasku aani k
tuhnutiu. Prasok je po celi dobu procesu v pevnej forme, ¢o ma za nasledok vyborné
vlastnosti povlaku. Metdda je vhodna pre materidly citlivé na kyslik (¢i uz prasok alebo
substrat), materialy s nizkou tepelnou kapacitou. Produkt ma mizivé mnozstvo zvyskového
tahového napétia a nizku poérovitost’ [6].

5000_. Plazmovy nastrek*
* teploty plametia mézu dosiahnut’ 24000 °C

4000
o
=
o
2 3000_
a
<
.% Plameii Detonaény nastrek
e 2000-

HVOF
1000
Cold spray
| | | | |
200 400 600 800 1000 1200

Dopadova rychlost’ castic  [m/s]

Obr. 1.2 Klasifikacia nastrekovych procesov v zavislosti na teplote a rychlosti dopadu
Castic [6].
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1.3 Princip technolégie cold spray

Cold spray je metdda depozicie prasku vV pevnom stave, ktorej vysledkom je tenky
povlak alebo celistvy produkt v podobe stciastky.

Castice prasku (velkosti 1-50 pm) st urychlené v konvergentne/divergentnej
tryske (alebo Lavalovej dyze) na rychlost 300-1200 m/s, za pouzitia vhodného
urychlovacieho plynu (He, N2, vzduch). Nasledne Castice dopadaju na dopredu pripraveny
substrat, kde dochadza k spojeniu Castic so substratom za vzniku rozhrania prasok/substrat.
K spojeniu dochddza pomocou masivnych plastickych deformécii avznikd efekt
adiabatickej strihovej nestability. Ked’ sa substrat zakryje povlakom, nasleduje interakcia
Castica/Castica, ¢im dochadza k zva¢Sovaniu hrabky povlaku [5] [7] [8].

Vysledny povlak ma pozitivne mechanické a chemické vlastnosti. Ked’ze nedochadza
K taveniu, krystalizacii a nevznika tahové napitie, riziko vysokoteplotnej oxidacie je nizke.
Pocas tohto procesu je prasok vystaveny supersonickej rychlosti a teplotam, ktoré za
ziadnych okolnosti nepresahujt teplotu tavenia praS8kového materialu. Povlak teda vznika
depoziciou prasku v tuhom stave. Tym padom sa neuskutociiuje proces tavenia a tuhnutia
(nevznikaju neziaduce faze) [5].

Podrobnejsi popis technologie je znazorneny na obr. 1.3 [7]. Vysokotlakovy procesny
plyn (vacsinou He alebo N3) s tlakom do 7 MPa je hnany jednou vetvou do plynového
ohrievada a druhou vetvou do zdsobnika praSku. Ohrieva¢ zohrieva plyn elektrickou
energiou na teploty vrozsahu 300-1100 °C. Ohrev plynu zvySuje jeho rychlost
v Lavalovej dyze. V druhej vetve zabezpec€uje plyn transport prasku do Lavalovej dyzy,
kde sa prasok vmieSava axidlne do zohriatého vysokotlakového plynu. K mieSaniu
dochadza tesne pred hrdlom dyzy. Urychleny prud plynu s praSkom je namiereny
Kk substratu. Vzdialenost medzi koncom trysky a substratom je niekolko centimetrov.
Povlak vznikd bud’ pohybom trysky pomocou robotickej ruky v ose hibky vrstvenia a
pohybom substratu v osiach kolmych k pohybu dyzy alebo len pohybom robotickej ruky
s Lavalovou dyzou. Ak je teleso osovo sumerné, depozit moZe vznikat rotaciou telesa
a posuvom robotickej ruky v jednom smere [5] [7] [8].

zasobnik prasku substrat

|

|

depozit

Lavalova dyza

procesny plyn

ohrievac plynu

Obr. 1.3 Schematické znazornenie systému CS [7].
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1.4 Mechanizmus depozicie

Depozicia je vysledkom za sebou nasledujucich dopadov malych mikrocastic na
substrat supersonickou rychlostou. Dopad je spojeny s transformdaciou kinetickej energie
Castic na mechanicki deforméciu a termélnu energiu. Po dopade sa priblizne 10 %
celkovej kinetickej energie uchova v Castici vo forme elastickej energie. Porozumenie
mechanizmu depozicie vyzaduje pochopenie deformacie Castic [7].

Casové rozpitie od prvotného kontaktu &astice so substratom az do momentu
ukoncenia plastickej deformdcie je priblizne 100 ns. Toto ¢asové rozpétie pozorovania
mechanizmu depozicie je tak kratke, Ze nie je mozné so sucasnou technikou pozorovat.
Preto st nutné na Stadium fyzikdlnej podstaty numerické simulacie. Pre zjednodusSenie
vypoctov sa simuluju dopady gul'ovitych Castic na dosku [7].

Proces depozicie sa deli na 2 zékladné skupiny:

e Depozicia 1. vrstvy na substrat
e Vrstvenie povlaku

1.41 Depozicia 1. vrstvy na substrat
Fyzikalny a materialovy model pre numerické vypocty

Pri dopade Castice (obr. 1.4) sa uskuto¢iiujt tieto 2 dominantné mechanizmy spéajania
Castica/substrat:

e Mechanické ukotvenie Castice
e Metalurgické spojenie Castice so substratom [9].

K mechanickému ukotveniu castice do substratu dochadza v dosledku topologie
krateru vznikajiiceho po dopade. Tento typ mechanizmu mé najvacsi podiel na celkovu
pevnost’ védzby Castica/substrat pre kombinacie materidlov kov/polymér, oxid/polymér
a kov/kov. Pre kombinaciu kov/sklo sa mechanické zakliesnenie uskutociiuje spol'ahlivo aj
pri malej penetracii kovového prasku do skla [1].

Pre systémy, ktoré maju tvrdSie Castice ako substrat plati, ze Castice preniknu hlbSie
do substratu a deformujt sa v malej miere. Systémy, ktoré¢ majii dopadajuce castice miksie
sa vyznacuju viacSou mierou deformécie Castic.

Symetricky tvar

Castica . N
(prierez) Castice

Kontaktny povrch castice

3

|- Kontaktné povrchy

Povrch substratu

/ ] Povrch kréatera vytvoreného na
\_/j\/—) substrate po dopade castice
<

s Substrat .\> Symetricky tvar (prierez) substratu

Obr. 1.4 Povrch deformovanej Castice a substratu simulované na
reprezentativnom numerickom modeli [9].
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Metalurgické spojenie Castice so substratom Ssa numericky simuluje metdédou
koneénych prvkov (finite element analysis—FEA). Pre zjednodusenie vypoctov sa vychadza
Z myslienky, ze proces deformécie sa povazuje za adiabaticky dej. Teda pocas deformacie
pri dopade castice je tepelna vodivost' zanedbatelnd, pretoze vzdialenost tepelnej
difuzivity je ovel’a kratSia ako charakteristicky rozmer systému materialu [7].

Pocas dopadu vznikaji na rozhrani Castica/substrat masivne deformacie a az 1000-
nasobné prediZenie Gastice. Deformédcia vyvola vznik tepla na rozhrani. Dochadza
k lokalnemu nataveniu hranice Castica/substrat popripade Castica/Castica. Tuhnutie nastava
okamzite, pricom sa teplo rozptyl'uje vedenim v objeme telesa. Tak vznika metalurgicky
spoj [7].

Oproti pomalému tuhnutiu, ktoré umoziiuje pohyby atémov a ich zmenu orientacie,
toto rychle lokéalne tuhnutie sposobené ndhlym odvodom tepla zapri¢iituje nepohyblivost’
atomov vich povodnych polohdch. Podstata lokdlne nataveného pésu vzniknutého
vysokou rychlostou deformacie sa vysvetluje pomocou teodrie adiabatickej strihovej
nestability.

Adiabaticka strihova nestabilita

Vznika pri interakcii Castica/substrat alebo Castica/Castica. Ide o termalne zmidkcenie
rozhrania. Na rozhrani dochadza k rozruseni oxidickych vrstiev substratu a Castice. To
upeviiuje ich tesny kontakt a teda formuje vazbu. Vid obr.1.5 [4] [5] [7].

T N\® (®)

Dopad
dastice

(c)
(d)

Oxidicka

/ vrstva Kontakt Ng ¥ ,./-‘
. i?—‘-.{eﬁ—“ l AZ»— Inkluzie S

Substrat — ] FZ :
Extruzia o<
Tesny kontakt

Narusenie vrstvy

Obr. 1.5 Grafické znazornenie vzniku pevnej vézby [4].

Strihova nestabilita sa prvotne objavuje na vonkajSom okraji kontaktnej oblasti
Castica/substrat. ZvySovanim dopadovej rychlosti sa oblast’ rozsiruje po rozhrani z obvodu
smerom ku stredu krateru. Strihova nestabilita sa nedostane nikdy az do stredu. Velké
Castice su viac nachylné na strihova nestabilitu. V pripade krehkych materidlov sa
deformacia méze prejavit’ najskor vznikom trhliny v Castici a naslednou tvorbou vizby so
substratom.

Adiabaticku strihovi nestabilitu vystihuje obr.1.6 [7]. Z obr. vyplyva, ze:

— Plasticka deformacna energia, ktora indukuje teplo, zvySuje teplotu rozhrania

rw v

speviiovacieho procesu.
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— Napitie vznikajuce pri deformacii dosahuje maximélnu hodnotu pre
konkrétnu hodnotu deformacie ymax @ potom sa zniZuje s narastajicou
deformaciou (adiabaticky proces).

— Vredlnych podmienkach sa deformac¢né zmékcenie stava lokalizované
v oblasti strihovej nestability. Napitie klesa rychlo k 0. Od hodnoty yk sa
stava material nestabilny (lokalizacia). Navonok sa to prejavuje vystrieknutim
medzifazového prudu zmieSaného materialu (anglicky jetting). Vytrisk
rozruSuje oxidickd vrstvu rozhrania Castica/substrat [5] [7].

—
- )
- ek
- Izotermicky

// proces

Napitie

Adiabaticky
proces

- alishoto
« Lokalizacia

A

Nomindlna plastickd deformdcia

Obr. 1.6 Schéma skasky krutom pre typicky kovovy material
[71.

Vznik vytrisku sa v odbornej literature pre pochopenie prirovnava k vzniku
explozivnemu zvaraniu, pretoZze ide orovnaky mechanizmus depozicie. Zvar vznika
Vv tuhom stave extrémnym urychlenim volnej dosky smerom k substratu detonéciou
vybus$niny na povrchu dosky. Po vybuchu sa doska spoji so substratom, ako je viditeI'né na
obr. 1.7 [7]. Dochadza k vysokorychlostnému toku materialu, vd’aka ktorému sa odstranuju
necistoty z povrchu spdjajicich materidlov. Na rozhrani sa objavuji vysoké plastické
deformacie a dochadza k metalurgickému spojeniu povrchov.

(a) (b)

(

Obr. 1.7 Znazornenie toku materialu (jetting) pri vzniku vizby
pre metodu a) CS a b) explozivneho zvarania [7].
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Simulacia deformacie

Modelovanie viskoplastickej deformacie a prenos tepla vychadzaju z konstitutivnych
rovnic, ktoré navzajom prepdjaju veli¢inu napidtia o S deforméciou ¢, rychlostou
deformécie €* ateplotou T. Existuje mnoho konstitutivnych rovnic a materidlovych
modelov, ktoré mozu byt pouzité pre Simulacie. Ked’ze niektory model moéze byt
vhodnejsi ako iny, pre vedcov ostava vyzva pri vybere toho najvhodnejsSieho.

Mnoho studii je zalozenych na Lagrangeovej formulacii, ktord je implementovana
Vv komerénych softwareoch. Deformacny model ziskany pocitacovymi vypoctami
Lagrangeovou metodou je nerealisticky, pretoze je sprevadzany nadmernym mnozstvom
bodov pri sietovani v metdodach konecnych prvkov (takyto problém nevznikd pri
simulaciach Eulerovych formulacii). AvSak podstatnou vyhodou a pri¢inou pouzitel'nosti
Lagrangeovho modelu je, Ze modze demonstrovat’ strihovl nestabilitu pri vysokych
dopadovych rychlostiach [7].

Eulerove formulacie ponukaju realisticky pohl'ad na geometriu deformacie (obr. 1.8).
Problémom je, ze sa modeluju len v 2D oblasti a nemaji dostatoéné rozlisenie, Cize je
tazké rozoznat’ adiabaticku strihov(l nestabilitu [7].

Napriklad vedci Cook a Johnson spisali nasledujucu rovnicu:
c=(A+Be")(A+Clne")(1—-6™) (MPa) (1)
Kde ¢* je rychlost’ deformacie, ¢ je deformacia, 0=(T-Ter)/(Tm-Trer) je normalizovana
teplota, pricom Ty je referen¢na teplota (izbova teplota) a Tr, je teplota tavenia. Ostatné
nezname st konstanty [7].

experiment simulécia

Obr. 1.8 Porovnanie experimentu a Eulerovej simulacie dopadu Cu castice na
kovovy zéklad pri 750 m/s [7].
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1.4.2 Vrstvenie povlaku
Ako nahle je vytvorena adhézia prvej vrstvy, vznik povlaku uz zavisi na vzajomnom
spojeni deponovanych castic. Kohézia Castic je zavisla na mechanickom spravani Castic pri

dopade.
Vrstva povlaku vznika v takzvanych 4-och etapach (obr. 1.9):

e | etapou je vznik 1. vrstvy deformaénym a rotaénym pohybom Ccastice pri
kolizii (preberana v kapitole 1.4.1).

e VIl etape sa Castice deformuju a prerozdel'uju pocas dopadu.

e VIl etape plastickd deformacia znizuje percento porovitosti a vytvara
medzi€asticovl vizbu.

e Speviiovacim pochodom castic v IV. etape sa zhutiiuje depozit (znizuje sa %
porovitosti) [1].

O
O

zaciatok\ O o
ww 00O

koniec 4

\ L
e
Stadium I Stadium II Stadium I1I Stadium IV
adhézia — 1. vrstva deformacia Castic spajanie Castic a deformacia
a prerozdelenie redukcia pérov (spevnenie,...)

Obr. 1.9 Stadia formacie depozitu [1].

Mechanizmus vrstvenia povlaku je pre krehké castice odlisny. Na povrchu krehkych
Gastic sa pri dopade na povrchu nukleuji trhliny (obr. 1.10) [7]. Castica sa roztriesti na
fragmenty. Tie sa postupne nakopuju na seba a spajaju. Vznikd kompaktny zhutneny
depozit. Cim st fragmenty mensie, tym je vyssia kohézia povlaku [1].

Obr. 1.10 Znazornenie dopadajucej krehkej
Castice [7].
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1.5 Parametre procesu cold spray

Rychlost’ narastu depozitu ajeho finalne vlastnosti su zavislé na vstupnych
parametroch. Pocet vstupnych parametrov je velké mnozstvo. Medzi tie najzakladnejsie
patri dopadova rychlost’ Castic, morfoldgia a vel'kost’ Castic, uhol natoCenia pistole voci
substratu, vzdialenost’ substratu od konca Lavalovej dyzy, fyzikalne vlastnosti nosného
plynu, povrchova drsnost’ substratu, rychlost’ posuvu, teplota plynu a ¢astic pri dopade.
V neposlednej rade je dolezitd aj geometria Lavalovej dyzy, ktord urCuje tvar profilu
prerozdelenia dopadajucich Castic na substrat.

