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A n o t a c e 

Diplomová práce se zabývá vyhodnocováním difúze niklu z nanesených kovových povlaků 

do základních materiálů AISI 316L a AISI 304. V teoret ické části je popsána podstata difúze 

a vznik svarových spojů při di fúzním svařování. Dále jsou vysvět leny základní principy 

nanášení kovových povlaků, a nakonec stručně popsána elektronová mikroskopie se 

zaměřením na EDX analýzu. Experimentální část práce je zaměřena na vytvoření postupu 

k vyhodnocování difúze prvků z kovového povlaku směrem do základního mater iálu. U 

exper imentů jsou zkoumány vlivy různých úrovní teplot a doby výdrže apl ikovaných na 

vzorky a hodnoceny vzá jemné rozdíly v difúzi mezi zkoumanými materiály. Dále jsou 

pomocí výpočtů stanoveny difúzní koeficienty niklu a základních materiálů. V závěru práce 

je posouzeno porovnání provedených exper imentů vzh ledem k počátečním podmínkám a 

navržena možnost opt imal izace celého procesu výzkumu. 

K l í č o v á s l o v a 

Difúze/ di fúze, difúzní/ difuzní svařování, EDX analýza, kovové povlaky, chemické 

povlakování, ocel AISI 316L, ocel AISI 304 

A n n o t a t i o n 

The d ip loma thesis deals with the evaluat ion of nickel diffusion from deposi ted metal 

coat ings into basic materials AISI 316L and AISI 304. The theoret ical part descr ibes the 

nature of diffusion and the formation of welds in diffusion weld ing. Furthermore, the basic 

principles of metal coating are expla ined, and finally electron microscopy is briefly descr ibed 

with a focus on EDX analysis. The exper imental part of the work is focused on creating a 

procedure to evaluate the diffusion of e lements f rom the metal coat ing towards the base 

material . In the exper iments, the effects of different temperature levels and residence t imes 

appl ied to the samples are invest igated and the mutual di f ferences in diffusion between the 

invest igated materials are evaluated. Furthermore, the diffusion coeff icients of nickel and 

base materials are determined by calculat ions. At the end of the work, a compar ison of 

per formed exper iments with respect to the initial condit ions is assessed and the possibil ity 

of optimizing the entire research process is proposed. 

K e y w o r d s 

Diffusion, diffusion weld ing, EDX analysis, metal coat ings, chemical coat ing, steel AISI 

316L, steel AISI 304 
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Seznam použitých zkratek a symbolů 

BSE - zpětně odražené elektrony 

c - konstanta úměrnost i [-] 

CA - koncentrace prvku A [mol .nr 3 ] 

CVD - Chemical Vapour Deposit ion 

D - koncentrace di fúze [m 2.s~ 1] 

D A - difuzita, difuzní koeficient při teplotě T [ m 2 , s 1 ] 

Do - konstanta úměrnost i [ m 2 . s~1] 

DP - d ip lomová práce 

e - Eulerovo číslo [-] 

EDX - energiově disperzní spektroskopie 

erf(z) - chybová funkce [-] 

] A - difuzní tok [mol.nr 2 .s~ 1 ] 

PVD - Physical Vapour Deposit ion 

p s v - svařovací tlak [MPa] 

Q - aktivační energie difúze [J. m o ľ 1 ] 

R - plynová konstanta [J. moM.K" 1 ] 

Ra - drsnost povrchu [-] 

SE - sekundární elektrony 

SEM - skenovací elektronová mikroskopie 

t - čas změny koncentrace [s] 

t s v - čas svařování [min] 

T - absolutní teplota [K] 

T T - teplota tavení [°C] 

T s v - teplota svařování [°C] 

T E M - transmisní elektronová mikroskopie 

x - směr změny koncentrace difúze [m] 
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1. Úvod 

Difúzni svařování je jednou z metod t lakového spojování kovů, při které dochází k vytvoření 

spoje mezi materiály v tuhém stavu za současného působení teploty a zvýšeného t laku na 

stykových plochách spojovaných mater iálů. Během procesu di fúzního svařování nedochází 

k natavování základního materiálu, jako u běžných metod tavného svařování, a tudíž 

nevzniká klasická tepelně ovl ivněná oblast, pouze mikroskopické deformace na stykových 

plochách způsobené zvýšeným t lakem. Celý proces svařování je real izován v uzavřené 

komoře vyplněné vakuem nebo ochrannou atmosférou inertních plynů, což chrání svarové 

plochy před nepříznivými vlivy okolní atmosféry. 

Spoje vzniklé při d i fúzním svařování se vyznačují vysokou kvalitou a výbornými 

mechanickými v lastnostmi, které jsou téměř totožné jako vlastnosti základního materiálu. 

Aby tohoto mohlo být dosaženo, musí se nejprve vhodně nastavit základní svařovací 

parametry. Mezi základní parametry di fúzního svařování patří t lak působící mikrodeformace 

na svarové plochy, teplota, při které je svařování real izováno a v neposlední řadě také čas 

nezbytný k tomu, aby difúze proběhla v celé ploše spoje. Správné nastavení těchto 

parametrů zaručuje ideální difúzi mezi spojovanými materiály. 

Jel ikož náklady na pořízení zařízení pro di fúzni svařování j sou velmi vysoké, a i samotný 

proces svařování je nákladný, vzh ledem k době trvání celého procesu, je důležité znát 

di fúzni pochody napříč jednot l ivými materiály. T ím je možné zefekt ivnění svařovacího 

procesu a snížení zmetkovitost i při nevhodně nastavených parametrech. 

Pro posouzení difúze v kovech se používají tzv. d i fúzni koeficienty, které udávají jak rychle 

a v jakém množství j sou schopny atomy jednoho materiálu pronikat do materiálu druhého. 

Jel ikož difúze je složitý proces závislý na mnoha faktorech, není jednoduché stanovit 

univerzální postup pro vyhodnocování a nastavování vhodných parametrů napříč různými 

materiály a je proto nutné tyto informace nejprve exper imentálně ověřit. 

V současné době je díky stále modernějším technologi ím možné vyhodnocování provádět 

rychleji, a proto se i výzkum v této dané oblasti posouvá výrazně dopředu. S přibývajícími 

novými materiály v průmyslu dochází i k doplňování informací ve všech odvětvích včetně 

možností a schopností tyto materiály svařovat. 

9 
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2. Teoretická část 

V teoret ické části bude vysvět len princip difúze v kovech, je zde def inována metoda 

di fúzního svařování a následuje vysvětlení základních parametrů difúze. Další část věnuje 

pozornost přípravě povrchu svařovaných součástí a poté je věnována pozornost 

zhodnocení výhod a nevýhod této metody svařování. Vzh ledem ke studiu di fúzních 

koeficientů v této DP bude vysvět len také princip nanášení povrchových vrstev různými 

metodami (galvanicky, chemicky, p lazmově) . V závěru teoret ické části bude popsána 

elektronová mikroskopie a možnost i zkoumání difuzivity jednot l ivých prvků z povrchových 

vrstev do základního materiálu. 

2.1 Princip difúze v kovech 
Difúze je proces, při němž se hmota (atomy, ionty, molekuly) přesouvají na větší než 

mez ia tomové vzdálenost i na základě rozdí lných chemických gradientů, a to větš inou z látky 

o větší koncentraci do látky s menší koncentrací na základě koncentračního spádu 

(dosažení rovnováhy). Jedná se o děj samovolný a nevratný, který je možné pouze tepelně 

akt ivovat a urychlit. K akt ivování difúze je důležité, aby se atomy uvolnily ze svých 

rovnovážných poloh. Zvyšováním teploty dochází k rozkmitání a tomů v mřížce, které jsou 

j inak v mřížce poměrně pevně vázány, a k jej ich nás lednému uvolnění. [1] 

Cu Ni 

Difúze atomů Cu 

C u slitina Cu-Ni 

Difúze atomů Ni 

(a) 

Obr. 2.1.1 Difúzni článek tvořený mědi a niklem před a po teplotním zpracováni [2] 

Schemat ická představa di fúze je zobrazena na obr. 2 .1 .1 , kde je znázorněn článek tvořený 

dvěma různými kovy (mědí a niklem) v př ímém kontaktu čelních ploch těchto kovů a 

rozložení jej ich a tomů napříč rozhraním. V druhé části obrázku je znázorněn vliv 
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dlouhodobějšího zahřátí č lánku na teplotu nižší, než je teplota tavení obou kovů, s 

nás ledným ochlazením na běžnou teplotu. Čisté kovy jsou jen na okrajích článku a mezi 

nimi se nachází jej ich tuhý roztok. [2] 

Proces di fúze můžeme rozdělit na dva druhy, a to na samodifúzi a heterodifúzi. 

S a m o d i f ú z e - při tomto druhu di fúze dochází k uložení a tomů v základní mřížce materiálu, 

kde kromě gradientu teploty a napětí dochází především ke vzniku gradientu koncentrace. 

Vzniklé koncentrační gradienty je možné vyjádřit pomocí dvou Fickových zákonů. První 

Fickův zákon (2.1) vyjadřuje změnu koncentrace prvku A ve směru x za jednotku času 

při přechodu ze vzorku 1 do vzorku 2. Di fúzni tok J A a tomů prvku A je za jednotku času 

ve směru osy a přes jednotku plochy úměrný koncentračnímu gradientu. 

j - _ n .2£á (2.1) 

Nestacionární difúzi, která je závislá na čase, je možné odvodit pomocí druhého Fickova 

zákona (2.2) Tento zákon vychází z prvního Fickova zákona a liší se t ím, že bere v úvahu 

možnost změny ob jemové koncentrace c v závislosti nejen na poloze, ale i na čase. 

9£a 

dt 
= —(D- —) 

dx\ dxj 
(2.2) 

kde: 

J A 

D 

C A 

x 

t 

Difúzní tok 

Koncentrace difúze 

Koncentrace prvku A 

Směr změny koncentrace difúze 

Čas změny koncentrace 

[mol.nr 2 .s~ 1 ] 

[m 2 .s" 1 ] 

[mol .nr 3 ] 

[m] 

[s] 

Pro lepší představu poslouží model hranolu, kde jsou na obou koncích rozdílné koncentrace 

látky. Tento model je znázorněn na obr. 2.1.2 

6x. 

Obr. 2.1.2 Difúzni tok v modelu hranolu [7] 

11 
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Dochází zde tedy k přenosu látky z místa s vyšší koncentrací do místa s nižší koncentrací 

průřezem plochy A přes daný kontrolní ob jem. Větší množství látky vstupuje zleva, část 

látky v kontrolním objemu zůstává a menší množství vystupuje vpravo. [7] 

Za předpokladu konstantního difúzního toku lze druhý Fickův zákon zjednodušit 

následujícím vzorcem (2.3). 

dcA „ d 2c 

— = D 2.3 

dt dx 2  v ' 

Předpoklad konstantního di fúzního toku však nebývá vždy v souladu s reali tou. Vhodným 

přík ladem může být difuzivita uhlíku v železe v závislosti na jeho koncentraci při teplotě 

927 °C zobrazená na obr. 2.1.3: 

5 X 1 0 ' 3 

0 0.2 0.4 0.6 0.8 1.0 1.2 

koncentrace C [hm.%] 

Obr. 2.1.3 Difúzni tok uhlíku v železe v závislosti na obsahu uhlíku při 927 °C [7] 

Změna koncentrace v čase je zobrazena na obr. 2.1.4 vlevo, kde je možné pozorovat 

ve vzdálenost i x i rozdílné koncentrace pro různé časy. Platí podmínka To=0 a 

To<Ti<T2<T3. Přímá závislost změny koncentrace v čase ve vzdálenost i x i je graficky 

znázorněna na obr. 2.1.4 vpravo. [7] 

v z d á l e n o s t x  

Obr. 2.1.4 Závislost změny koncentrace v čase a v dané vzdálenosti [7] 

12 
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He te rod i f úze - v tomto případě probíhá difúze mezi dvěma fázemi materiálu. 

Při heterodifúzi musí mít atom dostatečné množství energie. Při pohybu atomu v krystalové 

mřížce vzniká na jeho místě vakance (prázdné místo). Přemísťování a tomů se děje 

postupně skoky z jedné polohy do druhé. Různé mechan ismy pohybu atomu v krystalové 

mřížce jsou zobrazeny na obr. 2.1.5 real izované jak s pomocí vakancí, tak i bez nich. 

ib) 

[ J 

(c) (d) 

Obr. 2.1.5 Mechanismy difúze [16] 

Na obr. 2.1.5.a probíhá postupné přemísťování vakancí, při kterém atom přeskočí do místa, 

kde byla vakance, a uvolní tak místo dalšímu atomu. Obr. 2.1.5.b ukazuje tzv. intersticiální 

mechanismus. Na obr. 2.1.5.c lze vidět jednoduchou výměnu dvou a tomů. Čtvrtý způsob, 

zobrazený na obr. 2.1.5.d, je jeden z nejreálnějších posuvů u kovů se soudržnou mřížkou 

a jedná se o tzv. kruhovou výměnu. Čtyři a tomy se vzá jemně vymění po kružnici. [16] 

2.2 Mechanismus vzniku difúzního spoje 
Pro vznik kvalitního spoje dvou v z o r k u j e třeba přiblížení na dostatečnou vzdálenost, při níž 

dojde k difúzi a vzniku a tomových vazeb. Jel ikož se na povrchu spojovaných součástí 

nacházejí absorpční vrstvy plynu, vody a ostatní látky, je třeba tyto nečistoty nejprve 

odstranit. Při důs ledném odstranění těchto vrstev lze očekávat vznik spolehl ivějšího a 

• • • 

(a) 

• • • 
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pevnějšího spoje. Dále lze proces vzniku difúzního spoje rozdělit do tří stádií znázorněných 

na obr. 2 .2 .1 . 

První s tád ium: 
Počáteční kontak t Deformace povrchových nerovnost í 

Druhé s tád ium: Třetí s tád ium: 
Difúze a t o m ů po hranicích zrn do du t i n Ob jemová d i fúze a t o m ů do du t i n 

a migrace po hranicích zrn 

Obr. 2.2.1 Stadia vzniku difúzního spoje [1] 

a) P rvn í s t a d i u m - vznik počátečního kontaktu povrchů, následná deformace 

nerovností a povrchových vrstev pro vznik mechanického kontaktu. 

b) D r u h é s t a d i u m - dochází k přemísťování vakancí a dislokací a k vzá jemné difúzi 

a tomů po hranicích zrn do dutin mater iálu. Pro vznik kvali tního spoje je důležitý 

dostatečný čas pro umožnění důkladné difúze. 

c) Třet í s t a d i u m - dochází k ob jemové difúzi a tomů do dutin mater iálu. V důsledku 

toho dochází k vymizení původního rozhraní vzorků a vzniku konečného spoje. 

Vytvoření obecného modelu pro di fúzni svařování je velmi obtížné, jel ikož svařování 

probíhá za různých podmínek vázaných na konkrétní materiály a jej ich specif ické vlastnosti . 

Výs ledek svařování je podmíněn fyzikálním jevem, který převládá. Například při svařování 

za nižšího t laku je potřeba prodloužit svařovací čas. 

