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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 nastfiku
plamenem a studené kinetické depozice.

V ramci experimentalniho vyhodnoceni byla analyzovana mikrostruktura a chemické
slozeni krycich keramickych nastrikd nanesenych ve formé prasku a suspenze. Stejné tak byly
vyhodnoceny i vazebné povlaky ve stavu po pretaveni za pouziti dvou parametrti elektronového
paprsku. Dale byly sledovany zmény v mikrostruktufe a chemickém slozeni pretavenych
nastfikll po zihani. Nasledné byly vyhodnoceny mikromechanické vlastnosti keramickych
a vazebnych povlaki.

Keramické povlaky nanesené v prasku vykazovaly strukturu tvofenou splaty, zatimco
povlaky nanesené ve formé suspenze mély jemnou strukturu tvofenou kolumnarnimi zrny.
Struktura pietavenych vazebnych nastiika byla tvorena dendrity. Zihani pak mé&lo za nasledek
zhrubnuti jednotlivych fazi a doslo ke zménam v chemickém slozeni zpliisobené difuzi prvku.

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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elektronovy paprsek, zihani, pretavovani, HVOF, WSP-H, YSZ, CoNiCrAlY

Key words

thermal barrier coatings, ceramic top coat, bond coat, cold spray, electron beam,
annealing, remelting, HVOF, WSP-H, YSZ, CoNiCrAlY






Bibliograficka citace

SLAVIKOVA, Barbora. Struktura a viastnosti tepelnych bariér typu YSZ nanesenych na kryci
vrstvy CoNiCrALY pretavené elektronovym paprskem [online]. Brno, 2019 [cit. 2019-05-30].
Dostupné z: https://www.vutbr.cz/studenti/zav-prace/detail/117872. Diplomova prace. Vysoké
udeni technické v Brng, Fakulta strojniho inzenyrstvi, Ustav materialovych v&d a inzenyrstvi.
Vedouci prace Ivo Dlouhy.


https://www.vutbr.cz/studenti/zav-prace/detail/117872




Prohlaseni

Prohlasuji, ze jsem celou diplomovou praci vypracovala samostatné pod vedenim
vedouciho diplomové prace a uvedla jsem vSechny pouzité podklady a literaturu.

Podpis studenta






Podékovani

Rada bych podékovala panu prof. Ing. Ivovi Dlouhému, CSc. za odborné vedeni, vécné
ptipominky a za vstficnost pii konzultacich a vypracovani této diplomové prace. Také bych
rada podékovala mému manzelovi za podporu, které se mi od né dostalo pfi psani této prace.






Obsah

L UVOA oo 3
2 TEPEINE DATIETY ... 4
2.1 Svrchni keramicky POVIAK ..........ccoiiiiiiiiiii e 5
2.1.1 Zpusoby nanaseni keramického povIaku ... 7
2.1.1.1 PIazZmovy NASTIIK .........c.ooiiiiii i 7

2.1.1.2 Depozice pomoci EB-PVD ... 9

2.2 Vazebny KOVOVY POVIAK . .........ooiiiiiiiiii i 10
2.2.1 Zpusoby nanaseni vazebného povIaku ... 12

2.2. 1.1 Plazmovy NASEIIK ..ottt 12

2.2.1.2 Vysokorychlostni nastiik plamenem (HVOF)................... 13

2.2.1.3 Studend Kineticka dePOZICE .........cooiiiiiiiiii it 15

2.3 NIKIOVE SUPETSIIEIIY ...ttt 17
23 1 INCONEL TI8 ..ot s 19

3 Technologie elektronoveho paprsku....... ..o 20
3.1 Princip eleKtronoveho SVAzKU ..o 20
3.2 POVICROVE ZPTACOVANT .........evieiiiciiit et 21
B3 T KA. ..o 23
3.3.2 ZARAN ..._..oooo oo 23
333 PEELAVOVANI ...ttt ettt 23
334 LEZOVAIL ...ttt 23

B CHIE PIACE ...t 25
5 EXPerimentalng CASE .........oouiiiiiiiiii ittt 26
5.3 POUZILE MALCTIALY ......o.ooiitiit et 26
531 TINCONEI TI8 ..ot 26
5.3.2 CONICTALY ..ottt 27
5.3 3 Y S o 27
5331 YSZ PIASEK ..o 27

5.3.3.2 YSZ SUSPEINZE ...ttt 28

5.4 DePOzICE POVIAKUL. ..ottt 28
SATHVOE oo e e 29
5.4.2 Studend Kineticka dePOZICE. .........ooviviii ittt 29
5.4.3 Plazmovy nastiik WSP-H ... 30

5.5 Modifikace MIKIOSTIUKTULY .......ooiiiiit it 30
5.5.1 Pietavovani eleKtronovym paprskem............occoooiiiiioiiiiiiiiiiii 30
5.5.2 ZAAN .....ooooooooooooee e 31

5.6 Metodika PHPIavy VZOTKUL.........co.iiiiiiiiiiiiiiiii e 31



5.7 Hodnocend VZOTKU ....oooooiii 32

5.7.1 Hodnoceni mikrostruktury a chemického slozeni ... 32
5.7.2 Rentgenova difrakéni analyza...............cccooooiiiiiiiiiii 32

5.7.3 Méfeni mikromechanickych vIastnosti..............ccccoooiiiiiiiiiii 33

5.8 TePEINE CYKIOVANT ......c.oviiiitiiiii e 34

6 VYSLEAKY ... 35
6.1 Keramicky povlak naneseny v pra$Ku..............cooiiiiiiii 35
6.2 Keramicky povlak naneseny v SUSPENZI ..........ccccuouiuiiiiiiiiiriiiiieic e 39
6.3 Mikromechanické vlastnosti keramickych poviakii.............ccocoooiniii 43
6.4 Vazebne POVIAKY .........ooiiiiiiii e 43
6.4.1 Pietavené vazebné povIaky.............cooiiiiiiiiii i 44
6.4.2 Zihané vazebné POVIAKY ...........coooviiiooeoeeeoeeeee e 49

6.5 Mikromechanické vlastnosti vazebnych povlakil ..............cocooiiiiiii 52
6.6 V1iv tepelného CYKIOVANT .........ocoiiiiiiiiiii i 54

7 DISKUZE VYSIEAKUL ... 56
8 ZLAVET .ottt 61
9 Seznam pouZityCh ZATOJU ......c.oviiiiiiiii i 63

10 Seznam pouZitych ZKratek .............ccooiiiiiiiiiii 68



1 Uvod

Niklové superslitiny jsou Siroce vyuzivané konstrukéni materidly pro vysokoteplotni
aplikace, zejména v leteckém a energetickém primyslu. Vyznacuji se predev§im vysokou
zarupevnosti a zaruvzdornosti. S rostoucimi pozadavky na zvySovani vykonu a ucinnosti
motoru se vSak také zvySuje teplota prostiedi spalin a plynt, ve kterém tyto materialy pracuji.
V narustajici oxidacni a korozni atmosfére narazi pouziti superslitin na jejich ptirozené limity.
Proto je vextrémnim prostitedi nezbytna dodatecna ochrana povrchu soucasti z téchto
materiald. Nejcastéjsi formou ochrany superslitin vici vysokoteplotnim vlivim a vlivim
prostfedi spalin jsou difuzni vrstvy a systémy tepelnych bariér.

Difuzni vrstvy jsou obvykle na bazi aluminidd a platinovych aluminidi. Vznikaji
difiznim sycenim povrchu soucasti prvky, predevsim hlinikem, ktery na povrchu pii kontaktu
s kyslikem vytvaii ochrannou vrstvu stabilnich oxidi. Tyto vrstvy vSak pouze zvySuji odolnost
superslitin proti oxidaci a vysokoteplotni korozi.

Pro omezeni prestupu tepla do superslitin a snizeni jejich pracovni teploty se na povrchy
soucasti nanasSeji povlakové systémy tepelnych bariér. Obvykle se jedna o dvoustupriové
povlaky slozené ze svrchniho keramického povlaku a vazebného povlaku. Jako tepelna bariéra
pak ptedevsim slouzi keramicka vrstva, ktera se oproti zdkladnimu materialu vyznacuje zcela
jinymi fyzikalnimi vlastnostmi. Diky své nizké tepelné vodivosti je schopna ¢aste¢né tepelné
izolovat komponentu ze superslitiny. Pro zvySeni ucinnosti ochrany je samotna komponenta
chlazena zevnitf. NejpouzivanéjsSim materidlem pro keramickou kryci vrstvu je yttriem
stabilizovany oxid zirkoniCity. 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 oxidacni 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 pietaveni elektronovym paprskem vazebného
CoNiCrAlY povlaku na soudrznost s keramickou kryci vrstvou. Samotné pietaveni
elektronovym paprskem umoziuje nahradit rozhrani substratu a vazebné vrstvy tenkou difuzni
vrstvou a tim zvysit jeji pfilnavost k substratu. Soucasné by tento krok umoznil vytradit vakuové
zihani deponovaného vazebného povlaku, a to za predpokladu, ze dosazené vlastnosti
po pretaveni neovlivni funkci tepelné bariéry. Naznacena idea je pfitom testovana na vazebnych
vrstvach nanaSenych dvéma postupy, standardné pouzivanym vysokorychlostnim nastfikem
plamenem a nové ovéfovanou studenou kinetickou depozici. Rovnéz byl pro pfipravu
keramické kryci vrstvy pouzit modern€jsi hybridni plazmaticky systém (WSP-H) umoziujici,
kromé nanasSeni povlakového materialu ve formé prasku, pouziti povlakového materialu
v suspenzi.



2 Tepelné bariéry

Spalovaci komory a lopatky turbin proudovych motora letadel, primyslovych parnich
nebo plynovych turbin pracuji v agresivnim prostiedi spalin, plynt a pevnych castic. Toto
prostiedi se vyznacuje vysokou teplotou, zvySenym teplotnim gradientem, pfitomnosti oxidacni
a korozni atmosféry a velkym mechanickym zatizenim, zejména tlakem a vibracemi. Vlastnosti
pouzitych konstruk¢nich materiald, jako je odolnost proti creepu, inavova pevnost, zarupevnost
jsou optimalizovany pro maximalni nosnost, avSak s mens$im dirazem na odolnost proti
oxidaci, vysokoteplotni korozi ¢i mechanickému opotfebeni materiadlu. Proto se na nejvice
teplotné exponované soucasti nanasi systémy tepelnych bariér (thermal barrier coating — TBC),
které Castecné zabranuji prestupu tepla do zakladniho materidlu a také slouzi jako oxidacni
bariéry [1]. Izolacni 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 dvoustupfiové a multimaterialni 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 zakladni material (substrat) soucasti.
Vazebny povlak pak vyrovnava rozdily mezi teplotnimi roztaznostmi substratu a keramického
povlaku a hlavné zvySuje oxidacni odolnost vytvarenim tenké vrstvy tepelné indukovanych
oxidi (TGO — thermally grown oxide), ktera vznika na rozhrani keramického a vazebného
povlaku. Mechanické zatizeni komponent pfenasi piedev§im zakladni material, nejcastéji
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 povlakt v systému tepelnych bariér ma odlisné fyzikalni, tepelné a mechanické
vlastnosti, které jsou vyrazné¢ ovlivnény podminkami jejich nanaSeni a zpracovani.
Mikrostruktury povlaka jsou vysoce heterogenni a obsahuji poruchy, jako jsou pory a trhliny
raznych velikosti. Hustota, velikost a morfologie téchto defektd urcuji konecné tepelné
a mechanické vlastnosti povlaka. Béhem vyroby a zejména beéhem provozu danych komponent
se povlaky a substrat vzajemné chemicky a mechanicky ovliviiuji a také se méni jejich slozeni
a mikrostruktura, kdy dochazi k difuzi prvka a k fazovym preménam. Vsechny tyto tepelné
aktivované procesy obecné vedou k degradaci a poruseni povlaku. Tepelné bariéry snizuji
lokélni rozdily teplot, tim zmenSuji deformaci materialu a zlepSuji zivotnost pfi tepelné
unavoveém zatézovani. [1][2] [3]



2.1 Svrchni keramicky povlak

Hlavni funkci svrchniho keramického povlaku (TC) je tepelnd izolace zakladniho
materialu a tedy snizeni pracovni teploty dané komponenty. Omezeni piestupu tepla do soucasti
je dano predevsim nizkou tepelnou vodivosti keramického povlaku. Tepelna bariéra miZze snizit
teplotu povrchu substratu az o 100°C a to v zavislosti na tloustce 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 materialem soucasti. Rozsah tloustky keramické vrstvy se pohybuje
v rozmezi 100—1000 pum. [1] [3]

Na materialové vlastnosti svrchniho kryciho povlaku jsou kladeny rtizné pozadavky.
V plynovych turbinach miize 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 kvuli redukci teploty podkladového materialu také nizkou tepelnou vodivost. Dale musi mit
dobrou oxidacni odolnost a koeficient tepelné roztaznosti blizky kovovému vazebnému
povlaku, aby se snizilo rezidualni napéti na jejich rozhrani zpisobené tepelnymi cykly [1].
Povlak je béhem provozu soucasti vystaveny ucinkim stfidavého ohfevu a nasledného
ochlazeni, tzv. teplotnim Sokdm, proto je potiebna odolnost materialu vici tepelné unave.

