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ABSTRAKT

Vlastnosti vzorku a jejich povlaki mohou byt ovlivnéné elektronovym paprskem. Tato prace se
zabyvd analyzou mikrostruktury, fazového a chemického slozeni a urcenim vybranych
mechanickych charakteristik substratu z inconelové oceli a povlaki CoNiCrAlY deponovanych
rdznymi zpUsoby tepelného nanaseni (HVOF, cold spray), v kombinaci s rGznymi parametry
tepelného ovlivnéni pomoci elektronového paprsku.

V priibéhu studie bylo zjiSténo, Ze depozici nedochdazi ke zménam chemického sloZeni. Ddle
bylo zjisténo, Ze interakci elektronového paprsku s materidlem se rovnéz neméni chemické
sloZeni, ale dochazi ke zméné struktury, snizeni porozity a povrchové drsnosti, coz ma za
nasledek zménu mechanickych vlastnosti, jako je sniZzeni tvrdosti nebo narust modulu
pruznosti.

ABSTRACT

Properties of samples and their coatings may be affected by the electron beam. This paper
deals with the analysis of the microstructure, phase and chemical composition and the
determination of mechanical characteristics of inconel steel substrate and CoNiCrAlY coatings
deposited via different types of thermal spraying (HVOF, cold spray), in combination with
modifications by the electron beam technology.

During the study it was found that the deposition did not change the chemical composition.
Further it was found that the interaction of the electron beam with the material did not
change the chemical composition, but there is a change in the structure and a reduction of
porosity and surface roughness, resulting in a change of mechanical properties such as
decreasing hardness or increase of the modulus of elasticity.

KLICOVA SLOVA

Zarové technologie, cold spray, HVOF, nano-indentace, vrypova zkouska, elektronovy svazek,
inconel

KEYWORDS

Thermal spray technology, cold spray, HVOF, nano-indentation, scratch-test, electron beam,
Inconel
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1 UvoD

Technologie Zarovych nastrikd a elektronovy paprsek jsou procesy, které slouZi k ovlivnéni
funkénich ploch. Pomoci téchto metod lze vytvaret nové povrchy a tim ménit vlastnosti
soucasti. Pravé zménou vlastnosti povrchi Ize docilit narlstu doby, po kterou bude soucdst
plnit spravné svoji funkci v provozu. U soucasti Ize Zivotnost ovlivnit mnoha parametry, napft.
zvySenim biokompatibility, lepsi odolnosti vac¢i chemikaliim, zvysenim odolnosti vaci
opotrebeni pomoci ochrannych otéruvzdornych povlak, s ¢imz je spojena i zména kluznych
vlastnosti, lepsi korozni odolnosti, mensi degradace zplsobena prehfatim soucasti pomoci
povlakl s nizsi tepelnou vodivosti a jiné faktory.

Cilem Zarovych nastfikd je zhotoveni povlakli pomoci nanaseni materidlu ve formé praskd,
dratu, nebo ty¢i na substrat za ucelem zlepseni vyslednych vlastnosti. Povlaky je mozné
zhotovit pomoci rlznych metod, lisicich se teplotou a rychlostmi deponovaného materialu.
Vysoké teploty jsou typické pro plamen, elektricky oblouk, nebo plazmové nandseni a
dochazi tak k uplnému nataveni nanaseného materialu. U novéjSich metod nedochazi
k nataveni (pouze ohrati ke zvySeni plasticity), ale k vysokému urychleni smérem
k povlakované soucasti. Typickym predstavitelem tohoto novéjsiho sméru jsou technologie
nazyvané HVOF a cold spray, kde jsou vyuzivany rychlosti prasku dosahujici az
nékolikanasobek rychlosti zvuku. Kazda metoda ze skupiny Zarovych nastfikli ma sva
specifika, ktera se musi zohlednit pfi vybéru technologie s ohledem na poZadované vysledné
vlastnosti nastfiku, dale zda je konkrétni materidl vibec mozné danou metodou nanaset, ale
i z ekonomického hlediska. Mezi nejcastéji uvazované vlastnosti pfi Zarovém zhotovovani
nastfik( se radi adheze nastfiku k substratu, kohezni sily v povlaku, tvrdost, procentualni
podil vméstkd, porl a oxida.

Elektronovy paprsek (EB) predstavuje moderni technologii zpracovani materidlu, umoznujici
diky Sirokému nastaveni parametr( svarovani Spatné svaritelnych materidlu, svarovani do
znacné hloubky, ale také dovoluje modifikaci povrchu v tenkych vrstvach a presné
definovanych oblasti napf. povrchovym kalenim. DalSi moZnosti vyuZiti elektronového
paprsku je pfi specidlnim presném obrabéni a jinych druzich tepelného zpracovani. V
soucasnosti mlZeme nalézt elektronovy paprsek zejména v kosmickém, leteckém,
automobilovém a kolejovém pramyslu.

Pfedkladand prdace je zamérena na zjiSténi zmén vlastnosti povrchi vzorkd z Inconelové oceli,
na kterych je proveden nastfik pomoci Zarovych technologii HVOF a cold spray praskem
CoNiCrAlY. Po naneseni Zarovych povlakd byly nékteré povrchy vzork(l ovlivnény
elektronovym paprskem pfi rozdilnych hodnotach vykonu svazku. Cilem této prace bylo
zjisténi vlivu jednotlivych povrchovych uUprav pfi kaleni pomoci EB na vysledné vlastnosti
v kombinaci s dvéma metodami Zarového nandseni. Kromé toho bylo soucdsti prace
seznameni se a nauceni se ovladat pfistroje pro méreni nanoindentace a vrypové zkousky



(scratch test). Z mérenych vlastnosti Ize ocekdavat zvySeni tvrdosti povrchové vrstvy u obou
technologii a tim i zvySenou odolnost vici otéru. Propojeni Zarovych nasttik(i a EB neni Uplné
bézné a na toto téma nebylo napsano mnoho publikaci.

2 LITERARNI PREHLED RESENE PROBLEMATIKY

2.1 Technologie zarového nanaseni

2.1.1 Historicky vyvoj zarovych technologii

Z historického vyvoje Zarovych nastfikl na obr. 2.1 Ize spatfit, Ze ndstfiky zacaly vznikat na
pocatku minulého stoleti, konkrétné roku 1917, kdy byl patentovan Schooplv vynalez
metalizace. Ten byl primarné uréen na vyrobu kovovych lahvi pro prepravu tekutin. Tyto
lahve byly z vnéjsi strany opatfeny zinkem kvili pUsobeni koroze a z vnitfni strany byly
cinované za pouZiti roztaveného cinu a stla¢eného proudu vzduchu.

Nejstarsi metodou, dodnes hojné vyuzivanou diky své ekonomické nenaroénosti je nandseni
plamenem (flame spraying), avsak nevyhodou je nizsi kvalita povlakd. Ndsledovala metoda
s vyuzitim elektrického oblouku (wire arc spraying), ten byl diky vyssi teploté oblouku
schopen nanaset vétSinu materidld. Teplotné neomezeny zplsob vznikl v 40. letech
minulého stoleti, kdy nanaseni pomoci plasmy (plasma spraying) umoznilo nanést i kovy
s vysokymi teplotami tani (W, Pt, Cr). V 50. letech vzniklo zafizeni vyuZivajici nanaseni pfi
vysokych rychlostech diky detonacim v hlavni o délce pfiblizné jeden metr (detonation gun).
Hlaven je plnéna smési kysliku a paliva, typicky acetylenu. K zapaleni smési paliva a kysliku
dochazi pomoci jiskry. Vybuch urychli ¢astice smérem k povrchu soucasti. Rychlosti
pracovniho plynu dosahuji obvykle 1 200 m-s ™ u a okolo 600 m-s™* u pragku.

V 70. letech doslo k inovaci nastfiku pomoci plazmy. Nanaseni probihalo za snizeného tlaku
(10 - 50 kPa) ktery umoznil zvyseni rychlosti v trysce a zejména snizeni obsahu oxidl ve
strukture vysledného povlaku. Tyto oxidy vznikaji pfi reakci prasku s atmosférou pfti priletu
¢astice béhem nastriku. Tento vakuovy plazmaticky nastfik je registrovany pod firmou Sulzer
Metco.

V 80. letech byl vytvofen HVOF (High Velocity Oxygen Fuel) nastfik, ten vyuZival spalovani
topného plynu (vodik, propan, propylen, kerosin) s kyslikem. Bylo dosahovéno teplot od
2 500 -3 100°C a vysokych tlakd na malém priméru vystupni trysky, coZz mélo za nasledek
nadzvukové rychlosti deponovanych prask(. Posun vjednotlivych metodach je také
z hlediska vyvoje stdvajicich metod, miZeme zde jmenovat nové konstrukce hordaka, lepsi
fizeni procesu, nové zplsoby pfipravy pridavnych materidl( k zajisténi reprodukovatelnosti
vytvorenych povlaka.
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Nejmladsi technologie byla objevena v Ustavu teoretické a aplikované mechaniky Ruské
akademie a véd v Novosibirsku jiz v 80. letech minulého stoleti, ale patent ziskala Amerika az
v roce 1994, Evropa o dalsi rok pozdéji. Jak uz jeji nazev cold spray napovida, tato metoda je
zalozena na zvySené kinetické energii Castic prasku s minimdlnim navySenim teploty.
Zabranuje se tak jednak propalu materialu, oxidaci, fazovym transformacim a vzniku
vhitfnich pnuti pfi ochlazovani, jak je tomu u béznych Zarovych nastrika. [1], [15]
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Obr. 2.1: Vyvoj Zzarovych nasttikd. [15]
2.1.2 Zarové nastriky

Zarové nastfiky je nazev skupiny procest, ve kterych jsou pfidavné materidly nanaseny v
roztaveném, ¢astecné roztaveném nebo pevném skupenstvi na pripraveny podklad ve formé
povlaku. Nanasené materialy se nejcastéji objevuji ve formé prask( o urcité zrnitosti, ale i
jinych formach, jako napf. draty, tyCe a kapalné suspenze. Pfi tvorbé Zarovych nastrikd se
vyuziva kromé jiz zminéného vlastniho pfidavného materialu také materidll krycich (pasky,
plechy, gumy, umélé hmoty) a zatésfovacich (organické, anorganické).

Zarové nastriky se od jinych metod povrchové depozice li$i tim, Ze nedochdazi k deponovéni
jednotlivych iontli, atom(, nebo molekul, ale relativné velkych ¢astic v rlizném stupni
nataveni. Nevyhodou Zarovych nastfikll je omezeni pouze na pfistupnd mista soucasti, tedy
pouze ta, ke kterym je mozZno nasmérovat trysku, nejcastéji kolmo k povrchu. Naopak
vyhodou, napt. oproti metoddm CVD nebo PVD, jsou pomérné vysoké pfrirtstky povlakd, Ci
schopnost tvorby relativné tlustych vrstev ze Siroké skdly nanasenych materidld diky
rdznorodosti podminek (teplota, tlak, rychlost nandseni). Tyto podminky se lisi podle zvolené
metody, ale obecné lze fici, Ze rychlost pracovniho plynu zavisi na druhu plynu, jeho pratoku
vystupni tryskou a tvaru této trysky. Rychlost ¢astic pak zavisi pravé na rychlosti plynu a
charakteristikach prasku. Teplota plynu se vyrazné lisi pro rGzné metody. U nastriku
plamenem je tato teplota mezi 2 540 - 3 150°C, podle pouzitého paliva a tlakl ve spalovaci
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komore. U plasmy to Casto byva pres 20 000°C. Teplota prasku je dale funkci rychlosti,
trajektorie a jeho fyzikdlnich a tepelnych vlastnosti. [1]

Vznik a struktura Zarového nastriku

Jak lze vidét na obr. 2.2, pii dopadu se ¢astice deformuji a vznikaji protahlé utvary, zvané
splaty. Dale se ve vysledném nastfiku mohou objevovat Castice, které nebyly nataveny,
metastabilni faze, pdry, inkluze, nebo ¢astice oxidované pfi procesu povlakovani. [15]

oxidické | x pory
fasti o

a s't-Lc? //

substrat nenatavené

castice
Obr. 2.2: Schéma struktury Zarovych nastrikd. [14]

Splaty mohou mit po dopadu rlizné tvary. Tyto tvary jsou ovlivnény teplotou a rychlosti
Castice, teplotou povlakovaného povrchu. U natavenych &astic previada kulovy tvar, ale po
narazu na substrat se ¢astice zdeformuji. Nepravidelné splaty vznikaji pfi rychlém ochlazeni
na studeném substratu, kdy dochazi k nerovhomérnému ochlazeni ¢astice. Pfi vysokych
rychlostech ochlazovani vznika jemnozrnna struktura. Nizsi rychlosti ochlazovani na tepelné
ovlivnénych substratech vedou k pravidelnéjsim diskovitym Gtvarim.

Oxidické ¢astice zpUsobuji vyssi tvrdost, ale zaroven i kifehkost povlaku. Nevyhodou mohou
byt nizsi kohezni sily, ale pozitivné puUsobi na nékteré aplikace, kde je potrebna
otéruvzdornost, nebo nizsi tepelna vodivost. V povlaku jsou dobfe rozeznatelné diky tmavsi
barvé. Mohou vzniknout za letu, nebo také po dopadu na ohfatém substratu kdy dochazi
k interakci s kyslikem z okolni atmosféry. Vyssi teploty a delsi ¢asy Castic pfi zahtivani vedou
k vétSimu obsahu téchto ¢astic.

O kvalité povlaku Ize rozhodovat i podle obsahu péri v povlaku. Casto se péry berou jako
nezadouci. Vyskyt pord snizuje kohezni sily v povlaku, stejné jako u oxidickych ¢astic, navic
dale snizZuje otéruvzdornost a zpUsobuje také nizsi odolnost vici korozi. Zde mize byt vznik
nadmérné pdrovitosti disledkem Spatné zvolenych parametr(i pfi natavovani castic. Nizsi
porovitosti Ize kromé spravné teploty nataveni dosahnout také pfi zvoleni kolmého sméru
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proudu c¢astic k substratu, nebo pfi zvoleni nékteré metody Zarovych nastrik( vyuZivajici vyssi
rychlosti deponovani. Sem patfi metody HVOF, nebo cold spray. [15]

Naopak vyssi pérovitosti je s vyhodou vyuZivdno predevsim u samomaznych kluznych loZisek,
kde se mlzZeme pohybovat u pérovitosti az 30%, nebo u tepelné-izolacnich povlakl (TBC
z anglického thermal barrier coatings), kde péry zpUsobuji nizsi tepelnou vodivost.

Faktory ovliviujici vlastnosti vyslednych vrstev

Mezi faktory souvisejici s praskem, na kterych zavisi vlastnosti povlakdl, patfi letova teplota
¢astic prasku a Uhel pfi kterém dochézi k deponovani. Spatné zvolené parametry uréité
metody, mohou vést k slabsim adheznim silam. Predevsim nizsi teplota, kterd muize vést
k nenataveni praskovych castic. OvSem ani u spravné zvolené teploty neni zarucena jistota,
Ze dojde vidy k uplnému nataveni veskerych castic. Divodem je, Ze jednotlivé prasky
neobsahuji pouze jednu danou velikost ¢astic, ale Sirokou Skalu velikosti. Teplotu je pak
dobré nastavit s ohledem na priimérnou velikost prasku. Tato teplota u mensich zrn mlze
zpusobit vypareni, tzv. propal materidlu, zatimco vétsi zrna pfi prlletu neziskaji dostatek
tepelné energie v celém svém objemu. Faktor uhlu dopadu (Uhel mezi trajektorii ¢astic a
povrchem substratu) hraje dulleZitou pfi fizeni pdrovitosti. Pri kolmém dopadu byva

evvs

Vlastnosti vyslednych vrstev souvisi také na volbé substratu. Vhodné materialy pouzitelné
jako substrat pro povlaky jsou takové, u kterych lze béZnymi tryskacimi postupy zdrsnit
povrch. Obecné se jedna o materidly s povrchovou tvrdosti pfiblizné 55 HRC nebo nizsi. Pro
tryskani se nejcastéji vyuZivaji ostré hrany korundu, dale pak ocelova drt, karbid kiemiku a
jiné. Pro tryskani rozhoduji kromé vybéru abraziva také jeho velikost, pouzity tlak a uhel
tryskani. U vyssich tvrdosti substratu je nutné poufZiti specidlnich postupd. Adheze povlaki k
substratu je poté charakteru prevainé mechanického propojeni. DulezZitou funkci ma
otryskani povrchu také z hlediska Cistoty povrchu, kdy takto otryskany povrch je zbaven
oxidickych a jinych vméstka. Vysledny zdrsnény substrat md aktivovany povrch diky vzristu
volné povrchové energie a také vétSi mérny povrch pro kontakt s nanasenymi ¢asticemi.
Timto je docileno zlepseni adhezivnich sil plsobicich mezi povrchem substratu a povlakem.
[14]

Parametry jako je teplota nebo rychlost dopadajicich ¢astic, mohou byt vdaném procesu
nanaseni také ovlivnény neptimo. Toto je mozné diky zméné geometrie trysky, nebo zméné
vzdalenosti trysky a substratu. Zména vzdalenosti mize hrat vyznamnou roli diky gradientu
teplot plamene a brzdéni ¢astic o atmosféru. Mimo volené parametry urcitého procesu
nanaseni maji na vysledné vlastnosti povlaku vliv fyzikalni vlastnosti prasku. Kromé jiz
zminéného rozméru sem mlzZeme zaradit koeficient tepelné roztaznosti, hustotu, tepelnou
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vodivost, teplotu tani, tvar c¢astic a jiné. VSe zalezi na vyrobnim procesu praskového
materidlu (tj. aglomerace, liti a slinovani, atomizace, mechanické legovani, laserové
potahovani...). [14]

Pro zkvalitnéni nastfik(i a jejich optimalizaci je v dnedni dobé poZadovano lepsi pochopeni
déju, které se odehravaji béhem povlakovani. Tim je myslena prevainé studie pfevodu tepla
na Castice a také hybnosti Castici. Efekt toku nosného plynu je nejlépe pozorovatelny pfi
kolmém vstrikovani nosného plynu, tedy u plazmy. Ale i jinych metod Ize efekt toku nosného
plynu zkoumat. Bylo zjisténo, Ze trajektorie a tim také tvar a teplota rozprasovanych ¢astic je
do jisté miry ovlivnén pritokem nosného plynu. Vardelle a kol. publikovali vysledky tykajici
se toku nosného plynu ve svém clanku [42]. Dochazelo ke zméné trajektorie castic
v disledku zmény pritoku nosného plynu. Tento fakt je ilustrovan na obr. 2.3, kdy
s rostoucim mnozstvim nosného plynu, pfivadéjici prasek do plazmové trysky, se zvysuje
hloubka prichodu ¢astic do toku plazmatu az po prilet ¢astic skrz tento tok. [42]

Podavani prazku

13000°C 10000°C

0 10 20 30 40
oza hofaku [mm]

Obr.2.3: Zavislost trajektorie prasku na mnozstvi nosného plynu [sIm] [42]

(Poznamka: Standard liter per minute (slm) je jednotka objemového pratoku za
standardizovanych podminek (teplota a tlak).)

