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Abstrakt

Diplomova prace se zabyva charakterizaci struktury a vlastnosti tepelnych bariér YSZ
nanesenych pomoci technologie hybridniho plazmatického systému na vazebné povlaky
CoNiCrAlY modifikované pomoci elektronového paprsku a vakuového zihani. Depozice
vazebnych povlakii byla provedena za pouziti technologie vysokorychlostniho nastiiku
plamenem a studené kinetické depozice.

V ramci experimentalniho vyhodnoceni byla analyzovana mikrostruktura a chemické
slozeni krycich keramickych nastiik nanesenych ve formé prasku a suspenze. Stejné tak byly
vyhodnoceny i vazebné povlaky ve stavu po pfetaveni za pouziti dvou parametra elektronového
paprsku. Dale byly sledovany zmény v mikrostruktuie a chemickém slozeni ptetavenych
nastfikii po zihani. Nasledn¢ byly vyhodnoceny mikromechanické vlastnosti keramickych
a vazebnych povlak.

Keramické povlaky nanesené v prasku vykazovaly strukturu tvotfenou splaty, zatimco
povlaky nanesené ve formé suspenze mély jemnou strukturu tvofenou kolumndrnimi zrny.
Struktura pietavenych vazebnych nastiikii byla tvofena dendrity. Zihani pak mélo za nasledek
zhrubnuti jednotlivych fazi a doslo ke zméndm v chemickém sloZeni zptsobené diftizi prvkda.

Abstract

The master thesis is dealing with characterization of the structure and properties of the
YSZ thermal barrier coating deposited by water hybrid plasma spray technology on the
CoNiCrAlY bond coats modified by using electron beam and vacuum annealing. Deposition
of the bond coats was performed via high velocity oxy-fuel technology and cold spray.

In case of experimental evaluation, the microstructure and chemical composition of the
ceramic top coat deposited with powder and suspension feedstock was analyzed. The same
analysis procedure was used also for bond coats after electron beam remelting by using two sets
of parameters. Furthermore, the changes in microstructure and chemical composition of the
remelted and annealed bond coats was evaluated. Eventually, the micromechanical properties
of the top coats and the bond coats were measured.

The ceramic top coats deposited with powder feedstock exhibited the structure
composed by splats, while the top coats deposited in form of suspension showed fine structure
with columnar grains. The dendritic structure was observed on remelted bond coats. The
annealing process had an influence on the structure in form of coarsened phases and the
chemical composition was changed due to diffusion of the elements.
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1 Uvod

Niklové superslitiny jsou Siroce vyuzivané konstrukéni materidly pro vysokoteplotni
aplikace, zejména v leteckém a energetickém pramyslu. Vyznacuji se predevSim vysokou
zéarupevnosti a zaruvzdornosti. S rostoucimi pozadavky na zvySovani vykonu a ucinnosti
motort se vSak také zvySuje teplota prostiedi spalin a plynd, ve kterém tyto materidly pracuji.
V narstajici oxidacni a korozni atmosféfe narazi pouziti superslitin na jejich pfirozené limity.
Proto je vextrémnim prostiedi nezbytnd dodate¢na ochrana povrchu soucasti z téchto
materialti. NejCastéjsi formou ochrany superslitin vii¢i vysokoteplotnim vliviim a vlivim
prostredi spalin jsou difizni vrstvy a systémy tepelnych bariér.

Diftzni vrstvy jsou obvykle na bdzi aluminidi a platinovych aluminidi. Vznikaji
difaznim sycenim povrchu soucasti prvky, predev§im hlinikem, ktery na povrchu pti kontaktu

s kyslikem vytvari ochrannou vrstvu stabilnich oxidid. Tyto vrstvy vSak pouze zvysuji odolnost
superslitin proti oxidaci a vysokoteplotni korozi.

Pro omezeni ptestupu tepla do superslitin a snizeni jejich pracovni teploty se na povrchy
soucasti nanaseji povlakové systémy tepelnych bariér. Obvykle se jednd o dvoustupnové
povlaky slozené ze svrchniho keramického povlaku a vazebného povlaku. Jako tepelna bariéra
pak predevsim slouzi keramicka vrstva, ktera se oproti zdkladnimu materialu vyznacuje zcela
jinymi fyzikdlnimi vlastnostmi. Diky své nizké tepelné vodivosti je schopna ¢aste¢né tepelné
izolovat komponentu ze superslitiny. Pro zvySeni Gi¢innosti ochrany je samotnd komponenta
chlazena zevnitf. Nejpouzivangj$im materidlem pro keramickou kryci vrstvu je yttriem
stabilizovany oxid zirkoni¢ity. Vazebny povlak pak funguje jako oxidacni bariéra a také
vyrovnava rozdily mezi vlastnostmi keramického povlaku a superslitiny. Pro vazebné povlaky
se pouziva material typu MCrAlY obsahujici nikl, kobalt, chrom, hlinik a yttrium. Diky
vysokému obsahu hliniku zvySuje oxida¢ni odolnost v systému tepelnych bariér vytvarenim
ochranné vrstvy oxidu hlinitého.

Tepelné bariéry jsou specifické a komplexni povlakové systémy. Stale jsou vyvijeny
a Siroce zkoumany nové technologie jejich nanaSeni a zpracovani, které by vedly k lepSim
mechanickym a fyzikalnim vlastnostem a zvysily tak Zivotnost soucasti.

Tato prace je zamétena na zkoumani vlivu pfetaveni elektronovym paprskem vazebného
CoNiCrAlY povlaku na soudrznost s keramickou kryci vrstvou. Samotné pretaveni
elektronovym paprskem umoznuje nahradit rozhrani substratu a vazebné vrstvy tenkou difizni
vrstvou a tim zvysit jeji pfilnavost k substratu. Soucasné by tento krok umoznil vytadit vakuové
zihani deponovaného vazebného povlaku, a to za predpokladu, Ze dosaZené vlastnosti
po pretaveni neovlivni funkci tepelné bariéry. Naznacend idea je pfitom testovana na vazebnych
vrstvach nanaSenych dvéma postupy, standardné pouzivanym vysokorychlostnim nastiikem
plamenem a nové ovéfovanou studenou kinetickou depozici. Rovnéz byl pro pfipravu
keramické kryci vrstvy pouzit modernéj$i hybridni plazmaticky systém (WSP-H) umoZziujici,
krom¢ nanaSeni povlakového materidlu ve formé prasku, pouziti povlakového materialu
V suspenzi.



2 Tepelné bariéry

Spalovaci komory a lopatky turbin proudovych motorti letadel, primyslovych parnich
nebo plynovych turbin pracuji v agresivnim prostredi spalin, plynti a pevnych castic. Toto
prostfedi se vyznacuje vysokou teplotou, zvySenym teplotnim gradientem, pfitomnosti oxidacni
a korozni atmosféry a velkym mechanickym zatizenim, zejména tlakem a vibracemi. Vlastnosti
pouzitych konstrukénich materiald, jako je odolnost proti creepu, inavova pevnost, Zarupevnost
jsou optimalizovany pro maximalni nosnost, avSak s mensim diirazem na odolnost proti
oxidaci, vysokoteplotni korozi ¢i mechanickému opotfebeni materidlu. Proto se na nejvice
teplotné exponované soucasti nanasi systémy tepelnych bariér (thermal barrier coating — TBC),
které ¢asteéné zabranuji prestupu tepla do zdkladniho materidlu a také slouzi jako oxidacni
bariéry [1]. Izola¢ni schopnost TBC spolu se systémem vnitiniho chlazeni komponent
umoziuje zvyseni teploty spalovani nebo snizeni mnozstvi chladiciho vzduchu. Tim se zvySuje
ucinnost, snizuji se emise a zvysuje se pomér tahu motoru k jeho hmotnosti. [2] [3]

TBC jsou komplexni, nejcastéji dvoustupiiové a multimateridlni povlaky slozené
z intermetalického vazebného povlaku (BC — bond coat) a svrchniho kryciho keramického
povlaku (TC — top coat). Svrchni keramicky povlak je diky své porovitosti a nizké tepelné
vodivosti, typické pro keramiky, schopen tepeln¢ izolovat zékladni material (substrat) soucasti.
Vazebny povlak pak vyrovnava rozdily mezi teplotnimi roztaZznostmi substratu a keramického
povlaku a hlavné zvySuje oxida¢ni odolnost vytvafenim tenké vrstvy tepelné indukovanych
oxidii (TGO — thermally grown oxide), kterd vznikd na rozhrani keramického a vazebného
povlaku. Mechanické zatizeni komponent piendsi predevSim zakladni material, nejcasteji
se jedna o niklové superslitiny. Schéma tepelné bariéry je patrné na Obr. 1. [3] [4]

Keramicka svrchni
vrstva (TC)
Vrstva tepelné
indukovanych
oxidd (TGO)
Vazebna vrstva
(BC)

Substrat

Obr. 1 Schéma TBC poviaku [5]

Kazdy z povlakil v systému tepelnych bariér ma odlisné fyzikalni, tepelné a mechanické
vlastnosti, které jsou vyrazné ovlivnény podminkami jejich nanaSeni a zpracovani.
Mikrostruktury povlakil jsou vysoce heterogenni a obsahuji poruchy, jako jsou pory a trhliny
riznych velikosti. Hustota, velikost a morfologie téchto defektl urCuji konecné tepelné
a mechanické vlastnosti povlakili. Béhem vyroby a zejména béhem provozu danych komponent
se povlaky a substrat vzajemné chemicky a mechanicky ovliviiuji a také se méni jejich slozeni
a mikrostruktura, kdy dochazi k difuzi prvki a k fazovym pfeméndm. VSechny tyto tepelné
aktivované procesy obecné¢ vedou k degradaci a poruseni povlaku. Tepelné bariéry snizuji
lokdlni rozdily teplot, tim zmenSuji deformaci materidlu a zlepSuji zivotnost pii tepelné
unavovém zatézovani. [1] [2] [3]



2.1 Svrchni keramicky povlak

Hlavni funkci svrchniho keramického povlaku (TC) je tepelna izolace zakladniho
materialu a tedy snizeni pracovni teploty dané komponenty. Omezeni piestupu tepla do soucasti
je dano ptedevsim nizkou tepelnou vodivosti keramického povlaku. Tepelna bariéra mtze snizit
teplotu povrchu substratu az o 100°C a to v zavislosti na tloust’ce TC, jeho tepelné vodivosti
a systému vnitiniho chlazeni komponenty [3]. Naproti tomu kovovy vazebny povlak (BC) nema
vliv na pokles pracovni teploty, coz souvisi sjeho vysokou tepelnou vodivosti, ktera je
srovnatelna se zakladnim materidlem soucasti. Rozsah tloustky keramické vrstvy se pohybuje
v rozmezi 100—1000 pm. [1] [3]

Na materialové vlastnosti svrchniho kryciho povlaku jsou kladeny rGzné pozadavky.
V plynovych turbinach mize byt povrch TBC vystaven horkym spalinam s teplotami vysSimi
nez 1300°C [6]. Proto je nutné, aby material tvofici svrchni povlak mél vysokou teplotu tani
a kvli redukei teploty podkladového materidlu také nizkou tepelnou vodivost. Dale musi mit
dobrou oxida¢ni odolnost a koeficient tepelné roztaznosti blizky kovovému vazebnému
povlaku, aby se snizilo rezidudlni napéti na jejich rozhrani zplisobené tepelnymi cykly [1].
Povlak je béhem provozu soucasti vystaveny ucinkim stfidavého ohfevu a nésledného
ochlazeni, tzv. teplotnim Soktim, proto je potiebna odolnost materialu vii¢i tepelné inave.

Tepelné bariéry pracuji v prostfedi spalin s vysokym tlakem (az 1 MPa), kde dochazi
k porucham povlaku jako je delaminace ¢i eroze, kterd je zpiisobend narazem ¢astic pracovniho
prostiedi [3]. Vnéjsi poskozeni tepelnych bariér je primarné zavislé na mikrostruktutre a tedy
mechanickych vlastnostech materialu kryci vrstvy. Také jsou kladeny pozadavky z hlediska
chemickych vlastnosti, jako je chemickd kompatibilita svrchni vrstvy s kovovou vazebnou
vrstvou a jeji fAzova stalost v prostiedi cyklicky se ménicich teplot. Uginnost tepelné ochrany
povlaku a jeho odolnost proti tepelné tinavé zavisi nejen na termofyzikalnich vlastnostech
materidlu, ale také na zplsobu nandSeni povlaku. Pfehled poZadovanych vlastnosti pro
keramickou svrchni vrstvu je uveden v Tab. 1. [1][3] [6]

Tab. 1 Pozadavky na viastnosti svrchni keramické vrstvy v systéemu TBC [1]

Vlastnosti Pozadavky Divody

Teplota taveni Vysoka Provozni prostiedi za vysokych
teplot

Tepelna vodivost Nizka Redukce teploty je nepfimo imeérna

tepelné vodivosti

Koeficient tepelné Vysoky Roztaznost by méla byt blizka
roztaznosti roztaznosti substratu a vazebné vrstvy
Faze Stabilni Zmeéna faze v termocyklickém

prostiedi je strukturdlné Skodliva

Odolnost vuéi oxidaci Vysoka Provozni prostiedi je vysoce
oxidacni

Odolnost vuci korozi Stredni az vysoka Provozni prostfedi mize byt
korozni

Odolnost vici Vysoka Provozni prostiedi vytvaii velké

deformacim deformace




Pozadované vlastnosti na svrchni povlak splituje keramicky material ZrO> neboli oxid
zirkoniCity. Jedna se vSak o polymorfni material. Pii pokojové teplot¢ ma monoklinickou
krystalovou strukturu, kterd pti 1197°C prochazi faizovou transformaci na tetragonalni strukturu
a nasledn¢ pii teploté 2370°C v kubickou krystalovou strukturu, kterou si uchovava az
do teploty tani (2680°C) [7]. Fazova transformace z tetragonalni na monoklinickou krystalovou
strukturu (pfi teploté¢ 950°C) je martenzitické povahy, kdy dochazi k malym posuniim atomu
ve struktufe. Tato transformace nastava pii ochlazovani ZrO; z vysoké teploty a je doprovazena
smykovou deformaci a zvySenim objemu o 3—5 % [1]. Zména objemu mize mit ve struktuie
za nasledek vznik trhlin, které tak ovliviuji celistvost polykrystalické keramiky. Proto je
potieba stabilizovat vysokoteplotni faze ZrO,, aby bc&hem cykli proudovych motori
nedochéazelo ke zméné krystalové struktury. Pro stabilizaci tetragondlni nebo kubické faze
oxidu zirkonicitého za pokojové teploty se piidavaji dalsi oxidy, jako naptiklad oxid hofecnaty
(MgO), oxid vapenaty (CaO) nebo oxid yttrity (Y203), které zabranuji fazové transformaci
a eliminuji tak zménu objemu. [2] [3] [8]

V technické praxi se pro tepelné bariéry nejcastéji pouziva yttriem stabilizovany oxid
zirkoniCity (YSZ) s 6—8 hm. % Y203 [2]. Mnozstvi stabilizdtoru mé vliv na odolnost proti
tepelné unavé, pficemz nejdelsi Zivotnost pii tepelném cyklickém zatéZzovani poskytuje
6—8YSZ, jak je patrné z Obr. 2. Oxid yttrity umoznuje zachovat metastabilni tetragonalni ZrO»
pii pokojové teploté. Yttriem stabilizovany oxid zirkonicity méa vysokou teplotu tani
(~2680°C), nizkou tepelnou vodivost a ve srovnani s jinymi oxidy ma relativné vysoky
koeficient teplotni roztaznosti. Dale ma nizkou hustotu, coz miize snizit hmotnost soucasti
turbiny. Diky jeho vysoké tvrdosti mé& dobrou odolnost proti erozi a vykazuje vysokou odolnost
proti poruseni povlaku v dusledku delaminace ¢i spalace.

Navzdory vSem vyhodam pro aplikace v tepelnych bariérach, ma tento material také
nekolik nevyhod. Hlavni nevyhodou je jeho fazova stabilita pouze do teploty 1200°C pro
dlouhodobou aplikaci. Pii vyssich teplotach dochazi k fazové transformaci, ktera vede k selhani
povlaku. ProtoZze ma YSZ dobrou iontovou vodivost danou vysokou koncentraci vakanci,
usnadnuje tak difazi kysliku pfi vysokych teplotach, coz ma za nasledek oxidaci vazebného
kovového povlaku. Dal§i nevyhodou je citlivost materidlu k vysokoteplotni korozi. Pfi ur¢itém
mnozstvi siry, sodiku a vanadu v palivu, dochazi k chemickym reakcim mezi témito
necistotami a stabilizatorem Y203, coZ vede k vy€erpavani oxidu yttrit¢tho z YSZ a nasledné
degradaci povlaku. [1] [2] [7]
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Obr. 2 Zavislost koncentrace oxidu yttritého v oxidu zirkonicitém na zivotnosti TBC poviaku
pri cyklickem tepelném zatézovani (T=1100°C) [1]



2.1.1 Zpusoby nanaseni keramického povlaku

V soucasnosti se pro nanaseni svrchniho keramického povlaku pouzivaji dvé klicové
technologie, a to nastfik plazmou a EB-PVD (fyzikalni depozice z plynné faze elektronovym
paprskem). Ob¢ tyto technologie patii do skupiny vysokoteplotnich zarovych nastiika
a poskytuji dostatecnou energii, aby roztavily materidly s vysokou teplotou tani [2]. Béhem
procesu se povlakovy material ohieje do tekutého nebo polotekutého stavu, a nésledné je
pohanén k ptfipravenému povrchu substratu, bud’ pomoci nosného plynu, nebo atomizacni
trysky. Céstice materialu pfilnou k povrchu a vytvaii tak povlak, pfi¢emZ substrat zistava
nenataveny. [3]

Mikrostruktury povlakli vytvofené témito technologiemi jsou velmi odliSné a piinasi
razné vyhody z hlediska vlastnosti. Také se 1iSi v oblasti pouziti. Plazmovym nastiikem
se povlakuji predevSim vétsi statické komponenty motort, jako jsou spalovaci komory nebo
stacionarni lopatky. Tloustka keramického povlaku se na téchto stacionarnich soucastech
pohybuje v rozmezi 250—500 um. EB-PVD se naopak pouziva pro rotacni soucéasti motord, kde
je kladen dtiraz na nizkou drsnost povrchu a rovnomérnost tloustky keramického povlaku, ktera
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s plazmovym nastfikem je cenové drazsi. [3] [6]
2.1.1.1 Plazmovy nastrik

Proces nastfiku plazmou je zalozen na principu hofeni elektrického oblouku mezi
wolframovou katodou a vodou chlazenou vélcovou médénou anodou tvoftici trysku, kterymi
prochazi stejnosmérny proud. Do trysky mezi anodu a katodu je tlakem ptfivadén plazmovy
plyn, obvykle se jedné o argon, dusik, vodik, hélium, nebo jejich smés. Piepétim mezi dvéma
elektrodami vznika elektricky vyboj, ktery zpisobuje ionizaci plazmového plynu, tedy vznik
elektrického oblouku tvofen¢ho plazmatem. Plazma pak proudi z trysky vysokou rychlosti
a dosahuje teploty az 15 000 K. Povlakovy materidl je ve formé& prasku (pomoci nosné¢ho plynu)
¢1 suspenze piivadén do otvoru trysky, kterym proudi plazma. Roztavené ¢astice deponovaného
materidlu jsou pohanény smérem k povrchu substratu rychlosti v rozmezi od 200 do 600 m-s™!,
kde vytvaii soudrzny povlak. Schéma zatizeni pro plazmovy néstfik je na Obr. 3. [9] [10][11]

Dopad éastic na zakladni
Piivod . material
energie Ptivod prasku Chladici voda Injektor Soucast
i — prasku
a chladici
vody

Urychleninatavenych\, .
&astic y

Natavené &stice ’
prasku

Proud plazmatu Povla{
Anoda

Katoda

Plasmovy
plyn

Obr. 3 Zarizeni pro plazmovy nastrik [12]



Stfedni hodnota velikosti ¢astic prasku, které dosahnou jadra proudu plazmatu a dochazi
tak k jejich uplnému roztaveni, byva okolo 40 um. VEtsi Castice jsou pouze ¢astecné nataveny.
Naopak ¢astice mensi nez 10 um nepronikaji do plazmy kvtili své malé hybnosti a neptispivaji
ke vzniku mikrostruktury povlaku.