Obr. 1.11 graficky znazornuje proces metody cold spray a jej vstupné parametre [2].

substrat
konvergentna Cast’ divergentnd Cast’ okl
Vstup plynu "
Py (MPa), T, (°C) P, (MPa)
—_p. :i.‘-.*':'.QH“f. S e rl
s SR
Vstup &astic ) g Ak
(axialny vstup) y(m-) A (m*)
l Lg(m) SoD (m)
- > > - '
' depozit
Vlastnosti plynu Vlastnosti ¢astic Podmienky adhézie
. IE» Tp predoteevn (°C)s
ot ' Kg®C) d, (m), Vp(m"'s), Tp(°C) T.°C) i ’
pkgm), P (kg;m})‘ .
<4 ’C (‘ﬁ‘f‘oocc)' Stav povrchu rovny drsny  textirovany
(J7kg®C) g
e Parametre Castic Parametre substratu

Obr. 1.11 Hlavné parametre procesu cold spray [2].

1.5.1 Dopadova rychlost’ ¢astic

Dopadova rychlost’ astic (znaCend Vp) ma pri ur€ovani parametrov kI'icovy vyznam.
Pre r6zny druh materidlu existuje rozna kriticka dopadova rychlost’.

Kriticka dopadova rychlost’ (V) je medzna hodnota rychlosti Castic, pri ktorej sa
Castice prichytavaju na povrch substratu s uréitou efektivitou depozicie ky (obr. 1.12). Ak
je Vp > V¢ nastava efektivne povlakovanie depozitu [3].

0.8
Pz
0.6 -
2 /
(7] D—— -

0,2 /

400 600 v, 800 1000
vy [m/s]

Obr. 1.12 Znazornenie kriticke;j
rychlosti pre material Cu [3].
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Obr. 1.13 vysvetl'uje vzt'ah medzi dopadovou rychlostou a inkuba¢nym ¢asom na
priklade Al Castic nardzajucich na Cu substrat. Inkubacny ¢as reprezentuje ¢asové rozpétie
od pociatku aktivacie povrchu substratu dopadajtcich Castic az po zaciatok adhézie Castic
na substrat. Na obr. 1.13 je indukény cas rozdeleny dvomi odliSnymi kritickymi
rychlostami Vg1 @ Verp na 3 Casti [5].

V |. oblasti je vy < Ver1. Znamena to, ze dopadajuce Castice sa na substrat neprichytia,
ale odrazia sa bez ohl'adu na zvoleny druh pripravy povrchu substratu [5].

V IL. oblasti plati, Ze Ver1 < Vp <Vera. Castice sa na substrat neprichytia ihned’, ale
s Casovym oneskorenim. Sposobené to je skuto¢nostou, Zze musi dojst’ k aktivacii povrchu
substratu. CiZe najskor sa dopadajuce ¢astice odrazia od substratu, ¢im sa ,,&isti povrch
atvori sa Specificky mikroreliéf. Odrazené Castice zvySuji chemicka aktivitu povrchu
tvorbou dislokécii na povrchu reliéfu. Dislokacné centrd sluzia ako nuklea¢né miesta pre
pociatok chemickej interakcie medzi casticou a povrchom. Oblast’ II sa nazyva ako
,oneskorena adhézna zéna“. Obecne plati, ze rychlost’ prudu plynu a Castic je nepriamo
umerna indukénému ¢asu [5].

Oblast” III znazoriiuje oblast, kde Vp > Vera. Castice sa zachytavaji na povrch reliéfu
bez oneskorenia [5].

120 Oblast’ I Oblast’ I Oblast’ III
1 erdzia oneskorena adhézia okamzita adhézia
A Experimentilne data
----— Aproximacia experimentalnych dat
80 — 0 Vypocetné data
O
@ [ 1 1 \
= , t=al|— -
= // \WW— W V2= Wen
40 O /
al ~  v,=550mis d4=365s
¥ V., =850m/s
! 5 Ver2
Vs ' & A /
0 cr L} . f
T T T T 1
500 600 700 800 900 1000
Ve [m/s]

Obr. 1.13 Zavislost’ dopadovej rychlosti v, na inkubaé¢nej dobe t;
Al Castic narazajucich na Cu substrat [5].
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Kritickd rychlost’ sa urcuje experimentalne korelaciou dopadovej rychlosti cCastic
s nameranou efektivitou depozicie. Na odhad v, slizia aj numerické simulacie.
Podstatnym predpokladom pri vypocte je, Ze adiabaticka strihova nestabilita sa objavuje
pri kritickej dopadovej rychlosti. Rovnica (2) a (3) sluzia na vypocet v¢ pre rovnaky
material Castica/substrat:

Ve = “7" +bey(Tn —Tp) (M) (2)

o = oyrs(1—6) (MPa)  (3)

Kde o je teplotne zavislé napatie teenia, oyrs je medza pevnosti v tahu, p je hustota,
Cp je tepelnd kapacita, T je teplota tavenia praSku, T, je strednd teplota Castice pri dopade.
Konstanty a, b st aproximujtice kon$tanty a 0 je normalizovana teplota z rovnice (1) [7].

Kritickd rychlost’ dopadu je funkcia zavisla aj na velkosti Castic. Plati, ze ¢im je
vel'kost’ Castic mensSia, tym je kriticka dopadova rychlost’ vac¢sia. Suvisi to s faktom, ze
menSie Castice maji vacsi Specificky povrch ako vel'ké cCastice, a tym padom aj vyssi
podiel oxidickej vrstvy. Na rozruSenie oxidickej vrstvy je za potreby vicsej kinetickej
energie [3].

1.5.2 Utinnost’ depozicie
Ide 0 parameter oznalujuci sa ky. Uginnost’ sa vypoéita:
— e _
ka =2 O @
Pomer vyjadruje podiel deponovaného mnozstva prasku me, ku celkovému mnozstvu
strickan¢ho prasku m,. Vaha deponovaného mnozstva sa pritom vypocita ako rozdiel
hmotnosti si¢iastky pred a po striekani.

Podstatou povlakovania je dosiahnut’ ¢o najvyssie percento ucinnosti [3] [10].

1.5.3 Uhol dopadu ¢astic

Uhol dopadu sa berie ako uhol medzi vektorom rovnobeznym s povrchom substratu
a vektorom rychlosti dopadajucej Castice. So znizujucim sa uhlom dopadu sa zmenSuje
vel’kost’ normélovej zlozky dopadovej rychlosti a hibka penetracie do substratu. AK je uhol
dopadu tak maly, ze normalova zlozka rychlosti dopadu je mensia ako kriticka rychlost’
dopadu, Castica sa odrazi od substratu. Preto je nutné urcit’ vhodny uhol dopadajicich
Castic.

Bolo dokazané, ze najvysSia ucinnost’ depozicie je pre titdn dosiahnuta pri uhloch
dopadu 70° az 90°. So zmensujucim sa uhlom dopadu sa znizuje aj u¢innost’. Pri uhlu
dopadu 50° sa uz neuskutoc¢nuje ziadna depozicia [5].

Obr. 1.14 znazoriuje dopad hlinikovych castic Al6061 na substrat z rovnakého
materidlu pri réznych dopadovych uhloch. Malé uhly dopadu sposobili vyskyt neziaducich
medzier v Struktare, vid’ obr.1.14 [9]. Vysledky pana Wanga indikuju nasledujuce zavery:

e So zvacSujucou sa velkostou uhlu dopadu sa zvysuje G¢innost’ depozicie (pri
45° je uc¢innost’ 45 % a pri 90° je ucinnost’ 100 %).

e So znizujucou sa vel’kostou uhlu dopadu sa zvySuje pevnost’ vizby (pri 45° je
pevnost’ 137,9 MPa a pri 90° je pevnost’ 34,5 MPa). Pri¢inou vysokej pevnosti
modze byt vysSia teplota rozhrania Castica/substrat pri malych uhloch dopadu
(dosledok trenia) alebo kvalitnejsi reliéf povrchu (mensie mnozstvo oxidickej
vrstvy), ktory sa deformuje vd’aka odrazajicim sa Casticiam [9].
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V praxi sa kvoli vysokej uc€innosti depozicie pouziva uhol dopadu 90°.

Smer dopadu

medzera

'90° dopad - 75° dopad - 160° dopad - 45° dopad

Obr. 1.14 Simulacia dopadu ¢astic A16061 na substrat A16061 pri roznych uhloch dopadu [9].
1.5.4 Hnaci plyn

Ako hnacie médium sa pouziva hélium, dusik a vzduch. Najucinnejsie z nich je
hélium. Ma vyssiu plynova konstantu a nizsiu molekulovii hmotnost’ ako N, (tabulka 1).

Tabulka 1 Specificky tepelny pomer y a plynova konstanta Rs vzduchu, He a N, [2].

Vzduch Dusik Hélium
v [] 1,4 14 1,66
R [J*kg™K™] 287 297 2077

Rychlost’ pradenia plynu v dyze je zavisla na y a Rs. Cim su tieto konstanty vyssie,
tym je rychlost’ vys§ia. Cim je rychlost’ pradenia plynu a Gastic vys§ia, tym je vizba
pevnejsia.

He sa pouziva pre drahé materidly a pre kovy, ktoré¢ maja vysoku kritickl rychlost’
depozicie. Je uzitocné pre zvySenie hustoty depozitu (mensia pdrovitost’) a pracovnych
teplot. Hoci je He vhodnym nosnym plynom pre cold spray, nie je ekonomicky vyhodné ho
pouzivat’ (vysoké naklady). V stucasnosti sa pouziva recyklované He, ktoré znac¢ne zniZuje
néaklady, no nemoze byt prehlasené za lacnu technologiu.

Vzduch a N, sa pouzivaju z dévodu znizZenia finanénych nakladov. V porovnani so
vzduchom, N; ochrariuje Castice pred oxidaciou.

L’ahko deformovatel'né materialy sa striekaju pri nizkych teplotach a tlakoch, naopak
materialy ako Ti zliatiny, ktoré nie st 'ahko tvarne, sa nandSaju za vyssich teplot (priblizne
600 °C-800 °C) a tlakov (34 MPa) [2] [11].

Kinematika castic je na zaciatku Lavalovej dyzy znacne ovplyvnend teplotou
a tlakom hnacieho plynu. Ulohou nosného plynu je prenos &astic do dyzy. Nie je nutné,
aby bola teplota a tlak nosného plynu vysoké. Nie je vSak vhodné, aby teplota nosného
plynu bola menSia ako teplota hnacieho plynu. V tomto pripade by doslo k premieSaniu
plynov a poklesu teploty v dyze. Kinematicka schopnost’ hnacieho plynu by bola znac¢ne
limitovana a G¢innost’ depozicie by klesla v dosledku premiesania.

1.5.5 Rychlost’ posuvu

Rychlost” posuvu dyzy nad substratom ma vplyv na vyslednt mikrostruktiaru
a mechanické vlastnosti Ti-6Al-4V povlaku a musi byt riadne kontrolovana.
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Podl'a dostupnej literatury [12] bol prevedeny experiment pri rychlosti posuvu
100 mm/s, 300 mm/s a 500 mm/s.

Bolo dokazané, Ze drsnost’ povrchu povlaku R, sa zmenSuje pri vysSej rychlosti
posuvu. Je to pripisované skutoCnosti, ze pri vyssej rychlosti posuvu vznika viac vrstiev
a je vyssia distribtcia deformécie Castic.

Daldim objavom bolo mnoZstvo pérovitosti v mikrodtrukture. Pri vysokej rychlosti
posuvu sa objavilo va¢sie mnozstvo porovitosti ako pri nizsich rychlostiach. Porovitost’ pri
posuve 100 mm/s vykazovala hodnotu 0,5 %, kym pri 300 mm/s a 500 mm/s mala 2,7 %
a 3,2 %. Nizka porovitost’ pri posuve 100 mm/s je pripisovand vyssej teplote depozicie
a vyssej hrabke povlaku [12].

Priemerna tvrdost’ povlakov pri vSetkych troch rychlostiach posuvu boli vyssie ako
tvrdost’ substratu a prasku. Najvyssia tvrdost’ bola namerana pri rychlosti posuvu 100 mm/s
(385,4 £ 13,1 HV), potom pri rychlosti 300 mm/s (377,3 £ 7,7 HV) a nakoniec pri
500 mm/s (360,6 + 10,2 HV). Pri¢inou je mnozstvo porovitosti vV mikrostruktire [12].

Skumana bola aj pevnost’ adhézie. Adhézna pevnost’ pri posuve 100 mm/s bola vel'mi
mald. Vzorka sa rozlomila pocas testu pri tlaku 2,5 MPa. Vzorky pripravené pri rychlosti
posuvu 300 mm/s a 500 mm/s vydrzali tlak 62,4 MPa. Vysledkom bol poznatok, ze ak je
vicsia hrubka povlaku na jeden priechod, zvyskové napitie je vysSie. To vedie k slabSej
pevnosti spoja [12].

1.5.6 Teplota prasku

Kvalitu depozitu zasadne ovplyviiuje teplota Castic. R6zne empirické modely ukazali,
ze kriticka dopadova rychlost’ ver sa znizuje so zvySujucou sa teplotou Castic.

Tedria Schmidta hovori, Ze existuje urcita teplota T, prasku, nad ktorou dochadza
k termomechanickému zmakceniu Castic. Vtedy st Castice pri dopade tvarne. Pod teplotou
Tp st dopadajuce Castice krehké [2].

Obecne existuju 2 rozli€né metddy ako zahriat’ Castice na vysSiu teplotu:

e ZvySenim teploty nosného plynu
e Pouzitim predhriatych castic.

Vedci nie st schopni v sG€asnosti urCit’ teplotu castic kvoli technickym
obmedzeniam. Kvoli malej velkosti pouzivanych castic je naro¢né ziskat’ experimentalne
data o teplote castic. Alternativnou cestou je pouZivanie numerickych simulacii
zahtnajucich efekt prenosu tepla nad povrchom castic.

Prehriatie prasku sposobuje zniZenie tvrdosti Castic v dosledku ich Zihania. Taktiez
dochadza k oxidécii povrchu €astic, Co zvysuje kriticku rychlost’ depozicie Vgy.

1.5.7 Vzdialenost’ konca trysky od substratu

Efekt vzdialenosti konca trysky od substratu bol skumany experimentalne
a numerickymi vypoctami. Bolo zistené, Ze tento parameter vyrazne ovplyviiuje uc¢innost’
depozicie.

Zobr. 1.15 je viditelné, ze prud plynu tesne pred dopadom osciluje od urcite;
vzdialenosti. Oscilacia pradu vedie k stratdm Gcinnosti. Pre efektivnu depoziciu je snaha
zmen$it' tito vzdialenost tak, aby nedochddzalo k vireniu prudu. Urcenie vhodnej
vzdialenosti zavisi na vystupnom priemere trysky a rychlosti Castic [3].
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Obr. 1.15 Oscilacny dopad prudu na substrat. Pomer z/h=3 (1), 5 (2), 5,7
(3), 8 (4). Kde z je vzdialenost konca trysky od povrchu substratu a h
charakterizuje hrubku pradu [3].

1.5.8 Substrat

Kvalita substratu hra nesmiernu rolu pocas depozicie. Ddlezita je tvrdost’ materialu,
teplota povrchu substratu a topologia reliéfu.

Tvrdost’

Tvrdost” matrice ovplyviiuje adhéznu pevnost. Je obecne zname, ze ak je material
tvrdy, dopadajuce Castice neprenikaju hlboko do matrice. Méakky substrat je optimalny,
ked'’Ze je mechanické ukotvenie Castic efektivnejSie (vykazuje vySSiu adhéznu pevnost)
[7].

Teplota

Zvysenie teploty substratu (termomechanické zmékcenie) umoziuje hlbsie ukotvenie
Castice pricom moze taktiez zvySit adhéznu pevnost’. VysSia teplota zlepSuje aj kvalitu
povlaku. VSetko vSak zélezi na vol'be materialu prasku a substratu. Je nutné poznamenat,
Ze existuje aj negativny dosledok ohrievania substratu (hlavne pre nachylné materialy na
oxidaciu). So stupajiucou teplotou povrch oxiduje a komplikuje mechanizmus depozicie [2]
[7].

Topologia - drsnost’

Z hladiska vhodnej topolégie povrchu je dolezita priprava reliéfu povrchu substratu.
Vhodny povrch na vytvorenie povlaku je taky, ktory neobsahuje kontaminaciu a Ziadne
oxidy. Experimentalne bolo zistené, ze drsny reliéf je vyhodnejsi pre depoziciu.