V případě svařování materiálů, které mají příliš rozdílné mechanické nebo fyzikálně-

mechanické vlastnost i , mohou vznikat intermetal ické fáze a struktury, jež mohou být křehké 

a mohou rovněž narušovat kvalitu spoje. Pro předcházení těmto nežádoucím přeměnám je 

vhodné použít různé tzv. mezivrstvy ve formě přechodových mater iálů. Tyto materiály 

mohou také zajistit lepší čistotu povrchu, difúzi za nižších teplot, lepší př izpůsobení se 

povrchu za nižších teplot a podporu plast ického tečení. Přechodové materiály se nejčastěji 

vyskytují ve formě různých povlaků (stř íkaných, či galvanicky nebo chemicky nanášených), 

prášků nebo fólií. [1] 
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2.3 Parametry difúzního svařování 
Procesními parametry di fúzního svařování j sou teplota, t lak (přít lačná síla) a svařovací čas. 

Za další parametry, které se řadí mezi technologické, lze ovšem považovat i ochrannou 

atmosféru či vakuum a jej ich kvalitu, případně čistotu a drsnost povrchu. [4] 

T e p l o t a - j e závislá na teplotách tavení svařovaných materiálů. Při rozdílných mater iálech 

a teplotách tavení se řídí nižší tavič i teplotou. Svařovací teplota se volí mezi 50 až 90 % 

teploty tavení materiálu. V praxi lze říci, že optimální teplota je rovna přibližně 0,7 násobku 

teploty tavení T t . Zvolená teplota ovl ivňuje hlavně rychlost difúze jednot l ivých prvků 

v mater iálu. S nárůstem teploty se zvyšuje také plasticita materiálu. Při svařování je ovšem 

snaha teplotu co nejvíce snižovat. Závislost teploty na stanovení di fúzního koeficientu lze 

vyjádřit rovnicí (2.4) [4] 

DA = D0 • . e-Q/RT (2.4) 

D A - difuzita, di fúzni koeficient při teplotě T [ m 2 , s 1 ] 

Do konstanta úměrnost i [ m 2 , s 1 ] 

e Eulerovo číslo [-] 
Q aktivační energie difúze [J. m o ľ 1 ] 

R plynová konstanta [J. mo ľ 1 .K" 1 ] 

T absolutní teplota [K] 

T lak - j e třeba volit dostatečně vysoký, aby byla pomocí mikroplast ických deformací 

zaj ištěna difúze po co největší ploše, ale zároveň aby nedocházelo k makroskopickým 

deformacím v mater iálu. Tlak je volen v závislosti na mechanických vlastnostech, 

chemickém složení, výši použité teploty nebo také podle druhu použité mezivrstvy, která se 

nachází mezi svařovanými materiály. Pro svařování ocelí se svařovací tlak nejčastěji 

pohybuje mezi 10 a 20 MPa. 

Čas - j e volen v závislosti na předchozích dvou parametrech pro zajištění dostatečné difúze 

vzh ledem k různé rychlosti di fúze jednot l ivých prvků a k velikosti svařovaných ploch. 

Nejčastěji se pohybuje v jednotkách nebo desítkách minut, a to převážně v intervalu 5 až 

60 minut. Ve speciálních př ípadech může být interval i delší. Časovou závislost 

na vzdálenost i , do které atomy difundují lze vyjádřit rovnicí (2.5) [4] 

x = c • (D • ť) 1' 2 (2.5) 
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kde: 

x - délka difúze [mm] 

c - konstanta úměrnost i [-] 

D - d i fúzni koeficient při teplotě T [ m 2 , s 1 ] 

t - čas [s] 

Příklady doporučených parametrů di fúzního svařování pro různé materiály j sou uvedeny 

v tabulce 2 . 1 . 

Tabulka 2.1: Parametry difúzního svařování pro různé materiály [1] 

Svařované m a t e r i á l y 
(°c> (MPa) 

t 5 1 

(m in ) 
Svařované ma te r i á l y 

T „ 

ra 
P " 

(MPa) 

tn-

( m i n ) 

Nízkouhl íková ocel 950 16 6 Gra f i t + Ti 950 7 20 

St ředně uhlí ková ocel 1000 12 5 T Í C + M o 1427 5 10 

Ocel 12 0 6 0 + 19858 1000 20 3 ZrC + Nb 1400 15 10 

Cr-AI ocel 1000 20 5 ZrC + Ta 2000 5 10 

Austen i t i cká ocel + 
Cu 

650 18 4 0 ZrC + W 1800 15 10 

Al-Si 12 + o c e l 370 2 10 NbC + Nb 1600 5 10 

Cu + ocel [0,5%C) 850 5 10 NbC + Ta 1700 5 10 

Ni (pórov i tý ) + 
austeni t ická ocel 

950 5 25 NbC + M o 1800 5 10 

Austen i t i cká ocel 1150 14 15 NbC + W 1800 5 10 

Cu 885 5,6 8 TaC + Nb 1200 5 10 

AI + Cu 450 3 Z T a C + T ů 1900 5 10 

M o 1600 10 20 TaC + Mo 1600 5 10 

Cu + M o 900 5 15 TaC + W 2000 5 10 

Nb 1300 15 10 M o 2 C + M o 1400 5 10 

M o + Nb 1400 10 20 M o C + W 1500 5 10 

W 2000 10 20 WC + M o 1850 5 10 

A l M g 6 500 2 10 WC + W 1900 5 10 

Jak j iž bylo výše zmíněno, dalším neméně důleži tým parametrem je kvalita pracovního 

vakua, př ípadně ochranné atmosféry jako jsou argon, hel ium nebo j iné inertní plyny. 

Hodnota použitého vakua je l imitována typem použitého zařízení a její optimální hodnota 

se volí na základě druhu materiálu a předešlých zkoušek. Příliš nízká hodnota vakua může 

vést k riziku oxidace povrchu spoje. Na druhou stranu příliš vysoká hodnota zvyšuje cenu 

svařování a také snižuje jeho produktivi tu. Vysoká hodnota vakua může být odůvodněna 
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pouze v případě potřeby dokonalého očištění svařovaných ploch a zabránění oxidace 

povrchu a přístupu různých plynů. Ve zvláštních př ípadech je možné volit svařování 

ve volné atmosféře, ale v těchto případech nemůže dojít ke vzniku stejně kvalitních spojů 

jako ve vakuu. Dalším zvláštním případem je di fúzni svařování v kapalných prostředích. 

Příklady používaných roztoků jsou shrnuty v tabulce 2.2. [1,5] 

Tabulka 2.2: Příklady používaných roztoků při difúzním svařování [1] 

Složení r o z t o k ů T T ( °C ) 

100% BaCl 2 962 1020 až 1320 

9 0 % BaCl 2 + 1 0 % MaCl - 950 až 1300 

1 0 0 % B a 2 O ä 577 1200 až 1400 

100% NaCl 800 850 až 920 

100% KCI 776 820 až 920 

7 8 % BaCl 2 + 2 2 % NaCl - 700 až 950 

8 0 % BaCl 2 + 2 0 % KCI 640 680 až 1060 

7 0 % BaCl 2 + 3 0 % KCI - 680 až 900 

5 3 % BaCU + 2 0 % NaCl + 2 7 % KCI 550 600 až 900 

8 0 % N a 2 C 0 3 + 10% NaCl + 10% SiC - 870 až 900 

5 6 % K C I + 4 4 % NaCl 660 700 až 815 

8 3 % BaCl 2 + 1 7 % BaF 2 844 900 až 1 0 0 0 

100% K N 0 3 338 350 až 600 

100% N a N 0 3 317 330 až 600 

100% NaOH 318 350 až 580 

2.4 Povrchová příprava svařovaných součástí 
Příprava povrchu svařovaných součástí má velký vliv na celkovou kvalitu výs ledného spoje, 

proto je nutné součást i řádně očistit a opracovat na požadovanou drsnost. Jel ikož je povrch 

všech součástí nerovnoměrný a obsahuje spoustu mikroskopických nerovností , je tedy 

vel ice obtížné dosáhnout ideálního styku v dosedacích plochách materiálů. Po přiblížení se 

součást i dotýkají pouze v určitých bodech. Tento faktor lze el iminovat použitím různých 

operací, například obrábění (nahrubo nebo načisto), broušení, leštění nebo za použití 

u l t razvukového čištění. Po obrábění nahrubo je drsnost povrchu R a větší než 6,3 um, po 

obrábění načisto se R a pohybuje mezi 1,6 - 3,2 um. Dalšími operacemi je možné dosáhnout 

až na drsnost R a pod 0,2 um. [6] Jel ikož ovšem meziatomární síly u kovových materiálů 

začínají působit ve vzdálenost i 1 - 5 . 1 0 7 mm je nutné použití přít lačné síly, a to i při vysoké 

kvalitě drsnosti povrchu svařovaných ploch. Příklad vlivu drsnosti povrchu na pevnost 
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difúzního svaru při svařování ocelí 12 060 a 19 436 je znázorněn na obrázku 2 .4 .1 . 

Svařování bylo prováděno při T = 950 °C, t laku p = 20 MPa a s dobou výdrže t = 5 min. [1] 

|M?0) 

0 I 1 1 1 1 1 
DRSNOST POVRCHU IR,) 

Obr. 2.4.1 Vliv drsnosti na pevnost difúzního svaru [1] 

Po opracování povrchu svařovaných součástí přichází na řadu čištění svarových ploch. Čím 

jsou svarové plochy hladší a čistější, tím je vyšší kvalita výs ledného svaru. Na povrchu 

materiálu se totiž nachází absorpční vrstvičky, které také brání dostatečnému přiblížení, a 

je tedy nutné je odstranit. Toho lze docílit více způsoby. Jedním z nich je například 

chemické moření, v případě povrchových oxidů, ohřev ve vakuu nebo v případě tukových 

vrstviček důkladné odmaštění svařovaných povrchů, například acetonem. [4,5] 

2.5 Výhody a nevýhody difúzního svařování 
Difúzni svařování se vyznačuje množstv ím významných výhod. Jednou z nich je svařování 

materiálů bez vzniku licí struktury, která má nepříznivý vliv na pevnost spoje a vzniká 

prakticky u všech metod tavného svařování. Při volbě správných svařovacích podmínek má 

výsledný svar vysokou pevnost a téměř totožné mechanické vlastnosti jako základní 

materiál . Další výhodou je možnost vzá jemného svařování s i lnostěnných a tenkostenných 

materiálů i možnost svařování materiálů se stejnými nebo i vel ice rozdílnými chemickými 

v lastnostmi. Svařování může být prováděno s minimálními deformacemi , a tak je snížena i 

nutnost následného mechanického opracování výs ledného svařence. Další z výhod je také 

úspora materiálu při svařování, je l ikož není t řeba dodávat žádné přídavné materiály, jako 

jsou svařovací dráty, tavidla, elektrody atd. Svařování se realizuje nejčastěji ve vakuu, proto 
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je zde z ekonomického hlediska i značná úspora nákladů na udržování t lakových lahví 

s ochrannými plyny. Výhodou je také hygienické pracovní prostředí pro svářeče, které 

neobsahuje žádné nebezpečné záření, prach nebo dým. Jel ikož je proces plně 

programovatelný, je zde i následná el iminace jeho ovlivnění obsluhou stroje a také dobré 

zajištění opakovatelnost i svařovacích cyklů. [1,8] 

Jednou z hlavních nevýhod di fúzního svařování je vysoká pořizovací cena svařovacího 

zařízení, dále pak značné omezení rozměrů svarků způsobené rozměry vakuové svařovací 

komory. Další z nevýhod je rovněž poměrně náročná příprava svarových ploch oproti 

běžnějším metodám svařování, viz. kapitola 2.4. Poměrně dlouhé svařovací časy mohou 

býti také nevýhodou, avšak ty jsou nastavovány převážně u svařování materiálů s většími 

průřezy, které by musely být při konvenčních metodách svařování vyplněny větším 

množstv ím housenek. [1,8] 

2.6 Kovové povlaky a způsoby jejich nanášení 
Kovové povlaky jsou jedním z mnoha způsobů realizace povrchových úprav materiálů. 

Nejčastější použití kovových povlaků a také ostatních povrchových úprav se provádí 

z důvodu ochrany povrchu základního materiálu a zabránění korozi. Pro vytváření 

povrchových vrstev se používá celá řada kovů, slitin kovů nebo oxidů. Využívají se 

převážně měď, chrom, nikl, hliník, cín, z inek a olovo. Nejdůležitějším hlediskem pro 

hodnocení kvality kovových povlaků je jej ich t loušťka a poréznost. Nanášení povlaků na 

povrch materiálu se provádí ze jména po předběžných technologických přípravách a 

samotné nanášení lze provést různými způsoby, které budou popsány v následujících 

podkapi to lách. [9] 

Kovové povlaky lze ale také použít například na tvorbu kovových mezivrstev při tvorbě 

di fúzních spojů. Jel ikož součástí praktické části bude zkoumání niklových povlaků a difúze 

niklu do základního mater iálu, budou i v následujících podkapitolách podrobněj i popsány 

tvorby niklových povlaků. 

2.6 .1 T v o r b a k o v o v ý c h p o v l a k ů 

Touto metodou jsou vytvářeny silnější kovové vrstvy (zhruba 0,1 až několik mm) a vhodně 

se zde kombinují mechanické vlastnosti a cenová dostupnost základního kovu 

s požadovanými vlastnostmi dražších materiálů, které tvoří samotné povlaky. Mezi 

požadované vlastnosti materiálu patří převážně korozivzdornost a odolnost vůči opotřebení. 

Spojení základního materiálu s vrstvou povlaku se děje převážně mechanicky tzv. 

obk ládáním, ale při následném tepelném zpracování za vyšších teplot lze získat i di fúzni 

spojení materiálů. Příklad základních používaných technologií pro plátování je zobrazen na 
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obr. 2 .6 .1 . Volba vhodné metody plátování je závislá převážně na fyzikálních v lastnostech 

kovů, kterými plátujeme.[9] 

Obr. 2.6.1 Příklad metod používaných při tvorbě kovových vrstev (1- lití, 2- protlačování, 3- pájení, 4-

navařovánl, 5- tváření výbuchem, 6- válcováni za studena i za tepla) [9] 

2 .6 .2 Ž á r o v é p o k o v o v á n í v l á z n i r o z t a v e n é h o k o v u 

Jedná se o poměrně jednoduchou metodu pro tvorbu kovových povlaků o dostatečně 

velkých t loušťkách a malé pórovitosti . Princip metody je poměrně jednoduchý. Jedná se o 

ponoření očištěného základního materiálu přes tavidlo do kovové lázně, nejčastěji z inkové, 

cínové nebo olověné, jedná se zkrátka kovy s nízkou teplotou tání. Vrstva, která ulpí na 

povrchu je po ztuhnutí hlavní částí výs ledného povlaku. 

Obr. 2.6.2 Schéma žárového cínování ocelových plechů [9] 

Při reakci základního materiálu s roztaveným kovem vznikají di fúzni mezivrstvy 

intermetal ických fází, které zajišťují správnou soudržnost povlaku a materiálu. Mají však 

negativní vliv na mechanické vlastnosti povrchu. Nejčastěji se tento princip využívá 

pro úpravy plechů, drátů, t rubek atd. [9] 
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Na obrázku 2.6.2 je znázorněn příklad žárového pokovování v cínové lázni, kde jsou plechy 

po moření v kysel ině chlorovodíkové ještě mokré ponořeny skrze vrstvu tavidla chloridu 

z inečnatého a amonného do cínové lázně. Z cínové lázně se vytahují přes lázeň pa lmového 

oleje a t loušťka povlaku je regulována tzv. cínovacími válečky. 

