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ABSTRAKT 

Bakalářská práce se zabývá analýzou žárově stříkaných Fe48Cr28Nil6Mo4,5Sil,5Cl,75 

povlaků na hořčíkové slitině AZ91 a hodnocením jejich strukturních a mechanických vlastností. 

Teoretická část se zabývá hořčíkovými slitinami se zaměřením na slitinu AZ91, metodami 

žárových nástřiků, konkrétně na metodu vysokorychlostního nástřiku s využitím kyslíku 

(HVOF) a materiály na bázi Fe a Fe-Cr-Ni. Teoretická část je zakončena rešerší současného 

výzkumu v oblasti povlaků na bázi Fe nanášených metodou HVOF. Experimentální část 

je věnována strukturní analýze hořčíkové slitiny AZ91 a žárově stříkanému povlaku na bázi Fe 

naneseného na této slitině. Mikrostruktura byla analyzována pomocí světelné mikroskopie 

(LM) a rastrovací elektronové mikroskopie (SEM). Prvková a fázová analýza byla provedena 

s využitím energiově disperzní spektroskopie (EDS) a rentgenové difrakce (XRD). Tvrdost 

povlaku a slitiny byla měřena metodou dle Vickerse. Aplikací žárového nástřiku byla zvýšena 

povrchová tvrdost z 87 ± 10 HV0,3 (AZ91) na hodnotu 536 ± 94 HV0,3. 

ABSTRACT 

The bachelor thesis deals with the analysis of thermally sprayed 

Fe48Cr28Nil6Mo4,5Sil,5Cl,75 coatings on AZ91 magnesium alloy and evaluation of their 

structural and mechanical properties. The theoretical part deals with magnesium alloys, 

focusing on AZ91 alloy, thermal spray methods, specifically the High Velocity Oxygen Fuel 

method of depositing (HVOF), and Fe and Fe-Cr-Ni based materials. The theoretical part 

concludes with a review of current research in the field of Fe-based coatings deposited 

by the HVOF method. The experimental part is devoted to the structural analysis of AZ91 

magnesium alloy and the Fe-based thermally sprayed coating deposited on this alloy. 

The microstructure was analyzed by light microscopy (LM) and scanning electron microscopy 

(SEM). Elemental and phase analysis was performed using energy dispersive spectroscopy 

(EDS) and X-ray diffraction (XRD). The hardness of the coating and alloy was measured 

by the Vickers method. The application of thermally sprayed coating increased the surface 

hardness from 87 ± 10 HV0.3 (AZ91) to 536 ± 94 HV0.3. 

KLÍČOVÁ SLOVA 

Hořčíková slitina AZ91, žárové stříkání, Fe48Cr28Nil6Mo4,5Sil,5Cl,75 povlak, HVOF. 

KEY WORDS 

Magnesium alloy AZ91, thermal spraying, Fe48Cr28Nil6Mo4,5Sil,5Cl,75 coating, HVOF. 
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1 ÚVOD 

Hořčíkové slitiny patří mezi perspektivní kovové materiály a jsou vyhledávané zejména kvůli 

svým vlastnostem, jakými jsou nízká hustota a vysoká měrná pevnost. Tyto slitiny nacházejí 

uplatnění především v automobilovém a leteckém průmyslu. Průmyslové uplatnění mají 

zejména hořčíkové slitiny na bázi Mg-Al , Mg-Al-Zn a Mg-Zr. Tyto slitiny bývají vyráběny 

gravitačním litím nebo tlakovým litím [1-8]. 

Hlavními nevýhodami hořčíkových slitin jsou nízká korozní odolnost, nízká otěruvzdornost 

a odolnost proti opotřebení [5]. Tyto vlastnosti mohou být zlepšeny například aplikací 

vhodného povlaku na povrch slitiny [9]. Jedním zmožných způsobů je depozice povlaku 

pomocí žárového stříkání. Mezi nej progresivnější metody žárového stříkání patří HVOF. Touto 

metodou je možné aplikovat povlaky na bázi kovů nebo kovokeramiky s vysokou přilnavostí 

k základnímu materiálu [10-12]. Nanesení žárově stříkaných povlaků umožňuje širší použití 

hořčíkových slitin v průmyslových aplikacích, kde jsou díly vystaveny otěru. 

Před samotnou aplikací povlaku je nutné povrch slitiny vhodně předupravit, aby došlo 

k očištění povrchu od nečistot a případné koroze. Zároveň dochází ke zdrsnění povrchu 

základního materiálu. Zvýšená drsnost na rozhraní povlak/základní materiál má pozitivní vliv 

na přilnavost následně deponovaného povlaku. Nejčastěji používanou předúpravou 

pro hořčíkové slitiny je tryskání [8-9], 

Aplikace žárových nástřiků mohou tak výrazně rozšířit pole působnosti hořčíkových slitin, 

a to hlavně v oblasti automobilového průmyslu, letectví či textilního průmyslu. Zlepšením 

povrchových vlastností hořčíkových dílů může dojít k částečnému nahrazení některých 

komponent v průmyslu. 
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2 TEORETICKÁ ČÁST 

2.1 Hořčíkové slitiny 

Hořčíkové slitiny jsou vyhledávané, díky svým jedinečným vlastnostem. Nejčastěji se s nimi 

setkáme v odvětvích jako je automobilový průmysl nebo letectví. Ceněnými vlastnostmi jsou 

nízká hustota, vysoké hodnoty měrné pevnosti, svařitelnost, dobrá obrobitelnost, slévatelnost 

a dobrá recyklovatelnost [1-4]. 

Hořčík má o 33% nižší hustotu než hliník a o 77% nižší než železo. Díky tomu jsou hořčíkové 

slitiny nejlehčí z průmyslově používaných slitin. Na druhou stranu tyto slitiny se vyznačují 

špatnou korozní odolností, nízkou tvrdostí, vysokou reaktivitou, nízkou odolností proti abrazi, 

opotřebení a erozi, špatnou tvářitelností a roztažností (s rostoucí teplotou se zlepšuje) [5], 

Hořčíkové slitiny se převážně zpracovávají odléváním. 

Nej rozšířenější m značením hořčíkových slitin je mezinárodní značení dle A S T M (B94). 

V České republice se používá i norma ČSN E N 1754 (421482). Dle A S T M značení níže 

(obrázek 1), první dvě písmena v názvu označují majoritní zastoupení hlavních legujících 

prvků, číslo pak jeho hmotnostní obsah ve slitině. Mezi hlavní legující prvky patří hliník, zinek, 

mangan, křemík, prvky vzácných zemin a jiné. Nejčastěji používané slitiny jsou na bázi 

Mg-Al-Zn [1-2]. 

AZ91 

Obsah legujících prvků 
9 hm. % hliníku, 1 hm. % zinku 

Legující prvky 
A - hliník, Z - zinek 

Obrázek 1: Příklad značení hořčíkové slitiny 

2.1.1 Slitiny na bázi Mg-Al, Mg-Al-Zn 

Maximální rozpustnost AI v Mg je 12,7 hm. % při eutektické teplotě 437 °C, ale s klesající 

teplotou rozpustnost klesá až na 1 % při pokojové teplotě [1,4,6]. Obvykle se obsah AI pohybuje 

mezi 1-9 hm.%. Slitiny s obsahem nad 6 hm. % je možné tepelně zpracovávat. Hliník má vliv 

na zlepšení pevnosti. Optimální poměr pevnosti a tažnosti je při obsahu hliníku okolo 6 hm. % 

[1]. Udávaná rozpustnost zinkuje mezi 0,5 a 3 hm. %. Přínos zinkuje ve zlepšení pevnosti 

a korozní odolnosti slitiny, na druhou stranu zvyšuje tendenci k tvorbě mikropórů [6]. Slitiny 

z této skupiny mohou být lité jako AZ81, AZ63 nebo kované jako AZ80. Nej používanější 

slitinou v automobilním průmyslu je AZ91, v letectví se využívá AZ31 [5]. 
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Jak je patrné na binárním diagramu Mg-AI (obrázek 2), ochlazováním taveniny (složením 

odpovídající slitině AZ91) dochází k tvorbě a fáze (substituční tuhý roztok AI v Mg) 

a od eutektické teploty 437 °C ke vzniku P fáze (Mg n AI 12). Intermetalická P fáze je velmi 

křehká a slitiny s velkým obsahem eutektika mají jen omezené praktické využití [6], 

Při ochlazování pod eutektickou teplotu dochází ke snížení rozpustnosti AI v Mg 

a z přesyceného roztoku se vylučuje P-fáze (MgnAlo). Vyloučená P fáze může být spojitá 

nebo nespojitá, u slitin s obsahem AI větším než 8 % začíná precipitace na hranicích zrn 

a má tvar lamel [7]. V případě, že je jako další legující prvek přítomen Zn jako je tomu 

u Mg-Al-Zn slitin, dochází k částečné substituci hliníku zinkem za vzniku Mgn(Al , Zn)i2. 

