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Abstrakt

Cilem prace bylo modifikovat mikrostrukturu a rozhrani CoNiCrAlY nastiikl
deponovanych technologiemi HVOF a cold spray na substratu z Inconelu 718. Modifikace byla
provedena pomoci elektronového paprsku a zihani v ochranné atmosféfe. Byla hodnocena
mikrostruktura, chemické a fazové sloZeni.

V préci byl zjistovan vliv proudu svazku, rychlosti posuvu svazku a jeho rozostfeni na
ptfetavenou hloubku. Byla analyzovana mikrostruktura a chemické slozeni nastiikti ve stavu po
naneseni a dale byly sledovany jejich zmény pii pietavovani riznymi parametry elektronového
svazku. Sledovany byly také zmény v mikrostruktuie a chemickém slozeni pifetavenych i
nepietavenych néstiikl po zihani.

Pfetavena vrstva vzorki méla dendritickou strukturu. Chemické slozeni se zménilo, pouze
pokud bylo pfetaveno rozhrani a ¢ast substratu. Pokud byl pietaven pouze néstiik, jeho
chemické sloZeni ziistalo totozné. Zihani mélo za nasledek zhrubnuti jednotlivych fazi a zmény
chemického slozeni v disledku difuze.

Abstract

The aim of this thesis was to modify microstructure and coating-substrate interface of
CoNiCrAlY coatings deposited by HVOF and cold spray on Inconel 718 substrates. Electron
beam remelting and annealing in a protective atmosphere were used to modify the coatings.
Microstructure, chemical and phase composition were analyzed.

The effect of beam current, transversal velocity and beam defocus on remelted depth was
evaluated. As-sprayed microstructure and chemical composition of coatings were analyzed and
compared with remelted samples. The effect of annealing of the as-sprayed and remelted
samples was evaluated.

Remelted layers exhibited dendritic structure. Chemical composition changed only after
remelting of interface and part of a substrate. When only the coating was remelted, chemical
composition remained the same. Phases coarsened after the annealing. Chemical composition
changed after annealing due to the diffusion.

Kli¢ova slova

Zarové nastiiky, cold spray, HVOF, elektronovy paprsek, zihani, CoNiCrAlY, Inconel 718,
modifikace nastiiku

Key words

Thermal spray, cold spray, HVOF, electron beam, annealing, CoNiCrAlY, Inconel 718,
modification of coatings



Bibliograficka citace

VACEK, P. Modifikace vrstev deponovanych technologiemi HVOF a cold spray pomoci
technologie elektronového paprsku. Brno: Vysoké uceni technické v Brn¢, Fakulta strojniho
inzenyrstvi, 2016. 64 s. Vedouci diplomové prace Ing. Jan Cizek, Ph.D..

ProhléaSeni o plivodnosti prace

Prohlasuji, Ze jsem diplomovou praci vypracoval samostatné pod vedenim vedouciho
diplomové prace a ze jsem vSechny literarni zdroje spravné a Uplné citoval. Bakalaiska prace
je z hlediska obsahu majetkem Fakulty strojniho inZenyrstvi VUT v Brn€ a mlZe byt vyuZita
ke komer¢nim Gc¢ellim jen se souhlasem vedouciho bakalaiské prace a d€kana FSI VUT v Brné¢.

V Brné dne 26. kvétna 2016 e
Bc. Petr Vacek

Podékovani

Rad bych podékoval vedoucimu své diplomové prace Ing. Janu Cizkovi Ph.D. za vzorné
vedeni, za ¢as mi vénovany a ochotu pfi feSeni problémi spojenych s diplomovou praci. Také
bych chtél podékovat vSem ostatnim, ktefi pfispéli ke zdarnému dokonceni mé diplomové
prace, at’ uz provedenymi analyzami, nebo odbornymi konzultacemi, jmenovité tedy Ing. Petie
Gavendové Ph.D., Bc. Janu Koufilovi, Mgr. Janu Cuperovi a Ing. Zdetiku Spotzovi Ph.D.



Obsah

T VO oot senesnaens 9
2 RESCISE IEIATUTY ....veeuiieeiieeiieeie ettt ettt et ettt et et eetbeesseessbeesseesabeesseessseenseessseenseensnas 10
2.1 TEPEINE DATIETY ....ouvieeiieiieeiie ettt ettt ettt e e v eaeeesseeseessbeenseassseenseens 10
2.1.1 Vazebne POVIAKY ...cccuiiiiiiieeiieeciie ettt et e e e 10

2.1.2 Svrchni keramicky povIak .........coeoiieiiiiiiiiiieiiecieeeeee et 12

2.2 Technologie zarového nanaseni povIakil..........ccccoeviiiiiiniiiiiiiiie e, 13
2.2.1 HISTOTICKY VYVOJ cutteiiieiieeiit ettt ettt ettt ettt et e e st enne 14

222 HVOF ..ottt ettt ettt ettt et e neeteenaens 14

2.2.3 Cold SPIAY ..cuveutiieeieeiteettete ettt ettt sttt 17

2.3 Technologie elektronovEeho PaprsKu.........cc.veviieiieriieiienieeieeeeee et 20
2.3 HASTOTIE 1ottt ettt et ettt ettt ettt sae e bt et e eneees 20

2.3.2 Konstrukce elektronoveho paprskul........cceeevieviieeiieiiiiiieiecicceeee e 21

2.3.3 Technologické vyuziti elektronoveého paprsku..........ccccceeveeniiinieniiienienieene. 22

2.4 MALETIALY ...ttt ettt ettt e st b e st e et e enteeneen 26
2.4.1 NIKIOVE SUPCISIItINY ...ccuviiiiiiiiieiiietieeee ettt ettt et 26
2.4.2INC0ONECL 718 .ottt ettt ettt ettt 27

3 EXperimentalng PLAN .......c.eeiiiiiiiiie e e e enens 28
RO LY B 11 a1 OSSR USUUSRRURRURRRRPI 28
3.1.1 CONICTALY PIASEK ..ooouviiiiieiieeiie ettt ettt e eb e e b e saeesaeense e 28

312 TNCONEL T8 ..ttt ettt et 29

3.2 DePOZICE NASLITKIL ....eevvieeieeiieiieeiiesiie et eeee ettt ettt e ere e eesbeeseaeeseesaseenseessseenseens 30
B2 L HVOF Lottt sttt sttt et sae e 30

3.2.2 COld SPIAY ettt ettt ettt 30

3.3 Modifikace mikrostruktury vZorkil............ccooiiiiiiiiiiii e 31
3.3.1 Pretavovani pomoci elektronového paprsku...........ccceeeviieeiieiiiieniieeciieeeiee e, 31

3.3.2 ZENANT . c.evevereriieite e 32

3.4 Hodnoceni mikrostruktury a chemick€ho sloZent ...........c.ccecvveeiieniieiieniieniiecieeens 32
3.4.1 VZOTKY SUDSHALT......viiiiiieiieiieciie ettt ettt ettt et e e esaeenae e 32

3.4.2 VZOTKY NASTIKTL ..eovviiiiiiiiiciiecie ettt ettt sae s e 32

3.5 Rentgenova difrakeni analyza ..........c.cocuveeiieiiieniieiieciceeeeee e 33

A VYSIedKy @ dISKUSE ......eeiuiieiieie et ettt 34
4.1 PTetaven] SUDSITALUL........eoiuiiiiiiiieiie ettt ettt ettt e aee e e 34

4.2 Vychozi mikrostruktura nastiikll..........cccoeevieriiiiniiniiiinieee e 36



4.3 V1iv pretaveni NASIITKT ......oocvieiiieiieeiiieiieeieeste ettt sbeeseeesneesae s 39

4.4 VIiv ZINANT NASTIKT ..ottt st 48
4.5 FAZOVA QNALYZA ....ooviiiiieiieeiie ettt ettt e v e et e s s e eseeeabeenseeenbeensaens 55
S ZLAVET ettt ettt et e a bttt ehe ettt e e h e e bt et e e aeente et 58
6 LIEIATUTA ...ttt ettt ettt e b e et e bt e et e e bt e eabeebeeenbeenbeesnseenbeesnseenseen 59



1 Uvod

Pro soucasti pracujici pii velmi vysokych teplotach jsou nejcastéji pouzivany superslitiny na
bazi niklu. Nejdtive se pouzivaly bez povrchovych tprav, ale se zvySujici se teplotou spalin
bylo nutné hledat zpisoby, jak zvysit jejich zarupevnost a oxidacni odolnost. Zvyseni
zarupevnosti bylo dosazeno tpravou chemického slozeni napft. pridanim rhenia, nicméné se tim
snizila oxida¢ni odolnost samotné slitiny. Zacaly se proto pouzivat vrstvy a povlaky obsahujici
prvky, které pii kontaktu s kyslikem tvoii stabilni oxidy s ochrannou funkci.

Jako prvni se pouzivaly vrstvy na bazi aluminidi. Jedna se o vrstvy vzniklé difuznim
sycenim povrchu souc¢asti hlinikem. Hlinik vytvaii na povrchu vrstvu oxidu hlinitého, ¢imz se
zvysi oxidacni odolnost soucasti. Nasledovaly platinové aluminidy, kde byla soucast pred
difuznim sycenim hlinikem elektrolyticky pokovena platinou. Pouzitim platinovych aluminida
se dale zvySovala oxidacni odolnost soucésti. Vyvoj dale pokracoval pouzivanim povlakl typu
MCrAlY, které jsou nanaSeny pomoci zarového nastiiku. Jedna se o povlaky obsahujici nikl,
kobalt, chrom, hlinik a yttrium. Diky vysokému obsahu hliniku se na povrchu vytvari vrstva
oxidu hlinitého, kterd zvySuje oxida¢ni odolnost.

Soucasti pouzivané v prostiedi s vysokou teplotou jsou obvykle chlazeny, aby byla snizena
jejich pracovni teplota, a tim se zlepSily mechanické vlastnosti a snizila se oxidace. Jedna
z moznosti, jak v soucinnosti s chlazenim dosahnout nizs$i pracovani teploty, je omezeni
mnozstvi tepla vstupujici do soucésti. V praxi se to realizuje nanesenim povlaku s nizkou
tepelnou vodivosti tzv. tepelnd bariéra. Nejpouzivanéjsi material pro svrchni vrstvu tepelné
bariéry je oxid zirkoniCity Castecné stabilizovany oxidem yttritym. Je vSak jeSté potieba
vazebny povlak, ktery zajiStuje vyrovnani vlastnosti superslitiny a svrchniho povlaku, hlavné
jejich tepelné roztaznosti. Pro vazebné povlaky se pouziva materidl MCrAlY, ktery navic
poskytuje tepelné bariéte oxida¢ni odolnost.

Tato prace se zabyva nanaSenim MCrAlY povlaku na niklovou superslitinu typu Inconel.
Povlaky byly modifikovany elektronovym paprskem a byl zjistovan vliv modifikace na
mikrostrukturu povlaku.



2 ReserSe literatury

2.1 Tepelné bariéry

Lopatky proudovych motori a plynovych turbin jsou v provozu vystaveny vysokym
teplotdm a zatiZenim. Typicky se vyrab&ji ze superslitin na bazi niklu, které maji vysokou
zarupevnost, ale nemaji dostatecnou oxidac¢ni odolnost. Proto se chrani syst¢émem povlakl
ozna¢ovanym jako tepelné bariéry (thermal barrier coating — TBC), které se skladaji
z vazebného povlaku (bond coat - BC) a svrchniho keramického povlaku (top coat — TC).
Svrchni keramicky povlak mé nizkou tepelnou vodivost, ¢imz zpomaluje vedeni tepla do
lopatky, a spolu s vnitinim chlazeni lopatek snizuje jejich pracovni teplotu. Vazebny povlak
zajistuje dveé funkce. Prvni je vyrovnani rozdilné tepelné roztaznosti superslitiny a svrchniho
keramického povlaku. Druhd funkce je zvySeni oxidac¢ni odolnosti, kterou zajistuje tvorba
tepelné indukovanych oxidi (thermally grown oxide - TGO) na rozhrani svrchniho
keramického a vazebného povlaku. Na obr. 2.1 je vidét mikrostruktura tepelné bariéry.

Svrchni keramicky
povlak

Substrat

Obr. 2.1 Tepelna bariéra skladajici se ze svrchniho keramického a vazebného povlaku [1]

2.1.1 Vazebné povlaky

Jako vazebné povlaky se nejcastéji pouzivaji materialy s oznac¢enim MCrAlY. Jedna se o
materialy s obsahem chromu 15-25%, hliniku 10-15% a yttria 0,2-0,5% [3], kde zbytek tvofi
nikl, kobalt, nebo jejich smés. MCrAlY povlaky maji podobné chemické sloZeni jako substrat,
takZe nedochazi k negativnimu ovlivnéni vlastnosti substratu b&hem provozu z divodu
nezadouci difuze prvki. Obsah jednotlivych prvka ovliviiuje vysledné vlastnosti povlaku a
jejich vhodnou kombinaci jde piizpiisobit vlastnosti povlaku dané aplikaci.