Tepelné bariéry pracuji v prostiedi spalin s vysokym tlakem (az 1 MPa), kde dochézi
k porucham povlaku jako je delaminace Ci eroze, ktera je zpiisobena narazem castic pracovniho
prostredi [3]. Vné&jsi poskozeni tepelnych bariér je primarné zavislé na mikrostrukture 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
materialu, ale také na zpusobu nanaseni povlaku. Piehled 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 umérna
tepelné vodivosti

Koeficient tepelné Vysoky Roztaznost by méla byt blizka

roztaznosti roztaznosti substratu a vazebné vrstvy

Faze Stabilni Zména faze v termocyklickém

prosttedi je strukturdlné Skodliva

Odolnost vuci oxidaci Vysoka Provozni prostiedi je vysoce
oxida¢ni

Odolnost vuci korozi Stredni az vysoka Provozni prostiedi mize byt
korozni

Odolnost vuci Vysoka Provozni prostiedi vytvari velké

deformacim deformace




Pozadované vlastnosti na svrchni povlak spliiuje keramicky material ZrO> neboli oxid
zitkonicity. Jedna se vSak o polymorfni material. Pfi pokojové teplot€ méa monoklinickou
krystalovou strukturu, ktera pfi 1197°C prochézi fazovou transformaci na tetragonalni strukturu
a nasledné pii teplot€¢ 2370°C v kubickou krystalovou strukturu, kterou si uchovéava 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 posunim atomut
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 miiZze mit ve struktufe
za nasledek vznik trhlin, které tak ovliviuji celistvost polykrystalické keramiky. Proto je
potieba stabilizovat vysokoteplotni faze ZrO,, aby béhem cykld proudovych motora
nedochazelo ke zméné krystalové struktury. Pro stabilizaci tetragonalni nebo kubické faze
oxidu zirkonicitého za pokojové teploty se pfidavaji dalsi oxidy, jako napfiklad oxid hofecnaty
(MgO), oxid vapenaty (CaO) nebo oxid yttrity (Y203), které zabratiuji fazové transformaci
a eliminuji tak zménu objemu. [2] [3] [8]

V technické praxi se pro tepelné bariéry nejcastéji pouziva yttriem stabilizovany oxid
zitkoni€ity (YSZ) s 6—8 hm. % Y203 [2]. Mnozstvi stabilizatoru ma vliv na odolnost proti
tepelné unavé, pricemz nejdelsi zivotnost pii tepelném cyklickém zatézovani poskytuje
6—8YSZ, jak je patrné z Obr. 2. Oxid yttrity umoziiuje zachovat metastabilni tetragonalni ZrO,
pfi pokojové teploté. Yttriem stabilizovany oxid zirkoni€ity mé& vysokou teplotu tani
(~2680°C), nizkou tepelnou vodivost a ve srovnani sjinymi oxidy ma relativné vysoky
koeficient teplotni roztaznosti. Dale ma nizkou hustotu, coz mize 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. Pti vyssich teplotach dochazi k fazové transformaci, ktera vede k selhani
povlaku. Protoze ma YSZ dobrou iontovou vodivost danou vysokou koncentraci vakanci,
usnadniyje tak diftzi kysliku pfi vysokych teplotach, coz ma za nasledek oxidaci vazebného
kovového povlaku. Dalsi nevyhodou je citlivost materialu k vysokoteplotni korozi. Pti ur¢itém
mnozstvi siry, sodiku a vanadu v palivu, dochéazi k chemickym reakcim mezi témito
necistotami a stabilizatorem Y03, coz vede k vyCerpavani oxidu yttritého 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 povlaku
DPFi cyklickém 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 nastiik plazmou a EB-PVD (fyzikalni depozice z plynné faze elektronovym
paprskem). Obé tyto technologie patii do skupiny vysokoteplotnich zarovych nastiika
a poskytuji dostatecnou energii, aby roztavily materialy s vysokou teplotou tani [2]. Béhem
procesu se povlakovy material ohifeje do tekutého nebo polotekutého stavu, a nasledné je
pohanén k pfipravenému povrchu substratu, bud’” pomoci nosného plynu, nebo atomizacni
trysky. Castice materialu piilnou k povrchu a vytvaii tak povlak, pfi¢emZ substrat zlstava
nenataveny. [3]

Mikrostruktury povlakii vytvorené témito technologiemi jsou velmi odlisné a pfinasi
razné vyhody z hlediska vlastnosti. Také se lisi v oblasti pouziti. Plazmovym nastfikem
se povlakuji predevsim vétsi statické komponenty motord, jako jsou spalovaci komory nebo
stacionarni lopatky. Tloustka keramického povlaku se na téchto stacionarnich soucastech
pohybuje v rozmezi 250—500 pum. EB-PVD se naopak pouziva pro rotacni soucasti motort, kde
je kladen daraz na nizkou drsnost povrchu a rovnomérnost tloustky keramického povlaku, ktera
obvykle byva 100—250 um. Tato technologie poskytuje vyssi zivotnost povlaku, ale ve srovnani
s plazmovym néastrikem je cenové drazsi. [3] [6]

2.1.1.1 Plazmovy nastrik

Proces nastiiku plazmou je zalozen na principu hofeni elektrického oblouku mezi
wolframovou katodou a vodou chlazenou valcovou médénou anodou tvoftici trysku, kterymi
prochazi stejnosmérny proud. Do trysky mezi anodu a katodu je tlakem ptivadén plazmovy
plyn, obvykle se jedna o argon, dusik, vodik, hélium, nebo jejich smés. Prepétim mezi dvéma
elektrodami vznika elektricky vyboj, ktery zpisobuje ionizaci plazmového plynu, tedy vznik
elektrického oblouku tvofeného plazmatem. Plazma pak proudi z trysky vysokou rychlosti
a dosahuyje teploty az 15 000 K. Povlakovy material je ve formé prasku (pomoci nosného plynu)
¢i suspenze privadén do otvoru trysky, kterym proudi plazma. Roztavené ¢astice deponovaného
materialu jsou pohanény smérem k povrchu substratu rychlosti v rozmezi od 200 do 600 m-s™,
kde vytvati soudrzny povlak. Schéma zafizeni pro plazmovy nastiik je na Obr. 3. [9][10][11]
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Obr. 3 Zarizeni pro plazmovy nastvik [12]



Stiedni hodnota velikosti ¢astic prasku, které dosdhnou jadra proudu plazmatu a dochazi
tak k jejich uplnému roztaveni, byva okolo 40 um. Vétsi ¢astice jsou pouze Castecné nataveny.
Naopak cCastice mensi nez 10 pum nepronikaji do plazmy kvili své malé hybnosti a nepfispivaji
ke vzniku mikrostruktury povlaku.

Toto omezeni minimalni velikosti Castic pouzitelnych pro plazmové nastiiky
s praskovym prekurzorem vedlo k vyvoji technologie plazmového nanaseni zalozené na pouziti
kapalného prekurzoru ve formé suspenze nebo roztoku. Dispergovanim, popiipade
rozpousténim nanometrickych a submikrometrickych castic prasku povlakového materialu
v kapalném médiu a jeho pouzitim pifi 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 nastrikia

Mikrostruktura povlaku naneseného plazmou je tvorena splaty, které jsou oddéleny
mikrotrhlinami, pory, poptipadé CasteCné natavenymi Casticemi, jak je patrné na Obr. 4. Splaty
jsou ploché utvary vznikajici deformaci natavenych castic pifi narazu na povrch BC. Struktura
jednotlivych splatl je tvofena jemnymi kolumnarnimi zrny orientovanymi ve sméru pienosu
tepla pfi tuhnuti. Povrch vazebného povlaku musi byt zdrsnény, aby k nému deponované Castice
keramického materialu pfilnuly a vytvorily tak pevné mechanické spojeni. V povlaku béhem
nanaseni plazmou vznika zbytkové napéti zpisobené rychlym ochlazenim roztavenych Castic
a rozdilnou tepelnou roztaznosti YSZ vzhledem ke kovovému BC. Napéti je pak uvolfiovano
tvorbou trhlin ve strukture povlaku.

Pory a horizontalni mikrotrhliny na rozhrani splati snizuji tepelnou vodivost a zlepsuji
tak izola¢ni schopnost povlaku. Na druhou stranu se tyto mikrotrhliny béhem provozu mohou
§ifit v dusledku tepelného a mechanického namahani a mize dojit k delaminaci povlaku
a naslednému selhani. CasteGnou pruznost povlaku zajistuji vertikalni mikrotrhliny, které
pomahaji pi1 uvoliiovani zbytkovych napéti, zarover ale zvysuji pfenos tepla do substratu. Pro
dosazeni nizké tepelné vodivosti a odolnosti svrchniho povlaku vici deformacim s dostatecné
dlouhou Zivotnosti, je potfeba optimalizovat mnozstvi pori a mikrotrhlin ve struktufe.
TC naneseny plazmovym nastfikem ma 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 dosahneme 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 splatii tvorend kolumndrnimi zrny [15]



2.1.1.2 Depozice pomoci EB-PVD

EB-PVD neboli fyzikalni depozice z plynné faze elektronovym paprskem slouzi
k nanaseni rovhomérmnych povlaka s poZzadovanymi vlastnostmi. Tento proces spociva v taveni
a nasledném odpafovani valcovych ingotd nebo granuli povlakového materialu pomoci
zaostfeného elektronového paprsku ve vakuové komore. Pied depozici se vzorky predehieji
pfiblizné na 1000°C, coz v prostiedi s nizkym parcialnim tlakem kysliku ma za nasledek rast
tenké vrstvy tepelné indukovanych oxida (0,05-0,1 um) na povrchu vazebného kovového
povlaku [3]. Pii této teploté se soucasti udrzuji 1 béhem procesu povlakovani. Prekurzor se
odparuje ve formée atomt, molekul nebo iontl a nasledné kondenzuje na predehfatém povrchu
substratu. Predehiev poskytuje dostatecnou tepelnou energii, aby mohlo dojit k povrchové
diftzi deponovanych atoma ¢i molekul a nasledné nukleaci a rustu zrm povlaku. Cely proces se
provadi v EB-PVD povlakové komote (Obr. 5), kde kombinace otaCeni a naklapéni soucasti
v oblaku par, zajiStuje vznik rovnomémé tloustky povlaku na jejim povrchu. Rychlost
kondenzace povlaku se 1isi v zavislosti na poloze soucasti vzhledem k ingotim, stejné jako
na tvaru a velikosti, obvykle to byva 5 az 7 um/min. Tento proces je mozné vyuzit pro nanaseni
YSZ, diky podobnym tlaktim sytych par Y203 a ZrO:. [3] [7]
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Obr. 5 Zarizeni pro EB-PVD [1]

Mikrostruktura EB-PVD povlaku

EB-PVD povlaky jsou charakterizovany mikrostrukturou s kolumnarnimi zrny, ktera je
zobrazena na Obr. 6. Zrna jsou mezi sebou pouze slabé vazana, coz poskytuje lepsi odolnost
povlaku viéi deformacim a teplotnim Sokim. Na druhou stranu tato sloupcova struktura
umoziiuje snadné&jsi prenos tepla a zvysuje tepelnou vodivost povlaku (1,7-1,8 W-m-K?).
Béhem predehievu soucasti a v priabéhu procesu, vznika na povrchu kovového BC tenka vrstva
tepelné indukovanych oxida. Pfi kondenzaci povlakového materialu dochazi na energeticky
vyhodnych mistech k tvorbé krystalizacnich zarodka a jejich bo¢nimu ristu tak, ze vytvareji
jednotliva zrna orientovand ke zdroji par. Spojeni mezi vazebnym povlakem a YSZ je
predevsim dano 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 vytvarenim souvislé vrstvy tepelné
indukovanych oxidl na rozhrani vazebného a svrchniho keramického povlaku. Mechanické
vlastnosti kovového materialu BC musi byt blizké vlastnostem substratu, tedy vysokd mez
pevnosti pfi teCeni s vhodnou taznosti, odolnost proti inaveé a narazovému zatizeni. Maximalni
teplota vazebnych kovovych povlaki v TBC nesmi prekrocit 1150°C, jinak by mohlo dojit
k reakci s podkladovou superslitinou a nataveni povlaku. [2] [6] [16] [17]

Jako vazebné povlaky se nejCastéji pouzivaji materialy 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 interdifize a zabranilo se tak tvorbé kiehkych intermetalickych fazi, které by
ovliviiovaly vlastnosti substratu i vazebné vrstvy béhem provozu. Rizenim obsahu jednotlivych
prvkd, mikrostruktury a vybérem vyrobniho procesu lze ovlivnit vysledné vlastnosti povlaku
a prizpusobit je specifickym aplikacim. Vliv prvkid na vlastnosti povlaku a jejich funkce jsou
uvedeny v Tab. 2. [1][3]

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

Prvek Pozitivni vlastnosti a funkce Negativni vlastnosti

Ni ZvySsuje pevnost a oxidacni odolnost; Nachylny k interakci se sirou
hlavni prvek matrice

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

Al Zvysuje oxidacni odolnost a pevnost; Vyssi koncentrace snizuje bod
slozka intermedidlni faze 8 tani
Cr Zvysuje oxida¢ni a korozni odolnost; Snizuje pevnost pii teCeni

snizuje mnozstvi Al pro tvorbu TGO

Y Zlepsuje piilnavost TGO Velké mnozstvi zpusobuje
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 divodu 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 potiebné pro vytvoreni a udrzovani
ochranné vrstvy a zaji§tuje vynikajici odolnost povlaku proti korozi. BC poskytuje zasobu
hliniku pro vytvoreni a pomaly rust stabilni vrstvy TGO za provoznich podminek, ktera slouzi
jako oxidacni bariéra. Yttrium se pfidava v malém mnozstvi pro zlepSeni adheze TGO
zabranénim segregace siry na rozhrani povlaku a oxidacni vrstvy. [1] [7]

NiCrAlY

Oxidaéni odolnost —»

Vysoko-chromaove
poviaky

CoCrAlY

Aluminidy

Karozni odolnost — obsah chromu ———

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

Mikrostruktura kovového povlaku MCrAlY (Obr. 8) je tvofena tuhym roztokem y
s kubickou plosné centrovanou mfizkou (FCC) a intermedialni fazi B-(Ni, Co)Al s kubickou
prostorové 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. Fazova stabilita, odolnost
vuci oxidaci, vysokoteplotni korozi a nachylnost ke vzniku trhlin, jsou fizeny Gpravou slozeni
kovového povlaku a pomérem faze y k fazi B, aby nedochazelo k nezadouci fazové transformaci
a zméng¢ vlastnosti. [7]

- 10 pm
y [+ = ]

Obr. 8 Mikrostruktura vazebného poviaku MCrAIY [19]
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Oxidace vazebného povlaku v prubéhu tepelného cyklovani soucasti ma za nasledek
vznik vrstvy tepelné indukovanych oxida na rozhrani keramického a kovového povlaku. TGO
funguje jako bariéra mezi povlakem a atmosférou a zamezuje dalsi oxidaci. K jejimu rustu
dochazi bud wvn¢jsi difuzi kovovych iontd zvazebného povlaku, nebo wvnitini difuzi
kyslikovych iontl pfes vrstvu oxidu. Hlavnim nejstabilnéjsim oxidem, tvoficim se u povlaku
typu MCrAlY, je a-oxid hlinity (a-Al>Os). Oxid hlinity je idealni bariérou oproti jinym
ochrannym oxidim, protoze je nejpomaleji rostouci oxid pii vysokych teplotach, ma nizkou
tepelnou difuzivitu a tvofi nepropustnou vrstvu s dobrou adhezi. Také je fazové kompatibilni
s YSZ keramikou. Hlavnim zdrojem hliniku pro vytvoreni vrstvy a-Al,Os je faze B. S rostouct
tloustkou TGO se tato faze ve vnéjsi oblasti povlaku vyCerpava a prevlada zde faze y. Vedle
oxidu hlinitého tvofi vrstvu TGO 1 dalsi oxidy, jako oxid nikelnaty (NiO), oxid chromity
(Cr203) a spinel (Ni, Co)(Cr, Al)204. Tyto oxidy ale nemaji ochrannou funkci a navic se Cr203
pii teplotach nad 1000°C vypafuje ve forme oxidu chromového (CrOs). Tloustka tepelné
indukovanych oxida se obvykle pohybuje v rozmezi od 0,5 do 10 um. [1] [2][17][19]