2 .6 .3 Ž á r o v é n á s t ř i k y k o v ů 

Tento proces, též nazývaný jako metal izace, spočívá v nanášení natavených částic kovu 

proudem vzduchu na povrch pokovované součást i , která může být téměř z l ibovolného 

mater iálu. Touto metodou lze nanášet povlaky l ibovolného kovu nebo slitiny a t loušťku 

povlaku je možné regulovat od tenkých až po tlusté vrstvy. Tato výhoda udává široké využití 

technologie ať už k ochraně proti korozi, k povrchovým úpravám nekovových materiálů, 

k opravám vadných či porézních odlitků nebo například k renovacím strojních součástí. 

Nanášení povlaku se realizuje za pomoci metal izační pistole, do níž je př iváděn nanášený 

kov ve formě prášku nebo drátu a ohříván je na teplotu tání. Ohřev je prováděn buď př ímým 

kontaktem p lamene s drátem (plynové pistole), nebo teplem oblouku (elektrické pistole, 

p lazmového hořáku). Množství nataveného materiálu je dáno druhem materiálu, kterým 

povlakujeme, intenzitou zdroje tepla a také rychlostí podávání drátu do pistole. Při nanášení 

žárových nástřiků dochází k drobným změnám chemického složení naneseného kovu 

oproti materiálu drátu, které jsou dány fyzikálně-chemickými změnami při rozprašování. 

Jedná se hlavně o oxidaci kovu. Množství oxidů obsažených v povlaku je hlavním 

ukazate lem výsledné jakost i povrchu. [9] 

Obr. 2.6.3 Schéma metalizačních pistolí/1 - drát, 2 - přívod vzduchu, 3 - přívod kyslíku, 4 - přívod plynu [9] 

Samozřejmost í j e kvalitní příprava povlakovaného povrchu, jako je odstranění nečistot, jež 

se provádí odmaštěním a mořením, a dále jeho vhodné zdrsnění. Tím je zaj ištěna dobrá 

při lnavost vrstev. Na obrázku 2.6.3 jsou schemat icky znázorněny pistole pro nanášení 

povlaků. Vlevo plynová pistole, která je v praxi díky své cenové dostupnost i nejrozšířenější, 

a vpravo elektr ická pistole, jež oproti plynové pistoli umožňuje získat vrstvy s mnohem větší 

při lnavostí a nižší pórovitostí. Výhodou technologie žárových nástřiků je možnost její 

automat izace, mobil i ta zařízení či možnost nástřiku povlaků na rozměrnější konstrukce. [9] 
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2 .6 .4 C h e m i c k é p o k o v o v á n í 

Technologie bezproudového chemického pokovování je za ložena na vylučování 

ušlechti lejšího kovu na povrchu méně ušlechti lého kovu. To je dáno rozdílem potenciálů 

v roztoku nebo vyredukováním kovu z jeho soli za pomoci vhodného redukčního činidla. 

Složení pokovovací lázně je tvořeno solí kovu, kterým chceme povlakovat, a z redukčního 

činidla, jež redukuje kov z kovové soli. Velkou výhodou chemického pokovování je možnost 

chemicky vylučovat povlaky téměř l ibovolných kovů. Dále pak odpadá potřeba drahých a 

složitých zařízení. Není také l imitována hloubková účinnost lázně, což umožňuje nanášení 

povlaků na rozměrnější a tvarově složitější díly. Naopak nevýhody této technologie 

spočívají v pomalejší rychlosti povlakování a dále ve vyčerpávání lázně, kterou lze jen 

obtížně regenerovat. Chemické povlakování je možné realizovat následujícími způsoby: 

Ponorem do chemických lázní, které jsou tvořeny roztoky kovových solí. Proces je 

možné provádět za tepla i za studena a trvá většinou několik vteřin. Delší použitou 

dobou expozice se zvětšuje i t loušťka výs ledného povlaku. 

Vyvarování ponorem do vroucích roztoků kovových solí. Tímto způsobem jsou 

vytvářeny dobře při lnavé tenké vrstvy. Doba tvorby povlaku je na rozdíl od ostatních 

způsobů delší. 

Kontaktem, kde pokovovaná součást je spojena s elektronegat ivním kovem, např. AI, 

Zn . Kontaktní kov se rozpouští a následně je ušlechtilejší kov vy lučován na povrch 

součást i . Tato metoda se používá pro kovy, které se j inak špatně vylučují. 

Potíráním upravované součást i roztokem, jenž může obsahovat také prášek 

kontaktního kovu. Výhoda potírání spočívá v možnost i nanášení povlaku 

na rozměrnější součást i , u nichž by bylo neekonomické pořizování příliš velké nádoby. 

Redukcí, kde se do roztoku kovové soli př idává redukční chemikál ie, která umožňuje 

vylučování požadovaného kovu na upravovaném předmětu. Podle velikosti předmětu 

je volen způsob nanášení ponorem, potíráním, nástř ikem. 

Mezi nejčastěji nanášené kovy v povlacích patří měď, a to v roztoku síranu meďnatého 

(modrá skal ice), dále pak cín, chrom, zinek, stříbro nebo nikl. 

Chemické niklování bylo rozšířeno po zavedení redukční metody a v současnost i patří 

k nejčastějším způsobům chemického pokovování. Lázně pro chemické niklování bývají 

slabě kyselé nebo slabě alkalické. Volba lázně závisí na požadovaném povrchu, jel ikož 

alkal ické lázně vytváří vysoce lesklý povlak. Rozšířenější v používání jsou kyselé lázně. 

Niklovací lázně jsou tvořeny z nikelnatých iontů N i 2 - , redukčním činidlem, kterým bývá 

fosfornan sodný, draselný nebo nikelnatý a slouží k redukci iontů na kovový nikl či jako zdroj 

fosforu. Dále je lázeň tvořena komplexotvorným činidlem, jež zabraňuje srážení fosfor i tanu 
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nikelnatého a udržení niklu ve formě komplexu. Dalšími složkami lázně jsou urychlovače, 

které zvyšují vylučovací schopnost , stabil izátory, které se přidávají za účelem zabránění 

vylučování niklu ve formě mechanických nečistot v lázni. Výsledný povlak je s loučeninou 

niklu a fosforu. Tento povlak má dokonalou při lnavost k zák ladnímu materiálu a oproti 

galvanicky nanášeným povlakům má větší odolnost proti korozi . [9] 

2 .6 .5 E l e k t r o c h e m i c k é ( g a l v a n i c k é ) p o k o v o v á n í 

Jedná se o nejvyužívanější způsob nanášení kovových povlaků. Zák ladním principem 

využívaným při této technologi i je elektrolýza a pochody probíhající na galvanických 

článcích. Při tomto druhu nanášení kovových povlaků je využíváno vylučování iontů 

z elektrolytu (roztoky solí nebo tavenina) při působení s te jnosměrného elektr ického proudu. 

Dochází k rozkladu elektrolytu na kationty a anionty. Vl ivem působení elektr ického proudu 

dochází k vylučování záporně nabitých aniontů na kladné elektrodě (katodě) a kladně 

nabité kationty se vylučují na záporné elektrodě (anodě). Elektrody u galvanických článků 

mají opačné znaménko oproti e lektrodám při elektrolýze. Jako katoda je zapojen materiál, 

který je pokovován. Naproti katodě jsou v lázni postaveny tzv. anodové desky, které korigují 

úbytek kovu v lázni. Platí tedy, že množství kovu, který je rozpuštěn v lázni kovové soli, je 

doplněno o kov rozpuštěný z anody. Platí zde opět pravidlo vylučování na základě 

potenciálů kovů, tudíž předně se vylučují kovy ušlechtilejší oproti méně ušlecht i lým. [9] 

Základní schéma galvanické lázně je zobrazeno na obr. 2.6.4. 

Obr. 2.6.4 Uspořádání galvanické lázně/1 - poflakované předměty (katoda), 2 - anodové desky, 3 -

galvanická lázeň, 4 - vana, 5 - závěsná tyč [10] 

Při pokovování hrozí, že se na katodě vyloučí i vodík, který má nulový potenciál a je 

strůjcem vodíkové křehkosti . Protože je ale většina technicky používaných kovů 

elektronegat ivních, teoreticky by se měl vodík na katodě vylučovat přednostně a zabránit 

t ím další elektrolýze. Tento případ však reálně téměř nenastává, jel ikož potenciál , 
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při kterém se vodík vylučuje na povrchu jednot l ivých kovů, je mnohem zápornější než právě 

teoret ický nulový potenciál vodíku. Pro představu jsou jednot l ivé prvky, seřazené podle 

svých teoret ických potenciálů, znázorněny na obrázku 2.6.5. 

H 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 h 
Mg AI T i Z r Mn Zn Cr Fs Cd NI Sn Fb Cu Ag Au Pt 

G a l v a n i c k é n i k l ován í 

Jedná se o nejstarší způsob pokovování. Niklový povlak lze nanášet přímo na základní 

materiál nebo se v praxi používá v kombinaci s měděným povlakem, který slouží jako 

podkladová vrstva. Niklové povlaky se využívají buď jako podkladová vrstva, například 

při chromování , nebo mohou sloužit jako finální povlak. Při galvanickém niklování vo l íme 

z někol ika druhů elektrolytů na základě požadovaných fyzikálních vlastností výs ledného 

povlaku. Niklové povlaky se také vyznačují výbornou protikorozní odolností i vzh ledem 

k velmi malým t loušťkám. Nevýhodou těchto povlaků je ovšem možnost snadného 

znečištění a dále pak vyšší cena niklu. Z ekonomického hlediska je vzh ledem k vyšší ceně 

niklu potřeba věnovat pozornost úspornost i celého procesu, ať už se jedná o volbu lázně 

nebo využití vhodných závěsů či anod. Mezi často využívané patří tzv. duplexní nebo 

triplexní povlaky. Jedná se o povlaky dvou nebo třívrstvé, kde jednot l ivé vrstvy mají rozdílné 

vlastnosti . První vrstva povlaku se vyznačuje velmi dobrou vyrovnávací schopností a 

při lnavostí k zák ladnímu mater iálu. Vzh ledově je matnější, jel ikož neobsahuje síru, která 

způsobuje lesk povrchu. Naopak druhá vrstva povlaku obsahuje větší množství síry, a tím 

je způsoben velmi vysoký lesk. Vyšší obsah síry sebou ovšem nese i menší korozní 

odolnost oproti spodní vrstvě. Celkový povlak se díky tomu vyznačuje vyšší odolností 

při dosažení malé tloušťky. [9] 

Pro niklování se používá několik druhů elektrolytů: 

Sí ranové lázně (tzv. Wattsovy) obsahují jako hlavní s ložku síran nikelnatý NiSCU a 

přísadu chloridu nikelnatého NÍCI2. Tyto síranové lázně pracují při zvýšené teplotě 

kolem 70 °C a s proudovou hustotou 2 až 6 A . d m 2 . Vzniklé povlaky se vyznačují 

jemnozrnnou strukturou a matným vzh ledem. Vzhled je možné vylepšit př idáním 

různých přísad. Povlaky mají malé vnitřní pnutí. Výhodou síranových lázní je jej ich 

snadná údržba i celková jednoduchost . Oproti chlor idovým lázním i nižší cena. 

zěpOntý potencie! 0 hinfiný pnt^nr.tnt 

+ *• 
H uélectitflé kovy méně ušlechtile kovy 

Obr. 2.6.5 Seřazení prvků podle hodnoty potenciálu 
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Chlor idové niklovací lázně se používají méně, a to vzh ledem k horším mechanickým 

vlastnostem vzniklých povlaků. Tyto lázně se vyznačují vyšší proudovou hustotou až 15 

A . d m 2 . T ím je dosaženo menší spotřeby proudu. Vzniklé povlaky ovšem mají na rozdíl 

od síranových lázní křehčí strukturu. Přídavkem leskutvorných přísad je možné 

dosáhnout velmi lesklých povlaků. 

Sírano-hořečnaté lázně jsou j iž zastaralejším typem niklovacích lázní. Používají se 

při vysokých nárocích na výsledný povlak. Kromě síranu nikelnatého obsahují ještě 

síran horečnatý. Vy loučené povlaky se vyznačují svou jemnozrnnou strukturou a 

matným vzh ledem. 

Fluorobori tanové asul famátové lázně jsou tvořeny z f luorobori tanu nikelnatého 

Ni(HBF4)2 nebo směsí niklsulfamátu Ni(NH2SC>3) a kyseliny f luoroborité HBF4. Vzniklé 

povlaky se vyznačují vyšší kvalitou oproti s í ranovým lázním. Nevýhodou jsou však 

vysoké náklady na čisté základní chemikál ie, proto se využití těchto lázní příliš 

nerozšíři lo. 

Využití niklových povlaků je především v elektrotechnice, u namáhaných součástí, v letectví 

( jako mezivrstva) nebo při renovacích opotřebených součástek. [9] 

Dalšími běžně používanými druhy galvanického pokovování jsou procesy mědění, 

z inkování chromování, cínování, stříbření nebo zlacení. 

2 .6 .6 F y z i k á l n í a f y z i k á l n ě - c h e m i c k é p o v l a k o v á n í 

Jedná se o metody, při kterých jsou kovové povlaky vytvářeny z par kovů a sloučenin 

za pomoci naparování nebo katodového naprašování. Povlaky je možné vytvářet jak 

na kovových, tak i na nekovových mater iálech. Pro zvýšení produktivity těchto procesů, 

zvýšení adheze nebo k získání dalších speciálních vlastností j sou při realizaci metod 

využity speciální chemické nebo fyzikálně-chemické reakce. Je možné zvolit mnoho 

různých kombinací, ať už různých zdrojů tepla, ionizace nebo urychlování reakčních látek. 

V tabulce 2.3 je uveden přehled některých fyzikálních a fyz ikálně-chemických metod. 

