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Abstrakt

Materialy, které se pouzivaji pro vysokoteplotni aplikace, pracuji ve velmi
agresivnim prostfedi (oxidace, vysokoteplotni koroze, eroze, unava, creep).
Naroky na pouzité materialy jsou tak vysoké. UrCitou stalost prokazuji
superslitiny na bazi niklu. ZlepSeni odolnosti vici oxidaci a vysokoteplotni korozi
muUze byt dosazeno pouzitim ochrannych vrstev, napf. difuznich bariér.

Tato bakalarska prace se zaméfuje na zmény struktury a vlastnosti AlSi
vrstvy aplikované metodou ,slurry“ na niklovou superlistinu Inconel 713LC, a to
vlivem dlouhodobé tepelné expozice pfi teplotach 800, 900 a 1000 °C.

Abstract

Materials used for high temperature applications works in a very
aggressive environment (oxidation, hot corrosion, erosion, fatigue, creep).
Demands on these materials are very high. Nickel-based superalloys show the
certain stability in this environment. Improved resistance to oxidation and hot
corrosion can be achieved by using protective layers such as diffusion barriers.

This thesis is focused on changes of microstructure and properties of AlSi
layer applied by ,slurry“ method on nickel-based superalloy Inconel 713 LC, due
to long-term thermal exposition at 800, 900 a 1000 °C.

Klicova slova

Difuzni bariéra, AISi vrstva, Inconel 713LC, niklové superslitiny, mikrostruktura,
oxidace, vysokoteplotni koroze, teplotni expozice.
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Diffusion barrier, AISi layer, Inconel 713LC, nickel-based superalloys,
microstructure, oxidation, hot corrosion, thermal exposition.
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1 Uvod

Materialy pouzivané pro vysokoteplotni operace (soucasti leteckych,
automobilovych motord apod.) jsou vystaveny komplexnimu puasobeni
degradacnich jevu. Vysokoteplotni koroze, oxidace, eroze — to vSe velmi
negativné ovlivituje zivotnost materiald u téchto aplikaci. V takto agresivnim
prostfedi dokazou prokazat urcitou stalost superslitiny na bazi niklu. Jde o
skupinu vétSinou Zaruvzdornych nebo Zaropevnych materiald. Ani jejich
Zivotnost ale nemusi byt dostacujici, a proto je hlavnim vyzkumné vyvojovym
trendem jeji prodlouzeni. ZlepSeni odolnosti vici creepu €i Unavové Zivotnosti je
mozné upravou chemického sloZzeni materialu i vyrobou superslitin se
sloupcovou polykrystalovou nebo monokrystalovou strukturou. ZvySeni odolnosti
vuci korozi a oxidaci a tim prodlouzZeni zivotnosti souc€asti je mozné také aplikaci
ochrannych povrchovych uprav. Variabilita povrchovych uprav je velka — od
aplikace CVD, PVD metod pfes vrstvy vytvorené difuzi aditivnich prvk( az po
tepelné bariéry. PFi vybéru povrchovych uprav pak dbame na to, aby splfiovaly
svou funkci s ohledem na konkrétni provozni podminky.



2 Superslitiny na bazi niklu

2.1 Déleni superslitin

Superslitiny na bazi niklu jsou v dnesni dobé Casto vyuzivané, zejména
pak vleteckém a automobilovém pridmyslu. Tyto soucasti jsou vystaveny
narocnym provoznim podminkam. Musi odolavat opakovanému vystaveni
vysokym teplotdm v pfitomnosti fluktujiciho napéti, erozi Casticemi spalin,
vysokoteplotni korozi a oxidaci a v neposledni fadé creepu [1, 2]. V zavislosti na
konkrétni aplikaci pak musi mit dostateCnou Zivotnost v daném prostfedi. To
nam dava na vybér ze Siroké Skaly pouzitelnych materiald — superslitin na bazi
niklu, které muzeme rozdélovat na zakladé riznych parametru:

Lité vs. tvarené

Tvafrené materialy maji obecné lepSi mechanické vlastnosti nez lité.
Uroven jejich chemické heterogenity je mnohem mensi, procesem tvareni jsou
zpevnéné, velikost zrna je menSi. Naproti tomu ve struktufe litych materiall
nachazime po tuhnuti mnoho nezadoucich vlivli — slévarenskych vad — vméstky,
staZeniny, mista s lokalni heterogenitou aj., které obecné zhorsuji mechanické
vlastnosti [3]. Obrabéni tvarenych superslitin na bazi niklu v8ak neni vibec
jednoduché. Jejich houzZevnatost a pevnost zhorSuje obrobitelnost natolik, ze
dochazi k vyrazné vétSimu opotiebeni obrabécich nastroji. Cely proces je také
lopatek (vnitfni chlazeni) mize byt obrabéni nepouzitelnou metodou [1, 4].
Z téchto duvodl se z velké Casti v praxi pouzivaji lité slitiny a tvarenych se
vyuZziva na nejvice namahané soucasti.

Polykrystalické vs. monokrystalické

Struktura slitin ma velky vliv na vysledné mechanické vlastnosti.
Rovnoosa krystalova struktura muze byt obecné pozadovana za zakladni
strukturu vétsiny krystalickych materialt. V prabéhu 50. let 20. stoleti byla diky
zavedeni metody usmérnéného tuhnuti popsana sloupcova krystalova struktura
[4, 5]. Zrna jsou vétSinou orientovana souhrnné ve sméru <100>. Creepova
zivotnost téchto materiald je mnohem delSi zejména diky nedostatku pfi¢nych
hranic zrn ve sméru zatizeni. PoCatkem 80. let 20. stoleti pak dochazi k vyrobé
prvnich monokrystalickych materiald. Rust monokrystalu vétSinou probiha ve
sméru <001>. Vzhledem k nepfitomnosti hranic zrn vykazuji monokrystaly také
delSi creepovou zivotnost. K jejich poruSeni pak nej¢astéji dochazi na hranicich
subzrn [1, 5]. Technologie vyroby téchto pokrocCilych struktur je natolik naro¢na,
Ze se pouzivaji jen v minoritni mife. Jejich srovnani je uvedeno na obr. 1.



CONVENTIONALLY CAST TURBINE BLADE
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Obr. 1: Srovnani struktur slitin na lopatce turbiny [4]

Legenda k obr. 1. Conventionally Cast Turbine Blade — konvencné lita lopatka
turbiny (Equi-axed crystal structure — rovnoosa krystalova struktura, Good
mechanical properties in all directions — dobré mechanické vlastnosti ve vSech
smérech), Directionally Solidified Turbine Blade — lopatka turbiny lita metodou
usmérnéného tuhnuti (Columnar crystal structure — sloupcova krystalova
struktura, Improved mechanical properties in longitudinal axis — zlepSené
mechanické vlastnosti v podélném sméru), Single Crystal Turbine Blade -
monokrystalicka lopatka turbiny (Excellent mechanical properties in longitudinal
axis and improved heat resistence — vyborné mechanické vlastnosti v podélném
sméru a zlepSena tepelna odolnost)



Normalni vs. zvySené teploty

Obecné mulzeme slitiny rozdélit na ty, které odolavaji degradaci v
prostfedi za normalnich, pokojovych teplot, a na ty co odolavaji za zvySenych
teplot. Protoze se tyto slitiny pouZzivaji na vysokoteplotni aplikace, nebudeme
degradaci za normalni teploty uvazovat. Pro degradaci za vysokych teplot poté
muzeme slitiny rozdélit na Zaruvzdorné a zarupevné, podrobnéji popsané
v nasledujicich podkapitolach.

2.1.1 Zaruvzdorné slitiny

Zaruvzdorné materidly jsou slitiny, jejichz poZadované vlastnosti jsou
dany zejména substituénim a karbidickym zpevnénim. Substituénimi prvky jsou
nejCastéji chrom, kobalt, molybden, wolfram, tantal [6]. Tyto atomy se velikosti
nesmi od prvku matrice, tj. niklu, liSit o vice nez 13 %. Substituéni zpevnéni je
primarné dano vysokou teplotou tani substitu¢nich prvkl, coz posiluje
soudrznost mfizky a omezuje difuzi za vysokych teplot. Nejsou ale schopny po
delSi dobu prenaset vnéjsi napéti, rychlost teCeni nepfijatelné narasta, a proto
jsou tyto materialy nevhodné pro vysokoteplotni aplikace se zatizenim — napf.
lopatky turbin leteckych motort [5, 7].

2.1.2 Zarupevné slitiny

Zarupevné materidly jsou slitiny, jejichz pozadované vlastnosti jsou
primarné dany precipitacnim zpevnénim (Casto v kombinaci se substituCnim
zpevnénim matrice). Ke zpevnéni dochazi diky pfitomnosti koherentnich
precipitatll v matrici. Precipitaty na bazi niklu a hliniku a/nebo titanu (pfip. niobu)
tvori tzv. fazi y'. | kdyz jsou precipitaty koherentni, mfizka je v misté precipitatu
mirné deformovana [5]. Prlchod dislokace pfes toto koherentni a
semikoherentni rozhrani zpomaluje jeji pohyb, tim dochazi ke zpevnéni
materialu, a to pfedevSim za vysokych teplot [1, 5]. Tyto slitiny dobfe snasi
podminky vysoké teploty za soufasného vnéjSiho napéti. Srovnani meze
pevnosti pfi te€eni v zavislosti na teploté znazornuje obr. 2.
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Obr. 2: Srovnani meze pevnosti pfi te€eni slitin za vysokych teplot [1]
2.2 Chemické slozeni

Nikl je patym nejrozSifenéjSim prvkem na Zemi. Jde o pfechodny prvek
VIII. B skupiny. Je slabé feromagneticky, s mfizkou FCC (Face Centred Cubic —
kubicka, ploSné stfedéna) a s teplotou tani 1455 °C [7].

Superslitiny na bazi niklu jsou polykomponentni materialy tvofené niklem
a dalSimi prvky, jejichz kombinace a mnozZstvi ovlivhuji vysledné vlastnosti [7, 8].
Tyto prvky mizeme rozdélit do skupin s podobnym vlivem na zakladé riznych
hledisek. MUze byt zohlednén typ tvofenych strukturnich soucasti, rozdilnost
atomového poloméru ve srovnani s niklem, obecny vliv na vysledné vlastnosti
materidlu aj. Tato prace bere v uvahu v8echna hlediska a ziskané informace
tfidi dle konkrétniho prvku:

Chrom

Chrom je nejdulezitéjSim pfisadovym prvkem, primarné diky
substitu¢nimu zpevnéni matrice [4, 6, 7]. Pozitivné ovliviuje i korozni odolnost —
vytvafi kompaktni oxidicky film, ktery zamezuji dalSi oxidaci povrchu. S uhlikem
tvofi karbidy typu M,3Cs a M;C3 [1, 7]. Pfi vysoké koncentraci vSak mize za
ur€itych podminek dochazet ktvorbé tzv. TCP fazi (Topologically Close-
packed). Tyto faze jsou kfehké, maji nevhodnou morfologii a celkové tedy
vyrazné zhorsuji mechanické vlastnosti [4]. Jejich tvorbé se snazime predejit.

Hlinik

Hlinik je dalSim velmi vyznamnym pfisadovym prvkem. Stejné jako chrom
tvofi ochranny oxidicky film jako ochrana proti korozi. Dulezitym pozitivem je
precipitani zpevnéni v dusledku tvorby koherentnich precipitatd NizAl, tzv. faze
Y, ktera je stabilni i za relativné vysokych teplot [1, 7].



Titan

Titan se, stejné jako chrom a hlinik, zlepSuje korozni odolnost. Jeho
koncentrace se muze pohybovat i na takové urovni, Zze CasteCné nahrazuje
obsah chromu. Také zvySuje odolnost proti mezikrystalové korozi. | titan se
podili na precipitaCnim zpevnéni tvorbou NizAlTi, faze y* [1, 6]. S uhlikem resp. s
uhlikem a dusikem tvofi karbidy typu MC resp. karbonitridy typu M(CN).

Kobalt

Kobalt patfi do skupiny prvkl, které substituéné zpevnuji matrici. Pfi
vysoké koncentraci tvofi nezadouci TCP faze [6, 7]. Pfiznivé ovliviiuje i
zarupevnost, a to diky zvySeni teploty rozpustnosti faze y'.

Wolfram, molybden

Tyto prvky opét patfi do skupiny substituéné zpeviujicich prvku, které
mohou tvofit i TCP faze. S uhlikem tvofi karbidy typu M,3Cs a MgC, molybden
pak muaze tvorit jesté karbidy typu MC [1, 6, 7].

Niob

Niob se mulze podilet jak na tvorbé faze y“, tak na tvorbé TCP fazi,
karbid typu MC nebo karbonitrida typu M(CN) [6, 7].
Zelezo

Zelezo ma podobné vlastnosti jako kobalt. Nevyhodou je ale jeho
negativni vliv na zaruvzdornost [4, 6]. Proto se ve vysoce zarupevnych slitinach
nachazi jen nékolik desetin procenta.

Bor, zirkonium, hafnium

Tyto prvky se pfidavaji do slitin jen ve velmi malém mnozstvi. U
polykrystalickych slitin zpeviuji hranice zrn a zvySuji tak prfedevSim odolnost
vuci creepu [4, 6, 7].

Ve slitinach jsou také pfitomny dalSi prvky v malém mnozstvi, i tak ale
maji Skodlivy vliv na vlastnosti. Patfi sem plyny (kyslik vodik, dusik, argon,
helium), nekovové nedistoty (fosfor a sira) a nékteré dalSi kovové necistoty
(olovo, bismut, antimon, stfibro, méd, tellur). Nejvice negativni vliv na vlastnosti
ma pak kyslik, dusik a sira [2].

2.3 Struktura

Zakladem superslitin na bazi niklu je matrice tvofena fazi y. Ta je
v pfipadé Zaropevnych superslitin na bazi niklu koherentné spojena s fazi y* [5].
Vlivem pusobeni provozni teploty se mohou tvofit TCP faze. Mimo to se ve
struktufe také vyskytuji primarni nebo sekundarni karbidy, nitridy, karbonitridy,
boridy apod.

2.3.1 Matrice

Matrici tvofi substitucné tuhy roztok s krystalovou strukturou kubickou,
plosné stfedénou — faze y. Obsahuje nikl jako zakladni prvek spolu s kombinaci



legujicich prvkl [7]. Nej¢astéjSimi legujicimi prvky jsou chrom, kobalt, Zelezo,
molybden a wolfram. Z dlivodu zpevnéni muze obsahovat i niob a tantal.