Reliéf kovovych materidlov sa pripravuje pieskovanim alebo leStenim. Vhodna
priprava relié¢fu povrchu sa li§i pre rozne kombinécie &astica/substrat. Ulohou pieskovania
je odstranenie oxidickej vrsty a ,,aktivacia® — zdrsnenie povrchu. Drsnejsi povrch zaist'uje
efektivnejSie ukotvenie Castice (teda lepSiu adhéznu pevnost). V sucasnosti sa na pripravu
povrchu pouziva laserova technologia [2].

Laserova technologia vytvara ablaciou textirovany povrch. Vdaka tomu, Ze sa
nekontaminuje reliéf, je substrat Cisty. Ablaciou vznika pomocou vysokoenergetickych
impulzov pravidelne opakujici sa vzor. Povrch reliéfu pozostava z takzvanych ,,udoli
a vrcholov®, obr. 1.16 [2]. Ablacia nielenZe vytvara optimalnu drsnost’, ale zohrieva povrch
a sucasne zvysuje povrchovu chemicko-metalurgicku aktivitu [6]. Experimenty dokazali,
ze technologia laserom je ucinnejSia pre mechanické ukotvenie ako technologia
pieskovania.
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Tretou zndmou technologiou pripravy je povrchové odmastovanie. Tato technologia
sa aplikuje na zaver pred samotnym procesom depozicie. Vyrazne zlepSuje prilnavost’
Castic [6].

Obr. 1.16 Typicky vzor Al povrchu, (a) slabo textirovany a (b) silno
texturovany povrch [2].

1.5.9 Morfolégia Ti-6Al-4V prasku a jeho mikrostruktira

V tejto podkapitole su rozoberané 2 druhy praskov. Ide o sféricku morfologiu prasku
a 0 nepravidelni morfoldgiu. Sférické prasky (SP) sa vyrdbaju metédou atomizacie
plazmou a nepravidelné prasky (NP) sa vyrabaji Armstrongovym procesom [13] [14] [15].

Atomizacia plazmou

Polotovar pre vyrobu prasku je Ti-6Al-4V drot (tuhé skupenstvo). Plazmou sa tavi
kov a zaroven sa v kvapalnej forme rozpraSuje. Rychlost’ ochladzovania pri tomto procese
je 100-1000 °C/s [15].

Armstrongov proces vyroby

Je to nizko nakladovy proces vyroby, ktory zahina hydrogenaciu Ti-6Al-4V pri 650—
700 °C. Po hydrogenacii sa materidl rozomelie. Néasledne prichadza do uvahy aj
dehydrogenacia pri 350 °C vo vakuu, aby sa vytvoril pozadovany tvar prasku. Kvoli
obrovskému rozdielu ochladzovacej rychlosti, ma prasok ini mikrostruktiru ako prasok
vyrabany atomizaciou plazmy [15].
Sférick4a morfolégia prasku SP

SP maji bunkovli povrchovia morfologiu (obr. 1.17 ab). Zobrazenie kontrastu
elektronovych kanalov (ECCI) prierezu Castice zobrazilo pritomnost martenzitickych
latiek. Formuju sa v dosledku extrémne rychleho tuhnutia vediceho k martenzitickej bcc—
B fazy transformaciou hcp — o fazy (obr.1.17 c). BlizSie pozorovanie odhalilo vyskyt

disloka¢nych dvoj¢iat vnutri martenzitickej latky (obr.1.17 c). Latky maju obmedzent
deformovatel'nost’ [13] [14].

Martenziticka o’ faza sa odliSuje od Cistej o fazy vyskytom defektov, vysokou
hustotou dislokacii, mnozstvom dvojciat [14] [15].

Nepravidelna morfologia prasku NP

Oproti tomu NP maju odlisnia povrchovi morfolégiu v porovnani s SP. NP su
charakteristické ovela niZzSou hustotou nez SP, az 2.9-krat, ale vySSim Specifickym
obsahom povrchu. Castica méa poréznu Struktiru (obr. 1.17 de). NP sa tvorené
rovnoosovou o mikrostrukturou af fazou po okrajoch. Da sa viac deformovat’ ako
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martenziticka Strukttra. Praskova difrakcia (XRD) odhalila v Struktire SP aj NP stabilnu o
fazu (obr. 1.17 f) [13] [14] [15].

Morfologia povrchovej vrstvy povlaku

Pouzitim SP je pozorovatel'na adiabatické strihova nestabilita aj takzvany vystrik. SP
si zachovédvaju pocas depozicie svoju morfologiu. Pod mikroskopom st pozorované
medzery medzi ¢asticami [14] [15].

U NP nie je pozorovatelnd adiabatickd strihova nestabilita — komplikovana Struktira
robi pozorovanie narocnym. Kazdopadne depozit vytvoreny z nepravidelného prasku ma
hustejSiu Struktiru s malym poctom medzier medzi Casticami v porovnani so sférickym
praskom [15].

Utinnost’ depozicie a rychlost’ ¢astic

Utinnost’ depozicie s pouzitim NP je ovela vyssia neZ s pouzitim SP vd’aka velkej
dopadovej rychlosti ¢astic pri rovnakych podmienkach nastreku.

NP teda dosahuju vyssie dopadové rychlosti. Je to zapriCinené vysSou pdsobiacou
tahovou silou (drag force). Tento koeficient sa vypocita nasledujico:

1
D= EerzelApCD (N) )

D reprezentuje pOsobiacu silu t'ahu na Casticu, p je hustota nosného plynu, Vi je
relativna rychlost’ medzi Casticou a pradom plynu, A, je priemet povrchu Castice v smere
prudenia a Cp je koeficient tahu. Prave koeficient Cp je vyssi pre NP ako pre SP, pretoze
zavisi na morfoldgii Castice (zmena tlakov prudiaceho kontinua okolo ¢astice) [13] [15].

Obr. 1.17 Povrchova morfologia (a)SP, (b) SP pri
vac¢Som zviacseni, (d) NP, (€)NP pri va¢Som zvicseni
a ECCI pre prierez (c) SP, (f) NP [13].
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Porovitost’

Porovitost' Ti-6Al-4V depozitu vytvoreného nastrekom nepravidelného prasku
vykazuje mensie hodnoty v porovnani s depozitom sférického prasku. Sféricky prasok ma
pocas dopadu obmedzenu schopnost’ deformdcie, ¢o znemoziluje znizit'® % podrovitosti
(obr.1.18 a) [13] [15].

Nepravidelné Castice pri dopade menia svoju morfologiu. A hoci vykazuju znamky
porovitosti, finalny depozit je husty, s minimalnym mnozstvom poérov (obr. 1.18 b) [13].

P SU3S00 15.0kV x65 BSE-COMP

Obr. 1.18 Zobrazenie porovitosti na priereze (a)SP, (b) NP [13].

Mikrostruktira povlaku

Depozit vytvoreny SP ma rovnaku $truktiru ako samotna sféricka castica. Obsahuje
martenzitické latky. V okoli hranic Castic boli pozorované oblasti s nanozrnami. Tieto
oblasti podstupili pocas dopadu castice rekryStalizaciu. RekryStalizacia je vysledok
vysokého stupna deformacie a zvySenia lokalizovanej teploty pri supersonickej rychlosti
dopadu [13] [14].

Rekrystalizacia sa vyskytuje aj pri dopade nepravidelnych castic Ti-6Al-4V prasku na
hraniciach. P6vodna mikroStruktara Castice je tazko viditelna [13] [15].

Tvrdost’

Tvrdost komeréne vyrabaného materialu Ti-6Al-4V je mensia ako tvrdost toho
ist¢tho materialu vyrabaného metdodou cold spray vdaka deformacnému spevneniu,
ktorému material podstupuje pri nastreku [13] [14].

Skutoc¢na tvrdost deponovaného sférického prasku je vyssia nez tvrdost’ depozitu
s nepravidelnym praskom. Tento fakt je prisudzovany povodnej mikroStruktire prasku.
Sféricky prasok je tvoreny tvrdymi martenzitickymi latkami, ktoré prispievaju k vyssej
celkovej tvrdosti depozitu. Avsak mikroindentacia preukazala vyssiu tvrdost’ u depozitu
nepravidelnych castic. Mikroindentacia bola merand podla Vickersa, uskutocnend pri
zatazeni od 25 — 500 g. Bolo zistené, Ze hibky vtlagenia boli priblizne medzi 30 az 75 pm,
kedy tvrdost’ mala kons§tantni hodnotu. Pri tak velkej indenta¢nej velkosti boli zahrnuté do
mikrotvrdosti okrem mikrostruktury materialu do ivahy aj defekty a pory [13] [14].

V priemyselnej praxi sa z hl'adiska ekonomickych tspor deponuju Ti-6Al-4V prasky
s nepravidelnou porovitou morfolégiou. Proces vyroby prasku Armstrongovou
technoldgiou je ovela lacnej$i ako iné technoldgie. Vyroba sférického prasku stoji
110 USD/kg, kym Armstrongov prasok stoji len 11-24 USD/kg. Ako hnaci plyn sa
pouziva N, aziadne tepelné spracovanie sa neuskutociiuje. Pri tychto podmienkach je
dosiahnutel'na porovitost’ <1% [13] [16].
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1.6 Pokrocilé povlakovanie metodou cold spray

Stcasny vyvoj sa uberd smerom k urCeni vhodnych parametrov kompozitnych
povlakov (prasok je vo forme kompozitu) a pouzitiu prasku z nanocastic. Tato kapitola
pojednava o kompozitnych nastrekoch a nanotechnologickych depozitoch.

1.6.1 Kompozitné povlaky

Kompozitné nastreky maju mnoho vyhod oproti konvenénych nastrekom. Su to
multifunkéné viacvrstvové povlaky. Medzi ich prednosti méze patrit’ vysoka teplotna
vodivost, zvySend creepova odolnost’, odolnost’ voci opotrebeniu, zvySenie medze inavy,
kor6zna odolnost’ pri vysokych teplotdich a iné. Maju dobré mechanické, chemicke,
elektrické, fotokatalytické, optické a magnetické vlastnosti. Vd’aka tomu nasli vyuzitie
V letectve, pri vyrobe Ci oprave turbinovych motorov alebo pre povlakovanie spalovacich
komor dieselovych motorov [1].

Zakladné podmienky depozicie pre tieto povlaky sa neodliSuji od prasku
pozostavajiceho z 1 druhu Gastic. Parametre pre hnaci plyn ostavaju rovnaké, taktiez ako
pouzitie rovnakej trysky—Lavalovej dyzy. Zakladnou odli$nost'ou je kompozicia prasku.

Deponovany prasok je mix z viacerych materidlov. Prikladom je kombinacia castic
z keramiky a kovu. Keramické Castice st zvéacsa krehké a tvrdé. Vd'aka tvrdosti su vhodné
pre aktivaciu povrchu substratu. Castice odolavaju opotrebeniu a zabrafuju upchavaniu
hrdla trysky. Kovové st mikké a tvarne. Tvarnost umoziuje vznik vizby medzi krehkymi
a tvarnymi Casticami. Taktiez zabrafiuju vzniku trhlin u krehkych keramickych castic pri

dopade.

Pretoze keramické a kovové castice maji iné materidlové vlastnosti, plati, ze
procesné parametre pre ich povlakovanie st odlisné. Sti¢asny trend depozicie je navrhnuty
tak, aby kovové Castice vstupovali do supersonickej casti trysky. Dovodom je, Ze tieto
Castice sa l'ahSie nanaSaju. TakZe ich dopadova rychlost nemusi byt tak vysoka ako
v pripade tvrdych keramickych cCastic. V pripade, Ze technologia vyzaduje vysSiu teplotu
deponovanych kovovych castic, kovovy prasok moze vstupovat’ do trysky v subsonickej
Casti. Injektaz keramickych castic v supersonickej Casti predchadza poruSeniu erdziou
Vv hrdle trysky. Obecne plati, Ze prasky odliSnych materialov (¢iZze odliSnych materidlovych
vlastnosti) maji rézne parametre nastreku (pozadovana depozi¢na teplota, dopadova
rychlost’). Preto je ich injektaz do trysky v roznych miestach supersonickej a subsonickej
Casti [2] [6].

Existujt 3 odlisné sposoby, ako mozu byt’ kompozitné povlaky nandsané:

a) Praskové zmesi
b) depoziciou prasku ziskaného drtenim alebo spajanim cCastic do

aglomeratov
€) depoziciou prasku pozostavajuceho z potiahnutych Castic [6].

Vsetky 3 spdsoby st znazornené na obr. 1.19 [6].

Kompozitné povlaky ziskané 1. pristupom maji Specificka Struktaru. Vynikaju
odolnostou voci opotrebeniu, dobrou opracovatelnostou a slusnou tepelnou vodivostou.
Vyuzitie si tento druh prasku nasiel v automobilovom priemysle, pretoze naklady na zmes
komer¢ne dostupnych praskov su nizke. Vyhodou je jednoduché regulovanie mnoZzstva
jednotlivych praskov vo vyslednom kompozitnom povlaku. Patri tu Cu-Al,03, Zn-Al,Os3,
Ni-Al,Os [6].

Druhy pristup povlakovania zabezpecuje vznik depozitu s vysokym stupfiom
homogenity distribucie komponentov na mikroskale, hoci sa deformacné spravanie
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kompozitnych ¢astic 1i§i od mono-materidlovych praskov a tedria kritickej dopadovej
rychlosti vyvinutd pre jedno-materidlovy praSok nemoze byt aplikovatel'na. Preto urcenie
procesnych parametrom pre Gspes$na depoziciu zostava nel’ahkou tlohou [6].

Sl'ubnou aplikéciou zostava 3. pristup. Ide o inovativhu metodu, ktord umoznuje
uspesnu depoziciu relativne tvrdého povlaku s vysokym obsahom keramickych Ccastic.
Deponovana Castica sa sklada zjadra aobalu. Ulohou tenkého obalu je vytvorit
materidlovl vdzbu so substratom alebo deponovanymi casticami. Z toho plynie, Ze obal
pozostava z makkého kovu, ktory podstupuje plasticki deforméciu pocas dopadu
s nasledujucim mechanizmom strihovej nestability. Jadro je tvorené tvrdou, krehkou
casticou (keramikou). Pred rozlomenim pocas dopadu ho chrani obal [6].

praskové zmesi kompozitné prasky obaleny prasok
(aglomeréty)
A B A+B A+B

Obr. 1.19 Odlisné pristupy kompozitnych povlakov [6].

Aktudlny vyskum sa zameriava na takzvané HA (vysokoentropické zliatiny)
kompozitné¢ povlaky pre medicinske ucely. Konkrétne sa maé jednat o chirurgické
implantaty do kosti. Vyznacuju sa biokompatibilitou a bioaktivitou [1].

1.6.2 Nanotechnologické depozity
Podl'a technologie vyroby sa rozdel'uju na 3 skupiny:

e nanokrystalické médium ziskané z nanokrystalickych praskov

e depozity vyrobené z nanorozmernych zloziek ako sl nanocastice, karbonové
nanovlakna

e nanoarchitektonické depozity vyrobené z nanopérovitych praskov [2].

Obecne sa tieto prasky vyrabaju technologiou gulickového mletia. Pocas depozicie
platia pre nanocastice podobné podmienky ako pre ,,obyCajné* CcCastice. Pouzivany
pracovny plyn ma vel'mi maly tlak (od 0,1-20 kPa) a nepouziva sa jeho predohrev.
K depozicii dochddza vo vékuu pri malych posuvnych rychlostiach (iba par mm/s).
Nanodepozity maji hribku len niekol’ko mikrometrov, maji vysokdl mikrotvrdost
a minimalnu porovitost’ [1] [2].