Toto omezeni minimalni velikosti Castic pouzitelnych pro plazmové nastiiky
s praskovym prekurzorem vedlo k vyvoji technologie plazmového nandseni zalozené na pouziti
kapalného prekurzoru ve formé suspenze nebo roztoku. Dispergovanim, popiipadé
rozpouSténim nanometrickych a submikrometrickych castic praSku povlakového materialu
v kapalném médiu a jeho pouzitim pii plazmovém nanaseni, 1ze vytvofit povlak s velmi jemnou
¢i nanokrystalickou strukturou s kolumnarnimi zrny a nizkou tepelnou vodivosti. Tato metoda
je ekonomickou alternativou EB-PVD. [2] [9] [13]

Mikrostruktura plazmovych nastrika

Mikrostruktura povlaku naneseného plazmou je tvorena splaty, které jsou oddéleny
mikrotrhlinami, pory, poptipad¢ ¢astecné natavenymi ¢asticemi, jak je patrné na Obr. 4. Splaty
jsou ploché utvary vznikajici deformaci natavenych ¢astic pii narazu na povrch BC. Struktura
jednotlivych splatii je tvofena jemnymi kolumnérnimi zrny orientovanymi ve sméru pienosu
tepla pfi tuhnuti. Povrch vazebného povlaku musi byt zdrsnény, aby k nému deponované Castice
keramického materidlu ptilnuly a vytvofily tak pevné mechanické spojeni. V povlaku béhem
nanaseni plazmou vznika zbytkové napéti zptsobené rychlym ochlazenim roztavenych ¢éstic
a rozdilnou tepelnou roztaznosti YSZ vzhledem ke kovovému BC. Napéti je pak uvoliiovano

tvorbou trhlin ve struktute povlaku.

Pory a horizontéalni mikrotrhliny na rozhrani splatl snizuji tepelnou vodivost a zlepsuji
tak i1zola¢ni schopnost povlaku. Na druhou stranu se tyto mikrotrhliny béhem provozu mohou
Sifit v disledku tepelného a mechanického namahani a muize dojit k delaminaci povlaku
a naslednému selhani. Céaste¢nou pruznost povlaku zajistuji vertikalni mikrotrhliny, které
pomahaji pfi uvoliovani zbytkovych napéti, zaroven ale zvysuji prenos tepla do substratu. Pro
dosazeni nizké tepelné vodivosti a odolnosti svrchniho povlaku vii¢i deformacim s dostate¢né
dlouhou Zzivotnosti, je potfeba optimalizovat mnozstvi porG a mikrotrhlin ve struktufe.
TC naneseny plazmovym nastiikem mé tepelnou vodivost niz§i nez u EB-PVD
(0,9-1,1 W-m™-K™!) a porozitu obecné 10—15 %. Mensimi ¢asticemi prasku a vétsi vzdalenosti
nanaseni dosdhneme nizsi porozity v povlaku. [1] [2] [3] [14]

Obr. 4 Mikrostruktury YSZ poviakii nanesenych plazmovym nastrikem, kde je a) celkovy pohled na
mikrostrukturu tvorenou splaty [14], b) struktura jednotlivych splatit tvorend kolumnarnimi zrny [15]



2.1.1.2 Depozice pomoci EB-PVD

EB-PVD neboli fyzikalni depozice z plynné faze elektronovym paprskem slouzi
k nanaseni rovnomérnych povlakid s pozadovanymi vlastnostmi. Tento proces spoc¢iva v taveni
a nasledném odpatfovani valcovych ingotii nebo granuli povlakového materidlu pomoci
zaostfeného elektronového paprsku ve vakuové komoie. Pred depozici se vzorky predehieji
pfiblizné na 1000°C, coz v prostiedi s nizkym parcialnim tlakem kysliku ma za nésledek rast
tenké vrstvy tepelné indukovanych oxidi (0,05—0,1 wm) na povrchu vazebného kovového
povlaku [3]. Pfi této teploté se soucasti udrzuji i béhem procesu povlakovani. Prekurzor se
odparuje ve formé atomu, molekul nebo iontl a nasledné kondenzuje na predehiatém povrchu
substratu. Pfedehfev poskytuje dostateCnou tepelnou energii, aby mohlo dojit k povrchové
difazi deponovanych atomi ¢i molekul a nasledné nukleaci a rastu zrn povlaku. Cely proces se
provadi v EB-PVD povlakové komote (Obr. 5), kde kombinace otaceni a naklapéni soucasti
v oblaku par, zajiStuje vznik rovnomérné tloustky povlaku na jejim povrchu. Rychlost
kondenzace povlaku se li§i v zavislosti na poloze souc¢asti vzhledem k ingotiim, stejné¢ jako
na tvaru a velikosti, obvykle to byva 5 az 7 pm/min. Tento proces je mozné vyuzit pro nandseni
YSZ, diky podobnym tlaktim sytych par Y203 a ZrO». [3] [7]

Vertikalni
rotacni
¥ pohon Elektronova déla
; pro predehiev materialu

L. Odpafujici
(¥ elektronova déla

, Horizontalni
manipulator

Ingoty povlakovéh Iu
Obr. 5 Zarizeni pro EB-PVD [1]

Mikrostruktura EB-PVD povlakii

EB-PVD povlaky jsou charakterizovany mikrostrukturou s kolumnéarnimi zrny, kterd je
zobrazena na Obr. 6. Zrna jsou mezi sebou pouze slabé vazana, coz poskytuje lepsi odolnost
povlaku vic¢i deformacim a teplotnim Sokiim. Na druhou stranu tato sloupcova struktura
umoziuje snadnéj§i pienos tepla a zvysuje tepelnou vodivost povlaku (1,7-1,8 W-m™-K'1).
Béhem ptedehievu soucasti a v pribéhu procesu, vznika na povrchu kovového BC tenkd vrstva
tepelné indukovanych oxidl. Pfi kondenzaci povlakového materidlu dochazi na energeticky
vyhodnych mistech k tvorbé krystaliza¢nich zarodki a jejich bocnimu ristu tak, ze vytvareji
jednotlivd zrna orientovand ke zdroji par. Spojeni mezi vazebnym povlakem a YSZ je
piedevsim ddno chemickou vazbou. Diky tomu maji svrchni keramické povlaky nanesené
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Obr. 6 Mikrostruktura YSZ povlaku naneseného EB-PVD [14]

2.2 Vazebny kovovy povlak

Vazebny kovovy povlak v tepelnych bariérach zvysuje ptilnavost keramického povlaku
a vyrovnava nesoulad tepelnych roztaznosti mezi substratem a TC. Primarni funkci je zvySeni
odolnosti proti vysokoteplotni oxidaci a korozi substratu vytvafenim souvislé vrstvy tepelné
indukovanych oxidti na rozhrani vazebného a svrchniho keramického povlaku. Mechanické
vlastnosti kovového materidlu BC musi byt blizké vlastnostem substratu, tedy vysokd mez
pevnosti pii teceni s vhodnou taznosti, odolnost proti inaveé a narazovému zatizeni. Maximalni
teplota vazebnych kovovych povlaki v TBC nesmi ptekrocit 1150°C, jinak by mohlo dojit
k reakci s podkladovou superslitinou a nataveni povlaku. [2] [6] [16] [17]

Jako vazebné povlaky se nejcastéji pouzivaji materidly typu MCrAlY, kde M oznacuje
nikl, kobalt nebo jejich smés. Obvykle obsahuji 15-25 hm. % chromu, 10—15 hm. % hliniku
a 0,2—0,5 hm. % yttria [3]. Povlaky MCrAlY maji chemické slozeni podobné substratu, aby se
minimalizovala interdifiize a zabranilo se tak tvorbé kiehkych intermetalickych fazi, které by
ovlivitovaly vlastnosti substratu i vazebné vrstvy béhem provozu. Rizenim obsahu jednotlivych
prvki, mikrostruktury a vybérem vyrobniho procesu l1ze ovlivnit vysledné vlastnosti povlaku
a ptizpisobit je specifickym aplikacim. Vliv prvkia na vlastnosti povlaku a jejich funkce jsou
uvedeny v Tab. 2. [1][3]

Tab. 2 Viiv prvkii na viastnosti vazebnych povlakii typu MCrAlY [1]

Prvek Pozitivni vlastnosti a funkce Negativni vlastnosti

Ni Zvysuje pevnost a oxida¢ni odolnost; Nachylny k interakci se sirou
hlavni prvek matrice

Co Zvysuje pevnost, taznost, strukturni Néachylny k interakei se sirou
stabilitu a korozni odolnost; hlavni
prvek matrice

Al Zvysuje oxidacni odolnost a pevnost; Vyssi koncentrace snizuje bod
slozka intermedialni faze 3 tani
Cr Zvysuje oxidacni a korozni odolnost; Snizuje pevnost pii teceni

snizuje mnozstvi Al pro tvorbu TGO

Y Zlepsuje prilnavost TGO Velké mnozstvi zptisobuje
vznik nezadoucich fazi
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Povlaky na bazi niklu maji obecné ve srovnani s povlaky na bazi kobaltu vyssi oxidacni
odolnost, ale nizsi odolnost proti vysokoteplotni korozi. Z tohoto diivodu se vétSinou pouzivaji
povlaky se smési niklu a kobaltu, které poskytuji kompromis mezi témito vlastnostmi, jak je
patrné z Obr. 7. Tvorba oxidacni vrstvy souvisi s aktivitou hliniku a jeho difuzivitou v povlaku.
Chrom zvySuje tuto aktivitu a také snizuje mnozstvi hliniku potfebné pro vytvoteni a udrzovani
ochranné vrstvy a zajiStuje vynikajici odolnost povlaku proti korozi. BC poskytuje zasobu
hliniku pro vytvofeni a pomaly rist stabilni vrstvy TGO za provoznich podminek, kterd slouzi
jako oxidacni bariéra. Yttrium se piidava v malém mnozstvi pro zlepseni adheze TGO
zabranénim segregace siry na rozhrani povlaku a oxidacni vrstvy. [1] [7]

NiCrAlY

Cxidaéni odolnost ——

Vysoko-chraomaove
poviaky

Aluminidy CoCrAlY

Kaorozni adolnost — obsah chromuy ——

Obr. 7 Zavislost oxidacni odolnosti na korozni odolnosti pro riizné typy povlakii [7]

Mikrostruktura kovového povlaku MCrAlY (Obr. 8) je tvofena tuhym roztokem y
s kubickou plosné centrovanou mftizkou (FCC) a intermedialni fazi -(Ni, Co)Al s kubickou
prostorove centrovanou miizkou (BCC) [18]. V matrici existuje i malé mnoZstvi precipitatu
y'-NizAl a faze o (Cr, Co). Faze y obsahuje nikl, kobalt a dalsi prvky. Fdzov4 stabilita, odolnost
vici oxidaci, vysokoteplotni korozi a nachylnost ke vzniku trhlin, jsou fizeny Gpravou slozeni
kovového povlaku a pomérem faze y k fazi 8, aby nedochdzelo k nezadouci fazové transformaci
a zmeéng¢ vlastnosti. [7]

gy
freal by ,

> 10 pm
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Obr. 8 Mikrostruktura vazebného poviaku MCrAlY [19]
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Oxidace vazebného povlaku v priibéhu tepelného cyklovani soucésti méa za nasledek
vznik vrstvy tepelné indukovanych oxidii na rozhrani keramického a kovového povlaku. TGO
funguje jako bariéra mezi povlakem a atmosférou a zamezuje dalsi oxidaci. K jejimu ristu
dochazi bud’ vnéjsi diftzi kovovych iontl zvazebného povlaku, nebo wvnitini diftzi
kyslikovych iontl pfes vrstvu oxidu. Hlavnim nejstabilnéj$im oxidem, tvoficim se u povlaku
typu MCrAlY, je a-oxid hlinity (a-AlxO3). Oxid hlinity je ideédlni bariérou oproti jinym
ochrannym oxidiim, protoze je nejpomaleji rostouci oxid pii vysokych teplotdch, ma nizkou
tepelnou difuzivitu a tvoii nepropustnou vrstvu s dobrou adhezi. Také je fazové kompatibilni
s YSZ keramikou. Hlavnim zdrojem hliniku pro vytvofeni vrstvy a-AlbOs3 je faze . S rostouci
tloustkou TGO se tato faze ve vné&jsi oblasti povlaku vycerpava a prevlada zde faze y. Vedle
oxidu hlinit¢ho tvoii vrstvu TGO i dalsi oxidy, jako oxid nikelnaty (NiO), oxid chromity
(Cr203) a spinel (Ni, Co)(Cr, Al),04. Tyto oxidy ale nemaji ochrannou funkci a navic se Cr203
pfi teplotdch nad 1000°C vypaiuje ve formé oxidu chromového (CrO3). Tloustka tepelné
indukovanych oxidil se obvykle pohybuje v rozmezi od 0,5 do 10 um. [1] [2] [17] [19]

Béhem teplotni expozice soucasti se primarné tvori souvisla vrstva oxidu hlinitého,
kterda potlacuje tvorbu dalSich oxid. Pfi ochlazovani vznikaji ve vrstvé zbytkova napéti,
zpusobend rozdilnymi tepelnymi roztaznostmi povlakil a substratu, kterd vedou ke vzniku trhlin
amozné oxidaci vazebného povlaku. Po nasledném ohievu difunduje hlinik k rozhrani a vytvori
novy a-AlOs, ¢imZ vyplni trhlinu. Pfi cyklickém tepelném namahani tento proces pokracuje,
dokud nedojde k vycerpani hliniku z povlaku. Poté se za¢nou tvofit jiné oxidy, napt. Cr203,
které jiz nechrani vazebny povlak pted dal§i oxidaci. Navic maji velkou rychlost ristu
doprovéazenou objemovou expanzi, coz muze indukovat trhliny. V pribéhu provozu soucasti
muze také dochazet k interdiftizi prvkli mezi substratem a MCrAlY povlakem za vzniku
intermetalickych fazi a Kirkendalovy porozity na rozhrani [20]. Obzvlasté problematickd je
difuze hliniku z vazebného povlaku do substratu, protoze se snizuje mnozstvi dostupného
hliniku pro tvorbu a-Al,Os. Nejcastéjsi pri¢inou selhani TBC povlaku je dosazeni kritické
tloustky TGO, kdy napéti na rozhrani vede ke vzniku trhlin a jejich Sifeni, az dojde
k delaminaci svrchniho keramického povlaku. [1] [2] [4] [21]

2.2.1 Zpisoby nanaseni vazebného povlaku

Odolnost povlaku vii¢i oxidaci zavisi nejen na jeho chemickém slozeni, ale také
na zpusobu aplikace. Vazebné povlaky byvaji nanaseny v tloustkach 50—125 pm pomoci
vysokoteplotnich zarovych nasttiki, jako je plazmovy néstfik (na vzduchu nebo ve vakuu),
nebo vysokorychlostni nésttik plamenem (HVOF). Hlavni omezeni téchto technologii vyplyva
z pouziti zvySené teploty pro depozici povlaku, kterd casto vede k fdzovym zménam
povlakového materidlu. V posledni dobé se pro nanaseni vazebnych povlakii zacala pouzivat
metoda studené kinetické depozice (cold spray). Jedna se o nizkoteplotni Zarovy nasttik, ktery
pro vytvoreni povlaku na povrchu substratu vyuziva kinetickou energii. Jednotlivé technologie
nandSeni BC maji vyznamny vliv na mikrostrukturu povlaku a jeho mechanické a chemické
vlastnosti. Po depozici povlaku obvykle nasleduje vakuové Zihani nebo zihani v inertni
atmosféte pii teploté 1050 az 1100°C po dobu tadove 10 h. Tepelné zpracovani vede ke zlepseni
ptilnavosti, diky difuzi prvki pfes rozhrani mezi substratem a povlakem, a také dochézi
k precipitaci faze 8 z presyceného tuhého roztoku y. [17]

2.2.1.1 Plazmovy nastrik
Pro nanéseni kovovych povlakl se nej€asteji pouziva nastiik plazmou, stejné jako pro

svrchni keramické povlaky. Princip plazmového nastiku je blize popsan v kapitole 2.1.1.1.
Jedna se o proces s nizkymi provoznimi néklady, ale jeho hlavni nevyhodu pfedstavuje aplikace
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v oteviené atmosféfe, kterda vede k tvorb¢é porézni struktury s vysokym obsahem lamelarnich
oxidl tvoficich se okolo jednotlivych splatii. Mikrostrukturu kovového povlaku Ize upravit
tepelnym zpracovanim, pii kterém dochdzi k ¢astecnému uzavirani pérd mezi sousednimi
splaty a k sferoidizaci lamelarnich Al,Os. Povlaky nanesené pomoci plazmy maji nizsi odolnost
vici oxidaci za vysokych teplot. Je to zptsobeno vysokym obsahem ptivodnich oxidi Al,Os3,
¢imz béhem provozu dochazi k rychlejSimu vycerpani hliniku z povlaku a na povrchu se pak
tvofi vrstva oxidii Cr2O3. Mikrostruktura vazebného povlaku MCrAlY naneseného pomoci
plazmy je zobrazena na Obr. 9. [17] [21]
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Obr. 9 Mikrostruktura poviaku MCrAlY naneseného pomoci plazmy na vzduchu a) pred
a b) po zihani v inertni atmosfére pri 1100°C [17]