Základní rozdělení těchto metod povlakování je rozčleněno do třech skupin: 

• odpařování a rozprašování pevného zdroje atomů a kondenzace iontů zdroje materiálu 

na pov lakovaném dílu 

• p lazmochemické reakce probíhající ve směsi plynů, kdy alespoň jeden je plazmatický 

akt ivovaný a následné ulpívání prvků na pov lakovaném dílu 

• přímý kontakt p lazmy s povrchem povlakovaného dílu [9] 
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Tabulka 2.3 Fyzikální a fyzikálně-chemické metody povlakování [9] 

NAPAROVANÍ NAP RASOVANÍ IONTOVÉ 
POVLAKOVANÍ 

IONTOVÁ 
ĽVTPLANTACE 

Způsob 
získávání 
deponovaných 
částic 

o<hiafo\räiií terče: 
-odpor. ohřevem, 
-elektr. svazkem: 

-oblouk, výbojem, 
-laserem 

rozprašování 
terče: 
-dc výbojem, 

-rf výbojem 

naparovaní nebo 
naprašovánt se 
silnou ionizací 
částic 

vysokoeuenieticlíé 
ionty získáváme 
z výboje plazmatu 

použitá 
atmosféra 

vakuum popř. 
(reaktivní plyn) 

argon, xenon 
popf. (reaktrvní 
plyn) 

argon popř. 
(reaktivní plyn) 

vakiTum 

pracovní tlak l(r JPa 0,1 až 10 Pa 0,lažlOPa 10"3 až 10" Pa 

transport 
částic 

prima cesta na 
substrát 
s mininiem srážek 

rozptyl částic 
vlivem 
srážkového 
procesu 

silný srážkový 
proces čistění 
substrátu během 
depozice 

přímá bezesrážková 
cesta na subsbát 

energie částic 0,2 až 1J0 e V 0,1 až 100 eV 2 až 5 keV 10 až 100 keV 
predpěri na 
substrátu 

0 0 -200 až-3000 V 10 až 100 keV 

depozjčni 
rychlost /p 
m.min1/ 

10 až 4000 5.10^> 0,1 až 25 0,01 

Adbez* dobrá (závislá na 
teplotě substrátu) 

velmi dobrá výborná (závislá na 
pfedpětí substrátu) 

ionty vytvrzují 
povrchovou vrstvu 

drub 
substrátu 

kovy keramika, 
Lklo 

kovy keramika, 
sklo, plasty 

kovy, keramika kovy, polovodiče, 
izolátory 

drub po vln ku kovy keramika, 
slitiny 

kovy keramika, 
slitiny sloučeniny 

kovy, keramika, 
slitiny, sloučeniny 

slitiny, slcfličeniny 

Naparován í 

Jedná se o relativně jednoduchý princip, kdy se do kovu nebo slitiny přivádí teplo pomocí 

různých zdrojů a tuhá nebo kapalná fáze se mění na páry. Tyto páry se kondenzují 

na povrchu povlakovaných dílů. Kvůli snížení oxidace a zvýšení rychlosti probíhá celý 

proces ve vakuu nebo při nízkém tlaku speciálních plynů. Další parametry naparování viz 

tabulka 2.3. Pro lepší představu je schéma naparování ve vakuu zobrazeno na obr. 2.6.6. 

Naparovaný kov (2) za pomoci výparníku (4) kondenzuje na povrchu povlakovaného 

materiálu (1) v uzavřené komoře, do které je př iváděn neutrální plyn (3), a komora je 

napojena na vakuové čerpadlo (5). 

Povlaky vzniklé vakuovým naparováním se vyznačují rovnoměrnou vrstvou, malou 

t loušťkou a vysokým leskem. Jej ich vlastnosti závisí především na energii a hustotě 

dopadaj ících částic, na ionizaci a na technologických parametrech. Výhodou naparování je 

možnost vytváření povlaků na vodivých i nevodivých mater iálech. Uplatnění nalezly tyto 

povlaky převážně v optice (zrcadla, reflektory) a v elektrotechnice. 
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Obr. 2.6.6 Schéma naparování ve vakuu [9] 

Princip naparování je rozšířený ze jména u kovů. Lze ho ovšem využít i pro vytváření 

povlaků sloučenin s vysokým bodem tání, jako jsou nitridy a karbidy. V těchto případech je 

ovšem místo klasického odpařování potřeba využít chemické reakce mezi kovem a p lynem, 

při které vznikne požadovaná sloučenina. Pro uskutečnění chemické reakce je třeba částice 

plynu aktivovat, a to buď ionizací plynu, e lektronovým svazkem, nebo j inými vnějšími 

způsoby. Celý proces se nazývá reaktivní naparování. Na rozdíl od klasického naparování 

je možné t ímto způsobem vytvářet povlaky také u tvarově složitějších dí lů, s lepším využit ím 

povlakovacího materiálu. [9] 

CVD p o v l a k o v á n í (Chemical Vapour Deposit ion) 

Jedná se o novější metody povlakování za ložené na chemických reakcích probíhajících 

v plynné fázi nebo na rozhraní plynné a pevné fáze při určitém tlaku a současném dodávání 

energie. Nukleací a růstem tuhé fáze je možné vytvářet povlaky různých vysokotavi te lných 

sloučenin, jako jsou T iN, TiC nebo A I 2 O 3 . Vzniklé povlaky jsou relativně rovnoměrné a 

homogenní . Zařízení pro tvorbu povlaků jsou poměrně jednoduchá. Skládají se ze zdroje 

plynných reakčních látek, reaktoru s vnitřním nebo vnějším ohřevem a systému pro odvod 

a sanaci reakčních plynných látek. Nevýhodou tvorby CVD povlaků jsou vysoké reakční 

teploty, které omezují výběr materiálu pro tvorbu povlaků i materiály na části zařízení. Další 

nevýhodou je problém s odvodem a likvidací agresivních produktů chemické reakce. 

Snaha o snížení reakčních teplot vedla k vývoji PECVD povlaků, které získávají energii 

pro chemickou reakci z p lazmat ického výboje. Nižší teploty reakce je dosaženo díky tomu, 

že se molekuly plynu potřebné k reakci v p lazmat ickém výboji snáze štěpí a aktivují. [9] 

PVD p o v l a k y (Physical Vapour Deposit ion) 

Jde o fyzikální princip nanášení povlaku ve vakuu. Kov, j ímž povlakujeme je přeměněn 

z pevného do plynného stavu a následně kondenzuje na povrchu mater iálu, na nějž je 
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povlak nanášen. Metody PVD se dělí podle způsobu, kterým se povlakový materiál mění 

z pevného do plynného stavu následovně: 

• vakuové naparování 

• vakuové naprašování 

• iontové plátování 

Nejpoužívanější metodou pro tvorbu PVD povlaků je vakuové naprašování za pomoci tzv. 

magnet ronů nebo nízkonapěťových oblouků. Magnet ronové naprašování je za loženo na 

rozprašování pevného terče pomocí iontů pracovního plynu vytvořených v doutnavém 

výboj i . Tento výboj je pomocí magnet ického pole lokal izován v blízkosti katody. Vzh ledem 

ke křížení elektr ického a magnet ického pole dochází k vysoké ionizaci pracovního plynu, a 

tudíž i zvýšení intenzity bombardování povrchu ionty. 

Povlaky vytvořené metodou PVD se využívají například pro zlepšení vlastností vrtáků nebo 

pro úpravu forem pro vstř ikování. Výhodami těchto povlaků jsou vysoká odolnost vrstev, 

možnost vytváření různých kombinací vrstev o přesných t loušťkách, nízký koeficient tření a 

v neposlední řadě ekologičnost procesu. [11] 

I o n t o v á i m p l a n t a c e 

Metoda iontové implantace je za ložena na vnášení a tomů nebo iontů velkou energií 

do povrchu materiálu. Velká energie vede k zabudování iontů do mřížky základního 

mater iálu. Princip technologie spočívá ve vzniku iontů v iontovém zdroji, a to z látky, která 

je do zdroje př iváděna. Tyto ionty je zapotřebí urychlit, správně fokusovat a vyčlenit pouze 

ty, jež mají tvořit implantační příměs. Toho je dosaženo v separá tom pomocí 

e lektromagnetu, který ovl ivněné ionty rozděluje podle jej ich dráhy a hmotnost i . Výsledný 

fokusovaný svazek se následně rozmítá na požadovanou plochu. 

Iontová implantace má několik výhod. Jednou z nich je možnost zavádění l ibovolného prvku 

do l ibovolného materiálu. Není zapotřebí zvýšené teploty mater iálu, a tím jsou el iminovány 

deformace. Není vyžadováno další zpracování, tudíž se používá jako konečná operace. 

Bombardování ionty z lepšuje jakost povrchu. Technologie je snadno opakovatelná a 

vhodná pro automatizaci . 

Je zde ovšem i několik nevýhod, které omezují použitelnost technologie. Vytvořená vrstva 

je velmi tenká (desetiny um). Rozměr modi f ikované součást i je omezen velikostí komory. 

Ceny implantátorů jsou zároveň velmi vysoké. 
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2.7 Elektronová mikroskopie 
Elektronová mikroskopie je v současné době jedním z nejvyužívanějších způsobů 

pro analýzu materiálů. Jedná se principiálně o obdobu opt ického mikroskopu, kde jsou však 

opt ické čočky nahrazeny elektromagnet ickými čočkami a namísto svazku fotonů je zde 

použit fokusovaný svazek elektronů. Vzh ledem k potřebě zamezení srážek elektronů 

s molekulami vzduchu, je celý systém mikroskopu umístěn ve vakuovém prostředí. 

Rozl išovací schopnost v elektronové mikroskopi i j e ve srovnání s opt ickou mikroskopií 

mnohonásobně vyšší. To je dáno v lnovou délkou elektronového paprsku, jehož délka je 

oproti fo tonovému paprsku výrazně kratší. Lze dosáhnout zvětšení až 1 000 OOOx větší než 

u klasických opt ických mikroskopů. Základní rozdělení e lektronových mikroskopů je podle 

chování e lektronového paprsku na zkoumaném vzorku do dvou druhů: [12] 

• S E M - Skenovací elektronová mikroskopie - paprsek se láme na povrchu vzorku 

• T E M - Transmisní elektronová mikroskopie - paprsek prochází vzorkem 

Rozdíl mezi SEM a TEM mikroskopem je znázorněn na obrázku 2 .7 .1 . 

T F M SEM 

*• zdroj e lektronů I 

Obr. 2.7.1 Schéma transmisního a skenovacího elektronového mikroskopu [13] 

Zdrojem elektronů bývá elektronová t ryska nebo elektronové dělo, které obsahuje vhodně 

tvarovanou katodu (do tvaru V). Tyto zdroje lze rozdělit podle způsobu dodávání energie 

e lektronům. 

• termoemisivní - dochází k emisi elektronů z povrchu zahřáté katody, omezená 

životnost katody, wol f ramové v lákno nebo hexaborid lanthanu 
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• autoemisivní - katoda ve tvaru hrotu, v je j ímž okolí vzniká silné elektr ické pole, které 

umožňuje vytrhávání elektronů z povrchu hrotu, katoda monokrystal wol f ramu 

s neomezenou životností [13] 

2.7 .1 S k e n o v a c í e l e k t r o n o v á m i k r o s k o p i e ( S E M ) 

Skenovací nebo také rastrovací elektronový mikroskop pracuje tak, že fokusovaný svazek 

elektronů, dopadajících na povrch zkoumaného vzorku, snímá postupně bod po bodu. 

Při dopadu dochází k emisi elektronů z povrchu vzorku, které následně zachytávají 

detektory na základě druhu emitovaných elektronů. Napětí, které se při skenovací 

e lektronové mikroskopi i využívá, je nejčastěji v rozmezí 0,1 až 30 kV. Touto metodou lze 

získat detailní informace o povrchu vzorku, jako je fázové složení, celková topograf ie nebo 

chemické složení. Výhodou SEM je vysoká rozlišovací schopnost a hloubka ostrosti . Druhy 

emi tovaných signálů z povrchu vzorku jsou zobrazeny na obrázku 2.7.2. 

p r i m á r n í e lek t ronový 
svazek 

jŕ|>ŕtnŕ o d r a f ť i i ŕ e lekt rony 

v z a r f k 

Obr. 2.7.2 Druhy signálů emitovaných z pozorovaného vzorku [14] 

K zobrazení topograf ického kontrastu povrchu slouží detekce sekundárních elektronů (SE). 

Jedná se o elektrony emi tované přímo z místa dopadu pr imárního svazku. Za pomoci 

sekundárních elektronů lze získat informace o morfologii povrchu, jako jsou mikrotrhliny, 

naleptání nebo rekrystal izace. Vzhledem k tomu, že jsou elektrony detekovány pod určitým 

úhlem vzh ledem k povrchu vzorku, je možné pozorovat světlejší a tmavší místa, což má 

za následek vznik t ro j rozměrného efektu. 

K zobrazení chemického kontrastu povrchu pak slouží elektrony zpětně odražené (BSE). 

Odrazivost BSE roste společně s a tomovým číslem prvků. To způsobuje, že jako světlejší 

se zobrazují prvky s vyšším atomovým číslem, a naopak tmavší jsou prvky s a tomovým 

číslem menším. Díky této metodě lze zkoumat rozložení fází s různým chemickým složením 

na povrchu vzorku. 

Při skenovací elektronové mikroskopi i se kromě SE a BSE detektorů používají detektory 

dalších signálů. Jedná se například o detektor difrakce zpětně odražených elektronů EBSD, 
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detektor Augerových a katoluminiscenčních elektronů nebo detektor charakter ist ického 

RTG záření E DX (WDS). [14] 

2 .7 .2 E n e r g i o v ě - d i s p e r z n í r e n t g e n o v á s p e k t r o s k o p i e ( E D X ) 

Jedná se o nejrozšířenější analyt ickou metodu používanou ke stanovení chemického 

složení a prvkovou analýzu materiálu. Real izace analýzy probíhá za pomoci SEM 

mikroskopu, který je opatřen EDX detektorem charakter ist ického rentgenového záření. 

EDX analýza je založena na faktu, že každý prvek má svou jed inečnou strukturu, a tudíž 

energie rentgenového záření je pro každý prvek specif ická. Aby bylo možné získat 

specif ické rentgenové záření, je třeba vzorek ozářit buď paprskem vysoce nabitých částic 

(elektronů), nebo svazkem rentgenového záření. Charakter ist ické rentgenové záření 

pro jednot l ivé prvky vznikne tak, že po nárazu pr imárního svazku elektronů na povrch 

vzorku, jsou z vnitřních elektronových vrstev a tomu vyraženy elektrony, které byly do toho 

okamžiku v zák ladním, neexci tovaném stavu. Volná místa po vyražených elektronech jsou 

poté nahrazena elektrony z hladin s vyšším energet ickým potenciálem. Rozdíl energie mezi 

vyraženým elektronem a e lektronem, který ho na jeho místě nahradi l , se následně projeví 

jako charakter ist ické rentgenové záření. [15] 

Princip vzniku charakter ist ického RTG záření při EDX analýze je zobrazen na obrázku 

Po detekci těchto záření je výstupem analýzy spektrum četnosti signálu v jednot l ivých 

energet ických pících, které odpovídá jednot l ivým prvkům, a plocha pod nimi odpovídá 

koncentraci daného prvku ve vzorku. EDX analýzu je možné realizovat buď bodově, 

l ineárně, nebo plošně. Při bodové analýze je výstupem chemické složení pouze v jednom 

bodě. Při lineární analýze z ískáme chemické složení podél předem zvolené přímky a 

plošnou analýzou je získána tzv. chemická mapa povrchu. 

2.7.3. 

Obr. 2.7.3 Princip vzniku charakteristického RTG záření [15] 
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3. Experimentální část 

Cílem experimentální části d ip lomové práce bylo nalézt a sestavit postup pro určení 

rychlosti difúze a výpočtu difúzních koeficientů u zkoušených materiálů. Jednalo se 

o posouzení změny koncentrace jednot l ivých prvků u materiálů, na které byly naneseny 

niklové povlaky a poté apl ikovány různé teplotní cykly. Tyto cykly byly real izovány pomocí 

vakuové pece HTM Reetz. Chemické složení k určení koncentrace jednot l ivých prvků bylo 

s tanoveno pomocí EDX analýzy na e lektronovém mikroskopu Tescan Mira3. Návrh 

exper imentálního výpočtu difúzních koeficientů byl real izován s pomocí teoret ických 

znalostí Fickových zákonů pro difúzi a s tanovených chemických koncentrací po teplotních 

cyklech. 