Dale uvedli fakt, Ze pro dosazeni stejné prameérné trajektorie ¢astic u praskd o rtzné velikosti
zrn, je nutné, aby byla dodrzena stejna hybnost. U leh¢iho prasku toho je docileno zvySenim
injekéni rychlosti, tudiz zvySenim toku nosného plynu. Pfi zachovani stejné primérné
trajektorie je ale u lehc¢iho prasku distribucni kfivka deponovaného povlaku mnohem Sirsi,
cozZ lze vidét na obr.2.4.
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PFi mérfeni teploty povrchu Castic a rychlosti téchto ¢astic ve vzdalenosti 75 mm od konce
trysky pozorovali pro rizné pritoky nosného plynu odlisné vysledky. Na obr. 2.5.a) a 2.5.b)
Ize vidét tyto vysledky pro prasek Al,O3 o zrnitosti -21 +18 um. [42]

Teplota [°C ]

2400

| S —
45 slm 5.5 =lm
3200 —Q.i\\]...-_ o /'../’//;

R
/E/ 8.5 slm \‘%

- e Kf@t&b .
/D’
e

2800
2600 - ] L '
-10 -5 4] 5 0 15
a) Vzdalenost od osy trysky [mm]

ﬁ.}-‘p}ﬁost[m -=-1]
! ; ]
7.1slm ] ;

x/é::i
180 ﬁ‘ — — -
|

230

210

150 !
-10 -] 2 5 10 15
b) Vzdalenost od osy trysky [mml

Obr. 2.5: Zavislost a) teploty na prdtoku nosného plynu b) rychlosti na pritoku nosného
plynu [42]
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Méreni adhezivnich sil povlaki

U postupu konvencéniho zkousSeni adhezivnich sil Zarovych nastrikli popsaného dle normy
ASTM C633-13 [43] se vyuziva lepidla nej¢astéji na bazi epoxidové pryskyfice, které je
naneseno mezi povlak, deponovany na substratu, a druhou identickou ¢ast (protikus).
Méreni adheze je omezeno pevnosti lepidla, jez byva okolo 70 MPa [41]. V substratu a
protikusu jsou vytvoreny zavity, které slouzi k upevnéni do bézného zkusebni zatizeni pro
zkousku tahem. [41] Pro metodu cold spray, ktera dosahuje vysokych hodnot adheze, neni
konvencni zkouska pfilis vhodna. Byla vyvinuta zkouska nova, ktera nepouziva lepidlo, ale
vyuZiva moznosti vytvoreni silnych vrstev povlaku pomoci cold spray metody. Povlaky jsou
vytvoreny na vzorcich o pridméru 25 mm a mély by mit minimalni tloustku 5 mm. Vzorek se
obrobi dle predepsanych rozmérd a poté se pfipevni k protikusu a vloZi se do stroje pro
tahovou zkousku. [44]

Vyvoj a pfiprava materialli pro zarové technologie

Pridavny material ve formé dratl se pouZiva predevsim pro nastrik kovovych prvkl a jejich
slitin pomoci technologie elektrického oblouku a plamene. Zvlastnim druhem jsou trubickové
draty plnéné karbidy a boridy. Tato forma pridavného materialu byla vyvinuta specialné pro
depozici elektrickym obloukem.

Prasky se déli podle materidlu, ze kterého jsou vytvoreny. DalSi déleni je moziné dle
vyrobniho procesu, ktery rovnéz zavisi na druhu materialu. [1], [15]

* kovy a jejich slitiny se vyrabi aglomerizaci, atomizaci, nebo sintrovanim

* oxidy, karbidy a cermety se vyrabi aglomerizaci, litim a ndaslednym drcenim na
poZadovanou zrnitost

e kompozitni praskové materialy se vyrabi poviakovanim

Aglomerizace (suseni rozstfikem)

Nejcastéji vyuzZivand metoda umoziujici spojovani libovolnych materidld dohromady.
Zakladni kroky aglomerizace:

e vznik kase smichanim zakladniho materialu (50 - 80 hm%), do 5 hm% organického
pojiva rozpustného ve vodé (polyvinyl alkohol, polyethylén glykol) a vody

e pumpami je kaSe privedena do komory atomizéru, zde nastava rozloZeni na
jednotlivé ¢astice pomoci rotujictho disku, nebo prichodem pres Stérbinu
s naslednou atomizaci proudem vzduchu

e suSeni ¢astic v teplém vzduchu

e tfidéni a sbér ¢astic v kolektoru

Nevyhodou aglomerizovanych praska je vyssi pdrovitost, proto jsou tyto prasky zhustovany
tepelnym zpracovanim nebo pomoci plazmatu.[1], [15]
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Liti a slinovani
Zakladni kroky liti a slinovani:

e vznik celistvého bloku materialu odlitim nebo sintrovanim
e nasledné drceni bloku na pozadovanou zrnitost

vive

ostrohrannym tvarem. Moznost zmény tvaru na kulovity je dana Upravou prasku v plameni
nebo v plazmatu. [1], [15]

Atomizace
Zakladni kroky atomizace:

* roztaveni kovu (slitiny), vétSinou indukénim ohfevem, ndsledny pritok taveniny
predehratym a kalibrovanym nalévacim hrdlem do trysky

e atomizace taveniny pomoci vody nebo plynu (vzduch, para, dusik, argon, helium) za
vysokého tlaku

* tuhnuti ¢astecek taveniny se déje v komore za letu

Atomizaci a chlazenim pomoci plynl se dosahuje vyssi kulovitosti ¢astic i chemické Cistoty
vysledného prasku nez je tomu u atomizace vodou. Dale lze zlepsSit chemickou Cistotu
pouzitim vakua, nebo alespon inertnich plynl pfi taveni, oproti béZnému taveni na vzduchu.
Prasky vzniklé atomizaci se vyznacuji dobrou pérovitosti i tekutosti. Dalsi nesmirnou vyhodou
je rychlost procesu (20 - 60 kg-min™). [1], [15]

Povlakované prasky (clad)

Povlakované prasky maji jiny material ve svém jadre a na povrchu. Povlaky u téchto prask
se vytvareji za ucelem:

e ochrany jadra proti plsobeni plamene, nebo plazmatu — napf. jadro z CrsC,
povlakované NiCr nebo jadro z grafitu povlakované Ni

e lepsi smacivosti a tekutosti keramickych praskl pomoci kovovych povlaka

e zvySeni adheze — napf. jadro z Al povlakované Ni (pti teploté 650°C probiha
exotermicka reakce na NiAl a uvolnéna energie vede ke zvyseni adheze [15])

Celistvé povlaky zrn praskd se vytvari redukci kovovych soli (sirany, dusi¢nany, acetaty)
v hydrometalurgickém procesu za vysokého tlaku vodikové atmosféry. Reakce probiha
v autokldvech za tlakd 2 -4 MPa a teplot 180 - 250°C. Podminkou je, aby material jadra
nereagoval s roztokem a Castice zUstdvaly rozptyleny v roztoku. Pérovité povlaky vznikaji ze
smési pojiva a jemnych castic. Tato smés je nasledné smichana s ¢asticemi jddra a vysusenim
dojde k uchyceni jemnych ¢astic na jadrech. Nejcastéjsi materialy pouzivané k povlakovani
praskl jsou nikl, kobalt, méd, stfibro a molybden. [1], [15]
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2.1.3 Plazmaticky nastrik

U plazmového nastfiku se vyuziva material ve formé prasku, jenz je pfivadén do trysky, kde
je urychlen k substratu. Prasek je ihned nataven diky vysokym teplotam plasmy, az 20 000°C.
Narazem prasku na substrat dochazi k deformaci ¢astic a k jejich ztuhnuti ve formé splata.
Plasma umoznuje diky vysoké teploté deponovat i kovy s vysokou teplotou taveni. Diky této
vysoké teploté |ze pomoci plazmy nanaset i keramické materidly. Na druhou stranu mohou
tyto teploty vést k fazovym nebo strukturnim zménam, coZz mizZe mit za nasledek zménu
vlastnosti oproti vlastnostem plvodniho prasku. Mohou v materidlu zplsobovat napéti,
které snizuji adhezivni sily. Dale mohou zapficinit propaly nanasenych praskd (ekonomicka
nehospodarnost). Snizeni téchto negativnich cinitel muUze byt kompenzovano pfi pouZiti
komory se snizenym tlakem na 0,005 — 0,02 MPa, tzv. VPS (vacuum plasma spraying) nebo
LPPS (low pressure plasma spraying).

Vznik plazmového nastfiku spociva v horeni elektrického oblouku mezi katodou a anodou.
Katoda je vytvofena z wolframu a je intenzivné chlazena kvuli vysokym teplotdm. Anoda ma
tvar valce a je vyrabéna z médi, soucasné je tryskou pro plazmovy horak. Plazmovy plyn,
slozeny nejcastéji z Ar nebo jiného netecného plynu a 5-15% H,, nebo 20-50% He (pro
zvyseni entalpie). | presto, Ze se pfi pouZiti N, jako pracovniho plynu dosahuje nejvyssich
teplot, jeho omezeni spociva v jeho reaktivité s témér vSemi nanasenymi prvky, coz je
nechtény jev. Pracovni plyn je vhanén stfedem do horaku a v oblasti anody vystupuje ve
formé plazmy. Praskovy material je nosnym plynem vnasen do plasmy. [15]

Plazmoveé strikaci pistole

Plazmové nanaseni Ize uplatnit pro velky rozsah pracovnich podminek diky existenci mnoha
rozli€nych druhd pistoli. Ty se vzajemné lisi velikosti a tvarem elektrod, pouzitymi materidly,
principem chladiciho systému a geometrii vstupu prasku do plazmy. To jakym zplsobem je
prasek injektovan do plazmy ma vyrazny podil na jeho protaveni a tim padem na kvalitu
povlaku, jak bylo popsano v kapitole 2.1.2.1. Vtab. 1 lze vidét rozsahy dosazitelnych
parametr( v rdmci jednotlivych pracovnich metod APS, VPS a RF plasmy a jejich vzdjemné
porovnani.
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Tab. 1: Porovnani parametri mezi metodami APS, VPS a RF plasma [14]

APS atmosféricka vaL/EcS)vé rad?gfféaki/r;]:éni
Rychlost plamene: {300 - 1 000 m-s™ {200 - 600 m-s* | 20-80 m-s™
Teplota plamene: 15 000°C 12 000°C 10 000°C
Pouzité plyny: Ar, He, Hy, N, Ar, He, H, Ar, He, H,
Pratok plynu: 100-200 slm 150-250 slm 75-150 sIlm
Rychlost ¢astic: | 200 - 800 m-s™ 200 - 600 m:s*| 20-50m-s*
Teplota &astic: >3 800°C >3 800°C >3800°C
Pratok prasku: | 50 - 150 g-min™ [25 - 150 g-min™| 20 - 50 g-min™
Hustota nastfiku: 90 - 95% 90 - 99% 95-99%
Adheze: <68 MPa > 68 MPa > 68 MPa
Obsah oxid(: stredni Zadny zadny

Parametry proudu plazmatu, teplotu a rychlost lze ménit pfikonem oblouku, zménou
pratoku plynd, tvarem horaku, nebo velikosti prasku. Rychlost nosného plynu pak ovliviiuje
rychlost ¢astic prasku a spolu s hmotnosti jednotlivych ¢astic a Uhlem vnaseni do plazmy se
meéni i trajektorie ¢astic. Trajektorie je na téchto parametrech vice zavisla u pistoli, které maji
vstfikovani prasku kolmo ke sméru proudu pracovniho plynu. Pti kolmém podavani prasku
do plazmy maiji lehéi a pomalejsi ¢astice nizSi moment hybnosti, proto se nedostanou do
jadra plazmatu a plsobi tak na né mensi teplota, nedochazi tolik k odparovani. Naopak vétsi
Castice s vyssi hmotnosti, které pro spravné nataveni potrebuji bud delsi ¢as, nebo vyssi
teplotu, maji dostateCnou hybnost k proniknuti do stfedu plazmového proudu. OvSem
prekroceni urcité hranice rychlosti nosného plynu vede prevainé u tézkych ¢astic k pruletu
skrz proud plazmatu, aniz by doslo k poZzadovanému stupni nataveni.

Charakteristiky plasmového nastriku

Plazmové nastfiky se vyznacuji silnym nataveni ¢astic i relativné vysokou letovou rychlosti
Castic. Vysledkem jsou vyssi hustoty a adheze oproti obloukové technologii, nebo technologii
nastfiku plamenem. OvSsem v porovnani plazmové technologie s technologii HVOF, warm
spray (metoda vznikla modifikaci HVOF pfi vstfikovani inertniho plynu za pokojové teploty do
spalovaci plynové trysky HVOF, kdy teplota hnaciho plynu muZe byt fizena mezi 700 -
2 000°C tak, Ze praskové materidly jsou deponovany v mékéeném stavu pfi vysokych
rychlostech), nebo technologii cold spray, byva poérovitost vyssi. Vysoké porovitosti,
dosahujici hodnot bliZicich se az k 40%, Ize u plazmového nasttiku docilit pomoci vhodné
kombinace parametr(. . Vysoka teplota ma c¢asto negativni vliv, nebot mize dojit k oxidaci
prvkd, nebo jejich vyhofivani a tim k ovlivnéni vysledného sloZzeni povlaku. MnoZstvi oxidl v
nastriku souvisi s vysokou teplotou ¢astic, kdy i pres kratky ¢asovy usek prodlevy materialu
v plameni plazmy dochazi k oxidaci ¢astic pfi kontaktu se vzduchem. [17], [40]
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Vyhody: fizeni podrovitosti, relativné dobra adheze a koheze nastfiku, moznost nanaset
veskeré materialy

Nevyhody: omezeni na ,viditelné” plochy, vysoka oxidace, fazové premény a propal materialu

2.1.4 Cold spray

Cold spray je jedna z nejnovéjsich metod Zarovych néstrikl s pdvodem na ruské akademické
pudé v Novosibirsku. Metoda byla objevena shodou nahod, kdy bylo pfi nadzvukovych
aerodynamickych zkouskach vtunelu pouZito drobnych c¢astic misto béznych plynd ke
zviditelnéni proudéni. Pozdéjsi testovani ukazalo, Ze existuje tzv. kriticka rychlost, pod niz ma
proud Castic pouze erozivni plUsobeni a az pri vyssich rychlostech dochazi k depozici prasku,
viz obr. 2.6. Ackoliv cold spray vyuZiva mnohem nizsich teplot, fadi se také mezi Zarové
nastfiky. Teploty prask(i ¢asto nepresahuji 100°C, takZze se pohybuji mnohem niZe, nezZ je
jejich pfislusna teplota taveni. Prasek je urychlovan pomoci stlaceného plynu. Nasledujici
dalsi urychleni prasku se déje v Lavalové trysce, kterda ma divergentné/konvergentni tvar a
prasek zde dosahuje nadzvukowych rychlosti, az 1 200 m-s*. Vysokd rychlost je hlavnim
Cinitelem pfi nandseni povlaki a adhezivni sily jsou zpUsobené plastickou deformaci
jednotlivych zrn prasku. Cold spray metoda se vyznacuje nizkym objemem pdrl a diky nizsim
teplotam pfi ni nedochazi k fdzovym zméndm material(. Tyto vlastnosti zaru€uji mimo jiné
napr. lepsi adhezi povlakd. Cold spray se s vyhodou vyuZiva pro nanaseni kovd s vysokou
afinitou ke kysliku (nulova oxidace) a jeho vyuZiti je také pfi rekonstrukcich soucasti stroju,
napf. ozubenych kol, lopatek turbin atd. Zde je umoznéno opakovanym prichodem trysky
nanést vrstvy o pozadovaném rozméru. Pomoci cold spray je tak doplnén chybéjici material a
vysledny tvar soucasti je ziskan naslednym obrabénim a brousenim.

Metoda cold spray tedy vyuziva zvySovani rychlosti za sou¢asného sniZzovani teploty, ¢imz se
odlisuje predevsim od metod Zarovych nastfikll vzniklych v dfivéjSich dobach a navazuje tak
na metodu HVOF. Touto cestou sniZzovani teploty Ize odstranit nataveni ¢astic, fazové zmény
a oxidaci castic. Z chemického hlediska lze povaZzovat vznikly povlak za totozny s praskem,
ktery byl pouzZit pfi depozici.
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Obr. 2.6: Depozicni okno — zavislost depozice materialu na rychlsti dopadu. [24]

Pro optimalizovani cold spray procesu je nutné pocitat s mnoha faktory tak, aby byly ziskany
co nejlepsi fyzikdlni vlastnosti daného materidlu pro uréené pouziti. Mezi tyto parametry
ovliviujici vlastnosti patfi:

* typ, tvar a velikost prasku

e dalsi vlastnosti prasku (hustota, tvrdost, teplota tani)
e pritok a sloZzeni nosného plynu

e Uhel dopadu ¢astic

e vzdalenost trysky od substratu

e predehfivaci teplota

* geometrie Lavalovy trysky

Jako procesni plyn se vyuziva nejc¢astéji dusik, ktery je vhodny pro vétSinu aplikaci pfi
relativni cenové dostupnosti, dale helium, vzduch a smési téchto plynl. Pfedevsim pti pouZiti
drazsiho helia je kladen poZadavek na jeho miseni s dusikem a tim snizeni naklad( pfri
pratokovych rychlostech i nékolika m*min™ pracovniho plynu. U nékterych materialQ je ale
pouziti helia nezbytné pro dosazeni vysokych rychlosti a tim i kvalitniho povlaku. [2]

Zarizeni pro cold spray naprasovani

Na obr. 2.7 je vyobrazeno schéma zafizeni, které je vyuzivano pro cold spray nanaseni.
Pracovni plyn proudi z vysokotlakého zdroje a je rozdélovan do ohfivace plynu a do zafizeni
pro podavani prasku. Hlavnim ulohou podavace je prasek rovnomeérné a v pozadovaném
mnoZstvi vnaset do proudu nosného plynu. DlleZitou roli pfi tomto procesu hraje velikost a
tvar podavaného prasku. Podavac dosahuje lepsich vysledkl pfi konstantni velikosti prasku a
jeho kulovitému tvaru. V ohfivaci, kterym byva nejcastéji civka s elektrickym odporem, je
plyn ohtivan na teplotu az 1 000°C, coZ zpUsobi jeho rozpindni a tim nejen sniZeni spotieby
tohoto plynu, ale také dosazZeni vyssi rychlosti proudu plynu. Mirny narUst teploty vede také
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k lepsi plastické deformaci zrn prasku. Pred tryskou dojde ke smiseni ohfatého plynu a smési
plynu s praskem. Takto ohraty vysokotlaky plyn s ¢asticemi je zavadén do konvergentni ¢asti
Lavalovy trysky. Dojde k urychlovani prasku na nadzvukovou rychlost, nejvyssi rychlost (mach
2 - 4) dosahuje prasek na vystupu z trysky. Praletem prasku vzduchem dochazi ke sniZzovani
rychlosti, proto je potieba spravné a konstantni nastaveni vzdalenosti trysky od substratu
béhem depozice.