DalSim vyznamnym procesem nanaseni vazebnych povlaki je plazmovy nastfik
ve vakuu. Timto zplisobem lze pfipravit vysoce kvalitni povlaky s nizkym obsahem oxidi a
poért. Depozici ve vakuu se vyrazné snizuje riziko oxidace natavenych c¢astic materidlu
a zachyceni molekul vzduchu béhem nastfiku. Oproti MCrAlY povlakim nandSenych
na vzduchu, maji nizsi rychlost ristu TGO vrstvy, ¢imz se zvysuje jejich zivotnost. Navzdory
jejich vyssi oxidacni odolnosti, ma tato technologie vzhledem k vysokym nakladim a casové
narocnosti vakuacniho procesu omezené prumyslové pouziti. [17] [18] [22]

2.2.1.2 Vysokorychlostni nastfik plamenem (HVOF)

HVOF patii do skupiny Zarovych nastiikti. Zakladni princip této technologie byl vyvinut
z procesu D-Gun, ktery vyuziva vysokych rychlosti ¢astic pti nanaseni povlakl. Snahou bylo
navrzeni kontinualniho procesu, ktery by produkoval kvalitni povlaky. [23]

Proces HVOF je zaloZen na principu kontinualniho spalovani plynného paliva (vodik,
propan, propylen, metan, acetylen, kerosin) a kysliku za vysokého tlaku ve spalovaci komote
chlazené vodou nebo vzduchem. Teplota plamene dosahuje 3000°C. Pod vysokym tlakem jsou
spaliny ptfivadény do expanzni trysky. Tryska ma tvar konvergentné-divergentni Lavalovy
dyzy, v niz dochazi k dal§imu urychleni spalin. Po prichodu dyzou dosahuji proudici spaliny
nadzvukovych rychlosti az 1800 m's™. Povlakovy material se ptivadi obvykle ve formé prasku
bud’ axidlné, nebo radialn€ do spalovaci zony, kde dochazi k jeho ¢aste¢nému nebo uplnému
nataveni v zavislosti na teploté tani materialu a rychlosti jeho podavani. Castice prasku jsou
proudicimi spalinami urychlovany a deponovany na substrat rychlosti 300—800 m-s™'. Teplota
plamene sice dosahuje 3000°C, ale diky vysoké rychlosti priichodu ¢astic dochazi k jejich
menSimu ohtati, nékdy pouze k ¢astecnému nataveni. To ma za nasledek sniZeni oxidace ¢éstic
povlakového materidlu béhem depozice. Dopadem ¢éstic na povrch substratu vysokou rychlosti
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dochazi k jejich plastické deformaci a vytvari se tak soudrzny povlak s nizkou porozitou
(do 2 %) a velmi pevnym spojenim na rozhrani se substratem. [18] [23] [24]

Mikrostruktura a vlastnosti povlaku vyrazné zavisi na kinetické energii a teplot€ ¢astic
prasku nanaSenych na povrch substratu. Rychlost ¢astic je spojena s velikosti tlaku vyvijenym
ve spalovaci komote, ktery 1ze ovlivnit vybérem plynného paliva a designem HVOF zafizeni.
Geometrie trysky je rozhodujici pro dalsi zvySovani rychlosti proudicich ¢astic. Pro ziskéani
pozadované teploty plamene je také dilezity sméSovaci pomér plynu a kysliku. HVOF pracuje
pti atmosférickém tlaku a diky vyhodnému poméru provoznich ndkladu a kvality povlaku ma
predpoklady pro Siroké primyslové vyuziti. Schéma zafizeni pro HVOF néstiiky je zobrazeno
na Obr. 10. [23] [24]

Spalovaci komora

Pfivod

prasku Vstfikovani prasku Soudast

Taveni a urychleni
&astic prasku

Lavalova dyza Povlak
Plynné palivo

Obr. 10 Zarizeni pro HVOF nastriky [12]

Mikrostruktura HVOF povlaki

HVOF povlaky maji mikrostrukturu tvofenou splaty, ¢aste¢né natavenymi ¢asticemi
povlakového materidlu a pomérné malym mnoZstvim oxidl a port. Mikrostruktura HVOF
vazebnych povlakli je zobrazena na Obr. 11. Vysoka kinetické energie roztavenych ¢astic vede
pfi ndrazu na chladnéjsi povrch substratu k jejich zploSténi do tvaru hvézdicovitého splatu
a k jejich rychlému tuhnuti. Spojeni mezi povlakem a substratem je mechanické, tudiz povrch
substratu musi byt zdrsnény, aby byla zajisténa dostatecna adheze deponovanych ¢astic. Diky
velké rychlosti ¢astic nanaSenych HVOF maji tyto povlaky vysokou hustotu s nizkym obsahem
oxidi. Nicméné b&hem provozu dochazi k tvorbé nezadoucich Cr20; oxidil a spinelu v TGO
vrstveé, coz ma za nasledek snizenou odolnost MCrAlY povlaku vici oxidaci. [23] [24] [25]

EHT =20.00 kv Signal A= CZ BSD

ZEISS
WO = 10.5 mm . H WO = 105 mm

Obr. 11 a), b) Fezy mikrostrukturou vazebného poviaku MCrAlY nanesené¢ho pomoci HVOF [25]
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2.2.1.3 Studena kineticka depozice

Studena kineticka depozice (cold spray) se fadi mezi technologie Zarového nanaSeni
povlakd, ale probihd za pomérné nizkych teplot v porovnani s konvencnimi zdrovymi néstriky,
jako jsou plazmovy néstiik, EB-PVD ¢i HVOF. Srovnani parametrti riznych technologii
zéarovych nastiika je patrné na Obr. 12. Pro depozici povlaku vyuziva metoda studené kinetické
depozice kinetickou energii, pii které je povlakovy materiadl nandSen na povrch substratu
v pevném stavu pii nadzvukovych rychlostech a spojeni ¢astic s povrchem substratu je
dosazeno plastickou deformaci. Aby nenatavené Castice vytvofily pevné spojeni na rozhrani
a soudrzny povlak, je potfeba vyvinout dostate¢né velkou narazovou energii pro vznik vazby.
Omezeni této technologie vyplyva z vlastni plastické deformace ¢astic, kterd u nékterych
materialli mize vést ke ztrat¢ taznosti na ukor pevnosti, coz ale miize byt kladem pro urcité
aplikace. Hlavni vyhoda této metody spoc¢iva v tom, ze do Castic povlakového materialu neni
pfenaSeno velké mnozstvi tepla a nedochdzi k jejich nataveni a oxidaci béhem depozice,
popiipad¢ k rekrystalizaci ¢i hrubnuti zrn v povlaku. Povlak je tak schopen si udrzet
pozadované mechanické a fyzikdlni vlastnosti vychoziho materidlu, jako je unavova pevnost
a vysokd hustota (nizka porozita). Pouzitim studené kinetické depozice lze vytvotit vazebné
povlaky s minimalnim obsahem oxidl a nizkou porozitou. [13] [26]

5000
4500
4000 Nastiik
3500 plazmou
3000 -
2500 -
2000 -
1500
1000 +
500 Cold Spray
0 T ‘ . 1 T :

O o B G h G
DTSR S RN Y%
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Teplota plynu / plamene [C°]

Rychlost ¢astic [m:sec]

Obr. 12 Srovnani riiznych technologii Zarovych nastrikii v zavislosti na teploté a rychlosti plynu [26],
kde je WAS — nastrik elektrickym obloukem z dratu, PFS — nastiik plamenem z prdsku
a WFS — nastiik plamenem z drdtu

Technologie studené kinetické depozice pracuje na podobném principu jako HVOF,
s tim rozdilem, Ze nevyuziva tepelnou energii spalin a nedochdzi k nataveni ¢astic. Pro
generovani hnaciho proudéni, které urychluje praskové ¢astice, se pouziva vysokotlaky plyn,
obvykle hélium, dusik, nebo vzduch. Plyn je nasledné pfivadén do Lavalovy dyzy, kde
expanduje a zrychluje na nadzvukové rychlosti. Pro dosazeni vysSich rychlosti proudéni plynu
a Castic v Lavalove dyze, je stlateny plyn Casto pfedehiivan elektrickym ohfivac¢em. Ackoliv
se muze predehiati blizit az 1000°C, tak béhem expandovani plyn chladne, méni se jeho tepelna
energie na kinetickou a teplota ¢astic povlakového materidlu tak zistava pod teplotou predehtati
plynu a tedy 1 pod teplotou jejich tani. V disledku toho jsou minimalizovany Skodlivé uinky
vysokoteplotni oxidace, odparovani prvki s nizkou teplotou tani a vzniku zbytkového napéti
v povlaku zptisobené rychlym ochlazenim. Povlakovy material je pfivadén ve formé prasku
(5—40 pm) do Lavalovy dyzy a je urychlovan smérem k substratu. V zdvislosti na geometrii
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trysky, parametrii zafizeni a typu plynu lze dosahnout rychlosti narazu az 1200 m's™.. Schéma
zatizeni pro studenou kinetickou depozici je na Obr. 13. [13] [26]

Davkovac
povlakového
materialu

Substrat

Lavalova dyza

Stlaéeny plyn

Elektricky
ohfivac plynu

Obr. 13 Schéma zarizeni pro studenou kinetickou depozici [27]

Mechanismus tvorby povlaku

K depozici povlakového materidlu dochdzi pouze tehdy, pokud rychlost narazu castic
na povrch substratu presahne tzv. kritickou rychlost, jejiz hodnota je zavisla na materidlu. Poté
dojde k plastické deformaci ¢astice za vzniku povlaku. Jestlize ale ¢astice nema dostatecnou
kinetickou energii, tak se pouze odrazi od povrchu substratu. Naopak, pokud je kineticka
energie prili§ velkd, tak mize zplsobit erozi substratu ¢i naruseni povlaku. Proto je nutné
u konkrétnich nanasenych materialti urcit jejich depozi¢ni okno, tedy rozsah rychlosti, kdy
dojde k tvorbé soudrzného povlaku. [13] [27]

V soucasnosti je za nejpravdépodobnéjsi hlavni mechanismus tvorby povlaku
povaZovéana adiabatickda smykové nestabilita. V tomto mechanismu se povrchy na rozhrani
Castice-Castice nebo Castice-substrat setkdvaji se silnou lokalizovanou smykovou deformaci
béhem narazu. Ta naruSuje tenké oxidové povrchové vrstvy na €asticich, coZ umoziiuyje silny
kontakt mezi ¢astici a substratem. Tento jev, spolu s velkymi tlakovymi napétimi vyvinutymi
pfi srdZce Castic s povrchem substratu, je nezbytny pro vytvofeni pevného spojeni. Materiél
tedy ztraci pevnost ve smyku a prochazi velkou deformaci, takZe se deforma¢ni mechanismus
meéni z plastického na viskozni a dochézi k lokdlnimu nértstu teploty na rozhrani. Zvysena
teplota usnadiiuje tvorbu atomovych vazeb mezi ¢asticemi a substratem, stejné¢ jako mezi
Casticemi navzajem. [26] [27]

Mikrostruktura povlaki pripravenych studenou kinetickou depozici

Mikrostruktura vazebnych povlaki nanesenych studenou kinetickou depozici je tvoiena
splaty, tedy pevnymi ¢asticemi deformovanymi pii narazu (Obr. 14). MCrAlY povlak je tvofen
pouze tuhym roztokem y. To je zptisobeno velkou plastickou deformaci pii narazu ¢astic, ktera
vede k rozpousténi faze 3 do matrice y [22]. Diky velké rychlosti deponovanych castic ma
povlak vysokou hustotu s nizkou porozitou. Obsah oxidl je ve vazebném povlaku minimalni,
coz je dano nizkou pracovni teplotou a pouzitim inertnich plynt, které brani oxidaci a ristu zrn
béhem depozice. Povlaky nanesené pomoci studené kinetické depozice maji na rozdil od HVOF
povlaki vysokou oxidacni odolnost, protoze TGO vrstva je i béhem provozu soucésti tvoiena
témé&f vyhradné ochrannymi oxidy Al>Os. [22] [25]
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EHT =20.00kV Signal A= CZ BSD HHT =20 008y ‘Signal & = CZ BSO
WD= 9.0mm H W= 8.0 mm

Obr. 14 a), b) rezy mikrostrukturou vazebného poviaku MCrAlY naneseného studenou
kinetickou depozici [25]

2.3 Niklové superslitiny

Niklové superslitiny se fadi mezi zaruvzdorné a zarupevné materialy. Udrzuji si své
vlastnosti za zvySenych teplot a odolavaji zatiZzeni pii provoznich teplotach bliZicich se jejich
bodu taveni. Vyznacuji se vysokou inavovou pevnosti, odolnosti vii¢i creepu a vysokoteplotni
korozi. Maji Siroké vyuziti pfedev§im v leteckém a energetickém pramyslu, pro vyrobu
spalovacich komor a lopatek turbin proudovych motorti letadel, a nejvice teplotné namahanych
soucasti parnich a plynovych turbin. [28]

Podle technologie vyroby mizeme niklové superslitiny rozdélit do tfech skupin, a to
na tvafené, odlévané a vyrabéné praskovou metalurgii. V soucasnosti prevlada vyroba soucasti
odlévanim, kdy lze pomoci usmérnéného tuhnuti materialu vytvofit strukturu s podlouhlymi
(kolumnarnimi) zrny nebo monokrystalickou strukturu. Diky eliminaci pfi¢nych hranic zrn
ma kolumnarni mikrostruktura oproti polykrystalické struktufe vyssi pevnost v creepu. Uplné
odstranéni hranic zrn v monokrystalickych superslitinaich ma za nasledek dal$i zvySovani
unavové Zivotnosti. Také neni potieba ptidavat prvky zpeviujici hranice zrn (uhlik, bor) a je
umoznéno lepsi tepelné zpracovani za ucelem snizeni mikrosegregace zptsobené odlévanim.
Na Obr. 15 je zobrazeno schéma lopatky turbiny s riznymi strukturami. [29] [30]

v
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Obr. 15 Schéma a) polykrystalicke, b) kolumnarni a c) monokrystalické struktury lopatek [29]

Niklové superslitiny obsahuji velké mnozstvi legujicich a prisadovych prvki, které
zpeviuji matrici a zlepSuji odolnost proti vysokoteplotni korozi a oxidaci. Nékteré superslitiny,
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jako naptiklad IN718 a IN706, obsahuji velké mnozstvi zeleza, a proto se fadi mezi niklovo-
zelezné superslitiny. Zakladnim legujicim prvkem zvySujicim zaruvzdornost je chrom. Pro
zpevnéni hranic zrn a zvySeni jejich soudrznosti se pfidavd malé mnozstvi uhliku, boru
a zirkonia. Podle hlavniho zplisobu vytvrzeni je délime na substitu¢né zpevnéné, precipitacné
vytvrzené a disperzné zpevnéné oxidy. Superslitiny disperzné zpevnéné oxidy obsahuji
0,5—1 hm. % Y203 a jsou vyradbény praSkovou metalurgii. [28] [29]

Za ucelem vytvoreni optimalnich zarupevnych a zaruvzdornych vlastnosti pro rizné
aplikace, je potfeba provést mikrostrukturni zmény, jako rekrystalizaci, precipitaci novych fazi
z tuhého roztoku, rozpousténi fazi, umoznéni difuze legujicich atomu a také je potfeba snizit
napéti. Z tohoto diivodu se provadi tepelné zpracovani niklovych superslitin. U tvarenych
superslitin, zpracovavanych tvaienim za studena, je potieba provést tepelné zpracovani
v pribéhu procesu, aby se zvysila taznost materidlu a snizila se jeho tvrdost. Niklové
superslitiny se tepelné¢ zpracovavaji rekrystalizaénim Zihdnim, zihanim ke snizeni pnuti,
homogeniza¢nim zihanim a precipitanim vytvrzovanim. Vytvrzovani je nejslozitéjSim
procesem tepelného zpracovani niklovych superslitin, kdy dochézi k precipitaci jedné nebo vice
fazi zpeviujici material. Sklada se z rozpoustéciho zihani, ochlazovani a nasledného umélého
starnuti. [31]

Mikrostruktura niklovych superslitin

Niklové superslitiny jsou tvofeny austenitickou matrici y, ktera je vytvrzena precipitaty
intermetalickych fazi, karbidy, boridy a také obsahuje dalsi sekundérni faze. Matrice je tvofena
substituénim tuhym roztokem vy s kubickou plosné centrovanou (FCC) miizkou. Faze y
obsahuje nikl a legujici prvky jako chrom, kobalt, zelezo, molybden, wolfram, tantal a rhenium.
Na zpevnéni matrice se predevsim podileji tézké prvky, tedy Mo, W, Ta a Nb. Toto substitu¢ni
zpevnéni je Castecné zplisobeno distorzi miizky. Chrom pak poskytuje ochranu proti korozi
a do jisté miry zpeviiuje matrici. Nadmérné mnozstvi chromu, molybdenu a wolframu muze
podporovat vznik nezadoucich topologicky tésné usporadanych (TCP) fazi, které snizuji taZznost
a odolnost proti creepu. Dal§imi pfisadovymi prvky jsou hlinik a titan, které tvofi zpeviiujici
faziy'. Kobalt pak zvySuje objemové mnozstvi faze y' v matrici a také zvySuje teplotu solidu.
V nékterych superslitinach je z ekonomickych diivodl ¢ast niklu nahrazena Zelezem, ¢imz je
ale snizena odolnost materialu proti korozi. [29] [30] [31]

Hlavni vytvrzujici fazi v niklovych superslitinach je intermetalické faze y’. Tato faze je
tvofena precipitaty Niz(Al, Ti) s krystalovou strukturou typu L12, které je koherentni k matrici.
Vznika beéhem tepelného zpracovani vyluCovanim z pfesyceného tuhého roztoku .
Pti ochlazovani prechazi neuspofadané rozloZeni atomt niklu a hliniku v mfiZce na uspotfadané,
kdy dochazi k zachovani jejiho zikladniho typu a vzniku tzv. nadmiizky. Cést hliniku
v uspotadané krystalové struktute L1> mize byt substitucné nahrazena titanem nebo tantalem a
také nikl mize byt Castecné nahrazen kobaltem nebo Zelezem. Precipitaty se obvykle vylucuji
ve formé& globuli nebo krychli, v zavislosti na nesouladu mftizek fazi y a y'. Zérupevnost
niklovych slitin je dana objemovym mnoZstvim precipitatii faze y’, jejich chemickym slozenim
a rozmisténim v matrici. Mikrostruktura precipitacné¢ vytvrzené niklové superslitiny je
zobrazena na Obr. 16. [30] [31]

V niklovo-zeleznych superlitinach (napt. IN718, IN706), které obsahuji vétSi mnozstvi
niobu, neni hlavni vytvrzujici fazi y’, ale faze y" tvotena precipitaty NisNb. Ty maji tetragonalni
plosné stiedénou (BCT) miizku koherentni k matrici. Precipitaty faze y'' se vylucuji ve tvaru
disku. U téchto superslitin je potieba pfesného fizeni tepelného zpracovavani, aby nedochézelo
k tvorb¢ faze § misto faze y"'. Faze § ma sice stejné sloZeni, ale ma kosoctvere¢nou miizku,
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ktera je nekoherentni k matrici. Behem provozu vede velké mnozstvi této faze k degradaci
mechanickych vlastnosti materialu. [29] [31]

Uhlik spolu s karbidotvornymi prvky tvoii v niklovych superslitinach karbidy typu MC,
M23Cs, MgC a M7C3. MC karbidy se vylucuji béhem ochlazovani z taveniny. Obvykle se
vyskytuji v mezidendritickych oblastech a vytvrzuji matrici. Karbidy tvofici se na hranicich zrn
y faze beéhem tepelného zpracovani zpeviiuji hranice, zabranuji pokluzu zrn a umoziuji relaxaci
napéti [29]. Dale se do niklovych superslitin pfidava malé mnoZstvi boru a zirkonia. Obecné
pak karbidy a boridy zpeviiuji hranice zrn a zvySuji odolnost vici creepu.