Mg c A i (hm. %) AI 

Obrázek 2: Binární diagram Mg-Al, modrá čára - vyznačení obsahu AI v AZ91 [13] 

2.1.2 AZ91 

Jak je patrné v tabulce 1, jedná se o slitinu s obsahem 9 hm. % hliníku, 1 hm. % zinku často 

s 0,2 % manganu. Mangan je do taveniny přidáván, aby zmírnil nežádoucí účinky železných 

a niklových nečistot. Jak se patrné v tabulce 2, hlavní výhodou AZ91 je její nízká hustota, 

a tudíž nízká hmotnost výsledného výrobku. Slitina je nejčastěji používaná pro tlakové lití [3], 
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Tabulka 1: Složení hořčíkové slitiny AZ91D dle A S T M [14-15] 

Obsah (hm. %) AI Zn Mn Cu Si Fe Ni Mg 

AZ91 8,7-9,3 0,8-1,2 0,0-1,5 max. 
0,05 

max. 
0,02 

max. 
0,02 

max. 
0,005 zbytek 

Tato slitina se vyznačuje dobrou pevností při pokojové teplotě, dobrými slévárenskými 

vlastnostmi. Odolává korozi v atmosférických podmínkách i při vystavení slané vodě [8], 

Slitinu AZ91 je možné zpracovávat pomocí rozpouštěcího žíhání s následným vytvrzením 

za studena (T4) nebo vytvrzováním (T6), které zahrnuje homogenizační žíhání, rychlé 

ochlazení a precipitační vytvrzování za tepla. Tyto procesy mohou vést k zvýšení pevnosti 

a houževnatosti [16]. 

Tabulka 2: Parametry hořčíkové slitiny AZ91 [14-15] 

Vlastnosti hořčíkové slitiny AZ91D 
Teplota tání 470-595 °C 
Hustota 1,81 g cm"3 

Pevnost v tahu 230 MPa 
Mez kluzu 150 MPa 
Elastický modul 44,8 GPa 
Smykový modul 17 GPa 
Prodloužení 3 % 
Tvrdost (dle Vickerse) 71 H V 
Tepelná vodivost 72,7 W m ^ - K " 1 

Koeficient tepelné roztažnosti 26 

Mikrostruktura slitiny AZ91 v litém stavuje značně heterogenní. Jak je patrné na obrázku 3, 

vedle tuhého roztoku rozpuštěných legujících prvků v M g (a) se ve struktuře objevuje 

intermetalická P fáze (Mg 17AI 12) s proměnlivým obsahem AI a Zn, která je někdy v literatuře 

označována také jako y fáze [17]. Díky nerovnovážnému tuhnutí se tato fáze vyskytuje ve dvou 

formách, a to ve formě eutektika převážně na hranicích zrna, nebo jako jemný deštičkovitý, 

popř. jehličkovitý diskontinuální precipitát [18]. Dále je možné v mikrostruktuře pozorovat 

oblasti s vyšším obsahem AI, které se vyskytují převážně v okolí P fáze a eutektika, anebo 

se zvýšená koncentrace AI může vyskytovat například v intermetalické fázi AlsMns. 
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Obrázek 3: Mikrostruktura AZ91, světelný mikroskop [13] 

2.2 Předběžné úpravy povrchů 

Předběžné úpravy povrchu jsou procesy, které se provádějí s cílem přípravy požadované kvality 

povrchu a zajištění požadované čistoty. Můžeme je rozdělit na chemické, mechanické 

a fyzikální. Chemickými případně elektrochemickými procesy dosahujeme především očištění 

povrchu a patří mezi ně moření, odřezování nebo dekapování. Nej rozšířenější mechanické 

metody předúpravy j sou broušení, leštění, kartáčování, omílání nebo tryskání. Mezi fyzikální 

metody úpravy patří odmašťování. Dalšími důvody pro použití předúprav mohou být 

v některých případech zlepšení mechanických vlastností, zajištění podmínek pro správnou 

přilnavost konečného povlaku nebo odolnosti proti korozi a opotřebení [9]. V případě 

hořčíkové slitiny AZ91 je nutné před aplikací žárového nástřiku zajistit potřebnou drsnost 

povrchu substrátu a jeho očištění od korozních produktů. Nej vhodnější předúpravou povrchu 

je tryskání [8, 19]. 

2.2.1 Tryskání 

Principem tryskání je očištění povrchu od nečistot, zvýšení drsnosti za současného ovlivnění 

mechanických vlastností materiálu u povrchu. Tryskací materiál (abrazivo) může být kulovitý 

nebo ostrohranný [20]. Z hlediska materiálu se jedná např. o litinovou nebo ocelovou drť, 

křemičitý písek, skleněné kuličky, korund, karbid křemíku apod. Při procesu tryskání dopadají 

na povrch substrátu vysokou rychlostí částice abraziva. Uběr materiálu při tomto procesu 

se může regulovat změnou tlaku, velikostí částic tryskací hmoty, úhlem a vzdáleností 
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nebo dobou trvání tryskání. Při dopadu částice na povrch se přibližně 90 % její kinetické 

energie přemění na teplo, další část energie se spotřebuje na plastickou deformaci, a zbylá část 

zůstává po odražení částici abraziva [9]. Při použití tvrdého ostrohranného abraziva dochází 

k vysekávání části materiálu z povrchu substrátu a tím k jeho zdrsnění, avšak částice mohou 

zůstat v povrchu zaseknuté. Na druhou stranu kulovité a tvrdé abrazivo nebude způsobovat úběr 

materiálu, nýbrž jeho otloukání, čištění a zpevnění a na povrchu substrátu bude zanechávat 

důlky [9, 20], 

Obrázek 4: Nákres zaseklého abraziva a) ostrohranné abrazivo, b) kulovité abrazivo [21] 

2.3 Žárové stříkání 

Při žárovém stříkání dochází k nanášení povlaku na podkladový, nejčastěji kovový materiál. 

Povlak může být tvořen z kovových, kovokeramických nebo keramických materiálů. Nanášené 

částice mohou být v nataveném, částečně nataveném nebo nenataveném stavu. Materiál pro 

deponaci může být ve formě prášku, drátu, tyčinek nebo suspenze [10, 11]. 

Povlak se vytváří z jednotlivých částic dopadajících na substrát. Částice mohou být zcela nebo 

částečně roztavené případně nenatavené. Nenatavené částice se při dopadu na substrát odrážejí 

nebo se vážou pouze slabě. V každém případě spolu se zoxidovanými částicemi zhoršují 

mechanické vlastnosti povlaku a parametry nástřiku jsou optimalizovány tak, aby jejich výskyt 

eliminovaly, popř. snížily na minimum. Natavené částice dopadají na substrát, kde se deformují 

a vytvářejí charakteristické laminární struktury, tzv. splaly [11, 22]. Dále se ve struktuře 

povlaku mohou vyskytovat nenatavené nebo zoxidované částice, inkluze (vměstky) a póry, j ako 

je patrné na obrázku 5. Vlastnosti výsledného povlaku jsou ovlivněny teplotou a rychlostí 

nástřiku, velikostí, rychlostí a materiálem deponovaných částic, druhem substrátu, pracovní 

vzdáleností aj. [10]. 
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Dopad částice 

Vměstky 

Porozíta 
Nenatavené nebo 
zoxidované částice 

Otryskaný povrch 
substrátu 

Obrázek 5: Dopad částice [23] 

Literatura [9] uvádí, že žárové nástřiky jsou prováděny za účelem ochrany povrchu proti korozi, 

vysokým teplotám nebo opotřebení. Dále se provádí za účelem renovace strojních součástek, 

popř. opravy vadných nebo porézních odlitků. 

Metody žárového stříkání lze rozdělit do dvou skupin. V první jsou metody využívající energii 

z hoření směsi paliva a kyslíku. Patří do ní například žárový nástřik plamenem (FS-Flame 

spraying), vysokorychlostní nástřik plamenem s využitím kyslíku (HVOF-High Velocity 

Oxygen Fuel) nebo s využitím vzduchu (HVAF-High Velocity Air Fuel) nebo detonační nástřik 

(D-GUN). Druhá skupina využívá energii z elektrického zdroje. Jejími zástupci jsou nástřik 

elektrickým obloukem (AS-Arc Spraying) a plazmatický nástřik (PS-Plasma Spraying). 