Z dostupnych zdrojov je zname, ze nanomaterial je vhodné mieSat’ s kovovym
praskom pri procese vyroby. Napriklad karbonové nanovldkna alebo nanodiamand sa
mieSaji s kovovym praskom pocas gulickového mletia. Operacia drtenia prebieha
niekol’ko hodin. Vyslednym produktom mdézu byt aglomeraty, ktoré su vyuZziteI'né aj pri
beznej metdde cold spray. Deponované karbonové nanovlakna spolu s kovovou matricou
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maju nizku tepelntt roztaznost’ anasli uplatnenie v komponentoch -elektronickych
zariadeni [1].

Nanoporovity TiO, sa bezne pouziva pri fotovoltaickych a fotokatalytickych
aplikaciach. Vznika tak, ze sa nanoprasok TiO, zmieSa S odstranitelnym polyetylén-
glykolom (PEG). Metodou rotacného vyparovania sa tvori kompozitny prasok TiO,— PEG.
Produkt sa rozomelie arozbité Castice sa deponuji na substrat. PEG sa odstrani zo
Struktary naslednym Zihanim. Vytvorené nanopoéry zleps$uju fotokatalytickt aktivitu [2].

1.6.3 Hybridné povlaky

Ide onovu sféru vyuzitia metody cold spray a inovativny druh depozicie
Castica/substrat. Boli pouzité rézne kombindcie materialov ako napriklad oxid/keramika,
oxid/polymér, kov/keramika, kov/polymér, cermet/kov a iné. Experimenty prevedené pre
tieto kombinacie poskytuju povzbudivé vysledky [1].

Prikladom hybridného povlaku je nano-TiO; deponovany na keramické sklo. Bolo
objasnené, ze deponovany oxid zlepSuje reakciu fotokatalyzy v solarnych ¢lankoch.
Limitaciou pre tuto aplikaciu ostdva problém s depoziciou nanocastic. Pri dopade sa
vytvaraju trhliny na povrchu skla. Preto sa sklo ako substrat vymenilo za polymér. Tieto
vyskumy st v sti€asnosti v §tadiu skimania.

Okrem iného boli vytvorené aj kovové depozity na polymérne substraty. V medicine
ma slubné vyuzitie deponovany Ti na organicky termoplasticky polymér PEEK
(Polyetheréterketon). PEEK sa pouziva ako materidl pre vyrobu chirurgickych
implantatov. Titanovy nastrek sa pouziva pre zlepSenie biokompatibility [1].

Sucasny trend je experimentovanie s kombinaciou materidlov cermet/kov (WC—
Co/ocel), pretoze vykazuju dobré tribologické, elektrochemické vlastnosti a odolnost’ voci
korézii.
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1.7 Aplikacie metody cold spray

Cold spray je perspektivna metdda, ktora ma Siroku skalu vyuzitia. Vyuziva sa na
povlakovanie, povlakovanie proti znecisteniu stciastok, pre spajanie roznych materialov a
iné. Tento technologicky postup naSiel uplatnenie aj ako novy druh aditivnej vyroby.
Obr. 1.20 znazornuje mozné aplikacie metddy cold spray [5].

>
Cold spray }—
Aditivna vyroba Oprava Povlaky
* Vyroba takmer + Oprava defektov + Kordzna odolnost’
findlneho stavu vyrobenych siéasti * Nahrada galvanického
* Jednokrokova generacia * Modifikacia dizajnu pokovovania . o
komplexnych tvarovych e Reklamicia » Ochrana pred bioznecistenim
komponentov * Kompozitné povlaky
Materialy *  Odolnost” voéi
opotrebeniu

+ Cisté kovy (Al, Cu, Ni, Ti, Cr, Co, Ag, Zn, Ta, Nb)

* Zliatiny (Al zhatiny, Ni zliatiny, oceli a nehrdzavejice oceli, MCrAlY
+ Ziaruvzdorné kovy (Zr, W, Ta)

* Komporzity s kovovou matricou (Cu-W, Al-SiC, AL-Al,0;)

* Pridanie kovovej vrstvy do kompozitného uhlikového vlakna

Obr. 1.20 Vhodné aplikacie metody cold spray [5].

1.7.1 Aditivna vyroba

Aditivnou vyrobou vznikd produkt nandSanim vrstiev materialu na predchadzajice
vrstvy. 3D objekt vznikd opakovanou depoziciou povlaku. Tato technolégia umoZziuje
vyrobu funkénej suciastky vjednom kroku vychadzajuc z CAD suborov. Casova
naroc¢nost’ vyroby a ani cena nie st zavislé na zloZitosti vysledného produktu.

Aditivna vyroba metédou cold spray znizuje naklady na vyrobu — eliminuje
produkéné kroky, zvySuje produktivitu a radi sa medzi ,,zelent* vyrobu. To znamena, Ze
findlna stciastka vznikd priamo z prasku bez d’alSej potreby masivneho obrabania, ¢im sa
Setri material. Dalej zabratiuje tvorby tepelne ovplyvnenej zony (HAZ), zabezpeduje malé
mnozstvo porovitosti a vyskytu oxidov.

Myslienka, Ze cold pray moZze byt pouzity ako proces aditivnej vyroby alebo na
opravu suciastok, vznikla vd’aka skutoCnosti, ze ide o depoziciu hrubej vrstvy povlaku.
Presnost’ vyrobenej suciastky urcuje tryska ovladana robotickou rukou.

Cold spray je technoldgia, ktord sa vd’aka americkému vojenskému Standardu MIL-
STD-3021 stala pouzivanou technoldgiou pri vyrobe vojenskych komponentov. Standard
opisuje cold spray ako operaéni proceduru a testovaciu metddu. Civilné Standardy
z Americkej spolo¢nosti pre testovanie a materidly (ASTM), Medzindrodnd organizacia
pre Standardizaciu (ISO), Narodna asocidcia kordznych inzinierov (NACE), Spolo¢nost’
pre ochranné povlaky (SSPC) a Spolo¢nost’ termalnych nastrekov taktiez reguluji vhodné
pouzitie tejto metddy v rozmanitych oboroch [5].
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Cold spray sa pouziva napriklad na vyrobu titinovych bezsvikovych trubiek. Trubky
maju Siroku Skalu pouzitia. NajpocetnejSie mnozstvo vyrobenych kusov sa aplikuje do
zariadeni premienajticich slani morska vodu na pitni vodu — odsol'ovacie zariadenia.
Daldie vyuzitie maji titinové trubky v chemickom a petrochemickom priemysle,
automobilovom priemysle, vymennikov tepla a vysoko kor6znom prostredi. ASTM
standard B861 vyzaduje 380—550 MPa pevnost’ a 18 % prediZenie pre trubky vyrobené z
titanu 3. triedy [17].

Aditivna vyroba umoziuje nielen vyrabat’ nové sucasti ale aj pridavat’ nové funkéné
Casti do starych dielov ako je oCividné z obr. 1.21 [5].

Obr. 1.21 Pridanie funkénej ¢asti do stcasti vyrobenou aditivnou technoldgiou cold spray [5].

1.7.2 Oprava dielov

Desiatky rokov sa vyrobcovia a pouzivatelia snazili najst’ rieSenie ako opravit
skorodované a pokazené suciastky. V roku 2007 bolo odhadované, Ze naklady na opravu
sucasti v dosledku korodovaniu vo vojenskej sfére sa vySplhali az na 20 miliard dolarov
roéne. Vymena dielov je draha a dodacia lehota zdihava. Moznost' oprav pokazenych
dielov metédou cold spray je jeden znajvac¢Sich uspechov vyskumnikov. Pri obnoveni
sucCiastky je kovovy pradSok nandSany na miesto porusenia. Vyhodou je, Ze nandSany
material sa nemusi zhodovat’ s materidlov suciastky. Vyber materidlu pre deponovanie je
zavisly na poziadavkach pouZitia danej sucasti. Pouzitie iného druhu materialu je vhodné
pre zvySenie odolnosti vo¢i opotrebeniu alebo pre zvySenie kor6znej odolnosti [18].

Pre obnovenie funkénosti sucasti existuju aj iné metddy. Tie ale mozu pri oprave
vnasat do sucasti tepelné napitie, ktoré vedie Kk predcasnému zlyhaniu funkénosti.
Cold spray sa osvedcil ako rieSenie pre opravu povrchovych portch zlozitych tvarov.

Medzi vyhody oprav patri Gspora financii, zniZenie potrebného Casu na opravu
a zvySenie produkcie opravenych dielov.

Tento proces sa vyuziva v automobilovom priemysle, priemyslovom trhu. Ideédlne
vyuzitie naSiel v kozmonautike, medicine a letectve. NajpouzivanejSimi materidlmi pri
opravach leteckych komponentov st hor¢ik, titan a jeho zliatiny.

V leteckom priemysle sa najcastejSie opravuju metdodou cold spray bloky a rotory
motorov, vrtule helikoptér, podvozky, piesty, ventily, vackové hriadele a prevodovky.
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Obr. 1.22 znazoriuje proces opravy podvozku lietadla prenosnym zariadenim
cold spray [4].

Obr. 1.22 Oprava skorodovaného podvozku
prenosnym zariadenim cold spray [4].

Titdnové nastreky sa pouzivaju americkou armadou na opravy helikoptér Seahawk.
Opravy korézie poskytuju tspory financii o 35 % -50 %. Opravy sa vykonavaju v stilade
so Standardom MIL-STD-3021 [1].

Opravuju sa napriklad aj otvory pre upevnenie jednotlivych plechovych sucasti.
Obr. 1.23 znazornuje obnovenie funk¢nosti diery pre nit bombardéru B-1 [1].

Obr. 1.23 Obnova diery plechového dielu pre
nit bombardéru B-1 [1].
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1.8 TiaTi-6Al-4V zliatina

Titan a zliatiny titanu st rozsiahlo pouzivané v leteckom, chemickom a biologickom
priemysle vdaka ich vyhoddm ako su nizka hustota, vysoky pomer pevnost/hmotnost
a skvela kordzna odolnost’.

Vedci neustale skimaju mechanické a mikroStrukturalne vlastnosti deponovanych Ti
a Ti-6Al-4V povlakov. Kvoli negativnej vlastnosti titinovych zliatin reagovat’ s okolitym
vzduchom, je naro¢né dosiahnut’ husty Ti alebo Ti-6Al-4V povlak. Pre Cisty titan je mozné
dosiahnut’ nizS§ie mnozstvo poérovitosti zvySenim teploty hnacieho plynu (stlaceného
vzduchu alebo dusiku) alebo pouzitim hélia. Pre prasok Ti-6Al-4V je optimalne pouzit
hélium ako hnaci plyn. Vysledny depozit je malo porovity.

Obr. 1.24 reprezentuje tahové skusky depozitu Ti-6Al-4V pre rdzne hnacie plyny
pred apo tepelnom spracovani. Z obr. je zrejme, Ze tepelnym spracovanim sa zvysi
taznost’ a pevnost’ v tahu, priCom dosahuje hodnoty 765 MPa. Tvérnost po tepelnom
spracovani je stale nizSia ako tvarnost’ komeréne vyrobenéhoTi-6Al-4V materialu [4].

1200

1000 - K/—\
— 1. Substrat
o 800 A /3 Depozit (He)
E 2. Nastrek
o 600 3. Zihané 2h pri 600 °C
= 2/ 5 Depozit (N2)
% 400 /] i P
Z, / | 5. Zihané 4h pri 1000 °C

005 01 015 02 025 03

deformacia [-]

Obr. 1.24 Tahova skagka (1) Ti-6Al-4V substratu, depozitu
Ti-6Al-4V s pouzitim He bez (2) a so zihanim (3)
a depozitu Ti-6Al-4V s pouzitim N, bez (4) a so zihanim

(5) [41

Vedci vynasli spdsob ako dosiahnut’ husty depozit s pouzitim lacného hnacieho
plynu — dusiku. Poérovitost je mozné znizit zmieSanim Ti-6Al-4V prasku s velkymi
keramickymi alebo tvrdymi cCasticami. PoCas depozicie sa keramické Castice odrazia od
deponovanej povrchovej vrstvy tak, ze ju utlacia a utesnia oblasti porov. Touto technikou
bolo dosiahnuté zniZenie poérovitosti z 15,3 % na 0,7 % [4].
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1.9 Tepelné spracovanie Ti-6Al-4V a jeho vplyv na mikrostruktiru

Tepelné spracovanie deponovaného povlaku Ti-6Al-4V vyrazne meni mikroStruktiru
a jej vlastnosti. Tato kapitola pojednava o vplyvu tepelného spracovania na mikrostrukturu,
tvrdost’ tepelne spracovaného povlaku a na mieru opotrebenia povrchu deponovanej vrstvy.
Pri vyrobe titanovej vrstvy bola pouzita teplota procesného plynu hélia 950 °C, tlak
2,5 MPa, rychlost’ posuvu trysky 100400 mm/s a vzdialenost’ trysky od substratu 25 mm.
Vrstva bola tepelne spracovana v peci na vzduchu pri 400 °C, 600 °C, 800 °C a 1000 °C po
dobu 6 hodin. Po tom bola pec vypnuta a vzorky boli ochladené na pokojovu teplotu (22—
24 °C) [19].

1.9.1 MikroStruktura

Obr. 1.25 a) znazorfuje prierez mikrostruktiry deponovaného Ti-6Al-4V. Castice su
splostené v dosledku rozsiahlej plastickej deformacie. Na obr. 1.25 a) je viditelné
rozhranie deponovanych castic [19].

Obr. 1.25 b) reprezentuje tepelné spracovanie deponovanej vrstvy pri 400 °C. Z obr.
je znatel'né, Ze mikroStruktira sa nemeni, ale rozhranie je slabo viditelné. To ma za
nasledok ur¢ity stupen difuzie medzi ¢asticami [19].

Tepelnych spracovanim pri 600 °C (obr. 1.25 c) sa rozhranie pomaly vytraca, o ma
za nasledok taktiez medzicasticovd diftzia, ktord odstranuje deformacné spevnenie
a plastickii deformaciu dosiahnuti metodou cold spray. Castice stracajii svoj povodny
stupen deformacie a dochadza k zaciatku rekrystalizacie pri 600 °C [19].

Pri tepelnom spracovani na 800 °C (obr. 1.25 d) povodné zrna vymizli a st viditeI'né
nové, jemnejsie zrna. Je to vysledok rekrystalizacie. Spracovanim depozitu pri tejto teplote
kompletne odstranuje plastickt deformaciu Castic a ich spevnenie [19].

Zvysenie teploty na 1000 °C (obr. 1.25 e) spdsobi hrubnutie novych zin . Indikované
su aj malé pory. Pri¢inou vyskytu porov je vysoky stupenn diftizie pri 1000 °C. Malé
nedetekovatel'né mikropdry difunduji a navzajom sa spdjaji. Vysledkom je viditelny por
[19].

Obr.1.25 Znazornenie prierezu deponovanej (a) Ti-6Al-4V a tepelne spracovanej vrstvy
pri (b) 400 °C, (c) 600 °C, (d) 800 °C, () 1000 °C [19].
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Najvyssiu porovitost vykazuje tepelne spracovana vzorka pri 1000 °C. Povodny
nespracovany material ma nizs§iu porovitost. ESte nizSia bola zaznamenana pri tepelnom
spracovani na 400 °C, 600 °C a 800 °C. Experimentmi bolo zistené, ze porovitost’ sa u
vzoriek spracovanych do 800 °C znizuje a od 800 °C zvySuje (vyskyt mikroporov) [19].

1.9.2 Tvrdost

Tvrdost’ bola merana pri zatazeni 200 g pouzitim Vickersovho mikroindentoru. Bolo
prevedenych 6 vpichov na kazdej vzorke. Vysledky st znazornené na obr. 1.26 [18].

Tvrdost’ tepelne spracovanej vzorky pri 400 °C je 470,1 HV, ¢o je viac ako pre
vzorku bez tepelného spracovania (413,6 HV). Pri¢inou je pokles pérovitosti a zachovanie
si povodnej mikro$truktary po tepelnom spracovani [19].