Obr. 16 Vyvoj mikrostruktury niklové superslitiny v zavislosti na obsahu chromu [31]

2.3.1 Inconel 718

Inconel 718 je zarupevna a korozivzdorna niklova supestlitina. Mezi hlavni legujici
prvky patii chrom a Zelezo. Déle obsahuje ptisadové prvky jako niob, molybden, titan, hlinik
a kobalt. Chemické slozeni je uvedeno v Tab. 3. Jednd se o precipitacné vytvrditelnou
superslitinu, kde diky vysokému obsahu niobu je hlavni vytvrzujici fazi y"’ tvotena precipitaty
Ni3Nb. Inconel 718 je mozné pouzivat pouze do teploty 650°C [30]. Pii delsi expozici nad touto
teplotou dochézi k transformaci metastabilni faze y'’ na stabilni fazi &, coz béhem provozu mtze
vést k degradaci mechanickych vlastnosti. Z hlediska technologickych vlastnosti je dobie
svafritelnd, avSak tézko obrobitelnd diky své vysoké pevnosti. Nejcastéji se Inconel 718
zpracovava tvarenim za tepla nebo odlévanim. [32]

Tab. 3 Chemické slozeni Inconelu 718 [hm. %] [32]

Ni Cr Fe Nb Mo Ti Al Co
50,0-55,0 17,0-21,0  zbytek  4,75-5,5 2,8-3,3 0,65-1,15 0,2-0,8 max. 1,00

Pro ziskani poZadovanych vlastnosti se soucasti z Inconelu 718 tepeln¢ zpracovavaji
vytvrzovanim. Vytvrzovani se skladéd z rozpoustéciho zihani, pti kterém dochézi k rozpousteéni
zpevilyjicich prvkd v matrici a nasledném umélém starnuti, béhem kterého se vylucuji
z ptesyceného tuhého roztoku precipitaty vytvrzujici faze y”’. Obvykle rozpoustéci zihani
probihd pii teplotach 930—1100°C s rychlym ochlazenim ve vodé¢. Nasleduje precipitacni
vytvrzovani pii 720°C s vydrzi po dobu 8 hodin, ochlazeni na teplotu 620°C s vydrzi po dobu
18 hodin a nésledném ochlazeni na vzduchu. Po vytvrzeni dosahuje Inconel 718 pii pokojové
teploté pevnosti 1240 MPa, meze kluzu 1030 MPa, taznosti 12 % a kontrakce 15 %. [32]
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3 Technologie elektronového paprsku

Technologie elektronového paprsku ma v soucasné dobé Siroké vyuziti, zejména
ve strojirenskych aplikacich, naptiklad pfi svafovani, vrtani, obrabéni, gravirovani, tepelném
zpracovani, pfetavovani, nanaSeni povlak a dalSich. Dulezité uplatnéni mé také v elektronové
mikroskopii, kde se pouziva svazek o mensim vykonu. Pro potieby diplomové prace je piesnéji
popsana technologie povrchového zpracovani.

3.1 Princip elektronového svazku

Elektronovy paprsek je uzky svazek vysoce urychlenych elektront. Diky zépornému
naboji téchto Castic je mozné ovliviiovat jejich rychlost a trajektorii pisobenim vnéjsiho
elektrického a/nebo magnetického pole [33]. Elektrony jsou emitovany z katody a pohybuji se
smérem k anod¢€. Mezi elektrodami vznika elektrické pole, které pisobi na prochazejici elektron
Coulombovou silou a tim jej urychluje. Elektrické pole je dano rozdilem potencialll elektrod,
pficemz tento rozdil odpovidd urychlovacimu napéti. Pro popis energie elektront se uvadi
urychlovaci napéti, které lze povazovat za zakladni parametr technologie elektronového
paprsku. V magnetickém poli na elektron plisobi magneticka sila, ktera vychyluje jeho drahu
a tim méni smér jeho rychlosti, aniz by se ménila velikost této rychlosti. Magneticka pole se
pouzivaji pro fokusaci a vychylovani elektronového paprsku.

Zatizeni vyuzivajici elektronového paprsku se nazyvéa elektronové délo, jehoz
konstrukce se muze liit v zavislosti na jeho pouziti. Mezi zakladni soucasti elektronového déla
patii zdroj elektrontl, elektronova optika, vakuova pracovni komora, vykonny vakuovy systém,
generator vysokého napéti, chladici systém, fidici systém a dal$i. Schéma elektronového déla
je zobrazeno na Obr. 17.
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Obr. 17 Schema elektronového déla [33]

Zdrojem elektronti je katoda. Pro ziskani volnych elektronti se vyuziva jevii autoemise
nebo termoemise. Pii autoemisi dochdzi k uvoliiovani elektronti z katody plisobenim silného
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elektrického pole. Autoemisni zdroje vSak maji omezené uplatnéni, jelikoZ je pfi jejich vyuziti
potieba vytvofit ultravakuum, kde se hodnota tlaku pohybuje v rozmezi 107 az 107'° Pa [34].
Také maji nizky celkovy vykon, proto jsou piedevsim vyuzivany v elektronové mikroskopii
a pro nanoanalytické piistroje. Naopak pro strojirenské aplikace se vyuzivaji termoemisni
zdroje, které vytvari elektronové paprsky o velkém vykonu. Pfi termoemisnim jevu jsou
elektrony emitovany z povrchu katody smérem k anod¢, v disledku ohievu katody elektrickym
proudem. Diky vysoké teploté¢ maji elektrony dostatecnou energii pro pfekonani potencidlové
bariéry. Jako termoemisni katoda se nejcastéji pouziva wolframové vlakno. [33]

Elektrony jsou urychlovany elektrickym polem od katody smérem k anodé. Mezi katodu
a anodu je vlozena fidici elektroda, tzv. Wehneltiv valec. Pomoci Wehneltova valce lze
regulovat mnozstvi elektronti emitujicich z katody zménou predpéti a fidit tak hustotu proudu
svazku [35]. Prichodem elektrodami vznika elektronovy svazek, ktery je nésledné upravovan
a vychylovan elektronovou optikou.

Elektronovéa optika slouzi k fizeni sméru, fokusaci a homogenizaci elektronového
paprsku. Hlavnimi prvky elektronové optiky jsou centrovaci systém, magnetickd Cocka
a deflektor [33]. Magneticka c¢ocka je tvotfena valcovou budici civkou, kterou prochazi
elektricky proud generujici magnetické pole. Toto pole slouzi jako ¢ocka, jejiz ohniskovou
vzdalenost 1ze snadno ménit zménou budiciho proudu v civce. Po prichodu magnetickou
¢ockou dochazi ke zmén€ sméru pohybu elektroni a k fokusaci elektronového paprsku. Dal§im
vyznamnym prvkem elektronové optiky je deflektor. Je tvofen dvéma pary civek, které
vytvaieji homogenni a navzajem kolma magneticka pole. Diky fizeni prochazejiciho proudu
v civkach, lze libovolné vychylovat elektronovy svazek do poZzadovaného mista. Funkei
centrovaciho systému je korekce odchylek elektronového svazku od fokusacni osy. Tyto
odchylky lze fidit zménou proudu v centrovacich civkach, které generuji homogenni
magnetické pole. Pro korekci optické vady svazku zvané astigmatismus, lze za centrovaci
systém vloZit stigmator. Tento prvek kompenzuje asymetrii magnetického pole ptlisobiciho
na elektronovy svazek a optimalizuje jeho tvar. [34]

Zaostteny paprsek po vystupu z elektronového déla déle pokracuje do pracovni komory.
Pracovni komora je vybavena pohyblivym stolem, ktery slouzi jako manipulator. V disledku
interakce elektronového paprsku s materidlem vzniké rentgenové zafeni, proto musi byt stény
komory z bezpecnostnich divodli dostatecné odstinény. V prostoru elektronového déla
a pracovni komory je udrZzovano vakuum, aby nedochézelo ke srazkam elektronti s molekulami
vzduchu a rozptylu elektronového paprsku. [35]

3.2 Povrchové zpracovani

Tepelné zpracovani elektronovym paprskem patii k rychle se rozvijejicim technologiim
povrchovych uprav. Diky pokrocilému fizeni elektronového svazku lze zpracovavat tvarove
slozité komponenty pro rizné druhy aplikaci. Pouziti elektronového paprsku pro tpravu
povrchovych vrstev ma mnoho vyhod, jako naptiklad vhodnost pro automatizaci procesu a tim
1 vysokou produktivitu, vysokou presnost a reprodukovatelnost procesu a nizsi spotiebu energie
oproti konvenc¢nim technologiim tepelného zpracovani. Diky vakuu v pracovni komote
nedochazi k oxidaci materialu béhem zpracovani a pii procesech v kapalném stavu muze
dochézet k odplynéni pora. [36]

Elektronovy paprsek je tvofen proudem elektront urychlenych elektrickym polem az
na dv¢ tietiny rychlosti svétla, v zavislosti na urychlovacim napéti. Pro tepelné zpracovani se
pouziva urychlovaci napéti 60—150 kV [37]. Pfi dopadu pronikaji elektrony do materidlu, kde
je podstatnd c¢ast jejich kinetické energie pfeménéna na teplo a dochéazi k rychlému ohievu
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povrchu materidlu. Zbyla Cast energie je ztracena pruznym odrazem primarnich elektrond
tvoticich elektronovy svazek, nebo je emitovana. Energie je ztracena ve formé zpétné
odrazenych elektronti, sekundarnich a Augerovych elektronli, rentgenového, tepelného
a svételného zatreni (Obr. 18). Pomoci pfemény energie elektroni je ohtata nebo roztavena
pouze tenkd povrchova vrstva. Velikost tloustky této absorpéni vrstvy je dana hloubkou
pruniku elektront, ktera se pohybuje maximalné v fadu desetin milimetr [35]. Formou
postupnych srazek fononii nebo pomoci volnych elektronti se energie z absorpéni vrstvy $ifi
dale do materialu a dochézi k jeho ohrati.

primarni elektronovy

svazek charakteristické

RTG zafeni

zpétné odrazene elektrony
tepelné sekundarni elektrony
zaieni

(O Augerovy elektrony

~ absorpcni vrstva

tuhéd/kapalna faze
tepelna l \

vodivost . tepelné ovlivnéna
zakladni material oblast

Obr. 18 Interakce elektronového svazku s povrchem materidalu [37]

Ohfev povrchu materidlu a jeho nasledné ochlazovani jsou velmi rychlé a pohybuji se
v fadu 10°~10* K-s!'. V zavislosti na vykonové hustoté probihaji v oblasti interakce elektront
a materialu rizné procesy, jak je zobrazeno na Obr. 19. Jestlize teplota povrchu pfi tepelném
zpracovani nepfesdhne teplotu tani, tak dochazi pouze k ohfevu materialu pii zachovani pevné
faze. Mezi tyto procesy se tadi kaleni, zihani ¢i popousténi. Jestlize ptekro¢ime teplotu tani
materidlu a dojde k jeho roztaveni, pak se jednd o procesy v kapalné fazi, jako napiiklad
pretavovani, legovani nebo disperze nerozpustnych ¢astic v povrchové vrstvé. U procest
povrchového zpracovani dosahuje uZite€na energie svazku 85 az 95 %. [37]
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Obr. 19 Povrchové zpracovani: a) kaleni, zihani, b) pretavovani, ¢) legovani,
d) kombinovany proces [35]
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3.3.1 Kaleni

Kaleni (electron beam hardening - EBH) je nejrozsifenéjsi technologii vyuzivajici
elektronovy paprsek v tuhé fazi. Provadi se za ucelem zvySeni tvrdosti povrchové vrstvy pfi
zachovani houzevnatosti jadra. Nejdiive se zdkladni materidl zahteje do urcité hloubky tésné
pod teplotu tani (kalici teplotu). Pak nasleduje kratkd vydrz na této teploté a velmi rychlé
ochlazeni odvodem tepla do zbyvajictho objemu, pii kterém dochazi k martenzitické
transformaci. Tloustka zakalené povrchové vrstvy byva 0,1 az 2 mm [37]. Diky vysoké
rychlosti odvodu tepla (az 10* K-s™') dosahuji zakalené vrstvy elektronovym paprskem vys§ich
tvrdosti nez u jinych konvencnich technologii [34]. Timto zpiisobem lze povrchové kalit
soucasti z oceli, litiny a také modifikovat vlastnosti povrchové vrstvy polymernich latek.

3.3.2 Zihani

Dals$i moznosti vyuziti elektronového paprsku pro ucely tepelného zpracovani je zihani.
Tento proces probihd v pevné fazi rychlym ohfevem na zihaci teplotu. Ochlazovani materialu
je umoznéno odvodem tepla do zbyvajiciho objemu. Rychlost ochlazovani v§ak musi byt mensi
nez u kaleni, aby nedoslo k martenzitické transformaci. Zihani se provadi za ucelem zlepseni
povrchovych vlastnosti materidlu a vytvofeni jemné tvarné rekrystalizované struktury.
Podminkou pro dosazeni pozadovanych vlastnosti je pfesné fizeni technologickych parametra,
jako je mnozstvi dodané energie, intenzita paprsku a dalsi, aby nedochazelo k nezddoucimu
hrubnuti zrna nebo k nataveni materialu. [37]

3.3.3 Pretavovani

Pretavovani se fadi mezi zakladni technologie povrchového zpracovani v kapalné fazi.
U pfetavovani, na rozdil od kaleni a Zihani, dochazi k rychlému ohfevu materialu nad teplotu
tani a tvorbé lokalni tavné lazné. Po ohfevu nasleduje kratka vydrz na dané teploté a rychlé
ochlazeni, kdy je teplo odvadéno do okolniho objemu materidlu. Pfi rychlém tuhnuti taveniny
dochazi ke zméné mikrostruktury a precipitaci novych fazi v povrchové vrstvé [37].
Pretavovanim pomoci elektronového paprsku Ize zpracovavat téZko tavitelné a reaktivni kovy
¢i slitiny, jako naptiklad wolfram, titan, molybden a jiné. U hoicikovych slitin 1ze pfetavenim
povrchové vrstvy dosdhnout jemnozrnné struktury s vyssi tvrdosti a lepsi korozni odolnosti.

Povrchové pietavovani elektronovym paprskem se také vyuziva pro zhutnéni poréznich
materiali (napf. slinuté materialy, hlinikové slitiny, aj.) nebo povrchovych vrstev a povlak,
jako jsou vazebné povlaky v tepelnych bariérach. Vytvotenim rychle se pohybujici tavné 1azné
v prostiedi vakua, 1ze ziskat pfetavenou mikrostrukturu s miniméalnim mnoZzstvim p6rt a trhlin.
Pretavovani vazebnych povlakl typu MCrAlY vede ke vzniku jemnozrnné mikrostruktury,
snizuje se rychlost ristu ochranné vrstvy oxidu hlinitého za vysokych teplot a tim se zvySuje
oxidac¢ni odolnost povlaku a také jeho zivotnost, jak doklada prace [38]. V zavislosti na hloubce
ptretaveni mize dojit k propojeni materidlu vazebného povlaku se zdkladnim materidlem a tudiz
k zaniku rozhrani. [39]

3.3.4 Legovani

Mezi dalsi technologie vyuzivajici elektronovy paprsek pro povrchové zpracovani patii
legovani. Tento proces probihd v kapalné fazi s vyuzitim ptidavného legujiciho materidlu.
Elektronovym paprskem dochézi k ohfevu povrchu zékladniho materidlu spolu s pfidavnym
materidlem nad teplotu tani. Legury jsou do taveniny piidavany bud’ ve formé dratu, nebo tenké
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vrstvy, ktera se nanasi na povrch materialu pied jeho natavenim. Pii taveni dochazi na povrchu
zékladniho materidlu ke vzniku lokalni tavné lazné a k promiseni zékladniho a legujiciho
materidlu. Nasleduje rychlé ochlazeni a vznik povrchové vrstvy s odliSnym chemickym
slozenim a mikrostrukturou nez ma zakladni material. Timto zptisobem lze vytvaret legované
povrchové vrstvy s riznymi kombinacemi zakladniho a pfidavného materidlu a ptizptisobit tak
danou soucast konkrétni aplikaci. [35] [37]

24



4 Cile prace

Cilem této diplomové préace je pripravit keramické povlaky yttriem stabilizovaného
oxidu zirkonicitého (YSZ) v systému tepelnych bariér pomoci nové technologie hybridniho
plazmatického nasttiku standardnim postupem za pouziti prasku a modifikovanym zptisobem
za pouziti suspenzniho prekurzoru, a ovéfit pouzitelnost vazebnych povlakil pfetavenych
elektronovym paprskem pro nanaSeni svrchnich keramickych povlaki. Experimentalni studie
je zamétend na charakterizaci struktury a vybranych vlastnosti takto ptipravenych keramickych
a vazebnych povlakl v tepelnych bariérach.

Povlak typu CoNiCrAlY, pouzity v praci, se diky svym vhodnym mechanickym
a fyzikalnim vlastnostem nejCasteji vyuziva v systému tepelnych bariér jako oxidacni bariéra
a vazebna mezivrstva mezi slitinou zdkladniho materidlu a izola¢nim keramickym povlakem.
Vpraci je povlak deponovadn jednak standardnim postupem  prostiednictvim
vysokorychlostniho nastfiku plamenem a nové ovéfovanou technologii studené kinetické
depozice. Porovnani obou technologii je tak jednim z dil¢ich cilt prace.

Nasledné pretaveni elektronovym paprskem patii k nové ovéfovanym technologiim
ptipravy vazebnych povlaki. Vliv pfetavovani vazebnych povlaki v tepelnych bariérach je
pomérné Siroce zkouman, z divodi mozného nahrazeni procesu zihani touto technologii.
Tepelné zpracovani vede ke zlepSeni pfilnavosti, diky difuzi prvkil ptfes rozhrani mezi
substratem a povlakem, a také dochdzi k precipitaci faze B z presycené¢ho tuhého roztoku y
ve vazebnych povlacich, ¢ehoz by mohlo byt dosazeno pomoci pietaveni elektronovym
paprskem. To by v primyslu vyrazné zkratilo dobu vyroby komponent s tepelnymi bariérami.
Dopad naznaceného postupu patii k dalsim dil¢im ciltim prace.