Béhem teplotni expozice soucasti se primarné tvoii souvisla vrstva oxidu hlinitého,
ktera potlacuje tvorbu dalSich oxid(. Pii ochlazovani vznikaji ve vrstvé zbytkova napéti,
zpusobena rozdilnymi tepelnymi roztaznostmi povlakt a substratu, ktera vedou ke vzniku trhlin
amozné oxidaci vazebného povlaku. Po nasledném ohfevu difunduje hlinik k rozhrani a vytvofi
novy a-Al20s, ¢imz vyplni trhlinu. Pi cyklickém tepelném namahani tento proces pokracuje,
dokud nedojde k vycCerpani hliniku z povlaku. Poté se zaCnou tvofit jiné oxidy, napt. Cr203,
které jiz nechrani vazebny povlak pred dalsi oxidaci. Navic maji velkou rychlost ristu
doprovazenou objemovou expanzi, coz maze indukovat trhliny. V prabéhu provozu soucasti
muze také dochazet kinterdiftizi prvki mezi substratem a MCrAlY povlakem za vzniku
intermetalickych fazi a Kirkendalovy porozity na rozhrani [20]. Obzvlasté problematicka je
difuze hliniku z vazebného povlaku do substratu, protoze se snizuje mnozstvi dostupného
hliniku pro tvorbu a-Al>Os3. 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 Zpusoby nanaseni vazebného povlaku

Odolnost povlaku vici oxidaci zavisi nejen na jeho chemickém slozeni, ale také
na zpusobu aplikace. Vazebné povlaky byvaji nanaseny v tloustkach 50—125 um pomoci
vysokoteplotnich zarovych nastiikl, jako je plazmovy nastfik (na vzduchu nebo ve vakuu),
nebo vysokorychlostni nastfik plamenem (HVOF). Hlavni omezeni téchto technologii vyplyva
z pouziti zvySené teploty pro depozici povlaku, ktera Casto vede k fazovym zménam
povlakového materialu. V posledni dobé se pro nanaseni vazebnych povlaka zacala pouzivat
metoda studené kinetické depozice (cold spray). Jedna se o nizkoteplotni zarovy nastfik, ktery
pro vytvorfeni povlaku na povrchu substratu vyuziva kinetickou energii. Jednotlivé technologie
nanaSeni BC maji vyznamny vliv na mikrostrukturu povlaku a jeho mechanické a chemické
vlastnosti. Po depozici povlaku obvykle nasleduje vakuové zihani nebo Zzihani v inertni
atmosfére pii teplot€ 1050 az 1100°C po dobu fadové 10 h. Tepelné zpracovani vede ke zlepSeni
prilnavosti, diky difuzi prvka pfes rozhrani mezi substratem a povlakem, a také dochazi
k precipitaci faze B z presyceného tuhého roztoku y. [17]

2.2.1.1 Plazmovy nastrik
Pro nanaseni kovovych povlaku se nejcastéji pouziva nastiik plazmou, stejn€ jako pro

svrchni keramické povlaky. Princip plazmového nastiiku je blize popsan v kapitole 2.1.1.1.
Jedna se o proces s nizkymi provoznimi naklady, ale jeho hlavni nevyhodu predstavuje aplikace
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v oteviené atmosfére, kterd vede k tvorbé porézni struktury s vysokym obsahem lamelarnich
oxidu tvoricich se okolo jednotlivych splati. Mikrostrukturu kovového povlaku lze upravit
tepelnym zpracovanim, pii kterém dochazi k CasteCnému uzavirani pora mezi sousednimi
splaty a k sferoidizaci lamelarnich Al>Os. Povlaky nanesené pomoci plazmy maji nizsi odolnost
vuci oxidaci za vysokych teplot. Je to zptsobeno vysokym obsahem pavodnich oxidi Al2Os3,
¢imz béhem provozu dochazi k rychlej§imu vycCerpani hliniku z povlaku a na povrchu se pak
tvori vrstva oxidd Cr203. 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]

Dals§im vyznamnym procesem nanaSeni vazebnych povlaki je plazmovy nastiik
ve vakuu. Timto zpisobem lze pfipravit vysoce kvalitni povlaky s nizkym obsahem oxida a
pord. Depozici ve vakuu se vyrazné snizuje riziko oxidace natavenych Castic materialu
a zachyceni molekul vzduchu béhem nastiiku. Oproti MCrAlY povlakim nanasenych
na vzduchu, maji nizsi rychlost rastu TGO vrstvy, ¢imz se zvySuje jejich zivotnost. Navzdory
jejich vyssi oxidacni odolnosti, ma tato technologie vzhledem k vysokym nakladim a ¢asové
naro¢nosti vakuacniho procesu omezené prumyslové pouziti. [17] [18] [22]

2.2.1.2 Vysokorychlostni nastrik plamenem (HVOF)

HVOF patii do skupiny zarovych nastiikt. Zakladni princip této technologie byl vyvinut
z procesu D-Gun, ktery vyuziva vysokych rychlosti Castic pii nanaseni povlaki. 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 pfivadény do expanzni trysky. Tryska ma tvar konvergentné-divergentni Lavalovy
dyzy, v niz dochazi k dal§imu urychleni spalin. Po prichodu dyzou dosahu;ji proudici spaliny
nadzvukovych rychlosti az 1800 m-s™'. Povlakovy material se piivadi obvykle ve formé prasku
bud’ axialné, nebo radialné do spalovaci zony, kde dochézi k jeho Castecnému nebo tplnému
nataveni v zavislosti na teplotd tani materialu a rychlosti jeho podavani. Castice pragku jsou
proudicimi spalinami urychlovany a deponovany na substrat rychlosti 300-800 m-s™. Teplota
plamene sice dosahuje 3000°C, ale diky vysoké rychlosti prichodu castic dochazi k jejich
mensimu ohrati, nékdy pouze k castecnému nataveni. To mé za nésledek snizeni oxidace ¢astic
povlakového materialu béhem depozice. Dopadem ¢astic na povrch substratu vysokou rychlosti
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dochazi kjejich 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 teploté ¢astic
prasku nanaSenych na povrch substratu. Rychlost Castic je spojena s velikosti tlaku vyvijenym
ve spalovaci komore, ktery Ize ovlivnit vybérem plynného paliva a designem HVOF zatizeni.
Geometrie trysky je rozhodujici pro dal§i zvySovani rychlosti proudicich Castic. Pro ziskani
pozadované teploty plamene je také dulezity sméSovaci pomér plynu a kysliku. HVOF pracuje
pii atmosférickém tlaku a diky vyhodnému poméru provoznich naklada a kvality povlaku ma
predpoklady pro §iroké primyslové vyuziti. Schéma zatizeni pro HVOF nastfiky je zobrazeno
na Obr. 10. [23] [24]

Spalovacikomora

Ptivod

prasku Vstfikovani prasku Soudast

Taveni a urychleni
&astic prasku

Lavalova dyza
Plynné palivo

Obr. 10 Zarizeni pro HVOF nastriky [12]

Mikrostruktura HVOF povlaka

HVOF povlaky maji mikrostrukturu tvofenou splaty, ¢asteCné natavenymi casticemi
povlakového materialu a pomémé malym mnozstvim oxidd a port. Mikrostruktura HVOF
vazebnych povlaki je zobrazena na Obr. 11. Vysoka kineticka energie roztavenych castic vede
pfi narazu na chladnéj$i 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 castic. Diky
velké rychlosti ¢astic nanaSenych HVOF maji tyto povlaky vysokou hustotu s nizkym obsahem
oxidi. Nicméné béhem provozu dochazi k tvorbé nezadoucich Cr,03 oxidi a spinelu v TGO
vrstvé, coz ma za nasledek snizenou odolnost MCrAlY povlaku vici oxidaci. [23] [24] [25]

100 pm EHT = 20.00 kV Signal A = CZ BSD ZEISY 10 pm EHT = 20,00 kV Signal A= CZ BSD
WD =105 mm H WD = 105 mm

Obr. 11 a), b) Fezy mikrostrukturou vazebného poviaku MCrAlY naneseného 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
povlakl, ale probiha za pomérné nizkych teplot v porovnani s konven¢nimi zarovymi nastfiky,
jako jsou plazmovy nastiik, EB-PVD ¢ HVOF. Srovnani parametri riznych technologii
zarovych nastfiki je patrné na Obr. 12. Pro depozici povlaku vyuziva metoda studené kinetické
depozice kinetickou energii, pii které je povlakovy material nanaSen na povrch substratu
v pevném stavu pii nadzvukovych rychlostech a spojeni Castic s povrchem substratu je
dosazeno plastickou deformaci. Aby nenatavené Castice vytvorily pevné spojeni na rozhrani
a soudrzny povlak, je potfeba vyvinout dostatecné velkou narazovou energii pro vznik vazby.
Omezeni této technologie vyplyva z vlastni plastické deformace cCastic, ktera u nékterych
materiald muze vést ke ztrat€ taznosti na ukor pevnosti, coz ale maze byt kladem pro urcité
aplikace. Hlavni vyhoda této metody spociva v tom, ze do Castic povlakového materialu neni
prenaSeno velké mnozstvi tepla a nedochazi k jejich nataveni a oxidaci béhem depozice,
popiipadé k rekrystalizaci ¢i hrubnuti zrn v povlaku. Povlak je tak schopen si udrzet
pozadované mechanické a fyzikalni vlastnosti vychoziho materialu, jako je inavova pevnost
a vysoka hustota (nizka porozita). Pouzitim studené kinetické depozice lze vytvorit vazebné
povlaky s minimalnim obsahem oxida a nizkou porozitou. [13] [26]

5000
4500
4000 Nastik
3500 plazmou
3000 -
2500 -
2000 -
1500 i

1000 +
500 Cold Spray
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Teplota plynu / plamene [C°]

A O G P Py
Co R N

Q 7n < Oy ¥ Sy 6
L % D D D D %
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Obr. 12 Srovnani riiznych technologii Zarovych ndstrikii v zavislosti na teploté a rychlosti plynu [26],
kde je WAS — ndstrik elektrickym obloukem z dratu, PFS — nastrik plamenem z prasku
a WES — nastrik plamenem z dratu

Technologie studené kinetické depozice pracuje na podobném principu jako HVOF,
stim rozdilem, ze nevyuziva tepelnou energii spalin a nedochazi k nataveni Castic. Pro
generovani hnaciho proudéni, které urychluje praskové castice, 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 Lavalové dyze, je stlaCeny plyn Casto pfedehiivan elektrickym ohtivacem. Ackoliv
se muze predehrati blizit az 1000°C, tak béhem expandovani plyn chladne, méni se jeho tepelna
energie na kinetickou a teplota Castic povlakového materialu tak zistava pod teplotou predehrati
plynu a tedy i pod teplotou jejich tani. V dasledku toho jsou minimalizovany $kodlivé ucinky
vysokoteplotni oxidace, odpafovani prvka s nizkou teplotou tani a vzniku zbytkového napéti
v povlaku zptsobené rychlym ochlazenim. Povlakovy material je pfivadén ve formé prasku
(5—40 um) do Lavalovy dyzy a je urychlovan smérem k substratu. V zavislosti na geometrii
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trysky, parametril zafizeni a typu plynu lze dosahnout rychlosti narazu az 1200 m's™. Schéma
zafizeni pro studenou kinetickou depozici je na Obr. 13. [13] [26]

Davkovac
povlakového
materialu

Lavalova dyza

Stlaceny plyn

Elektricky
ohfivac plynu

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

Mechanismus tvorby povlaku

K depozici povlakového materialu dochazi pouze tehdy, pokud rychlost narazu Castic
na povrch substratu presahne tzv. kritickou rychlost, jejiz hodnota je zavisla na materialu. Poté
dojde k plastické deformaci castice za vzniku povlaku. Jestlize ale ¢astice nema dostatecnou
kinetickou energii, tak se pouze odrazi od povrchu substratu. Naopak, pokud je kineticka
energie prili§ velka, tak muze 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 soucCasnosti je za nejpravdépodobnéj§i hlavni mechanismus tvorby povlaku
povazovana adiabatickd smykova nestabilita. V tomto mechanismu se povrchy na rozhrani
Castice-Castice nebo Castice-substrat setkavaji se silnou lokalizovanou smykovou deformaci
behem narazu. Ta narusuje tenké oxidové povrchové vrstvy na Casticich, coz umoziiuje silny
kontakt mezi Castici a substratem. Tento jev, spolu s velkymi tlakovymi napétimi vyvinutymi
pii srazce Castic s povrchem substratu, je nezbytny pro vytvoreni pevného spojeni. Material
tedy ztraci pevnost ve smyku a prochazi velkou deformaci, takze se deformacni mechanismus
meéni z plastického na viskozni a dochazi k lokalnimu narGstu teploty na rozhrani. Zvysena
teplota usnadiiuje tvorbu atomovych vazeb mezi Casticemi a substratem, stejné jako mezi
Casticemi navzajem. [26] [27]

Mikrostruktura povlaku pripravenych studenou kinetickou depozici

Mikrostruktura vazebnych povlakt nanesenych studenou kinetickou depozici je tvofena
splaty, tedy pevnymi Casticemi deformovanymi pii narazu (Obr. 14). MCrAlY povlak je tvoren
pouze tuhym roztokem y. To je zpusobeno velkou plastickou deformaci pfi narazu Castic, ktera
vede k rozpousténi faze § 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 plyna, které brani oxidaci a ristu zrn
behem depozice. Povlaky nanesené pomoci studené kinetické depozice maji na rozdil od HVOF
povlaka vysokou oxidacni odolnost, protoze TGO vrstva je i béhem provozu soucasti tvofena
témeér vyhradné ochrannymi oxidy Al>Os. [22] [25]
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EHT = 20,00V Signal A = GZ BSD BHT - 2000 Signal A = CZ BSD
WD = 8.0mm H WO = 80 sm

Obr. 14 a), b) Fezy 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 zatizeni pii provoznich teplotach blizicich se jejich
bodu taveni. Vyznacuji se vysokou tinavovou pevnosti, odolnosti vii¢i creepu a vysokoteplotni
korozi. Maji Siroké vyuziti predevsim v leteckém a energetickém pramyslu, pro vyrobu
spalovacich komor a lopatek turbin proudovych motort letadel, a nejvice teplotné namahanych
soucasti parnich a plynovych turbin. [28]