Nikl a kobalt tvofi matrici povlaku a dodavaji mu pevnost. Vyssi obsah niklu zvysuje
odolnost vici oxidaci, kobalt zvySuje odolnost vii¢i vysokoteplotni korozi. Yttrium v nizkych
koncentracich zlepSuje adhezi TGO. Pfesny mechanismus neni znam, ale v publikacich se
objevuji dvé moznosti. Yttrium modifikuje mechanické vlastnosti TGO a snizuje riziko tvorby
trhlin, nebo vyvaze nelistoty ze spalin napt. siru, které potom nemohou reagovat s dalSimi
prvky a tvofit nezadouci slouceniny [2]. Kiemik, tantal, haftnium a zirkonium zlep$uji odolnost
vuci oxidaci, ale zvysuji kiehkost povlaku. Vliv prvkl na vlastnosti povlaku je uveden v
tabulce 1.
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Tabulka 1 Vliv prvki na vlastnosti vazebnych povlakt [1]

Prvek Pozitivni vliv Negativni vliv
Ni Zvysuje pevnost, oxidac¢ni odolnost Néchylny na vliv siry
Zvysuje pevnost, mikrostrukturni
Co stabilitu, vysokoteplotni korozni Néchylny na vliv siry
odolnost
Al Zvysuje oxida¢ni odolnost, pevnost Vyssi koncenttgi?e snizuji bod
Zvysuje aktivitu hliniku, oxida¢ni a o
Cr Snizuje creepovou pevnost

korozni odolnost
Pti vysSich koncentracich tvoti

Si Zvysuje oxidacéni a korozni odolnost « e
nezadouci faze
.y Pfi vyssich koncentracich tvori
Y, Hf Zlepsuje prilnavost TGO VySSIhL KOncentacicl tvo
nezadouci faze
Pt ZvySuje oxidacni a korozni odolnost -

Vazebné povlaky byly nejdfive nanaSeny pomoci depozice elektronovym svazkem (electron
beam physical vapor deposition — EB-PVD). V soucasnosti jsou pozivany rizné technologie
zarového nanaSeni. Mezi nejpouzivangj$i patii nastiik plasmou nebo vysokorychlostni nastiik
plamenem. Tloustka vazebnych povlakii se pohybuje od 50 do 125 um [1]. Po naneseni
povlaku nasleduje vakuové zihani pii teploté 1040-1120 °C, kdy diky difuzi prvki ptes rozhrani
mezi povlakem a substratem dochézi ke zlepSeni adheze [1].

Mikrostruktura

Mikrostruktura vazebnych povlakd je tvofena intermedidlni fazi B-NiAl/CoAl (mfizka
BCC — kubicka prostorové centrovand) a tuhym roztokem y (mfizka FCC — kubickd plosné
centrovand), ktery je tvoren niklem, kobaltem a dalSimi prvky. Na obr. 2.2 je zobrazen ptiklad
mikrostruktury MCrAlY vazebného povlaku.

Obr. 2.2 Mikrostruktura MCrAlY vazebného povlaku [3], kde svétle Sedd je matrice tvofena
tuhym roztokem y a tmave¢ Seda je faze B-NiAl
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Pti provozu soucasti vznika v disledku piisobeni oxida¢niho prostiedi vrstva tepelné
indukovanych oxidu, kterd se nachdzi na rozhrani mezi vazebnym a svrchnim povlakem. Hlavni
slozkou TGO je a-oxid hlinity (a-Al2O3), ktery zajistuje oxida¢ni odolnost a také zabramnuje
difuzi kysliku déale do vazebného povlaku. Dalsi slozkou TGO je napiiklad oxid chromity
(Cr203), ktery ale nema tak dobré ochranné vlastnosti. Ma vyssi rychlost ristu nez AlbOsz a
navic se pfi teplotach nad 1000 °C vypatuje ve formé oxidu chromového (CrOs) [2]. Tepelné
indukované oxidy mohou mit tloustku 0,5-10 um.

Pti provozu dochazi k cyklickému tepelnému zatéZovani soucasti. Pii ohfevu a vystaveni
oxida¢nimu prostiedi nejdiive vznika souvisla vrstva AlbOsz. V disledku rozdilné tepelné
roztaznosti vazebného povlaku a Al,Os3 vznikaji pti ochlazeni ve vrstvé napéti, ktera vedou ke
vzniku trhlin. Diky trhlindim muze kyslik opét pronikat k vazebnému povlaku. Po opétovném
ohfevu je umoznéna difuze hliniku a trhliny se vyplni novym Al;Os. Pfi cyklickém tepelném
namdhani se opakuje praskdni vrstvy a jeji zaceleni, dokud se nevycerpaji zasoby hliniku
v povlaku. Poté za¢nou vznikat jiné oxidy, napt. Cr203, které jiZ nemaji ochranou funkeci, a
dochézi k oxidaci vazebného povlaku a ztraté jeho funkce [1].

2.1.2 Svrchni keramicky povlak

Funkci svrchniho keramického povlaku (TC) je omezit prestup tepla do soucasti. Dosahuje
se toho diky nizké tepelné vodivosti keramického povlaku, ktery zpomaluje vedeni tepla do
soucasti a umoziuje snadnéjsi chlazeni soucasti. Nejpouzivanéjsim materidlem pro TC je
castecn¢ stabilizovany oxid zirkonicity (ZrO2) nandseny v tloustkach 125-1000 pum [1].

Umoznéni snadnéjsiho chlazeni soucasti ma mnoho vyhod. Miize se zvysit teplota spalin a
tim 1 uc¢innost motoru pfi stejné pracovni teploté soucasti. Pokud zachovame teplotou spalin,
tak soucast mlze pracovat pii nizsi teploté, coz znamena niz$i oxidaci, lepsi mechanické
vlastnosti a vys$si zivotnost. Snadnéjsi chlazeni také umoziuje snizit objem chladiciho vzduchu
a pouzit ho ke zvyseni vykonu [1].

Soucasti chranéné tepelnou bariérou mohou mit az o 150 °C niz8i pracovni teplotu nez
soucasti nechranéné [3]. Snizeni teploty je nejvice zavislé na tepelné vodivosti keramiky,
tloust’ce svrchniho keramického povlaku a mensi vliv mé i porozita TC. Vazebny povlak nemé
na pracovni teplotu vliv kvili srovnatelné tepelné vodivosti se substratem. ZvySovani tloustky
TC nema vzdy jen pozitivni efekt. ZvySuje se vaha soucasti a zbytkova napéti v povlaku. Pri
velmi vysokych tloustkach se kvuli nizké tepelné vodivosti nestihd povrch dostateéné
ochlazovat, vyrazné se zvysuje jeho teplota a miize dojit ke slinuti povrchu povlaku [1].

Pozadavky na materidl svrchniho keramického povlaku jsou: vysoka teplota taveni, nizka
tepelna vodivost, mikrostrukturni/fdzova stabilita a odolnost proti korozi a oxidaci. VétSinu
pozadavkl spliiuje oxid zirkonicity ¢astecné stabilizovany 6-8 hm. % oxidu yttritého (Y203).
Problém je s fAzovou stabilitou za vysokych teplot. Pfi nanaseni povlaku dochazi k rychlému
ochlazeni a vznikd metastabilni tetragonalni faze. Pti dlouhodobém vystaveni vysokym
teplotam vsak transformuje na nezadouci monoklinickou fazi [4]. Tato transformace je spojena
se zvySenim objemu o 3-5% [1]. Diky zméné objemu vznika tlakové napéti v povlaku, coz
muze vést k jeho selhani. Nevyhodou ZrO; dopovaného Y203 je vysoka propustnost kysliku.
Pfitomnost iontll Y>* ve struktufe oxidu zirkoni¢itého vede k tvorbé kyslikovych vakanci,
které zvySuji difuzivitu kysliku. Za vysokych teplot se kyslik mize dostat k vazebnému
povlaku a zptisobovat jeho degradaci.

Nejpouzivangjsi technologie pro nanaseni svrchniho keramického povlaku jsou nastiik
plasmou a EB-PVD. Ob¢ technologie se 1isi vlastnostmi i oblasti pouziti. Nasttik plasmou se
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pouziva pro staticky naméahané soucasti, u kterych nezalezi na kvalité¢ povrchu, jako jsou
stacionarni lopatky nebo plast’ spalovaci komory. EB-PVD je vhodné pro rotujici soucasti
proudového motoru, které jsou vysoce mechanicky naméhany a u kterych je pozadovan hladky
povrch. TC naneseny plasmovym nastfikem ma porozitu 10-15% a nizsi tepelnou vodivost nez
u EB-PVD (piiblizné 1 W-m™-K™") [2]. Mikrostruktura je tvofena splaty (pojem splat je blize
popsan v kapitole 2.2) s mikrotrhlinami orientovanymi paraleln¢ s rozhranim, které zpomaluji

prestup tepla povlakem. Typicka mikrostruktura povlaku nanesené¢ho plasmou je uvedena na
obr. 2.3.

- Y +S¥im : 4 '-‘.’, f. W *
Obr. 2.3 Mikrostruktura svrchniho keramického povlaku naneseného plasmovym néstiikem [2]

Povlaky nanesené EB-PVD se vyznacuji mikrostrukturou se sloupcovymi zrny, ktera je
zobrazena na obr. 2.4. Zrna jsou mezi sebou slab¢&ji vazana a lépe odolavaji zménam rozméra
pti provozu. Nectnosti sloupcovych zrn je zvySena tepelnd vodivost povlaku. Ta se u svrchniho
povlaku naneseného EB-PVD pohybuje v rozmezi 1,7-1,8 W-m™-K™! [2].

Obr. 2.4 Mikrostruktura svrchniho keramického povlaku naneseného EB-PVD [2]

2.2 Technologie zarového nanaSeni povlakl

Technologii zarového nanasSeni lze ptipravit povlaky z kovovych i nekovovych materiala.
Zakladni princip je roztaveni (pfipadné ¢astecné nataveni) materidlu budouciho povlaku a jeho
preneseni na povrch substratu. Materidl ve formée prasku, dratu nebo tyce je privadén ke zdroji
tepla, ktery zajisti roztaveni materidlu. Dale je materidl pfenesen na povrch substratu, kde po
dopadu vytvofi typicky utvar, tzv. splat, ktery je velkou rychlosti ochlazen pod teplotu solidu a
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vytvari pevné spojeni s povrchem. Splaty jsou vidét v mikrostruktuie povlaku na obr. 2.5. Mezi
zakladni technologie zarového nanaSeni povlakii patfi nastfik plamenem, -elektrickym
obloukem, plasmou nebo vysokorychlostni nastfik plamenem [5].

ARG i Z i sl

Obr. 2.5 Mikrostruktura povlakli s Gervené VyinaéenYmi splafy [5]‘

Mezi hlavni vyhody technologie Zarovych nasttikl patii moznost nandSeni velkého mnozstvi
materiali (nelze pouzit pouze materidly, které se rozkladaji pfed roztavenim), Siroky rozsah
aplikaci a moznost povlak po skonceni zivotnosti odstranit a nahradit novym [5].

2.2.1 Historicky vyvoj

Pocatky zarovych nastiiki 1ze datovat do roku 1882, kdy si M. U. Schoop podal patent na
nanaseni cinu a olova pomoci kysliko-acetylenového plamene [5], kde byl nandSeny material
privadén ve formée dratu. V roce 1908 si Schoop patentoval nastiik elektrickym obloukem [5],
ktery umoznil vytvaret povlaky z oceli nebo zinku.

K dal$imu rozvoji technologii zarovych nastfikii doslo az v obdobi druhé svétové valky.
V roce 1939 Reinecke vynalezl néstfik pomoci plasmy [5]. Vyhody nasttiku plasmou spocivaji
v mnohem vys§i procesni teploté a vyssi rychlosti dopadu ¢éstic, coz mélo za nésledek zvySeni
kvality vyslednych povlakii a velky rozvoj pouziti plasmovych néstfiki. Dale se na scéné
objevila technologie D-Gun, kterd pracuje na principu roztaveni a urychleni ¢astic pomoci
vybuchu acetylénu. Povlaky nanesené pomoci D-Gun maji nejlepsi adhezi k substratu, nejvyssi
hustotu a odolnost vii¢i otéru, ale proces neni kontinualni.

K dal$imu rozvoji zarovych nastiikti doslo v 80. letech 20. stoleti diky technologii HVOF
(high velocity oxygen fuel — vysokorychlostni néstfik plamenem). HVOF mohlo diky spalovani
topného plynu s kyslikem a leps$i konstrukci trysky dosdhnout vyssich teplot a vyssi rychlosti
deponovanych ¢astic. HVOF nastfiky maji ve srovndni s jinymi nastfiky plamenem vyssi
hustotu, lepsi adhezi a niz§i piehrati Castic, které potom mén¢ oxiduyji.

2.2.2 HVOF

Technologie HVOF patii mezi technologie zarového nanaseni povlaki. Byla poprvé
predstavena v roce 1958, ale SirSi vyuziti nasla az v 80. letech 20. stoleti. HVOF se velmi
podobé technologii D-Gun, protoze se snazi o dosazeni vysoké rychlosti dopadu castic na
povrch soucésti, ale na rozdil od D-Gun se jedna o kontinualni proces [5].
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V principu jde o spalovani topného plynu (vodik, propylen, propan, acetylén, kerosin a dalsi)
spole¢né s kyslikem. Spaliny se ptivadi do trysky, kde se smisi s materidlem povlaku, ktery lze
pouzit ve forme prasku, nebo suspenze. Po vychodu z trysky mohou spaliny dosdhnout rychlosti
1800 m/s a Castice prasku az 500 m/s [6]. Teplota spalin dosahuje az 3000 °C, nicmén¢ diky
vysoké rychlosti prichodu c¢astic dochazi kjejich menSimu ptehfati (nékdy pouze k
Castecnému nataveni), coz ma za nasledek malou oxidaci ¢astic a v piipad¢ sloucenin (naptiklad
karbidii) nedochazi k jejich rozkladu. Diky vysoké rychlosti dopadu se i ¢astecné natavené
¢astice mohou deformovat a vytvofit velmi pevné spojeni se substratem. Tim se dosahne velmi
nizké porozity (i pod 1%).

Technologii HVOF lze vytvotit povlaky o tloustce od 0,01 do 0,5 mm. Mezi typické
aplikace HVOF patfi néstiiky odolné proti opotiebeni na bazi karbidii wolframu a chromu
v kobaltové nebo niklové matrici [6]. Dalsi vyznamnou oblasti jsou ochranné povlaky proti
oxidaci, jako je MCrAlY. V neposledni fadé se HVOF pouziva pro nastiiky z korozivzdornych
oceli, nebo niklovych superslitin typu Inconel a Hastelloy.

Vyhody
¢ Vysoka hustota a minimalni porozita
e Dobré adheze
e Nizké oxidace
e Nizka drsnost povrchu povlaku
Nevyhody
e Vychozi material nelze podavat ve formé dratu

Konstrukce HVOF zarizent

HVOF zaftizeni se sklada z téchto zakladnich ¢asti: zdroj paliva a kysliku, podavac prasku,
tryska, chlazeni a fizeni systému. Schéma HVOF zatizeni pro kapalné palivo je na obr. 2.6 a na
plynné palivo na obr. 2.7. Tryska je ve tvaru tzv. Lavalovy dyzy, coz je konvergentn¢-
divergentni tryska skladajici se ze dvou komolych kuzelt. Prvni kuZel se zuzuje, az proudici
plyny na jeho konci dosahnou rychlosti zvuku, a dale navazuje druhy, rozsitujici se kuZzel, kde
proudici plyny dosahuji nadzvukovych rychlosti. Diky ptfekonani rychlosti zvuku mé vsak
HVOF zatizeni vysokou hlu¢nost (az 135 dB), a proto jsou tato zafizeni obsluhovéana pomoci
pocitacem fizenych robotii [6].