3.1 Návrh experimentálního programu 
Exper imenty byly real izovány na dvou zkoušených mater iálech. V obou případech se 

jednalo o vysokolegované korozivzdorné austenit ické oceli, které se lišily svým chemickým 

složením. 

Prvním mater iálem byla austenit ická ocel AISI 316L. Tato ocel je charakterist ická velmi 

dobrou svařitelností a vhodností k tváření za studena. Jedná se o materiál , který není 

náchylný k mezikrystalové korozi a po svařování není nutné následné tepelné zpracování. 

Materiál je vhodný pro použití do teplot až 550 °C. Chemické složení oceli AISI 316L 

udávané normou DIN EN 10088-3 je uvedeno v tabulce 3 . 1 . 

Tabulka 3.1 Chemické složení oceli AISI 316L 

Prvek: C Si M n P S N 

H m o t n o s t n í 
podí l v %: 

< 0 , 0 3 < 1,00 < 2 , 0 0 < 0,045 < 0 , 0 3 < 0 , 1 0 

Prvek: Cr Cu M o Ni Ti Další 

H m o t n o s t n í 
pod í l v %: 

16,5 - 1 8 , 5 - 2,00 - 2,50 10,0 - 1 3 , 0 - -

Ocel AISI 316L je nejčastěji používaná v chemickém průmyslu pro výrobu t lakových nádob, 

uskladňovacích tanků, potrubí, vybavení pro produkci všech druhů kyselin nebo například 

při výrobě celulózy, jakožto materiál pro vyhnívací nádrže. 

Druhým testovaným mater iá lem byla vysokolegovaná korozivzdorná austenit ická ocel AISI 

304. Vyniká velmi dobrou odolností vůči korozi v př i rozeném prostředí. Jedná se o ocel 

vhodnou k tváření za studena a kování. Taktéž je vhodná ke svařování běžnými způsoby 

s výj imkou svařování p lamenem. Nevýhodu oceli j e nedostatečná odolnost vůči 
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mezikrystalové korozi. Chemické složení oceli AISI 304 udávané normou DIN EN 10088-3 

je uvedeno v tabulce 3.2. 

Tabulka 3.2 Chemické složení oceli AISI 304 

Prvek: C Si M n P S N 

H m o t n o s t n í 
pod í l v %: 

< 0 , 0 7 < 1,00 < 2 , 0 0 < 0,045 < 0 , 0 3 < 0 , 1 0 

Prvek : Cr Cu M o Ni Ti Další 

H m o t n o s t n í 
pod í l v %: 

17,5 - 1 9 , 5 - - 8,0 - 1 0 , 5 - -

Nejběžnější využití oceli AISI 304 je v potravinářském průmyslu, a to na ja tkách nebo 

v p ivovarském průmyslu, dále ve farmaceut ickém a papírenském průmyslu. Důležitá je 

rovněž výroba potrubí, odpařovačů nebo potřeba oceli v chemickém průmyslu při výrobě 

zařízení ke steril izaci produktů jako jsou kyseliny, hnojiva nebo výbušné látky. 

Návrh exper imentů byl sestaven na základě zadání d ip lomové práce a poté rozšířen 

o metody výpočtů difúzních koeficientů a jej ich vyhodnocení . Plán byl sestaven 

do následujících bodů: 

1) Nanesení tenkých niklových povlaků na vzorky výše popsaných materiálů a 

posouzení chemického složení na rozhraní základního materiálu a povlakové 

vrstvy. 

2) Apl ikace teplotních cyklů ve vakuové peci HTM Reetz pro teploty 950, 1050 a 

1150 °C a dobou výdrže na daných teplotách 1 h. 

3) Apl ikace výše uvedených teplotních cyklů v peci HTM Reetz s prodlouženou dobou 

výdrže 5 h na daných teplotách. 

4) Stanovení chemického složení pomocí l iniové EDX analýzy na elektronovém 

mikroskopu Tescan Mira3 a vyhodnocení difúze niklu do základního materiálu. 

5) Návrh výpočtu difúzních koeficientů pro jednot l ivé koncentrace v daných 

vzdálenostech od průměrné t loušťky původní vrstvy niklového povlaku. 

3.2 Příprava vzorků pro experimenty ve vakuové peci 
Materiály bylo nejprve nutné připravit pro nanesení niklových povlaků. Ocel AISI 316L byla 

dodána ve formě za studena válcované tyče o průměru 10 m m . Z této tyče byly na 

metalograf ické pile nařezány válcové vzorky o výšce 10 m m . Ocel AISI 304 byla dodána ve 

formě čtyřhranné za studena válcované tyče o délce strany 10 mm. Z tyče byly nařezány 

krychlové vzorky o straně 10 mm. Takto př ipravené vzorky byly následně odeslány 

do externí f irmy k vytvoření tenkých niklových povlaků. Původně mělo být nanášení povlaků 
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real izováno galvanicky a chemicky, ale jel ikož se f i rmě nedaři lo vytvoření galvanických 

vrstev, které by dostatečně přilnuly k zák ladnímu mater iálu, bylo z časových důvodů 

zvoleno povlakování pouze chemickou cestou. Vytvořené povlaky měly od výrobce udanou 

t loušťku 20 um. Vzorky po nanesení chemického niklového povlaku jsou ukázány na 

obrázku 3 .2 .1 . 

Obr. 3.2.1 Materiály po nanesení povlaků; vlevo AISI3161, vpravo AISI304 

Po nanesení niklových povlaků na materiály byly vzorky pomocí metalurgické pily dále 

rozřezány. Řez byl proveden kolmo k vrstvě povlaku, z důvodu následného vyhodnocení 

difuzivity. Takto nařezané vzorky zobrazené na obrázku 3.2.2 byly připraveny pro následné 

apl ikace teplotních cyklů ve vakuové peci HTM Reetz. 

Obr. 3.2.2 Vzorky připravené k realizaci experimentů 

3.3 Aplikace teplotních cyklů a příprava na vyhodnocení 
Připravené vzorky byly následně vkládány do vakuové pece HTM Reetz, kde byly postupně 

apl ikovány jednot l ivé teplotní cykly. Pro exper imenty bylo zvoleno ce lkem šest teplotních 

cyklů, a to pro tři teploty (950, 1050 a 1150 °C) a dva časy výdrže na daných teplotách 

(1 hodina a 5 hodin). Pro každý cyklus byly do pece vloženy dva vzorky, vždy jeden 

od každého mater iálu. Po vložení vzorků do pece a jej ím uzavření následovalo vyvakuování 

celého prostoru pece. Hodnota vakua v peci byla 8 - 1 0 5 mBar. Poté mohl být spuštěn 

34 



r r i TECHNICKÁ UNIVERZITA V LIBERCI 
KAJ Fakulta strojní • 

samotný teplotní cyklus, který byl předem nastaven pomocí programu HTM dodávaném 

k peci. Zde byly def inovány všechny rychlosti ohřevu, výdrže a následného ochlazování. 

Rychlosti ohřevu byly nastaveny pro pět úseků. Od zapnutí programu do 80 °C byla rychlost 

ohřevu 0,8 °C /min. Dále od 80 do 160 °C rychlost stoupla na 1,4 °C /min. Do teploty 220 

°C byla rychlost dále navýšena na 1,8 °C /min a po překročení 220 °C až do teploty 600 °C 

probíhal ohřev rychlostí 3 °C /min. V posledním úseku od 600 °C až do maximální teploty 

cyklu probíhal ohřev rychlostí 7 °C /min. Poté následovala výdrž na této teplotě. Po 

dokončení výdrže následovalo ochlazování rychlostí 5 °C/min. Celková doba teplotního 

cyklu záležela hlavně na době výdrže na maximální teplotě, ale pohybovala se od 10 do 20 

hodin. Vakuová pec, ve které byly exper imenty real izovány, je zobrazena na obrázku 3 .3 .1 . 

Obr. 3.3.1 Vakuová pec HTM Reetz 

Po realizaci všech teplotních cyklů následovala příprava vzorků k EDX analýze pomocí 

e lektronového mikroskopu. Jednalo se o klasickou metalograf ickou přípravu, kdy byly 

vzorky nejprve za tepla zal isovány do černého phenol ického prášku a poté 

na metalograf ické brusce vybroušeny a vyleštěny. Brousící proces byl proveden pomocí 

předem nastaveného programu s použit ím brusných papírů až do hrubosti 2000. Výs ledně 

zal isované a př ipravené vzorky jsou zobrazeny na obrázku 3.3.2. 
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Obr. 3.3.2 Vzorky připravené k EDX analýze 

3.4 Vyhodnocení difúze u vzorků 
Po důkladné metalograf ické přípravě bylo možné přistoupit ke stanovení chemického 

složení pomocí EDX analýzy. Na základě chemického složení byla dále vyhodnocována 

difúze niklu z naneseného povlaku směrem do základního materiálu pro jednot l ivé 

podmínky teplotní expozice. Měření bylo provedeno na skenovacím elektronovém 

mikroskopu Tescan Mira3 zobrazeném na obrázku 3 .4 .1 . 

Obr. 3.4.1 Skenovací elektronový mikroskop Tescan Mira3 

Celkem byla di fúze niklu měřena u 14 vzorků rozdělených do 5 skupin. U každého vzorku 

bylo provedeno 10 měření. Hodnoty jednot l ivých měření byly následně zprůměrovány a 
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vyneseny do grafů. Vzorky byly rozděleny na základě materiálu a času výdrže na maximáln i 

teplotě cyklu následovně: 

V z o r k y v p o č á t e č n í m s t a v u po nanesen í n i k l o v é h o p o v l a k u : 

• Vzorek č. 1 - A I S I 316L 

• Vzorek č. 2 - AISI 304 

Průměrné hodnoty koncentrací niklu, zj ištěná u vzorků 1 a 2 v počátečním stavu 

po nanesení chemického povlaku pomocí EDX analýzy, j sou znázorněny na obrázku 3.4.2. 

Na obrázku je jasně patrná niklová vrstva o t loušťce cca 20 um. Měření bylo provedeno od 

kraje vzorku směrem do základního materiálu. Mezi povlakem a základním mater iálem se 

skokově mění koncentrace niklu až na hodnoty niklu v zák ladním materiálu udávané 

normou. 

o z 4 e a í o 12 : í :c 22 14 i f :e : : : -

Vzdálenost x [pm] 

—•—Vzorek č. 1 —"—Vzorek E. 2 

Obr. 3.4.2 Vzorky la 2 s nanesenou vrstvou NI v počátečním stavu (AISI3161 o=5,30 a AISI304 o=4,41) 

V z o r k y z ma te r i á l u AISI 316L a výd rž í 1 h na dané t e p l o t ě c y k l u : 

• Vzorek č. 3 - teplotní cyklus s maximální teplotou 950 °C 

• Vzorek č. 4 - teplotní cyklus s maximální teplotou 1050 °C 

• Vzorek č. 5 - teplotní cyklus s maximální teplotou 1150 °C 
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Při realizaci exper imentů bylo zj ištěno, že nanesené povlaky mají pro měření di fúze příliš 

malou t loušťku. U vzorků, na které byly apl ikovány teplotní cykly, nebylo možné správně 

stanovit nulovou hladinu o stejné koncentraci niklu jako u vzorků v počátečním stavu. 

Koncentrace niklu při zvyšující se maximální teplotě cyklu klesala v celé t loušťce povlaku. 

Pro vyhodnocení difúze niklu pro jednot l ivé cykly j sme vycházel i ze vzorku s nejnižší 

počáteční koncentrací niklu. Této koncentrace bylo dosaženo vždy u vzorků s teplotou cyklu 

1150 °C a výdrží 5 hodin na této teplotě. Jak je patrné z následujících grafů, jednalo se o 

průměrnou koncentraci v povlakové vrstvě 65 h m % . Na obrázku 3.4.3 je znázorněno 

porovnání vzorků 3, 4 a 5, z materiálu AISI 316L na základě maximální teploty cyklu a výdrží 

1 hodina na této teplotě. Z obrázku je patrné, že se s narůstající teplotou cyklu zvyšuje i 

koncentrace niklu směrem do základního mater iálu. 

O 2 A 6 B Id 12 1* 16 18 H) 22 24 26 ZK 3D 

V z d á l e n o s t x [ | *m] 

-•—Vzorek <1 3 —•— Vzorek E.4 — V z o r e k č . 5 

Obr. 3.4.3 Porovnání vzorků AISI 3161 podle maximální teploty cyklu s výdrží 1 hodina 

V z o r k y z ma te r i á l u AISI 316L a výd rž í 5 h na dané t e p l o t ě c y k l u : 

• Vzorek č. 6 - teplotní cyklus s maximální teplotou 950 °C 

• Vzorek č. 7 - teplotní cyklus s maximální teplotou 1050 °C 

• Vzorek č. 8 - teplotní cyklus s maximální teplotou 1150 °C 
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0 2 4 6 S 10 12 M 16 l a 2C 22 24 26 23 Zl :l L- X 3a 4] -1 

Vzdálenost x [um] 

—»— Vzorek č 6 -"—Vzorek č.7 - "—Vzorek c. 8 

OĎr. 3.4.4 Porovnání vzorků AISI316L podle maximální teploty cyklu s výdrží 5 hodin 

Na obrázku 3.4.4 jsou znázorněny koncentrace niklu po teplotních cyklech s výdrží 5 hodin. 

Z grafu je zřejmé, že při výdrži 5 hodin se koncentrace niklu zvýší až do hlouky o třetinu 

větší oproti výdrži 1 hodina. 

Stejné vyhodnocení následovalo i pro vzorky z materiálu AISI 304. 

V z o r k y z ma te r i á l u A IS I 304 a výd rž í 1 h na dané t ep l o tě c y k l u : 

• Vzorek č. 9 - teplotní cyklus s maximální teplotou 950 °C 

• Vzorek č. 10 - teplotní cyklus s maximální teplotou 1050 °C 

• Vzorek č. 11 - teplotní cyklus s maximální teplotou 1150 °C 

Koncentrační spád niklu u vzorků z materiálu AISI 304 s výdrží 1 hodina na teplotě cyk lu je 

znázorněn na obrázku 3.4.5. Opět je zřejmé, že s narůstající teplotou cyklu roste i h loubka, 

do níž nikl di funduje. 
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Vzdálenost k [|.im] 

—•—Vzorek L 9 —•—Vzorek c.10 —"—Vzorek č 11 

Obr. 3.4.5 Porovnání vzorků AISI304 podle maximální teploty cyklu s výdrží 1 hodina 

Poslední skupinou byly vzorky AISI 304 s výdrží 5 hodin na dané teplotě cyklu. Graf 

popisující průběh difúze niklu je znázorněn na obrázku 3.4.6. 

V z o r k y z ma te r i á l u AISI 304 a výd rž í 5 h na dané t e p l o t ě c y k l u : 

0 2 A 6 i L L LI . - Lž LI L L ZZ 1- Zž Z ž ž Z L Z Z- ž ž ? : - 0 4 Z 44 4 6 4 E 50 52 3 4 

Vzdá lenost x [um] 
- - — V z o r e k 112 - . — V z o r e k č 13 - ^ V z o r e k č 14 

Obr. 3.4.6 Porovnání vzorků AISI 304 podle maximální teploty cyklu s výdrží 5 hodin 
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• Vzorek č. 12 - teplotní cyklus s maximální teplotou 950 °C 

• Vzorek č. 13 - teplotní cyklus s maximální teplotou 1050 °C 

• Vzorek č. 14 - teplotní cyklus s maximální teplotou 1150 °C 

V následujícím exper imentu byla porovnávána difúze niklu vzá jemně mezi testovanými 

materiály AISI 316L a AISI 304. Graf porovnávající tyto di fúzni spády je zobrazen 

na obrázku 3.4.7. 