Jednotlivé metody se mezi sebou dále liší i v tom v jaké formě jsou nanášené materiály [10,11], 

2.3.1 Vysokorychlostní nástřik plamenem 

Tato metoda je principem velmi podobná metodě D-GUN, hlavním rozdílem je, že při HVOF 

probíhá spalování kontinuálně, a proto je efektivnější. Jedná se o nej používanější metodu 

aplikace povlaků na bázi kovů a cermetů (kovokeramické materiály) [12]. Deponovaný materiál 

bývá do systému dodáván ve formě prášku [10]. 

V procesu HVOF se do spalovací komory přivádí souběžně palivo spolu s kyslíkem. Tato směs 

je zapálena jiskrou ze svíčky. Spaliny následně procházejí tryskou (Lavalovou dýzou), 

kde dochází k jejich zrychlení až na nadzvukové rychlosti. Do tohoto proudu urychlených 

spalin se axiálně nebo radiálně zavádí prášek proudem nosného plynu (argon, dusík). Dochází 

knatavení částic, jejich zrychlení a následné depozici na substrát [11]. Schéma procesu 

je na obrázku 6. 
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Přívod prášku 
Spalovací komora 

Dávkování prášku 
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Substrát 

Styk částic a povlaku 
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Svíčka 

Kyslík 

Povlak 

Chladící voda 

Obrázek 6: Schéma procesu, upraveno [24] 

Jako palivo se využívá vodík, propylen, propan, heptan nebo kerosin. Nejčastěji se spaluje 

kerosin ve směsi s kyslíkem (HVOF) nebo vzduchem (HVAF) [17, 18]. Příkladem spalování 

pálívaje reakce propylenu s kyslíkem za vzniku oxidu uhličitého a vody (rovnice 1) [11]. 

C 3 H 6 + - 0 2 3C0 2 + 3H 20 (+1936 kj • mor 1 ) (D 

Typické parametry procesu HVOF jsou uvedeny v tabulce 3. 

Tabulka 3: Parametry procesu HVOF [10-12], slm - štandartní litr za minutu 

Charakteristika procesu HVOF 

Tlak v komoře 0,3-1 MPa 

Teplota plamene >3000 K 

Rychlost spalin <1600 ms"1 

Rychlost částic 200-1000 ms"1 

Teplota částic <3000 K 

Objem plynného paliva 60-120 slm 

Objem kapalného paliva 20-30 slm 

Objem O2 280-1000 slm 

Množství zaváděného prášku 20-120 g min"1 

Pracovní vzdálenost 15-30 cm 

Velikost deponovaných částic 5-45 um 

Tloušťka povlaku 50-2000 um 

Porozita povlaku <2 0/ 
/o 
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Typické pro metodu HVOF jsou povlaky na bázi slitin Fe, N i , Co, Co-Cr (Stelliteye), karbidů 

a cermetů, (Triballoy, Inconel, M C r A l Y ) [24]. 

Na obrázku 7 je uvedené porovnání některých parametrů vybraných metod nástřiku povlaků. 

Je patrné, že metoda HVOF je v porovnání s ostatními metodami levnější, částice dosahují 

vyšších rychlostí a výsledný povlak je hutnější. Na druhou stranu v porovnání s metodou APS 

dosahuje menších teplot a povlak obsahuje větší množství pórů a zoxidovaných částic. Z toho 

důvodu není metoda HVOF vhodná pro nástřik keramiky. Při srovnání se staršími metodami 

nástřiku plamenem je patrný výrazný rozdíl mezi vlastnostmi F S a HVOF. 

HVOF 
Cena procesu 

Technologická 
úroveň 

Úroveň oxidace 

Teplota 

APS 
Cena procesu 

O 
Technologická 

Teplota 

Úroveň oxidace Přilnavost 

FS 
Cena procesu 

Rychlost p r á š e k 

Teplota 

Technologická 

Úroveň oxidace 

Po ro zita 

Při lnavost 
Úroveň oxidace Při lnavost 

Obrázek 7: Porovnání vlastností některých metod nástřiků povlaků [24] 

Výhodami metody HVOF jsou například její efektivita nebo možnost použití širokého spektra 

materiálů (kovy, slitiny kovů, kovokeramika). Povlak vytvořený metodou HVOF má vysokou 

hutnost díky minimálnímu obsahu pórů a také obsahuje malé množství zoxidovaných částic 

[10]. Na druhou stranu se jedná o velice hlučný proces dosahující 140 dB. 
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2.4 Materiály na bázi Fe 

Železo je nej významnější technický kov. V závislosti na obsahu uhlíku dělíme slitiny Fe 

na oceli (obsah C do 2,1 %) a litiny (obsah C nad 2,1 %). Významnější skupinou jsou oceli, 

které tvoří 90 % produkce Fe slitin. Oceli mohou být nelegované, založené na Fe-C 

s minimálními příměsmi dalších prvků a legované, jež obsahují větší množství příměsí, 

které modifikují vlastnosti oceli. Mezi legující prvky patří například Cr, N i , Mn, Si, V, Mo, W, 

AI, Ti, aj, 

Nej významnějšími legujícími prvky (u korozivzdorných ocelí) jsou Cr a N i , které mají vliv 

na mechanické, strukturní a korozní vlastnosti oceli. Hlavním přínosem Cr je zvýšení pevnosti 

a tvorba vrstvy Cr203 na povrchu slitiny. Tato vrstva zvyšuje korozní odolnost tím, že brání 

přístupu agresivního prostředí k povrchu materiálu. Obsažený Ni má vliv na houževnatost 

a tvářitelnost slitiny, také zvyšuje korozní odolnost v prostředí neoxidujících kyselin a bází 

[25], 

Pro hodnocení struktury materiálů na bázi Fe-Cr-Ni se využívá ternárních diagramů. Ternární 

diagram Fe-Cr-Ni je založen na fázových diagramech Fe-Cr, Fe-Ni a Cr-Ni. Jak je patrné 

z binárního diagramu Fe-Cr na obrázku 8a, Cr je feritotvorný (a-Fe, BCC) a oblast austenitu 

(y-Fe, FCC) je výrazně omezená. Na druhou stranu Ni je austenitotvorný a oblast y-Fe 

je výrazně větší na úkor a-Fe (obrázek 8b). Na diagramu Cr-Ni (obrázek 8c) je patrné, 

že v případě obsahu Ni do 37 % (nad 63 % Cr) zatuhne tavenina ve formě a-Cr (BCC). Pokud 

bude obsah N i větší než 53 % tavenina zatuhne jako y-Ni (FCC) [26, 27]. Pro usnadnění 

odečítání z termálního diagramu se zavádějí kvazi-binární diagramy, které zobrazují řez 

ternárním diagramem při konstantním obsahu jedné složky obrázek 9. 

l/k 
220 0 

1800 

1400 

100Q 

2130 L 

1725 

bcc 

f CC 

Cr ^Hl ——' 

Obrázek 8: Binární fázové diagramy, a) Fe-Cr, b) Fe-Ni, c) Cr-Ni [26] 
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Obrázek 9: Kvazibinární diagram Fe-Cr-Ni pro obsah Fe 70 hm. % [28] 

Tyto diagramy popisují transformace probíhající během pomalého chlazení. V případě 

zpracování, u kterého probíhá rychlé zchlazení jako například u žárových nástřiků, dochází 

k potlačení některých transformačních přeměn, a naopak může docházet ke vzniku jiných 

metastabilních fází. V systému Fe-Cr-Ni například nejsou uvedeny karbidy a nitridy, které tvoří 

přítomný C a N i přes to, že mají vliv na výsledné vlastnosti slitiny. Vlastnosti slitiny jsou dále 

modifikovány případnými dalšími legujícími prvky (Mo, Si, V, W, C, Ti, Mn, aj.), které také 

ovlivňují fázové oblasti v diagramu. Na obrázku 10 je uveden vliv legujících prvků na proces 

krystalizace a vznik možných sekundárních fází. Je však potřeba zdůraznit, že níže uvedené 

transformační procesy probíhají u konvenčních materiálů (ocelí). Při teplotách přibližně mezi 

550-1000 °C (tato teplota může být modifikována vlivem legujících prvků Mo, W a Si) může 

docházet k tvorbě karbidů (M7C3 a IVfoCe) a nitridů (CrN a Cr2N). Dále může při těchto 

teplotách docházet k tvorbě o fáze, 72 fáze nebo R fáze. Tvorba těchto fází může být urychlena 

vlivem Cr, Mo, W a Si. V rozmezí teplot cca 550-300 °C (teplota a rychlost tvorby fází může 

být opět ovlivněna legujícími prvky Cr, Mo, Cu a W) může docházet k tvorbě % fáze, 8 fáze, 

a'fáze a G fáze [29], 
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čas ŕ 

Obrázek 10: TTT diagram, vliv legujících prvků [29] 

Dalšími legujícími prvky mohou být Mo a Si. Oba tyto prvky jsou stejně jako Cr feritotvorné 

a zvyšují korozní odolnost. Součástí slitin Fe je také určité množství C, které má austenitotvorné 

a karbidotvorné účinky. Uhlík tvoří karbidy s různou stechiometrií např. M7C3, M23C6, M2C, 