HVOF zatizeni pii jedné z typickych aplikaci je zobrazeno na obr. 2.8.

Prasek a
nosny plyn

Kyslik Nastrik
Kerosin \
.
Zapalovani - [—
Kerosin # i
Kyslik &7
Prazeka Chladiei Substrat
nosny plyn voda

Obr. 2.6 HVOF zatizeni pro kapalné palivo [7]
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Obr. 2.7 HVOF zaftizeni pro plynné palivo [7]

Obr. 2.8 Typicka aplikace HVOF — povlakovani valct pro tiskatsky prumysl [6]

Suspenzni podavani

Vychozi materiél je u HVOF tradi¢n€ podavan ve formé prasku. V posledni dob¢ se zacinaji
objevovat zatizeni, kde je vychozi materidl poddvan ve formé suspenze. Tento novy pfistup
nema za cil nahradit praskové podéavani, ale rozsifit moznosti pouziti HVOF povlaki. Pro
HVOF, kde je pouzito suspenzni podavani, se ujala zkratka HVSFS (high velocity suspension
flame spray — vysokorychlostni suspenzni nasttik plamenem).

Jednim z diivodd, pro¢ pouZit vychozi material ve formé€ suspenze, je snaha vytvaret povlaky
s velmi jemnou nebo i nanokrystalickou strukturou, coz by se pozitivné odrazilo na vlastnostech
povlaki. Oproti konven¢nimu praskovému podavani ma suspenzni podavani mnohé specifické
problémy. Prvni je vyroba samotné suspenze. Nejdiive je tieba deaglomerovat a stabilizovat
Castice v organickém nebo vodném rozpoustédle. Dlouhodobd stabilizace je pro pramyslové
urcujici kvalitu vysledného povlaku je podil prasku v suspenzi. V zavislosti na pouzitém
rozpoustédle je mozné dosdhnout maximalné 40 hm. %, pficemz je snaha mit podil prasku co
nejvetsi [8].

Dalsi problematickou casti suspenzniho podavani je atomizace. Suspenze musi byt do
spalovaci komory dopravena v podobé co nejmensich kapicek rozptylenych v nosném plynu.
Atomizace se dosahuje pomoci atomizaéniho plynu, ktery je spolecné se suspenzi privadén do
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trysky. Velikost kapicek aerosolu mé zdsadni vyznam pro vlastnosti povlaku, protoze velikost
kapicek je mozné korelovat s velikosti splatii. Po vstupu atomizované suspenze do spalovaci
komory dochazi vlivem vysoké teploty k vypafovani rozpoustédla a nasledné k roztaveni nebo
nataveni ¢astic. Schematicky je tento proces zndzornén na obr. 2.9. Vypatovanim rozpoustédla
se snizuje teplota plynti v komote. Nizsi teplota miize vést k problémtim pii nanaSeni materialti
s vysokou teplotou taveni, jako jsou tieba oxidické materidly. Na druhou stranu pokud
k vypatovani dochazi uvniti spalovaci komory, tak dojde k zvySeni tlaku a tim i zvySeni
rychlosti ¢astic [8].

Vlivem mensi velikosti ¢astic, jejich mensi hybnosti a vétsi nachylnosti k tuhnuti pred
dopadem na substrat, je vzdalenost od konce trysky po substrat mensi nez u klasického HVOF.

Jak jiz bylo fec¢eno, vyhodou suspenzniho podavani je nizsi velikost splatd a to o jeden az
dva tady. Porozita je rozloZzena rovnomérnéji a vysledné mechanické vlastnosti jsou lepsi a
vykazuji mensi anizotropii.

Atomizace VypabouZni Tvorba Taveni
rozpoustédla pevnych castic

Rozpoustédlo e®®

\, o2 & & s

X

e D ) D @ B, »

...o..o. e ~

®

s L, f "
Castice prasku %%e g “ o

Obr. 2.9 Schéma tvorby ¢astic ze suspenze [8]

2.2.3 Cold spray

Cold spray (nizkoteplotni kinetické nandSeni) byl vynalezen v 80. letech 20. stoleti v Rusku
a v soucasnosti je pfedmétem intenzivniho vyzkumu. Cold spray je fazen mezi technologie
zarového nanaseni povlaki, ale odliSuje se od nich velmi nizkou pracovni teplotou a vysokou
rychlosti ¢astic. SniZzovanim pracovni teploty a zvySovanim rychlosti ¢astic se cold spray
odkazuje na trend nastoleny technologii HVOF, jak to ilustruje obr. 2.10. Od HVOF se ale
odliSuje pouzitim oht4tého plynu pod vysokym tlakem misto spalin hoteni. Teplota pracovniho
plynu u cold spray vétSinou nepiekroci 1000 °C (u HVOF je to az 3000 °C) [6], a proto se
¢astice deponovaného materialu pfi priichodu tryskou ohfeji maximalné na 100 °C. Nelze tedy
mluvit ani o ¢asteéném nataveni ¢astic a k uchyceni na substrat dochézi pouze diky kinetické
energii Gastic. Castice mohou doséhnout rychlosti az 1200 m/s (u HVOF je to maximaln&
500 m/s), které jsou potieba, aby dochazelo k tvorbé nasttiku. Dal§i podminkou depozice je,
aby byly castice schopné plastické deformace pti dopadu na substrat. Kiehké materialy vétSinou
nelze pomoci technologie cold spray deponovat.
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Obr. 2.10 Trend snizovani pracovni teploty a zvySovani rychlosti ¢astic [9], kde je AS — nastiik
elektrickym obloukem, FS — nastfik plamenem, PS — nastfik plasmou a VPS — vakuovy nastfik
plasmou

Vyhody

e 74dna nebo minimalni oxidace &éstic

e Vysoka hustota povlaku

e Dobra adheze

e Tlakové napéti v povlaku

e Moznost nanaset povlaky o velké tloustce
Nevyhody

e Problém s nanaSenim kiehkych materiala

e Vychozi materidl pouze v praskové forme

Konstrukce cold spray zarizeni

Mezi hlavni ¢asti cold spray zafizeni patfi zasobnik pracovniho plynu, ohfiva¢ plynu,
podavac prasku a tryska. Schéma znazornujici jejich usporadani je na obr. 2.11. Pro potieby
nanaSeni je nezbytny plyn pod vysokym tlakem. Vysokého tlaku je dosazeno stlacenim plynu
v kompresoru, nebo je predem pfipraven v tlakové lahvi. Tento plyn je pfivadén do cold spray
zafizeni, kde je ho ¢ast vyuzita pro podavani prasku do trysky a zbytek je ptivadén do ohiivace.
Ohtivac plynu je vyhfivana komora, kterou plyn prochazi a pritom ziskava teplotu az 700 °C,
Ize ji vidét na obr. 2.12. Ugel ohievu plynu spodiva v ziskani jesté vétsiho tlaku a rychlosti
proudéni plynu, nikoliv pro zvySeni plasticity prasSku [5]. Déle je prasek pfidan do proudiciho
plynu a potom pokracuje do trysky. Tryska mé jako u HVOF tvar Lavalovy dyzy.
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Obr. 2.11 Schéma uspotadani jednotlivych ¢asti cold spray zatizeni [1]

Obr. 2.12 Konstrukce ohfivace plyilu pro cold spray [6]

Nejcastéji je jako pracovni plyn pouZivan dusik, dale pak hélium, vzduch, nebo jejich smési.
Dusik se pouziva z toho diivodu, Ze u mnoha materialt je diky nému mozné nanést povlak
téméf bez oxidace a v porovnani s héliem i diky niz$i cené. Castice nékterych materiali viak
dusik nedokéze dostatecné urychlit a nelze proto dosahnout kvalitnich nastiikti. Nejvyssich
rychlosti ¢astic 1ze dosahnout pii pouziti hélia, coZ umoziiyje jeho pouziti pro nejvétsi rozsah
materiali. VEétsi rozsifeni hélia vSak zamezuje jeho cena, proto se v praxi pouzivaji systémy
recyklace hélia, nebo smési hélia a dusiku [5].

Mechanismus vzniku povlaku

Pro uchyceni ¢astic na substrat je potieba, aby castice byly schopné prodélat plastickou
deformaci. Déle je tfeba, aby ¢astice mély dostatecné vysokou rychlost, jinak by se mohly od
substratu odrazit, ale ne pfili§ velkou, aby zplsobovaly erozi substratu a povlaku. S ohledem
na toto chovani byla zavedena kritickd rychlost €astic, ktera vyjadiuje rychlost, pii které
zacinaji ¢astice ulpivat na substratu. Dale se pouziva pojem depozi¢ni okno. Depozi¢ni okno je
rozsah rychlosti, kdy dochazi k tvorbé povlaku. Je ohranieno kritickou rychlosti ¢astic a
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rychlosti, pfi které dochazi k erozi substratu. Graficky je depozi¢ni okno znazornéno na obr.
2.13 spolu se vzhledem Castic po dopadu pii riiznych rychlostech.

20 mm Cu ball wipe-test CS

3
(=) ! ” |
8 | bezdepozice W depoziCni okno “\ silnd eroze
8 |0% rychlost Eastic
| G 7 . s
g Viriticks ~ kFehké materialy e
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Obr. 2.13 Depozicni okno a vzhled ¢astic médi po dopadu pfi riznych rychlostech [10]

Pti dopadu ¢astice letici nadkritickou rychlosti dochdzi k vyrazné plastické deformaci, kde
je az 90 % energie castice prevedeno na teplo [11]. Pfi velmi velkych rychlostech dopadu
dochézi k adiabatické plastické deformaci, tedy k deformaci, kdy se teplo nestihd odvadét do
okoli. V mistech, kde dochazi k vyraznéjsi plastické deformaci, proto vyrazné roste teplota, coz
ma za nasledek snizeni meze kluzu, snadnéjsi plastickou deformaci a dalsi nartst teploty a
deformace. Nakonec se stane, ze se deformace vyrazné lokalizuje do mist, kde na pocatku
dochéazelo knejvyssi deformaci. Tento jev se nazyva adiabatickd smykova nestabilita.
Nahromadéni tepla vzniklé adiabatickou smykovou nestabilitou podporuje adhezi ¢astic na
rozhrani. Pii vysokych rychlostech ¢astic mtize dojit 1 k lokalnimu nataveni rozhrani.

2.3 Technologie elektronového paprsku

Technologie vyuzivajici elektronovy paprsek nabyvaji na vyznamu diky vysoké ptesnosti,
reprodukovatelnosti a produktivité celého procesu. Dalsi vyhodou je nizka spotieba energie,
coz snizuje provozni néklady a Setfi zivotni prostfedi. Elektronovy paprsek ma proto mnoho
aplikaci naptiklad v mikroskopii a mikroanalyze, dale pii svafovani, obrabéni, nanaSeni
povlakd, nebo pfi tepelném zpracovani.

2.3.1 Historie

Pocatky vyuziti elektronového paprsku sahaji do roku 1869, kdy William Crookes a Johann
Wilhelm Hittorf provadéli experimenty se zafenim vychazejicim z katody pti doutnavém vyboji
ve zfedénych plynech. Zjistili, Ze toto zafeni interaguje s materidlem a ohfiva ho, coz v roce
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1879 vyuzili k roztaveni kovu [12]. Dale se o katodové zafeni zajimali Wilhelm Conrad
Rontgen, Silvanus Phillips Thompson nebo Robert Andrews Millikan, ktefi zjistili, Ze se jedna
o proud urychlenych elektronti. Odtud potom pochézi nazev elektronovy paprsek.

V pocatcich se ohiev materialu pti dopadu elektronového paprsku povazoval za negativni
jev a byla snaha mu ptedejit chlazenim. Primyslového vyuziti se dockal az roku 1905, kdy
Marcell Stefan Pirani vyuzil tepla vytvareného pii dopadu elektront pro roztaveni tantalového
prasku [12], coz té dob¢ bylo kvuli vysoké teploté taveni tantalu (3017 °C) jinak nemozné.
Hlavnim limitujicim faktorem pro dalsi rozsifeni elektronového paprsku byla nedostatecné
vykonna vakuova technika.

Dalsi prilom v rozvoji elektronového paprsku zaznamenal Ernst Ruska, ktery v roce 1933
sestrojil transmisni elektronovy mikroskop [12]. Tepelny ucinek elektronového paprsku nasel
dalsi vyuziti az v roce 1958, kdy Karl-Heinz Steigerwald sestrojil prvni pfistroj pro svarovani
elektronovym paprskem. To znamenalo moznost svafovat doposud obtizné svatitelné nebo
nesvafitelné kovy, jako je naptiklad zirkon, a také snadnéjsi svarovani velkych tlousték a mensi
tepelné ovlivnéni okoli svaru.

2.3.2 Konstrukce elektronového paprsku

Konstrukce zatizeni vyuzivajicich elektronovy svazek se muze zna¢né lisit, nicméné kazdé
musi obsahovat elektronovou trysku a vakuovou pracovni komoru. Schéma zatizeni vyuzivajici
elektronovy paprsek je uvedeno na obr. 2.14.

Elektronova tryska se sklada ze zdroje elektronti a elektronové optiky. Jako zdroj elektronii
obvykle slouzi termoemisni katoda, coz byva nejcastéji wolframovy dratek zahnuty do tvaru
pismene ,,V*. Elektrony pfi termoemisi ziskaji vlivem teploty energii potfebnou na prekonani
vystupni prace pro emisi a jsou predpétim urychlovany smérem k anodé. Nejdiive vsak
elektrony prochazi tieti elektrodou, ktera se nazyva Wehneltiv valec. Wehneltiv valec ma vici
katod¢ zaporné predpéti a omezuje pocet proslych elektronti, coz ma za disledek snadné fizeni
proudu svazku [13]. Takto vznikly elektronovy svazek je jeSté pifi prichodu elektronovou
tryskou upravovan elektronovou optikou.