V z á j e m n é p o r o v n á n í ma te r i á lů AISI 316L a AISI 304: 

5 

0 I 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 
0 2 4 6 3 10 12 14 . : l i II 11 1- I: I : :I 11 34 36 3B 40 42 44 - : - : :ľ 51 

Vzdá lenos t x [\im] 

-•—Vzorek c. 3 --—Vzorek i. S Vzorek L 9 —*— Vzorek c. 11 

Obr. 3.4.7 Porovnání koncentračního spádu niklu mezi vzorky AISI 316L a AISI 304 

• Vzorek č. 3 - AISI 316L teplotní cyklus s maximální teplotou 950 °C a výdrží 

1 hodina na této teplotě 

• Vzorek č. 8 - AISI 316L teplotní cyklus s maximální teplotou 1150 °C a výdrží 

5 hodin na této teplotě 

• Vzorek č. 9 - AISI 304 teplotní cyklus s maximální teplotou 950 °C a výdrží 1 hodina 

na této teplotě 

• Vzorek č. 14 - AISI 304 teplotní cyklus s maximální teplotou 1150 °C a výdrží 

5 hodin na této teplotě 

Z grafu je jasně patrný rozdíl v difuzivitě mezi materiály AISI 316L a AISI 304. Nikl di funduje 

do materiálu AISI 304 u všech teplotních cyklů. Na obrázku 3.4.7 jsou zachyceny dva 

extrémní případy prováděných cyklů, a to cyklus s maximální teplotou 950 °C a výdrží 
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1 hodina na této teplotě. V druhém extrému se jedná o cyklus s maximální teplotou 1150 °C 

a výdrží 5 hodin na této teplotě. 

3.5 Výpočet difúzního koeficientu 
Po vyhodnocení naměřených dat bylo posledním p lánovaným úkolem stanovení di fúzního 

koeficientu na základě teoret ických znalostí Fickových zákonů pro difúzi. Jel ikož se jednalo 

o nestacionární difúzi, byla hodnota di fúzního koeficientu proměnná v závislosti 

na vzdálenost i od místa s nejvyšší koncentrací niklu. 

Vycházel i j sme ze zmíněné teorie Fickových zákonů kde se jedná o di fúzni nasycování pod 

rovinným povrchem neboli tzv. o difúzi v po lonekonečném prostředí. Znázornění tohoto 

druhu di fúze ukazuje obrázek 3 .5 .1 . 

Obr. 3.5.1 Difúze v polonekonečném prostřed! (0<x <°°) 

Pro tento proces bylo nalezeno diferenciální řešení rovnice difúze (2.6): 

c—c. 

Ci - c , 
f = 1 - erf 

X 

2 - ( D - t )°'
s pro Ci>Co (2.6) 

kde: 

c - koncentrace ve vzdálenost i x [hm%] 

Co - koncentrace v zák ladním materiálu [hm%] 

Ci - koncentrace v x=0 [hm%] 

erf(z) - chybová funkce - tabulkové hodnoty 

D - d i fúzni koeficient [ m 2 . s 1 ] 

T - doba di fúze [s] 
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x - vzdálenost [m] 

Počáteční podmínky výpočtu: c=Co pro x>0 při T=0 a okrajové podmínky: c=ci pro x=0 při 

T>0. 

Pro provedení výpočtu bylo nejprve nutné určit počáteční koncentrace Co a c i . Koncentrace 

Co byla vypočí tána jako průměrná hodnota koncentrací niklu z naměřených hodnot u vzorků 

v počátečním stavu. Tato hodnota byla pro materiál AISI 316L Co= 10.40 % a pro materiál 

AISI 304 Co= 7,79 %. Koncentrace Ci ve vzdálenost i x=0 byla určena jako průměrná 

koncentrace niklu v povrchové vrstvě. Pro jednot l ivé vzorky se koncentrace Ci měni la vl ivem 

konkrétního teplotního cyklu. Na základě naměřených koncentrací následoval výpočet 

hodnoty chybové funkce erf(z). Z jednodušením rovnice 2.6 vypadal výpočet erf(z) 

následovně: 

c — c 0 

e r f ( z ) = 1 -
c i c o 

Po vypočítání hodnoty chybové funkce erf(z) byla určena hodnota závorky z. K určení 

hodnoty závorky slouží tabulka 3.3 zobrazená níže. V případech, kdy chybová funkce 

vycházela v rozmezí mezi hodnotami def inovanými v tabulce 3.3, byla provedena 

aprox imace mezi tabulkovými hodnotami za pomoci softwaru OriginPro. 

Posledním krokem po určení hodnoty závorky chybové funkce byl výpočet samotného 

di fúzního koeficientu D. Tento výpočet byl proveden následovně: 

x 

Po úpravě vypadal vzorec pro výpočet takto: 

V z o r o v ý v ý p o č e t d i f ú z n í h o k o e f i c i e n t u p ro mate r iá l AISI 316L: 

Počáteční podmínky výpočtu: 

- teplota cyklu 1150 °C 

čas výdrže 5 hodin 

koncentrace niklu v základním materiálu Co= 10,40 % 

průměrná koncentrace niklu v povrchové vrstvě Ci= 65,36 % 

vzdálenost x= 4 um 

Ve vzdálenost i x= 4 um byla naměřena koncentrace niklu c= 59,80 %. 
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Hodnoty byly následně dosazeny do vzorce pro výpočet chybové funkce erf(z): 

59 ,80 - 10 ,40 C — Cn 

e r f ( z ) = 1 = 1 
c i c o 6 5 , 3 6 - 10 ,40 

= 1 - 0 , 8 9 8 8 = 0 ,1012 

Z tabulky 3.3 byla odečtena hodnota závorky chybové funkce erf(z)= 0,1012, kterou nebyk 

t řeba pro tento případ aproximovat: 

Z= 0,09 

Tabulka 3.3 Hodnoty chybové funkce erí(z) 

I . r t u ! • *rtll> •rtU) t r - r • r f í i ) 
O 0 0 5 0 520400« 1 00 0*4270074 1 5Í- 200 099932226 : H 

o c i 00112*34? 091 092*243*2 1 01 0*45*10* 9 i •>: M*329*JN 201 0 99563465 251 09999142* 
o n 003255497 052 0 53760663 1 02 0*90037*5 1 92 0*0 * 4 1340 303 055971949 2 52 0 99983» 
OCJ 003364122 053 05*969400 1 03 0*547*41« 1 53 0 96911621 :oi 099300*36 293 0*0955371 
004 004311111 0 5 4 0994*3*29 1 04 066*640* 154 097OS6S6* 2 M 09960*561 254 0999*719* 
0 05 0034371M o a s 0 563321V, 1 0 * - v - w 155 0971*2273 206 09962561 2 * J 090009934 
0 0 6 C 06762 • 59 0 w 0971*197« 

057*81561 

1 06 00*814353 156 0 97212«'2 2 0« C 99M234Í 298 0 090708« 1 
0C7 0 07665772 0 4 7 

0971*197« 
057*81561 1 07 0*0*77329 1 57 0 »7360263 207 0 9968*315 3 57 0*0972151 

o o a OO9007613 ! 058 0 t * 10* 0*7332612 1 56 C 1 -4 .54V 2 0 * 0*9173111 298 0 9997354 
0C"> 0 1 0 1 3 * 0 » 0 5 » 09*95965 1 0 » 0*7*50307 1 5-» 007549201 200 0999*5048 250 09*079094 
0 « 01124*2*2 o< 0003*500» 1 10 00*08090* 150 0 97B3403* 210 09*702053 3 5 0 09097*397 

P I I i 

0 :3 
0 13 

0 1736329 0 61 0 61166122 111 D 86353297 1 • ! 0 97720663 311 05*7194*4 2*1 000077*71 P I I i 

0 :3 
0 13 

013475*3* 062 061*41146 1 12 0 *5 *7 *7 *5 1 ¥2 09700300» 212 0597353*1 1 U 099070581 
P I I i 

0 :3 
0 13 014655711 0 0 3 0*0704*44 1 13 0 ••007064 1 « 3 0 9 7 8 * 0 * 1 213 c 99740T02 2 5 3 090960029 
3 : * 0196*4703 0 64 0*346*9*3 114 00030023 1 64 0979*217* 2 14 05979353* 264 0 900*1116 
O 15 

0 1 « 

0 * * 7 * * 6 * 7 0 * 9 0 6470793: 1 1* 060617362 1 65 09003796* 315 0 997*3**1 2 * 6 0 90982191 O 15 
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0 » 027*3203* 075 0711155*3 1 » 0*33*0011 179 099867167 2 2 » 099*9372* 279 09990993* 

0 2« 02*0*9072 0 7 6 0 71753*93 1 2» 0*35235*3 1 7 « 0*571*037 2 2-, 0*0*90712 3 7 5 0*009060* 
037 02*741*22 0 7 7 0723*2144 127 0 92-7513*2 1 77 0 9 * 7 * 9 0 * 1 227 0 99*87307 3 7 7 0 * 0 * * 1 0 1 
0 2 « 0 307*6007 0 7 * 073001024 1 2» 0 92973416 1 7 » 090*1741* 2 2 * 0 99*73766 2 78 099001550 
0 29 031*2*39 0 7 » 073*10324 1 2 » 0931O9091 1 74 095*04059 779 0 99979661 779 0*909:017 
0 3 r sjsejsre 0 * 0 74210C7Í. 1 30 0*94007** . 6 0 0*9*0105 130 0999*56*2 3 * 0 0 9 * * * 3 4 9 * 

031 0336*0615 0*1 074400314 1 31 0 938063! • 1 61 0 96061 B I 231 099*91242 2*1 09»—2911 
C 32 034* 129** o «2 0793*109* 1 » 0*3000514 1 62 09**94316 232 099*9*961 2 62 0*99*333* 
0 13 0 39B2766S 0 Í 3 0 75957163 , 3 3 1 SJ 0900340* 233 090901*1* 753 05*559725 
O H . 03**36453 0 * 4 07091429* 1 34 094191371 1 64 C 99073595 2 34 B 9J90O6J. 254 0 9009 101 

015 037*3*209 O t e 0 7706*7*3 1 35 094376210 1 ť> 099111103 239 009911073 2 * 5 0*9004434 
C 9999476 

0*99900 * 7 
0 3 « 03* *32*7 0 — 

0 * 7 
0 77610012 1 3* 00455*143 « 5 5 00*147240 3 3 * 09991547* 268 

0*9004434 
C 9999476 

0*99900 * 7 0 37 0 l»205í>fl 
0 — 
0 * 7 07 *143*72 1-37 0*473123» 1*7 0 99162075 217 0 99919679 

M*S M O 
2* 7 

0*9004434 
C 9999476 

0*99900 * 7 

0 3 « 049*00*49 0 » 0 7 6 6 « 722 « 3 » 
1 30 

094*01602 1 68 
1 »9 

099219*22 
0*0247932 

3 3 5 
0 99919679 

M*S M O 266 
3 * 0 

09999539* 
0 99095632 0 3 0 1 041*73*7 0 6 » 07 *1*4313 

« 3 » 
1 30 0*50*732» 

1 68 
1 »9 
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266 
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0 « I 04474*7*2 0 * 2 00087*7*2 • 42 OS9S37*17 1 9 2 0*0932532 242 099*17131 2 5 3 099*96389 
0 4 3 0 « 6 6 6 6 6 6 0 * 3 0*1156347 1 43 0 95*65725 

: 95029*51 
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C 4 5 0 4-S4Í - 7 J 095 0 0 0 9 * 0 7 2 1 45 090*09903 155 1 099417933 2 4 » 0*991*10 3 * 5 0199*8* 1 
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Následovalo dosazení do vzorce pro výpočet di fúzního koeficientu: 

D = 
fX_\2 (±10 6 Ý 
\2z) _ V 2-0,09 J 

5-3600 
= 6,86 • 10 -13 n r s 
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Hodnoty vypočí taných di fúzních koeficientů rozdělené podle testovaného mater iálu, 

maximální teploty cyklu a času výdrže na této teplotě jsou shrnuty v následujících 

tabulkách: 

Tabulka 3.4 AISI 316L po teplotním cyklu s maximální teplotou 1150 °C a časem výdrže 

5 hodin na této teplotě 

V z d á l e n o s t x 
[Mm] 

K o n c e n t r a c e 
Ni [ H m % ] 

D i fuz i t a D(x) 
[m2 .s -1 ] 

V z d á l e n o s t x 
[Mm] 

K o n c e n t r a c e 
Ni [ H m % ] 

D i f uz i t a D(x) 
[m2 .s -1 ] 

i 62,75 1,97E-13 23 37,56 7,87E-13 

2 61,69 3,99E-13 24 36,27 7,69E-13 

3 61,38 6,96E-13 25 33,14 6,47E-13 

4 59,80 6,86E-13 26 31,51 6,21E-13 

5 58,18 6,34E-13 27 29,65 5,81E-13 

6 58,43 9,79E-13 28 28,02 5,49E-13 

7 57,45 1,04E-12 29 26,53 5,29E-13 

8 54,88 7,60E-13 30 24,55 4,88E-13 

9 54,37 8,78E-13 31 21,78 4,19E-13 

10 54,34 1,08E-12 32 21,70 4,42E-13 

11 52,41 9,35E-13 33 19,52 3,94E-13 

12 51,27 9,37E-13 34 17,90 3,62E-13 

13 49,73 8,82E-13 35 16,46 3,33E-13 

14 49,62 1,17E-12 36 15,99 3,36E-13 

15 48,22 9,62E-13 37 14,40 2,95E-13 

16 47,76 1,04E-12 38 14,70 3,23E-13 

17 45,53 9,16E-13 39 14,41 3,27E-13 

18 44,35 9,03E-13 40 13,01 2,83E-13 

19 44,16 9,89E-13 41 12,47 2,70E-13 

20 42,15 8,99E-13 42 11,00 1,89E-13 

21 40,89 8,76E-13 43 10,40 7,13E-14 

22 39,79 8,72E-13 

Tabulka 3.5 AISI 316L po teplotním cyklu s maximální teplotou 1150 °C a časem výdrže 1 

hodina na této teplotě 

V z d á l e n o s t x 
[Mm] 

K o n c e n t r a c e 
Ni [ H m % ] 

D i fuz i t a D(x) 
[m2 .s -1 ] 

V z d á l e n o s t x 
[Mm] 

K o n c e n t r a c e 
Ni [ H m % ] 

D i fuz i t a D(x) 
[m2 .s -1 ] 