M3C, M C atd., kde M = Cr, Mn, V, Mo, W, Ti. Výsledné fázové složení korozivzdorné oceli 

záleží na tom, zda převládne vliv feritotvorných nebo austenitotvorných prvků [24], 

Pro vhodnější vystižení struktury a fázového složení materiálu, složením odpovídající 

korozivzdorné oceli, slouží tzv. Scháfflerův diagram. Diagram popisuje fázové složení 

korozivních ocelí závislosti na jejich složení, resp. ekvivalentu niklu (Niek= % Ni + 30 • % C) 

a ekvivalentu chrómu (Crek= % Cr + 1,8 • % Si + % Mo), 

Ni 

F + M ^ C r e k 

Obrázek 11: Scháfflerův diagram, A-austenit, M-martenzit, F-ferit [25] 
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2.5 Současný výzkum 

García-Rodríguez a kol. [30] se ve své práci věnuje studiu povlaku na bázi korozivzdorné oceli 

316L (složení 17 hm. % Cr, 12 hm. % Ni , 2,5 hm. % Mo, 2,3 hm. % Si, 0,03 hm. % C, 

zbytek Fe), který byl nanesen metodu HVOF na hořčíkovou slitinu ZE41 (4 hm. % Zn, 1 hm. % 

vzácné zeminy), a jeho vlivu na korozní odolnost. Studie byla provedena na třech vzorcích 

hořčíkové slitiny s povlakem. U každého vzorku byly podmínky depozice povlaku 

modifikovány (rychlost nástřiku, pracovní vzdálenost, rychlost posuvu pistole a počet vrstev). 

Nejvyšší tvrdost 416,2 ±23,9 HV0,1 byla naměřena u vzorku se čtyřmi vrstvami nástřiku 

(SS-3, obrázek b). Nejmenší množství zoxidovaných částic a pórů bylo pozorováno u vzorku 

slitiny s jednou vrstvou nástřiku (SS-1, 0 %). U povlaků zvíce vrstev se obsah oxidů příliš 

nelišil. Naměřený obsah oxidů u vzorku se třemi vrstvami (SS-2) byl 6 % a u vzorku se čtyřmi 

vrstvami (SS-3) byl 6,8 %. Jak je patrné na obrázku 12c-d oxidy se vyskytovaly na hranicích 

částečně natavených částic. Při studiu korozní odolnosti bylo prokázáno, že jedna vrstva 

povlaku má nižší korozní odolnost než nepovlakovaná slitina ZE41. Vzorky s více vrstvami 

nástřiku také vykazovaly dobrou korozní odolnost i po 7 dnech v prostředí 4,5% roztoku NaCl. 

Vzorek se čtyřmi vrstvami povlaku tvořil efektivní bariéru proti korozi i po 48 dnech. 

b ) . 416.2 ± 23.9 

403.0 ±21.5 

431 ± 22.9 
SS-3 Coating 

• 420.8 ± 26.7 

83.9 ±8.2 
65.1 + 2.1 

64.8 ± 1.9 

Substráte 

400 um 

0 Fe 
1 1 1 

20 um 

Obrázek 12: Snímky povlaků, a) přehledový snímek povlaku se čtyřmi vrstvami - SS-3, b) naměřená 
tvrdost povlaku SS-3, c) detail částečně natavené částice, d) prvková analýza částečně natavené částice 

[30] 

19 



Movahedi a kol. [31] zkoumali vliv parametrů procesu HVOF na výsledný povlak s cílem 

připravit amorfně-nanokrystalický povlak. Pro nástřik byl použit prášek na bázi amorfní slitiny 

Fe70Crl5Mo4P5B4ClSil (hm. %) a substrát byla uhlíková ocel. Amorfní prášek byl připraven 

mechanickým legováním ve vysokoenergetickém planetovém mlýně. Depozice povlaku byla 

provedena při třech různých nastaveních procesu (G1-G3). Měněnými parametry byly objem 

přivedeného paliva (kerosin) a objem přivedeného kyslíku. Měněním přívodu těchto látek 

docházelo ke snižování teploty plamene (G1>G2>G3), kdy u vzorku G l byla teplota nejvyšší 

a u vzorku G3 nejnižší. Mikrostruktura povlaků byla pozorována pomocí SEM, kdy bylo 

zjištěno, že nejnižší obsah pórů se vyskytoval u vzorku G l , u vzorku G2 byl výskyt pórů 

četněj ší a v mikrostruktuře vzorku G3 se mimo pórů nacházely i nenatavené částice. Na základě 

kalorimetrických měření bylo zjištěno, že prášek a vzorek G l byli zcela amorfní, vzorek G2 

obsahoval 44 % amorfní složky a vzorek G3 obsahoval jen 2,1 % amorfní složky. Totoje patrné 

i na fázovém složení prášku a povlaků, které bylo analyzováno pomocí X R D (obrázek 13). 

Zde je zřejmé, že prášek a vzorek G l jsou amorfní, vzorek G2 je semikrystalický a vzorek G3 

je téměř výhradně krystalický. 

Sun a kol. [32] se ve své studii zabývali aplikací vysoce výkonného amorfního povlaku na bázi 

Fe na hořčíkovou slitinu LA141 (14 hm. % lithia, 1 hm. % hliníku) metodou HVOF pomocí 

optimalizace toku kyslíku a kerosinu. Pro depozici byl použit amorfní prášek 

Fe48,8Cr23,4Mol9,8Si5C2,lB0,9 (hm. %). Mezi substrátem a povlakem na bázi Fe byla 

aplikována vrstva Ni60 (Ni62,6Crl9Fe4,5B4Si3,7Mo3,2Cu2,3C0,7 hm. %), viz obrázek 14. 

Bylo připraveno pět různých vzorků. U procesu HVOF docházelo k měnění parametrů přívodu 

kyslíku a kerosinu. U vzorků byla měřena porozita, mikrotvrdost, podíl amorfní fáze a pevnost 

spoje. Také byla měřena korozní odolnost vzorků slitiny s povlakem i bez něj. Bylo zjištěno, 

a-Fe * 
Fe 2 3(C, B ) 6 * 

Fe s Ci • 

Obrázek 13: XRD difraktogramy prášku a povlaků [31] 

20 



že porozita povlaku na bázi Fe se snižuje se zvyšujícím se průtokem kerosinu. Na druhou stranu 

obsah amorfní složky se zvyšuje s poklesem poměru kyslík/kerosin. Zvýšení porozity a snížení 

obsahu amorfní fáze snižuje výslednou tvrdost, pevnost spoje i odolnost proti korozi 

a opotřebení. Nejlepších výsledků dosahoval povlak, u kterého byl průtok kyslíku 53,8 m3/h 

a průtok kerosinu je 26,5 1/h. Tento povlak obsahoval 90 % amorfní složky, také měl nejmenší 

obsah pórů (0,87 %), nejvyšší mikrotvrdost (801 HV0,1), nejvyšší pevnost spoje (56,9 MPa) 

a také byl nejvíce odolný proti korozi a opotřebení. 

/ 
P 0 T 6 S 

Fe-bašed AMC 

N i 6 Q . . . 

Unmelted particles 

Obrázek 14: Snímky povlaku, a) přehledový snímek, b) detail struktury, Pores - póry, Unmelted 
particles - nenatavené částice, Fe-based AMC - amorfní kovový povlak na bázi Fe [32] 

Ve své další práci se Sun a kol. [33] zabývají vlivem mezivrstvy NÍ60 na povlak na bázi Fe. 

Substrátem byla stej ně j ako v předchozí práci [32] hořčíková slitina LA141 apovlakbyl tvořen 

amorfním práškem Fe48,8Cr23,4Mol9,8Si5C2,lB0,9 (hm. %). Povlak i mezivrstva byli 

aplikovány metodou HVOF. Byly připraveny vzorky bez mezivrstvy a s mezivrstvou (150 

a 300 pim). U těchto vzorků byla měřena porozita, korozní odolnost, mikrotvrdost a pevnost 

spoje. Mikrostruktura byla charakterizována pomocí SEM a X R D . Bylo prokázáno, 

že se vzrůstající tloušťkou mezivrstvy Ni60 vzrůstá obsah pórů v povlaku a také klesá obsah 

amorfní složky. To je způsobeno tím, že mezivrstva Ni60 výrazně zvýší teplotu nastříkaného 

povrchu kvůli své nízké tepelné vodivosti a specifické tepelné kapacitě. Při depozici Fe prášku 

dochází k pomalejšímu ochlazování a ke krystalizaci. Na druhou stranu u vzorků s mezivrstvou 

byli naměřeny vyšší hodnoty pevnosti spoje než u vzorků bez mezivrstvy. Porovnání vzorků 

s různou tloušťkou mezivrstvy Ni60 je uvedené na obrázku 15. Výskyt oxidů byl detekován jen 

v amorfních oblastech Fe povlaku. Tyto oxidy mohou společně s póry být místy pro iniciaci 

a šíření trhliny v povlaku. 
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Obrázek 15: Porovnání porozity, obsahu amorfní složky, mikrotvrdosti a pevnosti spoje u vzorků s 
různou tloušťkou mezivrstvy Ni60, porosity - porozita, Microhardness - mikrotvrdost, Amorphous 
content - obsah amorfní fáze, Bonding strenght - pevnost spoje [33] 

Raj a kol. [34] se ve své studii zabývali charakterizací povlaků na bázi Fe (korozivzdorná ocel 

AISI 316) a SiC na hořčíkové slitině AZ91D. Povlaky byly nanášeny pomocí metody HVOF. 