Elektronova optika je soustava elektromagnetickych cocek, které fokusuji nebo vychyluji
svazek elektronii do pozadovaného mista. Fokusacni cocka zajiStuje soustfedéni ptivodné
rozbihavého svazku elektronti do pozadovaného priméru pii dopadu na soucdst. VSechny
coCky vSak maji optické vady, zde ma nejvétsi vyznam sférickd a chromatickd vada.
Proto elektronové optika obsahuje dal$i ¢ocku, nebo soustavu cocek, které maji za kol co
nejvice optické vady omezit. Tim se dosahuje co nejlepsi fizeni geometrie elektronového
svazku. Dalsi ¢ast elektronové optiky tvoti vychylovaci civky. Ty se staraji o odklon paprsku
mimo optickou osu soustavy. To umoziiuje jednoduSe ménit misto dopadu paprsku a také
umoznuje rastrovani po povrchu soucasti [14].

Po vystupu paprsku z elektronové trysky paprsek dale pokracuje do pracovni komory, kde
dopada na povrch soucasti, interaguje s nim a ziskané signaly nebo teplo se vyuziji pro
pozadovanou technologii.

V pracovni komofe musi byt udrzovano vakuum, jinak by elektrony interagovaly
s pfitomnymi molekulami plynu a byly by rozptylovany mimo pozadované misto dopadu.
Velikost pracovni komory také omezuje rozméry soucasti, které je mozné upravovat
technologiemi elektronového paprsku.
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Obr. 2.14 Jednotlivé ¢asti tvofici elektronovy paprsek [13]

2.3.3 Technologické vyuziti elektronového paprsku

Elektronovy paprsek se pouzivda v mnohych modernich technologickych aplikacich
naptiklad pfi taveni kovl, svafovani, obrabéni, tepelném zpracovani materiali, nanaSeni
povlakil aj. Veskeré procesy vyuzivajici elektronovy svazek se vyznacuji vysokou piesnosti a
reprodukovatelnosti a diky vakuu v pracovni komote také nizkou oxidaci pfi zpracovani.
Jednotlivé aplikace se liSi vykonovou hustotou svazku, jak je uvedeno v tabulce 2.

Tabulka 2 Prehled vykonovych hustot pro rtizné aplikace elektronového paprsku [15]

Vykonova hustota

Aplikace [W-mm=~]
Vytvrzovéni 101-10°
Zihani 10°-10"
Taveni 10'-10°
Nanaseni povlakt 10%-10°
Svatrovani 10*-10°
Obrabéni 10°-107
Taveni

Elektronovy paprsek se vyuZziva pro taveni velmi reaktivnich a obtizné tavitelnych materiala.
Pouziva se zejména pro kovy jako je zirkon, niob, titan, hafnium, vanad, nebo uran, dale také
pro kiemik a keramické materialy [16]. Principem je vznik tepla pti srazkéach elektroni s atomy
materialu. Elektrony predavaji atomim cCast své kinetické energie, kterd se preméni na kmity
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krystalické mtizky a dojde ke zvySeni teploty. Nejvétsi vyhodou je, Ze tato technologie neni
omezena maximalni teplotou, na kterou je mozné material ohtat. Dalsi vyhodou je odstranéni
necistot a viméstkll v materialu. Necistoty s vy$sim tlakem nasycenych par, nez ma rafinovany
material, se diky nizkému tlaku ve vakuové komote vypaiuji a vyrazné se tak snizuje jejich
obsah. Diky vysokému vakuu se také odstrani téméf vSechny plyny rozpusténé v tuhém
roztoku. Vmeéstky se daji odstranit diky rozdilné hustoté oproti zakladnimu materidlu. Vmeéstky
s nizsi hustotou plavou na hlading taveniny a jsou z ni odstraiiovany. Vmeéstky s vyssi hustotou
klesaji ke dnu, kde se ukladaji, a nedostanou se do hotového vyrobku [16].

Ingoty vyrobené tavenim elektronovym paprskem maji vysokou cistotu, homogenni
chemické slozeni a diky moznosti kontroly tuhnuti i pozadovanou strukturu. Ingoty mohou
dosahovat velkych rozmérii a mohou mit hmotnost i n¢kolik desitek tun. Na obr. 2.15 je pro
ilustraci uveden titanovy ingot o hmotnosti 16 tun vyrobeny tavenim elektronovym paprskem.

Tavenim pomoci elektronového paprsku Ize vyrobit velice Cisté materidly, které pak nachazi
uplatnéni v elektrotechnice, chemickém priimyslu, letectvi nebo jaderné energetice.

Obr. 2.15 Titanovy ingot vyrobeny tavenim elektronovym paprskem [16]

Svarovani

vvvvvv

mohou byt velice hluboké a uzké s malou tepelné ovlivnénou zénou. Diky vysokému vakuu
v pracovni komote nedochazi k oxidaci svarového kovu a mohou tak byt svafovany i reaktivni
materidly. Déle je mozné svafovat materidly s vysokou teplotou taveni, nebo svarovat
kombinace riiznych materiald. Jako u vSech technologii vyuzivajicich elektronovy paprsek je i
svafovani vysoce piesné a reprodukovatelné [17].

Pti dopadu elektronti na povrch dochazi k pedéani energie a rychlému ohfati materialu. Diky
vysoké rychlosti ohfevu zptsobené vysokou energetickou hustotou se teplo nestiha odvadct a
materidl se lokdln€ roztavi a nésledné vypati. Elektronovy paprsek takto vytvoii tzv. kli¢ovou
dirku, tedy izkou parni kapitaru obklopenou taveninou, ktera pronikéa hluboko do materialu. Pi
pohybu paprsku se klicova dirka rovnéz posouva, tavi dal$i material a tavenina v zadni Casti
klicové dirky tuhne a vytvari svar [17]. Vznik svaru pii svafovani elektronovym paprskem je
ilustrovan na obr. 2.16.
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Obr. 2.16 Vznik svaru pti svafovani elektronovym paprskem [18]

Elektronovy paprsek umoziiuje vytvaret velmi hluboké svary (napt. u oceli do 300 mm),
kde pomér hloubky svaru k priméru svaru muaze byt 30:1. Nejvétsi vyhodu poskytuje
elektronovy paprsek pii vytvareni tupych svarli o velké tloustce, kde je mozné svarovat na
jeden prichod a bez ptidavného materialu. Déle je mozné svatovat v blizkosti prvki citlivych
na tepelné ovlivnéni. V sou€asnosti se rozviji oblast mikrosvarovani, kde se rozméry svarti
pohybuji pod 1 mm [19].

Obrabeni

Elektronovy paprsek lze rovnéz vyuzit pro obrabéni materiali. Pro obrabéni se vyuzivaji
nejvyssi vykonové hustoty. Pro jeji dosazeni je tfeba ptesné fokusovany elektronovy svazek.
Obrabéni elektronovym svazkem neni limitovdno mechanickymi vlastnostmi materialu, takze
je mozné obrabét velmi tvrdé nebo houzevnaté materidly.

Nejvice se elektronovy paprsek vyuziva pro vrtani prichozich dér. Vyuziva se pomocného
materidlu, ktery je nanesen do spodni ¢asti diry a pii kontaktu s elektronovym paprskem se
zacne intenzivné vypafovat. Jeho pary vytlaci taveninu pry¢ a vytvoii tak diru. Princip vrtani
elektronovym paprskem je popsan na obr. 2.17. Diry vrtané timto zpiisobem mohou mit primér
0,1-1 mm, hloubku az 10 mm, mohou mit rizné tvary, rtizny sklon k povrchu soucasti a mohou
byt vrtany rychlosti az 4000 dér za sekundu [20]. Elektronovy paprsek rovnéz umoziiuje u
rota¢né symetrickych soucasti tzv. vrtani ,,za letu®. Pfi vrtani za letu se souc¢ast otaci konstantni
rychlosti a elektronovy paprsek kompenzuje pohyb soucésti tak, aby mifil stale na stejné misto.
Vrtanim za letu Ize tedy vytvaret diry po celém obvodu soucasti.

Obrabéni elektronovym paprskem se vyuziva pro vrtani velkého mnozstvi dér (10000 a vice)
pro aplikace ve vyrob& umélych nebo skelnych vldken a pro vyrobu filtra¢nich zafizeni.
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Obr. 2.17 Princip vrtani elektronovym paprskem [21]

Povrchové tepelné zpracovani

Povrchové tepelné zpracovani mizeme rozdélit na procesy v tuhé fazi a kapalné fazi
v zavislosti na tom, jestli dochazi k roztaveni povrchu, nebo jen k jeho ohfevu. Mezi procesy
v tuhé fazi se fadi zihani a kaleni a mezi procesy v kapalné fazi patii pretaveni, legovani nebo
disperze Castic v povrchové vrstvé. Vyhodou tepelného zpracovani elektronovym paprskem je
velmi presné fizeni procesu a vysoka reprodukovatelnost. Déale je mozné zpracovavat jen
funk¢ni plochy a neovlivnit pfitom zbytek soucasti.

K nejcastéji pouzivanym procestim v pevné fazi patii kaleni. Pti kaleni oceli elektronovym
paprskem dochdzi k rychlému ohfevu povrchové vrstvy. Teplo je poté odvedeno do okoli a
teplota v povrchové vrstvé se prudce snizi a dochazi k zakaleni. Tloustka zakalené vrstvy je
limitovana tepelnou vodivosti materidlu a pohybuje se v rozmezi od 0,1-1,5 mm [22]. Zihani
se pouziva pro rekrystalizaci povrchovych struktur naptiklad v polovodicové technice pii
odstranovani poskozeni substratu po iontové implantaci [23].

Zakladnim procesem v kapalné fazi je pretaveni. Pfi pietavovani lokaln€ dochdzi k tvorbé
tavné lazné. Pii rychlém tuhnuti taveniny vznikaji siln€ nerovnovazné struktury, coz jde vyuzit
pti vytvrzovani. Ddle se pfetaveni vyuziva pii odstranéni porozity z povlakli nebo povrchu
litych materiald. DalSim procesem v kapalné fazi je povrchové legovani. Princip povrchového
legovani spoc¢iva v pfetaveni a promichani ptiddvaného materidlu se substratem. Na povrch se
nanese legujici material ve formé povlaku nebo praSku a nasledné se pretavi, pfipadné se
v prubehu ptetaveni ptidava ve formé dratu. Diky vznikajici tavné 1azni dochazi k intenzivnimu
michéani obou materialti a vyrovnani chemického slozeni. Povrchové legovani se da pouzit pro
zvySeni korozni odolnosti, nebo otéruvzdornosti [24, 25] soucasti vyrobenych z levnéjSich
materiali a snizit tak celkové naklady. Dal$i moznost pouziti je pfi tvorbé gradientnich povlakd,
kdy se n¢kolikrat opakuje naneseni povlaku a jeho pretaveni, ¢imz vznika povlak s postupné se
ménicim chemickym slozenim. Disperze tvrdych ¢&astic v povrchové vrstvé se dosahuje
nanesenim prasku na povrch soucasti a naslednym pietavenim, kdy se ¢astice diky michéani
rozptyli v tavening. Diky tvrdym ¢asticim se zvySuje otéruvzdornost soucasti.

Princip fungovani nékterych technologii povrchového tepelného zpracovani je zndzornén
na obr. 2.18.
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Obr. 2.18 Prehled fungovani technologii povrchového tepelného zpracovani elektronovym
paprskem [19]

2.4 Materialy
2.4.1 Niklové superslitiny

Niklové superslitiny se zacaly objevovat na zacatku 20. stoleti a nasSly uplatnéni pfedevsim
v oblastech, kde byla pozadovana zaruvzdornost, zarupevnost a odolnost proti korozi. Nyni se
nejvice pouzivaji ve vysokoteplotnich aplikacich naptiklad v leteckych motorech, plynovych
turbindch a chemickém pramyslu. Mezi niklové superslitiny fadime slitiny s oznacenim
Inconel, Nimonic, Hastelloy, Incoloy a dalsi.

Mikrostruktura niklovych superslitin je tvofena tuhym roztokem vy, ktery ma kubickou
plosné stfedénou miizku a obsahuje nikl a v ném rozpusténé legujici prvky. Mezi legury
zpusobujici zpevnéni tuhym roztokem patii kobalt, Zelezo, chrom, molybden, vanad a wolfram.
Dalsi sloZzkou mikrostruktury niklovych superslitin jsou precipitaty Niz(Al, Ti, Nb) oznacované
jako y¢. Jedna se o koherentni precipitaty s nizkou povrchovou energii a vysokou teplotni
stabilitou [26], jejich typickd mikrostruktura je na obr. 2.19. Precipitaty y* vyrazné zvySuji
pevnostni vlastnosti a jsou hlavni zpeviiujici slozkou superslitin. DiileZita je 1 teplotni zavislost
meze kluzu v¢, kde se vyskytuje rist meze kluzu s rostouci teplotou s maximem okolo 800 °C.

Superslitiny se zpracovavaji tvafenim, odlévanim nebo praskovou metalurgii. Jejich
struktura muze byt polykrystalickd, monokrystalickd nebo tvofend sloupcovymi zrny.
Polykrystalickd varianta mé4 vys$i pevnost a monokrystalickd se vyznacuje lepsi creepovou
odolnosti. Superslitiny se také casto povlakuji pro zvyseni oxidac¢ni odolnosti.
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Obr. 2.19 Mikrostruktura niklovych superslitin s velkym mnozstvim precipitatd y° [1], cervené

jsou vyznaceny nékteré precipitaty y* obklopené matrici

2.4.2 Inconel 718

Inconel 718 je korozivzdorna a zaruvzdorna superslitina na bazi niklu. Mezi hlavni legury
patii chrom a zelezo. Slitina déle obsahuje prvky jako molybden, niob, titan, hlinik, mangan
nebo kobalt. Chemické slozeni je uvedeno v tabulce 3. Diky obsahu titanu, hliniku a niobu je
slitina precipitacné vytvrditelnd. Vysoky obsah precipitath y* ve slitiné ma za nasledek
vybornou odolnost vici creepu a zarupevnost. Inconel 718 je mozné pouzivat do 700 °C [27].