2.3.2 Usporadané faze

Uspofadané faze obecné délime do dvou skupin — na GCP a TCP faze.
GCP (Geometrically Close-Packed) neboli geometricky tésné usporadané faze
jsou faze, které jsou ve vSech smérech stejné tésné usporfadané. Naproti tomu
TCP (Topologically Close-Packed) neboli topologicky tésné usporfadané faze
jsou faze, které jsou usporadané tésné ve vrstvach. Tyto fazi vznikaji pfedevsim
béhem tepelného zpracovani, jsou anizotropni a vzhledem k negativnimu vlivu
na mechanické vlastnosti nezadouci [5].

vigwviv s

Nis(Al, Ti), s FCC mfizkou typu L1, (Obr. 3) [4]. Diky své koherenci s matrici
zabezpecCuje dlouhodobé zpevnéni. Precipituje ve formé globularnich,
krychlovych nebo podélnych Castic, coz je primarné ovlivnéno hodnotami
deformacéni a povrchové energie. Experimentalné bylo také zjisténo, ze vliv na
morfologii ma i pomér hlinik/titan a obsah molybdenu [8]. Mechanické vlastnosti
ovliviiuje primarné tvar, mnozstvi a velikost y".
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Obr. 3: FCC mfizka typu L1, pro y‘ [4]

U slitin s vy8§Sim obsahem niobu precipituje faze y“ (NisNb). Tato faze ma
BCT (Body Centred Tetragonal) neboli prostorové stfedénou tetragonalni mfizku
typu DO,,. Mezi dalSi patfi faze & (NizTa) s mfizkou orthorombickou, faze n
(NisTi) s mfizkou hexagonalni tésné usporadanou typu D04 a dalSi [4].

VaRT]

anizotropni uspofadani. Jsou tvrde, kfehké, s nevhodnou morfologii, vlivem
dlouhodobé teplotni expozice se vylu€uji po hranicich zrn a ochuzuji matrici
potifebné legujici prvky. Vhodnym chemickym sloZenim slitiny se proto snazime
predchazet tvorbé téchto fazi. Pfikladem mohou byt tyto faze [6, 8]:



o o faze — intermetalicka faze s idealni stechiometrii A,B a tetragonalni
mFizkou (napf. CraRu, Reg7MO033)

o M faze — intermetalicka faze s idealni stechiometrii AsB; a romboedrickou
mrizkou (napf. WeCo7, M0gCo07)

o Lavesovy faze - substituéni faze sidealni stechiometrii A,B a
hexagonalni mfizkou (napf. Fe,Ti, Fe,Mo,Co,Ta)

o P faze —faze s primitivni orthorombickou mfizkou (napf. CrigMo42Nis0)

o R faze — faze s romboedrickou mfizkou (napf. Fes,Mn;sMo03,)

2.3.3 Karbidy

Karbidy se ve struktufe vyskytuji rizného typu a s rlznou morfologii.
NejcCastéji jsou to karbidy typu MC, MgC, M23Cs, M;C3, kde M piedstavuje jeden
nebo i vice kovovych prvkd. PFi precipitaci malych, koherentnich, jemné
dispergovanych karbidl dochazi ke zpevnéni hranice zrna, jsou omezovany
pokluzy po hranicich nebo se jim uplné predchazi [4, 7].

NejznaméjSimi karbidy jsou typu MC, nejCastéji tvofené s titanem nebo
tantalem, a také s wolframem, molybdenem nebo niobem. Jde o primarni
karbidy, které se pfi ochlazovani z vysokych teplot (~ 1038 °C) tvofi pfimo z
taveniny. Casto je pozorujeme v mezidendritickych prostorech napfiklad ve
formé globuli nebo ¢inského pisma [7].

Ostatni typy karbidu patfi do skupiny sekundarnich karbidd. Karbidy typu
M23Cs se primarné tvofi s chromem, pfipadné s molybdenem nebo wolframem,
po hranicich zrn. Mohou vznikat degradaci z MC karbidl: MC + y — My3Cg + Y
[4]. Karbidy typu MeC se tvori, pokud je obsah molybdenu a/nebo wolframu vétsi
nez 6-8 %. Maji komplexni kubickou strukturu. Jsou stabilni za vySSich teplot
nez typ My3Cs, kvuli E¢emuz jsou komeréné vice dulezité pro precipitaci po
hranicich zrn pro omezeni rustu zrn u tvarenych slitin [9]. Karbidy typu M;C3 se
tvofi s chromem. Ve struktufe se pfiliS nevyskytuji, protoze pfitomnost prvku
jako jsou kobalt, molybden, wolfram nebo niob pfedchazi jejich vzniku [1].
Prehled jednotlivych druht karbidl, které se vyskytuji ve struktufe niklovych
supersilitin, je uveden v tab. 1.

Tab. 1: Souhrn karbidu v superslitinach [6, 7]

Mrizka Vzorec

SCC TiC, NbC, HfC  Slozeni je rGzné, tvofi nepravidelné
\Y/[@ kubicka globule nebo &inské pismo.

prosta
M23Csg FCC Cry3Cs, FeysCe, Mize byt ve tvaru g|0bU||’, desek aj.,

W23Ce, M023Cs  0Obvykle se vyskytuji na hranicich zrna.
FesMo3C,FesW;C,

MeC FCC FesW,C,FesNbzC, Nahodné distribuované karbidy.
Nb3CO3C,T8.3C03C
HCP Cr:Cs Vyskytuji se pouze v nékterych slitinach
\\Fl&2  hexagonalni po vystaveni teplot nad 1000 °C.

NejCastéji tvofi deskovité Castice na
hranicich zrn.




2.4 Vliv teploty na strukturu a vlastnosti superslitin na bazi niklu

U vétSiny materidlu pozorujeme klesajici tendenci meze kluzu s ristem
teploty. V pfipadé superslitin na bazi niklu a nékterych dalSich materialid mez
kluzu se vzrustajici teplotou mirné roste, a to az do teplot kolem 800 °C. Pfi
prekroCeni této teploty mez kluzu rychle klesa [4, 10]. Ve struktufe slitin, které
jsou precipitatné zpevnéné fazi y’, je tento pokles zplsoben vznikem tzv.
raftové morfologie. Jde o postupné hrubnuti a spojovani precipitati do bloku
nebo fetézcu (Obr. 4). To ma za nasledek snazsi a rychlejSi pohyb dislokaci a
tim pokles meze kluzu. Jak teplota stoupa, je tento jev stale vyraznéjsi. Za teplot
okolo 1200 °C je odolnost vuéi plastické deformaci jiz velmi mala [10].
SpoluplUsobeni vysoké teploty a napéti pak oznaCujeme za tzv. rafting, kdy
dochazi ke zméné puvodni morfologie Castic faze y' na protazené a zaoblené
fetizky. Nasledkem raftingu je velkd anizotropie mechanickych vlastnosti,
v zavislosti na sméru pasobeni napéti [10].

Obr. 4: Shlukovani precipitatl y’ za vysokych teplot [8]

2.5 Odolnost vici oxidaci a vysokoteplotni korozi

K ochrané superslitin proti vn&jSim vlivim mohou napomahat nékteré
prvky, které jsou v nich obsazeny. NejdllezitéjSim prvkem z hlediska korozni
odolnosti je chrom. Na povrchu slitin tvofi oxidicky film Cr,O3 [1, 2]. Ten je
stabilni a zamezuje dalSi oxidaci materialu. Obsah kolem 20 % je dostate¢ny pro
dobrou korozni odolnost. S ristem podilu chromu ve slitinach roste jejich
zaruvzdornost. Zaroven ale klesa jejich zarupevnost vlivem poklesu rozpustnosti
faze y' [11]. Také muaze pfi vy8Sich koncentracich dojit ke vzniku nezadoucich
TCP fazi [4]. Spolu s chromem je dalSim dulezitym prvkem hlinik, zviasté
z hlediska odolnosti vaci oxidaci. | hlinik tvofi na povrchu oxidicky film, a to Al,O3
[1, 7]. DalSimi prvky, které mohou zlepSit Zzaruvzdornost, jsou molybden a
wolfram, popfipadé titan nebo niob. Vliv téchto prvkd byl obecné popsan
v kapitole 2. 2.

V pfipadé, Ze jsou pozadovany vysoké naroky na Zarupevnost, je obsah
chromu nizSi. Tyto materidly pak snaze podléhaji oxidaci a vysokoteplotni
korozi. V uvahu musi byt brany i dalSi vlivy, jako je erozivni opotfebeni [4].
Témto degradacnim procestim se vénuiji v nasledujici kapitole.



3 Ochrana povrchu materialu

3.1 Degradac€ni procesy

3.1.1 Oxidace

Oxidaci rozumime reakci kovu, slitin pfip. dalSich materialu, pfi které
obsazené kovové prvky tvofi oxidy v pfitomnosti kysliku nebo jinych kyslikatych
plyna. Vznikajici oxidy mohou vytvofit ochrannou vrstvu, ktera zamezuje dalSi
oxidaci materialu. Podminkou je, aby vrstva zustavala pfilnuta na povrch [9, 12].
V opac¢ném pfipadé dochazi k odlupovani a povrch nadale kontinualné oxiduje,
¢im se sniZzuje mnozstvi zakladniho materialu. Nasledkem je selhani soucasti.

Studium pradbéhu oxidace a parametr, které ji ovliviuji, probiha
experimentalné v laboratofi. Jde o kontrolované vystaveni materialu oxidické
atmosfére (O,, CO,, NO,, H,O nebo kombinace) za vysokych teplot po razné
stanovenou dobu. Nasledné probiha hodnoceni zmén, napfiklad zména
hmotnosti vzorku nebo zména tloustky oxidacni vrstvy, apod. [12].

Na prubéh oxidace jako takové ma vliv mnoho faktorl. Z hlediska
termodynamiky jsou to teplota, parcialni tlak a chemické slozeni. Ze zavislosti
volné energie tvorby oxidu na teploté vyplyva, Ze s rostouci teplotou se vétSina
oxidl stava méné stabilnimi [9]. Zmeénou parcialniho tlaku mizeme dosahnout
toho, Zze k oxidaci nedojde. Vliv chemického sloZeni okoli ukazuje, Zze ¢im je
aktivita kovu niz8i, tim vyS8Si parcialni tlak kysliku je zapotfebi, aby doSlo
k oxidaci [9]. Z hlediska kinetiky mizeme proces oxidace popsat v nasledujicich
nékolika krocich

o molekuly kysliku jsou adsorbovany na povrchu kovu

molekularni kyslik disociuje na atomarni kyslik

o atomy kysliku se pfemistuji do nizkoenergetickych mist na povrchu
kovu

o atomarni kyslik ionizuje a vytvari vazby s atomy kovu na povrchu

o vytvafi se vice adsorbovanych vrstev

o koncentrovana mista s kyslikem se zvétSuji a prekryvaji se, ¢imz
vznikne pfechodny oxidicky film

o ionty Kysliku/kovu difunduji skrze film, ¢imzZ je umoznén vznik a
nasledny rist stabilniho oxidického filmu [9]

O

Kovy v praxi jen zfidka pouzivame v nosnych aplikacich v Cisté formé. Za
zvySenych teplot maji nizkou pevnost a odolnost vié&i vlivim prostfedi. Pomoci
legovani vytvarime slitiny, které maji obecné lepSi mechanické vlastnosti.
Zakladni mechanismy oxidace probihaji ve slitinach stejné jako v Cistych kovech
[9]. Urcité komplikace pfinasi tvorba mnohonasobnych oxidl, smiSenych oxidu,
vnitfnich oxidl a difuzni interakce v ramci kova [12]. Vliv legovani na prubéh
oxidace mlUzeme popsat na dvou typech zakladni binarni soustavy.
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Typl

Uvazujeme prvek A jako vice uSlechtily a prvek B jako vice reaktivni. Za
atmosférického tlaku kysliku nedojde k tvorbé oxidu prvku A (dale AO). Z B se
tvofi oxid prvku B (dale BO), a to ve dvou variantach v zavislosti na koncentraci
prvku B. Pokud ho neni dostatek, precizuje BO v A. Pfesahne-li koncentrace B
kritickou hodnotu, tvori se souvisla vrstva BO. Tato koncentrace zavisi na
difuznich koeficientech kysliku a prvku B ve slitiné, molarnim objemu kovu a
tvoficiho se oxidu a rozpustnosti kysliku ve slitiné [9]. Schematicky nakres toho
typu je na obr. 5.

AB +0, / (a) A + dilute B

\ A + zfedény prvek B
. \ RO
A is more noble ~al B0
B is more reactive AB
o A
Aleitlnchille]s! (b) A + concentrated B

B je reaktivnéjsi
A + koncentrovany prvek B

Obr. 5: Oxidace v binarni soustavé — typ 1 [9]

Typ 2

V tomto pfipadé uvazujeme, Ze prvek A i B tvofi stabilni oxidy, a ty od prvku B
jsou stabilnéjSi. Pokud je obsah prvku B nizky, tvofi se na vnéjSku vrstva AO.
Na rozhrani AO-slitina se pak tvofi BO v A. Jakmile obsah prvku B prekroci
kritickou hodnotu, vytvafi se na prvku stabilni BO. Tato varianta je zakladnim
modelem vytvareni stabilnich oxidickych vrstev odolnych vuc&i dalSi oxidaci.
K vytvofeni této ochranné vrstvy by v binarnim systému nikl-hlinik musel byt
obsah hliniku nejméné 17 hm. % (Al,O3) a v binarnim systému nikl-chrom by
musel byt obsah chromu alespori 30 hm. % (Cr,03) [9]. Schematicky nakres
toho typu je na obr. 6.

AB + 0, / (a) A + dilute
\ A + zfedény prvek B

BO is more stable than
AO, although both are stable

oba jsou stabilni, BO vice ne: AO (b) A + concentrated. B (exceeds a critical value)

A + koncentrovany prvek B (pfesahuje kritickou hodnotu)

Obr. 6: Oxidace v binarni soustavé — typ 2 [9]
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3.1.2 Koroze

Koroze je samovolny, nevratny dé&j, pfi kterém postupné dochazi
k degradaci materialu vlivem prostfedi. Stadia vlivu mohou byt rozliSna; od
estetickych zmén jako je zména barvy nebo ztrata lesku az po uplné poruseni
soudrznosti. Koroze probiha vlivem fyzikalnich nebo chemickych procesu, pfip.
spolupusobenim mechanického namahani, elektrickym proudem apod. Navenek
se koroze nejCastéji projevuje snizovanim hmotnosti a tvorbou korozniho
poviaku. Také miazeme pozorovat zménu mechanickych vlastnosti a nasledné
Casem poSkozeni struktury [12-15]. Typy korozniho napadeni délime dle
riznych hledisek, nejCastéji dle makroskopického hlediska napadeni, charakteru
korozniho déje a druhu korozniho prostfedi.

A) Dle makroskopického hlediska napadeni

Za nejméné negativni Ize brat rovhomérnou korozi, kdy probiha napadeni
soumérné. V téchto pfipadech muizeme experimentalni metodou stanovit
rychlost korozniho napadeni a predikovat tak zivotnost soucasti s ohledem na
danou rychlost koroze [16]. Ta se vétSinou s Casem méni, resp. klesa. Opakem
je nerovhomeérna koroze, ktera probiha v rdznych mistech s rdznou intenzitou.
Skvrnité korozni napadeni se projevuje napadenim pouze urcitych ¢&asti
povrchu. Bodova a dulkova koroze jsou velmi nebezpecné druhy koroze.
Projevuji se lokalnim poskozenim povrchu, které muze mit postupem &asu za
nasledek prodéravéni soucasti. Probiha zejména v pfitomnosti iontd CI" nebo
dalSich prvkd. Podobnym druhem je i koroze S$térbinova, ktera vznika ve
Stérbinach nebo drobnych kapilarach. DalSimi nebezpeCnymi druhy koroze jsou
koroze mezikrystalova a transkrystalova. K mezikrystalové korozi dochazi kvali
odliSné rychlosti koroze na hranici a uvnitf zrna (rozdilna koncentrace prvka).
Pokud koroze pfejde z hranic i do krystalu, hovofime o transkrystalové korozi
[12-15]. Selektivni koroze probiha napadenim jedné faze u vicefazovych slitin
na rozdil od extrakéni koroze, kdy degraduje jedna chemicka slozka slitiny [12,
17]. Schematicky nakres téchto koroznich napadeni zobrazuje obr. 7.