Oh#ev plynu
Ridici
EvEtém
=®= plynu Shér dat a fizeni systému
Vysokotlalks S
zdroj plynu - PC Substrat \
Substra
' Prazek Tryska \
w 4
=®= Foilrag
pragkn
Nosny pbm

Obr. 2.7: Schéma zafizeni pro cold spray. [1]

Zakladni casti zafizeni:

Vysokotlaky zdroj pracovniho plynu. Kompresor, nebo v nékterych ptipadech tlakové lahve,
které zajistuji konstantni vysoky tlak i pfi velkych pratocich rizného druhu pracovniho plynu.

Ohfev plynu.
Podavac prasku.
Ridici systém. Automatizace chodu procesu.

Nadzvukova (Lavalova) tryska. Specialni divergentné/konvergentni geometrie trysky je
dlvodem dosazZeni nadzvukovych rychlosti proudu plynu a ¢astic vtomto plynu. Tvar této
trysky se mulze lisit v zavislosti na poZzadovanych parametrech.

Charakteristiky nastriku cold spray

Mechanismus spojeni prasku se substratem je diky vysoké rychlosti pomoci plastické
deformace. Tato plasticka deformace muiZe byt natolik velka, Ze splaty mohou byt silné
propojené a jejich rozezndni je obtizné. Tento mechanismus spojovani omezuje vybér prasku
na plasticky deformovatelné. Touto podminkou je do jisté miry vylouceno nanaseni
keramickych material(Q, ale jinak Ize nanaset Cisté kovy, Zelezné a neZelezné kovové slitiny a
také kompozity. Vyhodou cold spray metody oproti jinym Zarovym nastrikim je vytvareni
povlakl bez prekroceni teploty taveni a bez oxidacnich ucinkl. Snizenim teploty je u procesu
cold spray dosaZeno vice pozitivnich vlastnosti, kromé jiz zminéného nizsiho objemu péru a
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oxidl a zvyseni adheznich a koheznich sil je zde v nékterych pripadech moZnost ekonomické
Uspory. Té je docileno diky snizeni nechténého propalu prasku, depozi¢ni efektivita dosahuje
az 99%. Posledni dllezitou vyhodou je také zabranéni zhrubnuti zrna a rekrystalizace. [1], [2]

Vyhody: nizka pdrovitost (vyssi hustota), minimalni oxidace, dobra adheze a koheze nasttiku,
omezeni fazovych pfemén v ¢asticich diky nizSim teplotdm, opravy strojnich soucasti

Nevyhody: problémy s nanasenim keramiky, omezeni na ,viditelné“ plochy

Kriticka rychlost

Jak je uvedeno vyse, pti nizkych rychlostech dopadajicich ¢astic dochazi pouze k deformaci a
abrazi substratu. Zvysenim rychlosti zacinaji ¢astice ulpivat na povrchu a dochazi ke tvorbé
povlaku. Je nutné si objasnit pojem kritickd rychlost (v¢). Je to takova rychlost &astic, kdy
dojde poprvé k depozici ¢astic na substratu. Bylo zjiSténo, Ze tato kritickd rychlost je funkci
velikosti ¢astic. Nékdy je pro depozici nutna aktivace povrchu ke zvyseni povrchové aktivity,
viz obr. 2.8. [2], [24]

Obr. 2.8: Priklad ocisténého a aktivovaného povrchu. [2]

Spravné zvolena rychlost je urcujici pro dobrou adhezi povlakud a je zavisla na velikosti ¢astic
pradkd. Tuto zavislost zkoumal Klinkov a kolektiv [25]. Uvedli, Ze pfi rychlostech v, rozmezi 1 -
100 m-s™, je adheze u malych &astic (dy = 0,1 - 1 pum) zplsobena elektrostatickymi a
sekundarnimi (van der Waalsovymi) silami. OvSem typické velikosti ¢astic pouzivané pro cold
spray (dp = 5 - 150 pm), zpGsobuji pfi rychlosti v, = 300 — 1 200 ms™ vytvofeni silné vazby
mezi ¢astici a povrchem. Nizsi rychlosti mohou vést k erozi nebo zdrsnéni a aktivaci povrchu.
Plati pfitom, Ze nejvétsi eroze je u tvarnych povrchi pfi Sikkmém dopadu, zatimco u kiehkych
povrch( je nejvétsi eroze pfi kolmych dopadech. Zavedl se zde pojem ,inkubacni doba“, coz
je Cas potiebny ke vzniku eroze za urcitych podminek (pocet dopadu, thel dopad, velikost a
typ Castic). U vysSich rychlosti (v, = 1 000 - 2 000 m-s'!) za&inaji &astice tvofit velké prohlubné
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a dochazi ksilné erozi. Pfi velkych rychlostech dopadu (v, 2 000 - 3 000 m-s}), se pevné
Castice mohou zacit chovat jako kapalina.

Velké ¢&astice (d, 1 - 10 mm) jsou pfi rychlostech v, < 40 m-s™ schopny vytvofit plastické
otisky jak na povrchu, tak i na dopadajicich ¢asticich. PFi vyssich rychlostech maji ,balistické”
chovani. [25]

2.1.5 HVOF

HVOF - High Velocity Oxygen Fuel (vysokorychlostni nastfik plamenem). Jak jiz nazev
napovida, metoda vyuZiva vyssSich rychlosti za soucasného snizovani teploty deponovanych
Castic a tim pokles mozného chemického ovlivnéni. Je zde vyuzita tvarovana tryska pro
urychleni proudu plynu na nadzvukové rychlosti. Nanaseny material je doddvan pouze ve
formé prdasku. Vysokd rychlost dopadajici ¢astice zplsobuje dobré rozprostfeni a ukotveni
Castice na povrchu. Pfi vhodnych podminkach je mozno v nasttiku vytvorit tlakova pnuti,
ktera maji pozitivni vliv na navové vlastnosti a také dovoluji nanaset nastrik vétsi tloustky. U
metody HVOF dochazi ke spalovani kysliku a paliva (vodik, propan, propylen, kerosin,
acetylen). Je dosahovdno teplot 2500 - 3 100°C a vysokych tlaki na malém priméru
vystupni trysky, ktera mda podobny tvar jako tryska u cold spray metody, tedy
konvergentné/divergentni. Tento tvar slouzi k dosahovani rychlosti deponovanych praska
presahujici rychlosti zvuku.

Jde o obdobu metody D-gun, ale s tim rozdilem, Ze proces nanaseni je relativné kontinualni,
co? je vyhodou vzhledem k rovnomérnosti struktury. Caste¢né omezeni kontinuality spociva
v nutnosti proplachovat délo mezi jednotlivymi vybuchy pomoci dusiku. Proto je pocet
vybuch(ll omezen na ,,pouhych” 4 - 8 za sekundu.

Ekvivalentni pomér (@), je parametr uddavajici vlastnosti plamene u HVOF. Tento parametr
vychdzi z hmotnostniho poméru F (kerosin) a O (kyslik), k poméru paliva a kysliku ziskaného
pfi horeni 1 litru kerosinu s 2057 litry O,. Coz je urCeno z nasledujici rovnice:[15]

CpsH s 50+ 19,350, - 13CO,+ 12,H O (1)

(2)

Vyhody: nizkd pérovitost (vy$si hustota), dobra adheze a koheze ndstfiku, omezeni fazovych
pfemén v Casticich diky nizSim teplotdm, vznik tlakového napéti, Siroka paleta praskd,
tepelné ovlivnéni substratu do 150°C, vysoka produktivita
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Nevyhody: problémy s nanasenim keramiky, omezeni na ,viditelné“ plochy, narocnost pro
lidskou obsluhu kvili vysoké hlu¢nosti dosahujici az 130 dB

Charakteristiky procesu:
 Rychlost plynu: 500 - 1 200 m-s™
e Teplota plamene: 5 200°C
*  Pouzité plyny: CHa, C3He, Ha, O,
* Pritok plynu: 400 - 1 100 slm
* Rychlost ¢astic: 200 - 1 000 m-s™
e Teplota ¢astic: 3300°C
e Pratok prasku: 15 - 50 g-min™

Princip a popis zafizeni pro HVOF naprasovani

Na obr. 2.9 a 2.10 Ize vidét rozdil mezi zafizenim pro HVOF napraSovani s vyuzitim plynného
a kapalného paliva. Ve spalovaci kampistole dojde k promiseni a zapaleni palivovéssm
Tésne za komorou je fivackn material ve forré prasku. Ten riize byt do pistole dodavan
nosnym plynem axiathnebo radialé. Behem kratké doby, kdy prasek setrvava v toku spalin
je urychlen a dochazidast&nému natavenii Uplnému roztaveniastic. BEhem letu je
nejvyssi rychlost dosazen# prichodu skrz Lavalovu dyzuiharazu na substrat dojde
vlivem vysoké rychlosti k dokonalému rozpri@sti a ukotvengastice.

Chladici ..
e
Stladeny vzduch voda > s o
: B, I L. Nastrik
Palive o :
Prateka - ‘q'i\'
nosny plyn T _ar e, W S
Ey=lik “
Palive
Stlateny vzduch
Substrat
Obr. 2.9: Schéma zbrané HVOF pro plynné palivo [14]
Prazeka
nosny plyn
Kyslik Nastrik
Kerosin
Zapalovani - : I
Kerosin #* i =458 | FL_h_z mea il ,
K}"E:ﬁk /i .—'J 1 | _:I-I.
Prazek a Chladici Substrat

nosny plyn voda

Obr. 2.10: Schéma zbrané HVOF pro kapalné palivo [14]
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Zakladni ¢asti zafrizeni:

Zdroj kysliku. Rovnomérny pritok a tlak kysliku dodavaného do zbrané.

Tlakova lahev, nebo nadrz s palivem. Zajisténi rovhomérného prisunu paliva do komory.
Podavac prasku. Jeho Ukolem je zajistit rovnomeérny pfisun prasku do stfikaci pistole, zde
hraje roli tvar a velikost ¢astic jakozto bylo u metody Cold spray v kapitole 2.1.4
Nadzvukova tryska. Stejné jako u metody Cold spray v kapitole 2.1.4

Ridici systémy. Automatizace procesu, zajisténi optimalizace a reprodukovatelnosti procesu.

Charakteristiky nastriku

Vzhledem k nizsi teploté plamene je metoda HVOF vhodna predevsim pro slitiny do
stfednich teplot taveni. Casto se pouZivaji cermety tvorené karbidy, jako napfiklad WC, CrC a
TiC, diky nimZz maji povlaky dobrou odolnost proti opotfebeni. Povlaky vykazuji nizkou
porozitu, okolo 1%, pomérné dobrou adhezi a stfedni aZ nizky podil oxidickych ¢astic.
Metoda HVOF se mUlzZe uplatnit i pfi vyrobé povlakd odolnych proti korozi, zde se pouZivaji
prasky z materidlu Inconel, nebo Stellite. Povlaky vzniklé HVOF metodou jsou casto
kvalitnéjsi v porovnani s povlaky vytvorenymi pomoci plazmy.

Porovnani metod Zarovych nastrikul

Tab. 2: Charakteristické vlastnosti jednotlivych Zarovych nastrika. [1], [14], [41]

atmosféricka plazma HVOF cold spray

porozita pod 5% pod 2% 0,1-2%
teplota pracovniho plynu 12 000 - 16 000°C 5200°C do 700°C
maximalni teplota castic nad 3 800°C 3300°C do 100°C
rychlost nanaseni 50 - 150 g'min™* 15-50 g'min™ 30-130 g'min™
rychlost &astic do 450 m-s™ do 1000 m's™ do 1200 m's™
Adheze | Fe slitiny 21-34 MPa 48 - 62 MPa 40 - 300 MPa

keramika 21-41 MPa --- (blize

karbidy 55 - 69 MPa nad 83 MPa nespecifikovdano pro

ktery material)

2.2 Technologie zpracovani elektronovym paprskem

2.2.1 Historicky vyvoj elektronového svazku

Prvni vyuziti elektronového svazku (EB) muUzZzeme radit od pocatku 20. stoleti. Zaklady pro
technologii pochazeji jiz z poloviny 19. stoleti, kdy Johann Wilhelm Hittorf a William Crookes
provadeéli pokusy s doutnavou katodou a paprsky z ni vychazejicimi ve zfredénych plynech.
Dosli k zavéru, Ze zareni reaguje s pevnou latkou a pfitom materidl ziskava kinetickou energii
ve formé tepla. V roce 1879 vyuzili tento objev k roztaveni kovu [20]. Mezi dalsi védce, ktefi
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resili danou problematiku, miZzeme zaradit Wilhelma Conrada Rontgena (1895), Silvanuse
Phillipse Thompsona (1897) a Roberta Andrewse Millikana (1905). Ti vyslovili domnénku, Ze
je zareni casticového charakteru a je tvoreno rychle se pohybujicimi elektrony, coz vedlo
k nazvu elektronovy paprsek. [19], [20]

Primyslového vyuZiti poprvé dosahl vroce 1905 Marcell Stefan Pirani. Ten elektronovy
paprsek pouzil jako energii pro taveni tantalového prasku ve vakuové komore. Postupné se
objevily dalsi moZnosti, jako napfiklad vrtani pomoci elektronového svazku a jiné. Zrejmé
nejvétsSim objevem s vyuZitim elektronového paprsku se ale stal objev elektronového
mikroskopu (TEM - Ernst Ruska, SEM - V. K. Zworykin) na pfelomu 20. a 30. let minulého
stoleti. Ten umoznil rozvoj v mnoha védnich oborech. Tepelné ucinky elektronového paprsku
byly ¢asto pozorovany jako vedlej$i produkt prace pfi elektronové mikroskopii. Casto to byli
samotni konstruktéri mikroskopu, ktefi tyto tepelné ucinky pozorovali. Patfi sem napfriklad
Manfred von Ardenne, Ernst Ruska, nebo Bodo von Borries. [20], [21]

V roce 1948 doslo k objevu gravirovani a dérovani a na zakladé chyby pti manipulaci také k
vytvoreni prvniho svaru. Pokrok ve strojirenstvi nastal, kdyZz roku 1958 némecky fyzik Karl-
Heinz Steigerwald objevil efekt hlubokého svafovani pomoci elektronového paprsku.
Technologie hloubkového svarovani ziskala své misto v mnoha odvétvich, jako je letectvi a
energeticky prlmysl, kde bylo nutné spojovat nové materialy, které byly dosud obtizné
svafitelné, nebo Uplné nesvafritelné (napf. zirkon). [20]

2.2.2 Popis metody

Tato strojirenska technologie pouzivand pro povrchové kaleni, vrtani, svarovani aj., je
zaloZena na transportu energie a interakci elektron(i se zdkladnim materidlem, kdy se
uskute€iiuje premeéna kinetické energie na tepelnou. Nizsi energie se pouzivaji u elektronové
mikroskopie, zatimco pro dosazeni ohfevu materidlu se musi dosahnout dostatecné
energetické hustoty, tj. 10 000 az 100 000 W-cm™. Povrchové tepelné zpracovani pomoci
elektronového paprsku s vyhodou vyuZiva rychlého odvodu tepla (1 000 - 10 000°C:s™) do
zbylého objemu materidlu. Tim je docileno zakaleni bez nutnosti chladictho média i
minimalni velikost oblasti s tepelnym ovlivnénim. [16]

Jak samotny nazev vypovida, energie je nesena elektrony, které jsou emitovany z ohraté
wolframové elektrody. Elektrony prochazeji skrz tzv. Wehneltlv valec, ktery slouZi jako
fokusacni elektroda (stlaceni elektronového svazku do ohniska tésné pred anodu). Elektrony
jsou urychleny pomoci vysokého urychlovaciho napéti. Takovy svazek elektrond mlze byt
nasledné fokusovan a ,ohyban“ pomoci magnetickych cocek plsobenim Lorentzovy sily.
Stejného jevu se vyuziva kromé povrchového kaleni, vrtani, gravirovani a svarovani také ve
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vakuovych televiznich obrazovkach a elektronové mikroskopii, kde ale elektronovy svazek
prendsi pomérné malé vykony (mW, az W).

Pro praci elektronového paprsku je nutné dostate¢né vakuum kvali ztratdm diky srdazkam
elektron( s molekulami vzduchu. Nutnost vakuovat komoru zpomaluje a prodrazuje vyrobni
procesy, ale pozitivum lze vidét v zabranéni oxidaci vyrobk( a zlepSeni Cistoty vrstev. [22]

Dle vykonu elektronového svazku, respektive dle dosazené teploty mlizeme mluvit o déjich
bez, nebo s prekrocenim teploty taveni. Pokud je teplota nizsi, neZ teplota taveni, z(stava
material ve skupenstvi pevném a pouze se muizZe transformovat na jinou fazi. Nad teplotou
taveni vznikd tavna lazen. Tato lazen muzZe slouzit ke spojovani materiald, nebo mlze byt
povrch legovan, napfiklad pomoci zasypu. Pokud dojde k nataveni materidlu i pridaného
prasku, pak hovofime o tzv. legovani, pokud ma prasek vyssi teplotu taveni a dojde k
nataveni povrchu materialu, nikoli vSak prasku, hovofime o tzv. dispergaci. PFi vysokych
energetickych hustotach dochazi k intenzivnimu vyparovani a tim k obrabéni materialu.

Pomoci elektronového paprsku mizeme provadét tfi zakladni Ukony: spojovani, obrabéni a
povrchové Upravy. [16], [22]

Termické technologie elektronového paprsku J

Spojovani Povrchové dpravy

Obrabéni

m Kaleni J Pietavovani J Legovani J

—  Zibdni |

N

—t Popousténi J

Dispergovini J

X

Nanaseni J

Obr. 2.11: Rozdéleni technologii vyuzivajici EB. [16]

2.2.3 Zdroje elektront

V praxi pouzivané katody jako zdroje elektronli jsou autoemisni a termoemisni. U
autoemisnich zdrojl jsou elektrony ziskany v dlsledku plsobeni silného elektrického pole.
Nevyhodou je nutnost vysokého vakua a problematické dosazeni vysokych vykon(, proto se
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pouziva u elektronovych mikroskopu. U termoemisnich zdroju se katoda zahfiva na vysokou
teplotu. Aby doslo k emitaci Castic, je nezbytné dodat dostatek energie, tzv. vystupni prace
kovu, na prekondni potencialové bariéry. Vhodny material ma nizkou vystupni praci kovu ale
vysokou teplotu taveni; v praxi je vyuzZivan wolfram (T, =3422°C; 4,8 eV) nebo tantal
(T =3 017°C; 4,4 eV). [16]

Obr. 2.12: Termoemisni katoda a vyménny wolframovy pasek. [16]

2.2.4 Interakce elektronového paprsku s materidlem

RozliSujeme dva zakladni druhy interakci, které pfipadaji v Uvahu. Prvnim je srazka zaporné
nabité castice s atomovym jadrem, druhym je interakce s elektrony v atomovém obalu.
Pravdépodobnost srazky s jadrem je mald a navic nedochdzi k velkym prenosim energie diky
pruznosti srazek. Cast&j$i i z pohledu mnoZstvi pfenesené energie vyhodné&jsi interakce
nastava pfi stfetu ¢astic paprsku s elektrony ve vnéjsSim atomovém obalu. Hmotnost ¢astic je
stejna, dochazi tedy k vyraznému zvySeni hybnosti ¢astic materidll, coZ odpovida vzristu
energie a tim i teploty povrchu. Teplota se Siti dale do materidlu pomoci srazek v mrizkach
atom.