Tabulka 3 Chemické slozeni Inconelu 718 [hm. %] [27]

Ni Cr Fe Nb Mo Ti Al Co

50-55 17-21 zbytek 4,75-5,5 2,8-3,3 0,65-1,15 0,2-0,8 1 max

Z hlediska technologickych vlastnosti je velmi dobie svaftitelny, jeho obrobitelnost je vSak
$patna diky vysoké pevnosti a vyraznému deformaénimu zpevnéni. S deformacnim zpevnénim
je tieba pocitat i pii tvafeni za studena. Nejcastéji se tedy soucasti z Inconelu 718 zpracovavaji
kovanim nebo odlévanim.

Pro dosazeni optimalnich vlastnosti je potfeba soucast tepeln¢ zpracovat. Nejdiive se
provadi rozpoustéci zihani, aby se v matrici rozpustily prvky zabezpecujici precipitacni
vytvrzovani (Ti, Al, Nb) a nebyly vazané ve forme¢ sloucenin. Poté nasleduje starnuti, pfi kterém
se tuhy roztok rozpadd a vznikaji precipitity y* a slitina ziskdvd pozadované vlastnosti.
Rozpoustéci zihani se doporucuje pii 930-1100 °C s ochlazenim ve vodé€. Nasleduje
precipitani vytvrzovani, které se skladd z ohfevu na 720 °C a vydrze po dobu 8 hodin,
ochlazeni na 620 °C a vydrzi 8 hodin a ochlazenim na vzduchu. Po precipita¢nim vytvrzeni
Inconel 718 dosahuje za pokojové teploty pevnosti 1240 MPa, meze kluzu 1030 MPa, taznosti
12 % a kontrakce 15 % [27].

27



3 Experimentalni plan

Nejdiive byly pretaveny vzorky substrati bez nanesené¢ho nastfiku. Cilem bylo zjistit
zavislost pretavené hloubky na nékterych parametrech elektronového paprsku a ziskané
zavislosti aplikovat na pretavovani vzorkii nastfikd. Pfetavena hloubka se zjistovala na
metalografickych vybrusech pomoci svételné mikroskopie.

CoNiCrAlY prasek byl nanesen na desticky z Inconelu 718 technologii HVOF a cold spray.
Desticky byly poté elektrojiskrové roziezany na jednotlivé vzorky. Nasledné byly vzorky
pretavovany elektronovym paprskem.

Nastiiky byly pietavovany za pouziti riznych parametrti elektronového paprsku a byla
analyzovana jejich mikrostruktura a chemické slozeni. Vybrané vzorky byly po pfetaveni
zihany v ochranné atmosféie a byla u nich hodnocena mikrostruktura a chemické slozeni.

Byla provedena rentgenova difrakéni analyza nastfiku za Gcelem zjisténi jeho fazového
slozeni.

3.1 Materialy

3.1.1 CoNiCrAlY prasek

Pro depozici nastiikit byl pouzit CoNiCrAlY prasek Diamalloy 4700 (Oerlicon Metco,
Svycarsko). U pragku bylo zjisténo chemické slozeni analyzou EDS (energiové disperzni
spektrometrie) pomoci pfistroje X-max (Oxford Instruments, Velké Britanie) a bylo porovnano
s daty od vyrobce. Vysledky analyzy jsou uvedeny v tabulce 4.

Tabulka 4 Chemické slozeni CoNiCrAlY prasku [hm. %]

Prvek Co Ni Cr Al Y @) C H>O
EDS 36,90 34,40 19,40 6,20 1,50 0,70 1,00 -
Certifikace od vyrobce 38,98 31,75 20,77 17,86 0,50 0,05 0,01 0,01

Z vysledkt EDS analyzy je patrné, ze obsahy jednotlivych prvki jsou obdobné s vyjimkou
kysliku a uhliku, kde mohlo dojit ke zkresleni vysledkd znecisténim, oxidaci prasku, adsorpci
plynt a nepiesnosti EDS pfi analyze lehkych prvki.

Dale byla hodnocena morfologie prasku a to pomoci SEM (rastrovaci elektronova
mikroskopie) na mikroskopu Ultra Plus (Zeiss, Spolkovéa republika Némecko). Pozorovan byl
tvar ¢astic a jejich velikost. Morfologie ¢astic je uvedena na obr. 3.1.
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Obr. 3.1 orfologie castic CoNirAlY prasku
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Castice jsou prevazné kulového tvaru, pouze nékteré jsou rozbité a maji nepravidelny tvar.
Tvar Castic odpovidd pouzité technologii vyroby, tedy atomizaci v plynu. Velikost ¢astic
ziskana ze SEM byla v rozmezi 10-60 pm, nicméné mnohem ptesnéjsi vysledky byly ziskany
pomoci laserové difrakce prasku. Laserovou difrakci 1ze ziskat kromé velikosti Castic také
distribuci jednotlivych velikosti, coz je dualezity tdaj pro posouzeni vhodnosti prasku pro
depozici. Pro analyzu byl pouzit pfistroj Analysette 22 MicroTec plus (Fritsch, Spolkova
republika Némecko). Vysledky jsou uvedeny v tabulce 5 a také graficky na obr. 3.2.

Tabulka 5 Distribuce velikosti ¢astic pouzitého CoNiCrAlY prasku

Interval ,
. s L Zastoupeni
velikosti ¢astic . .
intervali [%]
[wm]

0-6 0,2
6-12 1,8
12-25 27,1

25-45 44,5
45-100 26,2
100-200 0,2

100

20

% zastoupeni [%)]

0.01 0.1 1 10 o 100 1000
Velikost castic [um]
Obr. 3.2 Distribuce velikosti ¢astic pouzitého CoNiCrAlY prasku

Z vysledku je patrné, ze velikost Castic se pohybuje od 6 do 100 um, primérna velikost je
39 um a smérodatnéa odchylka 21,4 pm.

3.1.2 Inconel 718

Jako materidl pro substrat byla pouzita niklova superslitina Inconel 718. Nastfik byl nanasen
na desticky o rozmérech 100x100x3,2 mm, které byly rozfezany elektrojiskrovou fezackou od
spole¢nosti CHMER (Taiwan) na jednotlivé vzorky vhodné pro pietavovani.

U materialu substratu bylo ovéteno jeho chemické slozeni pomoci EDS a v tabulce 6 bylo
porovnano s udaji vyrobce.
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Tabulka 6 Chemické slozeni Inconelu 718 [hm. %]

Prvek Ni Fe Cr Nb Mo Ti Al
EDS 52,1 20,3 18,5 4.8 2,8 1,0 0,5
Dle vyrobce  50-55 zbytek 17-21 4,75-5,5 2,8-3,3 0,65-1,15 0,2-0,8

Z vysledkti EDS analyzy vyplyva, ze vSechny sledované prvky se pohybuji v mezich
uddvanych vyrobcem.

3.2 Depozice nastiikl

U HVOF a cold spray byly parametry nanaseni voleny tak, aby se tloustka nastfiku
pohybovala okolo 75 um. Vzhled vzorku po depozici nastfiku je na zobrazen na obr. 3.3.

Obr. 3.3 Vzhled vzorku s néstiikem deponovanym technologii cold spray (mfizka ma velikost
buniky 10x10 mm)

3.2.1 HVOF

Nanageni technologii HVOF bylo provedeno spole¢nosti Plasmametal (Ceské republika).
Pro depozici bylo pouzito zafizeni K2/JP 5000 (GTV, Spolkova republika Némecko).
Parametry nanaseni jsou uvedeny v tabulce 7.

Tabulka 7 Parametry HVOF nésttiku

Pouzity plyn Kyslik
Tlak plynu 1,5 MPa
Pratok plynu 920 I/min
Palivo Kerosin
Prttok paliva 21,5 1/hod
Délka trysky 10,16 cm

Vzdalenost trysky od vzorku 360 mm

3.2.2 Cold spray

Depozice nastfiku pomoci cold spray byla provedena spolecnosti Plasma Giken (Japonsko)
na pfistroji PCS 1000 od stejné spole¢nosti. VétSina parametrii nanaSeni nebyla poskytnuta,
zakladni informace jsou vSak uvedeny v tabulce 8.
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Tabulka 8 Parametry cold spray nasttiku

Pouzity plyn Helium
Teplota plynu 1000 °C
Tlak plynu 2 MPa

3.3 Modifikace mikrostruktury vzorkl

Vzorky byly modifikovany pomoci elektronového paprsku a vybrané vzorky byly nasledné
zihany v ochranné atmosféte.

3.3.1 Pfetavovani pomoci elektronového paprsku

Ptetaveni bylo provedeno pomoci ptistroje EBG 15-80 K26 (Pro-beam, Spolkova republika
Némecko). Jednotliva pretaveni se odliSovala proudem svazku, rychlosti posuvu a rozostienim.

U pfetavovani substratl bez deponovanych néstfikii byl sledovan vliv zmény jednoho
z parametri na hloubku pfetaveni, pficemz vSechny ostatni parametry ziistaly konstantni.
Proménné parametry byly proud svazku, rychlost posuvu a rozostfeni. Oznaceni jednotlivych
vzorkil a pouzité parametry elektronového paprsku jsou uvedeny v tabulce 9.

Tabulka 9 Oznaceni a pouzité parametry pfi pietavovani vzorkl substrati bez nasttika

Oznaceni  Proud svazku Rychlost posuvu Rozostfeni

vzorku [mA] [mm/s] [mA]
V7.5 15 7,5 40
V10 15 10 40
V15 15 15 40
V20 15 20 40
17.5 7,5 10 40
110 10 10 40
112.5 12,5 10 40
115 15 10 40
117.5 17,5 10 40
FO0O 15 15 0
F20 15 15 20
F40 15 15 40
F60a 15 15 60
F60b 15 15 60
F80 15 15 80
F100a 15 15 100
F100b 15 15 100

Zbylé parametry elektronového svazku, které¢ se neménily u vSech vzorkl substrati, jsou:
urychlovaci napéti 120 kV, frekvence kmitii elektronového svazku 10 kHz a Sitka ptetavené
oblasti 20 mm.

Vzorky s nastiiky byly pretavovany rozdilnymi parametry. Proménny parametr byl proud
svazku, ostatni zlstavaly konstantni. Nékteré vzorky byly pfetaveny dvakrat, kdy jednotliva
pretaveni nasledovala bezprostfedné po sobé. Oznaceni vSech vzorkll nastfikl, pouzité
parametry elektronového svazku a technologie nanaseni jsou uvedeny v tabulce 10.
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Tabulka 10 Oznaceni a pouzité parametry pfi pretavovani vzorkl s nastiiky

Oznaceni  Proud svazku Technologie .
v Poznamka
vzorku [mA] nanaseni
CS0 - Cold spray Nepietaveno
CSOHT - Cold spray Nepfietaveno, zihano
CS1 4,6 Cold spray -
CS2 3 Cold spray -
CS2HT 3 Cold spray Zihéno
CS3 3,7 Cold spray -
CS4 3+2,7 Cold spray Dvakrat ptetaveno
CS4HT 3+2,7 Cold spray Dvakrat pietaveno, zihano
HVO0 - HVOF Neptetaveno
HVOHT - HVOF Neptetaveno, zihano
HV1 4,6 HVOF -
HV2 3 HVOF -
HV2HT 3 HVOF Zihéno
HV3 3,7 HVOF -
HV4 3+2,7 HVOF Dvakrat pietaveno
HV4HT 3+2,7 HVOF Dvakrat pietaveno, zihano

Zbylé parametry elektronového svazku, které se nemenily, u vSech vzorkl nésttikl jsou:
urychlovaci napéti 120 kV, frekvence kmitii elektronového svazku 10 kHz a Sitka ptetavené
oblasti 7 mm.

3.3.2 Zihéani
Vybrané vzorky (ozna¢ené —HT v tabulce 10) byly zihany v ochranné atmosféfe argonu

(Cistota 4.6) pii teplot¢ 1100 °C po dobu 4 hodin. Pro zihani byla pouzita pec ROS 4/50
(Heraeus, Spolkova republika Némecko).

3.4 Hodnoceni mikrostruktury a chemického slozeni

3.4.1 Vzorky substrat

U vzorkli substrati byla hodnocena hloubka pietavené vrstvy. Mikrostruktura byla
hodnocena na metalografickych vybrusech, které byly leptany pomoci roztoku kyseliny
chlorovodikové (HCI) a chloridu zelezitého (FeCls) v etanolu (50 ml etanolu, 2,5 g FeCls,
10,2 ml 35% HCI). Pozorovani probihalo na mikroskopu GX51 (Olympus, Japonsko) za vyuziti
diferencidlniho interferen¢niho kontrastu.

3.4.2 Vzorky nastiikll

Ze vzorkl nastiikl byly pfipraveny metalografické vybrusy, které byly ve vylesténém stavu
pozorovany na rastrovacim elektronovém mikroskopu Ultra Plus (Zeiss, Spolkova republika
Némecko). Vybrusy musely byt pouhlieny, protoZe byly zalisovany v nevodivé pryskyfici.

Ze ziskanych snimkll byla analyzou obrazu hodnocena porozita, tloustka nasttiku,
povrchové drsnost a plosny obsah fazi.
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Na metalografickych vybrusech bylo rovnéz hodnoceno chemické slozeni pomoci analyzy
EDS, kde byl pouzit pfistroj X-max (Oxford Instruments, Velka Britanie). V zavislosti na
vzorcich byly provedeny bodové, plosné a liniové analyzy a také mapovani chemického slozeni.