Vzorka stepelnou tpravou pri 600 °C ma tvrdost 451,1 HV. Doévodom poklesu
oproti predchadzajucej vzorke je postupné odstranenie pdvodnej rozsiahlej deformaicie,
ktord zvySuje tvrdost. Predchadzajuca vzorka ma vyssiu tvrdost’ ako vzorka bez tepelnej
upravy vd’aka nizSej porovitosti [19].

Tepelnym spracovanim pri 800 °C sa tvrdost’ znizi na 379,6 HV. Pévodny stupeii
deformacie uplne vymizol a doslo k zmikéeniu materialu - rekrystalizacii. Hoci je stupen

vvvvvvvv

Tvrdost’ materialu tepelnou upravou na 1000 °C je porovnatelna s tvrdostou bez
tepelného spracovania (407,9 HV) aje vysSia ako u predchadzajicej vzorky. Pri¢inou
narastu je pravdepodobne transformacia  fazy na a’, spdsobenou rychlym ochladenim z
1000 °C na pokojovu teplotu [19].

600

-100 100 300 500 700 900 1100
Teplota [°C ]

Obr. 1.26 Povrchova tvrdost’ vzoriek v zavislosti na
tepelnom spracovani [19].

1.9.3 Odolnost’ proti opotrebeniu

Meranie prebiehalo za pouzitia kovovej gul6¢ky 100Cr6 s priemerom 6 mm.
Rychlost’ posuvu bola 3 cm/s pri zatazi 1 N [19].

Odolnost” vo¢i opotrebeniu je najvyssia pre pripad vzorky tepelne upravenej pri

a najvyssi pre 800 °C [19].

Odolnost’ voci opotrebeniu je zavisla na tvrdosti povrchu skimanej vzorky. Pricom
plati, Ze ¢im je tvrdost’ povrchu vysSia, tym je koeficient trenia povrchu nizsi. Tym padom
je odolnost’ proti opotrebovaniu nizsia.
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2 Experimentalna ¢ast’

2.1 Experimentilny material

Experimentalny material bol vyrobeny technolégiou cold spray od spolo¢nosti Impact
Innovations. Depozit Ti-6Al-4V bol naneseny na hlinikovy substrat. Vsetky vzorky boli
strickané pistol'ou typu 5/11. Tryska bola vyrobena z materialu SiC. Ako procesny plyn bol
pouzity N s tlakom 50 bar. Rychlost pohybu trysky bola 500 mm/s s krokom posuvu
1 mm a vzdialenost’ trysky od substratu bola 30 mm. Tabulka 2 zndzorfiuje zvys$né
parametre striekania, ktoré boli rozdielne pre jednotlivé vzorky.

Tabul’ka 2 Dodané vzorky a ich rozdielne parametre striekania.

Oznacenie materialu  1.8.1 1.10.1 1.12.1 1.141 1.15.1
Teplota plynu (°C) 900 1100 1100 1100 1100
Pocet vrstiev 12 12 24 24 48

Pouzity prasok vyrobeny armstrongovym procesom (vid’ kap. 1.5.9) od nemeckej
firmy Cristal Metals s oznacenim Ti6-4 Cristal je znazorneny na obr. 2.1. Mikrostruktura je
tvorena rovnoosou o fazou af fazou vyli¢enou na povrchu Ccastic prasku. Fazu o
stabilizuje Al a fazu B stabilizuje V [20].

50 pm

Obr. 2.1 Struktura pragku Ti6-4 Cristal.
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Vzorka materialu 1.15.1 je na obr. 2.2. Povlak Ti-6Al-4V (tmavej farby) mal hriabku
viac ako 7 mm a bol nastrickany na hlinikovej doske (svetlej farby) o rozmeroch 10x6 cm.
Z tejto velkej vzorky boli narezané 3 malé vzorky vid’ obr. 2.2 dole, z ktorych bol urobeny
metalograficky vybrus a bola pozorovana mikrostruktira. Dalej boli z Ti-6Al-4V narezané
tahové vzorky a zo zvysného materialu boli prevedené rozne druhy tepelného spracovania.

| R ) .‘: 2} 9 g 5 [ [
2 R W
Obr. 2.2 Dodany material a rez bokorysu rozdeleny na 3
vzorky.

Mikrostruktura dodaného stavu materidlu 1.15.1 je na obr. 2.3 v stave po leptani.
Mikrostruktiry ostatnych vzoriek sa odliSuji len v mnoZstve porovitosti.

Obr. 2.3 Mikrostruktira dodaného stavu po naleptani, vlI'avo pri zva¢seni 200 x, vpravo 500 x.

Dodana vzorka materidlu 1.14.1 bola bez hlinikového substratu a taktiez mierne
prehnuta. Hribka depozitu Ti-6Al-4V bola do 4 mm na ploche 10x6 cm. Tato vzorka bola
analyzovana obdobne ako vzorka 1.15.1 s vynimkou prevadzania tepelného spracovania.

Dodané vzorky materialov 1.8.1, 1.10.1 a 1.12.1 mali nanesent vrstvu Ti-6Al-4V
hrubu 1 mm na hlinikovej dosti¢ke o ploche 2x2 cm. V désledku malého mnozstva tychto
vzoriek a tenkej nanesenej vrstve boli tieto vzorky vyuzité len na uréenie ich porovitosti.
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2.1.1 Oznacenie vzoriek
Dodané druhy materidlov boli oznac¢ené podl'a prislusnej tabul’ky 3.

Tabul'ka 3 Oznacenie vzoriek v dodanom stave.

Material Oznacenie vzoriek
1.8.1 8
1.10.1 10
1.12.1 12
1.14.1 14
1.15.1 15

2.2 Postup hodnotenia vzoriek

Priprava metalografickych vybrusov

Vybrusy boli pripravené beznym spdsobom v metalografickom laboratoriu za tiéelom
pozorovania Struktury. Experimentalny material bol narezany na poloautomatickej pile
Struers s pouzitim rezného kotuca 20S25. Rezy viedli kolmo na trajektoriu pohybujucej sa
trysky pocas nanasania praSku. Narezany material sa ocistil a oplachol etanolom. Nasledne
sa vzorky zalisovali za tepla (180°C) v poloautomatickom lise Leco PR-4X. Pre lisovanie
boli pouzité zmesi multi-fast Green a Claro Fast. Brusenie a lestenie bolo uskutoénené na
zariadeniach Pedemin a Leco GPX 300. Vybrusy sa brusili na brusnych papieroch so
zrnitostou 120 az 4000. Nasledovalo leStenie na magnetickych lestiacich platnach
uréenych pre leStiace pasty so zrnitostami 3 a1 um. V pripade nedokonalého finalneho
povrchu sa este aplikovalo lestenie na OPS kota¢ovom platne. Vybrusy boli leptané po
dobu 10 s v leptadle Krol 1. Pred pozorovanim v elektronovom mikroskope sa museli
vzorky povrchovo nauhlicit’.

Vyuzitie svetelného mikroskopu

V tejto diplomovej praci bol pouzity opticky mikroskop znacky Olympus GX51.
Jedna sa 0 invertovany mikroskop, ktory je koncipovany pre reZimy pozorovania v svetlom
poli, vtmavom poli, v polarizovanom svetle a diferencidlnom interferenénom kontraste.
Usporiadanie SoSoviek je také, aby sa dosiahlo vhodného zvécsenia, vysokého kontrastu
skimanych $truktirnych oblasti, velkej hibky ostrosti a vysokej rozlisovacej schopnosti.
RozliSovacia schopnost’ je obmedzend vlnovou povahou svetla (zdroja Ziarenia) Pre
pozorovanie Struktiry titanovej zliatiny bolo pouzité pozorovanie v svetlom poli [21].

VyuZzitie elektronového mikroskopu

Vd’aka vyhodam vysokého zvicsenia, vysokého rozliSenia a vel'kej hibke ostrosti boli
skenovacie elektronové mikroskopy Zeiss Ultra-Plus a Philips XL30 pouzité pri
pozorovani mikroStruktury jednotlivych fazy titanovej zliatiny a pri rozbore lomovych
ploch po vykonani tahovych skusok [22]. Chemicka analyza bola vykonana pomocou
analyzatora EDAX.

Metoda spédtne odrazenych elektronov bola vyuzitd pre ziskanie fotiek
mikroStruktury, z ktorych sa vyhodnocovala pérovitost’ vybrusov. Dévodom pouzitia tejto
metddy bolo dosiahnutie vysokého kontrastu a rozliSenia . Zo vSetkych druhov vybrusov
vzoriek 8 az 15 (vratane tepelne spracovanych vzoriek) sa poriadilo 6 fotiek z kazdého
vybrusu pri zvacseni 100x. Z tychto snimok sa vyhodnocovala poérovitost’ v softwaru
Image J.
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Meranie tvrdosti podl’a Vickersa

Tvrdost’ bola merané na stroji LECO LV 700. Vhodne vybrané miesto pre indentaciu
bolo zatazené silu F=98 N po dobu 10 s podla normy CSN EN ISO 6507-1. Vtladované
teleso je diamantovy ihlana so Stvorcovou podstavou s vrcholovym uhlom 136°. Nasledne
boli zmerané uhlopriecky vtlacenia pomocou optického mikroskopu. Vyslednu hodnotu
systém prepocital z potrebnych parametrov na hodnotu, ktora sa udava spolu s oznacenim
HV10 (charakterizuje zatazenie 10 kilopond) [23].

Tahové skiisky

Tahové skusky boli vykonané na Akademii véd Ceské republiky , v. v. i. v Brng.
K vykonaniu sktiSok bol pouzity elektromechanicky skuSobny stroj ZWICK Z50. Obr. 2.4
vlavo znazornuje vzorku upnutu v stroji a obr. vpravo vykres tahového skusobného telesa.
Skuska prebiehala s pouzitim predpitia 50 N a deformacia bola merana kontaktnym
snimatom pozdiZnej deforméacie Multisens. Rychlost zataze bola nastavend na
0,5 mm/min.
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Obr. 2.4 VTavo uchytena vzorka v trhacom stroji ZWICK Z50, vpravo vykres
tahovych vzoriek.
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45%0,1

Technika budenia kmitov (IET)

Jedna sa o nedestruktivnu techniku. Meria rezonancnu frekvenciu za ucelom vypoctu
Youngovho modulu. Princip je zaloZzeny na poklepani vzorky malym projektilom, pricom
sa zaznamena indukovany vibra¢ny signal pomocou mikrofonu. Tento signal je v Casovej
oblasti konvertovany na frekvenénu oblast’ Furiérovou transformaciou. Nasledne tento
priradeny signal ur¢i rezonancnu frekvenciu pre vypocet Youngovho modulu. Software,
ktory zabezpecuje tito transformdaciu a vypocet, sa nazyva RFDA od firmy IMCE. Rovnica
6 znazornuje vypocet Youngovho modulu podl’a normy ASTM E1876-15 [24].

ff

E = 0,9465 * *T (GPa) (6)

Pricom E — Youngov modul pruznostl, m — hmotnost’ vzorky, f;— frekvencia ohybu;
L — dlzka vzorky, w — §irka vzorky, t — hriibka vzorky a T — korekény faktor.
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2.3 Navrh tepelného spracovania

Z dostupnej literatary [25] bol pozorovany pseudo fazovy diagram titanovej zliatiny
Ti-6Al-4V (Obr. 2.5). Zliatina Ti-6Al-4V je znazornena zvislou ¢iarou. Z obr. 2.5 je
ocCividné, Ze sa jedna o a+f zliatinu. Jej tranzitna B teplota je 980 °C. Nad touto teplotou je
Struktura tvorend [ fAzou a pod fou sa v Struktire zacina vylucovat’ o faza. Pred navrhom

tepelného spracovania bola tato tranzitna teplota brand v tivahu.

A
\
f - transus
3
9
=
2 p
o o+
Ti-6Al 4v hmot. % V—>

Obr. 2.5 Binarny fazovy diagram Ti-6Al-4V
[25].

K tepelnému spracovaniu vzoriek bola pouzitd laboratorna muflovad pec MF5 firmy
ELSKLO. Otop zabezpecuje drot KANTHAL Al, ktory je navinuty na mufli. Regulacia je
automaticka a zabezpecuje ju regulator teploty JUMO dTron316 [26].

_ Boli navrhnuté 2 druhy tepeln¢ho spracovania vzoriek materialu oznaceného 1.15.1.
Zihanie k obnoveniu plasticity a kalenie s naslednym precipitacnym spevnenim.
e S ohl’ads)rn na bindrny fazovy diagram (obr. 2.5) boli navrhnuté 4 druhy zihania:
e Zihanie na teplote T=600 °C po dobu t= 3 hod.
e Zihanie na teplote T=800 °C po dobu t=3 hod.
e Zihanie na teplote T=900 °C po dobu t= 3 hod.
e Zihanie na teplote T=1000 °C po dobu t= 4 hod.

Po vydrzi na Zihacej teplote boli vzorky 1.15.1 vytiahnuté z pece a vychladnuté na
vzduchu pri pokojovej teplote (obr. 2.6).

A

T[°C]
vydrz (1)

ochladenie

ohrev
na vzduchu

=

t [hod]

Obr. 2.6 Vizualne znazornenie aplikovaného
zihania.
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e Kalenie s naslednym precipitatnym spevnenim (obr. 2.7):

Vzorky 15E boli pred samotnym kalenim zihané na teplote 800 °C po dobu 3 hodin,
aby sa zo Struktiry odstranili plasticky zdeformované Castice a doSlo k zotaveniu Struktury.
Po zihani boli vzorky vychladené na vzduchu. Nasledne boli opét’ vlozené do rozohriatej
pece na teplotu T=954 °C po dobu t= 20 min. Po vytiahnuti sa vzorky okamzite (s ¢o
najmenSou ¢asovou prodlevou) zakalili do vody. Poslednym krokom bolo precipitacné
vytvrdzovanie. Vzorky sa opit’ vlozili do rozohriatej pece na teplotu T= 540 °C po dobu
4 hodin a po vytiahnuti boli schladené na vzduchu.

A

T Pei] 954 °C, 20 min.

800 °C, 3 hod.

ochladenie na

vzduchu 540 °C, 4 hod.

ochladenie na
vzduchu

precipitacné
vytvrdzovanie

kalenie

t [hod]

Obr. 2.7 Znazornenie aplikovaného zihania (T= 800 °C, t= 3 hod.), zakalenia (T= 954 °C,
t= 20 min.) a precipitaéného vytvrdzovania (T= 540 °C, t= 4 hod.).

Vsetky vzorky boli tepelne spracované bez ochrannej atmosféry argoénu. Preto sa pred
samotnym tepelnym spracovanim natreli ochrannym naterom proti oxidacii znacky
Condursal Z 1100. Nater je ureny primarne na sucasti z ocele spracovavané v peciach bez
ochrannej atmosféry v rozmedzi teplot 600 °C az 1100 °C. Nater bol aplikovany ponorom
vzoriek, pricom po zaschnuti bol tento proces zopakovany. Okuje, ktoré vznikli po
vytiahnuti vzoriek z pece, sa sami odlupili alebo sa odstranili mosadznym kartacom.

2.3.1 Oznacenie tepelne spracovanych vzoriek

Vsetky tepelne spracované vzorky materialu 1.15.1 boli oznacené podla prislusnej
tabul’ky 4.

Tabul'ka 4 Oznacenie vzoriek v tepelne spracovanom stave.