Pfeména kinetické energie na tepelnou neni jedinou moznou interakci primarnich elektrond
(PE). Pruzné srazky zapficini, Ze se ¢ast elektron(l odrazi zpét a vznikaji tak zpétné odrazené
elektrony (BSE), nebo muze dojit k emitovani elektronl z povrchovych atom(. Ty mlizeme
rozdélit dle hloubky a energie emitovanych elektron(i a fotond na: sekundarni elektrony (SE),
Augerovy elektrony (AE), rentgenové zareni, svételné zareni atd. Rentgenové zareni musi byt
z pracovisté odstinéno, u nizsich napéti casto staci stény vakuové komory. [22]
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2.2.5 Technologie vyuzivajici elektronovy paprsek

Kaleni

Kaleni pomoci EB je nejcastéji vyuzivany proces v tuhé fazi. Kaleni probihd na povrchu,
v hloubkach 0,1 -2 mm, pfi teploté blizZici se teploté taveni. Na této teploté vydrzi soucast
zlomky sekund, neZ dojde k rychlému odvodu tepla do zbylého objemu. Vysledna tvrdost je
zpUsobena martenzitickou pfeménou a zavisi na teploté procesu, tloustce ohfivané vrstvy,
tloustce kalené stény a na tepelné vodivosti kaleného materialu. Kalenim pomoci EB lze
dosahnout tvrdych povrchovych vrstev s relativné presné danou tloustkou na houZevnatém
jadru. PFi nizkém vykonu paprsku je nutné ohfev provadét po delsi dobu, coZz vede
k prohfivani materidlu do vétsi hloubky a sniZeni gradientu teploty. Nasledné ochlazovani je
pomalejsi a je obtiznéjsi dosaZeni nadkritické rychlosti ochlazeni pro vznik martenzitu.
Porovnani EB kaleni s néinym tepelnym zpracovanim lze vidét na obr. 2.14. Intenzita
paprsku zavisi také na uhlu dopadu paprsku; ¢im je paprsek vice kolmy, tim je intenzita vétsi
a také zakalend hloubka muze byt vétsi, viz obr. 2.13.

o
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o
[o))

Tloust’ka zakalené vrstvy [mm]
o
()]

0 10 20 30 40 50 60
Uhel paprsku a [°]
Obr. 2.13: Obecny priklad dosaZitelné hloubky zakalené vrstvy na Uhlu dopadu EB. [16]
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Obr. 2.14: Porovnani bézného TZ a kaleni pomoci EB. [16]
Svarovani a pajeni

Svarovani probiha fokusovanym paprskem a je umoznéno diky hloubkovému efektu, tzv.
keyhole - klicova dirka. Materidl je ohfivan az na vyparnou teplotu a vznikld pdra vytlacuje
roztaveny materidl do stran. Vzniklda kapildra pfipomina klicovou dirku, jez dovoluje
elektronovému paprsku svarovat do vétsich hloubek, napriklad nerezovou ocel do hloubky az
300 mm na jeden prichod. Svar pomoci EB je velmi Uzky, s moZnosti vytvofit submilimetrové
mikrosvary.

Vrtani a tvareni

Vrtani pomoci EB je velmi rychlé, az 3 000 otvor( za minutu a lze dosahnou velikosti otvoru
v fadech setin milimetru. Déle lze vrtat pod rlznymi dhly k povrchu a rovnéz vrtani
nekruhovych otvorda.

Gravirovani

Principem je vytvoreni textury pomoci pretaveni povrchu EB, kdy dojde ke vzniku prohlubni
nebo vystupk( diky vypareni, popfipadé vytlaceni roztaveného kovu.

Legovani

Jednostupnové legovani je proces, kdy dochdzi k pretaveni substratu i pridavného materialu,
(ten je pridavan ve formé prasku, dratd a tyci). Roztaveny pridavny materidl a substrat jsou
promiseny a dochazi tak k ovlivnéni vlastnosti povrchu.

Experimentalni ¢ast této prace se bude zabyvat dvoustupnovym legovanim, cozZ je proces,
kdy dochazi k pretaveni substratu i pfidavného materidlu, ktery byl na povrch deponovan
dfive pomoci metod Zarového nandseni.
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Dispergovani

Jde o proces s pretavenim pouze substratu, pridavny material zlstane neroztaven. Jako
pridavny material byvaji ¢asto pouzivany karbidy, nitridy, boridy, nebo rGzné oxidy.

re

Nanaseni

Postup je podobny legovani, ale nové vznikld vrstva ma sloZzeni prevainé tvorené
z pfidavného materidlu.

Pfetavovani

Pretavovani je zakladni operaci vkapalné fazi. Vyhodou pretavovani pomoci EB je
vysokoenergeticky zdroj pracujici ve vakuu, coZ umoznuje pretavovani vysokotavitelnych
kovl a kovl s vysokou afinitou ke kysliku. Vysoky gradient teplot pfi ochlazovani zpisobuje
jemnozrnnou strukturu, kterd je vhodna pro lepsi odolnost vici nékterym druhdm koroze.

N«

ihani a popousténi

MozZnost provadéni rekrystaliza¢niho Zihani ohybanych soucasti. Dlouhodobé procesy jsou
ale neekonomické a proto se neprovadéji. [16], [22]

2.2.6 Ztraty energie

Energetické ztraty u povrchovych Uprav pomoci elektronového paprsku jsou relativné malé
v samotném procesu a rovnéz u celého zafizeni viz obr. 2.15.

Energie EB
100% Piikon: 40 kW

L Vyuzitelny vykon: 20 kW

13 \ Tepelné zafeni,

/ Vyparovani

1..5% '_ 5% 4%
) Zpétné vyzarené >
a) 1 ' elektrony b) 7

<1% [ v Vedeni paprsku
=) Rontgenovo zéfeni,
‘ tepelné zareni, 3%
1 sekundarni elektron

N o y @ Vyuzitelny vykon @ Paprsek
1 i L B Vakuovy systém B Chladici systém
UzZite&nd energie ORizeni

80...90%

Obr. 2.15: Energetické ztraty u EB povrchového zpracovani: a) interakce s materialem
b) technologického systému. [16]

32



2.2.7 Elektronova optika

Elektronovy svazek lze fokusovat, homogenizovat a stacCet jeho smér pomoci tzv. elektronové
optiky. K fokusaci slouzi magneticka ¢ocka. Jde o valcovou budici civku pokrytou materidlem
z feromagnetu. Proud prochazejici civkou vyvola magnetické pole, které ovliviiuje smér
prolétavajicich elektrond do jednoho bodu. Vyhodou magnetickych cocek je, Ze zménou
proudu lze rychle ménit jejich ohniskovou vzdalenost. Jiny prvek elektronové optiky,
deflektor, plni funkci vychylovani svazku do poZadovaného mista na povrchu materidlu.
Sklada se ze dvou parl civek rozmisténych tak, aby byla vytvorena dvé magneticka pole na
sebe navzijem kolma. Takto lze paprsek ,ohnout” a smérovat do kteréhokoliv mista
v pracovnim rozsahu deflektoru. [22]

2.3 M éreni nano-indenta&ni metodou a vrypovou
zkouskou

2.3.1 Nano-indentace

Pozadavky na povrch

Metoda nano-indentace se pouZiva pro ziskani materialovych parametrd, jako je modul
pruznosti, tvrdost, plastické a viskdzni parametry. Ziskani parametrli je moZné pomoci
pozorovani hloubky penetrace (h) v zavislosti na sile (P) plsobici na geometricky presné
definovany indentor. Nano-indentace je citlivou metodou a jeji rychly rozvoj je spojen
predevsim se zkoumanim filma, tenkych povlakl a kompozitli. Vyuzivané sily jsou v fadu mN
az pN a hloubky v fadech nm. S vyssi citlivosti jsou zapotiebi i vy$si poZzadavky na povrch
zkoumaného vzorku, pfedevsim na jeho drsnost, rovinnost, kolmost k indenta¢nimu hrotu a
dllezitym faktorem pfi méreni je rovnéz homogenita povlaku s pokud mozno protdhlymi
splaty bez rozstfikl. U Zarovych nastfikd Ize tento tvar splatl docilit Uplnym protavenim pfi
soucasném snizeni rychlosti. Touto Upravou parametr( se ale podpofi moznost tvorby oxidu.
Drsnost povrchu ma negativni vliv, miZe dojit ke zkresleni namérenych vysledk(. Z toho
dlvodu je nutné, aby byla plocha vtisku dostate¢né velkd v porovndni s drsnosti. U
nano-tvrdosti jsou zatézné sily a tim padem i plocha vtisku malé a proto je dllezité provést
vylesténi povrchu pfed samotnym mérenim. Mechanické parametry se urcuji ze zatéZzovaci,
resp. odlehcovaci krivky. Vyhodou u této mérici metody jsou minimalni objemy potiebné na
vzorek. [4]
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Obr. 2.16: Popis zatéZzovaci kfivky pfi indentaci. [34]

Redeni elastického chovani mezi dvéma télesy bylo popsano jiz diive: vroce 1882 Hertz
(FeSeni elastického kontaktu dvou kouli o rdznych polomérech), 1885 Boussinesq (feSeni
napéti a posunl u elastického télesa na které plsobi tuhy, osové soumérny indentor), 1965

Sneddon (obecny vztah mezi zatizenim, posunutim a kontaktni plochou pro jakykoli pevny

indentor rotacniho tvaru). Sneddon provadél experiment na kuZelovém indentoru s pravym
Uhlem na vrcholu. Uréil vztah mezi zatizenim a hloubkou. Tento vztah je popsan dle
(3)

nasledujici rovnice:
2 2
P==Mtan(a)h,
T

Lze vidét parabolickou zdavislost zatizeni na hloubce elastického vniknuti u kuZelového
indentoru. Obecné pak rovnice vypada dle tvaru:
P =bh," “”

Kde m a b jsou konstanty. Exponent m nabyva hodnot 1 pro valcovy indentor, 3/2 pro kouli a
2 pro kuzel. Z vysledkd Sneddona pak vychazi i novéjsi metoda, napt. Olivek-Pharr. [3], [34],

[35]
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Tvrdost Ize vypocitat ze stiedniho kontaktniho tlaku pfi maximalnim zatiZzeni a uplatiiuje se
vztah pro rotac¢né symetricky indentor:

(5)
H - Pmax
1’
pro pfipad Indentoru typu berkowich:
1 = Frax (6)
24,57
Druhy hledany parametr, modul pruznosti E, |ze ziskat z redukovaného modulu M a Hertzova
vztahu:
dP 1 (7)
M=——
dh 2a
—2 —y2 8
1=(1 V)+(1 v?) (8)
M E E

Problém elasticko-plastického chovani

Ziskani dat z plastického chovani je diky nelinearité zplisobené mnoha faktory obtiznéjsi.
Mezi prvnimi, kdo se o to pokouseli, byl Tabor [3]. Ten pozoroval chovani vtisku po odlehceni
a uvedl, Ze tvar se zménil u kulového indentoru na kulovy vtisk s vétSim polomérem a u
kuZelovitého indentoru na vtisk opét kuZelovity, ale s vétsSim uhlem. Ddle poznamenal, ze
tvar celé odtézovaci kfivky a posunuti po odlehceni (he), maji vliv na modul pruznosti a
velikost kontaktniho vtisku. Poznamenal také, Ze kontaktni plocha u kuZelovitého indentoru
je po odlehceni stejna. Zobrazeni hloubek vtisku v rlznych krocich zkousky je zobrazeno na
obr. 2.17.

pocatecéni

Lpovrch pri

zatizeni

povrch po
odtizeni

Obr. 2.17: Geometrie vtisku indentoru pfti zatiZzeni a po jeho odlehceni. [34]
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Doerner a Nix metoda

Prvni kompletni analyza nano-indentace byla provedena Doernerem a Nixem, ktefi svoji
metodu zaloZili na linedrnim chovani odlehéovaci kfivky v pocatecnich fazich, kdy nedochazi
ke zméné kontaktni plochy. Kontaktni hloubka h. byla ziskana prolozeni linearni casti
pfimkou a odecteni hloubky pfi nulovém zatizeni. Kontaktni plocha je funkci tvaru indentoru
v kontaktni hloubce a tvrdost je vypocitana z podilu zatizeni ke kontaktni plose. Linearni
odlehceni by odpovidalo indentoru tvaru valce s plochym dnem, k upresnéni doslo v metodé
Olivera a Pharra. [3], [37]

A
P
y ! hmsx
i zatizeni i Do
= |
W I
2N odlehéeni . i
) |
m i
[} |
|
|
L

h. hloubka, h

Obr. 2.18: Prolozeni odlehcovaci kfivky dle Doernera a Nixe. [37]
Analyticky model — Oliver a Pharr

Metoda Oliver a Pharr vznikla vroce 1992 a jeji nazev je podle autoru, ktefi se na jejim
vzniku podileli. Metoda vychazi z metody Doernera a Nixe, kterou upfesnuje. Oliver a Pharr
vyuzili Snelddonova vztahu a prolozili odleh¢ovaci krivku mocninou zavislosti. Tim dostali
vztah mezi zatizenim a hloubkou vtisku dle nasledujici rovnice:

P =t (h=h, )™ ”

Kde mop a bop jsou konstanty pro tvar indentoru v metodé Oliver a Pharr.

Zakladni myslenkou pro tuto metodu je vyuziti Cisté elastického chovani blizkého okoli vné
indentoru, které muiZe byt popsano pomoci modeld pro indentaci pouze elastickych
materiald pomoci tuhého hrotu sjednoduchou geometrii. Tento predpoklad omezuje
pouzitelnost metody u materiadll, tvoricich vybouleni (pile-up) vtomto okoli. Ztéto
podminky byl poté odvozen vztah mezi he a hyay:

I:)matx (10)

N =M = €45
dh
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Konstanta € je zavisla na tvaru indentoru a nabyva hodnot:

e 00,7268 pro kuzelovity hrot
* 0,75 pro hrot typu Berkovich
e 1,00 pro plochy indentor

Tvrdost lze pak vypocitat dle stejného vzorce, tedy z podilu stfedniho kontaktniho tlaku pfi
maximalnim zatiZeni, vztazenému k projekéni ploSe vtisku Agr;. Tato plocha je funkci tvaru
indentoru a je vypoctena v kontaktni hloubce (h.). DuleZita je kalibrace pomoci nezavislych
méreni k potlaceni odchylky od idealniho tvaru indentoru. Jak lze vidét, tvrdost se pocita z
plochy pfi zatizeném stavu, coZ muZe vést k odchylkdm oproti béznému méreni po
odlehceni. Avsak toto je vyznamné pouze u materiadld s velice malymi hodnotami podilu
modulu pruznosti ke tvrdosti. [34], [38]

Mérfeni modulu pruznosti vychdzi z hodnot kontaktni plochy a namérené tuhosti S
(sklon odtézovaci ¢asti indentacnich krivek), pomoci obecného vztahu, ktery je mozné pouzit
pro jakykoliv osové-symetricky indentor: [38]

11
S:f:ﬁiMﬂ (11)
dh T

N

Indentory

Kromé jiz zminéného kuZelovitého hrotu existuje mnoho jinych druhl indentord. Pro
nano-indentaci je nejvhodnéjsi tvar tfisténné pyramidy, tzv. Berkovichlv indentor. Jeho
vyhody spocivaji v ostrém tvaru a dobre definované geometrii, diky ¢emuz lze snadno
definovat plastickou deformaci a tim i ziskat hodnoty modulu pruznosti a tvrdosti. Je vhodny
pro vétsSinu operaci. Nevyhodou je horsi pfechod mezi elastickou a plastickou oblasti. Jeho
velky vrcholovy uhel (142,3°) je odolny proti opotiebeni. Mezi dalsi vyuzivané hroty patfi
Vickers, jen? je tvofen &tyFsténnou pyramidou. Casto je bran jako standard a ma téméf
srovnatelnou projekéni plochu (24,504 hd) s plochou u indentoru typu Berkovich (24,56 h).
DalSimi tvary hrotd mohou byt hroty kuzZelovité, kuzelovito-kulovité, kulovité, hroty Knoop
se Ctyisténnou pyramidou se zakladnou ve tvaru obdélniku, hroty s tvarem rohu krychle a
jiné. U nekuZelovych druhl indentoru(obr. 2.19) je Casto poZzadovano modelovani takové,
aby bylo ekvivalentni kuZelovému hrotu. Pro hrot dle Berkoviche (obr. 2.20)odpovida
kuZelovy hrot s polovi¢nim vrcholovym uhlem 70,3°. [36]
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Obr.2.19:Priklady Ctyfsténnych a tristénnych indentord. [35]

Obr. 2.20: Hrot Berkovich. [36]

2.3.2 Scratch test - Vrypova zkouska

Scratch test se pouZiva k posouzeni mechanickych vlastnosti (napfiklad adheze) predevsim
tenkych tvrdych vrstev a povlakll a je vyuZivan jako nastroj pro jejich vyzkum nebo
zabezpeceni jakosti. Diky mnoha vnéjsim faktorim, které nepfimo souviseji s adhezi, je
scratch test fazen mezi semi-kvantitativni metody zkouseni povlakl. Jednim z takovych
Ciniteld muUZe byt vada na mezifazovém rozhrani. Pole napjatosti v okoli indentoru je
vétsinou slozZité a nelze presné urcit napéti, kterd vedou k poruseni. V modernich pfistrojich
Ize pfimo méfit praci tfeni a vztah mezi timto parametrem a adheznim selhanim maze byt v
nékterych pFipadech rozpoznan. Casto dochazi ke spojeni vice druh( porueni najednou, co?
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¢ini interpretaci vysledkd sloZitéjsi. Se sniZzujicim se polomérem Spicky indentoru dochazi
k lepsi lokalizaci deformace a tim i snadnéjsi detekci kritickych mist. Zaroven vsak dochazi
k vyraznéjsimu opotrebeni indentoru a tim ke zvySeni chybovosti méreni. Jednim z duleZitych

r A
\ Lom pres cely
| 3 :
s \ objem
"t Mezifazoveé
% Y porugeni
I \
(1] %
0
ﬁ i &
| Plasticka
-E deformace
3 . Lom pres
£~ tloustku
Tvrdoest povlaku H,

faktord ovliviujici druh porusenti je tvrdost substratu a povlaku, viz obr. 2.21. [11]

Obr. 2.21: Vliv druhu poruseni v zavislosti na tvrdosti povlaku a tvrdosti substratu. [11]
PFi méreni vrypové zkousky hraje roli velky pocet faktora. Tyto faktory se déli na vnitini a
vnéjsi.