0020 868
T

Obr. 7: Nékteré druhy korozniho napadeni [16]

Legenda k obr. 7: A- rovhomérné napadeni (1- pavodni povrch, 2- povrch po
napadeni), B- nerovhomérné napadeni, C- skvrnité napadeni, D- dualkové
napadeni, E- bodové napadeni, F- podpovrchové napadeni, G- selektivni
napadeni, |- mezikrystalové napadeni, J- transkrystalové napadeni, K- extrakéni
napadeni, L- korozni trhliny
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B) Dle korozniho déje

Z hlediska korozniho déje délime korozi na dva zakladni typy — na korozi
chemickou a elektrochemickou. Chemickou korozi rozumime korozni napadeni
za zvySenych teplot v dusledku pusobeni oxida¢nich nebo redukénich plynda,
pfip. nevodivych organickych kapalin.

V prostiedi oxidacnich plyn se povrch kovu pokryva koroznimi produkty,
nejCastéji oxidy, pfip. uhli¢itany, sirany nebo chloridy [12, 15, 16]. Tloustka a
charakter vznikajici oxidické vrstvy zavisi na pomeéru atomarniho objemu kovu
Vuve @ molarniho objemu oxidu korozniho produktu V. Jde o tzv. Pillingovo-
Bedwordovo Cislo rpg (dale jen P-B €islo). U alkalickych kovu je P-B €islo rpg < 1,
CcoZ znamena, ze atomovy objem kovu je VvétSi nez molarni objem produktu
koroze a vznika tak nesouvisla tenka vrstva. Tato vrstva neni dostatecna, aby
meéla ochranny charakter, ¢imz dochazi k rychlé oxidaci. VétSina technickych
kovia ma P-B Cislo rpg = 1. Na povrchu kovu se tvofi souvisla ochranna vrstva.
Pokud by tento pomér byl velky, vrstva je pfilis Siroka, zaCina praskat a
odlupovat se [18].

U redukénich plynd k tvorbé koroznich produktld nedochazi. Ve vétsiné
pripadl redukujici plyn difunduje do kovu nebo dojde k reakci s nekovovymi
slozkami materialu. Radime sem vodikovou kfehkost nebo vodikovou korozi
[12].

Elektrochemickou korozi rozumime reakci kovu s elektrolytem, kterym
mohou byt roztoky soli, kyselin a zasad. V pribéhu této koroze rozliSujeme dvé
dilCi reakce — katodickou a anodickou, které jsou od sebe neoddélitelné a
vzajemné se prolinaji. BEhem anodické reakce povrch kovu oxiduje a v prabéhu
katodické reakce dochazi v elektrolytu k redukci nékterych slozek — elektrolyt se
nabiji kladnym nabojem a kov zapornym [15, 17, 18]. Chovani kov( v elektrolytu
ovliviuje jejich elektrochemicka uslechtilost, ktera vyjadfuje, jak snadno kov
uvolfiuje elektrony (tvorba iontd). Nejvice korozi podléhaji kovy s vysokou
elektronegativitou. U nékterych z nich ale nemusi dochazet k uplné degradaci
korozi. Na jejich povrchu se mulze tvofit oxidicka vrstva, pak dochazi k tzv.
pasivaci. VétSinou jde o uzkou vrstvu oxidu kovu, ktery je uSlechtilejSi nez
puvodni kovovy material. Mohou se tvofit vlivem pasivatort (oxidace na anodé)
nebo stykem kovu se vzduchem [12, 15, 17]. Je-li vznikld vrstva kompaktni,
chrani povrch pred dalSi korozi nebo probihajici korozi zpomaluje. K pasivaci
dochazi napfiklad u Zeleza, niklu, chromu, titanu, hliniku apod. [16].

C) Dle druhu korozniho prostfedi

NejbéznéjSim prostfedim je atmosféra. Rychlost koroze v atmosfére
ovliviuje zejména uroven zvih€eni povrchu kovu a pfitomnost atmosférickych
necistot (NaCl, H,S, NO, nebo prachové CasteCky). Kondenzovana vihkost na
povrchu velmi snadno reaguje se vzduSnym kyslikem, ktera staCi ke vzniku
tenké vrstvy elektrolytu [12, 14, 15, 18].
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DalSim koroznim prostfedim jsou kapaliny, nejCastéji voda s dalSimi
chemickymi prvky v ni rozpusténé. Uplathuje se elektrochemicka koroze, ktera
je ovlivnéna Sirokou Skalou faktoru, které mohou mit i neelektricky charakter [15,
16]. Pfikladem je koroze plasty, i kdyZ jsou to nekovové materialy.

Pri korozi v plynném prostfedi reaguje povrchu kovu s okolnim plynem za
vzniku koroznich produktu. Jde o chemickou korozi a jeji vyznam je zejména u
materiall pouzivanych za vysokych teplot.

Mezi specialni druh korozniho prostfedi patfi koroze v ptdach. Probiha
elektrochemicky — plada predstavuje roztok elektrolytu, ktery mize obsahovat
faze v kapalném, plynném i pevném skupenstvi [12, 14, 15].

D) Vysokoteplotni koroze

Vzhledem ktématu této bakalarské prace je tfeba blize popsat
vysokoteplotni korozi. Vysokoteplotni korozi rozumime korozni napadeni
rozpusténou soli v oxidické atmosféfe za vysokych teplot u superslitin na bazi
niklu. Je vysledkem zrychlené oxidace za teplot mezi 650 °C a 925 °C, kdy se
kovy a slitiny pokryvaji vrstvou znecisStujiciho solného filmu. V praxi je to
nejCastéji v prostfedi N, H,O a CO, s SO, [1, 8, 11].

Vysokoteplotni korozi délime na dva typy. Typ 1 je méné agresivni a
probiha za teploty vyS$Si nez je teplota tani znecistujiciho solného filmu. Naproti
tomu typ 2 je vyrazné agresivnéjSi. Probiha za teplot nizSich nez je teplota tani
znecistujiciho solného filmu. K poskozeni soucasti timto typem vysokoteplotni
koroze dochazi velmi rychle [1]. Schematicky nakres zavislosti miry korozniho
napadeni na teploté je na obr. 8. Prvky, které nejvice chrani proti vysokoteplotni
korozi a jsou obsazeny v niklovych superslitinach, jsou chrom, kiemik, nikl nebo
wolfram.

450 550 850 750 850 950 1050
) T ' ] J

Nizké Typ 2 f Vysoké
teploty

mira
kerozniho
napadeni

Obr. 8: Schematicky nakres zavislosti miry korozniho napadeni na teploté [1, 8]
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3.1.3 Opotiebeni

V prubéhu provozu soucasti dochazi k jejich postupnému opotiebeni,
které snizuje Zivotnost a klade tak naroky na udrzbu nebo renovaci. Obecné pfi
ném dochazi k ubytku nebo pfesunu cCastic z povrchu, Casto doprovazené
dalSimi projevy. Na zakladé vizualniho projevu a mechanismu vzniku délime
opotifebeni na adhezivni, abrazivni, kavitacni, unavové, vibracni a erozivni [15,
16, 18].

K adhezi dochazi pfi relativnim pohybu dvou téles. Vlivem nerovnosti
jejich funkénich povrchd dojde na nékterych mistech ke styku a k pusobeni
adhezivnich sil. Naproti tomu pfi abrazi dochazi k vyrazné&jSimu poruSovani
povrchu soucasti. V misté styku dvou funkénich povrchl nebo funkéniho
povrchu a abrazivniho prostfedi se opotfebeni projevuje ryhovanim nebo
mikrofezanim [3, 18]. Mechanismus abraze zavisi zejména na konkrétnim
materialu soucasti a druhu a tvaru abrazivnich castic. Ke kavitacnimu
opotfebeni dochazi u soucasti, které pracuji v prostfedi kapaliny. V mistech
ménici se rychlosti pritoku kapaliny nebo v mistech vysokého podtlaku dochazi
rychlému vzniku a zaniku bublin, coz vede k naruSovani povrchu soucasti.
Unavové opotfebeni vznika v misté kontaktu dvou soudasti, z nichz jeden
vykonava valivy pohyb [3, 15, 16]. Na povrchu opotfebované soucasti mohou
vznikat povrchové dulky nebo muize dojit k odlupovani povrchové vrstvy.
Vibra¢ni opotfebeni je zpusobeno spoleénym, tangencialnim kmitavym
pohybem dvou soucasti pfi normalovém zatiZeni. K viditelInému poruseni dojde,
pokud jeden z materialtu téchto soucasti pfesahne mez pruznosti [3].

Poslednim typem opotfebeni je eroze. Jde o poruSovani soudrznosti
povrchu soucasti v dusledku narazu pevnych ¢&astic v plynném, popf.
v kapalném prostifedi. Mechanismus eroze ovliviuje mnoho faktord -
houzZevnatost povrchu soucasti, charakteristika Castic (tvar, velikost, jejich
tvrdost,...) nebo Uhel a rychlost s jakou &astice na povrch dopadaji. Castice se
mohou pfi styku s povrchem soucasti bud odrazit, anebo zplsobit poskozeni,
coz primarné zavisi na tom, jestli dany material dokaze absorbovat kinetickou
energie Castice [18]. Zavislost hmotnostniho ubytku pfi erozi na uhlu (v rozmezi
0° az 90°) dopadajicich &astic délime dle materialu soucasti na dva typy. U
tvrdych a kfehkych materiald roste hmotnostni otér W, s rostoucim uhlem
dopadu az do své maximalni hodnoty. V pfipadé meékkych a houZevnatych
materiald hmotnostni otér s rostoucim uhlem dopadu €astic roste az do hodnoty
pfiblizné 15°. S dalSim narlGstem Uhlu dopadu hmotnostni otér postupné klesa
[3]. V praxi se pak muzeme setkat s aplikaci této zavislosti v podobé vhodné
zvoleného materialu vzhledem k druhu erozivnich ¢astic.

3.2 Podstata povrchovych uprav

Materialy pracujici v degradaénim prostiedi musi byt ucinné chranény
pfed nezadoucim poSkozovanim. Muzeme tak ucinit dvéma zakladnimi
zpusoby. Je-li to provozné mozné, zménou vlastnosti daného prostfedi a jeho
Ciniteld mGzeme zmirnit degradacni pusobeni (napf. odvlhéeni nebo rizné
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druhy komplexniho nebo selektivniho odplynéni, pfidani pasivaCnich nebo
absorp¢&nich inhibitort apod.) [1, 2, 9]. Druhou skupinu tvofi soucasti pracujici
v takovém prostfedi, jehoz vlastnosti nelze upravit. Sem patfi i soucasti
vyrobené zniklovych superslitin  pouzZivané napf. v leteckych nebo
automobilovych motorech. Z tohoto divodu jsou povrchové upraveny, aby byla
jejich provozni spolehlivost a celkova zivotnost zvySena. Tyto ochranné vrstvy
musi spliiovat mnoho pozZadavkl. Mezi ty zakladni patfi termodynamicka
stabilita, vhodné mechanické vlastnosti, dobra adheze se zakladnim materialem,
dlouha Zivotnost v daném degradacnim prostfedi, homogenni struktura a
odolnost vuci statickému a cyklickému zatizeni soucasti. Zaroven vsak nesmi
zhorSit mechanické vlastnosti zakladniho materialu [9].

3.3 Druhy povrchovych uprav

Povrchové upravy mohou byt rozdéleny dle nékolika hledisek. Pro svou
praci jsem si vybrala rozdéleni na zakladé chemické podstaty. Povrchové
upravy tak délime na organické a anorganické, které dale mizeme rozdélit na
kovové a nekovove [16].

3.3.1 Anorganické nekovové povrchove upravy

Anorganické nekovové vrstvy a povlaky se vazou se zakladnim
materialem vlivem chemické, mechanické nebo fyzikalni interakce. Konkrétni
interakce zavisi od konkrétniho druhu materialu a jeho zpuisobu aplikace na
povrch soucasti. RozliSujeme tyto zakladni druhy uprav [16]:

Zarové stfikané povlaky

Tyto povlaky dobfe odolavaji zaru (nékteré i kyselinam) a vykazuji
vysokou odolnost proti opotfebeni. Nanaseni probiha vyuzitim nékolika metod,
které se déli dle druhu pouzitého zdroje. Jedna se o tzv. metody s vyuzitim
spalovani (nastfik plamenem, vysokorychlostni nastfik, detona¢ni nastfik) nebo
elektrické energie (plazmaticky nastfik, nastfik elektrickym obloukem). V praxi se
velmi Casto pouziva plazmova technologie. Nosny plyn transportuje prasek do
plazmy, ktera muze mit teplotu i vyrazné prevySujici 10 000 °C. Tam je prasek
nataven a urychlen na povrch zakladniho materialu [19]. Morfologii ¢astic po
dopadu na povrch ovliviiuje jejich teplota, viskozita, soCivost, rychlost a také
povrch a teplota zakladniho materialu. Vznikly povrch obsahuje cca 5 — 20 obj.
% mikrodutin a pérd. U téchto povlaki se také setkavame s relativné vysokym
vnitfnim pnutim, které je zpusobeno rozdilnou roztaznosti materiall a rychlou
zmeénou teplot. Vyuziti zarovych nastfikl je zejména proti opotfebeni erozi nebo
otérem, korozi, elektrickému prarazu a nékdy takeé jako tepelnych bariér [19].

Keramické smaltovani

Smalty mizeme popsat jako skelné materialy s upravenymi viastnostmi.
Na povrchu zakladniho materialu tvofi souvislou, Sirokou vrstvu, ktera pusobi
jako bariéra proti vnéjSim vlivim. Mohou mit krystalickou i amorfni strukturu.
Tyto povlaky maji vybornou odolnost proti otéru a snasi i chemicky velmi
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degraduijici prostfedi. Zarovenn mohou puUsobit jako izolant [20]. Nevyhodou je
jejich kifehkost. Také nejsou pfilis vhodné do prostfedi s velkymi zménami teplot.
Smalty mohou byt bud jednovrstvé, nebo dvouvrstvé, které se skladaji ze
zakladniho a kryciho smaltu [20, 17]. Technologie nanaseni spocCiva v nataveni
suspenze (pfip. prasku nebo pudru) na povrchu zakladniho materialu.