Material Oznacenie vzoriek
1.151bezTZ 15

1.15.1 zihany T=600 °C, t= 3 hod. 15A

1.15.1 zihany T=800 °C, t= 3 hod. 15B

1.15.1 zihany T=900 °C, t= 3 hod. 15C

1.15.1 zihany T=1000 °C, t= 4 hod. 15D

1.15.1 zihany, kaleny a precipitacne spevneny 15E
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3 Vysledky experimentu

3.1 Porovitost’

Porovitost” bola merand na vsetkych vzorkach, priCom analyzované vybrusy boli
snimané pri zviacSeni 100 x aboli vyhodnotené pomocou programu Image J. Graf 1
znazornuje vysledné mnozstvd porovitosti. Dodané vzorky 8, 10, 12, 14, 15 maju
porovitosti v rozmedzi 2,598 % az 6,303 %. NajvySSiu hodnotu poérovitosti dosahuje
tepelne spracovana vzorka 15A s hodnotou 8,238 + 0,59 %. Porovitosti d’alSich tepelne
spracovanych vybrusov 15B a 15C maju klesajicu tendenciu s hodnotami 5,567 + 0,51 %
az2,793 = 0,25 %. Vzorka 15D sa vyznaCuje najnizSou porovitostou o velkosti
1,203 + 0,19 %. Zakalenim a precipitanym spevnenim sa porovitost' jemne zvysila na
2,207 £ 0,29 % (vzorka 15E). U vzoriek 14 az 15E bola experimentalne namerana hustota
Archimedovou skugkou, graf 1. Najniz$ia hustota 4,279 g/cm® bola namerana pri vzorke
15. Najvyssiu hustotu mala vzorka 15D - 4,389 g/cmg. Vzorky 14, 15A, 15B, 15C a 15E
mali hustoty 4,292 g/cm?®; 4,305 g/cm?; 4,343 g/lcm?®; 4,37 gicm® a 4,365 glem®.

10 - - 4,45
o 8,238
1 - 4,4
8 -
- 4,35
7 | 6,303
— 5,567
X 6 15,024 R
B €
S 5 3,971 - 4,25 2
= 3,412 80 mmmm PSrovitost
S 4 2,793 42 <
= 2,598 ’ , =f—hustota
3 _
2,207
L as
2 - 1,203
L. - 41
0 4,05

8 10 12 14 15 15A 15B 15C 15D 15E
Oznacenie vzorky

Graf 1 Znazornenie nameranej porovitosti na vSetkych vzorkach a hustoty vybranych vzoriek.

Obr. 2.8 vystihuje vizudlnu zmenu porovitosti vzorky 15 v zavislosti na jej druhu
tepelného spracovania. Fotky na obr. 2.8 boli poriadené na elektronovom mikroskope pri
zvacSeni 100 x, priCom obr. 2.8 a) reprezentuje vzorku 15 v dodanom stave. Obr. 2.8 b)
reprezentuje vzorku 15A (zihant pri 600 °C), obr. 2.8 c) vzorku 15B (zihant pri 800 °C),
obr. 2.8 d) vzorku 15C (zihanu pri 900 °C), obr. 2.8 e) vzorku 15D (Zihant pri 1000 °C)
ana zaver obr. 2.8 f) znazoriiuje vzorku 15E (zihanu, kalenu a precipitatne spevnentl).
Tmavé Skvrny charakterizuju Struktirne pory
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R,

Obr. 2.8 Vizualne znazornenie porovitosti vybrusov 15 - (a), 15A — (b), 15B — (c), 15C — (d),
15D- (e), 15E — (f).

3.2 Tvrdost

Tvrdost’ bola merand iba na tych vzorkach, na ktorych boli vykonané mechanické
skasky (14, 15, 15A, 15B, 15C, 15D, 15E). Z grafu 2 mozno usudit, Ze vzorky 14-15B
maju porovnatel'né tvrdosti v rozmedzi 328 + 9,5 HV10 — 334 + 14,0 HV10. Vzorka 15C
ma vyssiu tvrdost’ ako predchadzajiice vzorky s hodnotou 356 + 10,9 HV10. Najvyssiu
tvrdost’ 370 + 8,5 HVI10 vykazuje vzorka 15D (Zihana pri 1000 °C). Vzorka 15E ma
tvrdost’ 358 +£ 21,1 HV10, ¢o je hodnota porovnatel'na s tvrdost'ou vzorky 15C.

400 - 370 358

356

=
= 360 4 333 334 334
o) 328
T340 -
@
o
o
c

300

280 1 T T T T T T

14 15 15A 15B 15C 15D 15E

Oznacenie vzorky

w

N

o
1

Graf 2 Grafické znazornenie tvrdosti vzoriek 14, 15 a jej tepelne
spracovanych modifikacii.
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3.3 Chemicka analyza

Plosnou chemickou analyzou pri zvdcSeni 100x bolo uréené prvkové zlozZenie
vSetkych vzoriek. Tabulka 5 znazoriiuje experimentalne zistené zlozenie v hm. %.
Analyzou bolo overené, ze Struktara vSetkych vzoriek pozostava z troch prvkov: Ti, Al, V.

Tabul’ka 5 Prvkové zloZenie vzoriek.

Prvkové zlozenie v hm. %

vzorka Al Ti v
8 6,84 91,01 2,15
10 6,75 90,59 2,66
12 6,61 90,62 2,76

14 6,29 90,00 3,70
15 6,25 90,04 3,70
15A 6,22 90,15 3,63
15B 6,73 90,01 3,26
15C 6,48 89,84 3,68
15D 6,49 89,94 3,57
15E 5,86 90,91 3,23

3.4 MikroStruktura
3.4.1 Material 1.14.1

Mikrostruktura vzorky 14 je tvorena Casticami Ti6-4 (obr. 2.9). Prehl'ad Struktary pri
zvigieni 500x je na obr. 2.9 vlavo. Cierne oblasti reprezentuju pory v mikrostruktire.
Svetla a tmava faza boli analyzované detailnejSie pri zvacSeni 2000x — obr. 2.9 vpravo.
Body Bl a B2 boli analyzované z hladiska chemického zloZenia, pricom ich vysledné
zloZenia su v tabul’ke 6.

=3 vl :" A —— g -

AccV Spot Magn Det Exp SACcY  Spot Magn Det WD Exp
20.0 KV 5.3 500x SE 1 19001 1.14.1 B 20 0kV 53 2000x BSE 10.3 19003 1.14.1 B

R = 3 BT O N S

= = R AT

Obr. 2.9 — vlavo mikrostruktura vzorky 14 pri zva¢seni 500x, vpravo detail pri zvac¢Seni 2000x.

Z tabul’ky 6 vyplyva, Ze svetld fdza v bode B1 obsahu velké mnozstvo V, jednd sa o
fazu titanovej zliatiny. Naopak bod B2 obsahuje zvySené mnozstvo Al. Z toho sa da
vyvodit’ zaver, ze sa pravdepodobne jedna o a fazu. Oblasti faze B maju tvar spletov
a vV mikrostruktire znédzoriiuju hranice dopadnutych castic povodného prasku.
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Tabul’ka 6 Bodova analyza vzorky 14.

Bod Prvkové zlozenie v hm. %
Al Ti V

B1 3,22 73,63 23,15

B2 6,46 91,06 2,48

3.4.2 Material 1.15.1 bez TZ

Mikrostruktura vzorky 15 je zndzornena na obr. 2.10. Obrazok vlavo znazoriuje
prehl'adovu fotku pri zvdcseni 500x. Je o€ividné, Ze vzorka je porovitejSia ako vzorka 14.
Obr. 2.10 vpravo znazornuje detail pri zvacSeni 2000x. Ako aj v predchadzajucej vzorke,
aj tu boli detekované 2 faze. Bola vykonana bodova analyza, ktorej vysledky st v tab. 7.

AccV Spot Magn Det ‘WD' Exp 1 10um
20.0 kV 4.7 2‘(‘)90>< BSE 12.3 19010 1.16.1 B
N Ll >

[ 3

AccV Spot Magn Det WD Exp

{20.0 kV 5.4 500x BSE 12.2 190
N A i e

Obr. 2.10 — vlavo mikrostruktara vzorky 15 pri zvdéSeni 500x, vpravo detail pri zva¢Seni 2000x.

Z tabulky 7 (podobne ako v predchadzajicej podkapitole) vyplyva, ze bod Bl
reprezentuje B fazu a bod B2 reprezentuje a fazu titanovej zliatiny.

Tabul'ka 7 Bodova analyza vzorky 15.

Bod Prvkové zlozenie v hm. %
Al Ti Vv

B1 3,41 80,27 16,33

B2 6,44 90,87 2,69

3.4.3 Material 1.15.1 zihany pri 600 °C / 3 hod

Mikrostrukturu vzorky 15A charakterizuje obr. 2.11. Z obr. vlavo je vidiet, Ze sa
v Struktire vyskytuji objemnejSie pory. Mimo to sa vSak Struktira nezmenila v porovnani
so vzorkou 15. Detail pri zvac¢Seni 2000x (obr. 2.11 vpravo) nasvedcuje tomu, ze je f faza
v porovnani s obr. 2.10 rozlozena v $truktire homogénnejSie. ZloZenie B faze v bode B2 je
v tabul’ke 8.
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o - .
w - N
Det WD Exp ——————— 10um

BSE 12.3 18965 1.15.1 600C_3h mapa 1
- v —

Ztab. 8 vyplyva, Ze tepelnym spracovanim vzorky 15 pri 600 °C sa hm. %
vanadu znizuje z 16,33 % (tab. 7) na 14,7 % (tab. 8).

Tabul'ka 8 Bodova analyza vzorky 15A.

Prvkové zlozenie v hm. %
Al Ti V
B2 5,46 79,84 14,70

Bod

3.4.4 Material 1.15.1 zihany pri 800 °C / 3 hod

Na obr. 2.12 je znazornend mikroStruktira vzorky 15B. Z obr. vlavo (zvicSenie
500x) je ocividné, Ze sa tepelnym spracovanim zmenila morfologia. Rekrystalizaciou sa
Struktara takmer zotavila a s v nej vidite'né zrnd. Pory sa zagul'atili. Su detekované svetlé
zrna, ktoré su rozlozené v Struktire nerovnomerne. Obr. vpravo znazoriuje detail
mikro$truktury pri zva¢seni 1000x. Chemické zloZenie bolo merané v bodoch B1 a B2. Ich

pm
naterem
4

Obr. 2.12 — vl'avo mikrostruktara vzorky 15B pri zvacseni 500x, vpravo detail pri zvacseni 1000x.
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Z tabulky 9 mozno vyvodit’ fakt, ze bod B1 (svetla faza) reprezentuje B fazu, ktorad
zmenila svoju morfologiu z takzvanych spletov na zrna. Téato faza obsahuje mensSie %
V ako je tomu v predchadzajucom pripade. Bod B2 oznacuje rovnoost o fazu titanovej
zliatiny.

Tabul’ka 9 Bodova analyza vzorky 15B.

Prvkové zlozenie v hm. %
Al Ti \V

Bl 4,74 84,01 11,25
B2 7,11 90,87 2,02

Bod

3.4.5 Material 1.15.1 Zihany pri 900 °C / 3 hod

Obr. 2.13 znazornuje plne zrekryStalizovanu mikrostruktiru vzorky 15C. Z obr.
vlavo (zvdcSenie 500x) je zrejme, ze mnozstvo porov sa oproti vzorkam 15A a 15B
znizilo. Pory sa zagulatili a st menSie. Svetld faza je homogénne rozmiestnena v Struktare
a jej] mnozstvo sa oproti vzorke 15B zvysilo. Obr. vpravo zachytdva detail pri zvacSeni
2000x. Tepelnym spracovanim a ochladenim vzorky na vzduchu doslo k prudkému
schladnutiu, ¢o malo za nasledok zakalenie [ faze. Tato faza sa transformovala
pravdepodobne na martenziticku fazu o — ihlicovity martenzit.

. .
- ~ » -
et ) +y
‘ B1 - .: . fia /.
¥ . - -
\ > e ¥ A .
— - Fegh
‘H ' D < |
o o g ..r . +B7 .‘_) > s '
P . W e .
.,_ ’ -« -~
:‘,e, S / \ »

3 el EEES, L)
q ccV Spot Magn Det WD Exp
20.0 kV 5.3 500x BSE 10.8 18993
s e P e S
¢ N e ) S TR

Det WD Ex

AccV Spot Magn p

BSE 10.8 18994 1.15.1 900C_3h
-

_ _

20.0kV 5.3 2000x

Obr. 2.13 — vl'avo mikrostruktura vzorky 15C pri zva¢Seni 500x, vpravo detail pri zvdéseni 1000x.

Tesne pod povrchom vzorky 15C boli pozorované nepravidelné pory, obr. 2.14 vlavo
(zvdcSenie 500x). Tieto pory su ohrani¢ené tenkou vrstviCkou, ktord bola nésledne
analyzovana. Bola prevedena chemicka analyza v bode B3, obr. 2.14 vpravo (detail pri
zvacseni 1000x). Vysledné zlozenie je v tabul'ke 10.
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Det WD Exp 1 s0um AccV Spot Magn Det WD Exp 1 20um
SE 10.7 189 1.15.1 900C_3h 200kv 53 1000x SE 10.7 18996 1.15.1 S00C_3h

Obr. 2.14 — vlavo povrchova vrstva vzorky 15C pri zvaéseni 500x, vpravo detail pri zvacSeni
1000x.

Opédt bola prevedena chemicka analyza v bodoch Bl a B2 zobr. 2.13, ktorej
vysledky su v tabulke 10. Bod B1 reprezentuje martenziticki fdzu, bod B2 oznaluje
rovnoosu a fazu. V bode B3 (obr. 2.14) bolo pozorované mnozstvo N.

Tabulka 10 Bodova analyza vzorky 15C.

Bod Prvkové zlozenie
Al Ti V N
B1 5,28 hm.% 89,00 hm.% 5,72 hm.% -
B2 6,71 hm.% 92,14 hm.% 1,15 hm.% -
B3 14,92 atom. % | 74,95 atom. % | 2,49 atom. % | 7,64 atom. %

3.4.6 Material 1.15.1 zihany pri 1000 °C / 4 hod

Obr. 2.15 znazorfiuje mikrostruktaru vzorky 15D. Z obrazku vlavo (pri zvaéseni
500x) mozno usudit, ze mnozstvo poérov aich velkost’ st oproti predoslym vzorkam
minimalne. Ako aj v predchddzajucom pripade, aj pri vzorke 15D doSlo po vytiahnuti
zZ pece zo zihacej teploty 1000 °C k zakaleniu B faze, ktora sa transformovala na ihlicovity
martenzit a‘. Povodna P faza pocas tepelného spracovania zhrubla, vdaka ¢omu boli
pozorované vel'ké zrna, v ktorych sa nachadzaju martenzitick¢ ihlice. Obr. vpravo
znazornuje detail pri zvdcSeni 1000x. Vysledky bodovej chemickej analyzy su
Vv tabulke 11.

o)

!',\\ ‘\'

B AccV  Spot Magn Det WD Exp
BN20.0kV 53 1000x  BSE 10.9 19026 1.15.1 1000C_4h

ot Magn  Det WD Exp A s0mm
00x BSE 109 198025 1.15.1 1000C_4h

Obr. 2.15 — vl'avo mikrostruktara vzorky 15D pri zva¢Seni 500x, vpravo detail pri zvac¢Seni 1000x.
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Bod Bl vobr. 2.15 oznaCuje podla tabulky 11 martenziticki fazu a‘, bod B2
reprezentuje rovnoosu fazu a.

Tabul’ka 11 Bodova analyza vzorky 15D.

Prvkové zlozenie v hm. %
Al Ti Vv

Bl 5,99 90,61 3,41
B2 6,34 92,44 1,23

Bod

3.4.7 Material 1.15.1 Zihany, kaleny a precipitane spevneny

Na obr. 2.16 vlavo (zvacSenie 500x) je vidiet, ze procesom kalenia a spevnenia sa
oproti vzorke 15D zvy$i mnozstvo a velkost pérov. Struktura vzorky 15E je velmi
podobna Struktire vzorky 15D. Obr. vpravo znazornuje detail pri zvacSeni 1000x,
z ktorého bola vytvorena bodovad analyza vbodoch Bl aB2. Struktira pozostiva
Z martenzitickej faze a‘ a rovnoosej a faze. Vysledky bodovej analyzy st v tabul’ke 12.