Vnitini faktory jsou zavislé predevsim na kalibraci pfistroje a jeho nastaveni. Patii sem:

rychlost zatéZovani
* rychlost vrypu
e polomér hrotu
e opotrebeni
e tuhost pristroje a jeho design
Vnéjsi faktory zavisejici na volbé materialG:
e vlastnosti substratu (tvrdost, elasticky modul)
» vlastnosti povlakt (tloustka, tvrdost, elasticky modul, zbytkové napéti)
* koeficient treni
e drsnost povrchu

Princip méreni na zafizeni pro scratch test spociva ve vytvoreni vrypu na povlakovaném
substratu zatéznou silou plsobici na hrot o definované geometrii. Diky plynulému pohybu
stolku se vzorkem uchycenym do klestin dojde pfi urcitém zatiZzeni k selhani povlaku a dané
misto je charakterizovano kritickym zatizenim L., viz obr. 2.22. Nej¢astéji je vyuzivan linearni
narlst zatéZovani, ale Ize zvolit i jiné druhy zatéZovani, napt. pfi konstantni sile, se skokovym
prirlstkem zatéiné sily a jiné zatézné kfivky. Kromé meéreni aplikované normalové sily je
pristroj vybaven snimacem tangencidlni (tfeci) sily, snimacem hloubky penetrace hrotu a
detektorem akustické emise. [11], [32], [33]
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Obr. 2.22: Kriticka mista pfi pozorovanim mikroskopem. [32]

Vyhodnocovani vrypovych zkousek je subjektivni zaleZitosti a v ramci jednoho méreni je
vhodné, aby celé méreni bylo provedeno pouze jednou osobou. Tato osoba si mize zvolit
charakteristické rysy, které bude pfi optické analyze urcovat a pfifazovat jim kriticka zatizeni.

Jedna z moznych interpretaci kritickych mist.

* L¢y- Zatizeni v misté, kde doslo ke vzniku prvni trhliny
e L, - Zatizeni pfi vétSim poruseni vrstvy (odloupnuti)

* Lc3- Zatizeni v misté prvniho odhaleni substratu

e Ls-Zatizeni v misté totdIniho odhaleni substratu

Dle vlastnosti zkoumanych materiald mulzZe dojit k rdznym druhim poruseni vedouci
ke znehodnoceni povlaku, od praskani pres celou Sifku povlaku, pres plastickou deformaci,
az po praskliny v substratu. Pravé praskliny v substratu nemuseji byt viditeIné a nejen
v tomto pripadé lze s vyhodou vyuzZit senzor akustické emise, ktery je pfipevnén na zatéiné
rameno a napomahd pfi urcovani kritickych parametrl. Scratch test byva déale vybaven
svételnym mikroskopem s jednim nebo vice objektivy o rlznych zvétsenich. Objektivy byvaji
ulozeny v karuselovém drzaku a Ize tak provadét optickou analyzu kritickych mist s presnymi
soutfadnicemi, nebot pozorované misto vrypu, stejné jako graf akustické emise, jsou
propojeny s grafem ziskanym ze zkousky. [11]

Mékké povlaky

Pro mékké povlaky a mékké substraty lze pozorovat vysokou plastickou deformaci a vznik
drazky. Trhliny se vyskytuji jen malo, nebo je viibec nelze pozorovat. Mékké povlaky na
tvrdSich podkladech maji tendenci deformovat se plasticky a miZe dojit k vytlacovani
povlaku z oblasti mezi hrotem a substratem. To ma za nasledek ztenceni povlaku dtive, nez
dojde k odlomeni povlaku. Detekce proniknuti indentoru na substrat mlze byt provedena
vizudlné pomoci zmény barvy povrchu, pomoci XPS analyzy, nebo z grafu treci sily v pripadeé,
Ze koeficienty tfeni substratu a povlaku jsou odliSné.
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U tenkych mékkych povlakd se prvotni snahy o kvantifikaci objevily napfiklad v dile
Benjamina a Weavera [31], ktefi vrypovou zkousku kvantifikovali v zavislosti na geometrii
vrypu podle rovnice:

KAH (12)
7=

(RZ _ A2)1/2

kde 7 je kriticka smykova sila pro odstranéni povlaku, R; [um] je polomér hrotu indentoru, k
je konstanta v rozmezi 0,2 - 1,0, H, je tvrdost substratu, L. [N] je kritické zatizeni a A je
polomér kontaktni plochy vypocitany dle vztahu:

12 (13)

Tvrdé povlaky

U tvrdych povlakG na mékkych substratech je deformace substratu prevainé plasticka,
zatimco povlak muze byt deformovan plasticky, nebo dojde k jeho prasknuti pti prihybu do
drazky vytvorené plastickou deformaci substratu. Tvrdé povlaky na tvrdych substratech jsou
ovlivnény plastickou deformaci minimalné a poruseni nastava diky mnoha prasklinam. Pro
vrypovou zkousku jsou vhodné pravé tvrdé povlaky, zatimco nejméné vhodné jsou mékké
povlaky a substraty s vysokou plasticitou. Tvrdé povlaky lze rozdélit do ¢tyr skupin. Toto
rozdéleni zavisi nejen na materidlovych vlastnostech substratu a povlaku, ale také je dano
polomérem indentoru, rychlosti zatéZovani, tloustkou povlaku, zbytkovym napétim, nebo
mezifazovou pfilnavosti. Lze pfitom fFici, Ze porovndni mezi rliznymi vrstvami jsou mozna
pouze tehdy, pokud je jejich mechanismus poruseni stejny. [11]

Mechanismy poruseni u tvrdych povlaka:

» trhliny pfes tloustku - trhliny vzniklé pfi prohnuti povlaku do vzniklé ryhy, také trhliny
vzniklé tahovym napétim za hrotem indentoru, vniklé trhliny jsou zastaveny na
rozhrani povlaku a houzevnatéjsiho substratu

e oddéleni povlaku - vznik diky tlakovému namahani pred hrotem indentoru

e odstipnuti povlaku - vznikd u tlustSich povlakd, kdy nedochazi k adhezivnimu
poruseni, nebot sily plsobici od indentoru zpUsobi odstipnuti povlaku dfive, nez
dojde k jeho poruseni na rozhrani se substratem, vrypova zkouska je omezena do
tloustky povlaku ptiblizné 50 - 100 um

* odStipnuti substratu - vznikd u kfehkych povlakd nanesenych na kiehké substraty pfi
dobrych adheznich silach
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Pti poruseni v disledku ztraty adheze se tvofi vybouleniny (buckling) a klinové odstépeni
(wedge spallation). V nékterych pfipadech lze tyto pfipady kvantifikovat, jak je uvedeno
napriklad v ¢ldnku od S. J. Bulla a E. G. Beraseteguiho [11].

Buckling - vybouleni

Tento druh poskozeni je typicky pro tenké povlaky (obvykle do 10 um), u kterych aplikované
tlakové napéti zpusobi ohyb pred indentorem (viz obr. 2.23). U silnéjSich povlakd dochazi i
pfi nizsich napétich k praskani pfes celou tloustku. Tvar praskliny byva vtomto pfipadé
zaktiveny. Po prichodu indentoru rozliSujeme dva druhy chovani popraskaného povlaku
v zavislosti na houZevnatosti povlaku: drceni a nasledné odstranéni povlaku, nebo vyhlazeni
poruch. Buckling poruseni zavisi na velikosti nakupeni, tzv. pile-up efektu, pfed indentorem.
K praskani totiz dochazi pouze v pile-up z6né a ta se da redukovat zvySenim tvrdosti
substratu. [11]

(@)

(b)

Obr. 2.23: Buckling poruseni a) pile-up zéna pred indentorem b)praskani povlaku c) typické
zborceni povlaku. [11]

Podle Evanse [13] je kritické napéti zborceni g, ddno nasledujicim vztahem:

_1,2250(t)2
O%=""2 1|5
1-v; \R (14)

kde E. a v je Younguv modul pruznosti, resp. Poissonova konstanta pro povlak, t je tloustka
povlaku a R je polomér vybouleni.
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Wedge spallation — klinové odstépovani

Tento zplsob poruseni je nejcastéjsi u tlustSich povlakd (>10 um), kdy dochazi ke vzniku
trhlin pred hrotem indentoru pomoci tlakového smykového namahani. Tyto trhliny mivaji
Casto zkosené hrany (Obr. 2.24a), ¢imz dojde ke zvedani povlaku a k napomahani pfi
oddélovani povlaku od substratu klinovym mechanismem (Obr. 2.24b). Pfi nasledném
pohybu indentoru dochazi k odlomeni (Obr. 2.24c) a indentor plsobi pouze na odhaleny
substrat a diky tomu dochazi k velkému nardstu priniku indentoru hloubé&ji a vznika i Sirsi
stopa po indentoru (Obr. 2.24d).

Rezim selhani klinovym odstépenim zavisi na dvou odliSnych podminkach. Zaprvé je to vznik
tlakovych smykovych trhlin, vedouci k ods$tépeni pred indentorem. Podle Evanse [13] je
potfebné dvouosé napéti pro vznik klinové trhliny o,, ddno vztahem:

12 (15)

__[4ES,
Yl (2-v )4

. . et v L o) . . . . ,
A zadruhé dvouosé napéti potfebné pro dolomeni ~ %, kdy jiZ trhlina vznikla po plsobeni
smykového napéti, toto napéti je dano vztahem:

12 (16)
EG

O = (1-v, )t

kde hodnota G; odpovida za idealnich podminek povrchové energii trhliny a také praktické
adhezi. Souctem obou predchozich rovnic pak dostaneme napéti potifebné k poruseni. [11]

Obr. 2.24: Wedge spallation a) prasklina prfed indentorem b)rist klinové mezifazové trhliny
c) dolomeni povlaku v blizkosti indentoru d) Wedge spallation. [11]
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2.4 Materialy

2.4.1 MCrAlY

MCrAlY materidl patfi do skupiny superslitin. Je legovan pomoci Cr, Al a Y a jako hlavni prvky
zastoupené v nazvu pismenem M jsou Fe, Ni, Co, nebo jejich kombinace. Vyznacuje se
dobrymi mechanickymi vlastnostmi i za vysokych teplot (700 - 900°C) a lze jej s vyhodou
vyuzit i pokud je potieba vynikajici vysokoteplotni korozni a oxida¢ni odolnost povrchu
v nejnarocnéjsich podminkach, jako jsou napf. ¢asti motord. Zatimco vétsi mnozstvi niklu
chrani pred oxidaci v prostfedi s vysokou teplotou, kobalt zajiStuje vynikajici odolnost vici
korozi za vysokych teplot (sulfidaci) a dobrou houZevnatost. Oxidacni odolnost by bylo
mozné fidit zvySenim mnozstvi Al, ale to by vedlo ke sniZzeni odolnosti proti teCeni materialu
pfi vyssSich teplotach, tzv. creep. Proto se hodnoty obsahu Al pohybuji okolo 10 - 12 hm%.
Dalsi prisadou muaze byt kiemik (Si), ktery zvySuje odolnost vici cyklické oxidaci. Kfemik se
pouZiva do 2,5 hm%, poté ma negativni vliv na teplotu tani tohoto materialu. MCrAlY prasky
obsahuji také pfiblizné 1 hm% yttria (Y), jehoz ucelem je zlepSeni pfilnavosti vrstvy oxidu, tzv.
TGO (thermally grown oxide - vrstva tepelné rostlych oxidd). Pivodné se predpokladalo
ovlivnéni tvaru oxidd a tim lepsi ukotveni k povlaku, ale nebyla dokazana korelace a nynéjsi
teorie se priklani k reakci yttria se sirou a tim kzabranéni segregace ve vrstvé oxidd.
Vysledkem je zvySeni adheze. Stejnou dudlohu jako vyttrium muUZe plnit také
hafnium (Hf). [29], [30]

Struktura MCrAlY

MCrAlY materialy typicky vykazuji dvoufazovou mikrostrukturu B+y nebo y+y’. Pfitomnost y
faze zvysuje taznost povlakl a tim zlepSuje odolnost proti tepelné Unavé. Navic struktura
y+y’ ma nizsi tepelnou roztaznost, coz je také lepsi pro odolnost proti tepelné unavé. U B
faze povlakl tvorenych NiAl dochazi pfi vystaveni vysokym teplotam k difuzi Al a to jak do
TGO, kde tvofi Al,Os, tak do substratu, viz obr. 2.25. Pti sniZovani mnozstvi Al v povlaku
dochazi k rozpousténi B faze, coz se nékdy bere jako parametr udavajici Zivotnost povlaku.
[29], [30]
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Obr. 2.25: Schéma mikrostruktury B +y u povlaku MCrAlY [30]

Bond coat a TBC

NiCoCrAlY nebo CoNiCrAlY materidly poskytuji rovnovahu mezi oxidaci a korozi povlaka.
Mohou byt pouZity samostatné jako protikorozni povrchova Uprava, nebo jako tzv. bond
coat (mezipovlak), pro zvySeni kompatibility kovového substratu a keramického povlaku,
napt. TBC (thermal barrier coating). TBC vrstvy se vyznacuji nizkou tepelnou vodivosti a
vysokou teplotou tani, jejich tloustky se pohybuji mezi 0,1 - 3 mm. Pfikladem TBC vrstvy je
napr. ZrO, + 7% Y,0s. [29], [30], [44]

TGO

TGO vrstvy o tloustce 0,1 - 10 um se vyznacuji dobrou oxidaéni i korozni odolnosti. Proto je
jednim z ukold MCrAlY tvorba TGO a zachovani jeji funkénosti pfi zatéZovani. V pfipadé, kdy
je na povrchu MCrAIlY jesté TBC vrstva, vznikd TGO pfi iontové difuzi kysliku z mfize ZrO,,
nebo ¢astéji pouze prichodem kysliku skrz vysokou porovitost TBC vrstvy. [44]

CoNiCrAlY

Tato slitina ze skupiny niklovych superslitin je schopna vytvaret TGO, kterda pomdahda zpomalit
pusobeni chemikdlii v koroznich prostfedich. Kromé toho lze ziskany povlak vhodnym
tepelnym zpracovani upravit tak, Ze tvorba intermetalickych sloucenin a dalsi zhutnéni vede
k posileni ochrannych vlastnosti povlaku. Typickou pfipravou prdsku je plynovd atomizace,
diky niZ Ize zajistit vynikajici chemickou homogenitu, vysokou Cistotu a také kulovity tvar.

Vlastnosti a aplikace: pro narocné letecké aplikace, pouZiti pro ochranu v horkém koroznim a
oxidacnim prostredi.

Proces vhodny k depozici: CS, HVOF, APS, LPPS, nebo VPS
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Teploty procesu:
e APS a HVOF < 850°C
e LPPSaVPS<1050°C

2.4.2 Inconel

Inconelové slitiny patfi mezi niklové superslitiny, jsou obecné odolné vuci oxidaci a maji
schopnost udrzovat svou strukturalni celistvost i v prostfedich s vysokymi teplotami. Jejich
matrice je v zdkladu tvorena homogennim tuhym roztokem y a ma FCC mfizku tvorenou
austenitem. Nékteré Inconelové slitiny se pouzivaji v aplikacich, které vyzaduji specialni
vlastnosti materiall, jako je odolnost proti korozi v kyselinach, proti korozi zpUsobené
vysokou Cistotou vody, nebo koroznimu praskani pod napétim. Zatimco kazda zména slozeni
inconelové slitiny ma vliv na vlastnosti, diky nimz je jeji pouziti u¢inné v rlznych prostredich,
vétsina slitin je ¢asto pouzivana v chemickém primyslu a lze je pouzivat az do 850°C. Oproti
niklové superslitiné zvané Nimonic, kterd se pouziva pro jeji vysokou pevnost diky
precipitacnimu zpevnéni a je komplexné legovana prevainé Ti/Al, je hlavni rozdil v obsahu
Zeleza. Nimonic by mél obsahovat pouze stopové slozky Zeleza, kdezto u inconelu je povolen
obsah Fe 15 - 25%. [28] Pfipadna prisada molybdenu je v matrici u vysoce odolnych niklovych
superslitin dllezita, i kdyz ¢astecné snizuje Uroven vlivu koherentni precipitace a omezuje
tak rychlost rastu faze y’.

Spole¢nosti, které se zabyvaji vyrobou inconelovych slitin, je pouze omezené mnozstvi a
navic tyto firmy poskytuji ¢asto jen omezeny vybér z hlediska dodavanych tvart. Na trhu jsou
rdzné druhy Inconelll a je snaha o vytvareni novych typl. Mezi jiz znamé patfi Inconel 600,
601, 617, 625, 690, 718, 722, 750, 800, 825 a 903. Kazda slitina ma své specifické vyhody,
napfiklad, slitiny Inconel 600 a 601 jsou pouzivany v chemickém a potravinarském pramyslu,
zatimco Inconel 718 je ¢asto pouzivan u motor( letadel. [26], [27], [28]

Inconel 718

Inconel 718 je precipitacné vytvrditelnd nikl-chromova slitina. Je to material s dobrou
pevnosti a ma vysokou odolnost vici korozi, coZ je u niklovych slitin béZné. Nicméné, Inconel
718 se lisi od jinych Inconelovych slitin svoji strukturou. Obsahuje znacné mnoistvi Zeleza,
molybdenu, niobu a také stopové mnozstvi titanu a hliniku, viz tab. 3.

Tab. 3: Typické chemické slozZeni slitiny Inconel 718

Ni Cr Fe Nb Mo Ti Al Co Mn, Si Cu C P,S B

[%] (%] [%] [%] (%] (%] (%] | [%] [%] (%] (%] [%] (%]
50,00- | 17,00- | zbytek | 4,75- | 2,80- | 0,65- | 0,20- | max | max max | max | max | max
55,00 21,00 5,50 | 3,30 1,15 0,80 1,00 | 0,35 0,30 0,08 | 0,015 | 0,006

Struktura Inconelu 718 zarucuje dobrou svafitelnost slitiny (coZ u niklovych slitin nemusi byt
vzdy dosazeno) a dava Inconelu 718 moznost kombinovat anti-korozivni prvky s vysokou
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pevnosti a pruznosti. Inconel 718 se vyznacuje vysokou odolnosti vici praskani po svarovani,
a zachovava si strukturu za vysokych teplot a ve vodném prostredi. Dobra creepova pevnost
je zachovana az do teplot 700°C.