Konverzni vrstvy

Na tvorbé téchto vrstev se podili kov i prostfedi. Vznikaji béhem
chemické nebo elektrochemické reakce a tvofi se od povrchu smérem do
zakladniho materialu. Vyuziti téchto vrstev je velmi Siroké, od ochrany proti
korozi pfes barveni kovl az ke zlepSeni zabéhu nebo mazani [16]. Mezi metody
barveni kovu patfi napfiklad ¢ernéni nebo modfeni oceli, patinovani médi a
bronzl nebo eloxovani hliniku. Principem barveni je vytvofeni oxidické vrstvy na
povrchu kovu. DalSi metodou je fosfatovani. Fosfatové vrstvy vznikaji reakci
kovu s fosfatizaCnim roztokem. Technologie je velmi jednoducha a levna. Vrstvy
odolavaji korozi, ale jejich pevnost neni pfilis velka. Jsou mékké a pérovité, a
proto ty, které chceme pouzit, jako korozni ochranu, prochazeji jeSté procesem
impregnace. Fosfatové vrstvy se také pouzivaji jako podkladové vrstvy pod
organické natéry [17, 21]. V neposledni fadé sem patfi metoda chromatovani.
Podstatou je pasivace kovu. Pouzivaji se pro nepfilis agresivni korozni prostfedi
nebo jako podkladové vrstvy pod organické natéry. Chromatovaci lazné, ve
kterych k pasivaci dochazi, jsou dvojiho typu. Dfive se hojné pouzivaly alkalické
lazné. Dnes technologie sméfuje vice k vyuziti kyselych lazni.

Anorganickeé natéry, obklady a vyzdivky

K ochrané nejCastéji ocelovych konstrukci se pouZzivaji anorganické
natéry s vysokym obsahem zinku. Aplikuji se natérem nebo nastfikem. DalSi
druhy natérl se pouzivaji jako separacni triéra proti pronikani urcitych prvki
(fazi) k povrchu kovu. Také rGzné druhy obkladu a vyzdivek mohou slouzit jako
ochranné bariéry proti koroznimu nebo abrazivnimu poSkozeni [16].

3.3.2 Anorganické kovové povrchové upravy

Na anorganické kovoveé povrchové upravy se pouZziva Siroka skala vice Ci
méné uslechtilych kovl. Ochrana zakladniho materialu je zabezpeena
vytvofenim difuzni vrstvy. Kromé vlastniho chemického sloZeni ovliviuje
vysledné vlastnosti vrstvy i zakladni material. Zakladnimi aspekty hodnoceni
kvality vrstvy jsou jeji tloustka a poréznost. Mezi dalSi hodnocené parametry pak
patfi homogenita vrstvy a stupen jejiho rovhomérného rozlozeni [17]. Kovové
povlaky délime na dvé zakladni skupiny — na katodické a anodické ochranné
povlaky.

Katodické povlaky

Katodické povlaky na povrchu kovu pusobi jako katoda. Vznikaji, pokud
je nanaseny kov uslechtilejSi nez zakladni kovovy material sou€asti. Pokud jsou
tyto povlaky vyrazné porézni nebo dojde kjeho poruSeni, zakladni material
okamzité podléha silné korozi. Pro bézné aplikace se na katodické povlaky
pouzivaji nejCastéji méd, nikl, chrom nebo jejich kombinace [16]. Pro specialni
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aplikace, zejména v elektrotechnice, se pouzivaji i povlaky ze vzacnych kovu
jako je zlato nebo stfibro.

Anodickeé povlaky

Anodické povlaky na povrchu kovu pusobi jako anoda. Podstatou je
reakce s okolnim prostfedim za vzniku stabilnich vrstev koroznich produkt,
které chrani pfed dalSi degradaci [17]. Nanasené kovy byvaji v tomto pfipadé
méné uSlechtilé nez zakladni kovovy material soucasti. Na tyto vrstvy se
nejcastéji pouziva hlinik, pfipadné zinek.

3.3.3 Organické povrchové upravy

Organické povlaky funguji jako ochranné bariéry [13]. Do této skupiny
povlakl patfi jednak natérové hmoty a jednak povlaky z plastu.

Natérové hmoty

Natérové hmoty maji relativné velmi dobrou ochrannou vlastnost. Jejich
aplikace je jednoducha a Siroce vyuzitelna. Na povrchu materiald vytvareji
souvisly film, ktery mize mit celou Skalu rozdilnych vlastnosti. Jeho funkce
muze byt ochranna, dekorativni, maskovaci, signalni, pfip. jina specificka funkce
[17, 22]. Vysledny natér muze byt transparentni nebo rGzné pigmentovany.
Zakladni slozkou natéru je pojidlo, které udava jeho primarni fyzikalni vlastnosti.
Pojidlo je tvofeno rozpoustédlem a filmotvornymi latkami jako jsou napfiklad
rizné druhy pfirodnich i syntetickych pryskyfic, oleju, derivata celulézy nebo
kauCuku, asfaltd [22]. Na zakladé typu filmotvorné latky nejCastéji
charakterizujeme rozdéleni natérovych hmot na olejové, celul6zove, synteticke,
chlorkauCukové, silikonové, lihové, asfaltové a emulzni. Kromé pojidla natéru
obsahuji i dalSi latky — pigmenty, plnidla a aditiva [13, 17, 21].

Povlaky z plastU

Tyto povlaky se vytvareji ze Siroké Skaly polymeru. Aplikuji se jako
ochrana proti korozi i opotiebeni. Jejich kvalitu urluje zejména difuzivita
vzhledem k pusobicimu koroznimu prostfedi. To mizeme ovlivnit vybérem
druhu polymeru a technologii jeho naneseni (platovani, Zarové nanaseni,
disperzni nanaseni nebo maceni [20].

3.4 Technologie nanaseni anorganickych kovovych povlakii

3.4.1 Platovani kovy

Platovani je proces, pfi kterém se povrch soucasti obklada vrstvou jiného
materialu. Drzi vétSinou na zakladé mechanickych vazeb, neni ale vylouceno
pouziti tepelného zpracovani, pfi kterém dojde ke vzajemné difuzi materiald.
Tyto povlaky maji jedny z nejvétSich tloustek, i nékolik milimetrd. Mezi
technologie platovani patfi napfiklad protlaCovani, pajeni, navafovani, tvareni
vybuchem nebo valcovani [13].
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3.4.2 Zarové pokovovani v roztavenych kovech

Principem této metody je namaceni pfedem pfipravenych soucasti do
lazné z roztavenych kovem. Po vytaZeni a usu$eni soucasti zistava na povrchu
ochranna vrstva. Tato vrstva sestava zvice subvrstev, které se podili na
zajisténi dostatecné adheze k zakladnimu materialu [20]. Nevyhodou je, Ze
zhorsuji celkové mechanické vlastnosti povlaku. Pro tento typ pokovovani se
pouzivaji kovy s nizkou teplotou tani. Zarové zinkovani probiha za teplot 440 az
470 °C a pouziva se na Sirokou $kalu vyrobku. Zarové cinovani probiha za
teplot 270 az 350 °C a nejéast&ji se pouziva pii povlakovani plechl. Zarové
hlinikovani probiha za teplot okolo 700 °C a nej¢astéji se povlakuji pasy a draty.
Zarové olovéni probiha za teplot okolo 370 °C a na rozdil od ostatnich variant
musi byt lazen legovana, aby mohlo dojit k tvorbé povlaku [16].

3.4.3 Tepelné a chemicko-tepelné zpracovani a pokoveni

Zpevnéni fazovou transformaci

Typickym pfikladem zlepSeni vlastnosti povrchu je povrchové kaleni.
Docilime tak zvySeni tvrdosti a odolnosti vici opotfebeni [3]. Maximalniho efektu
dosahneme spravné zvolenou teplotou, délkou a rychlosti ochlazovani.

Laserové zafeni

Pomoci laserového zafeni muzeme povrchu dodat vysokou davku
energie. Dochazi tak bud kjeho ohfevu a naslednému ochlazeni, nebo az
k nataveni. Za urcitych podminek se povrch muUze ménit az v plazmu [16].
Vyuziti laserového zafeni je zejména k tzv. povrchovému legovani, pfi kterém je
prvek naneseny na povrchu soucasti nataven a vytvafi povrchovou vrstvu.

Termodifuzni chromovani

Podstatou je difuzni syceni povrchu soucasti chromem za teploty 900 az
1200 °C po dobu 1 az 12 hodin. Tloustka vysledné vrstvy se fadové pohybuje v
setinach az desetinach milimetru [20]. Samotny proces difuzniho zihani ma
nékolik variant. Casté je difuzni zihani kombinace prvkG — chrom/uhlik,
chrom/hlinik, chrom/kfemik. Z pohledu podminek syceni se kromé
atmosférického tlaku muze pouzit i vakuum.

Termodifuzni zinkovani

Syceni povrchu zinkem rozliSujeme dvojiho typu. Prvnim je nizkoteplotni
zinkovani, které probiha za teplot 350 az 400 °C. Soucasti jsou umistény do
rotaéni pece s praskovym zinkem a zinkovym prachem a zahfivany po dobu 1
az 10 hodin [20]. Druhym zpusobem je vysokoteplotni zinkovani., které probiha
za teplot 700 az 1000 °C. Soucast se umisti do pece s vodikovou atmosférou,
kde je vystavena ucinkim zinkovych par.

Termodifuzni boridovani

Difuzni syceni povrchu bérem vede ke vzniku vysoce tvrdych vrstev,
které jsou odolné vuci opotfebeni. Syceni mize byt provedeno ponofenim do
lazné, vyzihanim nanesenych past nebo elektrolyticky [16].
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Termodifuzni hlinikovani

Difuzni syceni povrchu hlinikem muaze probihat nékolika zpisoby. Prvnim
je alitovani. Na povrch souc€asti se nanese prasek, ktery je z90 % tvofen
feroaluminiem. Poté nasleduje zihani v peci pfi teploté 800 az 1000 °C po dobu
1 az 10 hodin. Dal$im zplUsobem je kalorizovani. Soucasti se zasypou
hlinikovym praskem a oxidem hlinitym s pfisadou chloridu amonného. Poté se
Zihaji pfi teploté 900 az 1000 °C po dobu pfiblizné 2 hodin. TFetim zpUusobem je
alumetovani. Princip spoCiva v metalickém nastfiku hliniku na povrch soucasti,
jeho prekryti ochrannou vrstvou a naslednym zihanim pfi teploté 800 az 1000 °C
po dobu nékolika hodin [13].

3.4.4 Zarové stfikani kovu

Principielné je tato metoda podobna zZarovému stfikani anorganickych
povlaku popsaného v kap. 3.3.1. Natavené Castice kovu se nanesou na povrch
soucasti proudem vzduchu. Tavici metalizaCni pistole mohou byt plynové nebo
elektrické. Na rozdil od anorganickych povlakt se kromé praskové formy smési
pouziva nejCastéji drat [19]. Pfed samotnym procesem nastfiku je tfeba povrch
soucasti dikladné ocistit a zdrsnit. S pouzitim elektrické pistole jsou vysledné
vrstvy pfilnavéjSi a meéné porézni. Neni ale vhodné ji pouzit na materialy s
nizkou elektrickou vodivosti [19].

3.4.5 Chemické pokovovani

V prubéhu chemického pokovovani se na povrchu soudasti tvofi
ochranna vrstva. Mlze k tomu dochazet na zakladé dvou mechanismd. Bud
redukci kovu z roztoku anebo pohybem iontll mezi povrchem a roztokem diky
odlisSnym potencialim. Mezi nejCastéji pouzivané metody patfi ponor do roztoku
za pokojové teploty nebo za varu, potirani roztokem nebo redukci [13].
Chemické pokovovani patfi mezi nenarocné metody a pro pokovovani se da
pouzit celé spektrum prvka (nejCastéji méd, cin, chrom, zinek, stfibro nebo nikl).

3.4.6 Galvanické pokovovani

Podstatou galvanického pokovovani je elektrolyza. Pudsobenim
privedeného stejnosmérného elektrického proudu do roztoku elektrolytu dochazi
postupné k vylu€ovani kovu (pfip. vodiku) na katodé a k rozpousténi anody
(pfip. k vyluCovani kysliku a k dalSim vedlejSim reakcim) [13, 21, 23]. Prabéh
pokovovani ovliviuji faktory jako napéti a intenzita elektrického proudu, teplota
elektrolytické 1azné nebo intenzita michani lazné. Dle chemického slozeni, resp.
pH délime lazné na kyselé a alkalické. Povrch pokovované soucasti musi byt
pred procesem dukladné pfipraven. Zakladni technologicky sled operaci je
nasledujici: chemickeé odmastovani, oplachovani, elektrochemickeé
odmastovani, oplachovani, moreni, oplachovani, dekapovani (neboli odstranéni
tenké oxidické vrstvy napf. Kyselinou sirovou nebo chlorovodikovou),
oplachovani, pokoveni, oplachovani a suseni [16].
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Médéni probiha nejcastéji v alkalickych kyanidovych laznich, méné Casto
pak v laznich kyselych. Vznikla vrstva maze slouzit jako mezivrstva pfi niklovani,
stfibfeni nebo zlaceni oceli, jako dekorativni vrstva, jako ochranna vrstva oceli.
Mosazeni probiha vétSinou pouze v kyanidovych alkalickych laznich. Mosazna
vrstva ma nejvysSi uplatnéni jako dekorativni povrchova vrstva [20, 23].
Zinkovani muaze probihat v kyanidovych alkalickych, bezkyanidovych
alkalickych, slabé kyselych nebo silné kyselych laznich. Zinkové vrstvy maji
Sirokou Skalu uplatnéni. Pro niklovani se pouzivaji tyto druhy lazni: siranové a
chloridové (samostatné se prilis nepouZzivaji), siranohofe¢naté, flouroboritanové,
sulfamatové a nékteré druhy specialnich lazni. Vyuziti nachazi jako ochranné
vrstvy, mezivrstvy pfi jinych druzich povrchovych uprav nebo dekorativnim
pokovovani. Chromovani probiha v chromovacich laznich a rozliSujeme nékolik
druh chromovani: dekorativni, tvrdé, mikrotrhlinkové, mikroporézni nebo ¢erné
chromovani. Kromé téchto prvkl se dale pouzivaji pro galvanické pokovovani
napfiklad kadmium, cin, stfibro nebo zlato [23].

3.4.7 Fyzikalni a fyzikalné-chemické povlakovani

Tvorba vrstev na zakladé fyzikalnich a fyzikalné-chemickych reakci
probiha diky interakci par kovl nebo slouenin se zakladnim materialem za
danych podminek. Zakladnimi metodami jsou napafovani, naprasovani, iontove
povlakovani a iontova implantace [16]. Vzajemné se liSi zplisobem ziskavani
reagujicich Castic, pouZitou ochrannou atmosférou, tlakem, mechanismem
pfenosu castic, adhezi a druhem pouzitelného substratu a povlaku. Dle
probihajicich déj0 muzeme tyto povlaky délit na CVD (Chemical Vapour
Deposition), PVD (Physical Vapour Deposition), PECVD (Plasma Enhanced
Chemical Vapour Deposition), EBPVD (Electron Beam Physical Vapour
Deposition) apod. [17].

3.5 Druhy ochrannych vrstev pouzivanych pro vysokoteplotni operace

Ochranné vrstvy vytvarené na superslitinach délime na dvé zakladni
skupiny: difuzni bariéry a tepelné bariéry.