Podle technologie vyroby mizeme niklové superslitiny rozdeélit do tfech skupin, a to
na tvafené, odlévané a vyrabéné praskovou metalurgii. V soucasnosti prevlada vyroba soucasti
odlévanim, kdy 1ze pomoci usmérnéného tuhnuti materialu vytvofit strukturu s podlouhlymi
(kolumnarnimi) zrny nebo monokrystalickou strukturu. Diky eliminaci pfiénych hranic zrn
ma kolumnarni mikrostruktura oproti polykrystalické struktufe vy$si pevnost v creepu. Uplné
odstranéni hranic zrn v monokrystalickych superslitinach ma za nasledek dalsi zvySovani
unavové zivotnosti. Také neni potieba pridavat 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]
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osy

(a) (b) (c)

Obr. 15 Schéma a) polykrystalické, b) kolumndrni a c) monokrystalické struktury lopatek [29]

Niklové superslitiny obsahuji velké mnozstvi legujicich a prisadovych prvki, které
zpeviiuji matrici a zlepSuji odolnost proti vysokoteplotni korozi a oxidaci. Nekteré superslitiny,
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jako napfiiklad 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 pifidava malé mnozstvi uhliku, boru
a zirkonia. Podle hlavniho zptsobu vytvrzeni je délime na substitucné zpevnéné, precipitacné
vytvrzené a disperzné zpevnéné oxidy. Superslitiny disperzné zpevnéné oxidy obsahuji
0,5—1 hm. % Y203 a jsou vyrabény praskovou metalurgii. [28] [29]

Za Gcelem vytvofeni optimalnich Zarupevnych a zaruvzdornych vlastnosti pro razné
aplikace, je potieba provést mikrostrukturni zmeény, jako rekrystalizaci, precipitaci novych fazi
z tuhého roztoku, rozpousténi fazi, umoznéni difuze legujicich atomu a také je potieba snizit
napéti. Z tohoto davodu se provadi tepelné zpracovani niklovych superslitin. U tvafenych
superslitin, zpracovavanych tvarenim za studena, je potieba provést tepelné zpracovani
v prubéhu procesu, aby se zvySila taznost materialu a snizila se jeho tvrdost. Niklové
superslitiny se tepeln¢ zpracovavaji rekrystalizaCnim zihanim, zihanim ke sniZzeni pnuti,
homogenizaCnim zihanim a precipitatnim vytvrzovanim. Vytvrzovani je nejslozitéjS§im
procesem tepelného zpracovani niklovych superslitin, kdy dochazi k precipitaci jedné nebo vice
fazi zpeviiujici 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 sekundarni faze. Matrice je tvofena
substitunim tuhym roztokem y s kubickou plosné centrovanou (FCC) mfizkou. Féaze 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 substitucni
zpevnéni je Castecné zpusobeno distorzi miizky. Chrom pak poskytuje ochranu proti korozi
a do jisté miry zpeviiuje matrici. Nadmémé mnozstvi chromu, molybdenu a wolframu muze
podporovat vznik nezadoucich topologicky tésné usporadanych (TCP) fazi, které snizuji taznost
a odolnost proti creepu. Dal§imi ptisadovymi prvky jsou hlinik a titan, které tvoii zpeviiujici
fazi y'. Kobalt pak zvySuje objemové mnozstvi faze y' v matrici a také zvySuje teplotu solidu.
V nékterych superslitinach je z ekonomickych divodua cast niklu nahrazena zelezem, ¢imz je
ale snizena odolnost materialu proti korozi. [29] [30] [31]

Hlavni vytvrzujici fazi v niklovych superslitinach je intermetalicka faze y’. Tato faze je
tvorena precipitaty Nisz(Al, Ti) s krystalovou strukturou typu L 15, ktera je koherentni k matrici.
Vznikd béhem tepelného zpracovani vyluCovanim z presyceného tuhého roztoku .
Pti ochlazovani pfechazi neusporadané rozlozeni atomu niklu a hliniku v mfiZce na usporadané,
kdy dochazi k zachovani jejiho zakladniho typu a vzniku tzv. nadmiizky. Cast hliniku
v usporadané krystalové struktuie L1, maze byt substitu¢n€ nahrazena titanem nebo tantalem a
také nikl maze byt CasteCn€ nahrazen kobaltem nebo Zelezem. Precipitaty se obvykle vylucuji
ve form& globuli nebo krychli, v zavislosti na nesouladu miizek fazi y a y'. Zarupevnost
niklovych slitin je dana objemovym mnozstvim precipitatd faze y’, jejich chemickym slozenim
a rozmisténim v matrici. Mikrostruktura precipitatné vytvrzené niklové superslitiny je
zobrazena na Obr. 16. [30] [31]

V niklovo-zeleznych superlitinach (napt. IN718, IN706), které obsahuji vét§i mnozstvi
niobu, neni hlavni vytvrzujici fazi y’, ale faze y” tvotena precipitaty NisNb. Ty maji tetragonalni
plos$né stiedénou (BCT) miizku koherentni k matrici. Precipitaty faze y"' se vylucuji ve tvaru
disku. U téchto superslitin je potieba presného fizeni tepelného zpracovavani, aby nedochazelo
k tvorbé faze § misto faze y’. Faze § ma sice stejné slozeni, ale ma kosocCtvere¢nou miizku,
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kterd je nekoherentni k matrici. Beéhem provozu vede velké mnozstvi této faze k degradaci
mechanickych vlastnosti materialu. [29] [31]

Uhlik spolu s karbidotvornymi prvky tvoti v niklovych superslitinach karbidy typu MC,
M»3Cs, 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 béhem tepelného zpracovani zpeviiuji hranice, zabranuji pokluzu zrn a umoziu;ji relaxaci
napéti [29]. Dale se do niklovych superslitin pfidava malé mnozstvi boru a zirkonia. Obecné
pak karbidy a boridy zpevriuji hranice zrn a zvySuji odolnost vii€i creepu.

Obr. 16 Vyvoj mikrostruktury niklové superslitiny v zdvislosti 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. Dale obsahuje pfisadové prvky jako niob, molybden, titan, hlinik
a kobalt. Chemické slozeni je uvedeno v Tab. 3. Jedna se o precipitacné vytvrditelnou
superslitinu, kde diky vysokému obsahu niobu je hlavni vytvrzujici fazi y"' tvofena precipitaty
NizNb. Inconel 718 je mozné pouzivat pouze do teploty 650°C [30]. Pti delsi expozici nad touto
teplotou dochazi k transformaci metastabilni faze y'’ na stabilni fazi §, coz béhem provozu muze
vést k degradaci mechanickych vlastnosti. Z hlediska technologickych vlastnosti je dobie
svaritelna, avSak tézko obrobitelna diky své vysoké pevnosti. NejCastéji se Inconel 718
zpracovava tvafenim 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 4.75-55 28-33 065-1,15 0,2-0.8 max. 1,00

Pro ziskani pozadovanych vlastnosti se soucasti z Inconelu 718 tepeln€ zpracovavaji
vytvrzovanim. Vytvrzovani se sklada z rozpoustéciho zihani, pfi kterém dochazi k rozpousténi
zpeviyjicich prvkti v matrici a nasledném umélém starnuti, béhem kterého se vylucuji
z presyceného tuhého roztoku precipitaty vytvrzujici faze y". Obvykle rozpoustéci zihani
probiha 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 nasledném ochlazeni na vzduchu. Po vytvrzeni dosahuje Inconel 718 pii pokojové
teploté pevnosti 1240 MPa, meze kluzu 1030 MPa, taznosti 12 % a kontrakce 15 %. [32]

19



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, pretavovani, nanaseni povlakl a dalSich. Dilezité uplatnéni ma také v elektronové
mikroskopii, kde se pouziva svazek o mensim vykonu. Pro potieby diplomové prace je presnéji
popsana technologie povrchového zpracovani.

3.1 Princip elektronového svazku

Elektronovy paprsek je uzky svazek vysoce urychlenych elektrond. Diky zapornému
naboji téchto ¢astic je mozné ovlivilovat jejich rychlost a trajektorii ptisobenim vnéjsiho
elektrického a/nebo magnetického pole [33]. Elektrony jsou emitovany z katody a pohybuji se
smérem k anodé. Mezi elektrodami vznika elektrické pole, které piisobi na prochazejici elektron
Coulombovou silou a tim jej urychluje. Elektrické pole je dano rozdilem potencialt elektrod,
pficemz tento rozdil odpovida urychlovacimu napéti. Pro popis energie elektront se uvadi
urychlovaci napéti, které lze povazovat za zakladni parametr technologie elektronového
paprsku. V magnetickém poli na elektron pisobi magneticka sila, ktera vychyluje jeho drahu
a tim meéni 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 nazyva elektronové délo, jehoz
konstrukce se muze liSit v zavislosti na jeho pouziti. Mezi zakladni soucasti elektronového déla
patii zdroj elektront, elektronova optika, vakuova pracovni komora, vykonny vakuovy systém,
generator vysokého napéti, chladici systém, fidici systém a dalsi. Schéma elektronového déla
je zobrazeno na Obr. 17.
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H H +«———— Anoda

Centrovaci
systém

5 «———— Stigmator

. Opticky
nahled

Magneticka
cocka

G | EXE—— oenekcor

Zpracovavany
vzorek

Obr. 17 Schéma elektronového déla [33]

Zdrojem elektroni je katoda. Pro ziskani volnych elektronti se vyuziva jeva autoemise
nebo termoemise. Pfi autoemisi dochazi k uvolfiovani elektront z katody piisobenim silného
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elektrického pole. Autoemisni zdroje vSak maji omezené uplatnéni, jelikoz je pfi jejich vyuziti
poteba vytvofit ultravakuum, kde se hodnota tlaku pohybuje v rozmezi 107 az 1071° Pa [34].
Také maji nizky celkovy vykon, proto jsou piedevsim vyuzivany v elektronové mikroskopii
a pro nanoanalytické pfistroje. 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 dusledku ohfevu katody elektrickym
proudem. Diky vysoké teploté maji elektrony dostatecnou energii pro piekonani potencialové
bariéry. Jako termoemisni katoda se nejCasteji pouziva wolframové vlakno. [33]

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

Elektronova optika slouzi k fizeni sméru, fokusaci a homogenizaci elektronového
paprsku. Hlavnimi prvky elektronové optiky jsou centrovaci systém, magnetickd Cocka
a deflektor [33]. Magneticka Cocka je tvorena 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
cockou dochazi ke zméné sméru pohybu elektronti a k fokusaci elektronového paprsku. Dalsim
vyznamnym prvkem elektronové optiky je deflektor. Je tvofen dvéma pary civek, které
vytvareji homogenni a navzajem kolma magneticka pole. Diky fizeni prochazejiciho proudu
v civkach, lze libovolné vychylovat elektronovy svazek do pozadovaného mista. Funkci
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 pusobiciho
na elektronovy svazek a optimalizuje jeho tvar. [34]

Zaostieny paprsek po vystupu z elektronového déla dale pokracuje do pracovni komory.
Pracovni komora je vybavena pohyblivym stolem, ktery slouzi jako manipulator. V dusledku
interakce elektronového paprsku s materidlem vzniké rentgenové zareni, proto musi byt stény
komory z bezpecnostnich divodi dostatecné odstinény. V prostoru elektronového déla
a pracovni komory je udrzovano vakuum, aby nedochazelo ke srazkam elektronti s molekulami
vzduchu a rozptylu elektronového paprsku. [35]

3.2 Povrchové zpracovani

Tepelné zpracovani elektronovym paprskem patfi 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 upravu
povrchovych vrstev ma mnoho vyhod, jako naptiklad vhodnost pro automatizaci procesu a tim
1 vysokou produktivitu, vysokou presnost a reprodukovatelnost procesu a nizsi spotfebu energie
oproti konvencnim technologiim tepelného zpracovani. Diky vakuu v pracovni komofte
nedochazi k oxidaci materialu béhem zpracovani a pii procesech v kapalném stavu muze
dochazet k odplynéni poru. [36]

Elektronovy paprsek je tvofen proudem elektront urychlenych elektrickym polem az
na dvé tfetiny rychlosti svétla, v zavislosti na urychlovacim napéti. Pro tepelné zpracovani se
pouziva urychlovaci napéti 60—150 kV [37]. Pti dopadu pronikaji elektrony do materialu, kde
je podstatna ¢ast jejich kinetické energie preménéna na teplo a dochazi k rychlému ohfevu
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povrchu materialu. Zbyla Cast energie je ztracena pruznym odrazem primarnich elektrona
tvoticich elektronovy svazek, nebo je emitovana. Energie je ztracena ve formé zpétné
odrazenych elektronti, sekundarnich a Augerovych elektronti, rentgenového, tepelného
a svételného zareni (Obr. 18). Pomoci pfemény energie elektront je ohfata nebo roztavena
pouze tenkd povrchova vrstva. Velikost tloustky této absorpcni vrstvy je dana hloubkou
pruniku elektront, ktera se pohybuje maximalné v fadu desetin milimetrd [35]. Formou
postupnych srazek fononi nebo pomoci volnych elektronti se energie z absorpéni vrstvy S§ifi
déle do materialu a dochazi k jeho ohrati.

primarni elektronovy

svazek charakteristicke

RTG zafeni

zpétné odraZené elektrony
tepelné () sekundarni elektrony
zafeni

() Augerovy elektrony

— absorpéni vrstva

‘./ tuhé/kapalna faze
tepelna l R
vodivast . tepelné ovlivnéna

zakladni material oblast

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

Ohtev povrchu materialu 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 elektrond
a materialu rtizné procesy, jak je zobrazeno na Obr. 19. Jestlize teplota povrchu pfi tepelném
zpracovani neptresahne teplotu tani, tak dochazi pouze k ohfevu materialu pii zachovani pevné
faze. Mezi tyto procesy se fadi kaleni, zihani ¢i popousténi. Jestlize prekroCime teplotu tani
materidlu a dojde k jeho roztaveni, pak se jedna o procesy v kapalné fazi, jako napftiklad
pretavovani, legovani nebo disperze nerozpustnych Castic v povrchové vrstvé. U procesu
povrchového zpracovani dosahuje uziteCna energie svazku 85 az 95 %. [37]
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Obr. 19 Povrchové zpracovani: a) kaleni, Zihdani, b) pretavovdni, c) legovani,
d) kombinovany proces [35]

22



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. Nejdrive se zakladni material zahteje do urcité hloubky tésné
pod teplotu tani (kalici teplotu). Pak nasleduje kratka vydrz na této teploté a velmi rychlé
ochlazeni odvodem tepla do zbyvajiciho objemu, pifi kterém dochéazi 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 vyssich
tvrdosti nez u jinych konvenénich technologii [34]. Timto zptusobem lze povrchové kalit
soucasti z oceli, litiny a také modifikovat vlastnosti povrchové vrstvy polymernich latek.