Diky svym vynikajicim vlastnostem je Inconel 718 pouZivan v nejnaro¢néjsich pramyslovych
odvétvich a aplikacich, kde jiné slitiny Inconel nejsou dostatecné. Pouziva se napfiklad v
jadernych reaktorech, kosmickych lodich, raketovych motorech a kryogennich zasobnicich,
ale i u béznéjsich aplikaci. Modifikaci 718 je Inconel 718 SPF, ktery se pouZziva pro jeho
superplastické vlastnosti pfi tvareni. Zde ma pfisada boru, zirkonu, nebo hoiciku jiz pfi velmi
nizkém obsahu vyznamny vliv na taznost a Zivotnost této niklové superslitiny. [26], [28]

Tab. 4: Zakladni fyzikalni a jiné vlastnosti Inconel 718

Hustota 8,19 g-cm'3
Teplota taveni 1260-1336°C
Curieho teplota

Zihany mat. <-196°C

Zihany a vystarnuty mat. -112°C
Specifické teplo (pfi 21°C) 435 J-(kg-°C)*
Poissonlv pomér (pfi 21°C) 0,29
Youngiv modul (pfi 21°C) 200 GPa
Modul v krutu (pfi 21°C) 80 GPa
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3 EXPERIMENTALNI CAST

3.1 Materialy

3.1.1 Prasek CoNiCrAlY

Prasek pouZzity v této praci byl zakoupen od Svycarské firmy Sulzer Metco (obchodni nazev

DiamAlloy 4700). Pfi pozorovani dodaného prasku v elektronovém mikroskopu bylo zjisténo,

Ze prasek je témér idealné kulovitého tvaru (obr. 3.1), z ¢ehoZ Ize usuzovat, Ze vyrobnim

procesem prasku byla atomizace v plynné atmosfére.

100 um
Obr. 3.1: Morfologie pouzitého prasku DiamAlloy 4700

Velikost prasku byla mérena pomoci laserové difrakce na zatizeni Analysette 22 MicroTec

plus od firmy Fritsch. Tento pfistroj umozniuje provadét mokrou i suchou dispergaci. Pfi

méreni prasku CoNiCrAlY v této praci byla pouZita mokra dispergace s méfitelnym rozsahem

0,08 -2 000 um a maximalnim rozliSenim az 108 méfricich kandll. Grafické zndzornéni

namérenych velikosti ¢astic prasku lze vidét na obr. 3.2. Lze konstatovat, Ze se distribuce

velikosti zrn prasku pfi porovnani laserové difrakce s udaji od vyrobce nelisi (viz tab. 5) a

stfedni hodnota je pfiblizné 33 um.

Tab. 5: Procentualni rozlozeni velikosti ¢astic prasku od vyrobce a z laserové difrakce

velikost ¢astic [um] +88 -88+62 -62+44 -44+422 -22+11 -11

% zastoupeni podle 0 0,9 14,7 64,4 20 0

vyrobce

velikost ¢astic [um] | +86,7 | -86,7 | -69,3 -59,9 | -46,0 | -33,0 -23,5 | -17,3 | -14,5
+69,3 | +59,9 +46 +33,0 | +23,5 | +17,3 | +14,5

% zastoupeni 1 4 5 15 25 25 15 5 5

z laserové difrakce
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Obr. 3.2: Distribuc¢ni krivka velikosti zrn pouzitého prasku CoNiCrAlY

Dodana velikost prasku je podle dodavatele vhodna pro metodu nanaseni HVOF. Pro metodu
CS je spektrum vhodnych velikosti prasku velmi Siroké, bézné 5—100 um [45]. (Nékteré
zdroje udavaji i vice.) Spolecné skulatym tvarem zrn prasku se daji ocekavat ptiznivé
vlastnosti vysledného nastfiku.

Stejné jako velikost zrn prasku, tak i chemické slozeni z EDS analyzy bylo shodné s udaji od
vyrobce, viz tab. 6.

Tab. 6: Chemickeé slozeni prasku DiamAlloy 4700 podle vyrobce a podle EDS analyzy

prvek Al C Co Cr Fe Ni P,S | Se Y H 0, N,

hm.% max | max max max

wrobce 79 |0,01|386|209|005]|31,9 0,01 | 0,001 0,56 0,004 0,04 0,001
o)

;;;'A 6,95 38,41 21,9 31,88 0,47 0,4

3.1.2 Substrat Inconel 718

Substrat vzork( byl plvodné tvoren celistvym valcovym ingotem z inconelové slitiny 718 o
praméru priblizné 120 mm a vysce 25 mm, vyrobenym americkou spole¢nosti Flowserve. Pro
Ucely studie byl rozfezan na vice vzorkl o rozmérech priblizné 40x20x3 mm. Pro fezani bylo
vyuzito elektroerozivni dratové rezacky CHMER, nachazejici se v laboratofi pfenosu tepla a
proudéni FSI VUT.
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Tab. 7: Srovnani chem. sloZeni Inconelu 718 podle EDS analyzy a podle tabulek

Prvek Al Ti Nb Cr Fe Ni Mo
hm. % z EDS 0,48 0,96 4,90 18,53 18,25 54,35 2,53
Hm. % z 0,20- 0,65- 4,75- 17,00- zbytek 50,00- 2,80-
tabulky 0,80 1,15 5,50 21,00 55,00 3,30

Pfi porovnani hlavnich prvk( z EDS analyzy s tabulkovymi hodnotami chemického slozeni
Inconelu 718 (tab. 7 ) spadaji do povoleného rozmezi viechny prvky kromé molybdenu, jehoz
zastoupeni ve zkoumaném vzorku bylo mensi, nez je minimalni hodnota. Uvedeny rozdil byl
pravdépodobné zplsoben jiz pfi tavbé.

3.2 Depozice zarovych nagiki

3.2.1 HVOF

Vzorky byly nanaseny ve spole¢nosti Plasmametal s.r.o. v CR pomoci zafizeni K2/JP 5000 od
firmy GTV. Parametry nandseni nebyly firmou zverejnény. Depozice viech vzork( probéhla
bez preruseni procesu, diky ¢emu lze u vSech vzork( uvaZovat jednotnost. Vzorky byly
upnuty pomoci vrtani, cozZ lze vidét na obr. 3.3.

|HII|HII'IIIl|lIIII|III|IIII'HH]WﬂlIHI]HII
5 e TR 4 7

Obr. 3.3: Vzorky po nandseni HVOF metodou, bez modifikace povrchu EB

3.2.2 Cold spray
Vzorky byly nandaSeny v Singapuru na pfistroji PCS-1000 od japonské firmy Plasma Giken
z Tsukuby. Proces depozice prvni sady vzorkl byl prerusen, pticinou bylo uvolnéni vzorkd ze
svéraku zplsobené vysokou kinetickou energii procesu. V horni ¢asti obr. 3.4 Ize vidét Ctyri
vzorky ovlivnéné timto prerusenim, které byly posléze vyuZity pfi optimalizaci procesu EB
kaleni. V dolni ¢asti obr. 3.4 Ize vidét pét vzork(l ze druhé sady po spravném upnuti a
deponovani nastriku. Parametry nanaseni CS Ize vidét v tab. 8.
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Obr. 3.4: Vzorky po nandseni CS metodou bez modifikace povrchu EB

Tab. 8: Parametry nandseni pro CS

Tlak pracovniho plynu 4,55 MPa
Teplota v pracovni komore 900°C
Pracovni plyn dusik
Vzdalenost substratu a konce trysky 25 mm
rychlost posuvu 100 mm-s™
Frekvence podavani prasku 6,67 Hz
Pocet prejezdl zbrané 1

Jako pracovni plyn byl zvolen dusik. Oproti vzduchu lze pfi pouZiti dusiku dosahnout lepSich
vysledk(. Jesté lepSich vysledkd by bylo mozné dosdahnou vyuzitim He, ale dusik je relativné
cenove dostupny, proto je jeho vyuZiti dobrym kompromisem mezi kvalitou a cenou. Jelikoz
je CoNiCrAlY ndroény materidl ve smyslu obtiZznosti jeho depozice, byly zvoleny parametry
procesu, teplota v pracovni komore a tlak pracovniho plynu, znacné vysoké. Pro metodu CS
nejsou tak vysoké hodnoty obvykle a dosahuji téméf horni hranice pfistroje PCS-1000
(Ciselné oznaceni pristroje odpovida maximalni pouzitelné teploté ve stupnich Celsia).

3.3 Modifikace nastriku elektronovym paprskem

Pro povrchové kaleni pomoci elektronového svazku bylo vyuzito zafizeni od némecké firmy
Pro-beam typu K26. Toto zafizeni bylo pofizeno v ramci projektu NETME centre na Fakulté
strojniho inZenyrstvi VUT v Brné. Zafizeni je jedno z nejmladSich a je schopné vSech operaci
popsanych v kapitole 2.2.5.

3.3.1 Optimalizace parametri EB

Vzhledem k faktu, Zze vyzkum ovlivnéni zarovych nastriki pomoci elektronového paprsku
nebyl doposud proveden, bylo nékolik vzork( s nastfiky cold spray a HVOF pouZito v rdmci
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optimalizace a hledani vhodnych parametrd (napf. nastaveni vykonu, rychlosti posuvu
paprsku a tvaru do jakého je paprsek na povrchu fokusovan). U vzork( urcenych
k optimalizaci (obr. 3.5), byly provedeny vybrusy a nasledna analyza ve svételném
mikroskopu.

Obr. 3.5: Vzorky CS a HVOF nasttiku po optimalizaci EB a) vzorek CS po prvni

optimalizaci b) vzorek CS po druhé optimalizaci c) vzorek HVOF po prvni optimalizaci

U vzork( s nastriky CS se podafilo parametry optimalizovat ve dvou krocich. V rdmci prvni
optimalizace CS vzorkd byla na vzorku provedena Uprava paprskem pfi tfech rGznych
nastavenich paprsku.

Modifikace CS 1 na obr. 3.5.a) byla provedena pfimkou s rozkmitem 5 mm, vykonem 8,8 mA
a rychlosti posuvu 20 mm-s*. Modifikace CS 2 na obr. 3.5.a) byla provedena kruznici o
praméru 1 mm, vykonu 4,6 mA a rychlosti posuvu 20 mm-s™*.Modifikace CS 3 na obr. 3.5.a)
byla provedena kruznici o priméru 5 mm, vykonu 8,8 mA a rychlosti posuvu 20 mm-s™ Po
této prvni optimalizaci CS vzorku byla vybrana modifikace CS 1 a CS 3, ale v obou pfipadech
bylo navrzeno pro druhou optimalizaci vzorku CS navySeni vykonu tak, aby bylo dosazeno
ovlivnéni celé tloustky povlaku a ¢astecné i substratu.

PFi optimalizaci procesu bylo vyuzivano svételného mikroskopu k pozorovani zmén struktury
a zmény nespojitosti rozhrani v zavislosti na provedené modifikaci EB. Rozhrani jednotlivych
modifikaci po prvnim kole optimalizace Ize vidét na obr. 3.6.
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Obr. 3.6: Detail rozhrani povlaku a substratu u vzorku CS po prvni optimalizacia) CS 1
b)CS3c)CS2

V ramci druhé optimalizace CS vzorkl byly provedeny dvé modifikace EB. Modifikace CS 4 na
obr. 3.5.b) byla provedena kruZnici pfi vykonu 18 mA a rychlosti posuvu 20 mm-s™.
Modifikace CS 5 na obr. 3.5.b). byla provedena totoZnymi parametry, ale tvarem byla
pfimka. Vzhledem ke vzniku vysoké nerovnomérnosti vysledného povrchu u modifikace CS 4,
jak lze vidét na obr. 3.5.b, nebyla tato modifikace vhodnd pro nasledujici méfeni, a proto
byla z optimalizace vyrazena.

U vzorkl snastfiky HVOF bylo provedeno pouze jedno kolo optimalizace. Pfi této
optimalizaci vzorku HVOF byly provedeny dvé modifikace EB. Modifikace HVOF 1 na
obr. 3.5.c) byla provedena pfimkou srozkmitem 8 mm, slinearné rostoucim vykonem
(3-6,5mA) a rychlosti posuvu rovné? 20 mm-s™. Modifikace HVOF 2 na obr. 3.5.c) byla
provedena kruznici o priméru 8 mm, s linedrné rostoucim vykonem (6 - 9,5 mA) pfi rychlosti
posuvu 20 mm-s™. Provedenim optické analyzy na vybrusu rovnobézném se smérem narustu
vykonu, bylo mozné, pfi znamé délce ovlivnéné oblasti paprskem, presné dopocitat vykon
pro zvolené misto na vybrusu.

3.3.2Vyhodnoceni optimalizace
Vysledkem optimalizace CS vzork( bylo zvoleni pfimky jako vhodného tvaru EB a vzhledem k
tloustce CS povlaku byly zvoleny nésledujici parametry elektronového paprsku pro pfipravu
finalnich vzorkd: vykon 14 mA p#i rychlosti posuvu 15 mm-s ™ (déle znageno jen CS B) a vykon
18 mA pfi rychlosti posuvu 20 mm-s ™ (dale znaceno jen CS C). Rychlost byla zvolena tak, aby
byl pfi sou¢asném snizeni vykonu dodrzen mérny vykon na jednotku plochy. Vzorek CS bez
modifikace pomoci EB byl znacen CS A.

Po provedeni optické analyzy HVOF vzorku modifikovaného pomoci EB, byla zvolena pfimka
jako vhodny tvar, nebot kruZnice byla po strandch vice ovlivnéna paprskem neZ ve svém
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stfedu a vznikala velkd nehomogenita na prirezu kruznice. Parametry byly vzhledem k mensi
tloustce nastrikd HVOF zvoleny nasledovné: vykon 3 mA pfi rychlosti posuvu 20 mm-s™ (dale
znateno HVOF B) a 4 mA pfi shodné rychlosti posuvu 20 mm-s™ (dale znaeno HVOF C).
Vzorek HVOF bez modifikace pomoci EB byl dale znacen HVOF A. Shrnuti vysledku
optimalizace je v tab. 9.

Tab. 9: Finalni vzorky po optimalizaci a jejich parametry pfi modifikaci EB

Druh povlaku CSB CSC HVOFB | HVOFC
Vykon [mA] 14 18 3 4
Rychlost posuvu [mm-s’] 15 20 20 20
Urychlovaci napéti [kV] 120 120 120 120
Fokusacni proud [mA] 2380 2380 2380 2380
Korekce fokusace [mA] 20 20 20 20
Vychyleni Sv80 Sv80 Sv80 Sv80
Frekvence [Hz] 500 500 500 500
Oscilace [mm] 0x8 0x8 0x8 0x8

3.4 Metalograficka a chemicka analyza

Metalograficka analyza byla zpracovana na svételném mikroskopu znacky Zeiss Axio Vert Al
a elektronovém mikroskopu FEG SEM Zeiss Ultra Plus.

Vramci svételné mikroskopie byla provedena prvotni analyza slouzici k optimalizaci
parametr( elektronového paprsku. Hlavnim cilem bylo zkoumani rozhrani povlak/substrat a
celkovda mikrostruktura nanesenych (a ovlivnénych) vrstev.

Na elektronovém mikroskopu byla provedena metalografickd analyza, kdy bylo zkoumano a
zdokumentovano rozhrani povlak/substrat, dale pak byly pofizeny snimky za ucelem méfeni
porozity a tloustky povlaku. U vzorkd ovlivnénych pomoci EB byla méfena tloustka ovlivnéné
oblasti. Dale byla na elektronovém mikroskopu provedena kromé metalografické analyzy i
analyza chemického slozeni. Pfi chemické analyze bylo vyuZzito modulu EDS. Zde je nutné
podotknout, Ze z méfeni nebylo moZzné uvaZovat hodnoty uhliku a kysliku, nebot chyba
vzniklad pfi méfeni lehkych prvk( pfi EDS analyze by ovlivnila ostatni prvky, proto byly tyto
prvky z vysledkl odstranény. Analyza byla provedena u kazdého vzorku pro vyznamné
oblasti, napr. rozhrani, jednotlivé faze nastrik( nebo jejich celkové sloZeni. Pro kaZzdou oblast
byl pouzit vhodny typ méreni (plosna, liniova, bodova analyza, popf. mapovani).

Porozita byla vyhodnocovana metodami analyzy obrazu vidy nejméné z péti snimkd pro lepsi
statistické hodnoty. Vyhodnoceni SEM snimk( bylo provedeno v programu Imagel, kde bylo
vyuzito prahovani (vybrani oblastiodpovidaji porlim) snaslednou binarizaci (prevedeni
obrazu na barvu bilou a ¢ernou). Porovitost byla poté vypocitana z poméru tmavych pixelQ a
celkové plochy. PouZité zvétseni u snimku pro uréeni porozity se lisilo pro jednotlivé povlaky.
U cold spray vzork( bylo zvétSeni 1 000x, zatimco u HVOF muselo byt pouZito zvétSeni
4 000x, kvili malé tloustce povlaku.
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Tloustka byla méfena vSEM pomoci softwaru méfici délky. U kazdého vzorku bylo
provedeno alespon deset méreni kvlli statistické presnosti. DUvodem vétSiho poctu méreni
byly vyrazné odchylky zplsobené drsnosti nastfiku i plivodniho substratu. Méreni probihalo
u vzorku CS A, HVOF A od povrchu k rozhrani, u vzorku modifikovanych EB od povrchu po
bod, kdy dochazelo ke kontrastu zplsobeném vyraznou zménou chemického sloZeni, pfi
pouziti zpétné odrazenych elektron(.

Pomoci SEM bylo dale zkoumano poruseni materidlu vzniklé pfi vrypové zkousce.
Pozorovany byly nasledujici charakteristiky vrypG: zplsob poruseni, praskani, plasticita
materidlu. Ddle bylo pomoci bodové EDS analyzy ovéfovdno, zda bylo u tenkych nastfikd
HVOF vzork(l dosazeno substratu.

Dale byla provedena rentgenové difrakce na pfistroji X'Pert Pro od firmy PanAnalytical pro
ziskani fazové analyzy. Bylo pouZito Bragg-Brentanovo uspofadani na odraz s geometrii 6/6,
jako zdroj byla pouzita rentgenka s charakteristickym CoKal,2 zafenim a jako detektor byl
pouzit typ X Celerator.

3.5 Stanoveni povrchove drsnosti nastku

Povrchova drsnost byla mérena na prenosném zafizeni znacky TR 200 od firmy Time group.
Drsnost byla méfena ve dvou na sebe vzajemné kolmych smérech: smér 1 byl rovnobézny
s delsi stranou vzorkl, smér 2 byl na tento smér kolmy a byl tedy souhlasny se smérem
pohybu pusky pfi nanaseni obou typl nastfik(. Takova volba mérenych smérl je vhodnym
reSenim pro zajisténi pripadnych rozdill zplsobenych vznikem textury pfi pohybu zbrané
béhem vlastni depozice prasku.