Z hlediska složení byly povlaky tvořeny prášky na bázi SiC a korozivzdorné oceli SS316. Bylo 

připraveno 5 povlaků s rozdílným složením, kdy obsah SiC byl v rozmezí 0-100 %. U vzorků 

byla měřena mikrotvrdost, korozní odolnost a drsnost povrchu. Naměřená tvrdost dle Vickerse 

se u vzorků pohybovala od 90 FTV (povlak Fe bez SiC) po 274 FTV (povlak tvořený pouze 

z SiC). Nejlepších výsledků dosahoval vzorek, u kterého byl povlak tvořen ze 100 % SiC. 

Z výzkumu vyplývá, že v porovnání s povlaky na bázi SiC mají povlaky na bázi korozivzdorné 

oceli SS316 horší výsledky ve všech sledovaných hodnotách (tvrdost, drsnost, 

korozivzdornost). Porovnání sledovaných veličin je uvedené v tabulce 4. 

Tabulka 4: Porovnání tvrdosti, drsnosti a korozivzdornosti u povlaků a slitiny [34] 

Složení Tvrdost (HV) Drsnost (um) ICOrr(mA/cm2) Econ (mV) 

SI 100%SS316 90 9,12 0,2704 -1127 

S2 75 %SS316, 25 % SiC 163 9,01 0,3899 -1155 

S3 50%SS316,50%SiC 210 7,70 0,4236 -1193 

S4 25 %SS316, 75 % SiC 248 5,16 0,1419 -1177 

S5 100% SiC 274 4,88 0,0916 -1115 

Slitina 90 % Mg, 9 % AI, 1 % Zn 68 - 1,28 -1537 
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3 CÍLE PRÁCE 

Cílem bakalářské práce bude strukturní a mikrostrukturní analýza žárově stříkaných 

Fe48Cr28Nil6Mo4,5Sil,5Cl,75 povlaků na lité hořčíkové slitině AZ91. Předložená 

bakalářská práce bude zahrnovat základní teoretické poznatky žárově stříkaných povlaků 

a materiálů na bázi Fe-Cr-Ni a Mg slitin se zaměřením na slitinu AZ91. Na základě získaných 

teoretických poznatků bude provedeno mikrostrukturní hodnocení 

Fe48Cr28Nil6Mo4,5Sil,5Cl,75 povlaků a Mg slitiny AZ91 s povlakem. 
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4 EXPERIMENTÁLNÍ ČÁST 

4.1 Použité chemikálie 

Všechny chemikálie použité v rámci experimentální části bakalářské práce jsou shrnuty 

v tabulce 5. 

Tabulka 5: Použité chemikálie 

Chemikálie Výrobce, čistota 

Aka Resin AKASEL 

Destilovaná voda FCH VUT 

Ethanol FCH VUT 

Isopropanol Nanobala s.r.o., 99,9% 

Kyselina dusičná Lachner, 65% p.a. 

Kyselina octová Lachema, 98% čistá 

Kyselina pikrová Dorapis, p.a. 

4.2 Použité přístroje 

V rámci experimentální části bakalářské práce byly využity přístroje a zařízení uvedené 

v tabulce 6. 

Tabulka 6: Použité přístroje 

Přístroj Výrobce Využití 

CitoVac Struers vakuová impregnační jednotka 

Discotom-6 Struers metalografická pila 

Hunziker ST 1403 Hunziker tryskací jednotka (Plasmametal) 

JEOL JSM-7600 s detektorem 
Ultim® Max 100 mm2 

JP-5000 

JEOL, Oxford 
Instruments 
FST 

rastrovací elektronový mikroskop s EDS 
detektorem 
Stříkací jednotka pro HVOF (Plasmametal) 

LECO AMH55 LECO tvrdoměr 

Spectrumat GDS 750 Spectrumat Optická emisní spektroskopie s výbojem 

Tegramin-25 Struers metalografická bruska 

Zeiss Axio Observer Zim Zeiss invertovaný světelný mikroskop 

Zeiss Evo LS-10 s detektorem 
Oxford Instruments 80mm2 

Zeiss, Oxford 
Instruments 

rastrovací elektronový mikroskop s EDS 
detektorem 
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4.3 Charakterizace použité hořčíkové slitiny AZ91 

Pro depozici povlaku byla jako substrát zvolena hořčíková slitina AZ91, původní rozměry 

vzorku byly 100 x 100 x 7 mm. Prvkové složení slitiny bylo měřeno pomocí Optické emisní 

spektroskopie s výbojem (GDOES-Glow-Discharge Optical Emission Spectroscopy) 

na přístroji Spectrumat (GDS 750). Bylo zjištěno, že složení odpovídá normě ASTMB93/93M. 

Porovnání naměřených hodnot a normy je v tabulce 7. 

Tabulka 7: Prvkové složení hořčíkové slitiny AZ91 (v %) 

Prvek AI Zn Mn Cu Si Fe Ni Mg 
GDOES 8,80 0,84 0,32 0,00 0,01 0,00 0,00 90,03 

norma 8,7-9,3 0,8-1,2 0,0-1,5 max. 
0,05 

max. 
0,02 

max. 
0,02 

max. 
0,005 Zbytek 

4.3.1 Analýza slitiny AZ91 

Z původního kusu nepovlakované slitiny byly pomocí metalografické pily Discotom-6 

(Struers) vyřezány menší vzorky. Ty byly následně zality do pomalu tuhnoucí pryskyřice Aka 

Resin pomocí vakuové impregnační jednotky CitoVac. Vytvrzování probíhalo za laboratorních 

podmínek po dobu 12 hodin. Poté byly vzorky vybroušeny a vyleštěny pomocí automatické 

metalografické brusky Tegramin-25 (Struers) za použití standardního metalografického 

postupu. Pro odhalení mikrostruktury byly vzorky leptány po dobu 2 sekund pomocí roztoku 

acetic picral (4,2 g kyselina pikrové, 10 ml demineralizované vody, 10 ml kyseliny octové, 

70 ml etanolu). Po naleptání byla pozorována mikrostruktura slitiny AZ91 pomocí 

invertovaného světelného mikroskopu Zeiss Axio Observer Z i m (Zeiss). 

4.3.2 Tryskání hořčíkových slitin 

Proces tryskání předcházel depozici žárového nástřiku. Povrch hořčíkové slitiny byl tryskán 

umělým hnědým korundem F36, který má dle FEPA velikost 0,5 mm. Pro tryskání byla využita 

tryskací jednotka Hunziker ST 1403 (Hunziker) ve společnosti Plasmametal s.r.o. Proces 

probíhal za laboratorní teploty a byl aplikován tlak 3 bary. Povrch tryskané slitiny AZ91 

byl charakterizován pomocí rastrovacího elektronového mikroskopu Zeiss Evo LS-10 (Zeiss). 