3.3.2 Zihani

Dal$i moznosti vyuziti elektronového paprsku pro ucely tepelného zpracovani je zihani.
Tento proces probiha 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 Géelem zlepseni
povrchovych vlastnosti materialu 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 pretavovani, na rozdil od kaleni a zihani, dochazi k rychlému ohfevu materialu nad teplotu
tani a tvorbé lokalni tavné lazn€. Po ohfevu nasleduje kratka vydrz na dané teploté a rychlé
ochlazeni, kdy je teplo odvadéno do okolniho objemu materialu. Pti rychlém tuhnuti taveniny
dochazi ke zméné mikrostruktury a precipitaci novych fazi v povrchové vrstvé [37].
Pretavovanim pomoci elektronového paprsku lze zpracovavat t€zko tavitelné a reaktivni kovy
¢i slitiny, jako napftiklad wolfram, titan, molybden a jiné. U hoi¢ikovych slitin Ize pfetavenim
povrchové vrstvy dosahnout jemnozrnné struktury s vyssi tvrdosti a lepsi korozni odolnosti.

Povrchové pretavovani elektronovym paprskem se také vyuziva pro zhutnéni poréznich
materiald (napf. slinuté materialy, hlinikové slitiny, aj.) nebo povrchovych vrstev a povlaka,
jako jsou vazebné povlaky v tepelnych bariérach. Vytvorenim rychle se pohybujici tavné lazné
v prostiedi vakua, 1ze ziskat pretavenou mikrostrukturu s minimalnim mnozstvim poéru a trhlin.
Pretavovani vazebnych povlaka typu MCrAlY vede ke vzniku jemnozrnné mikrostruktury,
snizuje se rychlost ristu ochranné vrstvy oxidu hlinitého za vysokych teplot a tim se zvySuje
oxida¢ni odolnost povlaku a také jeho zivotnost, jak doklada prace [38]. V zavislosti na hloubce
pretaveni muze dojit k propojeni materialu vazebného povlaku se zakladnim materialem a tudiz
k zaniku rozhrani. [39]

3.3.4 Legovani

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

Cilem této diplomové prace je pripravit keramické povlaky yttriem stabilizovaného
oxidu zirkoni€itého (YSZ) v systému tepelnych bariér pomoci nové technologie hybridniho
plazmatického nastiiku standardnim postupem za pouziti prasku a modifikovanym zptisobem
za pouziti suspenzniho prekurzoru, a oveéfit pouzitelnost vazebnych povlaki pretavenych
elektronovym paprskem pro nanaseni svrchnich keramickych povlakii. Experimentalni studie
je zameétena na charakterizaci struktury a vybranych vlastnosti takto pfipravenych keramickych
a vazebnych povlakt v tepelnych bariérach.

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

Nasledné pretaveni elektronovym paprskem patii k nové ovérfovanym technologiim
piipravy vazebnych povlaka. Vliv pfetavovani vazebnych povlakd v tepelnych bariérach je
pomeémé Siroce zkouman, z divodi mozného nahrazeni procesu Zzihani touto technologii.
Tepelné zpracovani vede ke zlepSeni piilnavosti, diky difazi prvkd pfes rozhrani mezi
substratem a povlakem, a také dochazi k precipitaci faze B z presyceného 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 dals§im dil¢im cilim prace.

Technologie WSP-H neboli hybridni plazmaticky systém nastfiku patii k nové
zkoumanym, vysoce entalpickym technologiim nanaseni keramickych povlaki. Vyhodou této
metody je moznost nanaSeni povlakového materidlu jak ve formé prasku, tak ve formé
suspenze. Motivaci pak je vytvoreni povlaku s velmi jemnou strukturou s kolumnéarnimi 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
Casti prace.
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S Experimentalni ¢ast

Experimentalni ¢ast diplomové prace byla zameéfena na charakterizaci struktury
a vlastnosti tepelnych bariér nanesenych na vazebné kryci povlaky pretavené elektronovym
paprskem. V ramci experimentu byl pfipraven soubor vzorka podle nasledujiciho postupu.

Vazebny povlak byl vytvoren pomoci technologii HVOF a studené kinetické depozice
depozi¢nim nanesenim CoNiCrAlY prasku na desticky z Inconelu 718 o rozmérech
100x20x3,2 mm. Nasledné 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 povlakt byla hodnocena jejich mikrostruktura
a chemické slozeni ve stavu po pretaveni a v zihaném stavu po pretaveni.

Dale byly zakladni desticky rozfezany na metalografické pile na jednotlivé vzorky o
rozmérech 24x20x3,2 mm a povrch nanesenych vazebnych povlakd byl zdrsnén pomoci
abrazivniho tryskani korundovym praskem pro lepsi adhezi nanaSeného keramického povlaku.
Po aplikaci tryskani byla zméfena drsnost povrchu nastiika.

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

Byla provedena rentgenova difrak¢ni analyza vazebnych a keramickym povlakt
za uCelem 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 zéakladé jejich mechanickych a fyzikalnich
vlastnosti, diky kterym jsou nejCastéji vyuzivany u tepelnych bariér. Material pro substrat byl
zvolen vzhledem k rozsifenosti jeho pouziti v technické praxi.

5.3.1 Inconel 718

Jako material pro substrat byla pouzita niklova superslitina Inconel 718. Na desticky
o rozmérech 100x20x3,2 mm z niklové superslitiny byly nanaSeny vazebné nastiiky. Chemické
slozeni materialu 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 vysledku 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 materiald CoNiCrAlY.
Konkrétni obchodni nazvy materiali nebyly dodavatelem nastfiki poskytnuty, avSak bylo
poskytnuto jejich chemické slozeni vyplyvajici rovnéz z vysledki EDS analyz. Ty jsou
uvedeny v Tab. 5 pro technologii HVOF av Tab. 6 pro technologii studené kinetické depozice.

Tab. 5 Chemické slozZeni 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 prvka
odpovidaji hodnotam, které udava dodavatel nastiikua.

Tab. 6 Chemické slozZeni 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 Castic prasku mérené
metodou dynamické obrazové analyzy. Pro technologii HVOF se velikosti ¢astic prasku
pohybovaly v rozmezi 21—-47 pum, pfi¢emz primérna hodnota byla 32 um a pro metodu studené
kinetické depozice se velikost ¢astic pohybovala 10—20 um a prameérna velikost byla 18,6 um.

53.3 YSZ

Pro depozici svrchniho keramického povlaku byly pouzity dva typy YSZ (yttriem
stabilizovany oxid zirkonicity), 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,
Spolkova 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 dulezité pro urCeni vhodnosti materialu pro depozici vysoce
entalpickym plazmovym nastifikem. Analyza byla provedena na piistroji Mastersizer 3000
(Malvern Panalytical, Velka Britanie). Vysledky jsou znazornény graficky na Obr. 20.
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Distribuce velikosti YSZ prasku
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Obr. 20 Distribuce velikosti cdastic YSZ prasku

Z vysledkt méfeni vyplyva, ze velikosti ¢astic prasku se pohybuji v rozmezi od 47 do
104 um, pruméma velikost byla 70,6 um a smérodatna odchylka 30,7 um.

5.3.3.2 YSZ suspenze

Dalsim pouzitym materialem pro keramicky povlak byla 25 % suspenze YSZ na bazi
ethanolu (Treibacher Industrie AG, Rakouska republika), kde YSZ obsahoval 8 mol. % Y203 a
malé mnozstvi jinych oxidi. 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 pii vysokych smykovych rychlostech srovnatelnych
s rychlostmi davkovani suspenze do proudu plazmatu. Laserovou difrakci na pfistroji S3500
(Microtrac, USA) byla analyzovana distribuce velikosti Castic tuhé faze, pficemz 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 A1203 Fe203 TiOz SlOz Zl‘Oz
EDS 8,0 1,88 0,034 0,004 0,002 max. 0,004  zbytek
5.4 Depozice povlaku

Pro depozici vazebnych povlaka byla zvolena konvencni technologie vysokoteplotnich
zarovych nastiiki HVOF a nové€ ovéfovana technologie studené kinetické depozice (Plasma
Giken, Japonsko). Pro nanaseni keramickych povlaki pak byla zvolena nekonvencni metoda
plazmového nastiiku s hybridnim systémem stabilizace oblouku WSP-H (Ustav fyziky
plazmatu AV, Ceska republika).

Po depozici vazebnych povlakt byl jejich povrch zdrsnén pomoci abrazivniho tryskani
korundem pro lepsi adhezi keramickych nastiikti. Drsnost povrchu byla zméfena prenosnym
drsnomérem Surftest SJ-210 (Mitutoyo, Japonsko). Stfedni aritmetickd odchylka profilu
povrchu vazebnych nastiikti R, byla 5,82 um. Povrchova drsnost keramickych nastiikt byla
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meéfena stejnym piistrojem a dosahovala hodnoty Ra= 10,0 um pro YSZ nanesenym v prasku
aR,y=16,6 um pro YSZ se suspenznim prekurzorem.

Archimedovou metodou vazeni byly urCeny hustoty deponovanych YSZ nastiika.
Hustota povlaku naneseného ve formé prasku byla 5,36 g/cm’ a pfi srovnani 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 povlaki technologii HVOF bylo provedeno spole¢nosti Plasma
Giken (Japonsko). Pouzitym pfistrojem byl JP-5000 (FST, Nizozemsko). Parametry depozice
jsou uvedeny v Tab. 8.

Tab. 8 Parametry HVOF ndstriku

Parametr

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

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

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

Tab. 9 Parametry nandseni studenou kinetickou depozici

Parametr

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

Depozice svrchnich keramickych povlakt 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, Cesk4 republika). Parametry
nanaSeni nastfiku ve formée prasku a suspenze jsou uvedeny v Tab. 10.

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

Parametr Praskovy YSZ  Suspenzni YSZ
Plazmové médium voda + argon voda + argon
Proud [A] 500 500
Prutok média [1/min] 15 15
Vzdalenost davkovani prekurzoru [mm] 30 25
Nastrikova vzdalenost [mm] 300 100

Pocet cyklu [-] 24 132
Rychlost pohybu trysky [mm/s] 30 30

Pfi nastfiku keramického povlakového materidlu ve formé prasku dosSlo k zahfati
substratu piiblizné na teplotu 250°C. Pii nanaSeni suspenze pak doslo k intenzivnéj§imu ohrati
substratu, a to az na teplotu okolo 550°C, coz bylo zptusobeno zvySenim entalpie v dasledku
pfitomnosti ethanolu.

5.5 Modifikace mikrostruktury

U vzorka byly mikrostruktury vazebnych povlaki modifikovany pomoci elektronového
paprsku a nasledné byla vybrana cast vzorkd zihana v peci s ochrannou atmosférou. Tyto
procesy byly provadény na vzorcich bez nanesené¢ho keramického povlaku.

5.5.1 Pretavovani elektronovym paprskem

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

Tab. 11 Oznaceni a pouzité parametry pretavovani elektronovym paprskem

Parametry pretavovani

Oznaleni  proyd svazku Rychlost posuvu Poznamka
[mA] [mm/s]
1 3227 15a15 2x pietaveno, 3s
pauza mezi pretavenimi
2 3a3 152 15 2x pretaveno, 5 min

pauza mezi pretavenimi
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DalSimi parametry elektronového svazku, které zustaly nezménény u obou podminek
pretavovani, byly frekvence kmitl elektronového svazku 10 kHz a urychlovaci napéti 120 kV.

5.5.2 Zihani

Vybrané vzorky byly zihany ve vakuu pfi teplot€ 1100°C po dobu 10 hodin. Zihani
probéhlo ve vakuové peci Ustavu materialtt Jokohamské univerzity.

5.6 Metodika pripravy vzorkua

Sada vzorku byla rozdélena do ne€kolika skupin podle technologie nanaseni, pasobicich
tepelnych podminek pro modifikaci mikrostruktury vazebnych povlakii a typu keramického
materialu. Celkovy pocet vzorka byl 16, pti¢emz pocet teoreticky stejnych vzorka vzhledem
k jejich opakovatelnosti byly 2 vzorky pro vazebné povlaky a 8 vzorkt pro keramické povlaky.

Jednotlivé vzorky byly nasledné€ oznaceny. Znaceni sestavalo ze Ctyi 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 povlakid — N pro nezihany stav,
nebo ,,Z* pro zihany stav, atd. Vyznamy jednotlivych symbold 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 Z N- Eez1h'f1ny stav
Z — zihany stav
1 — podminka pfetavovani (viz. Tab. 11)
< el 2 2 — podminka pfetavovani (viz. Tab. 11)
D P nebo S P — praskovy YSZ

S — suspenzni YSZ

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

Obr. 21 Vzhled vzorkii s keramickymi nastiiky (suspenze — bilé povlaky, prasek — zluté poviaky)
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Za ucelem pozorovani jednotlivych vzorkli na skenovacim elektronovém mikroskopu
byly pfipraveny metalografické vybrusy napiic¢ 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 piipravu vybrusi byla pouzita pouze jedna polovina kazdého vzorku. Druha
polovina vzorkt s keramickymi nastfiky nanesenych v prasku, byla podrobena tepelnému
cyklovani, které je blize popsano v kapitole 5.8.

Béhem bézné manipulace se vzorky pii jejich pripravé a fezani, dochazelo u vzorku
s keramickym povlakem nanesenym ve formé suspenze, k odlupovani nastiiku. U povlaku
s praskovym keramickym prekurzorem nebyla patrna zadna delaminace.

Vzorky byly zalisovany za tepla v epoxidové pryskyfici MultiFast Green a ClaroFast
(Struers, Dansko) 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, nasledné byly vzorky lestény na
lesticim platné za pouziti 3 pa 1 p diamantové pasty. Pro ovéfeni kvality vylesténého povrchu
byly vzorky pozorovany pod svételnym mikroskopem GX51 (Olympus, Japonsko). U vzorku
s keramickym nastfikem nanesenym v suspenzi doSlo, pravdépodobné pii tlaku vzniklém
lisovanim, ke zniCeni nastfiku a nebylo mozné jej pozorovat. Tyto vzorky byly znovu zality za
studena do pruhledné epoxidové pryskyfice EpoFix Kit (Struers, Dansko) a byly brouseny a
lestény podle predchoziho postupu.