Byly mé¥eny dva parametry drnosti, R, a R, tak, jak je stanoveno normou CSN EN ISO 4287
Vypocet R, a R, probiha dle nasledujicich vztaha:

I N A R AR A (17)
&—n§|yi|— n
S 5
Z‘ypmi‘+2|yrmi|
= =1 (18)

)

Pokud to meéfici rozsah pristroje umoznoval, bylo méreni provedeno nejméné Sestkrat
v kazdém smeéru jednotlivych vzorkl. Pro méreni byla vybirana reprezentativni mista pro
dany vzorek. Zamérné byly vynechany okraje EB modifikace, kde by mohla byt drsnost
ovlivnéna vylitim nataveného materialu a vznikem vinitosti.
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3.6 Nano-indentace

Mé&Feni nano-indentace probihalo na pfistroji NHT® od $vycarské firmy CSM Instruments.
Pfed samotnou indentaci bylo provedeno upevnéni vzorkd a provedeni ADO (adjust depth
offset), které slouzi k detekci povrchu a umoznuje optimalizovat nastaveni vysky s ohledem
na pripadné vychylky. Vzdalenost pfiblizeni (approach distance) byla po provedeni ADO
nastavena na 2 000 nm a pfiblizovaci rychlost (approach speed) na hodnotu 1 500 nm-min™.
ADO je nutné provést vzdy pfi vyméné vzork(, pfi vyméné indentoru, nebo v pfipadé vyrazné
nerovnosti povrchu vzorku.

Na zacatku bylo provedeno nékolik zkuSebnich indentaci pro pfiblizné zjisténi a nastaveni
parametrd vhodnych pro testovani nami zvolenych materidld. Toto nastaveni nebylo dale
v pribéhu zkousky zménéno a bylo pouZito pro vsechny vzorky.

Indentace byla provedena na leSténych vybrusech s maximalnim zatizenim 70 mN. ZatiZeni i
odlehéeni mélo linedrni pribéh se stejnou &asovou zménou sily 100 mN-min™ a vydrz pfi
maximalnim zatiZzeni byla 10 s. Pouzity indentor byl typu Berkovich.

Méreni bylo instrumentované, v pribéhu méreni tedy byla zaznamendvana okamzita sila
v zavislosti na hloubce vtisku. Z fady vyslednych parametrd byla pro hodnoceni vzorku
zvolena instrumentovana tvrdost (H;r) a instrumentovany modul pruznosti (E;r) jako
parametry k vyhodnoceni. Parametr E; byl vypocten z odlehCovaci casti kfivky. Pro jeho
uréeni bylo vyuZito metody Oliver a Pharr pro odlehéovaci ¢ast kfivky mezi 98% a 40%
maximalni zatéziné sily.

PFi nano-indentaci byly méfeny parametry Hr a Ejr. Tvrdost Hir vychazi z projektované plochy
Aproj, cOZ je hodnota reprezentujici plochu vtisku. Tuto hodnotu je vzhledem k ¢asovému
opotfebeni indentoru nutné kalibrovat. V idealnim pfipadé je hodnota A rovna:

A = 24, 5|]‘c2 (19)

kde h. je hloubka vtisku od kontaktniho bodu do maximalni hloubky vtisku. Tvrdost lze pak
vypocitat dle nasledujiciho vztahu:

P (20)

—  Mmax

HIT -
Aro
K vypoctu Ejr je nutné vypocteni redukovaného modulu E, a modulu rovinné napjatosti E*:

\/I_T[S (21)
E f—

" 20B0/A T
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Ex = 1 (22)
_1_Vi2

1

E E
kde hodnota modulu pruznosti indentoru E; je 1 141 GPa (pro diamantovy hrot) a Poissonova
konstanta indentoru v; je 0,08 (pro diamantovy hrot), tuhost Sje dédna smérnici primky,
proloZzené odlehcovaci kfivkou pro rozmezi 95 —70% Fnax této kiivky, parametr 3 je faktor

zavisly na geometrii hrotu (kruhovy- B = 1,000; trojuhelnikovy- 3 = 1,034 ; ¢tveraty B = 1,012).
Instrumentovany modul pruznosti je poté dan vztahem:

* 2 23
EIT =E K]. —VS) (23)
kde vsje Poissonova konstanta substratu.

3.7 Scratch - vrypova zkouska

Méreni vrypové zkousky probihalo na pfristroji Revetest od spole¢nosti CSM Instruments.
Tento pfistroj byl vybaven hrotem s kénickym tvarem typu Rockwell C s oznacenim H-270
a vrcholovym radiusem 200 pum.

Vrypova zkouska byla mérena ve dvou na sebe vzajemné kolmych smérech, smér 1 byl
rovnobézny s delsi stranou vzorkd, smér 2 byl na tento smér kolmy a byl souhlasny se
smérem pohybu pusky vrdmci nanaseni obou typl nastfikid. Na kazdém vzorku byly
provedeny tfi vrypy v kazdém sméru.

Pro vrypovou zkousku u HVOF vzork( bylo pouZito progresivniho méreni s pocatecni silou
1N, maximalni silou 100N a délce vrypu 5mm (rychlost zatéZovani 50 N-min™). Pro
vrypovou zkousku u CS vzorkl bylo pouZito opét progresivniho méreni s poc¢atecni silou 1 N,
ale maximalni sila a délka vrypu byla upravena na 60 N, respektive 3 mm. DUvodem bylo
omezeni pouzitelné plochy u CS vzorkl. Hodnoty rychlosti zatéZovani u CS vzorkd byly voleny
tak, aby se shodovaly s rychlosti zatéZovani u HVOF vzorka.

U vrypu na vzorcich HVOF byla zvolena kritickd mista dle nasledujiciho popisu:
* Lcl - Prvotni trhliny ve vrypu
* Lc2 - Misto odhaleni povlaku
* Lc3 - Misto vyznamné zmény smérnice kfivky namérenych hodnot treci sily

Poznamka: U nékterych vzorkd HVOF nebyla v prlibéhu experimentu zaznamenana vyrazna
zména v pribéhu krivky trecich sil. Vzhledem ktomu nemohla byt u téchto vzorku
specifikovana hodnota kritické sily Lc3. | z téchto ddvodu byla za rozhodujici kriterium kvality
nastfiku zvolena hodnota Lc2, kterd ma vétsi vypovidajici hodnotu.
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Pro hodnoceni vrypl na vzorcich CS nebyla pouzita metodika kritickych sil. Divodem byla
prilis velkd drsnost, kterd optickou analyzu znesnadnila a zaroven velkd tloustka CS nastrik(,
pfi které nebylo mozné dosazeni substratu. Rovnéz pouZziti vyznamné zmény smérnice krivky
treci sily podél délky vrypu nemohlo byt pouZito. Ddvodem bylo opét nemoznost dosazeni
substratu a také vyrazna fluktuace této krivky, ktera byla zpUsobena nerovnosti vzorkd.
Z téchto davodl bylo u vzorku CS zvoleno jako vyhodnocovaci kritérium hloubka pronikani
indentoru do materiadlu. Tato hodnota vykazovala relativné malé rozptyly u opakovanych
mérfeni a z(stdva pravdépodobné jedinou moZnou metodikou vyhodnocovani vrypl u
nastrikd s tloustkou presahujici moZnosti indentoru.

Vysledné vrypy byly pozorovany pomoci svételného mikroskopu zabudovaného v pfistroji
Revetest a dale pomoci nasledné analyzy v SEM, jak bylo popsano v kap 3.4.
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4 VYSLEDKY A DISKUZE

4.1 Metalograficka analyza

Metalograficka analyza byla provedena za pouZi elektronového mikroskopu a postupu
popsaném v kap. 3.4.

PFi zkoumani povrchu vzorkd (obr. 4.1) byl u obou néstfikd HVOF po modifikaci EB pozorovan
vyskyt nerovnomérnych utvart (obr. 4.2). Tyto utvary mély odlisné chemické sloZzeni nez
zbytek nastriku (viz kap 4.2). Ke vzniku zde zfejmé doslo segregaci pfi pretaveni a pisobenim

povrchového napéti v tekuté fazi.

4stFiki a) HVOF A b) HVOF B c) HVOF C

Obr. 4.1: Detail povrchu HVOF n

Obr. 4.2: Utvary na HVOF vzorcich po modifikaci EB

Pti zkoumani povrchu vzork( (Obr. 4.3) byl u obou nastfik( CS po modifikaci EB pozorovan
vyskyt podobnych utvar(, jejich tvar byl ale diskovity (obr. 4.4). PfiCiny jejich vzniku jsou

59




nejspiSe stejné, jako u utvar( na vzorcich HVOF a rovnéz se liSily chemickym sloZzenim od

zbytku nastriku.

Obr. 4.4: Diskovité utvary na CS vzorcich po modifikaci EB

Pri zkoumdni morfologie vzorkl CS A, HVOF A (vzorky bez EB pretaveni), bylo mozné
rozpoznani jednotlivych hranic splatd (vice u CS A, kde nedoslo k takovému ovlivnéni
teplotou pfi depozici jako u HVOF A) a na rozhrani substratu a povlaku doslo ke vzniku ne
zcela spojité vrstvy (vice u HVOF A) kterd obsahovala drobné ¢astice vzniklé pfti ,rozstriknuti”
dopadajicich ¢astic prasku viz obr. 4.5.a) a 4.6.a). U vzork(i HVOF modifikovanych pomoci EB
bylo pozorovano spojeni substratu s nastfikem pouze ¢astecné a to jen u vzork HVOF C, kdy
mél EB vétsi vykon, obr. 4.5.c). Pro vzorky CS modifikované pomoci EB bylo spojeni substratu
a nastfiku Uplné (obr 4.6. b) , 4.6. c)). Paprsek zde pronikl skrz celou tloustku nastfiku az do
substratu.PUvodni rozhrani sice zcela zaniklo ale ovlivnéna hloubka byla dosti velka. Zde
nastava otdzka, jak promiseni nastfiku se substratem ovlivni vlastnosti pfi pouziti tohoto

nastfiku jako bond coat.
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Obr. 4.6: Porovnani rozhrani u HVOF nastfikd a) HVOF A b) HVOF B c) HVOF C
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VSechny ndstfiky vykazovaly dendritickou strukturu, viz obr. z vybrusu 4.7 a 4.8. Tato
struktura se nachdzela jiz u samotného prasku, kde vznikla pravdépodobné pfti jeho vyrobé
atomizaci. U vzork( neovlivnénych EB byly tyto dendrity v nastfiku nahodné orientované a
koncily na hranicich splatd, viz obr. 4.7 a). Pfi modifikaci pomoci EB (prevazné u vzorkl CS),
byly dendrity pretaveny a doSlo k orientaci smérem k povrchu, souhlasné se smérem
nejvyssiho odvodu tepelné energie. Diky pretaveni u nich doslo k ristu velikosti a jelikoZ
nebyly omezeny hranicemi splat(, sahaly pres celou tloustku nastriku.

Obr. 4.8: Detail struktury HVOF vzorkd a) HVOF A b) HVOF B c) HVOF C

U modifikovanych vzork( HVOF byly na povrchu pozorovany ,kapicky” materidlu, jejichz
vyska odpovidala celkové tloustce nastfiku v daném misté. Velikost kapicek se znac¢né lisila a
pfi jejich vyskytu dochazelo k odhalovani substratu mezi témito kapickami. Kapicky mizou
byt zplsobeny malou tloustkou povlaku HVOF za soucasného plsobeni povrchového napéti
pfi nataveni, jelikoZ zde nebylo dostatecné mnoiZstvi materidlu ve formé nastfiku pro
vytvoreni souvislé pretavené vrstvy. Tyto kapicky mohou mit pravdépodobné dopad na
povrchovou drsnost nastrika.

Pfi zkoumani rozhrani u vzorkd slouzicich k optimalizaci bylo navic zjiSténo, Ze muze
dochazet k narlstu Sitky nespojitosti rozhrani. To se déje u vzork( ovlivnénych EB, kdy vykon
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nebyl dostacujici k promiseni povlaku a substratu. Tento narust Sirky nespojitosti rozhrani byl
tim vétsi, ¢im hloubéji (blize k rozhrani povlak/substrat) doslo k ovlivnéni vzorku pomoci EB.
Na obr. 3.6 Ize tento jev pozorovat pro vzorek CS po prvnim kole optimalizace.

4.2 Chemicka analyza

Chemicka analyza byla zkoumana na elektronovém mikroskopu pomoci EDS. Pfi EDS
mapovani (viz pfiloha 1) i pomoci liniové analyzy (obr. 4.9), bylo zjisténo, Ze u vzorku
pfipravenych technologii cold spray doslo kvelmi dobrému promiseni povlaku se
substratem, coz lze nejlépe posoudit z prechodovych oblasti kfivek hm.% na hloubce u prvku
Co, Ni, nebo Fe (hloubka 0 um odpovida povrchu nasttiku).

All Elesments

A4l Elements

Obr. 4.9: EDS Liniové spektrum prarezem povlaku a substratu a)vzorek CS B b)vzorek CS C

Lze vidét, Ze je chemické sloZzeni homogenni v celé oblasti ovlivnéné pomoci EB. Chemické
sloZeni v této ovlivnéné oblasti je navic zavislé na hloubce, do které doslo k promiseni.
Rozhrani ovlivnéné a neovlivnéné ¢asti vzorku se zacina ménit az v hloubce 1 200 - 1 300 pm
u modifikace CS B a v hloubce 900 - 950 um u modifikace CS C, pficemz priamérna tloustka
puvodniho povlaku byla naméfena 756 um. To znamena, Ze ovlivnéni paprskem bylo tak
vyrazné, Ze nejspiSe dosSlo k mechanickému promiseni substratu s povlakem. Chemické
slozeni modifikovanych vzork( se tudiz liSilo od chemického sloZeni vzorku CS A. Oba
modifikované CS nastfiky mély taktéZz vzajemné odlisSné slozeni. Jelikoz byl vzorek CS B
promisen do vétsi hloubky, obsahovala ovlivnéna oblast vyssi procentualni zastoupeni prvka,
které se vyskytovaly pouze v substratu (Zelezo a niob). Déle bylo pfi zkoumani chemického
sloZzeni modifikovanych vzork( CS pozorovan pokles obsahu yttria pri plosSné analyze tésné
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vrve

povrchu nastfiku ,které jsou popsany v kap. 4.1. Pfi EDS analyze bylo zjisténo, Ze jsou tvoreny
vyhradné yttriem a kyslikem. Da se tudiZ predpokladat, Ze ke vzniku téchto utvar(i doslo
oxidaci yttria a jeho segregaci ve formé Y,0; v této morfologické konfiguraci. Dulezitym
poznatkem je také to, Ze se u modifikovanych vzorkd CS tvofi prvotné Y,0s, nikoliv Al,Os
plnici funkci TGO.

U vzorku HVOF C byl pti EDS mapovani pozorovan gradient chemického sloZzeni a dochazelo
zde k ¢astecnému promiseni povlaku se substratem. To Ize dobfe pozorovat napfiklad u map
chemického slozeni niklu, nebo kobaltu v pfiloze 1. Vykon 4 mA byl tedy hraniéni pro
promiseni dané tloustky HVOF povlaku, zatimco u vzorkd HVOF B k promiseni povlaku se
substratem nedoslo a tyto vzorky vykazovaly stejné chemické slozeni, jako mél vzorek bez
modifikace. Z toho Ize usoudit, Ze pfi pretaveni paprskem bez promiseni nedochazi ke zméné
chemického sloZeni. Dale bylo naméreno stejné chemické sloZzeni u vzorkd CS A i HVOF A,
tudiz volba metody Zarového nanaseni taktéz neovliviiuje chemické sloZzeni materidlu
povlaku.

Po EDS analyze nerovnomérnych utvar( (obr. 4.2) na povrchu vzork(i HVOF B, HVOF C bylo
zjisténo, Ze jsou tyto utvary tvoreny oxidy yttria, ale i oxidy hliniku, na rozdil od diskovitych
utvard vzniklych na CS vzorcich. Tvorba oxidd hliniku by mohla naznacovat pocatek tvoreni
vrstvy TGO, ke kterému nejspiSe doslo pti tepelném ovlivnéni paprskem. Rozdil
v mechanismu tvorby oxidd u nastfik( pripravenych obéma technologiemi by mohl byt
zplUsoben zménou chemického sloZeni ke které doslo pfi promiseni se substratem u vzorku
CSBacCSC.

U HVOF vzork( bylo dale zjisténo zvySené mnozstvi kysliku a hliniku na rozhrani substratu a
povlaku. Vyskyt kysliku na tomto rozhrani je pravdépodobné dusledkem pritomnosti tenké
oxidické vrstvy na povrchu substratu pred vlastnim procesem depozice nastfik(. Tato
oxidicka vrstva vytvorena pouze u HVOF vzorkl mohla vzniknout jednak diky pozdéjsi
depozici (substrat byl vystaven déle plsobeni atmosféry) a také diky charakteru nanaseni,
kdy na substrat plsobi teplotni pole plamene metody HVOF.

Z vyslednych hodnot po XRD analyze bylo zjisténo, Ze pouzity material CoNiCrAlY byl tvoren
duplexni strukturou, tvofenou matrici gama a sekundarni fazi beta. Matrice byla tvorena
gama fazi Ni-(Co, Cr), sekundarni fazi beta pak nejlépe vyhovoval NiAl s obsahem Co a Cr.
Bylo pozorovano, Zze u vzorkd CS nedoslo po depozici ke zméné fazového slozeni (viz tab 10).
Ovlivnéni paprskem u CS vzork( pak vedlo ke sniZeni podil( faze matrice i sekundarni faze ve
prospéch vzniku Y,0;3 (diskovité Utvary popsané v kapitole 4.1) ale pomér mezi matrici a
sekundarni fazi zGstal nezménén. U modifikovanych CS vzork( dale nebyl zjistén vyskyt
samostatnych fazi na bazi Fe a Nb, coz by mohlo byt zapfi¢inéno substituci téchto prvk(
v existujicich mfizkach. U vzorkd HVOF doslo jiz pfi samotné depozici ndastfiku k narlstu
zastoupeni faze matrice na ukor sekundarni faze, jak lze vidét z tab. 10. Tento pomér se jiz
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po modifikaci pomoci EB nezménil. Vznik jinych sloucenin u HVOF vzork( nebyl zanamenam,
i kdyZ byl pozorovan pfi EDS analyze (Al,03, Y,03).

K podobnym vysledk(im, tj. neovlivnéni chemického sloZeni depozici ve formé nastfiku, bylo
dosazeno i u jiné prace [46], kde byl pro CS depozici pouzit taktéz prasek CoNiCrAlY s
oznacenim AMDRY 9951 a stejného sloZeni jako nami pouzity prasek.
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Obr. 4.10: XRD spektra vzorkd CS
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Obr. 4.11: XRD spektra vzorkd HVOF
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Tab. 10: Vysledky XRD

Matrice FCC [%)] Sek. Faze BCC [%] Y,03 [%]
Ni-(Co,Cr) NiAl
CoNiCrAlY 81 19
CSA 80 20
cSB 77 15 8
CSC 75 17 8
HVOF A 85 15
HVOF B 86 14
HVOF C 85,5 15,5

4.3 M éreni tloux’ky a porozity

Méreni tloustky nastfik( a ovlivnénych vrstev probihalo pomoci softwaru u elektronového
mikroskopu, jak bylo blize popsano vkap. 3.4. Stejné tak porozita byla vyhodnocovana
softwarem, zde byl vyuZit program Imagel opét popsany v kap. 3.4. Vysledky méreni tlousték
a porozit jsou uvedené v tab. 11 az 14. Jednotlivd mérfeni jsou pro prehlednost vloZzena do

prilohy 2.
Tab. 11: Tloustka povlaku, popf. ovlivnéné vrstvy u vzorkd nanasenych metodou CS [um]
CSA CSB CScC
@756+ 70 @®1170+159 @923 +41

U povlaku ziskaného pomoci metody CS byla naméfena primérna tloustka 756 pm.
Ovlivnéna vrstva méla vétsi hloubku (1170 um) u nizsiho vykonu, zatimco u vykonu vyssiho
byla hloubka ovlivnéna do 923 um. To bylo pravdépodobné zplisobeno tim, Ze byl dodrzen
mérny vykon na jednotku plochy, coZz mélo u nizsiho vykonu za ndsledek plsobeni paprsku
po dels$i dobu a tim moZnost vedeni tepla dale od povrchu a tudiz SirSi ovlivnénou
(promisenou) oblast.