4.4 Charakterizace prášku použitého pro žárový nástřik 

Složení částic použitého prášku s obchodním označením Diamalloy 1010 (Oerlikon Metco) 

je uvedené v tabulce 8. Složení bylo ověřeno metodou EDS. 
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Tabulka 8: Prvkové složení prášku v hm. % 

Prvek Cr Ni Mo Si C Fe 

Výrobce 28 16 4,5 1,5 1,75 zbytek 

EDS 29,52 16,55 2,08 1,48 - 50,36 

Velikost částic udávaná výrobcem je v rozmezí 16-45 um. V rámci analýzy byla provedena 

granulometrická analýza prášku (obrázek 16). Na jejím základě bylo zjištěno, že velikost částic 

prášku se pohybovala v rozmezí 16-55 um. Byl zjištěn výskyt částic větších, než udává 

výrobce, obsah těchto částic tvořil přibližně 10 %. Nej vyšší zastoupení v prášku měly částice 

o velikosti 32,86 um a průměrná velikost částic byla 30,54 um [35], 

Velikost Částic [| im] 

Obrázek 16: Granulometrická distribuční křivka prášku Diamalloy 1010 [35] 

Prášek je dle výrobce připravován plynovou atomizací. V rámci analýzy bylo provedeno 

hodnocení morfologie povrchu prášku pomocí rastrovacího elektronového mikroskopu Zeiss 

Evo LS-10 (Zeiss) s detektorem Oxford Instruments 80mm2. Jak je patrné na obrázku 17a 

částice mají sféroidní tvar. Na detailním snímku (obrázek 17b) je viditelná dendritická struktura 

na povrchu částice. Jak uvádí výrobce, povlak založený na prášku Diamalloy 1010 je vhodný 

pro aplikace, kdy je vyžadována vyšší tvrdost, odolnost proti otěru a kluzné vlastnosti. 
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Obrázek 17: mikrostruktura částic (SEM) a) částice, b) detail částice 

4.5 Žárové stříkání povlaku 

Povlak Fe48Cr28Nil6Mo4,5Sil,5Cl,75 (povlak na bázi Fe) byl nanesen na tryskaný povrch 

hořčíkové slitiny AZ91 pomocí jednotky pro HVOF nástřiky JP-5000 s kapalným palivem 

(kerosin). Stříkací jednotka byla umístěna na robotu A B B IRB-2400/16. Počet vrstev nástřiku 

byl stanoven na 4. Konkrétní podmínky a parametry nástřiku tvoří know-how a jsou majetkem 

společnosti Plasmametal spol. s r.o. Na obrázku 18 jsou snímky z nanášení povlaku. 

Obrázek 18: Snímky z procesu nástřiku povlaku, a) komora pro žárové stříkání s robotem ABB IRB-
2400/16, b) spuštění procesu - pouze plamen bez přívodu prášku, c) proces žárového stříkání 

s přívodem prášku 
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4.5.1 Analýza povlakovaných vzorků AZ91 

Původní vzorek hořčíkové slitiny AZ91 s deponovaným Fe48Cr28Nil6Mo4,5Sil,5Cl,75 

povlakem byl na metalografické pile Discotom-6 nařezán z původních vzorků o velikosti 

100x100 mm na menší vzorky pro analýzu. Pro následnou charakterizaci mikrostruktury byly 

vzorky zality do pryskyřice Aka Resin. Po jejím vytvrzení bylo na metalografické brusce 

Tegramin-25 provedeno vybroušení a vyleštění standardním metalografickým způsobem. Pro 

zvýraznění mikrostruktury povlaku byly vzorky leptány 10% Nitalem (10 ml FINO3, 

90 ml ethanolu) po dobu 2,5 minut. Mikrostruktura a rozhraní substrátu a povlaku byly 

pozorovány a hodnoceny mikroskopicky pomocí rastrovacího elektronového mikroskopu Zeiss 

Evo LS-10 (Zeiss) s detektorem Oxford Instruments 80mm2 a pomocí rastrovacího 

elektronového mikroskopu JEOL JSM-7600 s detektorem Ultim® Max 100 mm 2. 

4.6 Měření tvrdosti 

Tvrdost a mikrotvrdost hořčíkové slitiny AZ91 a povlaku Fe48Cr28Nil6Mo4,5Sil,5Cl,5 byla 

hodnocena tvrdoměrem L E C O AMH55 (LECO). Použitá zatížení při měření byla 10, 300 

a lOOOgsvýdrží 10 vteřin podle normy A S T M E 3 84 (resp. i dle ČSN E N ISO 6507-1). Schéma 

zkoušky podle Vickerse je patrné na obrázku 19 [36]. Vyhodnocení vtisků bylo provedeno 

pomocí softwaru Cornerstone. 

F 

Obrázek 19: Schéma zkoušky podle Vickerse [36] 
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5 VÝSLEDKY A DISKUZE 

5.1 Mikrostruktura AZ91 

Na obrázku 20a je patrné, že mikrostruktura hořčíkové slitiny AZ91 je značně heterogenní. 

Detailní mikrostruktura j e patrná na obrázku 20b. Je zde viditelné, že struktura hořčíkové slitiny 

je tvořena zrny substitučního roztoku legujících prvků v M g - a fáze (1). Součástí 

mikrostruktury je také P fáze odpovídající složení M g n A l n popř. Mgn(Al,Zn)i2 (2), 

která je přítomna i v eutektiku tvořeném a a P fází, a také ve formě diskontinuálního precipitátu 

P d fáze (3) [6, 17-18]. Dále se v mikrostruktuře vyskytují i intermetalické fáze typu A l x M n y (4). 

Braszczyňska-Malik [17] uvádí, že rozložení AI není rovnoměrné a oblasti a fáze bohatší na AI 

jsou zejména v okolí eutektika. Dále uvádí, že mangan přítomný ve slitině tvoří s AI nejčastěji 

intermetalické fáze AlsMns a AlnMn* [37], 

Obrázek 20: mikrostruktura AZ91 (LM): a) přehledový snímek mikrostruktury slitiny (polarizované 
světlo); b) detailní snímek mikrostruktury, substituční tuhý roztok legujících prvků v Mg, a fáze (1), 

P fáze a eutektikum a+P (2), diskontinuální precipitát P d fáze (3), intermetalická fáze Al x Mn y (4) 

5.2 Morfologie povrchu tryskané slitiny AZ91 

Na obrázku 21a-b pořízeném na SEM je uveden povrch slitiny AZ91 po tryskání abrazivem. 

Jak je patrné na obrázku 21a, povrch slitiny byl při tryskání plasticky deformován. Na detailu 

j sou také viditelné vrcholky a ostré hrany na povrchu, které byly způsobeny dopadem a skluzem 

částic abraziva. Z důvodu nízké tvrdosti hořčíkové slitiny v porovnáním s tvrdostí abraziva 

docházelo k zasekávání částic AI2O3 v povrchu. 

Z kolmého výbrusu hořčíkové slitiny (obrázek 21c) je patrné, že došlo ke zdrsnění povrchu. 

Na obrázku 21c-d je viditelná zaseknutá částice abraziva (červeně vyznačená oblast). Tyto 

zaseknuté částice způsobují sekundární znečištění povrchu [38]. Dále byly u povrchu viditelné 

trhliny (červená šipka), které poukazují na lokální snížení (až vyčerpání) plasticity. 

Pod zaseknutými částicemi se také mohou vlivem zbytkového napětí tvořit trhliny, 
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které se mohou dále šířit. Literatura [39] popisuje, že u hořčíkových slitin zvýšená drsnost 

a také zbytkové napětí v materiálu způsobené tryskáním zhoršuje korozní odolnost kovu. Zhang 

a kol. [40], ve své práci uvádějí, že tato horší korozní odolnost může být způsobená změnami 

P fáze, u které po tryskání může docházet k rekrystalizaci, zjemnění zrna nebo i k precipitaci. 

To může vést k mikrogalvanické korozi, kde se P fáze chová jako katoda a a fáze jako anoda 

[2]. 

Obrázek 21: struktura tryskaného AZ91 a) povrch (SEM) b) detail povrchu (SEM), c) kolmý výbrus 
(LM), d) detail s částicí abraziva (LM) 

5.3 Mikrostruktura AZ91 s povlakem 

Obrázek 22 zobrazuje mikrostrukturu na rozhraní hořčíkové slitiny AZ91 a povlaku. Průměrná 

tloušťka povlaku byla přibližně 500 um. Na obrázku 22b je patrné, že při nanášení povlaku 

docházelo vlivem vysoké rychlosti částic k tvorbě prohlubní, „kráterů", v substrátu (červené 

šipky), což způsobilo další zdrsnění povrchu a zlepšilo ukotvení částic povlaku. Ve struktuře 

povlaku nejsou patrné přílišně zoxidované částice. Jak prokázala později prvková analýza, 

oxidy se vyskytovaly na hranicích splatů a nenatavených částic, což bylo prokázáno i v práci 

[30, 32, 33], 
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Povlak i* 

Substrát 200 nm 

b) 

y"' 'V '* 

50 um 

Obrázek 22: Rozhraní substrát-povlak a) přehledový snímek, b) detail 

Ve struktuře povlaku je zjevná pórovitost povlaku. Ta byla vyhodnocena obrazovou analýzou 

pomocí softwaru ImageJ. Měření bylo provedeno čtyřikrát a průměrná porozita byla stanovena 

na 0,77 ± 0,20 %. Příklad vyhodnocování porozity je uvedený na obrázku 23, kdy vyhodnocení 

bylo provedeno pouze z modře vyznačené oblasti (obrázek vpravo). 