4 v > . ~ -
D Exp L AccV Spot Magn Det WD Exp 1 20um

BSE 10.3 19016 1.15.1 kaleny ¢ 20.0kV 4.7 1000x  BSE 10.3 19017 1.15.1 kaleny

e 3 a7 P W . i

o

Obr. 2.16 — vl'avo mikrostruktura vzorky 15E pri zva¢Seni 500x, vpravo detail pri zvac¢Seni 1000x.

Ako aj v predchadzajicom pripade vo vzorke 15D, aj tu bod Bl reprezentuje
martenziticka fazu a‘ a bod B2 oznacuje rovnoost a fazu.

Tabul’ka 12 Bodova analyza vzorky 15E.

Prvkové zlozenie v hm. %
Al Ti Vv

B1 5,91 89,49 4,60
B2 6,42 91,95 1,63

Bod

3.4.8 Overenie funkcie nateru pocas TZ

Nad ramec tejto prace bolo skimané, aky ma vplyv pouzity nater na Struktirne
vlastnosti po tepelnom spracovani. Bolo prevedené zihanie vzorky, ktord nebola opatrena
naterom, na 800 °C po dobu 3 hod. Nasledne bola tidto vzorka porovnana s natretou
vzorkou, ktora bola tepelne spracovana za rovnakych podmienok — 15B.

Porovitost” vzorky bez nateru bola 6,414 + 0,66 %. Tato hodnota sa zvysila oproti
vzorke s naterom 15B 0 0,847 %. Vyssiu hodnotu porovitosti mala iba vzorka 15A.

Tvrdost’ vzorky bola 321 £+ 5,1 HV10, ¢o je oproti vzorke 15B o 13 HV10 menej.

v
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Bola spravena ploSnad analyza pri zviacSeni 100x. Jej vysledné namerané hodnoty
Vv hmotnostnych % st Al — 6,04 %, Ti — 90,77 % a 'V — 3,19%. Percentualna hodnota Al je
nizsia priblizne o 0,7 %, inak sa tieto hodnoty vyrazne nevychyl'uju od hodnét vzorky 15B.

Dalej bola uskuto¢nena skuska tbytku okuji po tepelnom spracovani. Okuje tvorili
u vzorky 15B 0,883 % zatial’ co u vzorky bez nateru bol po tepelnom spracovani a zbaveni
okuji namerany hmotnostny ubytok az 3,703 %.

Mikrostruktura vzorky bez nateru sa oproti vzorke 15B neodliSuje. Pozorované boli
vSak zmeny v povrchovej vrstve vzorku bez nateru, obr. 2.17. Obr. vpravo znazoriuje
detail pri zviacSeni 2000x. Bod B4 oznacuje Casticu uzavretd v pore, ktord sa vyskytuje
tesne pod povrchom. Bod B5 oznacuje d’al$i utvar, ktory sa nachadza hlbsie pod povrchom
nez Castica B4. Obr. vlavo zndzorfiuje detail pod povrchom pri zvdéSeni 2000x. Bod B3
oznacuje Casticu v pore. Tato Castica sa spomedzi vSetkych troch Castic nachddza najhlbsie
pod povrchom vzorky. VSetky 3 castice boli skimané bodovou chemickou analyzou.
Vysledky st v tabul'ke 13.

“ -
el

_ - re Rt
_AccV  Spot Magn Det WD Exp —— 1omm AccV Spot Magn Det WD Exp
20.0kV 4.6 2000x SE 12.0 18986 1.15.1 800C_3h bez nateru 20.0kV 4.6 2000x SE 12.0 18987 1.15.1 800C_3h bez nateru
P b3 -

Obr. 2.17 Mikrostruktura vzorky 15B bez nateru— vlavo detail pod povrchom vzorky pri zvacSeni
2000x, vpravo detail tesne pod povrchom vzorky pri zva¢Seni 2000x.

Z tabulky 13 vyplyva, ze v povrchovej vrstve vznikaju nitridy.

Tabul’ka 13 Bodova analyza vzorky bez nateru.

Bod Prvkové zlozenie v atom. %

Al Ti Vv N
B3 5,84 65,01 0,83 28,31
B4 2,10 55,80 - 42,10
B5 1,87 65,54 - 32,59

3.5 Vysledky mechanickych skiSok

Z experimentalneho materidlu bolo drotom vyrezanych 21 tahovych vzoriek.
Nisledne boli rozdelené do siedmich skupin po 3 vzorky. Tahové skiisky boli vykonané na
troch vzorkach z materidlu 1.14.1 — 1. skupina , troch vzorkach z materialu 1.15.1—
2. skupina a patnastich vzorkach materialu 1.15.1, ktoré boli rozdelené do 5-tich skupin
taktiez po 3 vzorky. Z nich bola kazda trojica spracovana podl’a navrhnutého druhu TZ (viz
kapitola 2.3). Tahové vzorky boli oznaéené podl'a tabulky 3 a 4. Z kazdej trojice tahovych
vzoriek bol vybrany 1 reprezentujuci tahovy zédznam. Graf 3 zndzoriiuje 7 tahovych
zdznamov vybranych reprezentujlicich vzoriek kazdej skupiny. Z grafu moZno
vydedukovat’, Ze ani jeden tahovy zdznam nevykazuje zndmky pritomnosti medze klzu Re.
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Graf 3 Tahové zaznamy reprezentujticich vzoriek v dodanom stave a po tepelnom spracovani.

Zo vsetkych 21 zaznamov sa urili medze pevnosti - Rpn, Youngove moduly
pruznosti - E, maximalne sily — Fp,, plastické predlzenia v percentach merané snimacom pri
max. zat'azeni— Ag a celkova taznost’ — A;. Hodnoty A nepresiahli hodnotu 0,6 %, pri¢om

Ay bola maximalne 0,1 %.

Hodnoty R, a E boli spriemerované pre kazda skupinu zvlast' aich vysledky st
znazornené v grafe 4. Z tahovych zaznamov nebolo mozné identifikovat’ presné hodnoty
modulov pruznosti. Maximalna odchylka od priemernej hodnoty Youngovho modulu bola

17,9 GPa.
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Graf 4 Priemerné hodnoty Ry, a E ziskané z tahovych zaznamov jednotlivych skupin vzoriek.
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Vzorky 14 vykazuji najniz§iu hodnotu pevnosti 305,5 + 14,8 MPa spomedzi
vsetkych vzoriek. Vzorky 15 maju pevnost’ 412,2 + 36,6 MPa. O trochu nizsiu pevnost’
vykazuji vzorky 15A s hodnotou 399,6 £ 36,0 MPa. Porovnate'ni hodnotu priemerne;j
pevnosti so vzorkami 15 maju vzorky 15B — 410,1 + 67,4 MPa. U vzoriek 15C doslo
K narastu pevnosti oproti povodnému stavu bez TZ ato na hodnotu 462 + 21,2 MPa.
Porovnatel'nu hodnotu pevnosti so vzorkami 15C mali aj vzorky 15E — 459,6 + 50,9 MPa.

evive

Pre presny vypocet Youngovho modulu bola pouzita technika budenych kmitov
(graf 5), pricom maximalna odchylka od priemernej hodnoty ¢inila hodnotu iba 0,075 GPa.
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Graf 5 Hodnoty modulov pruznosti jednotlivych skupin vzoriek ziskané technikou
budenych kmitov

3.6 Fraktografia

Lomové plochy vzoriek 14 a 15 vykazovali rovnaku morfolégiu lomovych ploch.
V celom priereze sa uplatiioval mechanizmus poruSovania oddel'ovania nanesenych castic,
obr. 2.18.
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@20.0kV 47 500x  SE 186 20651 1-14
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Obr. 2.18 Lomova plocha vzorky 14.
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Morfologia lomovej plochy vzorky 15A sa zhodovala s morfologiou vzoriek 14 a 15.
Aj tu nastal mechamzmus poruSovania oddel’'ovanim castic, obr. 2.19.
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Obr. 2.19 Lomova plocha vzorky 15A vlavo, detail pri zva¢seni 1000 x vpravo.

Majoritny mechanizmus poruSovania vzorky 15B bol nizkoenergeticky tvarny lom,
obr. 220 vlavo. Po okrajoch lomovej plochy bol pozorovany v malej miere
transkrystalicky Stepny lom spolu s interkrystalickym, obr. 2.20 vpravo.

«.\ - . - (, y« _t\fj
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AccV Spot Magn Det WD Exp f——— 1o Hm ‘\‘:: Spot Magn [)(»-I WD pr
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Obr. 2.20 Lomova plocha vzorky 15B, vl'avo nizkoenergeticky tvarny lom, vpravo interkrystalicky
a transkrystalicky Stepny lom po okrajoch lomovej plochy.

Detail lomovej plochy vzorky 15C je na obr. 2.21. Najviac zastipenym lomom je
nizkoenergeticky tvarny lom, obr. 2.21 vlavo. Okrem neho sa na okrajoch minoritne
vyskytovalo interkrystalické Stepné poruSenie so zriedkavymi transkrysStalickymi zrnami,
obr. 2.21 vpravo.
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Obr. 2.21 Lomova plocha vzorky 15C, vl'avo nizkoenergeticky tvarny lom, vpravo interkrystalicky
a transkrystalicky Stepny lom po okrajoch lomovej plochy.

Vzorka 15D tak ako aj vzorka 15C vykazovala majoritne nizkoenergetické tvarne
porusenie, obr. 2.22 vlavo. Okrem tvarneho poruSenia st na tomto obr. vo vicSej miere
viditeI'né aj Stepné fazety (oproti ostatnym vzorkam), ktoré charakterizujt transkrystalické
Stepné poruSenie. Mechanizmus poruSovania na okrajoch lomovych ploch preukazoval
znamky transkrystalického Stepného lomu, obr. vpravo.
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Obr. 2.22 Lomova plocha vzorky 15D, vl'avo nizkoenergeticky tvarny lom so Stepnymi fazetami
v malej miere, vpravo transkrystalicky $tepny lom po okrajoch lomovej plochy.

Lomova plocha vzorky 15E pozostavala majoritne z nizkoenergetického tvarneho
lomu, obr. 2.23 vlavo. Okraje lomovej plochy boli pokryté interkryStalicky
a transkrystalicky poruSenymi zrnami, obr. vpravo.
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Obr. 2.23 Lomova plocha vzorky 15E, vl'avo nizkoenergeticky tvarny lom, vpravo
transkrystalicky a interkrystalicky Stepny lom po okrajoch lomovej plochy.
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4 Diskusia

4.1 Porovitost’

Porovitost’ bola vyhodnocovana aj z fotiek zo svetelného mikroskopu. Avsak kontrast
a rozliSenie tychto fotiek neboli dostacujlice pre presné vyhodnotenie porovitosti
v programe Image J, preto bola volena varianta elektroénového mikroskopu.

Zo zdroja [19] a kapitoly 1.9 vyplyva, ze porovitost’ sa v zavislosti na zvySujuce;j
teplote zihania do 800 °C znizuje aod 800 °C do 1000 °C rastie, priCom najvysSiu
porovitost’ zaznamenali pri 1000 °C. Pérovitost nanesenej vrstvy bez TZ a tepelne
spracovanych vzoriek pri 600 °C, 800 °C a 1000 °C bola 1,75 + 1,27 %, 0,95 + 0,45 %,
0,71 £ 0,28 % a 2,29 + 0,25 %. Vysledky z kapitoly 3.1 st v rozpore s literatirou [19].
Moznou pri¢inou su rozdielne technologické parametre pripravy depozitu a r6zna doba
vydrze pocas zihania. Tepelné spracovanie podl'a literdrneho zdroja [19] prebiehalo vzdy 6
hodin. Z toho vyplyva, ze difuzne pochody prebiehali pocas tepelného spracovania
Vv depozite dvojnasobne dlhs$i ¢as ako tomu bolo v tejto diplomovej praci. Preto je
pravdepodobné, ze prave tepelnym spracovanim v peci po dobu 3 hodin nemohlo dojst

vwe

dostato¢nej difazii pri 1000 °C doslo k zniZeniu poérovitosti na minimalnu hodnotu.

Z grafu 1 je mozné dokazat, ze az na vzorku 15A ma zavislost' hustoty opacnu
tendenciu ako zavislost’ porovitosti na druhu tepelnom spracovani. Fakt, Ze je porovitost’
najnizsia pri 1000 °C utvrdzuje zistenie, Ze je hustota tejto vzorky najvysSia spomedzi
vSetkych vzoriek.

4.2 Tvrdost

Z kapitoly 1.9.2 a 3.2 vyplyva, ze poérovitost’ je nepriamo umerna vyslednej tvrdosti.
Tvrdost’ deponovanej vrstvy podl'a Khuna [19] je 413,6 HV. Namerana tvrdost’ vzorky 14
alebo 15 je nizSia ako tato hodnota v dosledku vysSej poérovitosti. Najvyssiu tvrdost’
zaznamenal Khun pri najniZSom percente porovitosti. T4 istd tendencia bola overena aj
Vv tejto diplomovej préaci. VSetky druhy tepelného spracovania vzorky 15 viedli k zvySeniu
tvrdosti. Dodatocné zvySenie tvrdosti zapriCiiuje vyskyt martenzitickej faze o Vv
mikroStruktire.

4.3 MikroStruktira

Vzorky 14 a 15 boli pripravené za rovnakych technologickych podmienok. Ich
chemické zlozenie P faze sa od seba 1iS§i. Vzorka 15 vykazuje niz§ie mnoZstvo
vanadu Vv tejto faze nez vzorka 14. Pravdepodobnou pri¢inou je, ze nastrek deponovanej
vrstvy materialu ozna¢ené¢ho ako 1.14.1 bol vyrobeny s menSou hribkou, v désledku ¢oho
doslo k rychlejsiemu schladnutiu depozitu ako v pripade materialu ozna¢eného ako 1.15.1,
ktory mal dvakrat vacSiu hrabku. KedZze rychlym ochladenim nebola umoznena
z termodynamického hladiska dostatoéna difuzia vanadu von z[3 faze, doslo
k zaznamenaniu jeho rozdielneho chemického zlozenia vo vzorkach 14 a 15.

Zihanim vzorky 15 pri 600 °C (vzorka 15A) doslo k postupnej diftizii vanadu z
povodnej B faze o malo za nasledok, ze rozhranie medzi a a3 fizou ma vizudlne
plynulejsi prechod a nie je také ostré ako v pripade vzorky 15. Tepelnym spracovanim
nebol zaznamenany vyskyt zfn. NedoSlo k rekrystalizacii. Pozorovand bola aj
mikroStruktira vzorky 15A v okoli povrchu. Obr. 2.24 zachytava vyskyt skimanych castic
vo vnutri poérov. Chemické zlozenie ¢astice oznacenej ako B1 je v tabulke 14.
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Obr. 2.24 Mikrostruktura povrchu vzorky 15A pri zvacSeni
500 x.

Pravdepodobnou pri¢inou vyskytu oxidov titinu v podpovrchovej vrstve je
nefunkcénost’ nateru proti oxidacii titanovej zliatiny. Doslo k reakcii titdinu na povrchu
vzorky s kyslikom pocas zvySenych teplot anasledna diftizia oxidickych ¢astic pod
povrch. Difuzia bola sprostredkovana velkymi pormi.

Tabulka 14 Bodova analyza vzorky 15A.

Prvkové zlozenie v atom. %
Al Ti (0]
Bl 4,22 30,31 65,47

Bod

Zihanim pri 800 °C dochadza vo vzorke 15B k rekrystalizacii. Strickané Zastice sa
postupne transformujii na zrna. Priloha 1 znazoriiuje fotografie poriadené na svetelnom
mikroskope vzorky 15 a jej piatich druhoch tepelného spracovania. Z obr. mozno rozoznat’,
ze pociatky rekryStalizacie si detekovatelné az vo vzorke 15B. Vzorky 15C, 15D, 15E st
uz plne rekrystalizované zatial’ ¢o vzorky 15 a 15A maju Struktru tvorent len spletmi.