Technologie WSP-H neboli hybridni plazmaticky systém nastiiku patii k nové
zkoumanym, vysoce entalpickym technologiim nanaseni keramickych povlaki. Vyhodou této
metody je moZnost nandSeni povlakového materidlu jak ve formé& praSku, tak ve formé
suspenze. Motivaci pak je vytvofeni povlaku s velmi jemnou strukturou s kolumnarnimi zrny
za pouZiti suspenze. Tato metoda by mohla byt ekonomickou alternativou EB-PVD, kdy by
keramické povlaky mohly dosahovat nizkych tepelnych vodivosti a zaroven byt odolné vici
deformacim a teplotnim Soktim. Vysledek aplikace uvedeného postupu je pak predmétem dalsi
¢asti prace.
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5 Experimentalni ¢ast

Experimentalni ¢ast diplomové prace byla zaméfena na charakterizaci struktury
a vlastnosti tepelnych bariér nanesenych na vazebné kryci povlaky pietavené elektronovym
paprskem. V ramci experimentu byl ptipraven soubor vzorkl podle nésledujiciho postupu.

Vazebny povlak byl vytvofen pomoci technologii HVOF a studené kinetické depozice
depozi¢nim nanesenim CoNiCrAlY prasku na desticky zInconelu 718 o rozmérech
100x20x3,2 mm. Nasledn¢ byly desticky s vazebnymi néstfiky pietaveny elektronovym
paprskem za pouziti dvou riznych podminek elektronového paprsku. Vybrané desticky byly po
pretaveni zihany ve vakuové peci. U vazebnych povlakl byla hodnocena jejich mikrostruktura
a chemické slozeni ve stavu po pfetaveni a v zihaném stavu po pietaveni.

Dale byly zakladni desti¢ky rozfezany na metalografické pile na jednotlivé vzorky o
rozmérech 24x20x3,2 mm a povrch nanesenych vazebnych povlakid byl zdrsnén pomoci
abrazivniho tryskani korundovym praskem pro lepsi adhezi nanaseného keramického povlaku.
Po aplikaci tryskani byla zmétena drsnost povrchu nasttikd.

Na vybranou polovinu vzorkl byl nasledné nanesen technologii WSP-H keramicky
povlak YSZ ve formé prasku a na druhou polovinu vzorkd byl nanesen keramicky povlak YSZ
ve formé suspenze také pomoci technologie WSP-H. U keramickych povlaki byla analyzovéana
jejich mikrostruktura a chemické slozeni. Také byla zméfena drsnost povrchu keramickych
nastfikii a pomoci Archimedovy metody byla zméfena jejich hustota a vypoctena hodnota
oteviené porovitosti.

Byla provedena rentgenova difrakéni analyza vazebnych a keramickym povlaki
za UcCelem zjisténi jejich fazového slozeni. Také byla zméfena tvrdost vazebnych povlaki
pomoci mikrotvrdoméru a nanoindentace. U keramickych povlaki byly nanoindentaci
vyhodnoceny jejich mikromechanické vlastnosti.

5.3 Pouzité materialy

Materialy pro experiment byly zvoleny na zéklad¢ jejich mechanickych a fyzikélnich
vlastnosti, diky kterym jsou nej€astéji vyuzivany u tepelnych bariér. Material pro substrat byl
zvolen vzhledem k roz§ifenosti jeho pouZiti v technické praxi.

5.3.1 Inconel 718

Jako materidl pro substrat byla pouZita niklova superslitina Inconel 718. Na desticky
o rozmérech 100x20x3,2 mm z niklové superslitiny byly nanaseny vazebné nastiiky. Chemické
slozeni materidlu substratu bylo ovéfeno pomoci EDS (energiové disperzni spektrometrie)
av Tab. 4 bylo porovnano s udaji od dodavatele (Plasma Giken, Japonsko).

Tab. 4 Chemické slozeni Inconelu 718 [hm. %]

Prvek Ni Cr Fe Nb Mo Ti Al
Dle vyrobce  50,0-55,0 17,0-21,0  zbytek 4,75-5,5 2,8-3,3  0,65-1,15 0,2-0,8
EDS 51,5 17,8 20,3 5,4 3,2 1,1 0,7

Z vysledki analyzy EDS vyplyva, ze vSechny sledované prvky se pohybuji v rozmezi
hodnot udavanych dodavatelem.
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5.3.2 CoNiCrAlY

Materidlem pro vazebny povlak byl CoNiCrAlY prasek. Pro nanaSeni pomoci
technologii HVOF a studené kinetické depozice byly pouzity dva typy materialit CoNiCrAlY.
Konkrétni obchodni ndzvy materidli nebyly dodavatelem nastfikii poskytnuty, avSak bylo
poskytnuto jejich chemické slozeni vyplyvajici rovnéz z vysledki EDS analyz. Ty jsou
uvedeny v Tab. 5 pro technologii HVOF a v Tab. 6 pro technologii studené¢ kinetické depozice.

Tab. 5 Chemické slozeni prasku CoNiCrAlY pro technologii HVOF [hm. %]

Prvek Co Ni Cr Al Y Fe jiné
Dle vyrobce zbytek 31,0-33,0 20,0-22,0 7,0-9,0 0,35-0,65 max. 0,15 max. 0,4
EDS 38,35 31,6 20,8 8,7 0,5 0,05 -

Z analyzy EDS prasku CoNiCrAlY pro HVOF vyplyva, Ze obsahy jednotlivych prvki
odpovidaji hodnotam, které udava dodavatel nastiika.

Tab. 6 Chemické slozeni prasku CoNiCrALY pro technologii studené kinetické depozice [hm. %]

Prvek Co Ni Cr Al Y jiné
EDS 38,98 31,75 20,77 7,86 0,5 -

Dale byly poskytnuty hodnoty distribuce jednotlivych velikosti ¢astic prasku méfené
metodou dynamické obrazové analyzy. Pro technologii HVOF se velikosti ¢astic prasku
pohybovaly v rozmezi 21—47 pm, pticemz primérnéd hodnota byla 32 pum a pro metodu studené
kinetické depozice se velikost ¢astic pohybovala 10—20 um a primérna velikost byla 18,6 pm.

5.3.3YSZ

Pro depozici svrchniho keramického povlaku byly pouZity dva typy YSZ (yttriem
stabilizovany oxid zirkoni€ity), a to ve formé prasku a suspenze.

5.3.3.1 YSZ prasek

Praskovym materidlem byl YSZ se 7 mol. % Y203 Amperit 827.006 (HC Starck,
Spolkové republika Némecko). Castice prasku byly aglomerovany a vyrobeny technologii
slinovani. Pomoci laserové difrakce byla zjiSténa velikost castic prasku a také distribuce
jednotlivych velikosti, coz bylo dualezité pro urc¢eni vhodnosti materidlu pro depozici vysoce
entalpickym plazmovym ndéstfikem. Analyza byla provedena na pfistroji Mastersizer 3000
(Malvern Panalytical, Velka Britanie). Vysledky jsou zndzornény graficky na Obr. 20.
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Distribuce velikosti YSZ prasku
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Obr. 20 Distribuce velikosti ¢astic YSZ prasku

Z vysledkit méteni vyplyva, ze velikosti Castic prasku se pohybuji v rozmezi od 47 do
104 pm, primérnd velikost byla 70,6 um a smerodatnd odchylka 30,7 pm.

5.3.3.2 YSZ suspenze

Dal$im pouzitym materidlem pro keramicky povlak byla 25 % suspenze YSZ na bézi
ethanolu (Treibacher Industrie AG, Rakouska republika), kde YSZ obsahoval 8 mol. % Y20; a
malé mnozstvi jinych oxidd. Chemické slozeni suspenze je uvedeno v Tab. 7. Hustota suspenze
byla 1000 g-cm™. Viskozita byla zméfena pomoci viskozimetru DV2TLV (Brookfield, USA)
a dosahovala hodnoty 0,97 mPa-s pfi vysokych smykovych rychlostech srovnatelnych
s rychlostmi davkovani suspenze do proudu plazmatu. Laserovou difrakei na pfistroji S3500
(Microtrac, USA) byla analyzovéana distribuce velikosti ¢astic tuhé faze, pfi¢emZ primérna
velikost ¢astic byla 0,56 um. Hodnoty analyz velikosti ¢astic a EDS byly poskytnuty vyrobcem.

Tab. 7 Chemické slozeni suspenze YSZ [mol. %]

Oxid Y203 HfOz Ale3 Fe203 TiOz SiOz Zl‘Oz
EDS 8,0 1,88 0,034 0,004 0,002 max. 0,004 zbytek
5.4 Depozice povlaku

Pro depozici vazebnych povlakl byla zvolena konvencni technologie vysokoteplotnich
zarovych néstiiki HVOF a nové ovétovana technologie studené kinetické depozice (Plasma
Giken, Japonsko). Pro nanaSeni keramickych povlakii pak byla zvolena nekonvenéni metoda
plazmového nastfiku s hybridnim systémem stabilizace oblouku WSP-H (Ustav fyziky
plazmatu AV, Ceska republika).

Po depozici vazebnych povlaki byl jejich povrch zdrsnén pomoci abrazivniho tryskani
korundem pro lepsi adhezi keramickych nastfikli. Drsnost povrchu byla zmétena prenosnym
drsnomérem Surftest SJ-210 (Mitutoyo, Japonsko). Stiedni aritmeticka odchylka profilu
povrchu vazebnych néstfikil Ra byla 5,82 um. Povrchova drsnost keramickych nasttika byla
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méfena stejnym pristrojem a dosahovala hodnoty Ra= 10,0 pm pro YSZ nanesenym v prasku
a Ra=16,6 um pro YSZ se suspenznim prekurzorem.

Archimedovou metodou vazeni byly urCeny hustoty deponovanych YSZ nastiiku.
Hustota povlaku naneseného ve formé prasku byla 5,36 g/cm® a pii srovndni méfené hustoty
s tabulkovou hodnotou bylo odvozeno mnoZstvi oteviené porovitosti, které dosahovalo 10,6 %.
Nastiik YSZ naneseny v suspenzi mél hustotu 21,6 g/cm® a mnoZstvi oteviené porovitosti bylo
vyhodnoceno jako 21,6 %.

5.4.1 HVOF

Nanaseni vazebnych povlakii technologii HVOF bylo provedeno spolecnosti Plasma
Giken (Japonsko). Pouzitym pfistrojem byl JP-5000 (FST, Nizozemsko). Parametry depozice
jsou uvedeny v Tab. 8.

Tab. 8 Parametry HVOF nastriku

Parametr

Palivo kerosin
Prttok paliva [1/hod] 22,7
Pouzity plyn kyslik
Pratok plynu [I/min] 870
Nosny plyn dusik
Rychlost davkovani prasku [g/min] 65
Nasttikova vzdalenost [mm] 380

5.4.2 Studena kineticka depozice
Depozice vazebnych povlakli pomoci technologie studené kinetické depozice byla

provedena spolecnosti Plasma Giken (Japonsko) na pftistroji PCS-1000 od stejné spolecnosti.
Parametry nanéseni jsou uvedeny v Tab. 9.

Tab. 9 Parametry nanaseni studenou kinetickou depozici

Parametr

Pouzity plyn hélium
Tlak plynu [MPa] 2,3
Tlak plynu v trysce [MPa] 2
Teplota predehtati plynu [°C] 1000
Tlak ptivadéni praSku [MPa] 2,1
Nastrikova vzdalenost [mm] 20
Rychlost pohybu trysky [mm/s] 350
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5.4.3 Plazmovy nastfik WSP-H

Depozice svrchnich keramickych povlakti technologii WSP-H byly provedeny
na Ustavu fyziky plazmatu AV (Ceska republika). Pouzitym piistrojem byl hybridni vodni
Plazmatron WSP-H 500 (ProjectSoft a Ustav fyziky plazmatu AV, Ceska republika). Parametry
nandSeni nastiiku ve formée prasku a suspenze jsou uvedeny v Tab. 10.

Tab. 10 WSP-H 500 parametry depozice YSZ ve formé prasku a suspenze

Parametr Praskovy YSZ  Suspenzni YSZ
Plazmové médium voda + argon voda + argon
Proud [A] 500 500
Priitok média [I/min] 15 15
Vzdalenost ddvkovani prekurzoru [mm] 30 25
Nasttikova vzdalenost [mm] 300 100
Pocet cykli [-] 24 132
Rychlost pohybu trysky [mm/s] 30 30

Pii nastfiku keramického povlakového materidlu ve formé prasku dosSlo k zahiati
substratu ptiblizné na teplotu 250°C. Pfi nanaSeni suspenze pak doslo k intenzivnéjSimu ohrati
substratu, a to az na teplotu okolo 550°C, coz bylo zplsobeno zvysenim entalpie v disledku
pritomnosti ethanolu.

5.5 Modifikace mikrostruktury

U vzorkt byly mikrostruktury vazebnych povlaki modifikovany pomoci elektronového
paprsku a nasledné byla vybrand ¢ast vzorkd Zihdna v peci s ochrannou atmosférou. Tyto
procesy byly provadény na vzorcich bez naneseného keramického povlaku.

5.5.1 Pretavovani elektronovym paprskem

Ptetavovani bylo provedeno pomoci elektronového déla K26 15-150 (Pro-beam,
Spolkova republika Némecko). Vazebné povlaky byly pfetavovany elektronovym paprskem
za pouziti dvou raznych podminek ptetavovani (rezimi), které jsou uvedeny v Tab. 11
a oznaceny Cislicemi ,,1* a ,,2%.

Tab. 11 Oznaceni a pouzité parametry pretavovani elektronovym paprskem

Parametry pietavovani

Oznaleni  prq,4 svazku Rychlost posuvu Poznamka
[mA] [mm/s]

2x ptetaveno, 3 s

1 3a2,7 15a1l15 - .
pauza mezi pretavenimi

2x pretaveno, 5 min

2 3a3 15a15 . ..
pauza mezi pretavenimi
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Dalsimi parametry elektronového svazku, které zlstaly nezménény u obou podminek
pfetavovani, byly frekvence kmitl elektronového svazku 10 kHz a urychlovaci napéti 120 kV.

5.5.2 Zihani

Vybrané vzorky byly Zihany ve vakuu pii teploté 1100°C po dobu 10 hodin. Zihani
probéhlo ve vakuové peci Ustavu materidlli Jokohamské univerzity.

5.6 Metodika pripravy vzorku

Sada vzorki byla rozdélena do n¢kolika skupin podle technologie nanaseni, piisobicich
tepelnych podminek pro modifikaci mikrostruktury vazebnych povlakl a typu keramického
materidlu. Celkovy pocet vzorkll byl 16, pficemZ pocet teoreticky stejnych vzorki vzhledem
k jejich opakovatelnosti byly 2 vzorky pro vazebné povlaky a 8 vzorki pro keramické povlaky.

Jednotlivé vzorky byly nasledné oznaceny. Znaceni sestavalo ze ¢ty symbolt ,,ABCD®,
kde za symbol ,,A*“ bylo dosazeno oznaceni pro technologii nanaSeni vazebného povlaku —
,CS* pro studenou kinetickou depozici, nebo ,,HV* pro technologii HVOF. Za symbol ,,B*
bylo dosazeno oznaceni pro tepelné zpracovani vazebnych povlakl — ,,N* pro nezihany stav,
nebo ,,Z* pro zihany stav, atd. Vyznamy jednotlivych symbol@ jsou uvedeny v Tab. 12.

Tab. 12 Znaceni vzorkii a jejich vyznamy

Symbol Oznaceni Vyznam
CS — studena kineticka depozice
A CS nebo HV HV — HVOF
B N nebo 7 N- ?,ezm'fmy stav
Z — zihany stav
1 — podminka pfetavovani (viz. Tab. 11)
¢ S0 2 - podminka pretavovani (viz. Tab. 11)
D P nebo S P — praskovy YSZ

S — suspenzni YSZ

Vzhled vzorkl po depozici keramickych povlaki je na Obr. 21. U nékterych vzorka
s keramickym néstfikem nanesenym v suspenzi, byla patrna spalace/delaminace tohoto nastiiku
uz v dodaném stavu (vzorek s bilym povlakem vlevo). Velikost vzorki byla 24x20x3,2 mm.

Obr. 21 Vzhled vzorkii s keramickymi nastiiky (suspenze — bilé poviaky, prasek — zluté povlaky)
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Za ucelem pozorovani jednotlivych vzorki na skenovacim elektronovém mikroskopu
byly piipraveny metalografické vybrusy napii¢ povlaky. Nejprve byly vzorky roziezany
na stolni rozbrusovaci pile MSX250 (Leco, Spojené staty americké) s chladici kapalinou, aby
nedochazelo k tepelnému ovlivnéni jejich struktury. Nasledné byly od fezné kapaliny ocistény
v ethanolu. Pro pfipravu vybrust byla pouzita pouze jedna polovina kazdého vzorku. Druhd
polovina vzorkil s keramickymi nastiiky nanesenych v prasku, byla podrobena tepelnému
cyklovani, které je blize popsano v kapitole 5.8.

Béhem bézné manipulace se vzorky pfi jejich ptipraveé a fezani, dochézelo u vzorkl
s keramickym povlakem nanesenym ve formé suspenze, k odlupovani nastiiku. U povlakt
s praSkovym keramickym prekurzorem nebyla patrna zadna delaminace.

Vzorky byly zalisovany za tepla v epoxidové pryskytici MultiFast Green a ClaroFast
(Struers, Déansko) v lisu PR-4X (Leco, Spojené staty americké). Dale byly zalisované vzorky
brouSeny a lestény na brusce/lesticce GPX 300 (Leco, Spojené staty americké). Pro brouseni
byla pouzita zrnitost brusného papiru od 240 az po 2400, nésledné byly vzorky lestény na
lesticim platné za pouziti 3 p a 1 p diamantové pasty. Pro ovéfeni kvality vylesténého povrchu
byly vzorky pozorovany pod svételnym mikroskopem GX51 (Olympus, Japonsko). U vzorki
s keramickym néstfikem nanesenym v suspenzi doslo, pravdépodobné pfi tlaku vzniklém
lisovanim, ke zni€eni nasttiku a nebylo mozné jej pozorovat. Tyto vzorky byly znovu zality za
studena do prithledné epoxidové pryskyfice EpoFix Kit (Struers, Dansko) a byly brouseny a
lestény podle piedchoziho postupu.

5.7 Hodnoceni vzorku

U jednotlivych vzorki byla hodnocena jejich mikrostruktura a chemické sloZeni. Také
byly vyhodnoceny jejich mikromechanické vlastnosti jako je tvrdost a modul pruznosti.

5.7.1 Hodnoceni mikrostruktury a chemického sloZeni

Metalografické vybrusy byly ve vyleSténém stavu pozorovany za pouziti skenovaciho
elektronového mikroskopu SEM — XL 30 (Philips, Nizozemsko). Pfed vlozenim vybrusti do
komory elektronového mikroskopu musely byt pouhli¢eny, protoze byly zality do nevodivych
pryskyfic. Ze ziskanych snimki byla analyzou obrazu u vazebnych povlaki hodnocena tloustka
nastiiku a plo$ny obsah fazi u zihanych povlakd. U keramickych povlaki pak byla hodnocena
tloustka povlaku, porozita a procentualni ¢ast delaminace povlaku od vazebné vrstvy.