3.5 Rentgenova difrakcéni analyza

Byla provedena rentgenova difrakéni analyza, pfi které byl pouzit pfistroj Smartlab 3kW
(Rigaku, Japonsko) s detektorem Dtex Ultra. Bylo pouzito Bragg-Brentanovo uspotadani a
médéna anoda. Méfeni bylo provedeno v rozsahu 15-100° hlu 26 a velikost kroku byla 0,02°.
Nasledné byla provedena kvalitativni a kvantitativni analyza vysledkl Rietveldovou metodou
za vyuziti databazi ICSD a ICDD.
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4 Vysledky a diskuse

4.1 Pretaveni substratu

U vzorkt substratl byla zjiStovana hloubka pfetaveni, vysledky jsou uvedeny v tabulce 11.
Graficky je vliv rychlosti posuvu elektronového svazku na pretavenou hloubku zobrazen na
obr. 4.1, vliv proudu svazku na obr. 4.2 a vliv rozostieni svazku obr. 4.3. Na obr. 4.4 je uvedena
typicka mikrostruktura substratu po ptetaveni. Je zde patrnd vyraznd zména mikrostruktury
mezi pretavenou vrstvou a piivodni strukturou. Pivodni struktura je tvofena rovnoosymi zrny
a pretavena vrstva ma dendritickou strukturu, pfi¢emz rozhrani mezi nimi je jasné parné.

Tabulka 11 Hloubka ptetaveni vzorki substratti

Oznadeni Hloubka Smérodatna
pretaveni [um] odchylka [um]
V7.5 790 46,5
V10 452 12,5
V15 290 11,7
V20 258 7,4
17.5 19 3,5
110 126 9,7
112.5 257 15,3
115 290 11,7
117.5 465 34,2
F00 274 9,9
F20 277 5,5
F40 213 10,4
F60a 259 10,4
F60b 202 6,8
F80 246 6,4
F100a 84 8
F100b 28 4,5
Vliv rychlosti posuvu svazku
900
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Obr. 4.1 Vliv rychlosti posuvu svazku na pretavenou hloubku

34



Vliv proudu svazku

(9]
(=]
(=]

W W A
S W O
oS O O

250 .
200
150
100

Pretavena hloubka [pum]

9]
(e

o

0 5 10
Proud svazku [mA]

Obr. 4.2 Vliv proudu svazku na ptetavenou hloubku
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Obr. 4.3 Vliv rozostieni svazku na pretavenou hloubku
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Obr. 4.4 Mikrostruktura substritu po pretaveni (vzorek 117.5)
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Z vysledkl vyplyva, Ze s rostouci rychlosti posuvu svazku se snizuje pretavend hloubka,

pokles vSak neni linearni. Namétena data sleduji zavislost typu xin, je vsak tieba brat v potaz,
ze méteni bylo provedeno na pouze na jednom materidlu a omezeném poctu vzorkii. Pokud se
svazek pohybuje rychleji, snizuje se mnozstvi tepla dodané uréitému mistu a tim klesa i
pretavena hloubka.

Zavislost mezi proudem svazku a pietavenou hloubkou je linedrni. Proud svazku je
reprezentovan poctem elektronti dopadajicich na povrch vzorku. Pii zvySovani poctu elektrond
se zvySuje mnozstvi tepla vnesené do vzorku a roste tak hloubka pretaveni. Existuje prahova
hodnota proudu svazku, pod kterou uz neni material pietaven, ale pouze se ohieje na teplotu
pod bodem taveni. To vyplyvd z faktu, ze prusecik vodorovné osy a piimky prolozené
naméienymi body neni v pocatku. Je tfeba ur¢ité mnozstvi tepla na zvySeni teploty a prab¢h
fazovych premén, az poté je vzorek pietaven.

S rostoucim rozostienim svazku pietavena hloubka klesa. Rozptyl mezi vzorky pretavenymi
stejnymi parametry je relativné velky a data nenasvédcuji na zddnou konkrétni zévislost.
S vy§§im rozostfenim se zvySuje plocha, na kterou dopadaji elektrony, a tim se sniZuje
vykonova hustota. Pokud pretavujeme s rozostienym svazkem, vétsi plocha dopadu elektronii
zpusobi, ze jedno misto je svazkem zasazeno vicekrat a pfetaveni je proto rovnomeérné;jsi.

4.2 Vychozi mikrostruktura nasttiki

U vzorkt nastiikti byla hodnocena jejich mikrostruktura a chemické slozeni. Na obr. 4.5 je
zobrazena mikrostruktura vzorku CS0, tedy vzorku s nemodifikovanym nastfikem. Je patrné,
ze rozhrani tohoto vzorku je velmi kvalitni. Na rozhrani neni viditelnd témét Zadna porozita,
zadné trhliny a nedoSlo ani k delaminaci nastfiku. Porozita nastfiku je 0,8% a nastiik
neobsahuje zoxidované castice. Nedoslo v ném ke vzniku podélnych ani pti¢nych trhlin. Na
obr. 4.6 je vidét detail mikrostruktury nasttiku. Jsou na ném zfetelné jednotlivé splaty, n¢které
nejsou dokonale propojeny s ostatnimi a jsou ohraniceny drobnymi poéry. Primérna tloustka
nastiiku je 72 um. Stfedni aritmeticka odchylka profilu povrchu Ra je 6,7 pm a vySka nerovnosti
profilu R, je 35 um.

100 pm

Obr. 4.5 Mikrostruktufa vzorku CS0O
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Obr. 4.6 Detail mikrostruktury vzorku CS0

Na obr. 4.7 je zobrazena mikrostruktura vzorku HVO0. Kvalita rozhrani je ve srovnani se
vzorkem CSO0 horsi. Je zde viditelna fetézend porozita, trhliny a ¢astice oxidu hlinitého, ktery
se zachytil na povrchu substratu pfi tryskani (Castice oxidu hlinitého jsou viditelné pii mapovani
chemického slozeni na obr. 4.10). Nikde vSak nedochézi k delaminaci. Porozita nastfiku je
4,3%. Nekteré Castice v nastiiku nejsou dokonale spojené s okolim a tvofi tak na svych
hranicich trhliny a porozitu, coz je 1épe viditelné na obr. 4.8. V néstiiku se nenachazeji pficné
trhliny. Tloustka nastfiku je 87 um, stfedni aritmetické odchylka profilu povrchu Ra je 7,1 pm
a vyska nerovnosti profilu R; je 37 pm.

Obr. 4.8 Detail mikrostruktury vzorku HVO0
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Ve struktufe obou typi nastiikl se vyskytuji dveé faze, svétlejsi a tmavsi. V kapitole 4.5 byly
tyto faze identifikovany jako tuhy roztok y (svétlejsi faze) a intermedialni faze B-NiAl (tmavsi
faze).

Primérné chemické slozeni nastiikti vzorktt CSO a HVO je ve srovnani s pouzitym praskem
uvedeno v tabulce 12. Z vysledki je patrné, Ze chemické slozeni obou nastiikt je prakticky
totozné a neodliSuje se od vychoziho prasku. Bylo provedeno mapovani chemického slozeni,
kde bylo sledovano rozlozeni kobaltu, niklu, chromu, hliniku a Zeleza. Vysledky mapovani jsou
pro vzorek CS0O zobrazeny na obr. 4.9 a pro HVO na obr. 4.10. Z vysledki je patrné, ze u obou
vzorku se kobalt a hlinik vyskytuji hlavné v nastiiku a zelezo pouze v substratu. Obsah chromu
je obdobny v substratu i v néstiiku a nastiik obsahuje méné niklu nez substrat. VSechny prvky
jsou rovnomérné rozlozené a nedochazelo k jejich segregaci.

Tabulka 12 Primérné chemické slozeni prasku a nastiikti vzorkd CS0 a HVO [hm. %]

Prvek Co Ni Cr Al Y
Prasek 39,0 31,8 20,8 7,9 0,5
CSO0 38,2 32,5 21,5 7,5 0,3
HVO0 39,2 32,1 21,2 7,1 0,3

50pm S0pm

SOpmn Cr Stum AI ™ Sopm FE

Obr. 4.9 Vysledky mapovani chemického slozeni vzorku CSO
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w1 Cr o Al ="  Fe

Obr. 4.10 Vysledky mapovani chemického slozeni vzorku HVO

v

Vzorek CS0O ma nizsi porozitu, kvalitnéj$i rozhrani i ptiznivéjsi mikrostrukturu oproti vzorku
HVO. Je to zptsobeno rozdilnym mechanismem vytvareni nastfiku. U technologie HVOF
roztavena c¢astice dopadd, tuhne a ulpiva na povrchu, ale vlivem smrs$téni nebo $patného
kontaktu s povrchem se mohou na rozhrani splatti vytvaret trhliny nebo porozita. U technologie
cold spray vznikd vazba mezi ¢asticemi a povrchem diky intenzivni lokalni deformaci pii
dopadu. Nedochazi ke smrsténi vlivem teploty, a tak je vyskyt trhlin a porozity minimalni.
Navic v nasttiku vznikaji tlakova napéti, kterd dale zaviraji ptipadné necelistvosti. Z hlediska
chemického slozeni jsou vzorky obdobné.

4.3 Vliv pietaveni nastiikt

Nejdiive bylo provedeno pretaveni, kde byl pouzit proud svazku 4,6 mA (vzorky CSI1 a
HV1). Vzhled mikrostruktury po pietaveni je pro vzorek CS1 zobrazen na obr. 4.11 a pro
vzorek HV1 na obr. 4.12. Doslo k pretaveni do hloubky pfiblizné¢ 220 um u obou vzorki.
Piivodni rozhrani jiz neni patrné a vytvofilo se nové rozhrani, které se vSak nachdzi ve vétsi
hloubce nez rozhrani ptivodni. U obou vzorkli doslo vlivem tuhnuti ke vzniku dendritické
struktury, ve které se nevyskytuje témet Zadnd porozita ani trhliny. Drsnost povrchu se snizila
vlivem pfitomnosti kapalné fdze a plsobenim povrchovych napéti, coz potvrzuje i
Dragos et al. [28].
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Obr. 4.11 Mikrostruktura vzorku CS1

Obr. 4.12 Mikrostruktura zorku HV1

Primérné chemické slozeni nastiikii obou vzorki je uvedeno v tabulce 13. Po pietaveni se
chemické sloZeni nastiikli vyrazn€ zmeénilo. Snizil se obsah kobaltu, hliniku a yttrium nebylo
v nastiiku vibec detekovano. Obsah chromu zlstal nezménén a obsah niklu se zvysil. Do
pretavené vrstvy se navic dostaly prvky, které se pivodné nachazely pouze v substratu, tedy
zelezo, niob, molybden a titan. VSechny prvky jsou v pietavené vrstvé rovnomérné rozmistény,
coz je patrné z mapovani chemického slozeni vzorki CS1 (Obr. 4.13) a HV1 (obr. 4.14).

Tabulka 13 Primérné chemické slozeni nasttikti vzorktt CS1 a HV1 [hm. %]

Prvek Co Ni Cr Al Fe Nb Mo Ti
CS1 11,6 46,4 19,1 2,6 14,3 3,2 2,1 0,8
HVI 13,5 45,5 19,4 2,7 13,5 3,0 1,8 0,7
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Obr. 4.13 Mapovani chemického slozeni vzorku CS1
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Obr. 4.14 Mapovani chemického slozeni vzorku HV1

Vzorky byly ptetaveny hluboko pod troveil ptivodniho rozhrani nastfiku a substratu. Doslo
k velkému promichani materialt nastfiku a substratu. Vyrazné se snizil obsah hliniku a kobaltu,
protoze pii pietaveni byly rozptyleny do vétsiho objemu materialu. Snizeni obsahu hliniku ma
za nasledek sniZeni oxida¢ni odolnosti. Doporuc¢eny obsah hliniku v CoNiCrAlY povlaku by
mél byt 5-10% [29], coZ zadny ze vzorkl nespliiuje.

Idedlni by bylo pietaveni dosahujici tésn€ pod rozhrani, aby byla odstranéna porozita a
trhliny, které snizuji adhezi nasttiku, a zaroven nedoslo k zméné chemického slozeni néstiiku.
Proto byl pfi dal§im pietavovani sniZzen proud svazku.

Nasledovalo ptetaveni s proudem svazku 3 mA (vzorky CS2 a HV2). Mikrostruktura vzorku
CS2 je uvedena na obr. 4.15 a mikrostruktura vzorku HV2 na obr. 4.16. Hloubka pfetaveni u
obou vzorkil byla pfiblizn¢ 60 pm, nebylo tedy modifikovano rozhrani. Pfetavenim se u obou
vzorkil snizila povrchova drsnost a doSlo ke vzniku dendritické struktury. Pfechod mezi
dendritickou a piivodni strukturou je zfetelny na detailu mikrostruktury vzorku HV2 (obr. 4.17).
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U vzorku CS2 se v mikrostruktufe po pretaveni objevilo velké mnoZstvi bublin. Bubliny maji
vyrazné veétsi velikost nez piivodni porozita nasttiku, maji téméf kulovy tvar a objevuji se v celé
pretavené vrstvé. U vzorku HV2 k zddnému vyskytu bublin nedoslo, naopak se porozita
nastiiku snizila. Vznik bublin je podrobn¢ diskutovan na konci kapitoly.

Obr. 4.15 Mikrostruktura vzorku CS2

Obr. 4.16 Mikrostruktura vzorku HV?2

Obr. 4.17 Detail mikrostruktury vzorku HV2, Sipkami je naznacena hranice pietavené vrstvy

Primérné chemické slozeni nasttikd vzorkti CS2 a HV2 je uvedeno v tabulce 14. Chemické
slozeni vzorkt CS2 a HV2 zstalo stejné jako u nepietavenych vzorkll a oxida¢ni odolnost
nastfiku by méla zlstat zachovana. Diky nizké hloubce pietaveni nedoSlo k modifikaci
rozhrani, a proto byla pfi pfisStim pfetaveni zvySena hodnota proudu svazku.

42



Tabulka 14 Primérné chemické slozeni nasttikti vzorktt CS2 a HV2 [hm. %]

Prvek Co Ni Cr Al Y
CS2 37,8 32,7 21,6 7,4 0,5
HV2 39,3 31,8 21,2 7,2 0,5

Pro dalsi pretaveni byl pouzit proud svazku 3,7 mA (vzorky CS3 a HV3). Na obr. 4.18 je
uvedena mikrostruktura vzorku CS3 a na obr. 4.19 mikrostruktura vzorku HV3. Hloubka
pretaveni je u vzorku CS3 125 pm a u vzorku HV3 je 128 um, bylo tedy pietaveno i rozhrani a
Cast substratu. Z rozhrani se pretavenim odstranila vétSina ptivodni porozity, zejména u vzorku
HV3. Pretavend vrstva ma dendritickou strukturu v nastiiku i substratu, ktera je zfetelnd na
detailu mikrostruktury vzorku CS3 (obr. 4.20). V ptetavené oblasti substratu se vyskytovaly
svétlejsi oblasti v mezidendritickych prostorech (jejich chemicka analyza je uvedena nize).
Pretavenim se snizila povrchova drsnost. U vzorku CS3 se vyskytlo velké mnozstvi bublin,
podobné jako u vzorku CS2.