3.5.1 Difuzni bariéry

Difazni vrstvy vznikaji termodifuznim sycenim povrchu soucasti.
Technologie téchto vrstev byla stru¢né shrnuta v kapitole 3.4.3. Tvofi se obvykle
do hloubky 10 az 100 ym. Tfi nejbéznéjsi prvky, které se podileji na jejich
tvorbé, jsou hlinik, chrom a kfemik (spolu se vzduSsnym kyslikem), a to at uz z
externiho zdroje nebo zobsahu zakladniho materialu. Mikrostruktura,
zastoupeni téchto prvkud ve vrstvé a jeji tloustka zavisi na konkrétnim zakladnim
materialu, teploté a dobé tepelné upravy povrchové vrstvy [2, 9].
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Z hlediska konkrétnich technologii aplikace difuznich bariér rozliSujeme
dva zakladni druhy procesu — ,slurry“ metodu a ,pack process®. ,Slurry“ metoda
spociva v naneseni suspenze zvolenych prvku (nejcastéji Al, Al-Si nebo Al-Cr)
na povrch soucasti s naslednym zihanim v ochranné atmosféfe [2]. Podstatou
technologie ,pack process® je umisténi souc€asti do smési zvolenych prvku
(napf. Al, Cr, Si apod. - nejCastéji v praskove formé), halogenidového aktivatoru
(NaF, NaCl) a plniva (Al,O3 nebo SiC) s naslednym ohfevem v inertni
atmosfére. Za vysokych teplot halogenidové soli reaguji s hlinikem nebo smési
hliniku a ostatnich prvkd za vzniku par, které poté reaguji s povrchem soucasti.
Pokud vSe neprobiha v jedné spole¢né nadobé, ale oddélené (zvlast reakce soli
s pridanymi prvky a zvlast reakce par s materialem), oznaujeme tuto variantu
jako ,out of pack process“. Nejvétsi pfednosti této metody a jejich variaci je
vysoka kvalita, technologicka jednoduchost, rovhomérnost vrstvy a vyborna
regulovatelnost teploty procesu [9].

3.5.2 Tepelné bariéry (TBC)

Primarni funkci tepelnych bariér (TBC — Thermal Barrier Coating) je
prodluzovani zivotnosti soucasti diky snizovani jeji teploty. Tyto komplexni
vrstvy jsou tvofeny z nékolika rlznych vrstev. Na zakladnim materialu se
nejdfive nachazi vrstva MCrAlY (M — nejCastéji Fe, Ni, Co nebo jejich
kombinace), nejsvrchnéjsSi vrstvu pak vzdy tvofi keramicky povlak. Ten je
nejCastéji tvofen stabilizovanym ZrO, a diky nizké tepelné vodivosti umozniuje
ochlazeni povrchu (ochlazeni je tim intenzivngjsi, ¢im je tepelna vodivost
keramiky nizsi) [7, 9]. Schéma mozného rozloZeni TBC vrstvy je znazornén na
obr. 9. Mezi nevyhody TBC vrstev patfi, ze neposkytuji superslitinam ochranu
proti oxidaci [7], a také kiehké chovani keramiky. Proto by tyto vrstvy nemély byt
pouzity na dynamicky namahané soucasti [8, 9].

Termaini bariéra
keramika TBC

+Y
\ Zrc2>2t'>0pmzo3

difuzni vrstva

Al0q
=i 5 um
e CoNICrAlY
I
MCrAlY 100 pm
difuzni vrstva 10 um

zakladni material

Obr. 9: Mozna varianta usporadani TBC vrstvy [8]
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4 Cile prace

Tato bakalairska prace si klade za cil prostudovat problematiku
povrchovych uprav, které jsou vhodné pro vysokoteplotni soucasti leteckych
motorli, zejména na lopatky turbin. DalSim cilem je pak posoudit zmény
struktury a vlastnosti ochranné difuzni vrstvy AISi po vybrané teplotni expozici
v oxidické atmosféfe na lité polykrystalické niklové superslitiné Inconel 713LC a
dale také strukturni zmény v samotném zakladnim materialu.

Dil€imi cily pak jsou:

o zpracovani literarni reSerse,

o studium strukturnich zmén zakladniho materialu po teplotni degradaci
v oxidické atmosféfe s pouzitim svételné, elektronové mikroskopie a
obrazové analyzy,

o studium struktury a strukturnich zmén v AISi vrstvé po teplotni degradaci
v oxidické atmosféfe s pouzitim svételné, elektronové mikroskopie a
energioveé disperzni analyzy,

o studium zmén tloudtky AISi vrstvy po teplotni degradaci v oxidické
atmosféfe s pouzitim svételné mikroskopie a obrazové analyzy,

o studium zmén mikrotvrdosti AlSi vrstvy po teplotni degradaci v oxidické
atmosfére s pouzitim indentoru dle Knoopa.
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5 Experimentalni material a pouzita technika

5.1 Experimentalni material

5.1.1 Zakladni material Inconel 713 LC

Jako zakladni material byl pro tento experiment pouZzit Inconel 713 LC.
Jedna se o litou, polykrystalickou superslitinu na bazi niklu. LC neboli Low
Carbon udava, Ze jde o superslitinu se snizenym obsahem uhliku. Matrice je
precipitacné zpevnéna fazi y‘, ¢imz se tato superslitina fadi mezi Zarupevné.
Chemické slozZeni tavby B38, z které byly vzorky pro experiment pfipraveny, je
shrnuto v tab. 2. Spolu s témito hodnotami je uvedeno i garantované rozmezi

vyrobce.

Tab. 2: Chemické slozeni niklové superslitiny Inconelu 713 LC

Prvek

C
Mn
Si
Cr
Ti
Al
Fe
B
Zr

Nb
Ta
Mo
Co
Cu

Tavba B38 [hm. %] Pripustné rozmezi [hm. %]

0,04 0,03 -0,07
< 0,05 <0,25
<0,05 <05
11,85 11,0-13,0

0,72 0,40 - 1,00

5,80 5,50 - 6,50
<0,05 <05
0,015 0,005 - 0,015

0,11 0,05-0,15

2,27 1,50 - 2,50
< 0,05 -

4,54 3,80 -5,20
<0,05 <1,0
< 0,05 <0,5
0,006 < 0,015
0,004 < 0,015

- <15 ppm
- <20 ppm
zbytek zbytek

Mé&rna hmotnost se pohybuje kolem 8010 kg/m®. Teplota likvidu je 1321
°C a teplota solidu je 1288 °C [7]. Za pokojové teploty jsou dle vyrobce
stanoveny tyto mechanicke vlastnosti: Ry, 2 745 MPa, Ryo2 2 677 MPa, As > 3%,
a do teploty pfiblizné 550 °C se nemeéni. S rustem teploty do 700 °C se
pevnostni charakteristiky zvySuji a deformacni charakteristiky klesaji. Po
prekroCeni této teploty dochazi k poklesu i pevnostnich charakteristik.
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5.1.2 Povrchova uprava AlSi

Ochranna vrstva byla vyrobena metodou ,slurry“, tvofena hlinikem a
kfemikem. Jde o naneseni smési pozadovanych difuznich prvk( s organickymi
pojivy a nasledné difuzni zihani. Smés se nanese na ocisténou a odmasténou
soucast a poté se zahfeje na zihaci teplotu. PFi pfekroCeni teploty 650 °C
dochazi k uplnému vyhofeni organickych pojiv a zarovefi dochazi k oxidaci
nanesené smeési, a tim k narUstu hmotnosti. Povrchova napéti nuti Castice
k shlukovani a tim dochazi k vytlacovani ¢astic pojiva. Je tim umoznén vznik
kovovych vazeb mezi ¢asticemi syticich prvkd a syceného povrchu, coz vede ke
vzniku difuzni vrstvy na povrchu zihané soucasti. Tento proces muze probihat
ve vakuu, v argonové nebo normalni atmosféfe [5]. U vzorkd pouzitych v tomto
experimentu bylo difuzni zihani provedeno pfi teploté 950 °C po dobu 5 hodin, a
to vochranné argonové atmosféfe s naslednym pomalym ochlazovanim.
Struktura vrstvy AlSi po naneseni na zakladni material je zobrazena na obr. 10.

Vnéjsi difazni vrstva

Vnitini difiznivestva o0

B N

‘ Zakladni material

-——

. ——
P X 20 ym

Obr. 10: Struktura vrstvy AlSi v zakladnim stavu (SM)
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5.2 Metodika experimentu

Pro experiment byly pouzity 3 sady vzorki o primérnych rozmérech
4x6x11 mm. Vzorky byly nejdfive dukladné predpfipraveny. Poté byla kazda
sada vzorku vystavena predem dané teploté simulujici provozni podminky
soucasti, a to pro 3 rlzné Casové uUseky. Po ukonéeni simulace provozu byla
provedena pfiprava metalografického vzorku. Spolu se vzorky, které byly
vystaveny tepelné expozici, byl pfipraven jeden vzorek ve vychozim stavu. Ten
byl pouZzit pro srovnavani. Detailné se k metodice experimentu zabyvam
v nasledujicich podkapitolach.

5.2.1 Pfipravné prace

VSechny vzorky byly nafezany z jednoho odlitého dilu. Na dvou protéjSich
sténach byla metodou Slurry nanesena difuzni vrstva AISi. Takto dodané
vzorky bylo nutné pfipravit. Na kotoucich s brusnym papirem o hrubosti 400 byly
vzorky dudkladné obrouseny z péti stran a byla ponechana pouze jedna sténa
s vrstvou AISi. Také bylo nutné oznacit, ktera ze stran je ta s vrstvou. Z tohoto
divodu byl ubrouSsen jeden roh na opacné strané oproti difuzni vrstvé.
Obrousené vzorky byly ocistény lihem a osuSeny proudem horkého vzduchu.
Poté byly jesté ocCistény pomoci ultrazvuku po dobu 16 minut pfi teploté 50 °C.
Nyni byly vzorky pfipraveny k experimentu (obr. 11).

Obr. 11: Vzorky pfipravené k experimentu
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5.2.2 Teplotni expozice

Experiment spocival v simulaci teploty prostiedi, ve kterém soucast
pracuje. Toho bylo dosazeno vlozenim pfipravenych vzorkd do keramickych
kelimkd a umisténim do pece. Simulace byla provedena pfi teplotach a ¢asech
dle tab. 3.

Tab. 3: Teploty a Casy experimentu

Teplota [°C] Doba 1l [h] Doba2[h] Doba 3 [h]

800 200 500 1000
900 100 200 500
1000 50 100 200

Pec byla nejdfive nahfata na danou teplotu. Poté do ni byla umisténa
sada 3 vzorku. Ty byly z pece postupné vytahovany v zavislosti na danych
dobach tepelné expozice. Umisténi v peci je zobrazeno na obr. 12.

Al-Si Doba 1

Obr. 12: Umisténi vzorkl v peci
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5.2.3 Priprava metalografickych vybrust

Po uplynuti stanovenych €asu tepelné expozice byly vzorky ponechany
v keramickych kelimcich, aby postupné doslo k uplnému zchladnuti na vzduchu.
Dalsim krokem byla pfiprava metalografického vzorku, a to dle nasledujiciho
postupu. Vzhledem k charakteru pozadované analyzy byly vzorky nejdfive
podélné rozfiznuty na fezaCce Accutom-5 firmy Struers (obr. 13) tak, aby nebyla
porusena ochranna vrstva na povrchu.

Obr. 13: Accutom-5 (vlevo) a LaboPress-3 (vpravo) firmy Struers [24]

Polovina vzorku byla poté pouzita pro tvorbu vybrusu. Provedla jsem
zalisovani za tepla za pouziti lisu LaboPress-3 firmy Struers (obr. 13). Pojizdné
dno lisovaciho valce bylo nutné nejdfive lehce zaprasit nepfilnavym praskem.
Doprostfed byl umistén vzorek, a to feznou stranou dolu. Poté bylo pojizdné dno
spusténo dovnitf lisovaciho valce. Pro zalisovani jsem pouzila kombinaci dvou
hmot. Nejdfive bylo do lisu nasypano malé mnozstvi IsoFastu, zelené lisovaci
hmoty firmy Struers, ktera se pouZziva pro velmi dobrou fixaci hranic vzorku
zejména tvrdSich materiald. Zbytek byl dosypan vhodnym mnozZstvim
ClaroFastu, bilé lisovaci hmoty firmy Struers, ktera ziska na transparentnosti, a
probihal pfi tlaku 20 kN a teploté 180 °C po dobu 6 minut, po kterém
nasledovaly 3 minuty chlazeni. Tato Cast jiz probéhla plné automaticky dle
nastavenych parametru.

Po dokonceni lisovani byly vzorky ze spodni strany oznaceny s pouZziti
vibracniho popisovace Struers Engraver.

DalSim krokem pfipravy vzorkl bylo brouseni na automatickych bruskach
Pedemin DAP-7 firmy Struers (obr. 14). Brou$eni probihalo po dobu 3 minut za
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stalého chlazeni vodou. Pouzity byly jednorazoveé brusné papiry o hrubosti 400,
500, 1200. Pfi pfechodu mezi jednotlivymi stupni hrubosti papirt byly vzorky
dukladné oplachnuty vodou a osu$eny proudem stlateného vzduchu. Po
poslednim brouSeni byla provedena vizualni kontrola na mikroskopu, zda
probéhlo rovhomérné a zda se na povrchu nevyskytuji vyrazné ryhy.

Obr. 14: Automatické brusné zafizeni Pedemin DAP-7 [25]

Po brouseni nasledovalo mechanické lesténi. Vzorky byly leStény po
dobu 3 minut na specialnich kotoucCich, na které byla nanesena pasta
s diamantovymi CasteCkami o velikosti nejdfive 3 ym, a poté 1 um. Chlazeni
bylo zajisténo pomoci chladici suspenze urCené pro lesténi slitin nezeleznych
kovl. P¥i pfechodu z hrubSi na jemnéjsi pastu byly vzorky dikladné ocistény
lihem, osuSeny proudem horkého vzduchu a opét vizualné zkontrolovany na
mikroskopu.

ZavéreCnym procesem pfipravy bylo pouziti OP-CHEM, tj. metody
mechanicko-chemického lesténi a leptani. Na specialnim syntetickém kotouci
byly vzorky lestény po dobu 1 minuty pfi sou¢asném davkovani suspenze OPS.
Poté byla na kotou¢ pusténa voda na proplachovani, a to po dobu 2 minut.
Nakonec byly vzorky ocCistény lihem a osuseny proudem horkého vzduchu. Byla
provedena posledni vizualni kontrola kvality vyleSténého povrchu na
mikroskopu.