Zihanim pri 900 °C sa zvySuje mnoZstvo vysokoteplotnej p faze v mikrostruktire
vzorky 15C. Je viac homogénne rozlozena v Struktire nez tomu je uvzorky 15B.
Pozorovana bola aj mikro$truktara povrchu. Z obr. 2.14 je pravdepodobné, Ze pory, ktoré
st tesne pod povrchom (priblizne do hibky 50 wm), prenikli po¢as TZ do Struktary
Z vol'ného povrchu. Tieto pory nie st zagul'atené ako tie, ktoré su v objeme materialu. Tym
padom pdsobia ako koncentratory napétia pocas vykondvania mechanickych skusok.
Bodovou chemickou analyzou (tabulka 10) bolo zistené, ze pory su ohrani¢ené po obvode
pravdepodobne tenkou vrstvou nitridu titanu. To znaci fakt, ze nitridy sa dostali po obvode
porov z povrchu vzorky. V samotnych poroch neboli zaznamenané Ziadne Castice.

Vzorka 15D sa vyznacuje vyskytom trhlin tesne pod povrchom vzorku. Trhliny
vznikli pri TZ pocas schladnutia z teploty 1000 °C. Obr. 2.25 znazornuje detail povrchu
vzorky. Trhlina je priamociara a tiahne sa po celej dlzke vzorky.
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Obr. 2.25 Detail trhliny pod povrchom vzorky 15D pri zvacseni
100 x.

Mikrostruktura vzorky 15E bola blizSie skimana na obr. 2.26. Precipitacnym
vytvrdenim sa v Strukture vylicili drobné Castice B, ktoré zlepSuju mechanické vlastnosti
[20]. Z obr. 2.26 je viditelI'né, Ze Castice vyprecipitovali na hraniciach zin povodnej B faze.
Analyzou bolo overené, ze vel'kost’ precipitatov je v rozmedzi 100 — 200 nm.

105 mm 10.00 kv Signal A = SE2
10.00 K X Width = 11.43pm  Pixel Size = 11.177 nm ESB Grid is =

Obr. 2.26 Znazornenie precipitatov vzorky 15E pozdiz hranic
pévodnych zin B faze.

Tesne pod povrchom vzorky 15E sa vyskytovali péry ohrani¢ené pravdepodobne
tenkou vrstvou nitridu titanu, rovnako ako tomu bolo v pripade vzorky 15C. Tieto
$pecifické pory, ktoré su koncentratormi napitia, boli pozorované do hibky priblizne
60 wm pod povrchom. Péry vznikli pocas vydrze na kaliacej teplote (954 °C).
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Overenim funkcnosti nateru proti oxidacii pri 800 °C boli zistené nasledovné fakty:

e V podpovrchovej vrstve neboli zaznamenané ziadne oxidické Castice ani zliCeniny
u vzorky bez nateru.

e Pri 800 °C vykazuje vzorka bez nateru vysoku reaktivitu s N na povrchu [27].

e Zobr. 2.17 atab. 13 vyplyva, ze u vzorky bez nateru sa vyskytuji Castice nitridov
v poroch. So zvys$ujicou sa hibkou pod povrchom sa zniZuje percento dusiku
vyskytujticeho sa v nitridoch. Castice nitridov st krehké a tvrdé. Body B3 a B5 na
obr. 2.17 oznacuji podla chemického zlozenia s vysokou pravdepodobnostou
nitridy typu TioN. Pory nie st zagulatené a spolu s nitridmi tvoria koncentratory
napdtia. Pory sa vyskytuju viac ako 100 um pod povrchom.

e Nater brani vzniku vel’kého mnozstva poérov tesne pod povrchom, a tym padom aj
zvysuje povrchova tvrdost’ vzorky.

e Nater brani vzniku Castic nitridov v poéroch a nadmernému mnozstvu okuji.

4.4 Mechanické skusky

Vzorka 14 ma nizsiu pdrovitost’ ako vzorka 15 a zaroven aj nizSiu priemerni medzu
pevnosti. Z toho vyplyva, ze mnozstvo pérov nema na pevnost’ uc¢inok.

Vzorky 15A maji podobné priemerné pevnosti ako vzorky 15 v dosledku rovnake;j
mikrostruktiry.

Zihanim pri 800 °C nedoslo takmer k Ziadnej zmene priemernej pevnosti oproti
vzorke 15. Je nutné poznamenat, ze minimalny pokles pevnosti je mensi ako pokles pri
vzorke 15A. Pravdepodobnou pri¢inou, ze odpeviiovacim procesom pri 800 °C nedoslo
k vacsiemu poklesu pevnosti ako pri 600 °C, je Statisticky nedostatoné mnoZzstvo
nameranych dat pevnosti.

Zihanim pri 900 °C bola zaznamenana najvyssia priemernd pevnost zo vsetkych
vzoriek. Pri¢inou je vyskyt martenzitu v Struktare.

Priemernd pevnost” vzoriek 15D bola ovplyvnend vyskytom povrchovych trhlin
vznikajuicich pocas TZ a zhrubnutymi zrnami vysokoteplotnej  faze. Priemerna hodnota
modulu pruznosti ma najvyssiu hodnotu spomedzi vSetkych vzoriek.

Zakalenim a procesom precipitatného spevnenia bola priemernd medza pevnosti
porovnatel'na so vzorkami 15C. Nedoslo k znatelnému narastu mechanickych vlastnosti aj
napriek tomu, Ze doslo k precipitacii § Castic.

Obecne mozno dedukovat, ze vysledné pevnosti su polovicné v porovnani
s komer¢ne vyrabanou zliatinou Ti-6Al-4V, ktorej hodnoty R, st 895-1250 MPa.
S0 zvySujucim sa stupiiom tepelného spracovania sa zvySuje Youngov modul pruznosti.
Maximalna namerana hodnota E je 117,793 GPa. Komeréne vyrabana zliatina Ti-6Al-4V
méa hodnoty modulu pruznosti v rozmedzi 110-146 GPa. Z tychto poznatkov mozno
prehlasit, Ze mechanické vlastnosti komeréne vyrabanej zliatiny st ovela lepSie ako
zliatiny vyrabanej metodou cold spray. AvSak je mozné sa tymto vlastnostiam priblizit’
vhodnou vol'bou parametrov striekania [20].
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4.5 Fraktografia

Vzorky 14, 15 a 15A maji rovnaky mechanizmus poruSovania. Lomové plochy
vznikli v miestach najvécsicho oslabenia prierezu. Pri¢inou, ze doslo prave k poruseniu
mechanizmom oddelovania castic je fakt, ze nedoslo k dostatoénému prepojeniu Castic
pocas depozicie.

Vzorky 15B, 15C, 15D a 15E boli majoritne porusené nizkoenergetickym tvarnym
lomom. Tieto vzorky boli po celom obvode na okraji poruSované v mensej miere
transkrysStalickym a interkryStalickym Stepnym lomom. NajpravdepodobnejSou pri¢inou
tejto morfologie porusovania na okrajoch vzoriek je nefunkénost nateru. V pripade
nefunk¢nosti nateru by totiz doslo k oxidécii povrchu a diftzii kysliku pod povrch vzoriek.
Kyslik mé vysoku afinitu k titdnu a spdsobuje skrehnutie Struktary, v désledku ¢oho sa
moze zmenit' mechanizmum porusenia z tvarneho na Stepny. Priloha 2 znazornuje Stepny
mechanizmus poruSenia tesne pod povrchom pre vzorky 15B-15E. Priloha 2 a)
reprezentuje vzorku 15B. V spodnej Casti je vidiet' interkrystalické Stepné porusenie tesne
pod povrchom. Sirka pasu tohto typu porusenia je spomedzi vietkych vzoriek v prilohe 2
najuzsia. Priloha 2 b) znazornuje, Ze Sirka pasu interkrystalického poruSenia po okraji
vzorky 15C je SirSia v dosledku vyssieho stupiia oxidacie pocas tepelného spracovania.
v dosledku najvyssieho stupna oxidacie povrchu— Priloha 2 c) vpravo. V prilohe 2 d) vl'avo
je povrch vzorky 15E. Stupen oxidacie jej povrchu je porovnatel'ny so vzorkou 15C.
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5 Zaver

Cielom tejto diplomovej prace bolo charakterizovat’® mikroStruktiru a chemické
zlozenie vzoriek Ti-6Al-4V, stanovit mechanické vlastnosti deponovanej vrstvy
Vv dodanom stave, zistit’ vplyv tepelného spracovania na mechanické vlastnosti a urcenie
pricin zmien mechanickych vlastnosti.

Boli skimané dva druhy dodanych materidlov (1.14.1 a 1.15.1), ktoré boli vyrobené
pri r6znych parametroch striekania. MikroStruktira vzoriek v dodanom stave je tvorena
takzvanymi spletmi — roztrieStenymi Casticami, ktoré pozostavaju z rovnoosej o fazy a fazy
B po okrajoch castic. Vzorky v dodanom stave, u ktorych boli prevedené aj rozne druhy
tepelnych spracovani, mali vysoki poérovitost — 6,303 % a polovicni medzu pevnosti
oproti konvenéne vyrabanej zliatine Ti-6Al-4V, pricom u ziadnej vzorky nebola namerana
medza klzu. Hodnoty celkovej taznosti vSetkych vzoriek nepresiahli 0,6 %, z ¢oho mozno
vyvodit' zaver, Ze nedoSlo k plastickej deformacii vzoriek. Hodnota tvrdosti bola
328 HV10. Mechanizmom porusovania pre dodané materidly bol mechanizmus
oddel'ovania Castic. V tejto diplomovej praci boli skimané dva typy tepelného spracovania.
Prvym typom bolo zihanie pri 600 °C, 800 °C, 900 °C po dobu 3 hodin a zihanie pri
1000 °C po dobu 4 hodin. Druhym typom bolo Zihanie pri 800 °C po dobu 3 hodin, kalenie
a precipitacné vytvrdenie. Ako ochrana voci oxidécii vzoriek pocas tepelného spracovania
bol aplikovany nater Condursal Z 1100. Nad rdmec tejto prace bolo zistené, Ze nater chrani
vzorky pred tvorbou vicSieho mnozstva okuji a krehkych castic nitridov v poroch pod
povrchom, ale na ochranu voéi oxidacii nema nater na Ti-6Al-4V vplyv. Zihanim pri 600
°C nedoslo kzisadnym zmenam ¢i uz v mikroStruktre alebo v mechanickych
vlastnostiach. Zaznamenany bol iba narast porovitosti. Zihanim pri 800 °C sa $truktura
rekrystalizovala a znizila sa pdorovitost’ oproti dodanému stavu. Ani tu nedoslo k zasadnym
zmenam v mechanickych vlastnostiach oproti povodnému stavu materidlu. Majoritnym
mechanizmom porusovania bol nizkoenergeticky tvarny lom, tak ako aj pre vSetky
nasledujiice typy vzoriek. Zihanim pri teplote 900 °C a naslednym vychladnutim na
vzduchu sa Struktara zakalila. Boli v nej pozorované a zrnd a zrna povodnej  faze, ktoré
obsahovali martenziticki fazu a‘. Doslo knarastu pevnosti atvrdosti. NajhorSie
mechanické vlastnosti vykazovali vzorky Zihané pri 1000 °C, hoci ich porovitost’ bola
najnizsia (1,203 %). Pri¢inou je zhrubnutie zfn B faze a vyskyt trhlin v Struktire po
tepelnom spracovani. Najprijatel'nejSie vlastnosti vykazovali zakalené a vytvrdené vzorky,
ktorych porovitost’ bola 2,207 %. Ich medza pevnosti bola 459,6 MPa. Modul pruZnosti
115,3 GPa a tvrdost’ 358 HV10.

V ramci dalSieho vyskumu je potrebna snaha znizit mnoZstvo porovitosti, ktord hra
vyznamnu Ulohu pre zlepSenie mechanickych vlastnosti materidlu. To moZzno docielit’
hlavne optimalizaciou vyrobnych parametrov procesu spominanych v teoretickej casti
alebo navrhom vhodnych parametrov tepelné¢ho spracovania.
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Zoznam pouzitych skratiek a symbolov

Symbol
A

HAZ
hm. %

I—COI’W

Jednotka

[-]
[m?]
[%]
[m?]
[m?]
[%]
[m?]
[-]
[-]
[-]
[-]
[-]
[I/kg*K]
[N]
[m]
[GPa]

[J/kg*K]
[-]
[m]
[m]
[-]
[kal
[kal

[-]
[MPa]
[MPa]

Popis

konstanta

plocha prierezu trysky na vystupe
plastické prediZenie pri maximalnej zat'azi
plocha prierezu trysky na vstupe

priemet povrchu Castice v smere prudu plynu
celkova taznost’

plocha prierezu v najuzSom mieste trysky
konStanta

konStanta

konStanta

konstanta

koeficient tahu

cold spray

merna tepelna kapacita

tahova sila pradiaceho plynu

priemer Castice prasku

Youngov modul pruznosti

zobrazenie kontrastu elektronovych kanalov
maximalna sila

analyza metodou konecnych prvkov
vysokoentropické zliatiny

tepelne ovplyvnena zéna

hmotnostné percento

Specificka plynova konstanta

efektivita depozicie

dizka konvergentnej ¢asti trysky

dizka divergentnej Gasti trysky

konstanta

hmotnost’ deponovaného prasku
hmotnost’ strieckan¢ho prasku

maximalne

nepravidelny prasok

konstanta

obrazok

tlak na vystupe trysky

tlak na vstupe trysky
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PEEK
PEG
Re

Rm

Rs
SoD

tab.

Ykr

Vmax

Q D T 2 D n o

OuTs

[MPa]
[MPa]
[J/kg*K]

[K]
[K]
[K]
[K]
[K]

[s]
[m/s]
[m/s]
[m/s]
[m/s]
[m/s]

[-]
[-]
[-]
[~
[s]
[-]
[W/m*K]
[kg/m*s]
[kg/m’]
[MPa]
[MPa]

polyetheréterketon

polyetylen—glykol

medza klzu

medza pevnosti

Specificka plynova konstanta

vzdialenost’ konca trysky od substratu
sféricky prasok

teplota na vstupe trysky

teplota tavenia Castice

teplota Castice pred dopadom na substrat
referencna teplota

teplota substratu

tepelné spracovanie

inkubacény cas

tabul’ka

relativna rychlost’ medzi ¢asticou a prudom plynu
kritickd dopadova rychlost’ Castice

prva kriticka dopadova rychlost’ Castice
druhd kritickd dopadova rychlost’ Castice
rychlost’ ¢astice pred dopadom na substrat
hexagonalna faza Ti-6Al-4V
martenziticka hexagonalna faza Ti-6Al-4V
kubicka priestorovo centrovana faza Ti-6Al-4V
Specificky tepelny pomer

kriticka deformacia

maximalna deformacia

deformécia

rychlost” deformécie

normalizovana teplota

tepelna vodivost’

dynamicka viskozita

hustota

napitie tecenia

medza pevnosti v tahu
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Prilohy

Priloha 1 Mikrostruktara zo svetelného mikroskopu pri zvacseni 500 x vzoriek (a) 15, (b) 15A,
(c) 15B, (d) 15C, (e) 15D, (f) 15E.
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Det WD Exp 50 pm A p: Det WD Exp e —| 50 pm

0 500x SE 122 20669 1-8 SE 145 20460 1-9

- J v
= Spot Magn Det —— 50 Hm
kV 4.1 500x  SE K

Priloha 2 Znazornenie interkryStalického a transkrystalického Stepného mechanizmu porusovania
okrajov vzoriek (a) 15B, (b) 15C, (c) 15D, (d) 15E. Interkrystalické Stepné porusSenie reprezentuje
Sipka 1. a kombinaciu interkrystalického a transkrystalického Stepného poruSenia Sipka 2.
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