Obr. 4.18 Miotruktura zorku CS

Obr. 4.19 Mikrostruktura vzorku V
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Obr. 4.20 Detail mikrostruktury vzorku S3 o

Primérné chemické slozeni nasttika vzorkti CS3 a HV3 je uvedeno v tabulce 15. Chemické
sloZzeni nastfikd se po pretaveni vyrazné nezménilo. DoSlo vSak k mirnému promichani
materidlll v oblasti rozhrani, coZ je ilustrovdno na liniové analyze chemického slozeni vzorku
CS3 na obr. 4.21. Obsah Zeleza, kobaltu, niklu a hliniku se ménil pozvolné a ne skokové¢.
U svétlejSich oblasti v pretavené vrstvé substratu byla provedena bodova analyza. Vysledky
jsou v tabulce 16 a ukazuji, ze se jedna o oblasti bohaté na niob. Niob ma vysokou tendenci pti
tuhnuti segregovat do mezidendritickych prostor. Muize tam vytvaret karbidy typu MC a MsC,

Lavesovu fazi, 6 fazi nebo eutektikum y-y* jak to popisuje Pan et al. [30].

Tabulka 15 Primérné chemické slozeni nasttikti vzorkti CS3 a HV3 [hm. %]

Prvek Co Ni Cr Al Y
CS3 37,8 32,1 21,6 8,3 0,3
HV3 38,7 31,9 21,3 7,7 0,3

Tabulka 16 Chemickeé slozeni svétlejSich oblasti [hm. %]

Co Ni Cr Al Fe Nb Mo

Ti

7,2 44,6 16,6 1,9 12,9 12 3,2

1,5
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Obr. 4.21 Liniova analyza chemického slozeni vzorku CS3

U vzorkli CS3 a HV3 ptetaveni dosahovalo tésn€ pod rozhrani a byla tim odstranéna porozita
a trhliny na rozhrani. V oblasti rozhrani se mirn¢ promichal material nastfiku a substratu, coz
melo spole¢né s odstranénim porozity a trhlin v rozhrani pozitivni vliv na adhezi nésttiku.
Zlepseni adheze potvrzuje ve své praci Mares [31].

Jako dals$i v potadi bylo provedeno dvojité pretaveni (vzorky CS4 a HV4), kdy pfi prvnim
pfetavenim byl proud svazku 3 mA a pifi druhém 2,7 mA. Ob& pietaveni nasledovala
bezprostiedné po sob&. Mikrostruktura vzorku CS4 je zobrazena na obr. 4.22 a mikrostruktura
vzorku HV4 na obr. 4.23. Hloubka pfetaveni byla u vzorku CS4 92 pm a u HV4 80 pm.
Hloubkou ptetaveni se tedy vzorky CS4 a HV4 zatadily mezi pfetaveni s proudem svazku 3 mA
a 3,7 mA. Za predpokladu linearni zavislosti proudu svazku na hloubku pfetaveni by dvojité
pfetaveni odpovidalo jednoduchému pietaveni o proudu svazku 3,3 mA. U vzorku CS4
dosahovala pretavena vrstva pod rozhrani a do$lo k jeho modifikaci, u vzorku HV4 vSak
rozhrani modifikovano nebylo. Pietavend vrstva obou vzorkt méla dendritickou strukturu.
V pretavené Casti substratu vzorku CS4 se v mezidendritickych prostorech objevily svétlejsi
oblasti jako u vzorku CS3, coZz je zfetelné z obr. 4.24. Povrchova drsnost je oproti
nepietavenému stavu mensi. U vzorku CS4 se vyskytuje velké mnozstvi bublin jako u vzorkt
CS2 a CS3.

Obr. 4.22 Mikrostruktura vzorku CS4
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Obr. 4.24 Detail mikrostruktury vzorku CS4

Primérné chemické sloZeni nastik vzorkli CS4 a HV4 je uvedeno v tabulce 17. Oproti
nepretavenému stavu nejsou v chemickém slozeni Zadné zdsadni zmény. U vzorku CS4 se vSak
v nastfiku nachazi 0,5% Zeleza, coz mizZe byt zplsobeno mirnym promichanim nastfiku
s materidlem substratu v oblasti rozhrani, které odhalilo mapovani chemického slozeni (obr.

4.25). U vzorku HV4 nedoslo k zddnym zménam rozlozZeni chemického slozeni, coz ukazuje
obr. 4.26.

Tabulka 17 Primérné chemické slozeni nasttikti vzorktit CS4 a HV4 [hm. %]

Prvek Co Ni Cr Al Y Fe
CS4 37,5 32,9 21,5 7,4 0,3 0,5
HV4 39,5 32,1 21,3 6,8 0,3 -
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Obr. 4.25 Mapovani chemického slozeni vzorku CS4
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Obr. 4.26 Mapovani chemického slozeni vzorku HV4

U vzorku CS4 doslo vlivem vys$si hloubky pietaveni a nizsi tloustky néstiiku k modifikaci
rozhrani. Casteéné se promichalo chemické sloZeni, coz by mélo mit za nasledek zlepseni
adheze nastiiku. U vzorku HV4 vSak k modifikaci rozhrani nedoslo, protoze hloubka pietaveni
byla nizsi a tloust'ka nastfiku vyS$si nez u CS4. Chemické sloZeni rovnéz ziistalo bez vyraznéjsi
zmeny.

U vzorkt ptipravenych technologii cold spray (CS2, CS3 a CS4) doslo ke vzniku velkého
mnozstvi bublin, které se nenachézeji v mikrostruktute nasttiki nanesenych pomoci HVOF, ani
u neptetavenych vzorkd. Vznik bublin tedy je zplisoben kombinovanym vlivem technologie
cold spray a pretaveni. Tvar bublin nasvédcuje, ze doslo k uvolnéni plynu pii roztaveni nasttiku.
Jelikoz se bubliny nevyskytuji u vzorkti nanesenych technologii HVOF, nemé¢lo by se jednat o
vyparovani prvkl tvoficich nasttik tedy hliniku, kobaltu, niklu a chromu a yttria. Rovnéz by
nem¢lo jit o vliv plynti adsorbovanych na rozhrani, protoze u vzorku CS2 nebylo pfetaveno
rozhrani a bubliny se vném i pfes to vyskytovaly. Jev by tedy mohl byt zplisoben plyny
adsorbovanymi na Césticich prasku. Zasadni rozdil mezi technologiemi HVOF a cold spray
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spo¢iva v tom, ze u HVOF se castice pfed dopadem roztavi. Roztavenim mohou plyny
adsorbované na povrchu castic uniknout. U technologie cold spray k roztaveni nedochazi a po
dopadu castice dochazi k zachyceni plynti v néstfiku. Vlivem pietaveni plyny unikaji smérem
k volnému povrchu. Diky rychlému tuhnuti nestaci tohoto povrchu dosahnout a vytvoii tak
v nasttiku pozorované bubliny. Tato hypotéza vSak nebyla prokdzana. Nutno také uvazovat, ze
u vzorku CS1 bubliny nalezeny nebyly. Pravdépodobny diivod vsak je, Ze diky vysoké hodnoté
proudu svazku, velkému mnozstvi vneseného tepla a tim i del§imu setrvani nastfiku v kapalném
stavu, mohly mit bubliny ¢as uniknout.

4.4 Vliv zihani nasttika

Vybrané vzorky byly zihany na 1100 °C 4 hodiny v ochranné atmosféte argonu.

Mikrostruktura nepietavenych vzorkl po zihani je pro CSOHT zobrazena na obr. 4.27 a pro
HVOHT na obr. 4.28. Po zihani se u vzorku CSOHT vyrazné zvysila porozita. Pory maji spise
protahly tvar a vyskytuji se po hranicich splatti. U vzorku HVOHT ke zvyseni porozity nedoslo.
Je mozné uvazovat jistou paralelu se vznikem bublin pii pietaveni. Opét k tomu dochazi pouze
u vzorku ptipraveného technologii cold spray po tepelném zpracovani. Je tedy mozné uvazovat
puvod v podobé¢ plynti zachycenych v nasttiku pfi nanaseni, které diky vnesenému teplu mély
moznost uniknout a vytvortily tak pory po hranicich splatd. Na obr. 4.29 je patrné, ze po Zihani
doslo ke zhrubnuti jednotlivych fazi u obou typt nastiikti. Pfi¢inou hrubnuti je umoznéni difuze
prvka pii zihdni. Pivodni rozhrani u CSOHT jiz neni viditelné¢, u HVOHT je zietelné diky
porozité a trhlindm v rozhrani. Na obr. 4.30 je vidét, ze v okoli rozhrani se prestava vyskytovat
faze B-NiAl a je ptfitomny pouze tuhy roztok vy.

Obr. 4.28 Mikrostruktura vzorku HVOHT
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Obr. 4.29 Detail mikrostruktury vzorku CSOHT

Obr. 4.30 Detail mikrostruktury vzorku HVOHT

Primérné chemické slozeni nastiikd vzorkit CSOHT a HVOHT je uvedeno v tabulce 18. Po
zihani se snizil obsah kobaltu a zvysil obsah niklu, v obou pfipadech byl rozdil vétsi u vzorku
CSOHT, coz by mohlo souviset s jeho kvalitn€jSim rozhranim. Ze substratu do nastiiku
difundovalo Zelezo, opét vice u vzorku CSOHT, kde se navic objevily niob, molybden a titan.
V oblasti nastfiku tésné pod rozhranim vzorku HVOHT byla provedena analyza chemického
sloZeni, jejiz vysledky jsou v tabulce 19. V oblasti rozhrani dochézelo k dal§imu snizovani
obsahu kobaltu, zvySovani obsahu niklu a také vyraznému sniZeni obsahu hliniku. Nizky obsah
hliniku vysvétluje nepiitomnost faze B-NiAl, kterd podle vysledkil kapitoly 4.5 obsahuje
primémé 18,2% hliniku. Okoli rozhrani vSak obsahuje pouze 3,9% hliniku, coZ odpovida
tuhému roztoku y. RovnéZ do néstiiku ze substratu difundovalo Zelezo, niob a molybden. Dale
je difuze jednotlivych prvkii ukdzana na obr. 4.31 pro vzorek CSOHT a na obr. 4.32 pro HVOHT.

Zmény chemického sloZeni jsou souhrnné diskutovany na konci kapitoly.

Tabulka 18 Primérné chemické slozeni nastiikt vzorkit CSOHT a HVOHT [hm. %]

Prvek Co Ni Cr Al Y Fe Nb Mo Ti
CSOHT 324 36,3 20,0 7,1 0,3 2,6 0,7 0,3 0,3
HVOHT 36,0 34,9 20,5 7,1 0,3 1,3 - - -

Tabulka 19 Chemické slozeni nasttiku pod rozhranim vzorku HVOHT [hm. %]

Co Ni Cr Al Fe Nb Mo
30,5 36,3 21,6 3,9 5,8 1,1 0,8
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Obr. 4.31 Mapovéni chemického slozeni vzorku CSOHT
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Obr. 4.32 Mapovani chemického slozeni vzorku HVOHT

Vysledné mikrostruktury pietavenych a zihanych vzorkit CS2HT a HV2HT jsou uvedeny na
obr. 4.33 a obr. 4.34. U vzorku CS2HT se po zihani zvysila porozita, hlavné v nepfetavené ¢asti
nastiiku, ale 1 v pfetavené vrstvé, kde se navic vyskytovaly bubliny z pietaveni. U HV2HT
zvyseni porozity neni pozorovano. Rozhrani u vzorku CS2HT neni zfetelné a jeho polohu lze
odhalit diky pfitomnosti porozity a nepfitomnosti ¢astic na bazi niobu, které se vyskytuji pouze
v substratu. U HV2HT je rozhrani patrné diky fetézené porozité a trhlindm. V oblasti rozhrani
se podobné jako u ptfedchozich zihanych vzorkli nevyskytuje faze B-NiAl. Pavodni jemna
dendriticka struktura je nahrazena zhrublou dvoufazovou strukturou, kde je vSak zachovana
orientace fazi ve sméru rastu pivodnich dendritt.
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Obr. 4.33 Mikrostruktura vzorku CS2HT
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Obr. 4.34 Mikrostruktura vzorku HV2HT

Obr. 4.35 Detail mikrostruktury vzorku CS2HT

Primérné chemické sloZzeni nasttiki vzorkit CS2HT a HV2HT je uvedeno v tabulce 20.
Po zihani doslo ke snizeni obsahu kobaltu, zvySeni obsahu niklu a do nastiiku difundovalo
zelezo. Z mapovani chemického slozeni vzorki uvedeného na obr. 4.36 a obr. 4.37 vyplyva, ze
kobalt difunduje z néstiiku do substratu a zelezo s niklem opa¢nym smérem. Hlinik ma tendenci
difundovat pry¢ z oblasti, kde se vyskytuje vét§i mnozstvi Zeleza. Pritomnost Zeleza tedy
pravdépodobné zvysuje aktivitu hliniku a zptisobuje jeho difuzi smérem od rozhrani. Obsah
chromu je stejny v nastiiku i substratu.