1 66,13 1,14E-14 18 32,12 5,29E-14 
2 65,00 3,28E-14 19 28,17 4,50E-14 
3 62,85 4,00E-14 20 28,85 5,24E-14 
4 61,20 5,00E-14 21 25,31 4.51E-14 
5 58,30 4,71E-14 22 19,25 3.17E-14 
6 56,06 4,85E-14 23 18,73 3,31 E-14 
7 55,75 6,38E-14 24 16,62 3.17E-14 
8 52,71 5,71E-14 25 15,94 3,02E-14 
9 51,31 6.21E-14 26 12,52 2.10E-14 
10 48,35 5,73E-14 27 13,21 2,55E-14 
11 47,02 6.10E-14 28 11,43 1,91 E-14 
12 45,29 6,28E-14 29 13,37 3,00E-14 
13 42,13 5,72E-14 30 12,79 2,95E-14 
14 40,00 5,60E-14 31 11,70 2,51 E-14 
15 38,19 5,60E-14 32 10,54 1.54E-14 
16 35,96 5,43E-14 33 10,40 8,40E-15 
17 33,66 5,24E-14 
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Tabulka 3.6 AISI316L po teplotním cyklu s maximální teplotou 1050 °C a časem výdrže 5 

hodin na této teplotě 

V z d á l e n o s t x 
[Mm] 

K o n c e n t r a c e 
Ni [ H m % ] 

D i fuz i t a D(x) 
[m2 .s -1 ] 

V z d á l e n o s t x 
[ u m ] 

K o n c e n t r a c e 
Ni [ H m % ] 

D i f uz i t a D(x) 
[m2 .s -1 ] 

1 64,45 5,29E-14 21 33,35 4,07E-13 
2 63,01 1,33E-13 22 30,72 3,72E-13 
3 64,96 6,03E-13 23 29,31 3,67E-13 
4 65,00 1,07E-12 24 25,70 3,13E-13 
5 63,89 1,12E-12 25 23,77 2,95E-13 
6 62,56 1,05E-12 26 21,34 2,67E-13 
7 61,47 1.04E-12 27 19,36 2,44E-13 
8 60,28 1.03E-12 28 17,00 2.14E-13 
9 59,43 1.14E-12 29 15,72 2,03E-13 
10 57,67 1,04E-12 30 14,39 1.87E-13 
11 55,52 8,92E-13 31 14,19 1.94E-13 
12 53,58 8,13E-13 32 13,92 2,01 E-13 
13 53,23 9,24E-13 33 13,98 2.15E-13 
14 50,94 8,21 E-13 34 13,04 1.99E-13 
15 48,14 6,88E-13 35 14,18 2,48E-13 
16 45,99 6,29E-13 36 12,80 2.14E-13 
17 43,79 5,94E-13 37 12,40 2,11 E-13 
18 38,44 4,34E-13 38 12,00 2,03E-13 
19 36,98 4,31 E-13 39 11,00 1.59E-13 
20 36,46 4,62E-13 40 10,40 6.17E-14 

Tabulka 3.7 AISI 316L po teplotním cyklu s maximální teplotou 1050 °C a časem výdrže 1 

hodina na této teplotě 

V z d á l e n o s t x 
[ u m ] 

K o n c e n t r a c e 
Ni [ H m % ] 

D i fuz i t a D(x) 
[m2 .s -1 ] 

V z d á l e n o s t x 
[Mm] 

K o n c e n t r a c e 
Ni [ H m % ] 

D i f uz i t a D(x) 
[m2 .s -1 ] 

1 78,76 1.99E-14 19 32,70 4,78E-14 
2 77,53 4.81E-14 20 30,32 4,60E-14 
3 76,65 8,65E-14 21 26,54 4,09E-14 
4 74,24 8.12E-14 22 24,80 4,02E-14 
5 73,59 1.13E-13 23 23,99 4.19E-14 
6 73,50 1,57E-13 24 23,01 4,30E-14 
7 70,33 1.28E-13 25 21,93 4,34E-14 
8 69,54 1.48E-13 26 20,98 4,41 E-14 
9 67,01 1.43E-13 27 20,01 4,45E-14 
10 65,00 1.30E-13 28 19,32 4,54E-14 
11 63,61 1.36E-13 29 18,67 4,64E-14 
12 61,71 1.32E-13 30 17,02 4,35E-14 
13 58,32 1.16E-13 31 15,19 3,95E-14 
14 55,46 1.07E-13 32 12,72 3,08E-14 
15 50,46 8,53E-14 33 11,54 2,59E-14 
16 44,76 6,78E-14 34 10,54 1.67E-14 
17 38,90 5.41E-14 35 10,40 9,45E-15 
18 36,07 5,15E-14 
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Tabulka 3.8 AI SI 316L po teplotním cyklu s maximálni teplotou 950 °C a časem výdrže 5 

hodin na této teplotě 

V z d á l e n o s t x 
[Mm] 

K o n c e n t r a c e 
Ni [ H m % ] 

D i fuz i t a D(x) 
[m2 .s -1 ] 

V z d á l e n o s t x 
[Mm] 

K o n c e n t r a c e 
Ni [ H m % ] 

D i fuz i t a D(x) 
[m2 .s -1 ] 

1 74,61 5,56E-13 17 29,79 1,82E-13 
2 73,46 8,26E-13 18 26,78 1,68E-13 
3 73,79 2.16E-12 19 23,43 1,51E-13 
4 72,25 1,77E-12 20 22,01 1,51E-13 
5 70,93 1,54E-12 21 19,35 1,38E-13 
6 68,76 1.13E-12 22 17,66 1.30E-13 
7 65,00 7,08E-13 23 15,91 1,23E-13 
8 63,70 7,34E-13 24 13,61 1,03E-13 
9 62,31 7,63E-13 25 14,64 1,27E-13 
10 55,84 4,27E-13 26 14,09 1,28E-13 
11 51,95 3,57E-13 27 13,71 1,33E-13 
12 47,82 3,06E-13 28 12,18 1,10E-13 
13 43,39 2,57E-13 29 12,42 1.25E-13 
14 38,53 2,15E-13 30 11,87 1,21 E-13 
15 38,43 2,46E-13 31 11,00 1.24E-13 
16 33,64 2,05E-13 32 10,40 3,95E-14 

Tabulka 3.9 AISI 316L po teplotním cyklu s maximálni teplotou 950 °C a časem výdrže 1 

hodina na této teplotě 

V z d á l e n o s t x K o n c e n t r a c e D i fuz i t a D(x) V z d á l e n o s t x K o n c e n t r a c e D i fuz i t a D(x) 
[Mm] Ni [ H m % ] [m2.s -1 ] [Mm] Ni [ H m % ] [m2 .s -1 ] 

1 81,29 8,26E-14 14 31,69 2,45E-14 
2 79,58 1.07E-13 15 27,35 2.19E-14 
3 76,04 7,23E-14 16 24,84 2.14E-14 
4 78,33 2,33E-13 17 22,84 2.12E-14 
5 79,54 6,67E-13 18 20,10 1.99E-14 
6 77,27 4,44E-13 19 18,94 2,03E-14 
7 74,09 2,44E-13 20 16,31 1.83E-14 
8 71,36 1.92E-13 21 14,31 1.64E-14 
9 65,00 1.05E-13 22 12,81 1.48E-14 

10 58,06 6,74E-14 23 12,09 1.44E-14 
11 51,97 5,05E-14 24 11,54 1.37E-14 
12 44,88 3,83E-14 25 10,54 9,05E-15 
13 38,07 3,01 E-14 26 10,40 5,22E-15 
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Tabulka 3.10 AI SI 304 po teplotním cyklu s maximálni teplotou 1150 °C a časem výdrže 

5 hodin na této teplotě 

V z d á l e n o s t x 
[Mm] 

K o n c e n t r a c e 
Ni [ H m % ] 

D i fuz i t a D(x) 
[m2 .s -1 ] 

V z d á l e n o s t x 
[Mm] 

K o n c e n t r a c e 
Ni [ H m % ] 

D i f uz i t a D(x) 
[m2 .s -1 ] 

1 64,21 6,03E-13 28 38,67 1.39E-12 
2 63,52 1,28E-12 29 37,46 1.37E-12 
3 63,00 1,77E-12 30 33,24 1.04E-12 
4 62,98 3,00E-12 31 33,14 1,11 E-12 
5 61,74 2,26E-12 32 31,07 1,01 E-12 
6 61,53 2,78E-12 33 28,82 9.17E-13 
7 60,83 3,11E-12 34 26,85 8,41 E-13 
8 60,43 3,30E-12 35 24,60 7,58E-13 
9 59,24 2.81E-12 36 22,50 6,91 E-13 
10 57,37 2,09E-12 37 22,42 7,26E-13 
11 57,10 2,38E-12 38 20,78 6,81 E-13 
12 56,49 2,45E-12 39 20,02 6,73E-13 
13 55,80 2,44E-12 40 18,95 6,54E-13 
14 54,91 2,41 E-12 41 17,43 6,09E-13 
15 53,58 2.19E-12 42 16,74 6,03E-13 
16 52,99 2,27E-12 43 15,50 5,67E-13 
17 52,60 2,44E-12 44 15,16 5,80E-13 
18 52,07 2,50E-12 45 13,87 5,34E-13 
19 51,78 2,64E-12 46 13,56 5,43E-13 
20 49,79 2,24E-12 47 12,78 5,21 E-13 
21 48,38 2,09E-12 48 11,88 4,88E-13 
22 47,73 2,10E-12 49 11,25 4,71 E-13 
23 45,92 1.86E-12 50 10,00 4,07E-13 
24 44,72 1.79E-12 51 9,00 3,36E-13 
25 44,59 1.92E-12 52 8,00 2,23E-13 
26 42,61 1,71 E-12 53 7,79 1.08E-13 
27 41,86 1,71 E-12 

Tabulka 3.11 AI SI 304 po teplotním cyklu s maximální teplotou 1150 °C a časem výdrže 

1 hodina na této teplotě 

V z d á l e n o s t x 
[Mm] 

K o n c e n t r a c e 
Ni [ H m % ] 

D i fuz i t a D(x) 
[m2 .s -1 ] 

V z d á l e n o s t x 
[Mm] 

K o n c e n t r a c e 
Ni [ H m % ] 

D i fuz i t a D(x) 
[m2 .s -1 ] 

1 63,66 4,81 E-14 19 23,67 4.17E-14 
2 62,21 7,98E-14 20 21,19 3,84E-14 
3 61,25 1,11 E-13 21 19,71 3,80E-14 
4 59,94 1.26E-13 22 18,08 3,69E-14 
5 59,20 1.57E-13 23 16,76 3,60E-14 
6 58,69 1.92E-13 24 12,20 2,53E-14 
7 56,97 1,71 E-13 25 12,32 2,78E-14 
8 56,60 2,03E-13 26 11,69 2,79E-14 
9 53,40 1.45E-13 27 11,20 2,82E-14 
10 52,94 1.65E-13 28 11,18 3,03E-14 
11 48,67 1.13E-13 29 10,40 2,90E-14 
12 45,90 9,89E-14 30 9,92 2,85E-14 
13 43,14 8.81E-14 31 10,21 3,22E-14 
14 40,85 8,26E-14 32 9,42 2,92E-14 
15 36,13 6,43E-14 33 9,26 3,03E-14 
16 35,84 7.14E-14 34 8,66 2,71 E-14 
17 31,69 5,88E-14 35 8,00 2,00E-14 
18 30,38 6,01 E-14 36 7,79 1.00E-14 
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Tabulka 3.12 AISI 304 po teplotním cyklu s maximální teplotou 1050 °C a časem výdrže 

5 hodin na této teplotě 

V z d á l e n o s t x 
[Mm] 

K o n c e n t r a c e 
Ni [ H m % ] 

D i fuz i t a D(x) 
[m2 .s -1 ] 

V z d á l e n o s t x 
[ u m ] 

K o n c e n t r a c e 
Ni [ H m % ] 

D i f uz i t a D(x) 
[m2 .s -1 ] 

1 68,32 1,11 E-13 23 14,18 1,34E-13 
2 67,75 3,29E-13 24 12,88 1,29E-13 
3 66,80 5,41E-13 25 12,02 1,28E-13 
4 65,00 5,34E-13 26 11,85 1,36E-13 
5 64,47 7,44E-13 27 11,82 1,46E-13 
6 63,02 7,51E-13 28 11,49 1,50E-13 
7 60,92 6,82E-13 29 11,50 1,61E-13 
8 58,78 6,22E-13 30 10,02 1.40E-13 
9 57,81 6,76E-13 31 9,89 1.46E-13 

10 55,49 6.18E-13 32 9,75 1.52E-13 
11 54,35 6,62E-13 33 9,71 1.59E-13 
12 53,17 6,86E-13 34 8,82 1,37E-13 
13 50,16 5,95E-13 35 8,82 1.45E-13 
14 46,29 4,89E-13 36 9,57 1.85E-13 
15 44,31 4,72E-13 37 9,84 2,06E-13 
16 40,73 4,09E-13 38 9,61 2,09E-13 
17 36,19 3,34E-13 39 9,30 2,06E-13 
18 30,49 2,59E-13 40 9,00 1.99E-13 
19 25,08 2,04E-13 41 8,50 1.80E-13 
20 21,23 1.75E-13 42 8,00 1.42E-13 
21 17,18 1.44E-13 43 7,79 7,13E-14 
22 16,40 1,50E-13 

Tabulka 3.13 AISI 304 po teplotním cyklu s maximální teplotou 1050 °C a časem výdrže 

1 hodina na této teplotě 

V z d á l e n o s t x 
[ u m ] 

K o n c e n t r a c e 
Ni [ H m % ] 

D i fuz i t a D(x) 
[m2 .s -1 ] 

V z d á l e n o s t x 
[Mm] 

K o n c e n t r a c e 
Ni [ H m % ] 

D i fuz i t a D(x) 
[m2 .s -1 ] 

1 77,53 8,26E-14 18 40,63 8,07E-14 
2 75,86 1.16E-13 19 35,43 6,59E-14 
3 73,35 9,53E-14 20 30,41 5,46E-14 
4 73,23 1.65E-13 21 24,89 4,39E-14 
5 70,54 1.27E-13 22 21,31 3,87E-14 
6 69,17 1,37E-13 23 17,46 3,29E-14 
7 65,00 9,94E-14 24 15,62 3,11E-14 
8 63,04 9,98E-14 25 14,50 3,06E-14 
9 62,33 1,17E-13 26 12,63 2,81 E-14 

10 59,71 1.07E-13 27 11,45 2,66E-14 
11 57,53 1.06E-13 28 10,66 2,57E-14 
12 55,75 9,53E-14 29 10,23 2,60E-14 
13 52,46 9,53E-14 30 9,57 2,47E-14 
14 50,73 9,68E-14 31 9,00 2,34E-14 
15 49,60 1.02E-13 32 8,70 2,30E-14 
16 45,66 8,78E-14 33 8,00 1,71 E-14 
17 42,66 8.19E-14 34 7,79 8,92E-15 
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Tabulka 3.14 AISI 304 po teplotním cyklu s maximální teplotou 950 °C a časem výdrže 

5 hodin na této teplotě 

V z d á l e n o s t x K o n c e n t r a c e D i fuz i t a D(x) V z d á l e n o s t x K o n c e n t r a c e D i f uz i t a D(x) 
[Mm] Ni [ H m % ] [m2.s -1 ] [Mm] Ni [ H m % ] [m2.s -1 ] 