5.7 Hodnoceni vzorku

U jednotlivych vzorka 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 vyle§téném stavu pozorovany za pouziti skenovaciho
elektronového mikroskopu SEM — XL 30 (Philips, Nizozemsko). Pfed vloZenim vybrusa do
komory elektronového mikroskopu musely byt pouhliceny, protoze byly zality do nevodivych
pryskyfic. Ze ziskanych snimki byla analyzou obrazu u vazebnych povlaki hodnocena tloustka
nastiiku a plosny obsah fazi u zihanych povlakd. U keramickych povlaki pak byla hodnocena
tloust’ka povlaku, porozita a procentualni ¢ast delaminace povlaku od vazebné vrstvy.

Na metalografickych vybrusech bylo také hodnoceno chemickeé slozeni povlak pomoci
analyzy EDS, pro kterou byl pouzit detektor Edax (Edax, Spojené staty americké). Byly
provedeny bodové a plosné analyzy a také mapovani chemického slozeni. Liniova analyza byla
u vzorkill 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 difrakcni analyza za pouziti pfistroje X Pert (Malvern
Panalytical, Velka Britanie) s detektorem X‘Celerator. Pristroj 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 meédéna anoda a Bragg-Brentanovo usporadani. Kvantitativni a kvalitativni analyza
vysledkt 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 méfeni tvrdosti za pouziti Berkovichova indentoru neboli
nanoindentaci byly vyhodnoceny mikromechanické vlastnosti (tvrdost a Younglv modul
pruznosti) vazebného a keramického povlaku z metalografickych vybrusi. Vyhodnoceni
vychazelo 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 povlakt bylo na kazdém vzorku provedeno 10 vtiska, pfi¢emz mezi
jednotlivymi vtisky byla vzdalenost 30 um (Obr. 22). Maximalni zatizeni bylo nastaveno
na 100 mN. Také byly zmeéfeny tvrdosti jednotlivych fazi u vazebného povlaku. Bylo
provedeno 5 vtiskt pfi zatizeni 25 mN. Na keramickych nastficich bylo provedeno 5 vtiska se
vzdalenosti 7 pm mezi jednotlivymi vtisky. Maximalni pouzité zatizeni bylo také 25 mN.

Obr. 22 Snimek vtiskii p¥i nanoindentaci vazebného povlaku (zatizeni 100 mN)

Tvrdost vazebnych povlaki byla také zméfena mikrotvrdomérem, pfi které byl pouzit
pristroj Q10A (Qness, Rakouska republika). Indentorem byl Vickersiv jehlan a meéfeni
probihalo pfi zatizeni 200 g (1,962 N). Méfeni plochy vtisku bylo provadéno automaticky
pomoci meticiho objektivu se zvétSenim 20x (Obr. 23). Na kazdém vzorku bylo provedeno
15 vtiskti. U keramickych nastfiki nebylo mozné zméfit jejich tvrdost mikrotvrdomérem,
z divodu vysoké porozity povlaku.

Obr. 23 Snimek vtisku pri méveni 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, Ceska republika) za piitomnosti oxida¢ni atmosféry. Jeden
cyklus sestaval z vlozeni vzorkli do pece, ktera byla vyhiata na 750°C, setrvani po dobu
1 hodiny na této teploté, a nasledného vytazeni vzorka 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 cyklu.

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 (Nissle, Spolkova
republika Némecko). Tento natér se pouziva pro ochranu proti oxidaci pfi tepelném zpracovani
v rozmezich teplot 600—1100°C po dobu maximaln€ 7 hodin. Proto byl kazdych 5 cykli natér
obnoven. Pfed obnovenim natéru byla provadéna fotodokumentace jednotlivych vzorka, vzdy
po 5 cyklech.
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6 Vysledky

6.1 Keramicky povlak naneseny v prasku

U keramickych povlaki byla hodnocena jejich mikrostruktura a chemické slozeni.
Primérna porozita keramickych povlakii nanesenych v prasku je 19 % a praméma tloustka
dosahuje velikosti 216 um. Mikrostruktura povlaki je tvofena 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 ptitomny castice oxidu
hlinitého, které jsou viditelné pfi mapovani chemického slozeni. Na Obr. 25 je na piikladu
vzorku HVNI1P zobrazena mikrostruktura keramického povlaku naneseného ve formée prasku.
U nékterych vzorkt doslo k Castecné 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 povlaku — vzorek HVNIP (BSE)

200 pm

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

Vzorek Podil delaminace [%o] Hodnoceni nedelaminovaného rozhrani
V¢Etsi mnozstvi trhlin a pord na rozhrani,
Sl 298 z ¢asti spojeno rozhrani BC/TC
Mensi mnozstvi trhlin a pord na rozhrani,
CSN2P w7 z vEts§i Casti spojeno rozhrani BC/TC
- Velka kumulace trhlin a porti na rozhrani,
Ol 36,3 misty spojeno rozhrani BC/TC
CS72P 85.8 N’a. .ZbyEklf rozhranl trhliny a pory, pouze
vyjimeéné spojeno rozhrani BC/TC
Kumulace trhlin a p6rti na rozhrani,
HVNIP 17,1 z ¢asti spojeno rozhrani BC/TC
Mensi mnozstvi trhlin a pord na rozhrani,
HVN2P 21,1 z vEts§i Casti spojeno rozhrani BC/TC
- . Velka kumulace trhlin a porti na rozhrani,
LW/ S e delemntise misty spojeno rozhrani BC/TC
HVZ2P 70.5 Na zbytku rozhrani kumulace trhlin a port,

>

vyjimecné spojeno rozhrani BC/TC

Detail rozhrani keramického a vazebného povlaku, naneseného technologii studené
kinetické depozice (piiklad na vzorku CSZ1P), je viditelny na Obr. 27. Na rozhrani je misty
patrné spojeni splatd keramického povlaku s povrchem vazebného povlaku. Po celé délce
nastfiku jsou v§ak na rozhrani pfitomny trhliny, pory a castice oxidu hlinitého. Jednotlivé splaty
jsou v povlaku ohraniceny mikrotrhlinami a je zde také patrna trhlina vedouci nad rozhranim.

T e I A"

50 um

Obr. 27 Detail rozhrani keramického a vazebného CS povlaku — vzorek CSZI1P (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 kolumnarnimi zrny.
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Obr. 28 Detail rozhrant keramického a vazebného HVOF poviaku — vzorek HVZ2P (BSE)
Na Obr. 29 je zobrazen detail mikrostruktury nastfiku (vzorek HVN2P). Jsou na ném
zietelné jednotlivé splaty a ¢astecné natavené Castice, které jsou ohrani¢eny pory, vertikalnimi

a horizontalnimi mikrotrhlinami.
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Obr. 29 Detail mikrostruktury keramického poviaku — vzorek HVN2P (BSE)

Za ucelem identifikace a oveéfovani fazi v keramickém povlaku, byla u vzorku CSN2P
provedena rentgenova difrak¢ni 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

Primémé chemické slozeni keramickych nastiika je uvedeno v Tab. 14. Dale bylo
provedeno mapovani chemického slozeni, za GCelem sledovani rozlozeni jednotlivych prvki
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 vrstveé a také ve formée samostatnych castic.

Tab. 14 Pritmérné chemické sloZeni keramickych nastvikii nanesenych v prasku [hm. %]

Prvek (0) Y Zr
Keramicky nastrik 22,2 12,2 65,1

200 pm

0o Al
Obr. 31 Vysledky mapovani chemického slozent keramického poviaku YSZ — vzorek CSZIP
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6.2 Keramicky povlak naneseny v suspenzi

Keramické povlaky nanesené v suspenzi maji prumérnou tloustku 274 pum a obsahuji
piiblizné 39 % porozity. Na Obr. 32 je na piikladu vzorku CSZ1S zobrazena mikrostruktura
keramického povlaku naneseného v suspenzi. Keramicky povlak je tvofen mikrostrukturou
s kolumnarnimi zrny, které jsou obklopeny interkolumnarnimi mezerami a pory. U nékterych
kolumnérnich zrn jsou patrné horizontalni trhliny. Na rozhrani keramického a vazebného
povlaku jsou pritomny castice oxidu hlinitého. U vSech vzorkl doslo na rozhrani s vazebnym
povlakem bud’ k ¢astecné, nebo k tiplné delaminaci keramického povlaku. Delaminace povlaku
u vzorku HVNIS je viditelnd na Obr. 33. Procentualni podily delaminace YSZ povlaku
na jednotlivych vzorcich jsou shrnuty v Tab. 15.

200 pm

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

200 um

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

Vzorek Podil delaminace [%] Poznamka

Delaminace uprostfed vzorku, okraje vzorku

Ll 40 jsou bez delaminace

CSN2S 69 Delamlnace up.rostred vzorku, okraje vzorku
jsou bez delaminace

CS71S 55 Delammace up-rostred vzorku, okraje vzorku
jsou bez delaminace

CS72S 26 Delaminace od okraje vzorku, druhy okraj
vzorku bez delaminace

HVNIS 100 =

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

HV71S 73 Delaminaqe 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. 34
(vzorek HVZ2S). Delaminaéni trhlina u vzork( vede rozhranim a je patrné, e v téchto mistech
nedoslo k dostatecné adhezi nanasSenych Castic keramického nastfiku na povrch vazebného
povlaku. Misty také vede trhlina povlakem té€sn€ nad rozhranim, z ¢ehoz je patrna dekoheze
mezi ¢asticemi ve struktufe povlaku.

o : X S 20 pym

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

50 um

-

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, ktera se nachazi napfi¢ kolumnarni strukturou.
Ve struktute je dale patrné lokalni slinuti nanasSenych castic (na obrazku viditelné jako svétlé

oblasti). Oproti tomu tmavéji zabarvend mista reprezentuji lehce spojené Castice a pory
obsahujici oddelené sférické Castice.

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

Za ucCelem identifikace fazi v keramickém povlaku naneseném v suspenzi, byla
provedena rentgenova difrakcni analyza spolu s analyzou chemického slozeni. Difraktogram

vzorku CSN2P je na Obr. 37. Z vysledka analyzy je patrné, ze se v keramickém povlaku
vyskytuje YSZ s tetragonalni krystalovou strukturou (t-YSZ).
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Difraktogram vzorku CSN2S

180000
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Obr. 37 Difraktogram keramického poviaku u vzorku CSN2S

Primémé chemické sloZeni keramickych nastiikt ze suspenze je uvedeno v Tab. 16.
Jednotlivé prvky jsou v nastfiku rovnomérné rozmistény, coz je patrné z mapovani chemického
slozeni na Obr. 38 (vzorek CSZ18S). Na rozhrani vazebného a keramického povlaku jsou Eastice
oxidu hlinitého.

Tab. 16 Priimérné chemické slozZeni keramickych nastrikii nanesenych v suspenzi [hm. %]

Prvek (0) Y Zr
Keramicky nastrik 23,9 13,1 63,0

p~ R A

Obr. 38 Vysledky mapovdni chemického slozent keramického poviaku YSZ — vzorek CSZ1S
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6.3 Mikromechanické vlastnosti keramickych povlaku

Méteni mikromechanickych vlastnosti bylo provedeno na vhodnych mistech, to
znamena na splatech u keramickych nastfikti nanesenych v prasku, a na zhutnénych mistech
nastiikd deponovanych v suspenzi, popsanych v kapitole 6.2, na Obr. 36.

Nanoindentaci byla z detekce zmény hloubky penetrace v zavislosti na narastu zatizeni
indentoru vyhodnocena tvrdost a Youngtv modul pruznosti keramickych povlakt nanesenych
v prasku a v suspenzi pii 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
Youngiv modul [GPa] 1429 +9 116,8 + 11

6.4 Vazebné povlaky

Tloustka vazebnych povlakii 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 povlaku se v jejich struktufe, v zihaném i nezihaném stavu,
vyskytuji dvé faze, tmavsi a svétlej§i (Obr. 39, vzorky CSN2S a CSZ18S). Za u&elem 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 mfiZzkou a tmavsi faze jako B-(Co, Ni)Al s BCC mfizkou. Analyza byla
provedena u vzorku po odstranéni keramického povlaku naneseného v suspenzi. Aby nedoslo
k poskozeni vazebného povlaku, zistala na jeho povrchu tenka vrstva YSZ. To vysvétluje
v difraktogramu pfitomnost tetragonalni faze (t-YSZ) a faze s trigonalni strukturou (a-Al203),
ktera se misty nachazi na rozhrani keramického a vazebného povlaku.

a) b)
¢ @4 X
Y

Obr. 39 Fize ve strukture vazebnych poviakii u a) nezihaného stavu — vzorek CSN2S (BSE)
a u b) zihaného 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 povlaki nanesenych studenou kinetickou depozici a technologii HVOF,
byla hodnocena jejich mikrostruktura a chemické slozeni v zavislosti na parametrech
pretavovani elektronovym paprskem. U vzorki CSNI1P, CSN1S, HVNIP a HVNIS bylo
provedeno dvojité pretaveni, kdy pro prvni pretaveni byl pouzit proud svazku 3 mA a pro druhé
2,7 mA. Na Obr. 41 je zobrazena mikrostruktura vzorku CSNIP a na Obr. 42 mikrostruktura
vzorku HVNI1P. Pretavenim doslo ve vazebnych nastficich ke vzniku dendritické struktury.

30pm

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

Hloubka pretaveni u vzorkit CSN1P a CSN1S je pfiblizné 82 pum. V uzsich mistech
povlaku doslo k modifikaci rozhrani mezi vazebnym povlakem a substratem. Pretavena vrstva
ma zde dendritickou strukturu, jak v nastfiku, tak v substratu. Na nepietaveném rozhrani se
nevyskytovaly trhliny ani oxidické Castice. Detail rozhrani je viditelny na Obr. 43 (vzorek
CSN1P). Uvnitt nastfiku se nachazi malé mnozstvi port a zplosténych bublin.

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

U vzorki HVNIP a HVNIS byla pfiblizna hloubka pietaveni 80 um a nebylo zde
na vétsiné délky modifikovano rozhrani. Pouze misty doslo k jeho pretaveni, jak doklada
mapovani chemického slozeni na Obr. 45. V povlaku je zfetelny prechod mezi dendritickou a
puvodni strukturou. V celém jeho objemu jsou patrné drobné pory a jemné oxidy v mistech
okolo ptuvodnich splatt a také na rozhrani povlaku a substratu. Na rozhrani se ob¢as vyskytuji
Castice oxidu.