Takto pfipravené vzorky byly uchovavany ve vzduchotésné

uzaviratelnych nadobach, aby bylo co nejvic zamezeno oxidaci na vzduchu a
pfipadnému ovlivnéni vysledkd planovanych analyz.
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5.2.4 Pozorovani struktury

K pozorovani struktury bylo pouzito svételné a elektronové mikroskopie.
Svételna mikroskopie (dale SM) vyuziva soustavu CocCek, ktera umoznuje zvétsit
pozorovany vzorek. Mikroskopy se skladaji ze dvou hlavnich Casti: objektivu a
okularu. Kontrast mizeme ovliviiovat bud’ vyvolavanim struktury anebo pomoci
zobrazovacich metod, kam patfi svétlé a tmavé pole, polarizované svétlo,
fazovy kontrast a interferenéni kontrast. Uzite¢né zvétSeni, kterého muzeme
dosahnout, je omezeno vinovou délkou pouzitého svétlo. V pripadé elektronove
mikroskopie dochazi k urychlovani elektrond vysokym napétim 2z tzv.
elektronového déla. Tyto elektrony pak prochazi vakuové uzavienym tubusem a
interaguji s povrchem materialu. U rastrovaci elektronové mikroskopie (dale
REM) primarni elektron interaguji s materialem a dochazi k emisi sekundarnich
elektrond. Zaroven vznikaji zpétné odrazené (dale BSE) a Augerovy elektrony,
fotony a charakteristické rentgenovo zareni. BSE elektrony, které maji relativné
vysokou energii, se odrazi takrka kolmo k detektoru, kde jsou zpracovany a
pfevedeny na signal, ktery nakonec tvofi obraz na obrazovce. Pozorovani
pfilnavosti, rovnomérnosti, struktury vrstev a zakladniho materialu bylo
provedeno pomoci svételného mikroskopu PMG-3 firmy Olympus s kamerou
DP20 a pomoci rastrovaciho elektronového mikroskopu Philips XL30.

Kromé svételného a elektronového mikroskopu byl pouzit i konfokalni
rastrovaci mikroskop (dale KM). Ten vyuziva k zobrazeni intenzivniho bodového
svétla — laseru. Paprsek projde objektivem, pfes prvni clonku a je fokusovan na
povrchu vzorku. Odtud se odrazi a spolu s emitovanym svétlem prochazi zpét
stejnym objektivem az ke druhé clonce. Zde dochazi k filtraci okolniho svétla (tj.
veskerého, které nepochazi z ohniskové roviny). To, co neni v ohniskové rovinég,
neni zobrazeno. Vysledny obraz vznika rastrovanim bod po bodu [26]. Hlavni
vyhodou tohoto mikroskopu oproti svételnému je moznost dosazeni zvétSeni az
14000x. Navic princip rastrovani umoznuje diky skladani jednotlivych optickych
fez(l trojrozmérné zobrazeni. Pro tento experiment byl pouzit konfokalni
mikroskop Olympus LEXT, a to k hodnoceni povrchového reliéfu [26].

V neposledni fadé mezi tyto metody patfi obrazova analyza. Ta
kvalitativné a kvantitativné zpracovava zdrojova data ve formé digitalniho
obrazu. Postup se sklada ze ftfi Casti: ziskani obrazu, preprocessing a
processing. Obraz ziskavame bud pfimo v digitalni formé (fotoaparat, kamera
apod.) nebo digitalizaci puvodniho obrazu (napf. pomoci skeneru). V prabéhu
preprocessingu je obraz pfipravovan k dalSimu zpracovani — jako je odstranéni
Sumu a zvySeni kontrastu. NejdllezitéjSi ¢asti je pak tzv. segmentace obrazu.
Jedna se o oddéleni pozorovanych objektll od pozadi a provadi se nejCastéji
prahovanim, pfip. manualnim oznacovanim hranic. Procesing je pak samotné
hodnoceni obrazu na zakladé Siroké Skaly matematickych nebo statistickych
modelu [8].
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5.2.5 Analyza chemického slozeni

Analyza chemického slozeni byla provedena pomoci rentgenové
energiové disperzni analyzy (dale EDS). Tato metoda slouzi k rychlému,
kvalitativnimu i kvantitativnimu urCeni chemického slozeni. Pfesnost kvalitativni
analyzy se pohybuje od desetin hm. % po jednotky hm. %. Pfesnost kvantitativni
analyzy se muze pohybovat az kolem 0,5 hm. %. Mé&feni v ramci tohoto
experimentu probéhlo pomoci detektoru EDAX pfi elektronovém mikroskopu
Philips XL30.

Tato analyza byla pouzita ve dvou pfipadech. Nejdfive bodova analyza
pro hodnoceni chemického slozeni nékterych fazi ve struktufe AISi vrstvy pfi
zvétSeni 3000x a 5000x. Dale pak k ploSné analyze povrchu vrstvy pfi zvétSeni
2000x. Obé analyzy byly provedeny pfi urychlovacim napéti 20 kV. Vysledky
chemickych analyz jsou uvedeny v kapitole 6.2.1.

5.2.6 Méreni tloustek vrstev

Tloustka vrstvy byla hodnocena s pouzitim mikroskopu Olympus PMG-3
s digitalni kamerou DP20 pfipojenou k pocitaci. Digitalni kamera snima
v realném cCase Cast zorného pole mikroskopu pfi daném zvétSeni. S pouzitim
programu Stream Motion firmy Olympus byly na vS8ech vzorcich pofizeny 3
fotografie pfi zvétSeni 200x. Pomoci analyzy obrazu s pouZzitim pfidavnych
softwarovych modult v témze programu bylo provedeno méfeni tloustky vrstvy.

Na kazdé ze tfi fotografii byly ruéné oznaceny hranice vrstvy a subvrstev.
Program automaticky vypocita stfedovou kfivku, ke které poté vytvofi pfedem
zvoleny pocet kolmic. Délka téchto kolmic k okraji oznaené vrstvy/subvrstvy
vytvofi statisticky soubor hodnot. Na zakladé slou¢eni téchto soubor hodnot ze
vSech tfi fotografii byla vypocCtena primérna hodnota tloustky vrstvy a
smérodatna odchylka. Dale byly vytvofeny zavislosti tloustky vrstvy na teploté
tepelné expozice a dobé, po kterou ji byla vystavena, jsou uvedeny v kapitole
6.2.2.

5.2.7 Méfeni mikrotvrdosti

Mikrotvrdost byla méfena na pfistroji firmy Struers (obr. 15) kompatibilnim
s pocCitatem pro praci vsoftwaru Hard Test. Tento program umozriuje
automatické nebo poloautomatické provedeni mérfeni mikrotvrdosti formou
jednotlivych vpichu, fad nebo celych soustav fad vpichl. Umoznuje variabilni
nastaveni vzdalenosti vpichlO/fad, vybér zatézné sily, varianty automatického
(pomoci obrazové analyzy) nebo manualniho hodnoceni vpicha.
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Obr. 15: Tvrdomér firmy Struers kompatibilni s PC [24]

Jako indentor byl pouzit Knoop, ktery je svym tvarem uzpusoben pro
mérfeni tvrdosti vrstev; principielné se jedna o zkousku tvrdosti dle Vickerse.
Knoop ma tvar protazeného kosocCtverce a pfi hodnoceni tvrdosti se méfi
vzdalenost okrajovych bodd na delSi uhlopfiéce. Toto oznaCovani bylo
provedeno rucné. VypocCet vysledné hodnoty mikrotvrdosti je jiz spocten
softwarem automaticky.

Na kazdém vzorku byly provedeny 3 fady vpichl. Kazda fada sestavala
z 11 az 17 vpichu v zavislosti na celkové tloustce vrstvy. Vtisky musely pokryt
cely prufez vrstvou a prejit az do zakladniho materialu. VSechny vtisky byly
provedeny v zatézném modu HK 0,025, tj. pfi zatizeni 0,025 kp (kgf). Prvni vtisk
byl proveden 0,01 mm od okraje vrstvy a kazdy nasledujici byl od toho
predeslého vzdalen taktéz 0,01 mm. Z hodnot ziskanych z téchto 3 fad byly poté
spocCteny primérné hodnoty mikrotvrdosti pro dany vzorek v zavislosti na
vzdalenosti od okraje vrstvy. Grafy této zavislosti jsou uvedeny v kapitole 6.2.3.
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6 Vysledky a jejich diskuze

6.1 Metalograficka analyza zakladniho materialu

Zakladni material byl hodnocen jednak ve vychozim stavu a dale po dvou
zvolenych tepelnych expozicich — konkrétné pfi 800 °C po 200 hodinach a dale
pfi 1000 °C po 200 hodinach. Ve vychozim stavu byla nejprve pozorovana
struktura ve svételné mikroskopii. Inconel 713 LC patfi mezi lité superslitiny,
proto byla nejdfive pfi malém zvétSeni pozorovana lita dendriticka struktura (obr.
16). Na obr. 17 pak muzZeme vidét matrici — fazi y, spolu s karbidy, které jsou
vylouéené po hranicich i uvnitf zrn. Velikost precipitatl (faze y‘) se ve svételné
mikroskopii blizi hranici rozliSitelnosti. Jsou pozorovatelné pfi vétSim zvétSeni
(cca 1000 x) nebo pomoci diferencialniho interferenéniho kontrastu s vyuzitim
svételné mikroskopie nebo také elektronové mikroskopie.

pﬁhé‘mfjos'a dendflfU' § e : A s el P ‘
y £ PN . hranice th.ﬂritﬁ

S

Obr. 16: Dendriticka struktura zakladniho materialu (SM)
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Obr. 17: Struktura zakladniho materialu (SM)

S pouzitim detekce BSE (rastrovaci elektronova mikroskopie), pfi
zvétSeni 2500x a urychlovacim napéti 20 kV, byly pozorovany koherentni
precipitaty (tmava faze) v matrici (svétla faze). Ve vychozim stavu maiji relativné
pravidelnou, kubickou morfologii (obr. 18). Vlivem plsobeni vysoké teploty vSak
dochazi ke vzniku tzv. raftové morfologie (jejich hrubnuti, zaoblovani a
shlukovani) — viz kap. 2.4. Pfi 800 °C po 200 hodinach jsou zmény morfologie
jen velmi nepatrné, teplota neni dostateCcné vysoka, aby dosSlo k vyraznym
zménam (obr. 19). Pfi 1000 °C po 200 hodinach je zména morfologie velmi
vyrazna. Precipitaty se formuji do protahlych fetizka (obr. 20).

Ve vSech tfech pfipadech bylo provedeno kvalitativni (tvar, rozméry) a
kvantitativni (ploSny podil) hodnoceni pomoci obrazové analyzy. Vysledky
dokladaji postupné hrubnuti precipitatl se vzrustajici teplotou — vzrustajici
stfedni velikost Castic a zvySujici se rozptyl téchto hodnot. S tim souvisi i mirny
nartst ploSného podilu faze y* v matrici. NarGst hodnot prodlouzeni a poméru
stran precipitatd koresponduje se zménou jejich morfologie, tj. vznik
protazenych Castic a fetizkl. Vysledky méfeni jsou shrnuty nize, v tab. 4. Tyto
morfologické zmeény maji negativni vliv na mechanické vlastnosti zakladniho
materialu (viz. kap. 2.4).
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Obr. 18: Morfologie precipitatd ve vychozim stavu (REM)

AccV Spot Magn Det WD Exp f——— 10m
200KV 3.7 2500x BSE 105 84894 17AISi 800 / 200h

Obr. 19: Morfologie precipitatl po 200 h pfi teploté 800 °C (REM)
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AccV Spot Magn Det WD Exp P—— 10m
20.0kV 4.8 2500x BSE 7.9 84892 17AISi 1000 f 200h

Obr. 20: Morfologie precipitata po 200 h pfi teploté 1000 °C (REM)

Tab. 4: Méfeni ploSného podilu, morfologie a velikosti precipitatt

Vychozi stav 800 °C (200h) 1000 °C (200h)

Stiredni rozmér 0,38 um 0,40 um 0,89 um
Min. rozmér 0,05 ym 0,06 pm 0,05 ym
Max. rozmér 1,45um | 1,77 ym 4,34 ym
Podil faze y* 43,6 % 46,1 % 47,5 %
Prodlouzeni

- 1,71 1,71 3,00
OO

Pomeér stran
max (b/a) 1’56 1,54 2148

b
a

Tvarovy faktor
’ 0,81 0,72 0,52

2 ~O
%
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6.2 Metalograficka analyza vrstev AISi

6.2.1 Hodnoceni povrchu vrstev AlSi

Jako prvni bylo provedeno hodnoceni reliéfu povrchu pomoci
rastrovaciho konfokalniho mikroskopu, doplnéné o ploSnou EDS analyzu
chemického slozeni na rastrovacim elektronovém mikroskopu. Byl srovnan reliéf
povrchu a obsah pfitomnych prvku ve vychozim stavu a po teplotni expozici 500
h pfi 800 °C. Ve vychozim stavu je reliéf povrchu relativné rovnomeérny, bez
vyraznych nerovnosti (obr. 21). Rozdil mezi minimalni a maximalni polohou
v fezu povrchem byl 594 pm. Linie fezu reliéfem je na obr. 22. Povrch
pozorovany pomoci rastrovaciho elektronového mikroskopu je uveden na obr.
23.

11.000um
5.500

96.000um

A

0.000um

102.400

128.000um

Obr. 21: Hodnoceni povrchu vrstvy ve vychozim stavu (KM)

g g | 0 |
0.000 25600 51.200 76.800 128.000

102.400 —)I}Jm
Obr. 22: Linie reliéfu vrstvy ve vychozim stavu (KM)
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Obr. 23: Povrch AlSi vrstvy ve vychozim stavu (REM)

Po 500 hodinach pfi 800 °C je povrch vice nerovhomérny a zvrasnény.
Reliéf je uveden na obr. 24. Rozdil mezi minimalni a maximalni polohou v fezu
povrchem byl 10,08 um, tj. ttméf dvojnasobna oproti vychozimu stavu. Linie
fezu reliéfem je na obr. 25. Povrch sledovany pomoci rastrovaciho
elektronového mikroskopu je uveden na obr. 26. Na zakladé provedené plosné
EDS analyzy (plochy jsou totozné s obr. 23 a 26) Ize konstatovat, ze po 500 h
pfi 800 °C se nerovnomérnost povrchu (Clenitost) zvétSuje vlivem tvorby oxidl
(patrné Al,O3) na povrchu. To doklada tab. 5.

19.000um

9.500

96.000um

102.400

128.000um

Obr. 24: Hodnoceni povrchu vrstvy po 500 h pfi 800 °C (KM)
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Obr. 25: Linie reliéfu vrstvy po 500 h pfi 800 °C (KM)
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B¥AccV SpotMagn Det WD Exp H—— 10um
200KV 45 2000x SE 12.1 69933 povrch vrstvy AISi. placka. 800 - 500

Obr. 26: Povrch AlSi vrstvy po 500 hodinach pfi 800 °C (REM)

Tab. 5: Chemické slozeni povrchu AlSi vrstvy

Prvek (@) o\ Nb Mo Ti Cr Ni Si
Vychozi stav 5,14 1947 294 6,35 0,82 16,7 30,71 17,87
800°C/500 h 28,51 30,43 0,84 3,16 0,78 17,64 16,85 0,45

6.2.2 Mikrostrukturni rozbor vrstev AlISi

Pro hodnoceni mikrostruktury bylo ve svételné mikroskopie provedeno
komplexni vizualni hodnoceni zmén ve struktufe AISi vrstvy, tj. pro vSechny
teploty a Casy teplotni expozice. Ve vychozim stavu byla navic provedena
bodova EDS analyza chemického slozeni nékterych &astic.
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Ve vychozim stavu je vrstva rovnomérna, povrch nevykazuje vyrazné
reliéfni skoky. Rozhrani mezi vnéjSi a vnitfni difazni vrstvou je stejné jako
rozhrani mezi vnitini difuzni vrstvou a zakladnim materidlem (viz kap. 5.1.2)
ostré a dobfe rozpoznatelné. Distribuce velmi malych tmavych ¢astic uvnitf
vnéjsi difuzni vrstvy je jemna a rovnomérna. Vyjimkou je pas nad vnitfni difuzni
vrstvou, kde maji tyto Castice o néco vétsi velikost. Struktura je na obr. 27.

o g )

L e
T 20 pm

Obr. 27: Struktura vrstva ve vychozim stavu (SM)

Bodovou EDS analyzou bylo zjisténo chemické slozeni 8 mist ve 3
oblastech (oblasti A, B a C). Umisténi vybranych oblasti zobrazuje obr. 28.
Oznaceni danych mist je pak na obr. 29-31.