Tabulka 20 Primérné chemické slozeni nasttikti vzorkit CS2HT a HV2HT [hm. %]

Prvek Co Ni Cr Al Y Fe
CS2HT 35,6 34,8 20,8 7,5 0,3 1,1
HV2HT 36,6 34,8 20,4 7,0 0,2 1,0
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Obr. 4.36 Mapovani chemického slozeni vzorku CS2HT
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Obr. 4.37 Mapovani chemického slozeni vzorku HV2HT

Mikrostruktury vzorkd, které byly dvakrat pretavené a zihané, jsou uvedeny na obr. 4.38 pro
vzorek CS4HT a na obr. 4.39 pro vzorek HV4HT. U vzorku CS4HT se zvysila porozita
v oblasti rozhrani, které neni zcela zietelné. U obou vzorkd doslo k vymizeni faze B-NiAl
z okoli rozhrani. Dendriticka struktura byla nahrazena hrubou dvoufazovou strukturou
orientovanou ve sméru rustu dendritl, coz je ilustrovano na obr. 4.40.
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Obr. 4.38 Mikrostruktura vzorku CS4HT

Obr. 4.39 Mikrostruktura vzorku HV4HT

Obr. 4.40 Detail mikrostruktury vzorku HV4HT

Primérné chemické slozeni nastiikii vzorkt CS4HT a HV4HT je uvedeno v tabulce 21. Ve
srovnani s pfetavenymi a nezihanymi vzorky (CS4 a HV4) se snizil obsah kobaltu a zvysil
obsah niklu. Ze substratu difundovalo Zelezo a u vzorku CS4HT také niob a titan. RozloZeni
prvki je zobrazeno na obr. 4.41 u vzorku CS4HT a na obr. 4.42 u HV4HT. Je mozné vidét, Ze
zelezo u vzorku CS4HT difundovalo do celého nasttiku, ale u vzorku HV4HT byla jeho difuze
pomalejsi. Hlinik difundoval z oblasti s vy$§im obsahem Zeleza hlavné z okoli rozhrani. Kobalt
difundoval do substratu.

Tabulka 21 Primérné chemické slozeni nasttikt vzorkit CS4HT a HV4HT [hm. %]

Prvek Co Ni Cr Al Y Fe Nb Ti
CS4HT 35,2 34,7 20,5 7,3 0,5 1,1 0,4 0,3
HV4HT 37,0 34,4 20,3 7,2 0,3 0,8 - -
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Obr. 4.41 Mapovani chemického slozeni vzorku CS4HT
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Obr. 4.42 Mapovani chemického slozeni vzorku HV4HT

Zihani mé&lo u viech vzorki za nasledek zhrubnuti struktury. U nepfetavenych vzorki mély
jednotlivé faze po zihani rovnoosy charakter. U pietavenych vzorkl doslo k zaniku dendritické
struktury, kterd byla nahrazena dvoufazovou strukturou orientovanou ve sméru ristu ptivodnich
dendriti. Zhrubnuti je dusledek difuze prvka u zihani pfi velmi vysokych teplotach, kdy je
umoznéna difuze prvki. Hnaci silou hrubnuti je snizeni Gibbsovy energie pii snizeni plochy
mezifazového rozhrani. Orientace ve sméru pivodnich dendritl je u pietavenych vzorka
zachovana, protoze difuze probiha rychleji na mezifazovych rozhranich diky vétsi koncentraci
defektd krystalové miizky. Prvky tedy pfi hrubnuti difundovaly piednostné¢ po hranicich
dendritt, a tim ze zachovala orientace struktury kolmo k rozhrani.

Vlivem difuze vznikla u vSech vzorkli v oblasti rozhrani difuzni vrstva. Tato vrstva
obsahovala men$i mnozstvi faze B-NiAl, mén¢ hliniku a kobaltu a vice Zeleza. U vzorki
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ptipravenych technologii cold spray nebylo rozhrani patrné v dasledku vzniku difuzni vrstvy.
Zanik rozhrani nasvédcuje na zlepSeni adheze nastiiku. U vzorkl piipravenych technologii
HVOF zihanim k zaniku rozhrani nedoslo. Kvalita rozhrani méla vliv na miru difuze prvk.
U technologie cold spray bylo rozhrani bez porozity a trhlin a difuze probihala rychleji nez u
HVOF, coz je patrné na vysSich obsazich zeleza, niobu a titanu. U vzorkid pfipravenych
technologii HVOF obsahovalo rozhrani porozitu a trhliny, coz snizilo plochu, ptes kterou mohla
probihat difuze, a tim i snizilo jeji rychlost.

U vzorku piipravenych technologii cold spray dochéazelo ke zvySeni porozity. Porozita se
soustfed’ovala do nepfetavené oblasti nastiiku hlavné po hranicich splatt. Jeji ptivod mize byt
shodny se vznikem bublin v pfetavenych vzorcich.

4.5 Fazova analyza

U vzorku CSOHT byla provedena rentgenova difrakéni analyza za Gcelem identifikace fazi
vyskytujicich se v nastfiku. Difraktogram vzorku CSOHT je uveden na obr. 4.43. Analyzou
difraktogramu bylo zjisténo, ze se ve vzorku vyskytuji 2 faze, jedna s FCC a druha s BCC
miizkou. Faze byly identifikovany jako tuhy roztok y fizeny niklem a kobaltem s mtizkou FCC
a intermedialni faze B-NiAl s mfizkou BCC. Stejné faze v mikrostruktuie CoNiCrAlY nastiika
nalezl i Saeidi et al. [32]. Z kvantitativni analyzy byl vypocten podil jednotlivych fazi
v nasttiku. Tuhého roztoku y se v nastiiku vzorku CSOHT nachazi 78,8% a faze B-NiAl 21,2%.

Difraktogram vzorku CSOHT
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Obr. 4.43 Difraktogram vzorku CSOHT

Dale bylo zjistovano chemické slozeni fazi a pfifazeni fazi objevenych rentgenovou
difrak¢ni analyzou ke svétlejsi a tmavsi fazi popsané v predchozich kapitolach. Méfeni bylo
provedeno pomoci bodové analyzy EDS na Zihanych vzorcich, kde diky zhrublé struktuie bylo
mozné presnéji analyzovat chemické sloZzeni jednotlivych fazi. Svétlejsi faze byla
identifikovana jako tuhy roztok y a tmavsi faze jako B-NiAl. V tabulce 22 najdeme vysledky
bodovych chemickych analyz pro tuhy roztok y a v tabulce 23 pro fazi B-NiAl. Chemické
sloZeni se u vSech vzorkli vyznamné neménilo, rozdily byly pouze v obsazich prvka, které u
nékterych vzorkil vice difundovaly, jako je Zelezo, niob, titan nebo molybden. V tuhém
roztoku v je vice kobaltu, chromu a Zeleza, ve fazi B-NiAl potom vice niklu a hliniku. Ostatni
prvky se v obou fazich nachdzeji v malych koncentracich.
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Tabulka 22 Vysledky chemické analyzy tuhého roztoku y

Prvek Co Ni Cr Al Fe Nb Mo
CSOHT 39,5 30,0 25,2 3,8 1,1 0,5 0,0
CS2HT 40,6 28,9 25,6 3,9 0,6 0,4 0,0
CS4HT 41,7 28.4 25,7 4,0 0,3 0,0 0,0
HVOHT 38,1 31,9 23,4 4,1 1,6 0,8 0,3
HV2HT 40,8 30,1 24,3 4,2 0,6 0,0 0,0
HV4HT 36,8 33,5 22,0 4,3 2,3 0,8 0,3
Primér 39,6 30,5 24.4 4,0 1,1 0,4 0,1

Tabulka 23 Vysledky chemické analyzy faze B-NiAl

Prvek Co Ni Cr Al Fe Nb Mo Ti
CSOHT 23,7 49,1 8,0 18,3 0,6 0,3 0,0 0,0
CS2HT 25,0 46,3 9,6 18,3 0,5 0,3 0,0 0,0
CS4HT 24,9 47,3 9,0 18,4 0,4 0,0 0,0 0,0
HVOHT 22,4 49,6 7.9 18,1 1,1 0,5 0,1 0,3
HV2HT 26,7 44,5 10,5 17,8 0,5 0,0 0,0 0,0
HV4HT 22,4 50,1 7,1 18,4 1,2 0,5 0,0 0,3
Pramér 24,2 47,8 8,7 18,2 0,7 0,3 0,0 0,1

Dale byla provedena obrazova analyza plosného obsahu fézi, jejiz vysledky jsou uvedeny
v tabulce 24. Mé&feni nebylo provedeno pro vzory CS1 a HV1, protoZe se v jejich struktuie
v disledku vyrazného promichani néstiiku a substratu mohou vyskytovat i jiné faze nez tuhy
roztok y a faze B-NiAl. VSechny métené vzorky obsahovaly vyrazné vice tuhého roztoku y nez
faze B-NiAl. Vzorky ptipravené technologii cold spray i HVOF mély obsah fazi obdobny. Lisil
se viak obsah fazi u zihanych a nezihanych vzorkil. Zihané vzorky mély primérné o 10% vice
faze B-NiAl nez vzorky nezihané.

Tabulka 24 Vysledky obrazové analyzy plosného obsahu fazi [%]

Faze Tuhy roztok y B-NiAl Faze Tuhy roztok y B-NiAl
CSo 84,8 15,2 HVO0 83,5 16,5
CSOHT 74,2 25,8 HVOHT 76,4 23,6
CS2 84,5 15,5 HV2 86,3 13,7
CS2HT 74,0 26,0 HV2HT 76,9 23,1
CS3 85,7 14,3 HV3 85,6 14,4
CS4 85,8 14,2 HV4 86,6 13,4
CS4HT 72,2 27,8 HV4HT 74,8 25,2

Rozdil v obsahu fazi po Zzihdni mlze byt zpiisoben tvorbou nerovnovaznych struktur pii
nandSeni nastfiku a pretaveni, které pii zZihani zanikaji a tvofi se stabilnéjsi struktury s vy$Sim
obsahem B-NiAl. Saeidi ve své praci zminil, Ze CoNiCrAlY néstiik nandSeny plasmou ve své
struktufe nemél pfitomnou fazi B-NiAl a Ze jeji obsah se vlivem Zihani zvysil (a to 1 u HVOF
nastiiku, ktery fazi B-NiAl obsahoval) [32]. Castice pii nastiiku plasmou maji velmi vysokou
teplotu a po dopadu dochazi k jejich velmi rychlému tuhnuti, coz zplsobi tvorbu vysoce
presyceného nerovnovazného tuhého roztoku. Zihdnim se odstrani presyceni roztoku a dochazi
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k tvorbé taze B-NiAl. To podporuje predpoklad vyskytu nerovnovaznych struktur po naneseni
nastiiku a pfetaveni a jejich nasledny rozpad pti zihani a zvySeni obsahu faze B-NiAl.

Obsah fazi urceny rentgenovou difrakci a obrazovou analyzou u vzorku CSOHT se lisi o
4,6%. Rozdil mohly zpisobit nepfesnosti pii prahovani u obrazové analyzy, nebo fakt, ze
rentgenova difrakce nepenetruje celou hloubku nastiiku, ale jen podpovrchovou vrstvu.
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5 Zavér

Cilem prace byla modifikace mikrostruktury a rozhrani nésttikii CoNiCrAlY deponovanych
technologiemi cold spray a HVOF na substratech z Inconelu 718. Pro modifikaci byl pouzit
elektronovy paprsek a také zihani. Byly provedeny kvalitativni i kvantitativni analyzy
morfologie a struktury nastiiku a jejich chemického a fdzového slozeni. Ze ziskanych dat je
mozné vyvodit tyto zaveéry:

S rostoucim proudem svazku linearné roste i pretavend hloubka. S rostouci rychlosti
posuvu svazku a rozostfenim se pretavend hloubka snizuje, ale piesna zavislost nebyla
urcena.

Vzorky ptipravené technologii cold spray mély ve stavu po naneseni nastfiku kvalitnéjsi
rozhrani a niZ§i porozitu nez vzorky piipravené technologii HVOF, coz je zpiisobeno
rozdilnym mechanismem vzniku néstfiku u obou technologii. Jejich chemické slozeni
bylo stejné.

Pretaveni elektronovym paprskem mélo za nésledek snizeni povrchové drsnosti
pusobenim povrchového napéti v kapalné fazi a také vznik dendritické struktury.
U vzorkl pfetavenych pod rozhrani doslo k promichani néstfiku a substratu a také
k dendritické segregaci niobu v pfetavené vrstveé substratu.

Pretaveni vzorkl pfipravenych technologii cold spray vedlo ke tvorbé bublin velkych
rozmérd a kulového tvaru. Bubliny maji pravdépodobné¢ plivod v plynech
adsorbovanych na ¢asticich prasku. Plyny byly pfi depozici zachyceny v nastiiku a pii
roztaveni se uvoliovaly, ale z divodu rychlého tuhnuti nastfiku nedosahly volného
povrchu a vytvoftily ve struktuie bubliny.

Zihdnim se u vzork®l pfipravenych technologii cold spray zvétsila porozita, ktera se
soustfed’ovala na hranice splati v nepfetavené oblasti. Pivod Ize stejné jako u bublin z
ptetaveni prfedpokladat v plynech zachycenych v nésttiku pii depozici.

Zihani mélo za nasledek zhrubnuti mikrostruktury vzorkt. Zhrubnuti bylo zptisobeno
difuzi prvka pfi vysokych teplotach. U pietavenych vzorkil byla zihdnim odstranéna
dendriticka struktura. Mikrostruktura nastfikii vSak zlstala orientovand ve sméru
ptvodnich dendritti. Zihanim se rovnéZ v oblasti rozhrani vytvofila difuzni vrstva, ktera
byla obohacena o nikl, Zelezo, niob a molybden a ochuzena o kobalt a hlinik.
Mikrostruktura nastiiki je tvofena dvéma fazemi a to tuhym roztokem vy a intermedialni
fazi B-NiAl. Bylo ur¢eno také chemické slozeni téchto fazi.
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Seznam pouZitych zkratek a symboli

BC Vazebny povlak

BCC Mrizka kubicka prostorove stfedéna
EB-PVD Depozice elektronovym svazkem

EDS Energiové disperzni spektrometrie

FCC Mrizka kubicka plosné stiedéna

HVOF Vysokorychlostni nastiik plamenem

HVSFS Vysokorychlostni suspenzni nastiik plamenem
Ra [um] Stiedni aritmeticka odchylka profilu povrchu
R, [um] Vyska nerovnosti profilu

SEM Rastrovaci elektronova mikroskopie

TBC Tepelna bariéra

TC Svrchni keramicky povlak

TGO Tepelné indukovany oxid
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