Primémé chemické slozeni vazebnych nastiiki CSN1P/CSN1S a HVNIP/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 CSN1S jsou na Obr. 44 a pro vzorek HVNIP na Obr. 45.
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200 pm

Obr. 44 Vysledky mapovdni chemického slozeni vazebného poviaku — vzorek CSNI1S

200 Hm

Al Cr

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

Fe

Fe

Tab. 18 Priimérné chemické sloZeni vazebnych poviakis CSN1P/CSNI1S a HVNIP/HVNIS [hm. %]

Prvek Co Ni Cr Al
CSNIP/CSN1S 35,46 31,59 20,25 8.85
HVNIP/HVN1S 37,06 32,23 20,16 8.14

U vzorkiit CSN2P, CSN2S, HVN2P a HVNZ2S bylo provedeno také dvojité pretaveni,
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 dendriticka struktura.
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Obr. 47 Mikrostruktura vzorku HVN2P (BSE)

Hloubka pretaveni vzorki CSN2P a CSN2S je pfiblizn€ 85 um. Z vétsi Casti doslo
k pretaveni rozhrani a jeho modifikaci. V nastiiku se objevuji pory a bubliny zplostélého tvaru.
Na rozhrani nejsou patrné trhliny ani oxidické Castice.

U vzorki HVN2P a HVN2S bylo misty modifikovano rozhrani mezi vazebnym
povlakem a substratem. Hloubka pretaveni dosahovala pfiblizn€ 82 um. V nastfiku jsou patrné
oxidy a drobné pory v mistech okolo puvodnich splati. Na rozhrani vazebného povlaku
a substratu se vyskytuji oxidy a porozita.

Primémé chemické slozeni vazebnych nastiiki 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 Priimérné chemické slozeni vazebnych poviakis CSN2P/CSN2S' a HVN2P/HVN2S [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 Liniovd analyza chemického sloZzeni — vzorek CSN2S

60—
50~ Ni Wt%
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Obr. 49 Liniovad analyza chemického sloZzeni — vzorek HVN2S
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6.4.2 Zihané vazebné povlaky

U vzorkt, kde byly vazebné povlaky po pretaveni podrobeny vakuovému zihani pfi
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 doslo ke zhrubnuti
faze B a jemna dendriticka struktura byla nahrazena dvoufazovou strukturou. Rozhrani mezi
vazebnym povlakem a substratem jiz neni zietelné, 1ze jej pouze odhadnout diky vét§Sim poram
a drobné porozité, které se nachéazeji v nastriku. Je patrné, ze v okoli rozhrani se ve vazebném
nastfiku nevyskytuje faze B, je zde pouze pritomny tuhy roztok y.

G ST T X A TS e ST Y g
2 4 o= o Y eI s S i
T ¥ = g o A, -1 ’

- ; ! 2 : s RS ‘-m_ - ‘.' o

30 pm

Obr. 50 Mikrostruktura vzorku CSZIP (BSE)

-

[ 5 ~~ -

Obr. 51 Mikrostruktura vzorku CSZ2P (BSE)

Na Obr. 52 je patrna mikrostruktura vzorku HVZ1P ana Obr. 53 mikrostruktura vzorku
HVZ2S. Dendriticka struktura byla ihanim nahrazena hrubou dvoufazovou strukturou,
ve které je faze B orientovana ve sméru puvodnich dendritd. U obou vzorki je na rozhrani
vazebného nastiiku a substratu patrna fet€zena porozita a velké mnozstvi oxida. Rozhrani je
zietelné a lze v jeho okoli ve vazebném nastfiku pozorovat pouze tuhy roztok y. Vyskyt faze g
je posunut od rozhrani smérem do nasttiku.
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Obr. 52 Mikrostruktura vzorku HVZIP (BSE)

-

e Q“‘:’ 30 pm

Obr. 53 Mikrostruktura vzorku HVZ2S (BSE)

Primémé chemické slozeni vazebnych nastiikd CSZ1P/CSZ1S, CSZ2P/CSZ2S,
HVZI1P/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 mapovdni chemického slozent vazebného poviaku — vzorek CSZ1S

2[][] Hm

Obr. 55 Vysledky mapovadni chemického slozent vazebného poviaku — vzorek HVZ2S

Fe

Tab. 20 Priimérné chemické sloZeni zihanych vazebnych poviakii [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
HVZ1P/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 povlaki zméfeno
prumérné chemické slozeni faze B a tuhého roztoku y. Vysledky jsou uvedeny v Tab. 21.

Tab. 21 Priimérné chemické sloZeni fizi vazebnych poviakii v Zihaném stavu [hm. %]

Prvek Co Ni Cr Al Fe
Faze 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 vzorki 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 fizi [%]

Faze v B

CSZ1P/CSZ1S 72,4 27.6
CSZ2P/CSZ2S 71.8 282
HVZ1P/HVZ1S 74,2 25.8
HVZ2P/HVZ2S 75.9 24,1

6.5 Mikromechanické vlastnosti vazebnych povlakua

Pomoci mikrotvrdomeéru byla zméfena 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

0 512 53

504 43
500 463 +52 467 £32
40 M nezihany
stav
30 » .
M Zihany
stav
20
10
Cs1 CS2 HV1 HV2

Obr. 56 Tvrdosti HV 0,2 vazebnych povlakii zmérené pomoci mikrotvrdoméru, kde CS1 a CS2
Jsou vazebné poviaky 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 [ resp. 2

Tvrdost [HV]
o o o

o

o

Nanoindentaci byla vyhodnocena tvrdost a Youngiv modul pruznosti vazebnych
povlakll v nezihaném i zihaném stavu pii zatizeni 100 mN. Primérné hodnoty tvrdosti pro
jednotlivé povlaky jsou uvedeny na Obr. 57 a primémé 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 CSI1 a CS2 jsou vazebné
povlaky nanesené studenou kinetickou depozici a pretavené elektronovym paprskem v rezimu
1 resp. 2; HVI a HV 2 jsou vazebné poviaky nanesené HVOF a pretavené elektronovym
paprskem v rezimu [ resp. 2

Hodnoty modult pruznosti BC
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Obr. 58 Hodnoty modulii pruznosti vazebnych poviakii vyhodnocené nanoindentaci, kde CSI1 a CS2
Jsou vazebné poviaky nanesené studenou kinetickou depozici a pretavené elektronovym paprskem
vrezimu I resp. 2; HVI1 a HV?2 jsou vazebné povlaky nanesené HVOF a pretavené elektronovym
paprskem v rezimu [ resp. 2
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Pii zatizeni 25 mN byly nanoindentaci zméfeny tvrdosti faze § a matrice y v zihaném
vazebném povlaku u vzorku CSZ2P. Vysledky jsou uvedeny v Tab. 23.

Tab. 23 Hodnoty tvrdosti fizi 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 vzorku s vazebnymi povlaky nanesenymi studenou kinetickou depozici pred
cyklovanim a po 50 cyklech, a na Obr. 60 je uvedeno porovnani vzorkil s vazebnymi povlaky
nanesenymi technologii HVOF.

0 cykltd | 50 cykla 0 cykld | 50 cyklu

O cykld | 50 cyklu O cyklu | 50 cyklu

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

0 cykla | 50 cykla 0 cyklt | 50 cykla

Obr. 60 Viiv tepelného cyklovdni u vzorkii nanesenych technologii HVOF s keramickym poviakem
nanesenym v prasku
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7 Diskuze vysledki
Pretavovani vazebnych povlaku

Podminky pfetavovani pomoci elektronového paprsku byly zvoleny na zakladé
poznatku 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
pretavovani BC (bond coat — vazebny povlak), které byly naneseny studenou kinetickou
depozici a technologii HVOF, bylo ocekavano, ze pietaveni dosdhne tésné pod rozhrani
vazebného povlaku a substratu, aby se rozhrani modifikovalo a vznikla tenka difuzni vrstva.
Jednalo se pritom o protichidné pozadavky, na jednu stranu aby doslo k pfetaveni rozhrani, ale
zaroven aby nedoslo k velkému promichani prvkl a nesnizil se tim obsah kobaltu a hliniku
v BC kvili jejich rozptyleni do vétSiho objemu, jak také doklada zminéna prace [40].
Rozptyleni téchto prvki by mohlo mit za nasledek snizeni oxidacni odolnosti BC.
U experimentalnich vzorkt s vazebnym povlakem nanesenym HVOF toho bylo dosazeno jen
Castecné, s velkou pravdépodobnosti v disledku nerovnomeérné tloustky tohoto povlaku.

Po pietaveni vznikla ve vSech vazebnych povlacich jemna dvoufazova dendriticka
struktura. U vazebnych povlaka, které byly piipraveny studenou kinetickou depozici
a pretavené elektronovym paprskem podle obou podminek pretavovani, bylo v uzsich mistech
pretaveno rozhrani. U podminek dvojitého pretavovani, kdy byl pouzit proud svazku 3 a
2,7 mA (pauza mezi pretavenimi Cinila 3 s), dosahovala hloubka pretaveni 82 um. Naopak pfi
pouziti dvojitého pretavovani s proudy svazku 3 a 3 mA (pauza mezi pretavenimi Cinila
5 min), byla hloubka ptetaveni pfiblizn€¢ 85 pum. Tento trend byl oc¢ekavan. U pietaveného
rozhrani doslo k difuizi a promiseni prvki vazebného povlaku a substratu, jak doklada liniova
analyza chemického slozeni (kapitola 6.4.1, Obr. 48), coZ muze poukazovat na lepsi adhezi
povlaku. U povlakii nanesenych technologii HVOF, nedoslo na velké casti rozhrani
k jeho modifikaci. Hloubka pfetaveni u prvni podminky pretavovani dosahovala 80 pm
a u druhé podminky 82 pum, pficemz tloustka povlaku se pohybovala v rozmezi 78—100 pm,
tudiz doslo k pretaveni pouze misty.

V mikrostruktufe a ani na rozhrani BC a substratu se u vazebnych povlaku piipravenych
studenou kinetickou depozici nenachazely oxidy, na rozdil od nastiiki nanesenych technologii
HVOF. U HVOF povlaki byly pfitomné Castice oxidi na rozhrani BC/substrat a také jemné
oxidy v celém objemu povlaku okolo ptivodnich splatii. To je zapii¢inéno povahou jednotlivych
technologii, kdy pfi kinetické depozici nedochézi k nataveni ¢astic a tedy ani k jejich povrchové
oxidaci a spojeni cCastic se substratem je dano plastickou deformaci. Naproti tomu pfi
technologii HVOF jsou ¢astice povlakového materialu roztaveny nebo ¢aste¢né nataveny a pii
depozici dochazi k jejich oxidaci, proto jsou v tomto typu povlaku a na rozhrani pfitomny
oxidy.

U vzorka pripravenych studenou kinetickou depozici se v mikrostruktuie povlaku
objevovaly velké kulaté pory/bubliny velikosti az 90 um, které se u povlakti nanesenych HVOF
nevyskytovaly. Pfitomnost téchto bublin je dana kombinaci vlivu technologie studené kinetické
depozice a pretaveni, jak doklada ve své praci Vacek [40]. Ten ve své praci popisuje vznik
sférickych bublin, ktery je pravdépodobné zptisoben adsorbovanymi plyny na Casticich prasku,
ktery se uvolnil pfi roztaveni nastfiku. V této praci byly pozorovany bubliny s jemné zplostélym
tvarem, coz bylo zpasobeno tryskanim povrchu vazebného povlaku a tim vzniklou deformaci
nastfiku.

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 povlaka pretavovanych podle druhé podminky (viz kapitola 6.4.1, Obr. 41 a Obr. 40).
Pri¢inou muze byt délka pauzy mezi ptetavenimi, kdy po dvojitém pretaveni, které nasledovalo
rychle za sebou, mohlo dojit k vétsSimu uvolnéni bublin z povlaku na volny povrch.
U vazebnych povlaki deponovanych HVOF se pii prvni podmince pietaveni vyskytovalo
v povlaku vice oxidd, ale drobnéjSich, nez pii pietaveni podle druhé podminky, kde se
vyskytoval mensi poCet oxida o vétsi velikosti.

Pritomnost podobnych utvart, 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 strané rozhrani s keramickou kryci vrstvou. Diky svému tvaru
nemusi tyto bubliny pusobit jako koncentratory napéti. Naopak mohou diky volnému povrchu
poslouzit jako prostiedek ke kompenzaci zbytkovych napéti vznikajicich v disledku rozdilnych
tepelnych roztaznosti jednotlivych vrstev a substratu.

U vSech vzorkt se na rozhrani TC/BC objevovaly castice oxidu hlinitého, které se pii
tryskani zachytily na povrchu vazebného povlaku.

Zihani vazebnych povlaki

U vazebnych povlakl po pretaveni, bez tepelného zpracovani zihanim, nebylo mozné
ziskat obrazovou analyzou plosného obsahu fazi reprezentativni vysledky obsahu faze B.
Vizualné je v§ak mozné usuzovat, ze v zihanych nastficich je vétsi obsah faze B nez u nastiika
zpracovanych pouze pretavenim. Tento rozdil by mohl byt pravdépodobné zptiisoben tim, Ze pfi
pretaveni a nasledném rychlém ochlazeni doSlo ve wvazebnych nastficich k tvorbé
nerovnovaznych struktur, které byly zihanim nahrazeny stabilni strukturou s vy$§im obsahem
faze B.

Zihani vazebnych povlakd probihalo ve vakuové peci pii teploté 1100°C po dobu 10 h.
Po zihani byla pivodni jemna dendriticka struktura u vSech vzork(i nahrazena hrubou
dvoufazovou strukturou, coz také ve své praci doklada Vacek [40]. Zihanim tedy doslo
k precipitaci faze B z presyceného tuhého roztoku y za vzniku stabilngjsi struktury. Z vysledkt
obrazové analyzy ploSného obsahu fazi je patrné (kapitola 6.4.2, Tab. 22), ze mnozstvi faze
je u povlakil nanesenych studenou kinetickou depozici a technologii HVOF témér srovnatelné.
Rozdily jsou pozorovany v morfologii faze B, ktera u povlakii deponovanych studenou
kinetickou depozici dosahuje ovalného az rovnoosého tvaru (kapitola 6.4.2, Obr. 51), v piipade
povlaka pripravenych HVOF se jedna spise o protahla zrna (kapitola 6.4.2, Obr. 53).