Vngjsi difuzni vrstva se sklada z matrice a drobnych &astic (mista 1-6,
obr. 29-31, tab. 6). Matrice (misto 2 a 6) je slozena z prvki Ni a Al s malym
mnozstvim Cr a Si. Patrné se jedna se o tzv. B fazi (NiAl faze), ktera ma
omezenou rozpustnost prvkd Cr a Si atd. Drobné &astice, které jsou v matrici
umistény, se daji téZko pomoci EDS analyzovat. Pro pfesnou analyzu by mély
mit Castice velikost minimalné cca 1-2 ym. Pfi mensi velikosti je analyzovano
chemické slozeni nejen Castice, ale i jejiho okoli, kde se mUze nachazet i dalsi,
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jina Castice nebo matrice. Drobné Castice byly analyzovany v misté 1, 3 a 4.
Jedna se o Castice na bazi Cr-Si-Mo a Cr-Si-Mo (NDb).

Vnitfni difuzni vrstva je také slozena z matrice a drobnych ¢astic (misto 7
a 8, obr. 31, tab. 6). Stejné jako ve vnitfni difuzni vrstvé se jedna o intermediarni
faze. Tentokrat ovSem na bazi téZkych prvkd Nb-Mo-Ti (Zr) a Cr-Mo-Nb.
Nékteré z nich mohou byt karbidy.

cc.V Spot Méign Det WD Exp
0.0kV 4.1 500x BSE 12.0 63738 17 - AISi

Obr. 28: Umisténi oblasti pro bodovou EDS analyzu (REM)

.7 <
A4 & - - .
AccV Spot Magn Det WD Exp b——— 5umm
200kV 4.1 5000x BSE 12.2 63740 17 - AISi
- ~ T —

Obr. 29: Analyzovana mista v oblasti A (REM)
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Spot Magn
20.0kV 4.1 3000x
‘( v. -
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AccV Spot Magn Det WD Exp 1 5um
20.0kv 41 3000x BSE 10.0 63742 17 - AlSi

Obr. 31: Analyzovana mista v oblasti C (REM)
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Tab. 6: Chemické slozeni analyzovanych mist (v hm. %)

Misto O Al Nb Mo Ti Cr Ni Zr Si

1 5 7,18 | 4,69 | 13,29 1,23 |35,88 7,16 25,57
2 34,57 3,53 | 52,42 6,92
3 2552381 511 | 51 |1,26 13,15 31,55 17,48
4 3,74 116,15 406 | 7,6 | 0,96 | 26,5 | 20,64 20,35
5 27,66 2,06 | 2,96 10,09 | 46,12 9,71
6 33,19 1,04 | 64,36

7 66,03 | 12,36 | 6,55 296 7,73

8 11,24 | 11,07 | 12,76 | 1,03 | 16,07 | 43,14 1,32

PFi tepelné expozici na 800 °C je nejvyraznéjSi zménou hrubnuti tmavych
Castic pfitomnych ve vnéjsi difuzni vrstvé. Po 200 hodinach na této teploté se
vyraznéjsi zmeény nestacily projevit. Vrstva je rovhomérna, stale bez vyraznych
reliéfnich skokl. Disperze a velikost tmavych €astic ve vnéjsi difuzni vrstvé je
témeér nezménéna. Dochazi pouze k mirnému rozostfeni rozhrani mezi vrstvami,
resp. subvrstvami. Struktura je na obr. 32. Po 500 hodinach uz jsou zmény
patrnéjSi. Na povrchu se zacinaji projevovat reliéfni zmény (kap. 6.2.1, obr. 26).
DoSlo k prvnimu vyraznéjSimu hrubnuti tmavych Castic ve vnéjsi difuzni vrstvé.
Jejich velikost a rozlozeni je rovhomérné. Na rozhrani mezi vnéjSi a vnitfni
difazni vrstvou zacina vznikat pfechodova oblast, ve které precipituji svétlé
Castice. Vnitfni difuzni vrstva se viditelné rozSifuje. Struktura je na obr. 33. Po
1000 hodinach je zhrubnuti tmavych Castic ve vnéjsi difuzni vrstvé
nejmarkantnéjsi, pfiCemz Castice s nejvétsi velikosti tvofi stfedni Cast vrstvy a
mensi Castice tvofi okrajové Casti vrstvy. Reliéf povrchu je velmi vyrazny.
Pfechodova oblast mezi vnéjSi a vnitini difuzni vrstvou je nyni vyrazngjsi. Ke
vzniku pfechodové oblasti zaCina dochazet i mezi vnitfni difuzni vrstvou a
zakladnim materialem. Struktura je uvedena na obr. 34.
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Obr. 32: Struktura vrstva po 200 h pfi 800 °C (SM)

Obr. 33: Struktura vrstvy po 500 h pfi 800 °C (SM)
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20 ym

Obr. 34: Struktura vrstvy po 1000 h pfi 800 °C (SM)

PFi tepelné expozici na 900 °C dochazi postupné k nékolika zménam ve
struktufe AISi vrstvy. VySSi teplota urychluje zmény, které ve struktufe probihaji,
a proto mohly byt zvoleny krat§i doby expozice. Po 100 hodinach je reliéf
rovhomérné a zfetelné. Vnitini difuzni vrstva je vyrazné SirSi a je tvofena
hrubSimi zaoblenymi ¢asticemi. Tésné nad jejim rozhranim se ve vnégjsi difuzni
vrstvé zacina objevovat pas, ve kterém nejsou patrné zadné Castice. Skupinka
hrubsich €astic tento pas ohraniCuje. Zbytek Castic je rovhomérné dispergovan,
pouze Vv blizkosti tohoto hrani¢niho pasu hustota Castic klesa. Struktura je
uvedena na obr. 35. Po 200 hodinach je reliéf povrchu bez vyraznych zmén
v porovnani s pfedchozi expozici. Na rozhrani mezi vnitfni difuzni vrstvou a
zakladnim materialem zacina vznikat pfechodova oblast tvofena jehlicovitymi
Casticemi. Dochazi k dalSimu hrubnuti Castic, a to jak ve vnéjsi, tak ve vnitini
difazni vrstvé. Ve vnéjsi difuzni vrstvé navic dochazi k rozSifeni pasu bez ¢astic.
Distribuce okolnich ¢astic ma stejny charakter jako v pfedesiém pfipadé, pouze
klesa jejich hustota. Struktura je na obr. 36. Po 500 hodinach je reliéf povrchu o
néco vyraznéjsi nez v predeslych dvou pfipadech. Pfechodova oblast (rozhrani
mezi vnitini difuzni vrstvou a zakladnim materidlem) tvofena jehlicovitymi
Casticemi ma nyni dvojnasobnou tloustku. PokraCuje i hrubnuti ¢astic ve vnitini
difuzni vrstvé. Pas bez Castic ve vnéjsi difuzni vrstvé nyni tvofi polovinu jeji
tloustky. Druhou polovinu tvofi malé mnozstvi zhrublych €astic. Struktura je
uvedena na obr. 37.
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\ 20 ym

Obr. 35: Struktura vrstvy po 100 h pfi 900 °C (SM)

Obr. 36: Struktura vrstvy po 200 h pfi 900 °C (SM)
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Obr. 37: Struktura vrstvy po 500 h pfi 900 °C (SM)

Pfi tepelné expozici na teploté 1000 °C byly pouzity opét snizené doby
tepelné expozice. Reliéf povrchu je relativné rovnomérny, bez vyraznych skoku
a v pribéhu délky prodlev na této teploté se vyrazné neméni. Ve vnéjsi difuzni
vrstvé uz nejsou patrné témeér zadné castice. V pribéhu tepelné expozice se
vyraznéji meéni pouze vnitfni difuzni vrstva. Po 50 hodinach jsou obé jeji
rozhrani rovnhomérna a dobfe rozpoznatelna. Horni polovinu vrstvy tvofi spiSe
mensi kulaté Castice a v dolni poloviné se objevuji bilé, spiSe podlouhlé Castice.
Struktura je uvedena na obr. 38. Po 100 hodinach jsou malé kulaté Castice ve
vrstvé zastoupeny jen minoritné. Vétsinu vrstvy tvofi bilé Castice, které hrubnou.
Na rozhrani mezi vnitfni difuzni vrstvou a zakladnim materialem se opét zacina
vytvaret pfechodova oblast, kterou tvofi ¢astice jehlicovité morfologie. Struktura
je na obr. 39. Po 200 hodinach se ve struktufe vyskytuji pouze bilé Castice,
hrubs§i a v menSim mnozstvi. Dochazi k rozSifovani pfechodové oblasti
s jehlicovitymi ¢asticemi. Struktura je na obr. 40.
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Obr. 38: Struktura vrstvy po 50 h pfi 1000 °C (SM)

50 ym

Obr. 39: Struktura vrstvy po 100 h pfi 1000 °C (SM)
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Obr. 40: Struktura vrstvy po 200 h pfi 1000 °C (SM)

6.2.3 Stanoveni tloustek vrstev AlSi

Stanoveni tloustky AlISi vrstvy po teplotni degradaci sestavalo ze tfi ¢asti,
a to z méfeni tloustky obou subvrstev (vnitini difuzni vrstva a vnéjsi difuzni
vrstva) a z méfeni celkové tloustky vrstvy. Méfeni bylo provedeno jak pro
vychozi stav, tak i pro vSechny stanovené teploty (800 °C, 900 °C a 1000 °C) a
Casy expozic. Pruimérna celkova tloustka vrstvy ve vychozim stavu (dale VS) je
pfiblizné 90 pm (z toho 80 um tvofi vnéjSi a 10 pym vnitfni difuzni vrstva). Pfesné
hodnoty jsou uvedeny v tab. 7.

PFi teploté 800 °C dochazi nejdfive k mirnému poklesu celkové tloustky
na 83 um (po dobu pfiblizné prvnich 500 hodin). To mize byt ovSem dané
celkovou nerovnomérnosti vrstvy. Vzorek, ktery byl odebran pro tuto expozici,
mohl mit mensi tlouStku vrstvy nez vychozi stav (se kterym jsou tloustky
srovnavany), ktery byl odebran z mista jiného. Poté se trend obraci a dochazi
k naristu celkové tloustky az na 101 um (po 1000 hodinach). Tloustka vnéjsi
difuzni vrstvy zaznamenava podobnou zavislost, nejdfive klesa na 70 ym (po
500 h), a poté roste na 88 uym (po 1000 h). Zavislost tloustky vnitfni difuzni
vrstva na Case vykazuje urCitou miru linearity. Postupné dochazi k velmi
pomalému narustu tloustky az na 13 ym (po 1000 h). Primérné hodnoty a
smérodatna odchylka jsou uvedeny v tab. 7. Zavislost tloustek na Case expozice
pfi dané teploté ukazuje graf na obr. 41.
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Tab. 7: Primérné hodnoty tloustek ve vychozim stavu a pro 800 °C

. Vnéjsi difazni vrstva Vnitini difazni vrstva Vrstva celkové

=L Tloudtka [um] O [um] Tloustka [um] & [um] Tloustka [um] & [um]

VS 80,81 2,93 9,63 1,14 90,43 3,04
200 h 77,65 2,3 10,49 2,03 88,14 2,75
500 h 69,62 3,01 13,29 2,57 82,91 3,06
1000 h 87,95 2,9 13,47 1,96 101,42 2,81

Analyza tloust’ky Al-Si vrstvy - tepelna expozice pfi 800°C
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Obr. 41: Zavislost tloustek na Case expozice pfi teploté 800 °C

Pri teploté 900 °C dochazi k narustu celkové tloustky vrstvy v pribéhu
celé expozice pouze s proménlivym gradientem, a to az na 123 pm (po 500 h).
Tloustka vnéjsi difuzni vrstvy se méni podobnym zptsobem jako pfi teploté 800
°C. Nejdfive pokles na 77 pym (po 100 h), coz je v ramci odchylky méfeni; poté
narust nejdfive na 85 um (po 200 h) a nasledné na 87 pm (po 500 h). Tloustka
vnitfni difdzni vrstvy po celou dobu vzrusta. NejvyraznéjsSi narust probiha
v prubéhu prvnich 200 h, a to na hodnotu 29 pm. DalSi narust je sice méné
vyrazny, i tak ale tloustka vzroste na hodnotu 36 uym (po 500 h). Primérné
hodnoty a smérodatna odchylka jsou uvedeny v tab. 8. Zavislost tloustek na
Case expozice pfi dané teploté ukazuje graf na obr. 42.

Tab. 8: Primérné hodnoty tloustek ve vychozim stavu a pro 900 °C

. Vnéjsi difuzni vrstva  Vnitini difazni vrstva Vrstva celkové
50 Tloustka [um] & [um] Tloudtka [um] & [um]  Tloustka & [um]
[um]

VS 80,81 2,93 9,63 1,14 90,43 3,04
100 h 76,62 3,16 20,77 2,39 97,4 3,55
200 h 85,2 2,67 29,39 1,62 114,59 2,89
500 h 86,74 3,19 36,09 2,84 122,83 3,63
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Analyza tloust’ky Al-Si vrstvy - tepelna expozice pfi 900°C
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Obr. 42: Zavislost tloustek na Case expozice pfi teploté 900 °C

Pfi teploté 1000 °C je zavislost u vSech dil€ich méfeni velmi podobna.
V prubéhu prvnich 100 h dochazi nejdfive k vyraznému narustu, a poté
k pomalému poklesu. Celkova tloustka vrstvy vzroste na 156 uym (po 100 h),
poté klesa na 132 ym (po 200 h). Tloustka vnéjsi difuzni vrstvy vzroste na 111
pMm (po 100 h), poté klesa na 98 um (po 200 h). Nakonec tloustka vnitfni difuzni
vrstvy vzroste nejdfive na 45 um (po 100 h) a poté klesne na 33 pm (po 200 h).
Tyto poklesy tloustky jsou opét pravdépodobné zpusobeny mensi tloustkou
vrstvy daného vzorku pred tepelnou expozici oproti ostatnim vzorkim pouzitych
pro tuto teplotu. Prlmérné hodnoty a smérodatna odchylka jsou uvedeny v tab.
9. Zavislost tloustek na Case expozice pfi dané teploté ukazuje graf na obr. 43.