Na metalografickych vybrusech bylo také hodnoceno chemické sloZeni povlakli pomoci
analyzy EDS, pro kterou byl pouzit detektor Edax (Edax, Spojené staty americké). Byly
provedeny bodové a plo$né analyzy a také mapovani chemického slozeni. Liniova analyza byla
u vzorkl provedena na rastrovacim elektronovém mikroskopu Ultra Plus (Zeiss, Spolkova
republika Némecko) za pouziti EDS detektoru X-max (Oxford Instruments, Velka Britanie).

5.7.2 Rentgenova difrakéni analyza

Dale byla provedena rentgenova difrakéni analyza za pouZiti ptistroje X Pert (Malvern
Panalytical, Velka Britanie) s detektorem X‘Celerator. Pfistroj byl nastaven na napéti 40 kV
a proud 30 mA. Méfeni bylo provedeno v rozsahu 10—100° uhlu 26 s krokem 0,017°. Byla
pouzita médeéna anoda a Bragg-Brentanovo uspotadani. Kvantitativni a kvalitativni analyza
vysledki byla provedena Rietveldovou metodou. Pro analyzu byl pouzit software HighScore
Plus od stejné firmy s vyuzitim databazi pdf2 a ICSD.
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5.7.3 Méreni mikromechanickych vlastnosti

Metodou instrumentovaného méteni tvrdosti za pouziti Berkovichova indentoru neboli
nanoindentaci byly vyhodnoceny mikromechanické vlastnosti (tvrdost a Younglv modul
pruznosti) vazebného a keramického povlaku z metalografickych vybrus. Vyhodnoceni
vychdazelo z experimentalnich dat detekce zmény hloubky vtisku v zavislosti na nartistu zatizeni
indentoru. Pouzitym pfistrojem byl NHT2 (CSM Instruments, Svycarsko) s diamantovym
hrotem typu Berkovich (tfistranny jehlan).

U vazebnych povlaklli bylo na kazdém vzorku provedeno 10 vtiskl, pficemz mezi
jednotlivymi vtisky byla vzdalenost 30 um (Obr. 22). Maximalni zatizeni bylo nastaveno
na 100 mN. Také byly zméfeny tvrdosti jednotlivych fazi u vazebného povlaku. Bylo
provedeno 5 vtiskll pii zatizeni 25 mN. Na keramickych néstticich bylo provedeno 5 vtiski se
vzdalenosti 7 um mezi jednotlivymi vtisky. Maximalni pouzité zatiZeni bylo také 25 mN.

Obr. 22 Snimek vtiskii pri nanoindentaci vazebného poviaku (zatiZeni 100 mN)

Tvrdost vazebnych povlakl byla také zmétena mikrotvrdomérem, pii které byl pouzit
pristroj Q10A (Qness, Rakouska republika). Indentorem byl Vickerstiv jehlan a méfeni
probihalo pfi zatiZzeni 200 g (1,962 N). Méfeni plochy vtisku bylo provadéno automaticky
pomoci méficiho objektivu se zvétSenim 20x (Obr. 23). Na kazdém vzorku bylo provedeno
15 vtiskl. U keramickych néstfikii nebylo mozné zméfit jejich tvrdost mikrotvrdomérem,
z diivodu vysoké porozity povlaku.

Obr. 23 Snimek vtisku pri mereni tvrdosti vazebného poviaku mikrotvrdomérem
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5.8 Tepelné cyklovani

Vzorky s keramickymi nastfiky nanesenymi v prasku byly podrobeny tepelnému
cyklovani v Zihaci peci LO9V (LAC, Cesk4 republika) za piitomnosti oxidaéni atmosféry. Jeden
cyklus sestaval z vlozeni vzorkd do pece, kterd byla vyhtata na 750°C, setrvani po dobu
1 hodiny na této teploté, a ndsledného vytazeni vzorkt a jejich ochlazovani na vzduchu po dobu
30 minut. Vzorky byly ponechany k vychladnuti na pokojovou teplotu na Samotové cihle
s kovovym plechem, jak je patrné z Obr. 24. Takto bylo provedeno 50 cykli.

Obr. 24 Vzorky pro tepelné cykly

Pted prvnim cyklem byla u kazdého vzorku natfena odkryta ¢ast substratu (Inconel 718),
tedy boky vzorku a spodni strana, natérem proti oxidaci Condursal Z1100 (Niissle, Spolkova
republika Némecko). Tento natér se pouZziva pro ochranu proti oxidaci pii tepelném zpracovani
v rozmezich teplot 600—1100°C po dobu maximalné 7 hodin. Proto byl kazdych 5 cykld natér
obnoven. Pied obnovenim natéru byla provadéna fotodokumentace jednotlivych vzorkt, vzdy
po 5 cyklech.
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6 Vysledky

6.1 Keramicky povlak naneseny v prasku

U keramickych povlakli byla hodnocena jejich mikrostruktura a chemické slozeni.
Primérné porozita keramickych povlakil nanesenych v prasku je 19 % a primérna tloustka
dosahuje velikosti 216 um. Mikrostruktura povlaki je tvotfena splaty, pory a trhlinami. U vSech
vzorkl s timto typem keramického povlaku, jsou na rozhranich s vazebnymi povlaky patrné
defekty v podobé viditelnych trhlin a porozity. Na rozhrani jsou také pfitomny castice oxidu
hlinitého, které¢ jsou viditelné pii mapovani chemického slozeni. Na Obr. 25 je na ptikladu
vzorku HVNI1P zobrazena mikrostruktura keramického povlaku naneseného ve formé prasku.
U nékterych vzorkt doslo k ¢astecné delaminaci keramického povlaku, jak je patrné na Obr.
26 (vzorek CSZ2P). Procentualni podil delaminace povlaku YSZ naneseného v prasku
na jednotlivych vzorcich a hodnoceni nedelaminovaného rozhrani jsou uvedeny v Tab. 13.

200 pm

Obr. 25 Mikrostruktura keramického poviaku — vzorek HVNIP (BSE)

200 ym

Obr. 26 Delaminace keramického poviaku — vzorek CSZ2P (SE)
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Tab. 13 Procentualni podil delaminace YSZ povlaku naneseného v prasku a hodnoceni rozhrani

Vzorek Podil delaminace [%] Hodnoceni nedelaminovaného rozhrani

V¢Etsi mnozstvi trhlin a pord na rozhrani,

CRIIE 2l z Casti spojeno rozhrani BC/TC
Mensi mnozstvi trhlin a pért na rozhrani,
CSN2P 77 z vEtsi Casti spojeno rozhrani BC/TC
. Velka kumulace trhlin a p6rti na rozhrani,
CRzle 653 misty spojeno rozhrani BC/TC
CS72P 85.8 N?' Zbytk% rozhram trhliny a pdry, pouze
vyjimecné spojeno rozhrani BC/TC
Kumulace trhlin a p6rti na rozhranti,
LERVINTLLZ L5l z ¢asti spojeno rozhrani BC/TC
Mensi mnozstvi trhlin a poérii na rozhrani,
HVN2P 21,1 z vetsi ¢asti spojeno rozhrani BC/TC
HvVZ1p bez delaminace V?lka kurpulace trhhn’a port na rozhrani,
misty spojeno rozhrani BC/TC
HVop 70,5 Na zbytku rozhrani kumulace trhlin a pori,

vyjimecné spojeno rozhrani BC/TC

Detail rozhrani keramického a vazebného povlaku, naneseného technologii studené
kinetické depozice (piiklad na vzorku CSZIP), je viditelny na Obr. 27. Na rozhrani je misty
patrné spojeni splatti keramického povlaku s povrchem vazebného povlaku. Po celé délce
nastiiku jsou v§ak na rozhrani ptitomny trhliny, pory a ¢astice oxidu hlinitého. Jednotlivé splaty
jsou v povlaku ohrani¢eny mikrotrhlinami a je zde také patrna trhlina vedouci nad rozhranim.

TN LT\

R N ALla : . 30 ym
Obr. 27 Detail rozhrani keramického a vazebného CS poviaku — vzorek CSZ1P (BSE)

Na detailu rozhrani keramického a vazebného povlaku, deponovaného technologii
HVOF (piikladem je vzorek HVZ2P), jsou viditelné trhliny, pory a &astice oxidu hlinitého, jak
doklada Obr. 28. Misty je patrné spojeni mezi povlaky. Nad rozhranim jsou také viditelné
trhliny vedouci po hranicich jednotlivych splati. U nékterych splati doslo k lomu a lze
pozorovat jejich strukturu s jemnymi kolumnérnimi zrny.
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Obr. 28 Detail rozhrani keramického a vazebného HVOF povlaku — vzorek HVZ2P (BSE)

Na Obr. 29 je zobrazen detail mikrostruktury nastfiku (vzorek HVN2P). Jsou na ném

zietelné jednotlivé splaty a ¢asteéné natavené Castice, které jsou ohraniceny pory, vertikalnimi
a horizontalnimi mikrotrhlinami.
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Obr. 29 Detail mikrostruktury keramického poviaku — vzorek HVN2P (BSE)

Za Ucelem identifikace a ovéfovani fazi v keramickém povlaku, byla u vzorku CSN2P
provedena rentgenova difrakéni analyza. Difraktogram vzorku CSN2P je uveden na Obr. 30.

Z analyzy difraktogramu a chemického slozeni vyplyva, Ze se v povlaku vyskytuje tetragonalni
faze YSZ (t-YSZ).
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Difraktogram vzorku CSN2P
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Obr. 30 Difraktogram keramického poviaku u vzorku CSN2P

Primérné chemické slozeni keramickych nastfikt je uvedeno v Tab. 14. Dale bylo
provedeno mapovani chemického slozeni, za uic¢elem sledovani rozlozeni jednotlivych prvku
v nastfiku. Vysledky EDS mapovani pro yttrium, zirkonium, kyslik a hlinik jsou patrné
na Obr. 31 (vzorek CSZ1P). Oxid hlinity se na rozhrani vazebného a keramického povlaku
vyskytuje v tenci vrstvé a také ve formé samostatnych castic.

Tab. 14 Prumérné chemické sloZeni keramickych nastrikii nanesenych v prasku [hm. %]

Prvek (0] Y Zr
Keramicky nastiik 22,2 12,2 65,1

0 Al
Obr. 31 Vysledky mapovini chemického slozent keramického povlaku YSZ — vzorek CSZ1P
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6.2 Keramicky povlak naneseny v suspenzi

Keramické povlaky nanesené v suspenzi maji primérnou tloustku 274 pm a obsahuji
pfiblizné 39 % porozity. Na Obr. 32 je na ptikladu vzorku CSZ1S zobrazena mikrostruktura
keramického povlaku nanesené¢ho v suspenzi. Keramicky povlak je tvoifen mikrostrukturou
s kolumndrnimi zrny, které jsou obklopeny interkolumnarnimi mezerami a pory. U nékterych
kolumnarnich zrn jsou patrné horizontalni trhliny. Na rozhrani keramického a vazebného
povlaku jsou pfitomny castice oxidu hlinitého. U vSech vzorkd doslo na rozhrani s vazebnym
povlakem bud’ k ¢astecné, nebo k tipIné delaminaci keramického povlaku. Delaminace povlaku
u vzorku HVNIS je viditelnd na Obr. 33. Procentudlni podily delaminace YSZ povlaku
na jednotlivych vzorcich jsou shrnuty v Tab. 15.

200 pm

Obr. 32 Mikrostruktura keramického povilaku — vzorek CSZ1S (BSE)

200 pm

Obr. 33 Delaminace keramického poviaku — HVNIS (SE)
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Tab. 15 Procentualni podil delaminace YSZ povlaku naneseného v suspenzi

Vzorek Podil delaminace [%] Poznamka

CSNIS 40 Delarmnace up'rostred vzorku, okraje vzorku
jsou bez delaminace

CSN2S 69 Delarmnace up'rostred vzorku, okraje vzorku
jsou bez delaminace

CS71S 55 Delarmnace upTostred vzorku, okraje vzorku
jsou bez delaminace

CS72S 36 Delaminace od ok.raJe vzorku, druhy okraj
vzorku bez delaminace

HVNIS 100 -

HVN2S 93 Delaminace od okraje vzorku, druhy okraj
vzorku bez delaminace

HV71S 23 Delammage od okraje vzorku, zbytek vzorku
bez delaminace

HV72S ’7 Delaminace od okraje vzorku, druhy okraj

vzorku bez delaminace

Detail rozhrani s delaminovanym keramickém povlakem je viditelny na Obr.
(vzorek HVZ2S). Delaminaéni trhlina u vzorkd vede rozhranim a je patrné, Ze v téchto mistech
nedoslo k dostate¢né adhezi nanasenych castic keramického néstfiku na povrch vazebného
povlaku. Misty také vede trhlina povlakem tésné€ nad rozhranim, z ¢ehoZ je patrna dekoheze

mezi ¢asticemi ve struktute povlaku.

Obr. 34 Detail rozhrani s delaminacni trhlinou u keramického povlaku — vzorek HVZ2S (BSE)
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Na Obr. 35 je zobrazen detail rozhrani, kde nedoslo k delaminaci keramickeho povlaku
(okraj vzorku CSZ1S). Rozhrani je kompaktni a vykazuje pouze minoritni pfitomnost trhlin.

50 pm

-

Obr. 35 Detail rozhrani keramického povlaku s minoritni pritomnosti delaminacnich
trhlin — vzorek CSZ1S (BSE)

Na detailu mikrostruktury keramického povlaku nanesené¢ho v suspenzi (Obr. 36,
vzorek HVZ2S) je viditelnd porozita, kterd se nachazi napfi¢ kolumnarni strukturou.
Ve struktuie je dale patrné lokalni slinuti nanaSenych ¢astic (na obrazku viditelné jako svétlé
oblasti). Oproti tomu tmavéji zabarvend mista reprezentuji lehce spojené Castice a pory
obsahujici oddélené sférické Castice.

Obr. 36 Detail mikrostruktury keramického poviaku — vzorek HVZ2S (BSE)

Za UCelem identifikace fazi v keramickém povlaku naneseném v suspenzi, byla
provedena rentgenova difrak¢éni analyza spolu s analyzou chemického slozeni. Difraktogram
vzorku CSN2P je na Obr. 37. Z vysledkd analyzy je patrné, Ze se v keramickém povlaku
vyskytuje YSZ s tetragonalni krystalovou strukturou (t-YSZ).
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Relativni intenzita [-]

Difraktogram vzorku CSN2S
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Obr. 37 Difraktogram keramického povlaku u vzorku CSN2S

Primérné chemické slozeni keramickych néstiikli ze suspenze je uvedeno v Tab. 16.
Jednotlivé prvky jsou v néstfiku rovnomérné rozmistény, coz je patrné z mapovani chemického
slozeni na Obr. 38 (vzorek CSZ18S). Na rozhrani vazebného a keramického povlaku jsou &astice
oxidu hlinitého.

Tab. 16 Prumérné chemické sloZeni keramickych nastrikii nanesenych v suspenzi [hm. %]

Prvek

(0] Y Zr

Keramicky nastrik

23,9 13,1 63,0

0

Al

Obr. 38 Vysledky mapovani chemického slozeni keramického poviaku YSZ — vzorek CSZ1S
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6.3 Mikromechanické vlastnosti keramickych povlaki

Me¢éieni mikromechanickych vlastnosti bylo provedeno na vhodnych mistech, to
znamena na splatech u keramickych néstfikii nanesenych v prasku, a na zhutnénych mistech
nastiikli deponovanych v suspenzi, popsanych v kapitole 6.2, na Obr. 36.

Nanoindentaci byla z detekce zmény hloubky penetrace v zavislosti na nartistu zatizeni
indentoru vyhodnocena tvrdost a Youngtiv modul pruznosti keramickych povlaki nanesenych
v prasku a v suspenzi pfi zatizeni 25 mN. Hodnoty tvrdosti a moduly pruznosti pro jednotlivé
YSZ povlaky jsou uvedeny v Tab. 17.

Tab. 17 Mikromechanické viastnosti keramickych povlakii

Keramicky povlak YSZ naneseny v praSku  YSZ naneseny v suspenzi
Tvrdost [HV] 1420 + 44 1014 + 37
Youngtiv modul [GPa] 1429+9 116,8 £ 11

6.4 Vazebné povlaky

Tloustka vazebnych povlakli nanesenych pomoci studené kinetické depozice se
pohybuje v rozmezi od 65 do 93 um. Vazebné povlaky deponované technologii HVOF maji
tloustku 78—100 um. U obou typt povlaki se v jejich struktufe, v zthaném i1 nezihaném stavu,
vyskytuji dvé faze, tmavsi a svétlejsi (Obr. 39, vzorky CSN2S a CSZ1S). Za tidelem jejich
identifikace byla u vzorku HVZ2S provedena rentgenova difrakéni analyza spolu s bodovou
chemickou analyzou. Difraktogram vzorku je na Obr. 40. Svétlejsi faze byla identifikovana
jako tuhy roztok y s FCC mfizkou a tmavsi faze jako B-(Co, N1)Al s BCC mftizkou. Analyza byla
provedena u vzorku po odstranéni keramického povlaku naneseného v suspenzi. Aby nedoslo
k poskozeni vazebného povlaku, ziistala na jeho povrchu tenkd vrstva YSZ. To vysvétluje
v difraktogramu pfitomnost tetragonélni faze (t-YSZ) a faze s trigonalni strukturou (a-Al20O3),
ktera se misty nachazi na rozhrani keramického a vazebného povlaku.

a) IELE b)

10 pm ‘ 10 um

Obr. 39 Faze ve strukture vazebnych povlakii u a) nezihaného stavu — vzorek CSN2S (BSE)
a u b) Zthaného stavu — vzorek CSZ1S (BSE)
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Difraktogram vzorku HVZ2S
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Obr. 40 Difraktogram vzorku HVZ2S

6.4.1 Pretavené vazebné povlaky

U vazebnych povlakli nanesenych studenou kinetickou depozici a technologii HVOF,
byla hodnocena jejich mikrostruktura a chemické slozeni v zavislosti na parametrech
pretavovani elektronovym paprskem. U vzorkiit CSN1P, CSN1S, HVNI1P a HVNIS bylo
provedeno dvojité ptetaveni, kdy pro prvni pietaveni byl pouzit proud svazku 3 mA a pro druhé
2,7 mA. Na Obr. 41 je zobrazena mikrostruktura vzorku CSN1P a na Obr. 42 mikrostruktura
vzorku HVN1P. Pfetavenim doslo ve vazebnych nastficich ke vzniku dendritické struktury.