Tab. 12: Tloustka povlaku, popf. ovlivnéné vrstvy u vzorkd nanasenych metodou HVOF [um]

HVOF A HVOF B HVOF C

@42 +17 P36+12 P43 +13

U povlaku HVOF A, byla namérena primérna tloustka 42 um. Ovlivnéné vrstvy mély tloustku
srovnatelnou se vzorkem HVOF A, rozdily jsou pouze vramci odchylky, protoZze nedoslo
k vyznamnému promiseni povlaku a substratu, jak jiz bylo popsano v kap. 4.2. Velké odchylky
jsou dany povrchovou drsnosti a zaroveri malou tloustkou povlaku HVOF, kdy je tato vrstva
tvorena pouze nékolika fadami splatd a proto absence nebo prebytek jednoho splatu vytvori
velké odchylky pfi méreni tloustky.
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Tab. 13: Porozita vzork( nanasenych metodou CS [%]

CSA

cSB

CScC

? 0,10+ 0,04

@ 0,06 + 0,02

? 0,02 0,01

Porozita u nastfikli CS se obvykle pohybuje do 1%. Ve zkoumaném vzorku byla porozita
podstatné nizsi, coz mlze byt zplUsobeno zvolenymi parametry procesu. S rostoucim
vykonem pretaveni dochdzelo k dalSimu poklesu porozity. Divodem tohoto snizeni je
pretaveni materialu a zanik rozhrani mezi splaty.

Tab. 14: Porozita vzork( nanasenych metodou HVOF

HVOF A HVOF B HVOF C

@ 4,59 £ 2,60 ?2,60+1,76 ? 1,46 £0,59

Podobné jako u vzorku CS, i u vzorkl HVOF doslo ke sniZeni porozity nastfiku zfejmé
v dUsledku nataveni materialu. Porozita u nastrikl HVOF se obvykle pohybuje do 2% [14]. Ve
zkoumaném vzorku byla porozita vyssi, ale s rostoucim vykonem elektronového paprsku
dochdzelo k poklesu porozity az na 1/3 plvodni hodnoty.

4.4 Povrchova drsnost

Na vsech vzorcich byla naméfena povrchova drsnost dle metodiky popsané vkap 3.5.
Prehled vysledkd drsnosti je uveden vtab. 15 a 16, jednotlivd méreni jsou pak uvedena

v priloze 3.

Tab. 15: Povrchova drsnost vzork( HVOF

@ Ry [um] R, [um]
Smér 1 Smeér 2 Smeér 1 Smeér 2
HVOF A 6,094 £ 0,926 6,008 £ 0,252 33,393 £ 2,995 32,365+ 2,237
HVOF B 5,726 £ 0,583 5,396 £ 0,712 30,277 2,911 28,785 12,259
HVOF C 3,508 + 0,653 8,645+ 1,574 17,032 + 3,301 40,493 +5,312
Tab. 16: Povrchova drsnost vzorkd CS
@ Ra [um] R, [um]
Smeér 1 Smér 2 Smér 1l Smér 2
CSA 11,690 + 1,011 13,940 + 2,996 57,786 + 6,169 67,750 * 6,959
CSB 2,736+ 0,991 12,372+ 5,162
CSC 2,066 £ 0,894 5,246 £ 2,246 7,296 £1,122 23,850 + 11,581
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Poznamka: Drsnost vzorku CS B ve sméru 2 byla mimo méfitelny rozsah pristroje. Divodem
bylo velké zakfiveni povrchu.

Dle namérenych dat povrchovych drsnosti a soubéiného porovnani snimkd povrchi
z optické analyzy lze usoudit, Ze v pfipadé vzorkd deponovanych CS metodou doslo pfi
modifikaci povrchu pomoci EB k vyraznému snizeni drsnosti R, i R,, coZ lze pozorovat i na
obr. 4.12. Srostoucim vykonem doslo kvétSimu poklesu drsnosti. Zaroven lze u
modifikovanych CS vzorkl pozorovat rozdil v jednotlivych mérenych smérech. Ve sméru 1 byl
pokles drsnosti oproti sméru 2 vyraznéjsi, coz lze vidét napf. u modifikace CS C. U vzorku
CSB nebylo dokonce moiné ve sméru2 naméfit Zadna data, zdlvodu prekroceni
méfitelného rozsahu pfistroje. Vzhledem k tomu lIze fici, Ze pfetaveni pomoci EB mlzZe mit za
nasledek rozdil drsnosti v jednotlivych mérenych smérech, nebo vznik zakfiveni.

U vzorkl deponovanych metodou HVOF sniZeni drsnosti pfi modifikaci elektronovym
paprskem dle namérenych hodnot nastalo, ale nebylo tak velké jako u CS vzorkd.
Na obr. 4.13 Ize porovnanim povrchl vybrust pred a po modifikaci vidét, Ze k zahlazeni
povrchu doslo ve vétsi mite (zejména HVOF C), ale kvili vzniku ,kapic¢ek povlaku®, zminénych

jiz v kap. 4.1, nebyla namérena drsnost vyznamné nizsi.

Obr. 4.12: Povrchu CS vzorku a) vzorek CS A b) vzorek CS B c) vzorek CS C

—_—

a 30um b 30um ¢ 30um

Obr. 4.13: Povrch HVOF povlaku a) HVOF A b) HVOF B c) HVOF C
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Celkové lze konstatovat, Ze paprsek mél vidy pozitivni ucinek na vyslednou povrchovou
drsnost, cozZ je dlisledkem pretaveni ndstriku.

4.5 Nanoindentace

Pti nanoindentaci byly méreny parametry Hir a Eir dle postupu popsaného v sekci 3.6. Na
obr. 4.14 a 4.15 Ize vidét priklady nano-indentaci u vzork( CS a HVOF.

Obr. 4.14: Typicky vzhled indentacniho otisku v CS ndstfiku a) vzorek CS A b) vzorek CS B c)
vzorek CS C

Obr. 4.15: Typicky vzhled indentacniho otisku v HVOF ndstfiku a) vzorek HVOF b) vzorek
HVOF B c) vzorek HVOF C

Tab. 17: Tvrdost H;r vzork(l deponovanych metodou CS [MPa]

CSA CSB GScC

@ 8 008 + 285 @ 5114+ 239 @ 5416 + 266

Tab. 18: Modul pruznosti EIT vzorkd deponovanych metodou CS [GPa]

CSA CSB CSC

@ 169 + 14 P 191+5 @206 £ 6
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Pro vzorky CS byla nejvétsi pramérna tvrdost namérena u nemodifikovanych vzorkt, zatimco
nejmensich hodnot bylo dosaZzeno pfi nizSim vykonu elektronového svazku, tedy pfi 14 mA,
ale rozdily ve vyslednych tvrdostech u obou pretavenych modifikaci nebyly velké a daji se
uvazovat v ramci odchylky. MoZznym vysvétlenim sniZeni tvrdosti by bylo promiseni nastriku
se substratem pfi pretaveni. Toto tvrzeni by se shodovalo s vysledky tvrdosti vzorku
modifikovanych pomoci EB, kdy nizsi tvrdost byla u vzorku CS B, kde doslo k promiseni do
vétsi hloubky substratu, nez je tomu u vzorku CS C. Dalsi jev, jez mohl zapficinit snizeni
tvrdosti je narUst velikosti dendriti po pretaveni, kdy doslo ke zhrubnuti pivodni jemnozrné

struktury.

Pfi méfeni modulu pruznosti CS vzork( bylo dosazeno wvysSich hodnot u povrchu
modifikovanych pomoci EB. Narust modulu pruznosti pfi pretaveni pomoci EB by rovnéz
mohlo byt zapfic¢inén zménou struktury a chemického slozeni. Dalsi moznym vysvétlenim je
zvySeni modulu pruznosti v disledku poklesu porozity a zaniku hranic splatd. Jelikoz vsak byl
modul pruznosti méfen pomoci nano-indentace ( s velikostmi vtisk( cca. do 4 um a moznosti
vybéru mérenych mist), je tato moznost méné pravdépodobna.

Tab. 19: Tvrdost Hjr vzorkll deponovanych metodou HVOF [MPa]

HVOF A HVOF B HVOF C

@ 8175 + 325 P 6821+434 P 4672192

Tab. 20: Modul pruZnosti E;r vzorkd deponovanych metodou HVOF [GPa]

HVOF A HVOF B HVOF C

@174 18 @184+ 11 @181+ 14

Nejvétsi tvrdost HVOF vzorkd byla namérena rovnéZz u nemodifikovaného vzorku. Rozdil
oproti CS vzorkd byl takovy, Ze nejmensich hodnot tvrdosti bylo dosazeno pfi vyssim vykonu
elektronového svazku, tedy pfi vykonu 4 mA. JelikoZz nedoSlo u vzorku HVOF B k Zddnému
promiseni a tvrdost rovnéz klesla, tak Ize zde za rozhodujici faktor uvazovat pouze zménu
struktury.

Pfi méfeni modulu pruznosti bylo dosazeno vyssi hodnoty u obou modifikovanych povrchi
pomoci EB, podobné jako u vzorkd CS. Rozdil mezi obéma modifikacemi byl velmi maly a
nebyl vyznamny vzhledem k odchylce méreni. Zde opét mohlo dojit k ndrustu hodnoty
modulu pruznosti diky zméné struktury. Tento narlst nebyl u modifikovanych vzorkd tak
velky jako u vzork( CS, coZz by mohlo byt zplsobeno nepromisenim se substratem.

PFi porovnani tvrdosti a modulll pruznosti u vzork( CS A a HVOF A (vzorky bez modifikace),
lze vidét, Ze oba vzorky vykazuji pfiblizné stejnou tvrdost i modul pruznosti bez ohledu na
pouzité metodé Zarového nanaseni. Pro modifikované vzorky se hodnoty tvrdosti a moduld
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liSily, coZ by mohlo byt zapfi¢inéno vyraznymi rozdily v pouZitych vykonech paprsku u
jednotlivych metod Zarového nanaseni.

4.6 Vrypova zkouska

Kriticka sila Lc; byla u HVOF volena tak, aby odpovidala mistu objevu prvnich trhlin v povlaku.
Po optické analyze na elektronovém mikroskopu bylo u HVOF vzork( zjiSténo, Ze trhliny
v povlaku byly vytvoreny mezi jednotlivymi splaty, viz obr. 4.16. Z namérenych hodnot lze
vidét, Ze Lc; byla v obou mérenych smérech shodna a vyrazné lépe se choval vzorek po
modifikaci vykonem 4 mA. To lze vysvétlit tak, Ze u vykonu 4 mA doslo k lepSimu propojeni
(pretaveni) jednotlivych splatl a tudiZz poruseni nastalo pti vyssSich zatéznych silach. Vykon
3 mA nebyl pro propojeni splatli dostacuijici.

Tab. 21: Lc; [N] vzorkd deponovanych metodou HVOF

HVOF A HVOF B HVOF C
smérl smeér2 smérl smeér2 smérl smeér2
@ 25,05 @ 22,22 @ 22,13 @ 26,06 @ 56,19 @ 65,53
+1,44 +4,35 +1,18 13,26 11,72 +9,17

(Smér 1 rovnobézny s delsi stranou vzork(, smér 2 kolmy na smér 1)

Obr. 4.16: Detail trhliny na rozhrani splatd u HVOF nastfiku v oblasti urcené jako Lcl u
vrypové zkousky
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Tab. 22: Lc, [N] vzork( deponovanych metodou HVOF

HVOF A HVOF B HVOF C
smérl smér2 smérl smér2 smérl smér2
@ 73,29 @ 57,16 @ 85,90 @ 75,79 - -
+5,43 + 3,56 15,26 10,56

(Smér 1 rovnobézny s delsi stranou vzorkd, smér 2 kolmy na smér 1)

Kritickd sila Lc; byla u HVOF vzork( povazovana pfi optické analyze na svételném mikroskopu
za misto, kdy doslo k uplnému odtrzeni povlaku a substratu. Pti EDS analyze (viz kap. 4.2),
bylo zjisténo, Ze se v této oblasti nachazi stejné chemické slozeni, jako ma povlak. Z tohoto
zjisténi bylo nasledné konstatovano, Ze charakter poruseni material( odpovida ,.zazehlovani
povlaku do substratu, a to i pres skutecnost, Ze bylo dosazeno podstatné vétsi hloubky
vrypu, nez je primérna tloustka samotného povlaku. Navic u vzorku HVOF C nemohla byt
hodnota Lc, namérena ani v jednom sméru, pficinou byl vznik reliéfu (kapicky pretaveného
materialu), ktery znemoznil korektni vyhodnoceni.

V pripadé HVOF vzorkl se pfi ovlivnéni EB dosahlo nizsich hloubek pronikani indentoru
pouze pfi vykonu 3mA (obr. 4.17). Vyssi vykon, (4 mA), nemél na hloubku penetrace pozitivni
vliv. Dokonce doslo u vysSich hodnot zatizeni k dosazeni vétsi hloubky penetrace, nez je
tomu u vzorku bez EB kaleni. Moznou pti¢inou zde miZe byt necelistvost povlaku zplsobena
vznikem kapicek. K vétsi hloubce penetrace oproti druhému modifikovanému vzorku (HVOF
B), mUZou vést mista mezi témito kapickami, kde je pouze substrat bez nastriku.
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Obr. 4.17: Zavislost hloubky vnikani indentoru na délce vrypu pro HVOF vzorky

U vzorkd CS se po ovlivnéni EB dosahlo vyrazné nizSich hloubek pronikani. To maze byt
zpUsobeno odstranénim hranic splatl pri pretaveni paprskem, coz vede klepSimu
zazehlovani bez praskani. Rozdil v hloubkach mezi obéma modifikacemi EB byl jiz nepatrny,
jak lze vidét na obr. 4.18. Zkoumani trecich sil u CS vzorkd nevedlo k vysledkim, nebot
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nebyla pozorovana zména smérnice trecich sil, ani vyrazny rozdil mezi jednotlivymi vzorky.
Pouze u nemodifikovanych vzork( byly vétsi vychylky, které byly zplisobeny velkou drsnosti.
U vzorkl HVOF byla tteci sila vy$si pouze u téch, které byly ovlivnény EB s vykonem 4 mA,
coz koreluje s pribéhem hloubky penetrace.
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Obr. 4.18: Zavislost hloubky vnikani indentoru na délce vrypu pro CS vzorky

73



Cilem této prace bylo zjisténi vlivu kaleni pomoci elektronového paprsku na vybrané

vlastnosti nastfikl nanesenych pomoci dvou technologii Zarového nanaseni, cold spray a
HVOF. Na zakladé ziskanych dat z pozorovani a méreni jsme dospéli k témto zavérdm:

. Zarové nastfiky ani elektronovy paprsek nezménily chemické slozeni nastiikd , pokud
nedoslo k promiseni se substratem. Pfi promiseni doslo k obohaceni nastfiku o prvky
vyskytujici se v substratu.

. Technologie cold spray je vhodnou metodou pro depozici CoNiCrAlY prasku stejné tak
jako jiz dfive pouzivana metoda HVOF

] Nastfik metodou Cold spray se vyznaluje nizsi porozitou v porovnani s metodou
HVOF, coZ je zifejme dlsledkem charakteristik obou procesd, zejména letovych rychlosti
deponovanych c¢astic. U vzork( pretavenych elektronovym paprskem doslo k vyraznému
snizeni porozity diky pretaveni a spojeni jednotlivych splatd.

] Elektronovy paprsek ma pozitivni vliv na homogenizaci struktury a také na
povrchovou drsnost, ale zaroven muze dochazet pfi dopadu EB ke vzniku nerovnosti
(vyvrelin).

J Vzorky ovlivnéné elektronovym paprskem dosahovaly vysSich hodnot modulu
pruznosti, ale vyrazné nizSich hodnot tvrdosti v porovnani se vzorky bez ovlivnéni
elektronovym paprskem. To je nejspiSe zapfi¢inéno zmeénou struktury ¢i pripadnym
promisenim nastfiku se substratem.

] Nastfiky provedené metodou HVOF vykazovaly velmi dobrou adhezi pfi vrypové
zkousce, jelikoz nedochazelo k poruseni rozhrani, ale pouze k ,zazehlovani“ povlaku do
substratu. U vzorkl CS doslo po modifikaci EB k vyraznému snizeni hloubky vnikani indentoru
a diky promiseni materidlu nastfik( a substratu doslo k zaniku nespoijitosti na rozhrani, lze
tedy ocekavat narlst adhezni sily.
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polomér vtisku po odlehceni

Projektovana plocha vtisku

Atmospheric plasma spray

Cold spray

Younglv modul pruznosti; povlaku; indentoru

elektronovy svazek

instrumentovany modul pruznosti pfi méreni nanoindentace
modul pruznosti redukovany; rovinné napjatosti

lomova energie povlaku

mezifazova lomova energie

hloubka vtisku od povrchu do kontaktniho bodu

tvrdost povlaku

hloubka vtisku od kontaktniho bodu do maximalni hloubky vtisku
elasticka ¢ast hloubky vtisku

instrumentovana tvrdost pfi méreni nanoindentace

maximalni hloubka vtisku indentoru pfi zatizeni

hloubka vtisku po odlehceni

tvrdost substratu

High velocity oxygen fuel spray

critical load — kritické zatiZzeni u vrypové zkousky

low pressure plasma spray - plazmatické nanaseni za snizenych tlaku
redukovany modul uvaZujici odchylku od idedlné tuhého indentoru
zatiZzeni,max. zatizeni pUsobici na indentor

polomér pile-up zony

polomér hrotu indentoru u vrypové zkousky

tloustka povlaku

thermally grown oxide - vrstva tepelné rostlych oxidd

teplota taveni

vacuum plasma spray - plazmatické nanaseni za velice sniZzenych tlaku
polovic¢ni vrcholovy Uhel indentoru

Sirka klinového odstépeni

kriticka smykova sila pro odstranéni povlaku u vrypové zkousky
Poissonova konstanta povlaku, resp. indentoru

ekvivalentni pomér

dvouosé napéti potrebné k odstépeni povlaku po vzniku trhliny
dvouosé napéti potrebné ke vzniku klinové trhliny
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