Tab. 9: Prumérné hodnoty tloustek ve vychozim stavu a pro 1000 °C

Vrstva celkové
Tloustka o)

Vnitini difGzni vrstva
Tloustka [um] O [um]

Vnéjsi difazni vrstva
Tloustka [um] & [um]

[um] [pm]
80,81 2,93 9,63 1,14 90,43 3,04
88,74 2,79 37,38 1,77 126,12 2,73
110,77 5,72 44,84 4,32 155,61 4,25
98,31 4,9 33,37 5,24 131,68 5,41
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Analyza tloust’ky Al-Si vrstvy - tepelna expozice pfi 1000°C
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Obr. 43: Zavislost tloustek na Case expozice pfi teploté 1000 °C

6.2.4 Hodnoceni tvrdosti vrstev AlISi

Prabéh zavislosti tvrdosti na vzdalenosti od povrchu pfi dané teploté jsou
zobrazeny v grafech na obr. 44-46 niZe. U vSech teplot je do grafu pro srovnani
zanesen i prubéh tvrdosti pro vzorek ve vychozim stavu bez tepelné expozice
(17AISi00). Linie tvrdosti na dané teplot¢ a dobé tepelné expozice byly
vytvofeny na zakladé prumérnych hodnot ze 3 méfeni. Jejich prabéh je
zobrazen na obr. P1-P10 (viz Pfilohy).

Zavislost tvrdosti na vzdalenosti od povrchu vrstvy vykazuje u vSech teplot
podobné znaky:

o

@)
@)

tvrdost vnéjsi difuzni vrstvy se se vzdalenosti nijak skokové neméni a
udrzuje si urcity rozptyl hodnot

tento rozptyl hodnot mirné klesa s rostouci teplotou expozice

skokovy pokles tvrdosti na rozhrani vnéjSi a vnitfni difuzni vrstvy je tim
mensi, ¢im je teplota expozice vyssi

maximalni naméfené hodnoty tvrdosti se soustfeduji do oblasti vnitini
difazni vrstvy

primérna maximalni hodnota tvrdosti vnitini difuzni vrstvy roste s rastem
teploty i doby expozice

zavislost tvrdosti vnitfni difuzni vrstvy na vzdalenosti od povrchu ma
charakter ,peaku“, ktery se rozSifuje srustem teploty expozice
(vlivem rustu tloustky vnitfni difdzni vrstvy)

vzdalenost vnitini difuzni vrstvy od povrchu se se vzrustajici teplotou
expozice zvétsuje (vlivem rastu tloustky vnéjsi difuzni vrstvy)

prumérna tvrdost zakladniho materialu v oblasti tésné pod hranici vnitfni
difuzni vrstvy se nijak vyrazné neméni
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Obr. 44: Graf zavislosti mikrotvrdosti na vzdalenosti od povrchu pro
teplotu 800 °C vzhledem k dobé tepelné expozice
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Obr. 45: Graf zavislosti mikrotvrdosti na vzdalenosti od povrchu pro
teplotu 900 °C vzhledem k dobé tepelné expozice
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Tvrdost AlSi vrstvy v zavislosti na vzdalenosti od povrchu:
Srovnani vychoziho stavu s TE 1000°C
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Obr. 46: Graf zavislosti mikrotvrdosti na vzdalenosti od povrchu pro
teplotu 1000 °C vzhledem k dobé tepelné expozice

6.2.5 Komplexni zhodnoceni zmén

Porovnavani vysledkd jednotlivych analyz umozfiuje komplexnéjsi
pochopeni dané problematiky. S rostouci teplotou se AISi vrstva postupné
vtiskl. Relativné rovnomérna hodnota tvrdosti do urcité hloubky pod povrch je
vzdy dana tvrdosti vnéjSi difuzni vrstvy. Nasledny propad tvrdosti pfi 800 °C se
nachazi na rozhrani mezi vnéjsi a vnitfni difuzni vrstvou, tj. v misté precipitace
malych bilych ¢&astic. Pfi 900 a 1000 °C tak vyrazny propad tvrdosti
nezaznamenavame, stejné tak nejsou na totoZzném rozhrani k vidéni malé, bilé
Castice. Pas bez patrnych Castic, ktery se objevuje pfi teploté 900 °C, sebou
nepfinasi vyrazny pokles tvrdosti. Mohlo by to byt zpUsobeno napfiklad
substitu¢nim zpevnénim z prvkd pavodnich €astic. ,Peak® s maximalni tvrdosti
se ve vSech pfipadech teplotni expozice nachazi ve vnitfni difuzni vrstvé. S tim
souvisi i rozSifovani tohoto ,peaku“ hodnot vzhledem k rozSifovani vnitini difazni
vrstvy s teplotou a délkou expozice. Tvrdost poté prudce klesa, a to na rozhrani
mezi vnitini difzni vrstvou a zakladnim materidlem. V oblasti zakladniho
materialu si pak drzi pfiblizné stejnou hodnotu tvrdosti bez ohledu na teplotu a
délku expozice. Charakteristické zmény tloustek a tvrdosti vykazuji spole¢né
znaky s vysledky prace kolektivu autor(, ktefi ve svém experimentu analyzovali
mimo jiné vliv teplotni expozice na strukturu a vlastnosti AlSi vrstvy (vyrobené
nanesenim tekuté suspenze s praskovou smeési Al a Si na povrch vzorku z
Inconelu 713LC a naslednym difuznim zihanim) [27].
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7 Zavéry

Vysledky této bakalaiské prace se daji shrnout do nasledujicich bodu:

Mikrostruktura zakladniho materialu (Inconel 713LC) je tvofena matrici vy,
precipitaty y’, karbidy. Slévarenské vady nebyly pozorovany. Vlivem
tepelné expozice (vlivem vysoké teploty) dochazi ke zménam
v zakladnim materialu. Precipitaty y° hrubnou a méni svqj tvar. Vznika
tzv. raftova morfologie.

Ochranna povrchova AISi vrstva se déli na vnéjsi difuzni vrstvu a vnitini
difazni vrstvu. Vnéjsi difuzni vrstva se sklada z matrice (na bazi zejména
Al a Ni s malym mnozstvim Cr a Si) a drobnych Castic, pravdépodobné
na bazi Cr-Si-Mo nebo Cr-Si-Mo-Nb. Vnitfni difuzni vrstva se sklada
z matrice (opét majoritné na bazi Al a Ni) a drobnych ¢&astic
(pravdépodobné na bazi Nb-Mo-Ti, Nb-Mo-Ti-Zr nebo Cr-Mo-NDb).

Vlivem tepelné expozice dochazi k celé fadé zmén v mikrostrukture
vrstev AlSi. P¥i teploté 800 °C dochazi ve vnéjsi i vnitfni difuzni vrstvé
k nepatrnému hrubnuti pfitomnych &astic. Vrstva je stabilni. Pfi teploté
900 °C jiz dochazi ve vngjsi difuzni vrstvé k tvorbé pasu bez patrnych
Castic, ktery se s rostouci délkou expozice rozsSifuje; ve vnitfni difuzni
vrstvé dochazi ke zhrubnuti pfitomnych €astic a k precipitaci jehlicovitych
castic na rozhrani se zakladnim materialem. Ve vrstvé tedy dochazi jiz
k patrnym strukturnim zménam. P¥i teploté 1000 °C se vySe popsané jevy
prohlubuji a dochazi k nim v krat§im Case. Postupné dochazi k degradaci
vrstvy.

Vlivem teploty a ¢asu dochazi k rozSifovani vrstvy, a to tim intenzivnéji,
¢im je teplota expozice vy$Si. Pravdépodobné dochazi k difuzi
jednotlivych prvka.

Tvrdost vnéjsi difuzni vrstvy po tepelné expozici si zachovava relativné
ustalenou hodnotu. Tvrdost na rozhrani mezi vnéjSi a vnitfni difuzni
vrstvou zaznamenava pfi 800 °C vyraznéjsi pokles, se vzrlstajici teplotou
se tento pokles vyrovnava. NejvySSi tvrdost se soustfeduje do vnitini
difazni vrstvy. Tento trend odpovida popsanym zménam ve struktufe
materialu. Na rozhrani mezi vnitini difzni vrstvou a zakladnim
materialem dochazi k prudkému poklesu tvrdosti, az na primérnou
hodnotu tvrdosti zakladniho materialu, ktera se nijak vyrazné nemeéni.
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9 Seznam pouzitych zkratek a symboli

Symbol

Inconel 713LC

AISi vrstva

SM

REM

KM

BSE

EDS
OP-CHEM
OPS

TBC

Vyznam

niklova superslitina, obchodni nazev,

vrstva na bazi hliniku a kfemiku,

strukturni slozka, zakladni tuhy roztok,

strukturni sloZka, vytvrzujici koherentni faze Nis(Al, Ti),
strukturni slozka, vytvrzujici faze Niz(Nb),

strukturni slozka, intermetalicka faze,

strukturni slozka, intermetalicka faze,

kubicka plosné centrovana mrizka,

kubicka prosta mrizka,

SestereCna tésné usporadana mfizka,

prostorové stfedéna tetragonalni mrizka,

bohata topologicky uspofadané faze,

geometricky tésné usporadané faze,
Pilling-Bedworthtiv pomér,

molarni objem kovu,

molarni objem oxidu korozniho produktu,

hmotnostni otér,

PVD nanaseni vrstev (physical vapor deposition),

CVD nanaS$eni vrstev (chemical vapor deposition),
PECVD nanaSeni vrstev (plasma enhanced chemical
vapour deposition),

EBPVD nanaseni vrstev (electron beam physical vapour
deposition),

tepelna bariéra (thermal barrier coating)

mez pevnosti v tahu, [MPa],

smluvni mez kluzu, [MPa],

taznost, [%],

smeérodatna odchylky, [um],

svételna mikroskopie

rastrovaci elektronova mikroskopie

konfokalni (rastrovaci) mikroskopie

zpétné odrazené elektrony (back-scatterded electrons)
energiové disperzni spektrometrie
mechanicko-chemické lesténi s naleptanim

specialni suspenze pro OP-CHEM

tepelna bariéra (thermal barrier coating)
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10 Seznam obrazku

Srovnani struktur slitin na lopatce turbiny

Srovnani meze pevnosti pfi teCeni slitin za vysokych teplot
FCC mfizka typu L1, pro y

Shlukovani precipitatd y’ za vysokych teplot

Oxidace v binarni soustavé —typ 1

Oxidace v binarni soustavé — typ 2

Nékteré druhy korozniho napadeni

Schematicky nakres zavislosti miry korozniho napadeni na teploté
Mozna varianta usporadani TBC vrstvy [8]

Struktura vrstvy AlSi v zakladnim stavu (SM)

Vzorky pfipravené k experimentu

Umisténi vzork( v peci

Accutom-5 (vlevo) a LaboPress-3 (vpravo) firmy Struers
Automatické brusné zafizeni Pedemin DAP-7

Tvrdomér firmy Struers kompatibilni s PC

Dendriticka struktura zakladniho materialu (SM)
Struktura zakladniho materialu (SM)

Morfologie precipitatd ve vychozim stavu (REM)
Morfologie precipitatt po 200 h pfi teploté 800 °C (REM)
Morfologie precipitatl po 200 h pfi teploté 1000 °C (REM)
Hodnoceni povrchu vrstvy ve vychozim stavu (KM)

Linie reliéfu vrstvy ve vychozim stavu (KM)

Povrch AlISi vrstvy ve vychozim stavu (REM)

Hodnoceni povrchu vrstvy po 500 h pfi 800 °C (KM)
Linie reliéfu vrstvy po 500 h pfi 800 °C (KM)

Povrch AISi vrstvy po 500 hodinach pfi 800 °C (REM)
Struktura vrstva ve vychozim stavu (SM)

Umisténi oblasti pro bodovou EDS analyzu (REM)
Analyzovana mista v oblasti A (REM)

Analyzovana mista v oblasti B (REM)

Analyzovana mista v oblasti C (REM)

Struktura vrstva po 200 h pfi 800 °C (SM)

Struktura vrstvy po 500 h pfi 800 °C (SM)

Struktura vrstvy po 1000 h pfi 800 °C (SM)

Struktura vrstvy po 100 h pfi 900 °C (SM)

Struktura vrstvy po 200 h pfi 900 °C (SM)

Struktura vrstvy po 500 h pfi 900 °C (SM)

Struktura vrstvy po 50 h pfi 1000 °C (SM)

Struktura vrstvy po 100 h pfi 1000 °C (SM)

Struktura vrstvy po 200 h pfi 1000 °C (SM)

Zavislost tloustek na Case expozice pfi teploté 800 °C
Zavislost tloustek na Case expozice pfi teploté 900 °C
Zavislost tloustek na Case expozice pfi teploté 1000 °C
Graf zavislosti mikrotvrdosti na vzdalenosti od povrchu pro teplotu
800 °C vzhledem k dobé tepelné expozice
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Obr. 45 Graf zavislosti mikrotvrdosti na vzdalenosti od povrchu pro teplotu
900 °C vzhledem k dobé tepelné expozice

Obr. 46 Graf zavislosti mikrotvrdosti na vzdalenosti od povrchu pro teplotu
1000 °C vzhledem k dobé tepelné expozice
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Souhrn karbidd v superslitinach

Chemické slozeni niklové superslitiny Inconelu 713 LC
Teploty a Casy experimentu

Méreni ploSného podilu, morfologie a velikosti precipitatd
Chemické slozeni povrchu AlSi vrstvy

Chemické slozeni analyzovanych mist (v hm. %)

Primérné hodnoty tloustek ve vychozim stavu a pro 800 °C
Priimérné hodnoty tloustek ve vychozim stavu a pro 900 °C
Primérné hodnoty tloustek ve vychozim stavu a pro 1000 °C
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13 PFilohy
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Obr. P1: Graf zavislosti mikrotvrdosti na vzdalenosti od povrchu — vychozi stav
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Obr. P2: Graf zavislosti mikrotvrdosti na vzdalenosti od povrchu — 800 °C/200 h
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Obr. P3: Graf zavislosti mikrotvrdosti na vzdalenosti od povrchu — 800 °C/500 h
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Obr. P4: Graf zavislosti mikrotvrdosti na vzdalenosti od povrchu — 800 °C/1000 h
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Obr. P5: Graf zavislosti mikrotvrdosti na vzdalenosti od povrchu — 900 °C/100 h
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Obr. P6: Graf zavislosti mikrotvrdosti na vzdalenosti od povrchu — 900 °C/200 h
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Obr. P7: Graf zavislosti mikrotvrdosti na vzdalenosti od povrchu — 900 °C/500 h
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Obr. P8: Graf zavislosti mikrotvrdosti na vzdalenosti od povrchu — 1000 °C/50 h
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Obr. P9: Graf zavislosti mikrotvrdosti na vzdalenosti od povrchu — 1000 °C/100 h
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Tvrdost AISi vrstvy v zavislosti na vzdalenosti od povrchu:
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Obr. P10: Graf zavislosti mikrotvrdosti na vzdalenosti od povrchu —
1000 °C/200 h
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