1 67,66 3,00E-13 15 30,82 1,95E-13 
2 66,62 6,03E-13 16 27,55 1.78E-13 
3 65,00 5,86E-13 17 24,37 1,63E-13 
4 60,17 2,76E-13 18 21,33 1.48E-13 
5 56,92 2,43E-13 19 18,99 1.39E-13 
6 56,37 3,19E-13 20 15,70 1.20E-13 
7 53,12 2,81 E-13 21 14,14 1.15E-13 
8 50,97 2,85E-13 22 11,79 9,87E-14 
9 47,19 2,48E-13 23 12,16 1.12E-13 
10 46,06 2,76E-13 24 9,74 8,66E-14 
11 40,61 2.10E-13 25 9,00 7,97E-14 
12 36,89 1,90E-13 26 8,50 7,33E-14 
13 33,77 1,78E-13 27 7,79 2,81 E-14 
14 32,66 1,90E-13 

Tabulka 3.15 AISI 304 po teplotním cyklu s maximální teplotou 950 °C a časem výdrže 

1 hodina na této teplotě 

V z d á l e n o s t x K o n c e n t r a c e D i fuz i t a D(x) V z d á l e n o s t x K o n c e n t r a c e D i fuz i t a D(x) 
[Mm] Ni [ H m % ] [m2.s -1 ] [Mm] Ni [ H m % ] [m2 .s -1 ] 

1 78,38 6,38E-14 18 33,79 5,28E-14 
2 77,69 1.83E-13 19 28,94 4,44E-14 
3 77,56 3,54E-13 20 27,95 4,67E-14 
4 77,21 4,82E-13 21 23,69 4,03E-14 
5 77,73 1.03E-12 22 22,48 4,09E-14 
6 77,30 1.09E-12 23 20,35 3,92E-14 
7 74,31 5,06E-13 24 17,02 3,43E-14 
8 74,28 6,61 E-13 25 15,38 3,28E-14 
9 69,82 2,95E-13 26 14,95 3,43E-14 

10 65,00 1,81 E-13 27 13,77 3,35E-14 
11 63,03 1.69E-13 28 13,04 3,35E-14 
12 60,23 1.50E-13 29 11,18 2,94E-14 
13 56,67 1,27E-13 30 10,48 2,85E-14 
14 51,64 9,78E-14 31 8,85 2,23E-14 
15 45,86 7,48E-14 32 8,00 1.60E-14 
16 41,23 6,43E-14 33 7,79 8,40E-15 
17 36,59 5,48E-14 

Z vypočí taných hodnot di fúzních koeficientů bylo zjištěno, že není možné mezi sebou 

koeficienty nijak porovnávat, a to vzh ledem k rozdí lným počátečním podmínkám 

před samotnými výpočty. Aby bylo možné porovnávat mezi sebou alespoň měření se 

stejnou teplotou cyklu, bylo by nutné vycházet ze stejné počáteční koncentrace prvku. Toho 

by bylo možné dosáhnout při větší t loušťce niklového povlaku. 
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3.6 Přibližné stanovení potřebné tloušťky povlaku 
Posledním bodem experimentální části práce bylo stanovení minimální potřebné tloušťky 

naneseného povlaku, při které by koncentrace niklu ci po aplikaci teplotních cyklů byla 

stejná jako u povlakové vrstvy v počátečním stavu. 

Vycházel i j sme z teplotních cyklů, kde koncentrace niklu klesla nejvíce, tudíž z teplotních 

cyklů s maximální teplotou 1150 °C a výdrží 5 hodin na této teplotě. Do grafu 

koncentračního spádu niklu byla k naměřené koncentrační křivce v ložena tečna, která byla 

protažena směrem k hodnotám koncentrace v počáteční niklové vrstvě. Průměrná 

koncentrace niklu v počáteční niklové vrstvě byla 97 %. Na obrázku 3.6.1 je znázorněn 

materiál AISI 316L společně se zmíněnou tečnou ukazující potřebný přídavek t loušťky 

niklového povlaku. 

70 68 -SS -64 -62 -60 -55 -56 -54 62 -50 48 46 44 42 4H -58 -36 -34 -52 -30 -28 -26 -24 -22 -20 -18 -16 -14 -12 -10 -8 -5 ^ -2 0 2 4 E 8 10 12 14 16 18 20 22 24 26 26 3C 32 54 36 38 40 42 44 46 48 50 52 54 

Vzdálenost x [|jm] 

• AISI 316L Tečna koncentračního spádu 

Obr. 3.6.1 AISI 3161 stanovení minimální potřebné tloušťky povlakové vrstvy 

Jak je patrné z grafu 3.6.1 u materiálu AISI 316L, červená tečna znázorňující koncentrační 

spád niklu dosahuje hodnoty původní koncentrace ve vzdálenost i -70 um, tudíž t loušťka 

minimální potřebné niklové vrstvy by musela být alespoň o 70 um větší. Jak j iž bylo zmíněno 

v předchozích kapitolách, průměrná t loušťka niklových povlaků nanesených na vzorky byla 

cca 20 um. 

Na následujícím obrázku 3.6.2 je znázorněn stejný princip, ale pro materiál AISI 304. 

I v tomto případě by se minimální potřebná t loušťka musela téměř zpět inásobit , je l ikož 

hodnoty koncentrace materiálu v počátečním stavu je dosaženo opět -70 um od hranice 

chemicky nanesené niklové vrstvy. 

5 1 



TECHNICKÁ UNIVERZITA V LIBERCI 
Fakulta strojní • 

•70 -68 -6S -S4 -C2 -50 -53 -EG -54 52 -50 48 46 -44 -12 40 -33 -36 -34 -32 -30 -28 -2S -24 -22 -20 -13 -15 -14 -12 -10 - 8 - 5 - 4 - 2 0 2 4 5 8 1012 14 16 1320222425 25 X 3 2 3 4 3 6 3 8 4 0 4 2 4 4 4 6 4 3 5 0 5 2 5 4 

Vzdálenost x [|jm] 
—•- AISI 304 Tečna koncentračního spádu 

Obr. 3.6.2 AISI 304 stanoveni minimální potřebné tloušťky povlakové vrstvy 

U obrázků 3.6.1 a 3.6.2 se jedná pouze o přibližné posouzení minimální potřebné t loušťky 

naneseného povlaku. Vzhledem k nevyhlazenému koncentračnímu spádu není proložení 

přenou tečnou stoprocentně možné. 
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4. Diskuze výsledků 

Cílem experimentální části bylo posouzení rychlosti di fúze niklu z povlakové vrstvy 

do základního materiálu po aplikaci různých teplotních cyklů. Pro exper imenty bylo zvoleno 

celkem šest různých teplotních cyklů a testovány byly dva základní materiály. Teplotní cykly 

byly rozděleny podle maximální teploty cyklu 9 5 0 , 1 0 5 0 a 1150 °C a dále na dva časy výdrže 

na těchto teplotách 1 a 5 hodin. Testovanými materiály byly austenit ické oceli AISI 316L a 

AISI 304. Z naměřených hodnot koncentrací niklu byly dále vypočí tány di fúzni koeficienty. 

Jel ikož se jednalo o případ nestacionární difúze, byly jednot l ivé hodnoty koeficientů závislé 

nejen na dané teplotě cyklu a času výdrže, ale i na konkrétním místě ve vzorku, pro které 

byly počítány. 

Po naměření hodnot hmotnostních koncentrací niklu byla nejprve posuzována di fúze niklu 

do základního materiálu vzh ledem k maximální teplotě konkrétního teplotního cyklu. Prvním 

zásadním zj ištěním byla nedostatečná t loušťka nanesených povlaků. Z toho důvodu 

docházelo k poklesu koncentrace niklu v celé šířce těchto povlaků, což mělo za následek 

různé počáteční podmínky pro další vyhodnocení a následné výpočty. Pro porovnávání 

vlivu maximální teploty apl ikovaného cyklu bylo proto nutné vzorky srovnávat až od nejnižší 

koncentrace v povrchové vrstvě. Této koncentrace bylo dosaženo vždy u vzorků s nejvyšší 

maximální teplotou cyklu 1150 °C a s časem výdrže 5 hodin na této teplotě. Průměrná 

hodnota těchto koncentrací se pohybovala kolem 65 h m % niklu. Následně j iž mohly být 

vzorky porovnány a z exper imentů je jasně patrné, že maximální teplota apl ikovaného cyklu 

má zásadní vliv na difúzi niklu u obou testovaných mater iálů. Čím vyšší teplota cyklu byla 

apl ikována, tím více docházelo k nárůstu koncentrace niklu do větší hloubky (viz. obr. 3.4.3 

- obr. 3.4.6). Jak je z grafů patrné, rozdíly v h loubkách, do kterých nikl d i fundoval , se 

při porovnávání cyklů s maximální teplotou 950 °C a 1150 °C pohybovaly od 50 do 80 %. 

Dále bylo možné porovnávat vzorky v závislosti na času výdrže. U vzorků ze stejného 

materiálu docházelo při výdrži 5 hodin na maximální teplotě cyklu téměř k 50 % nárůstu 

hloubky, do které nikl di fundoval oproti vzorkům s výdrží 1 hodina na stejné teplotě cyklu. 

Dalším krokem bylo porovnání di fúze vzá jemně u testovaných mater iálů AISI 316L a AISI 

304. Z výsledků zobrazených na obr. 3.4.7 je zřejmé, že rychleji di fúze probíhá u materiálu 

AISI 304, a to až o 35 %. Zpomalení difúze u materiálu AISI 316L bylo pravděpodobně 

způsobeno obsahem Molybdenu, který je v této oceli s tandardně obsažen. Molybden má 

relativně velký atomový poloměr a ve svém okolí v subst i tučním tuhém roztoku vytváří 

napěťová pole, jež zpomaluj í difúzi prvků. Dalším možným vysvět lením pomalejší difúze 

u materiálu AISI 316L by mohl být samotný fakt, že koncentrace niklu v zák ladním materiálu 
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byla j iž z výroby vyšší než u materiálu AISI 304, a proto nedocházelo k tak prudkému 

vyrovnávání koncentrací. 

Při výpočtu difúzních koeficientů real izovaném v další části práce byly zj ištěny následující 

informace. Jel ikož difúze, která probíhala u testovaných materiálů byla nestacionární, a 

tudíž závislá na čase a konkrétním místě měření, bylo nutné provést výpočet di fúzních 

koeficientů pro každé místo z měřeného souboru zvlášť. Jak j iž bylo zmíněno výše, 

vzh ledem k nedostatečné t loušťce niklových povlaků nebylo možné zajistit stejné počáteční 

podmínky pro více než jeden konkrétní měřený vzorek. V případě, že by bylo možné zajistit 

stejnou počáteční koncentraci u vzorků po teplotním cyklu se stejnou maximální teplotou a 

různým časem výdrže, tak by mělo být teoreticky možné dokázat výpočtem správnost 

navrženého postupu. Toho ovšem v případě exper imentů real izovaných v rámci této 

d ip lomové práce nebylo dosaženo. 

Posledním krokem experimentální části bylo stanovení přibl ižné minimální potřebné 

t loušťky povlaku, díky které by byly zaj ištěny stejné počáteční podmínky při vyhodnocování 

exper imentů a nedocházelo k poklesu koncentrace niklu v povrchové vrstvě. Toto 

stanovení potřebné t loušťky bylo real izováno vytvořením tečny ke křivce koncentračního 

spádu u vzorků po teplotním cyklu s maximální teplotou 1150 °C a časem výdrže 5 hodin 

na této teplotě. Z výsledků je patrné, že u materiálu AISI 316L (viz. obr. 3.6.1) by bylo nutné 

povlakovou vrstvu alespoň zdvojnásobit , lépe však navýšit o hodnotu 70 um, jak je zře jmé 

z tečny provedené na konci křivky koncentrace. Stejného závěru bylo dosaženo rovněž 

u materiálu AISI 304 (viz obr. 3.6.2). Povlaky o takové t loušťce však nelze získat chemickým 

nanášením, jak tomu bylo u vzorků použitých pro exper imenty v této práci, ale bylo by nutné 

nalézt j iný způsob nanášení. Prob lémem při nanášení povlaků j inými než chemickými 

procesy, na materiály AISI 316L a AISI 304, byla nedostatečná při lnavost povlaku 

k zák ladnímu mater iálu. V praxi je také možné použití fólií o dostatečné t loušťce, které by 

vytvoři ly vhodnou mezivrstvu. V tomto případě by ovšem nebyla zaj ištěna ideální difúze 

materiálů po celém povrchu. Z důvodu nerovností na povrchu základního materiálu by 

docházelo k difúzi pouze v bodech prvotních stykových můstků na povrchu základního 

materiálu s fólií. 
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5. Závěr 

Cílem této d ip lomové práce bylo sestavení exper imentálního postupu pro stanovení 

rychlosti di fúze prvků do základního materiálu. Jel ikož při d i fúzním svařování dochází 

ke vzniku vel ice kvalitních spojů, u kterých je pouze minimální ovl ivněná oblast materiálu, 

je posuzování difúze a stanovení di fúzních koeficientů pro jednot l ivé prvky velmi důležité. 

Práce byla zaměřena na vyhodnocení di fúze niklu do austenit ických nerezových ocelí. 

Navržený postup je ovšem použitelný i pro vyhodnocení dalších prvků. 

V exper imentech bylo zj ištěno, že navržený postup pro vyhodnocení difúze u testovaných 

vzorků funguje. Problémem byla nedostatečná t loušťka nanášených povlaků, kvůli které 

docházelo k poklesu koncentrace niklu v celé t loušťce povlaku, a nebylo tedy možné pro 

následující vyhodnocování zajistit shodné počáteční podmínky. Pro exper imenty měly být 

real izovány povlaky nanášené galvanickou a chemickou cestou. Galvanické povlaky však 

vykazovaly nedostatečnou při lnavost k zák ladnímu materiálu, a tak byly použity pouze 

vzorky s chemickými povlaky. Při dalších exper imentech by bylo vhodné otestovat další 

způsoby tvorby povlaků o větších t loušťkách a posoudit závislost vypočtených di fúzních 

koeficientů na času výdrže při apl ikovaných teplotních cyklech. 

Výsledky exper imentů, které byly real izovány u austenit ických nerezových ocelí AISI 316L 

a AISI 304, je možné shrnout do následujících bodů: 

1. Rychlost di fúze niklu do základního materiálu je závislá na maximální teplotě 

apl ikovaného teplotního cyklu. S vyšší teplotou cyklu roste i h loubka di fúzni vrstvy. 

Uvedený růst však není l ineární. 

2. Čas výdrže na maximální teplotě apl ikovaného cyklu má také značný vliv na vel ikost 

di fúzni vrstvy. Delší čas výdrže zvyšuje hloubku, do níž nikl di funduje. 

3. Nikl di funduje rychleji a do větší hloubky u materiálu AISI 304. To je způsobeno 

pravděpodobně obsahem molybdenu a koncentrací Ni v oceli AISI 316L. 

4. Výpočet di fúzních koeficientů lze pomocí navrženého postupu realizovat a apl ikovat 

i pro další prvky a materiály. Vypočí tané výsledky nelze mezi sebou jakkoli 

porovnávat, a to vzh ledem k různým počátečním podmínkám u vzorků po aplikaci 

teplotních cyklů, které způsobi ly pokles koncentrace niklu v celé nanesené 

povrchové vrstvě. 

5. Při vytvoření povlaků o dostatečné t loušťce, a tím zajištění shodných počátečních 

podmínek, by mělo být možné pomocí navrženého postupu porovnávat di fúzni 

koeficienty pro teplotní cykly se stejnou maximální teplotou, ale různými časy 

výdrže. 
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