30 um

Obr. 41 Mikrostruktura vzorku CSN1P (BSE)
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Obr. 42 Mikrostruktura vzorku HVNIP (BSE)

Hloubka ptetaveni u vzorki CSN1P a CSNIS je piiblizn¢ 82 um. V uZ8ich mistech
povlaku doslo k modifikaci rozhrani mezi vazebnym povlakem a substratem. Pfetavena vrstva
ma zde dendritickou strukturu, jak v nésttiku, tak v substratu. Na nepfetaveném rozhrani se
nevyskytovaly trhliny ani oxidické castice. Detail rozhrani je viditelny na Obr. 43 (vzorek
CSNIP). Uvnitf nastiiku se nachdzi malé mnoZzstvi port a zplosténych bublin.

Obr. 43 Detail rozhrani vazebného povlaku a substratu CSNI1P (BSE), kde je a) pretavené rozhrani
a b) nepretavené rozhrani

U vzorki HVNIP a HVNIS byla pfibliznd hloubka ptetaveni 80 um a nebylo zde
na vétSin€é délky modifikovano rozhrani. Pouze misty doslo k jeho pfetaveni, jak doklada
mapovani chemického slozeni na Obr. 45. V povlaku je zietelny pfechod mezi dendritickou a
puvodni strukturou. V celém jeho objemu jsou patrné drobné pory a jemné oxidy v mistech
okolo plivodnich splatl a také na rozhrani povlaku a substratu. Na rozhrani se ob¢as vyskytuji
Castice oxida.

Primérné chemické slozeni vazebnych nastfiki CSN1P/CSN1S a HVN1P/HVNIS je
uvedeno v Tab. 18. Pomoci mapovani chemického slozeni bylo pozorovano rozlozeni kobaltu,
niklu, chromu, hliniku a Zeleza ve vazebném povlaku a substratu. Vysledky EDS mapovani pro
vzorek CSNIS jsou na Obr. 44 a pro vzorek HVNIP na Obr. 45.
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200 Hm

Obr. 44 Vysledky mapovani chemického slozeni vazebného povlaku — vzorek CSN1S

200 Him

Al Cr

Obr. 45 Vysledky mapovani chemického slozeni vazebného poviaku — vzorek HVNIP

Fe

Fe

Tab. 18 Priumérné chemické slozeni vazebnych poviakii CSN1P/CSNI1S a HVNIP/HVNIS [hm. %]

Prvek Co Ni Cr Al
CSN1P/CSNI1S 35,46 31,59 20,25 8,85
HVNI1P/HVNI1S 37,06 32,23 20,16 8,14

U vzorkit CSN2P, CSN2S, HVN2P a HVN2S bylo provedeno také dvojité pietaveni,
pfi¢emZ pro prvni a druhé pretaveni byl pouZit stejny proud svazku 3 mA. Mikrostruktura
vzorku CSN2P je na Obr. 46 a mikrostruktura HVN2P je viditelna na Obr. 47. Po pfetaveni
vznikla ve vazebnych nastficich dendritick4 struktura.
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Obr. 47 Mikrostruktura vzorku HVN2P (BSE)

Hloubka ptetaveni vzorkt CSN2P a CSN2S je pfiblizn¢ 85 um. Z vétsi ¢asti doslo
k ptetaveni rozhrani a jeho modifikaci. V néstfiku se objevuji pory a bubliny zplostélého tvaru.
Na rozhrani nejsou patrné trhliny ani oxidické c¢astice.

U vzorki HVN2P a HVN2S bylo misty modifikovano rozhrani mezi vazebnym
povlakem a substratem. Hloubka ptetaveni dosahovala pfiblizné 82 pm. V nastfiku jsou patrné
oxidy a drobné pory v mistech okolo ptivodnich splatii. Na rozhrani vazebného povlaku
a substratu se vyskytuji oxidy a porozita.

Primérné chemické slozeni vazebnych néstfiki CSN2P/CSN2S a HVN2P/HVNZ2S je
uvedeno v Tab. 19. Pro vzorky CSN2S a HVN2S byly provedeny liniové analyzy chemického
sloZeni, které jsou patrné na Obr. 48 a na Obr. 49.
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Tab. 19 Primérné chemické slozeni vazebnych poviakiu CSN2P/CSN2S a HVN2P/HVNZ2S [hm. %]

Prvek Co Ni Cr Al
CSN2P/CSN2S 35,70 32,22 20,31 8,99
HVN2P/HVN2S 37,32 31,61 19,91 8,63

0 20 40 60 80 100 120 140 160 pm

Obr. 48 Liniova analyza chemického slozeni — vzorek CSN2S
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Obr. 49 Liniova analyza chemického slozeni — vzorek HVN2S
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6.4.2 Zihané vazebné povlaky

U vzorka, kde byly vazebné povlaky po ptetaveni podrobeny vakuovému zihani pii
teplot¢ 1100°C, byla hodnocena jejich mikrostruktura a chemické slozeni. Mikrostruktura
vzorku CSZ1P je patrna na Obr. 50 a vzorku CSZ2P na Obr. 51. Zihanim dolo ke zhrubnuti
faze B a jemna dendritickd struktura byla nahrazena dvoufazovou strukturou. Rozhrani mezi
vazebnym povlakem a substratem jiz neni zietelné, 1ze jej pouze odhadnout diky vétsim poram
a drobné porozité, které se nachazeji v nasttiku. Je patrné, ze v okoli rozhrani se ve vazebném
nasttiku nevyskytuje faze B, je zde pouze pritomny tuhy roztok y.
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Obr. 50 Mikrostruktura vzorku CSZ1P (BSE)
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Obr. 51 Mikrostruktura vzorku CSZ2P (BSE)

Na Obr. 52 je patrna mikrostruktura vzorku HVZ1P ana Obr. 53 mikrostruktura vzorku
HVZ2S. Dendritickd struktura byla zihanim nahrazena hrubou dvoufizovou strukturou,
ve které je faze B orientovana ve sméru ptivodnich dendritli. U obou vzorki je na rozhrani
vazebného ndéstiiku a substratu patrné fetézena porozita a velké mnozstvi oxidl. Rozhrani je
zietelné a lze v jeho okoli ve vazebném ndsttiku pozorovat pouze tuhy roztok y. Vyskyt faze g
je posunut od rozhrani smérem do néstiiku.
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Obr. 52 Mikrostruktura vzorku HVZIP (BSE)
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Obr. 53 Mikrostruktura vzorku HVZ2S (BSE)

Primérné chemické slozeni vazebnych nastiikii CSZ1P/CSZ1S, CSZ2P/CSZ2S,
HVZIP/HVZ1S a HVZ2P/HVZ2S je uvedeno v Tab. 20. Pomoci mapovani chemického
sloZeni, bylo pozorovano rozmisténi kobaltu, niklu, hliniku, chromu a Zeleza ve vazebnych
povlacich a substratu. Vysledek mapovani pro vzorek CSZ1S je zobrazen na Obr. 54 a pro
vzorek HVZ2S na Obr. 55.
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Al Cr Fe
Obr. 54 Vysledky mapovani chemického slozeni vazebného poviaku — vzorek CSZ1S

200 Hm

Obr. 55 Vysledky mapovini chemického slozeni vazebného poviaku — vzorek HVZ2S

Fe

Tab. 20 Prumérné chemické sloZeni Zihanych vazebnych povlakii [hm. %]

Prvek Co Ni Cr Al Fe
CSZ1P/CSZ1S 32,15 35,70 18,89 8,51 1,94
CSZ2P/CSZ2S 33,69 34,93 19,23 8,55 1,56
HVZIP/HVZ1S 34,64 34,37 19,32 8,10 1,34
HVZ2P/HVZ2S 33,57 34,30 18,91 8,39 1,46

Dale bylo bodovou chemickou analyzou u Zihanych vazebnych povlakdi zméteno
prumérné chemickeé slozeni faze B a tuhého roztoku y. Vysledky jsou uvedeny v Tab. 21.

Tab. 21 Prumérné chemické slozeni fazi vazebnych povlakii v zihaném stavu [hm. %]

Prvek Co Ni Cr Al Fe
Faze B 24,29 45,10 9,71 20,32 0,58
Faze y 39,24 30,79 24,32 4,39 1,26
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U zihanych vzorkii byla provedena obrazova analyza plosného obsahu fazi
ve vazebnych povlacich. Vysledné primérné hodnoty jsou uvedeny v Tab. 22.

Tab. 22 Vysledky obrazové analyzy plosného obsahu fazi [%]

Faze v B

CSZ1P/CSZ1S 72,4 27,6
CSZ2P/CSZ72S 71,8 28,2
HVZ1P/HVZ1S 74,2 25,8
HVZ2P/HVZ2S 75,9 24,1

6.5 Mikromechanické vlastnosti vazebnych povlaku
Pomoci mikrotvrdoméru byla zmétena tvrdost vazebnych povlaki pfi zatizeni HV 0,2

(1,962 N). Vysledné primérné hodnoty pro jednotlivé vazebné povlaky v nezihaném a zihaném
stavu, jsou uvedeny na Obr. 56.

Tvrdosti BC - mikrotvrdomér
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520 47 512 +53 504 +43
500 463 +52 467 +32
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Cs1 CS2 HV1 HV2

Obr. 56 Tvrdosti HV 0,2 vazebnych poviakii zmérené pomoci mikrotvrdomeru, kde CS1 a CS2
Jjsou vazebné povlaky nanesené studenou kinetickou depozici a pretavené elektronovym paprskem
vrezimu I resp. 2; HVI1 a HV2 jsou vazebné povlaky nanesené HVOF a pretavené elektronovym
paprskem v rezimu 1 resp. 2

Nanoindentaci byla vyhodnocena tvrdost a Youngiv modul pruznosti vazebnych
povlakd v nezihaném i zihaném stavu pii zatizeni 100 mN. Primérmé hodnoty tvrdosti pro
jednotlivé povlaky jsou uvedeny na Obr. 57 a primérné hodnoty modulu pruznosti jsou patrné
na Obr. 58.
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Tvrdosti BC - nanoindentace
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Obr. 57 Tvrdosti vazebnych povlakii zmérené pomoci nanoindentace, kde CS1 a CS2 jsou vazebné
povlaky nanesené studenou kinetickou depozici a pretavené elektronovym paprskem v rezimu
1 resp. 2; HVI a HV?2 jsou vazebné povlaky nanesené HVOF a pretavené elektronovym
paprskem v rezimu [ resp. 2
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Obr. 58 Hodnoty modulii pruznosti vazebnych povlakii vyhodnocené nanoindentaci, kde CSI1 a CS2
Jjsou vazebné povlaky nanesené studenou kinetickou depozici a pretavené elektronovym paprskem
vrezimu I resp. 2; HVI1 a HV2 jsou vazebné povlaky nanesené HVOF a pretavené elektronovym
paprskem v rezimu 1 resp. 2
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Pfi zatiZeni 25 mN byly nanoindentaci zméfeny tvrdosti faze p a matrice y v Zihaném
vazebném povlaku u vzorku CSZ2P. Vysledky jsou uvedeny v Tab. 23.

Tab. 23 Hodnoty tvrdosti fazi ve vazebném poviaku

Faze B v
Tvrdost [HV] 936 653

6.6 Vliv tepelného cyklovani

Vzorky s keramickymi povlaky nanesenymi v praSku byly podrobeny tepelnému
cyklovani s cilem zjistit stabilitu a pfilnavost keramické vrstvy k vazebné vrstvé. Na Obr. 59
je patrné srovnani vzorkil s vazebnymi povlaky nanesenymi studenou kinetickou depozici pred
cyklovanim a po 50 cyklech, a na Obr. 60 je uvedeno porovnani vzorkl s vazebnymi povlaky
nanesenymi technologii HVOF.

0 cyklt | 50 cykla 0 cykld | 50 cyklu

0 cykla | 50 cykla O cykla | 50 cyklu

Obr. 59 Vliv tepelného cyklovani u vzorkii nanesenych studenou kinetickou depozici s keramickym
povlakem nanesenym v prasku
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0 cykla | 50 cyklu 0 cykla | 50 cykla

0 cykla | 50 cyklu 0 cykla | 50 cykla

Obr. 60 Vliv tepelného cyklovani u vzorkii nanesenych technologii HVOF s keramickym poviakem
nanesenym v prasku
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7 Diskuze vysledkii
Pi‘etavovani vazebnych povlaki

Podminky pfetavovani pomoci elektronového paprsku byly zvoleny na zékladé
poznatkt zjisténych predchazejicim vyzkumem, které ve své praci popisuje Gavendova a kol.
[39] a kterymi se ve své diplomové praci také zabyval Vacek [40]. U obou podminek
pietavovani BC (bond coat — vazebny povlak), které byly naneseny studenou kinetickou
depozici a technologii HVOF, bylo ocekavano, ze pietaveni dosahne tésné pod rozhrani
vazebného povlaku a substratu, aby se rozhrani modifikovalo a vznikla tenka difuzni vrstva.
Jednalo se pfitom o protichidné pozadavky, na jednu stranu aby doslo k pfetaveni rozhrani, ale
zaroven aby nedoslo k velkému promichani prvka a nesnizil se tim obsah kobaltu a hliniku
v BC kvili jejich rozptyleni do véts§iho objemu, jak také dokldda zminénd prace [40].
Rozptyleni téchto prvkli by mohlo mit za nasledek sniZeni oxida¢ni odolnosti BC.
U experimentalnich vzorkl s vazebnym povlakem nanesenym HVOF toho bylo dosazeno jen
castecné, s velkou pravdépodobnosti v disledku nerovnomérné tloustky tohoto povlaku.

Po pfetaveni vznikla ve vSech vazebnych povlacich jemnd dvoufazova dendriticka
struktura. U vazebnych povlakd, které byly pfipraveny studenou kinetickou depozici
a pretavené elektronovym paprskem podle obou podminek pietavovani, bylo v uzsich mistech
pretaveno rozhrani. U podminek dvojitého ptetavovani, kdy byl pouzit proud svazku 3 a
2,7 mA (pauza mezi pfetavenimi Cinila 3 s), dosahovala hloubka pietaveni 82 pm. Naopak pfi
pouziti dvojitého pretavovani s proudy svazku 3 a 3 mA (pauza mezi pretavenimi Cinila
5 min), byla hloubka pfetaveni pfiblizn¢ 85 pm. Tento trend byl o¢ekavan. U pietaveného
rozhrani doslo k difizi a promiseni prvkl vazebného povlaku a substratu, jak doklada liniova
analyza chemického slozeni (kapitola 6.4.1, Obr. 48), coz miiZze poukazovat na lepsi adhezi
povlaku. U povlakii nanesenych technologii HVOF, nedoslo na velké ¢asti rozhrani
k jeho modifikaci. Hloubka pfetaveni u prvni podminky pfetavovani dosahovala 80 pm
a u druh¢ podminky 82 um, pticemz tloustka povlaku se pohybovala v rozmezi 78—100 pm,
tudiz doSlo k pfetaveni pouze misty.

V mikrostruktufe a ani na rozhrani BC a substratu se u vazebnych povlak ptipravenych
studenou kinetickou depozici nenachazely oxidy, na rozdil od nésttikii nanesenych technologii
HVOF. U HVOF povlaki byly pfitomné ¢astice oxidii na rozhrani BC/substrat a také jemné
technologii, kdy pfi kinetické depozici nedochazi k nataveni ¢astic a tedy ani k jejich povrchové
oxidaci a spojeni Castic se substratem je dano plastickou deformaci. Naproti tomu pfi
technologii HVOF jsou ¢astice povlakového materidlu roztaveny nebo ¢asteCné nataveny a pii
depozici dochazi k jejich oxidaci, proto jsou v tomto typu povlaku a na rozhrani pfitomny
oxidy.

U vzorkl piipravenych studenou kinetickou depozici se v mikrostruktufe povlaku
objevovaly velké kulaté pory/bubliny velikosti az 90 um, které se u povlakl nanesenych HVOF
nevyskytovaly. Pfitomnost téchto bublin je ddna kombinaci vlivu technologie studené kinetické
depozice a pretaveni, jak dokldda ve své praci Vacek [40]. Ten ve své praci popisuje vznik
sférickych bublin, ktery je pravdépodobné zpiisoben adsorbovanymi plyny na ¢asticich prasku,
ktery se uvolnil pfi roztaveni nésttiku. V této praci byly pozorovany bubliny s jemné zplostélym
tvarem, coz bylo zptsobeno tryskanim povrchu vazebného povlaku a tim vzniklou deformaci
nastiiku.

Vazebné povlaky nanesené studenou kinetickou depozici a pretavené elektronovym
paprskem podle prvni podminky, vizudln€ vykazuji niz$i mnozstvi bublin, nez je tomu
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u povlakd pretavovanych podle druhé podminky (viz kapitola 6.4.1, Obr. 41 a Obr. 46).
Pti¢inou muze byt délka pauzy mezi pretavenimi, kdy po dvojitém pietaveni, které nasledovalo
rychle za sebou, mohlo dojit k vétSimu uvolnéni bublin z povlaku na volny povrch.
U vazebnych povlakii deponovanych HVOF se pii prvni podmince pietaveni vyskytovalo
v povlaku vice oxidl, ale drobnéjSich, nez pii pietaveni podle druhé podminky, kde se
vyskytoval mensi pocet oxidl o vétsi velikosti.

Ptitomnost podobnych tutvart, jako jsou bubliny a velké pory, nemusi byt na zavadu
funkci tepelnych bariér za predpokladu, Ze nedojde k propojeni téchto dutin s rozhranim, at’ jiz
na stran¢ substratu nebo na stran¢ rozhrani s keramickou kryci vrstvou. Diky svému tvaru
nemusi tyto bubliny ptsobit jako koncentratory napéti. Naopak mohou diky volnému povrchu
poslouzit jako prostfedek ke kompenzaci zbytkovych napéti vznikajicich v dasledku rozdilnych
tepelnych roztaznosti jednotlivych vrstev a substratu.

U vSech vzorki se na rozhrani TC/BC objevovaly ¢astice oxidu hlinitého, které se pti
tryskédni zachytily na povrchu vazebného povlaku.

Zihani vazebnych povlaki

U vazebnych povlakl po pietaveni, bez tepelného zpracovani Zihdnim, nebylo mozné
ziskat obrazovou analyzou plo$ného obsahu fazi reprezentativni vysledky obsahu faze .
Vizualné je vSak mozné usuzovat, Ze v Zihanych néstficich je vétsi obsah faze B nez u néstiikt
zpracovanych pouze pretavenim. Tento rozdil by mohl byt pravdépodobné zptisoben tim, ze pti
pfetaveni a nasledném rychlém ochlazeni dosSlo ve vazebnych néstficich k tvorbé
nerovnovaznych struktur, které byly zihanim nahrazeny stabilni strukturou s vy$§im obsahem
faze B.

Zihani vazebnych povlaki probihalo ve vakuové peci pfi teploté 1100°C po dobu 10 h.
Po Zzihani byla plivodni jemna dendritickd struktura u vSech vzorkli nahrazena hrubou
dvoufazovou strukturou, coz také ve své praci doklada Vacek [40]. Zihanim tedy doslo
k precipitaci faze 8 z piesyceného tuhého roztoku y za vzniku stabilnéjsi struktury. Z vysledkt
obrazové¢ analyzy ploSného obsahu fazi je patrné (kapitola 6.4.2, Tab. 22), Ze mnoZstvi faze 3
je u povlakil nanesenych studenou kinetickou depozici a technologii HVOF témét srovnatelné.
Rozdily jsou pozorovany v morfologii faze B, kterd u povlakii deponovanych studenou
kinetickou depozici dosahuje ovalného az rovnoosého tvaru (kapitola 6.4.2, Obr. 51), v ptipadé
povlakt ptipravenych HVOF se jedna spiSe o protahla zrna (kapitola 6.4.2, Obr. 53).