100 um 100 um 100 um 

Obrázek 23: Snímky z vyhodnocování pomocí softwaru ImageJ 

Jak je patrné na obrázku 24a, v mikrostruktuře povlaku se nacházejí natavené oblasti (1), 

částečně natavené (2) a nenatavené oblasti (3). U nenatavených a částečně natavených částic 

je možné pozorovat dendritickou strukturu, toto je dobře patrné na obrázku 24b. Také je možné 

pozorovat hranice splatů a částic (červené šipky). 

Jak uvádí obrázek 24c, detailním pozorováním nenatavených oblastí je možné rozlišit celulární 

(buněčnou) strukturu kovu tvořeného karbidickou sítí (4) a oblastmi austenitu (5). Celulární 

struktura vzniká při vysokém koncentračním přechlazení vyvolaném nahromaděním atomů 

příměsových prvků před čelem kryštalizační fronty [41], 

Jak je patrné z obrázku 24d, v částečně natavených oblastech tvoří karbidy velmi jemné 

izolované částice (modré šipky). Je zjevné, že s rostoucí mírou deformace a rychlejším 

chlazením byly částice karbidů jemnější. V rámci jednoho splatu bylo tedy možné pozorovat 

v natavených oblastech karbidy s rozdílnou velikostí. Jak je detailně uvedeno na obrázku 24d, 
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v horní části splatu s označením A byly částice karbidů větší než v dolní části splatu (oblast B), 

což může být dáno tím, že při dopadu natavené částice došlo k výraznej ší deformaci právě 

v dolní části splatu a k rychlejšímu odvodu tepla. Červené šipky opět vymezují hranice splatu. 

Zelené šipky označují zcela natavené amorfní oblasti. Na tomto snímku jsou také patrné póry 

a dutiny mezi jednotlivými splaly (žluté šipky). 

a) 

10 \xm 
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Obrázek 24: Mikrostruktura povlaku a) mikrostruktura povlaku (SEM), b) detail částice (SEM), c) 

detail nenatavené oblasti, d) detail částečně natavené částice; 1 - natavená oblast, 2 - částečně natavená 

částice, 3 - nenatavená částice, 4 - karbidická síť, 5 - austenit, červené šípky - hranice částic/splatů, 

žluté šipky - póry, zelené šipky - natavené (amorfní) oblasti, modré šipky - karbidy, A - horní 

(natavená) oblast splatu, B - dolní část splatu 

Pomocí metody EDS byla provedena prvková analýza v nenatavených (obrázek 25), částečně 

natavených (obrázek 26, oblast 1) a zcela natavených oblastech (obrázek 26, oblast 2). 

V případě nenatavených a částečně natavených oblastí je možné v mikrostruktuře rozlišit 

karbidickou síť a austenit, které se liší prvkovým zastoupením. Austenit (y-Fe) je bohatý 

na obsah Fe, Cr a Ni , na druhou stranu karbidická síť obsahuje výrazné zastoupení Cr a Mo 

ochotně tvořící s C směsné karbidy M x C y . Ve zcela natavených oblastech je prvkové rozložení 

homogenní, není zde přítomná karbidická síť. Na hranicích natavených oblastí je pozorována 

zvýšená koncentrace kyslíku, který j e zde obsažen ve formě oxidů. Kyslík se do struktury dostal 
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patrně na povrchu roztavených částic během nástřiku. Stejný výskyt kyslíku a tím i oxidů 

popisují ve své práci i García-Rodríguez a kol. [30]. 

Fe Cr Ni 

2 \un 

Mo 

2 lim 

Si 

2|im 

0 

2 um 

Obrázek 25: Prvková analýza nenatavené oblasti 

• 

Fe Cr 
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Obrázek 26: Prvková analýza částečně natavené a zcela natavené oblasti 

Provedením X R D analýzy prášku a povlaku byl prokázán výskyt směsného karbidu M7C3 

a austenitu y-Fe. Při porovnání jednotlivých difraktogramů (obrázek 27) je patrné, že intenzita 

píků fází v povlaku zdaleka nedosahuje intenzity odpovídajících píků v prášku. To může 

být způsobené například tím, že během nástřiku povlaku docházelo k silné plastické deformaci 

a k tvorbě strukturních defektů v krystalové mřížce. Stejný typ karbidů pozorovali i Wieczerzak 

a kol. [42] ve slitině na bázi Fe-Cr-Mo a Kondraťev a kol [43] ve slitině na bázi Fe-Cr-Ni-C. 

Prvkovou analýzou bylo prokázané, že se v povlaku vyskytují oxidy, ty ale nebyly prokázány 

během X R D analýzy. Z toho je možné usuzovat, že se oxidy v povlaku vyskytují v množství 

menším, než je mez detekce. 
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Obrázek 27: XRD analýza - difraktogramy prášku a povlaku 

Jak je patné na obrázku 28, karbid M7C3 je v případě složení odpovídající prášku 

Diamalloy 1010 za normálních podmínek (pomalé tuhnutí u konvenčních Fe slitin) stabilní 

do cca 900 °C, a poté dochází k jeho přeměně na termicky stabilnější karbid typu M23C6 (modrá 

čára vyznačuje obsah uhlíku, 1,75 %, v případě prášku Diamalloy 1010). Při tomto přechodu 

také dochází ke změně krystalového uspořádání z pseudo-hexagonální soustavy na plošně 

kubicky středěnou (FCC) [42-44]. Přítomnost karbidu M23C6 ve své práci prokázali Wieczerzak 

i Kondraťev [42, 43]. V případě žárových nástřiků v rámci experimentální části tento karbid 

prokázán nebyl. To je způsobeno patrně tím, že po aplikaci žárového nástřiku dochází k velice 

rychlému ochlazení a zatuhnutí, než je tomu u slitin. Jak ve své práci uvádí Rôttger a kol. [44], 

v případě vystavení povlaku po delší dobu zvýšené teplotě, by mohlo dojít k přeměně karbidu 

M7C3 na M23C6, nicméně dlouhodobým vystavením vyšším teplotám okolo 1100 °C by však 

mělo devastující vliv na Mg substrát, který taje při cca 500 °C [14, 15]. 
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Obrázek 28: Pseudobinární fázový diagram systému Fe-Cr-Mo-C s 25 % Cr a 5 % Mo, modrá čára 
zaznačení obsahu C v prášku [42] 

5.4 Tvrdost povlaku a slitiny 

Měřením tvrdosti žárového nástřiku při různých zatíženích bylo zjištěno, že s rostoucím 

zatížením se zvyšuje vliv porozity a defektů v povlaku na naměřenou hodnotu tvrdosti. 

Jak je patrné z porovnání tvrdostí na obrázku 29, při měření tvrdosti povlaku nastává takzvaný 

„size effect", čili že s rostoucím zatížením hodnota tvrdosti klesá [45, 46]. Buckle [45] ve své 

práci tento jev vysvětluje například tím, že při nižších zatíženích dochází při vtisku více 

k elastické deformaci materiálu a po odlehčení se vtisk zmenší. 
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Obrázek 29: Porovnaní tvrdosti povlaku a Mg slitiny při různých zatíženích 

Z tabulky 9 je patrné, že nej větší tvrdost povlaku byla naměřena při zatížení 10 g, kdy průměrná 

hodnota tvrdosti byla stanovena na 851 ± 82 HV0,01. Hodnota tvrdosti se pohybovala 

od cca 750 po 950, je tedy zřejmé, že naměřená hodnota je ovlivněna místem vtisku. Vtisk může 

zasahovat hned do několika oblastí, jako jsou natavená, nenatavená, částečně natavená, 

případně oxidy nebo póry. Buytoz [48] ve své práci uvádí, že tvrdost směsných karbidů M7C3 

ve slitinách na bázi Fe-Cr-C je v rozmezí 1050-1500 H V v závislosti na jejich složení. 

V případě karbidu M7C3 + austenitu se naměřená tvrdost pohybuje v rozmezí 500-750 HV. 

Literatura [49] uvádí, že tvrdost materiálu také ovlivňuje zbytkové pnutí. V případě výskytu 

tahového pnutí, které se při měření projevuje konvexním prohnutím hrany vtisku, dochází 

k poklesu pevnosti. V našem případě bylo možné pozorovat konkávni prohnutí vnitřní hrany 

vtisku (obrázku 30a), což značí, že v měřeném vzorku bylo přítomné tlakové pnutí, 

které zvyšuje tvrdost materiálu [35, 49]. 