V oblasti rozhrani vznikla u vSech Zihanych vzorkt diftzni vrstva a doSlo ke zméné
chemického slozeni v nastficich. Z vysledkli 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 mozné, ze jev difuze hliniku od rozhrani je zfejmé spojen s redistribuci
zeleza v této oblasti. Difuzi jednotlivych prvki také dokladaji primérné hodnoty chemického
slozeni ve vazebnych nastficich pfed 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 piibylo Zelezo, které pred zihanim nebylo detekovano. Obsah
hliniku se pfed a po zihani v BC vyznamné nemeénil. U povlakli nanesenych studenou
kinetickou depozici doslo zihanim k zaniku rozhrani a vzniku diftzni vrstvy, coz poukazuje na
zlepSeni adheze vazebného nastiiku. Naopak u povlaki deponovanych technologii HVOF
nedoslo k zaniku rozhrani. Na rozhrani byla patrni fetézena porozita a oxidy. Nekvalita
rozhrani u HVOF povlakt méla vliv na difuzi prvk( mezi substratem a povlakem, jak je patrné
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z mapovani chemického slozeni (kapitola 6.4.2, Obr. 55). Zihanim na rozhrani BC a substratu
také doslo k ristu oxidu.

Mikromechanické vlastnosti vazebnych povlakia

Tvrdosti vazebnych povlaki byly méfeny mikrotvrdomérem pii zatizeni HV 0,2 (viz
kapitola 6.5, Obr. 56). Pretavené vazebné povlaky nanesené studenou kinetickou depozici
vykazovaly vys$si tvrdost nez povlaky nanesené technologii HVOF. U prvni podminky
pretavovani tento rozdil tvrdosti mezi nasttiky byl 14 % a u druhé podminky pfetavovani 2 %.
Rozdil v tvrdostech nastiikli je zapfi¢inén mechanismem tvorby povlaku, kdy pfi nanaseni
studenou kinetickou depozici dochazi k velké plastické deformaci Castic a tedy i k velkému
deformac¢nimu zpevnéni povlaka v dasledku nahromadéni dislokaci.

Pti zihani BC nanesenych studenou kinetickou depozici se snizily jejich tvrdosti 1 pfesto,
ze béhem zihani doslo k precipitaci a nartistu obsahu faze B, ktera ma vyssi tvrdost nez matrice
v, jak doklada méfeni pomoci nanoindentace (kapitola 6.5, Tab. 23). Snizeni tvrdosti po zihani
bylo pravdépodobné zapfiCinéno relaxaci napéti a tedy odpevnénim materialu pii ptsobeni
vysoké teploty, pfiCemz pokles zpevnéni nebyl vyrovnan narastem v dasledku precipitace B
faze. Naopak tomu bylo u vazebnych povlaka nanesenych pomoci HVOF, kdy po zihani doslo
k nartstu jejich tvrdosti. Pfi depozici té€chto nastiiki nedoslo k tak zasadnimu plastickému
deformacnimu zpevnéni povlaku, tudiz pfi zihani neprobihaly odpeviiovaci mechanismy, ale
doslo k narustu tvrdosti diky precipitaci B faze.

Hodnoty tvrdosti meéfené nanoindentaci jsou vzdy vys§i nez hodnoty méfené
mikrotvrdomérem, coz je zpisobeno zmensenim vtisku po odlehceni o elastickou deformaci.
Podil elastické deformace na celkové velikosti vtisku roste s jeho klesajici velikosti. Tvrdosti
pretavenych vazebnych povlakt nanesenych HVOF a studenou kinetickou depozici dosahovaly
vysSich hodnot nez vazebné povlaky po Zihani. Pfi¢inou téchto vysledki miize byt nedostatecny
pocet méfeni, kdy u pretavenych BC byla vétsi pravdépodobnost vtisku do mista s vyskytem
faze B (diky jejich hustéjSimu uspotadani ve struktufe), nez u zihanych vazebnych nastiik.

Keramické povlaky

Hybridni plazmaticky systém nastfiku WSP-H patfi k nové ovéfovanym technologiim
nanaseni keramickych povlakt pro tepelné bariéry. Jedna se o vysoce entalpicky plazmovy
nastiik, kde teplota plazmatu dosahuje az 25000 K [41]. Z divodi nedostatku doposud
publikovanych informaci a vyzkumut k tomuto zptsobu depozice YSZ ve formé prasku, byla
struktura téchto povlakil porovnana se strukturou YSZ nanesenych pomoci konvencni
technologie plazmového nastriku 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 té€chto nastiikt pro aplikaci v tepelnych bariérach pohybuje v rozmezi 10—15 % [1].
Vys$si porozita nastfiku mohla byt zptisobena nizsi rychlosti deponovanych ¢astic a tudiz i nizsi
adhezi mezi splaty, nebo pfili§ vysokou rychlosti pohybu trysky vii¢i nanasenému povrchu.

U téméf vSech vzorka s keramickymi povlaky nanesenymi v prasku nedoslo
k dokonalému propojeni keramické kryci vrstvy kvazebnému povlaku nebo doslo
k casteCné delaminaci povlaku na rozhrani keramického a vazebného nastifiku. Moznou
pfi¢inou delaminace keramického néstiku by mohl byt vznik vnitinich napéti pfi jeho depozici,
ktery je zpusoben rozdilem tepelnych roztaznosti TC a BC, popfipadé€ Castic oxidu hlinitého
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vyskytujicich se misty na rozhrani. Nanasenim nastiiku technologii WSP-H doslo k ohtati BC
na teplotu 250°C (viz kapitola 5.4.3). Pfi ochlazeni tak pravdépodobné vznikalo na rozhrani
vetsi rezidualni napéti, nez tomu je u nastfiku plazmou, pfi kterém dochazi k ohtati povrchu
vazebného povlaku na teplotu okolo 150°C, jak doklada [11]. DalSi moznou piicinou
nepropojeni keramické kryci vrstvy k vazebnému povlaku nebo delaminace rozhrani mohlo byt
zvoleni nevhodnych parametrti depozice. Na nedelaminovaném rozhrani TC/BC byly patrné
pory a trhliny. Nedostate¢na adheze keramického povlaku mohla byt zptisobena nizkou drsnosti
vazebného povlaku. Nebyla pozorovana zadna logickd souvislost mezi tvrdosti vazebného
povlaku a adhezi keramického povlaku.

Nanaseni keramického povlaku YSZ ve formé suspenze technologii WSP-H popsal také
Musalek a kol. [42] za pouziti stejného suspenzniho prekurzoru. Studované keramické nastiiky
meély také strukturu s kolumnarnimi zrny tvofenou stabilnim tetragonalnim YSZ a obsahovaly
25 % porozity. V porovnani stim vykazuji naméfend data v ramci této diplomové prace
hodnoty porozity 39 %. VyS$§i hodnota porozity, stejné tak jako nizka adheze Castic uvnitf
povlaku, mohla byt zpisobena odliSnymi podminkami nanaseni, jako vzdalenost davkovani
prekurzoru, rychlost davkovani a pocet cyklu a pfi pripadné aplikaci tyto procesni parametry
musi byt optimalizovany.

Vsechny vzorky s keramickymi povlaky nanaSenymi ve formé suspenze vykazovaly
¢astecnou nebo uplnou delaminaci povlaku na rozhrani. Pfi deponaci YSZ suspenze technologii
WSP-H doslo k ohtati BC az na teplotu 550°C, coz bylo zplUsobeno zvySenim entalpie
v dusledku pfitomnosti ethanolu. To mohlo mit pravdépodobné za nasledek, stejné jako
u nastiikt nanesenych v prasku, vznik vnitfnich napéti na rozhrani. Pravdépodobna je i moznost
zavislosti delaminace povlaku na podminkach nanaseni, protoze pfi piiblizné 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 nastfik, nepozorovali delaminaci nastfiku ani vznik trhlin
na rozhrani.

Delaminace keramickych povlaki a vznik trhlin ve struktufe pravdépodobné nesouvisi
s polymorfii oxidu zirkoniCitého, protoze rentgenovou difrakéni analyzou byla u obou typu
povlaka detekovana pouze tetragonalni faze YSZ. Nebyla zde detekovana monoklinicka faze,
ptfi¢emz fazova transformace ZrO; z tetragonalni na monoklinickou je doprovazena zvysenim
objemu o 3—5 % [1].

Mikromechanické vlastnosti keramickych povlaku

Modul pruznosti YSZ naneseného prasku, ktery byl zméfen nanoindentaci, odpovida
hodnotam 60—150 GPa, které ve své praci popisuje Planques a kol. [43] pro YSZ povlaky
nanesen¢ pomoci konvencni technologie plazmového nasttfiku na vzduchu. Tvrdost namérena
v ramci této prace se shoduje s rozsahem tvrdosti uvadénych pro kompaktni keramicky material
YSZ. Tento vysledek je dan tim, Ze nanoindentace byla méfena uvnitf splati. Pro YSZ povlak
naneseném v suspenzi vychazi hodnota tvrdosti o 35 % nizsi nez pro YSZ povlak deponovany
v prasku. To je pravdépodobné zpiisobeno meéfenim ve zhutnéné oblasti, ktera je tvorena
z vétsiho mnozstvi ptivodnich pevnych castic ze suspenze.

Vliv pretaveni BC na pevnost rozhrani s keramickym krycim povlakem

Hlavnim cilem provedené studie bylo ovéfit vliv pifetaveni vazebného povlaku
elektronovym paprskem na pfilnavost keramické vrstvy tepelné bariéry. Predpokladalo se
pfitom, ze pretaveni povede ke zhutnéni vazebného povlaku a soucasné odstranéni slabé
soudrznosti substratu a vazebné vrstvy zpusobené piitomnosti oxidu jako dusledku aplikované
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metody nanaSeni. V pozitivhim pfipadé by bylo mozno nahradit vysokoteplotni metody
nastfiku vazebného povlaku studenou kinetickou depozici spojenou obecné s mensi defektnosti
(porozitou) a mensim obsahem oxidt diky nizs§im aplika¢nim teplotam. Soucasné by v takovém
ptipad€ bylo mozno ustoupit od vakuového zihani vazebné vrstvy pied nanesenim keramické
kryci vrstvy tepelné bariéry.

Experimenty ukazaly, ze vzorek CSN2P (viz kapitola 6.1, Tab. 13), tj. vazebny
CoNiCrAlY povlak naneseny studenou kinetickou depozici a pretaveny elektronovym
paprskem v rezimu 2, vykazuje nejmensi mnozstvi defektd a delaminace jak na rozhrani
vazebné vrstvy a substratu, tak rovnéz a to zejména na rozhrani vazebné vrstvy a keramické
kryci vrstvy. V prvém pfipadé se jedna o pozitivni vysledek pretaveni BC vetné rozhrani se
substratem. Ve druhém piipadé pak lze predpokladat, ze zbytkova napéti ve vazebné vrstvé
nevyvolavaji, nebo vyvolavaji jen v omezené mife, napéti v nanesené keramické vrstve, ktera
by vyvoléavala delaminaci.

U vazebnych povlaka nanesenych metodou HVOF nepfiineslo pretaveni elektronovym
paprskem takto vyrazny efekt. Podil delaminace je témé&f 3x vét§i 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
Sokam/cyklovani by mélo ukazat dlouhodobé cyklovani teplot, pfip. 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 naznaku 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 konvenéni piipravu 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 zaveéry:

Vazebné nastiiky mély po pretaveni dendritickou strukturu s hlavni osou sméfujici
od vazebného povlaku k volnému povrchu. Pfi pouzitych parametrech elektronového
paprsku doslo u vazebnych povlakli nanesenych studenou kinetickou depozici
k castenému pretaveni rozhrani mezi vazebnou vrstvou a substratem. U povlaki
nanesenych technologii vysokorychlostniho nastfiku plamenem doslo v disledku
nestejnomerné tloustky pouze k lokalnim pretavenim rozhrani.

Pretavené vazebné povlaky pripravené technologii studené kinetické depozice
obsahovaly v nastiiku pory a zplostélé bubliny. Pfi pretaveni rozhrani doSlo
k promichani prvka povlaku a substratu. Na nepfetaveném rozhrani nebyly pfitomny
trhliny ani oxidické Castice.

Mikrostruktura vazebnych nastiikd je tvofena dvéma fazemi a to tuhym roztokem y
aintermedialni fazi B-(Co, Ni)Al. V zihaném stavu bylo ur¢eno chemické slozeni téchto
fazi.

Zihani vazebnych povlaki mélo za nasledek zhrubnuti struktury. Zihanim doglo
k prerozdéleni prvk( v povlacich a vytvoreni difizni vrstvy v oblasti pivodniho
rozhrani. Vyskyt faze 8 byl posunut do urcité vzdalenosti od rozhrani se substratem
smérem do nastfiku.

Zihani vede u vazebného povlaku piipraveného studenou kinetickou depozici k poklesu
mikrotvrdosti, ktery je vyraznéjsi v pripadé aplikace dvojiho pretaveni elektronovym
paprskem s5 min pauzou mezi pietavenimi. Méfeni nanotvrdosti Berkovichovym
indentorem tato zjisténi podporuji.

Tento stav vykazuje po naneseni keramické kryci vrstvy v prasku nejnizsi defektnost
rozhrani vazebného povlaku a kryci vrstvy.

Zihani vede u vazebného povlaku piipraveného vysokorychlostnim nastiikem
plamenem k nartstu tvrdosti, ktery je vyraznéjsi v ptipadé€ aplikace dvojiho pretaveni
elektronovym paprskem s 3 sekundovou pauzou mezi pretavenimi. Méfeni nanotvrdosti
vykazuje opacny trend, coz je pfisuzovano vlivu velikosti vtisku v relaci s velikosti
a morfologii p faze.

Pti aplikovanych postupech nanaseni keramickych povlakt ve formé prasku a suspenze
doslo témér u vSech vzorkt k delaminaci na rozhrani keramického kryciho a vazebného
povlaku.

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

Povlaky YSZ nanesené v suspenzi mély strukturu s kolumnéarnimi zrny. Vysoka
porozita byla patrna napfi¢ strukturou. Lokalné doslo ke slinuti deponovanych ¢astic.
Nedelaminované rozhrani kryci keramické a vazebné vrstvy bylo kompaktni s minoritni
pfitomnosti trhlin.
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V keramickych povlacich nanesenych v prasku i1 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 vzorka s keramickymi nastfiky 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 mfizka

BCT tetragonalni plo§né stfedéna mfizka

BSE zobrazeni v rezimu zpétné€ odrazenych elektront

D-Gun detonacni nastiik

EBH kaleni elektronovym paprskem (electron beam hardening)

EB-PVD fyzikalni depozice z plynné faze elektronovym paprskem

EDS energiove disperzni spektrometrie

FCC kubicka plo$né€ centrovana mtizka

HVOF vysokorychlostni nastfik plamenem

SE zobrazeni v rezimu sekundarnich elektrona

TBC systém tepelnych bariér (thermal barrier coating)

TC svrchni keramicky povlak (top coat)

TGO tepelné indukovany oxid (thermally grown oxide)

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

YSZ yttriem stabilizovany oxid zirkonicity
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