V oblasti rozhrani vznikla u vSech zihanych vzorkt difizni vrstva a doSlo ke zméné
chemického sloZeni v nastficich. Z vysledkii mapovani chemického sloZeni (kapitola 6.4.2,
Obr. 54) je patrné, Ze doslo k difuzi hliniku od rozhrani smérem do objemu vazebného povlaku,
kobaltu z vazebného povlaku do substratu a naopak tomu bylo u Zeleza, ktery difundoval
ze substratu do BC. Je mozZné, Ze jev difuze hliniku od rozhrani je zfejmé& spojen s redistribuci
zeleza v této oblasti. Diftzi jednotlivych prvkl také dokladaji primérné hodnoty chemického
sloZzeni ve vazebnych nastficich pted Zihanim (viz kapitola 6.4.1, Tab. 18 a Tab. 19) a po
zihani (kapitola 6.4.2, Tab. 20). Po zihani se ve vazebnych povlacich snizil obsah kobaltu,
zvysil obsah niklu a také zde pfibylo Zelezo, které pied Zihanim nebylo detekovano. Obsah
hliniku se pfed a po zihani v BC vyznamné neménil. U povlakll nanesenych studenou
kinetickou depozici doslo zihanim k zaniku rozhrani a vzniku diftzni vrstvy, coz poukazuje na
zlepSeni adheze vazebného ndstfiku. Naopak u povlaki deponovanych technologii HVOF
nedoslo k zaniku rozhrani. Na rozhrani byla patrnd fetézend porozita a oxidy. Nekvalita
rozhrani u HVOF povlakl méla vliv na difuzi prvka mezi substratem a povlakem, jak je patrné
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z mapovéni chemického sloZeni (kapitola 6.4.2, Obr. 55). Zihanim na rozhrani BC a substrétu
také doSlo k ristu oxidi.

Mikromechanické vlastnosti vazebnych povlaki

Tvrdosti vazebnych povlaka byly méfeny mikrotvrdomérem pii zatizeni HV 0,2 (viz
kapitola 6.5, Obr. 56). Pietavené vazebné povlaky nanesené studenou kinetickou depozici
vykazovaly vyssi tvrdost nez povlaky nanesené technologii HVOF. U prvni podminky
pfetavovani tento rozdil tvrdosti mezi néstiiky byl 14 % a u druhé podminky pietavovani 2 %.
studenou kinetickou depozici dochazi k velké plastické deformaci ¢astic a tedy 1 k velkému
deformac¢nimu zpevnéni povlaki v disledku nahromadéni dislokaci.

Pti zihani BC nanesenych studenou kinetickou depozici se snizily jejich tvrdosti i piesto,
ze béhem zihani doslo k precipitaci a narlistu obsahu faze B, kterd ma vyssi tvrdost nez matrice
Y, jak dokladd méfeni pomoci nanoindentace (kapitola 6.5, Tab. 23). Snizeni tvrdosti po zihani
bylo pravdépodobné zaptic¢inéno relaxaci napéti a tedy odpevnénim materidlu pii pusobeni
vysoké teploty, pfi¢emz pokles zpevnéni nebyl vyrovnan naristem v disledku precipitace B
faze. Naopak tomu bylo u vazebnych povlaki nanesenych pomoci HVOF, kdy po Zihani doslo
k narastu jejich tvrdosti. Pfi depozici téchto nastiikii nedoslo k tak zasadnimu plastickému
deformacnimu zpevnéni povlaku, tudiz pti zihani neprobihaly odpeviiovaci mechanismy, ale
doslo k nartistu tvrdosti diky precipitaci B faze.

Hodnoty tvrdosti méfené nanoindentaci jsou vzdy vyS$i nez hodnoty meéfené
mikrotvrdomérem, coz je zplsobeno zmensenim vtisku po odlehceni o elastickou deformaci.
Podil elastické deformace na celkové velikosti vtisku roste s jeho klesajici velikosti. Tvrdosti
ptretavenych vazebnych povlakii nanesenych HVOF a studenou kinetickou depozici dosahovaly
vy$$ich hodnot neZ vazebné povlaky po Zihani. Pfi¢inou téchto vysledki miiZze byt nedostatecny
pocet méfeni, kdy u pretavenych BC byla vétsi pravdépodobnost vtisku do mista s vyskytem
faze B (diky jejich hustéjSimu uspotadani ve struktute), nez u zihanych vazebnych nastiiki.

Keramické povlaky

Hybridni plazmaticky systém nastfiku WSP-H patii k nové ovéfovanym technologiim
nanaSeni keramickych povlakl pro tepelné bariéry. Jedna se o vysoce entalpicky plazmovy
nastiik, kde teplota plazmatu dosahuje az 25 000 K [41]. Z divodi nedostatku doposud
publikovanych informaci a vyzkumu k tomuto zptsobu depozice YSZ ve formé prasku, byla
struktura téchto povlaki porovnana se strukturou YSZ nanesenych pomoci konvencni
technologie plazmového nasttiku na vzduchu.

Keramické povlaky YSZ nanesené v prasku technologii WSP-H maji tetragonalni
strukturu, jak dokazuje difraktogram (kapitola 6.1, Obr. 30). Vykazuji vyssi vyskyt porozity
v fadu jednotek procent oproti povlakiim nanesenych pomoci plazmy. Obvykle se hodnota
porozity téchto nastiikl pro aplikaci v tepelnych bariérach pohybuje v rozmezi 10—15 % [1].
Vys$i porozita nasttiku mohla byt zptisobena nizsi rychlosti deponovanych castic a tudiz 1 nizsi
adhezi mezi splaty, nebo pfili§ vysokou rychlosti pohybu trysky vii¢i nanaSenému povrchu.

U témét vSech vzorkl s keramickymi povlaky nanesenymi v praSku nedoSlo
k dokonalému propojeni keramické kryci vrstvy k vazebnému povlaku nebo doslo
k castecné delaminaci povlaku na rozhrani keramického a vazebného nastiiku. Moznou
pfic¢inou delaminace keramického nastiiku by mohl byt vznik vnitinich napéti pti jeho depozici,
ktery je zptsoben rozdilem tepelnych roztaznosti TC a BC, poptipad¢ ¢astic oxidu hlinitého
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vyskytujicich se misty na rozhrani. NanaSenim nastiku technologii WSP-H doslo k ohtati BC
na teplotu 250°C (viz kapitola 5.4.3). Pii ochlazeni tak pravdépodobné vznikalo na rozhrani
veétsi rezidualni napéti, nez tomu je u nastfiku plazmou, pfi kterém dochazi k ohtéati povrchu
vazebného povlaku na teplotu okolo 150°C, jak doklada [11]. Dalsi moZnou pfiicinou
nepropojeni keramické kryci vrstvy k vazebnému povlaku nebo delaminace rozhrani mohlo byt
zvoleni nevhodnych parametri depozice. Na nedelaminovaném rozhrani TC/BC byly patrné
pory a trhliny. Nedostatecna adheze keramického povlaku mohla byt zptisobena nizkou drsnosti
vazebného povlaku. Nebyla pozorovana zadna logicka souvislost mezi tvrdosti vazebného
povlaku a adhezi keramického povlaku.

Nanaseni keramického povlaku YSZ ve formeé suspenze technologii WSP-H popsal také
Musalek a kol. [42] za pouziti stejného suspenzniho prekurzoru. Studované keramické nastiiky
mély také strukturu s kolumnarnimi zrny tvofenou stabilnim tetragonalnim YSZ a obsahovaly
25 % porozity. V porovnani stim vykazuji naméfend data v rdmci této diplomové prace
hodnoty porozity 39 %. Vyssi hodnota porozity, stejné tak jako nizkd adheze castic uvniti
povlaku, mohla byt zplisobena odliSnymi podminkami nanaSeni, jako vzdéalenost davkovani
prekurzoru, rychlost davkovani a pocet cykli a pii pfipadné aplikaci tyto procesni parametry
musi byt optimalizovany.

Vsechny vzorky s keramickymi povlaky nanaSenymi ve formé suspenze vykazovaly
¢astecnou nebo uplnou delaminaci povlaku na rozhrani. Pti deponaci Y SZ suspenze technologii
WSP-H doslo k ohtati BC aZz na teplotu 550°C, coz bylo zpisobeno zvySenim entalpie
v disledku pfitomnosti ethanolu. To mohlo mit pravdépodobné za nasledek, stejné jako
u nastfikli nanesenych v prasku, vznik vnitinich napéti na rozhrani. Pravdépodobna je i moznost
zavislosti delaminace povlaku na podminkach nanasSeni, protoze pii priblizné drsnosti povrchu
vazebného povlaku v této praci (Ra = 5,82 um) a oceli AISI 304 (Ra = 6 um), na kterou
deponovali MuSalek a kol. [42] YSZ nastiik, nepozorovali delaminaci nastfiku ani vznik trhlin
na rozhrani.

Delaminace keramickych povlakt a vznik trhlin ve struktute pravdépodobné nesouvisi
s polymorfii oxidu zirkonicitého, protoze rentgenovou difrakéni analyzou byla u obou typi
povlakili detekovana pouze tetragonalni faze YSZ. Nebyla zde detekovana monoklinicka faze,
pfi¢emz fazova transformace ZrO; z tetragonalni na monoklinickou je doprovazena zvySenim
objemu o 3—5 % [1].

Mikromechanické vlastnosti keramickych povlaki

Modul pruznosti YSZ nanesené¢ho praSku, ktery byl zméfen nanoindentaci, odpovida
hodnotdm 60—150 GPa, které ve své praci popisuje Planques a kol. [43] pro YSZ povlaky
nanesen¢ pomoci konvencni technologie plazmového nasttiku na vzduchu. Tvrdost namétena
v ramci této prace se shoduje s rozsahem tvrdosti uvadénych pro kompaktni keramicky material
YSZ. Tento vysledek je dan tim, ze nanoindentace byla méfena uvnitt splati. Pro YSZ povlak
naneseném v suspenzi vychazi hodnota tvrdosti o 35 % niz8i nez pro YSZ povlak deponovany
v praSku. To je pravdépodobné zplisobeno méfenim ve zhutnéné oblasti, ktera je tvofena
z vétsiho mnozstvi ptivodnich pevnych ¢astic ze suspenze.

Vliv pretaveni BC na pevnost rozhrani s keramickym Kkrycim povlakem

Hlavnim cilem provedené studie bylo ovéfit vliv pfetaveni vazebného povlaku
elektronovym paprskem na pfilnavost keramické vrstvy tepelné bariéry. Piedpokladalo se
pfitom, ze pietaveni povede ke zhutnéni vazebného povlaku a soucasné odstranéni slabé
soudrZnosti substratu a vazebné vrstvy zptisobené ptritomnosti oxidi jako diisledku aplikované
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metody nanaSeni. V pozitivnim piipadé¢ by bylo mozno nahradit vysokoteplotni metody
nastiiku vazebného povlaku studenou kinetickou depozici spojenou obecné¢ s mensi defektnosti
(porozitou) a mensim obsahem oxidii diky niz$im aplika¢nim teplotdm. Soucasné by v takovém
piipadé bylo mozno ustoupit od vakuového zihani vazebné vrstvy pfed nanesenim keramické
kryci vrstvy tepelné bariéry.

Experimenty ukézaly, ze vzorek CSN2P (viz kapitola 6.1, Tab. 13), tj. vazebny
CoNiCrAlY povlak naneseny studenou kinetickou depozici a pietaveny elektronovym
paprskem v rezimu 2, vykazuje nejmensi mnozstvi defektli a delaminace jak na rozhrani
vazebné vrstvy a substratu, tak rovnéz a to zejména na rozhrani vazebné vrstvy a keramické
kryci vrstvy. V prvém piipadé¢ se jednd o pozitivni vysledek pietaveni BC vcetné rozhrani se
substratem. Ve druhém piipad€ pak lze predpokladat, Ze zbytkova napéti ve vazebné vrstve
nevyvolavaji, nebo vyvolavaji jen v omezené mife, napéti v nanesené keramické vrstvé, kterd
by vyvolavala delaminaci.

U vazebnych povlakl nanesenych metodou HVOF nepfineslo pretaveni elektronovym
paprskem takto vyrazny efekt. Podil delaminace je témeét 3x vétSi v porovnani s povrchem
deponovanym studenou kinetickou depozici (21,1 % oproti 7,7 %; kapitola 6.1, Tab. 13).

Skutecnou odolnost takto nanesené tepelné bariéry proti tepelné expozici a tepelnym
Soklim/cyklovani by mélo ukazat dlouhodobé cyklovani teplot, piip. vysokoteplotni expozice.
S ohledem na konstituci slitiny Inconel 718 byly pro tepelné cykly zvoleny teploty mirné vyssi,
nez jsou jeji aplikacni teploty. V dobé dokoncovani této prace vySe uvedené povlaky odolavaly
spalaci bez ndznaku delaminace rozhrani (kapitola 6.6, Obr. 59 — pro bariéru s vazebnym
povlakem pfipravenym studenou kinetickou depozici a pretavenym elektronovym paprskem
CSN2). Uvedeny postup tak muze realisticky nahradit konvenc¢ni ptipravu tepelnych barier.
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8 Zavér

Cilem prace byla charakterizace struktury a vlastnosti tepelnych bariér typu YSZ

(yttriem stabilizovany oxid zirkonicity) nanesenych technologii hybridniho plazmatického
systému na kryci vazebné povlaky CoNiCrAlY pretavené elektronovym paprskem a zihané
ve vakuu. Vazebné povlaky byly deponovany na substrat z Inconelu 718 pomoci studené
kinetické¢ depozice a technologie vysokorychlostniho nastfiku plamenem. Byly provedeny
analyzy struktur keramickych a vazebnych povlaki a jejich chemického a fazového slozeni.
Také byly vyhodnoceny jejich mikromechanické vlastnosti. Vzorky s keramickymi povlaky
nanesenymi v praSku byly podrobeny experimentu tepelného cyklovani. Na zakladé studia
a ziskanych dat je mozné vyvodit tyto zavéry:

Vazebné nastiiky mély po pfetaveni dendritickou strukturu s hlavni osou sméfujici
od vazebného povlaku k volnému povrchu. Pii pouzitych parametrech elektronového
paprsku doslo u vazebnych povlakii nanesenych studenou kinetickou depozici
k ¢astecnému pietaveni rozhrani mezi vazebnou vrstvou a substratem. U povlakt
nanesenych technologii vysokorychlostniho néstfiku plamenem doSlo v disledku
nestejnomérné tloustky pouze k lokalnim ptetavenim rozhrani.

Pretavené vazebné povlaky pfipravené technologii studené kinetické depozice
obsahovaly v nastiiku pory a zplostelé bubliny. Pfi pifetaveni rozhrani doslo
k promichani prvki povlaku a substratu. Na nepfetaveném rozhrani nebyly pfitomny
trhliny ani oxidické castice.

Mikrostruktura vazebnych nastiikii je tvofena dvéma fazemi a to tuhym roztokem vy
a intermedialni fazi g-(Co, Ni)Al. V Zihaném stavu bylo urc¢eno chemické slozeni téchto
fazi.

Zihani vazebnych povlakii mélo za nasledek zhrubnuti struktury. Zihanim doglo
k pterozdéleni prvkt v povlacich a vytvofeni difuzni vrstvy v oblasti pivodniho
rozhrani. Vyskyt faze 8 byl posunut do urcité vzdalenosti od rozhrani se substratem
smérem do nastiiku.

Zihani vede u vazebného povlaku pfipraveného studenou kinetickou depozici k poklesu
mikrotvrdosti, ktery je vyraznéjsi v ptipadé aplikace dvojiho pietaveni elektronovym
paprskem s 5 min pauzou mezi pietavenimi. M¢cfeni nanotvrdosti Berkovichovym
indentorem tato zjisténi podporuji.

rozhrani vazebného povlaku a kryci vrstvy.

Zihani vede u vazebného povlaku piipraveného vysokorychlostnim nastiikem
plamenem k nardstu tvrdosti, ktery je vyraznéj$i v ptipadé aplikace dvojiho pretaveni
elektronovym paprskem s 3 sekundovou pauzou mezi pietavenimi. Méteni nanotvrdosti
vykazuje opacny trend, coz je prisuzovano vlivu velikosti vtisku v relaci s velikosti
a morfologii B faze.

P11 aplikovanych postupech nanaseni keramickych povlakii ve formé prasku a suspenze
doslo téméf u vSech vzorki k delaminaci na rozhrani keramického kryciho a vazebného
povlaku.

Keramické povlaky YSZ nanesené v praSku mély strukturu tvotfenou splaty, které byly
obklopeny péry a trhlinami. Na nedelaminovaném rozhrani kryci a vazebné vrstvy byla
patrna porozita a trhliny.

Povlaky YSZ nanesené¢ v suspenzi mély strukturu s kolumnarnimi zrny. Vysoké
porozita byla patrna napfic strukturou. Lokaln¢ doslo ke slinuti deponovanych ¢astic.
Nedelaminované rozhrani kryci keramické a vazebné vrstvy bylo kompaktni s minoritni
ptitomnosti trhlin.
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V keramickych povlacich nanesenych v prasku i v suspenzi technologii hybridniho
plazmatického systému se vyskytuje faze YSZ s tetragonalni krystalovou strukturou.
Kryci keramické povlaky nanesené v prasku vykazovaly vétsi tvrdost a hodnotu modulu
pruznosti nez povlaky nanesené v suspenzi.

U vzorkl s keramickymi nastiiky deponovanymi v prasku nedoslo po 50 tepelnych
cyklech k jejich poruseni ¢i spalaci.
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10 Seznam pouzitych zkratek

Zkratka Vyznam

BC kovovy vazebny povlak (bond coat)

BCC kubicka prostorové centrovana miizka

BCT tetragonalni plosné stfedéna miizka

BSE zobrazeni v rezimu zpétné odrazenych elektronti

D-Gun detonacni nastiik

EBH kaleni elektronovym paprskem (electron beam hardening)

EB-PVD fyzikalni depozice z plynné faze elektronovym paprskem

EDS energioveé disperzni spektrometrie

FCC kubicka plo$né centrovana miizka

HVOF vysokorychlostni nastfik plamenem

SE zobrazeni v rezimu sekundérnich elektronii

TBC systém tepelnych bariér (thermal barrier coating)

TC svrchni keramicky povlak (top coat)

TGO tepeln¢ indukovany oxid (thermally grown oxide)

WSP-H plazmovy néstfik s hybridnim systémem stabilizace oblouku/
hybridni plazmaticky systém

YSZ yttriem stabilizovany oxid zirkonicity

68