Měření tvrdosti hořčíkové slitiny AZ91 bylo prováděné primárně v oblastech a fáze 

(obrázek 30b). Tvrdost slitiny AZ91 měřená dle Vickerse se pohybovala mezi 80 a 90 H V bez 

ohledu na aplikované zatížení. Výslednou tvrdost ovlivňují fáze v okolí vtisku ( P fáze, 

eutektikum i intermetalické fáze Al x Mn y ) . Literatura [6, 50] uvádí, že tyto fáze vyskytující 

se zejména na hranicích zrn mají vyšší tvrdost než a fáze, tudíž při měření zvyšují průměrnou 

tvrdost slitiny. 
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Tabulka 9: Naměřené hodnoty tvrdosti při různých zatíženích 

Zatížení 
Měřený materiál Měřený materiál 

10g 300 g 1000 g 
Povlak 851±82HV 536±94HV 479 ±21 HV 

Substrát 81 ± 15 HV 87±8HV 83 ±3 HV 

Obrázek 30: Snímky míst vtisku: a) povlak, b) AZ91, zatížení 1000 g 

Na základě výsledků měření slitiny a povlaku je možné říci, že aplikací žárového nástřiku došlo 

přibližně k šesti až desetinásobnému zvýšení tvrdosti povrchu. Takovéto zvýšení tvrdosti 

rozšiřuje možnosti aplikací hořčíkové slitiny AZ91. 

Podobných výsledků dosáhli ve své práci i García-Rodríguez a kol. [30], kteří se věnovali 

aplikaci povlaku na bázi korozivzdorné oceli SS316L metodou HVOF na substrát tvořený 

hořčíkovou slitinou ZE41. Pomocí modifikace procesu nástřiku dosáhli nej vyšší tvrdosti 

416,2 ± 23,9 HV0,1 v porovnání se slitinou ZE41, kde byla naměřená tvrdost stanovena 

na 64,8 ± 1,9HV0,1. 
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6 ZÁVĚR 

Tato bakalářská práce se zabývala charakterizací povlaku Fe48Cr28Nil6Mo4,5Sil,5Cl,75 

na hořčíkové slitině AZ91, prášku Fe48Cr28Nil6Mo4,5Sil,5Cl,75 a hořčíkové slitiny AZ91. 

Povlak byl nanášen žárovým nástřikem metodou FTVOF. Teoretická část práce se věnovala 

hořčíkovým slitinám, metodám žárového nástřiku a materiálům na bázi Fe-Cr-Ni. 

Také obsahovala kapitolu věnovanou současnému výzkumu v oblasti Fe povlaků. 

Experimentální část práce byla zaměřena na komplexní mikrostrukturní, chemickou a fázovou 

analýzu povlaku. Charakterizace povlaku, hořčíkové slitiny AZ91 i prášku 

Fe48Cr28Nil6Mo4,5Sil,5Cl,75 byla provedena pomocí EDS a SEM analýzy. Pomocí L M 

bylo zjištěno, že deponovaný povlak tvořil na substrátu vrstvu o tloušťce cca 500 um, 

kdy porozita povlaku byla stanovena na 0,77 %. Povlak byl tvořen natavenými, částečně 

natavenými a nenatavenými oblastmi. U nenatavených oblastí/částic bylo možné pozorovat 

dendritickou strukturu. Celulární dendrity byly tvořeny tuhým roztokem y-Fe (austenitem), 

který byl přesycen legujícími prvky (zejména Cr a Ni). V mezidendritickém prostoru bylo 

možné pozorovat směsné karbidy bohaté na Cr a Mo. Pomocí X R D analýzy bylo prokázáno, 

že se jedná o směsný karbid M7C3. Rentgenová difrakce také prokázala, že během nástřiku 

došlo k silné plastické deformaci částic povlaku a k tvorbě strukturních defektů v krystalové 

mřížce, což se projevilo na snížené intenzitě píků na difraktogramu. V částečně natavených 

oblastech byla pozorována odlišná struktura než v případě nenatavených oblastí. Struktura této 

částečně natavené oblasti byla tvořena austenitickou matricí s velmi jemnými izolovanými 

částicemi karbidů. Zcela natavené oblasti byly zcela amorfní a nebylo možné z prvkové 

a mikrostrukturní analýzy rozlišit přítomnost karbidů a dalších fází. Pomocí prvkové analýzy 

byl v povlaku zjištěn i obsah oxidů, které se vyskytovaly zejména na povrchu částečně 

natavených částic. 

Jak prokázalo měření tvrdosti, aplikací povlaku došlo k nárůstu povrchové tvrdosti 

povlakovaných vzorků. Průměrné hodnoty tvrdosti povlaku byly v závislosti na zatížení 

851 ± 82HV0,01, 536±94HV0,3 a 4 7 9 ± 2 1 H V 1 . Při nízkých zatíženích byla tvrdost 

ovlivněna vždy několika faktory. Jednalo se o umístění pozice vtisku a ovlivnění vtisku okolím 

a okolními strukturními defekty. V případě slitiny AZ91 (a fáze) byla tvrdost stanovena 

81 ± 15 HV0,01, 87 ± 10 HV0,3 a 83 ± 3 HV1. 

Bylo prokázáno, že aplikací povlaku došlo k šesti až desetinásobnému zvýšení tvrdosti povrchu 

oproti naměřené tvrdosti slitiny AZ91 bez povlaku. Takové zvýšení tvrdosti by mohlo přispět 
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k rozšíření spektra možných aplikací hořčíkových slitin v průmyslu, zejména v aplikacích, 

kdy dochází k otěru. Na základě získaných výsledků je možné říci, že cíle práce byly splněny 

v plném rozsahu. 

Pro rozšíření poznatků by měl být další výzkum v oblasti aplikace žárově stříkaných povlaků 

Fe48Cr28Nil6Mo4,5Sil,5Cl,75 na hořčíkové slitině AZ91 zaměřen na: 

Snížení pórovitosti povlaku za účelem zlepšení korozních vlastností povlaku 

Hodnocení mechanických a tribologických (otěrových) vlastností povlaku 

Modifikaci složení povlaku pro dosažení vyšší tvrdosti (např. smísením prášku Fe 

s částicemi SiC) 
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8 Z K R A T K Y 

A l 8 M n 5 

APS 

AS 

A S T M 

AZ31 

AZ63 

AZ80 

AZ81 

AZ91 

B C C 

D - G U N 

FCC 

FS 

GDOES 

hm. % 

H V A F 

HVOF 

LA141 

L M 

M 2 3 C 6 

M7C3 

Ni60 

PS 

Intermetalická fáze vyskytující se v hořčíkové slitině AZ91 

Z anglického Atmospheric Plasma Spraying, plasmatický nástřik za 
atmosférického tlaku 

Z anglického Arc Spraying, nástřik elektrickým obloukem 

Z anglického American Society for Testing and Materials, Americká 
společnost pro testování a materiály 

Hořčíková slitina s obsahem 3 hm. % AI a 1 hm. % Zn 

Hořčíková slitina s obsahem 6 hm. % AI a 3 hm. % Zn 

Hořčíková slitina s obsahem 8 hm. % AI 

Hořčíková slitina s obsahem 8 hm. % AI a 1 hm. % Zn 

Hořčíková slitina s obsahem 9 hm. % AI a 1 hm. % Zn 

Z anglického Body-centered cubic, tělesově středěná kubická mřížka 

Z anglického Detenation Gun, detonační nástřik 

Z anglického Face-centered cubic, Plošně středěná kubická mřížka 

Z anglického Flame Spraying, žárový nástřik plamenem 

Z anglického Glow-Discharge Optical Emission Spectroscopy, Optická 
emisní spektroskopie s výbojem 

hmotnostní procenta 

Z anglického High Velocity Air Fuel, vysokorychlostní nástřik 
plamenem s využitím vzduchu 

Z anglického High Velocity Oxygen Fuel, vysokorychlostní nástřik 
plamenem s využitím kyslíku 

Hořčíková slitina s obsahem 14 hm. % lithia a 1 hm. % hliníku 

Z anglického Light Microscopy, světelná mikroskopie 

Směsný karbid (M= Cr, Fe) 

Směsný karbid (M= Cr, Fe) 

Slitina niklu o složení 4,0 hm. % B, 0,7 hm. % C, 3,7 hm. % Si, 19 hm. 
% Cr, 3,2 hm. % Mo, 2,3 hm. % Cu, zbytek Ni 

Z anglického Plasma Spraying, plasmatický nástřik 
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S E M Z anglického Scanning electron microscopy, rastrovací elektronová 
mikroskopie 

Korozivzdorná ocel o složení 17 hm. % Cr, 12 hm. % Ni , 2,5 hm. % Mo, 
2,3 hm. % Si, 0,03 hm. % C, zbytek Fe 

slm - Z anglického standard litre per minuté, standardní litr za minutu 

SS316L 

X R D - Z anglického X-ray difraction, rentgenová difrakce 

ZE41 - Hořčíková slitina s obsahem 4 hm. % Zn a 1 hm. % vzácné zeminy 

a fáze - Substituční tuhý roztok AI v M g 

(3 fáze - Intermetalická fáze o složení Mg n AI 12, popř. Mgn(Al , Zn)i2 

y-Fe - Austenit, FCC 

47 


