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Anotace

Diplomova prace je zaméfena na vyhodnoceni difuze niklu z niklové mezivrstvy do
zakladnich materiald AISI 304 a AISI 316L. Teoreticka Cast je zaméfena na diftizni
svarfovani a jsou v ni vysvétleny principy difuze. Dale jsou v ni popsany moznosti
nanaSeni vrstev nebo navafovani mezivrstev a moznosti vyuziti elektronové
mikroskopie zaméfené na EDX analyzu. Experimentalni ¢ast je vénovana difuznimu
svafovani vzorkd s niklovou mezivrstvou pomoci piistroje Gleeble 3500 a naslednému
vystaveni vzorka difuzi ve vakuové peci, pii rozdilnych hodnotach teplot a doby
vydrze. Pomoci vypoCti jsou nasledné stanoveny difuzni koeficienty niklu do

zakladniho materialu. Na zaveér jsou shrnuty a diskutovany dosazené vysledky.
Klicova slova

Difuze, difuzni svarovani, Gleeble 3500, niklova mezivrstva, ocel AISI 316L, ocel

AISI 304, EDX analyza

Annotation

The thesis is focused on the evaluation of the diffusion of nickel from the nickel
interlayer into the base materials AISI 304 and AISI 316L. The theoretical part is
focused on diffusion welding and explained principles of diffusion. Furthermore, there
is an introduction to the possibilities of applying layers or welding interlayers and an
introduction to electron microscopy focused on EDX analysis. The experimental part
is focused on diffusion welding of samples with a nickel interlayer using Gleeble 3500
and subsequent processing of the samples. Using calculations, the diffusion
coefficients of nickel in the base material are determined. The conclusion of the work

is an assessment of the conducted experiments.
Keywords

Diffusion, diffusion welding, Gleeble 3500, nickel interlayer, steel AISI 316L, steel
AISI1 304, EDX analysis
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1 Uvod

Difazni svafovani je metoda tlakového svarovani kovi, kdy dojde ke spojeni
materialu v tuhém stavu za pusobeni tepla a tlaku. U diftizniho svafovani ale nedochazi
k nataveni zakladniho materialu, a tak nevznikaji tepeln€ ovlivnéné oblasti, jak je tomu
u jinych metod a vznika pouze mikroskopicka deformace na sty¢nych plochach. Cely
tento proces probiha v uzaviené komore, ve které je vakuum nebo ochranna atmosféra,
a tak chrani svarové plochy pred okolni atmosférou. Takto vzniklé spoje jsou velmi
kvalitni a maji skvélé mechanické vlastnosti. Pro docileni kvalitnich spoji musi byt
spravn€ nastavené procesni parametry, a to tlak, teplota a ¢as. Dulezité jsou vSak i dalsi
vlastnosti, jako napftiklad cCistota a drsnost difizné spojovanych ploch. Spravné

nastavené parametry jsou tak kli¢em k ideélni difuzi a k vytvoteni kvalitniho spoje.

Difuze probiha ve vSech technickych materialech, proto je mozné vytvaret rizné
kombinace heterogennich spoju, tedy napfiklad spojovat dohromady materialy
s rozdilnymi fyzikalnimi vlastnosti, s rozdilnou teplotou taveni atd. Spojovat je mozné

1 kovové a nekovové materialy.

Difuze se posuzuje pomoci diftiznich koeficientll, reprezentujicich jak rychle
a vjakém mnozstvi jsou atomy jednoho materialu schopny pronikat do materialu
druhého. Difuze je velmi slozity proces a neni jednoduché stanovit pouze jeden postup.
Je nutné tedy vzdy postupy experimentalné ovéfit. V dneSni dobé je mozno diky

modernéjsim technologiim provadét vyzkum rychleji.
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2 Difuzni svarovani

Diftize je proces, pii kterém v koncentra¢né nehomogennim systému dochazi
k samovolnému vyrovnani koncentrace. Jeji vysledek je ovlivnén tepelnym pohybem.
Systém se snazi o to, aby se dostal do stavu s nejnizsi energii. Jedna se o druhy
termodynamicky zadkon. Procesy difuze jsou zalozeny na zménach, Ize je pozorovat na
kovech a slitinach (rist zrna, zotaveni, rekrystalizace, chemicko-tepelné zpracovani
atd.) Existuji dva druhy difuze: samodifuze a heterodifuze, které¢ budou nize popsany

[12].

Samodifuze je samovolné ulozeni atomt do zakladni mfizky. Difizni sila vznikne
zmenSenim chemického potencialu. K této diftzi muze dojit pii vzniku gradientt
teploty (neizotermicka, nebo termickd zména — Forlov), napéti (Konobévskij) nebo

koncentrace (Fick). Je to samovolna vyména atomt v mfizce vlivem tepelnych presuna

[12].
Prvni Fickuv zakon

Podle 1. Fickova zakona se rychlost difize hodnoti latkovym mnozstvim, které
difunduje jednotkou plochy povrchu v misté styku za jednotku ¢asu. Plosny tok, je
zavisly na gradientu koncentrace elementu ve sméru kolmém k stykové plose (viz

Obr. 1) a umérny koeficientu D. Prvni Ficktiv zékon je vyjadien rovnici (1). [12]

c
S S
dx
Obr. 1 Schéma pohybu atomového toku jednotkou prufezu [12]
dc
]A:_ d_;) [T)p] (1)

10
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kde:

Ja - Difuzni tok [mol'm?2-s]
D — Diftizni koeficient [m?s!]

Ca - Koncentrace prvku A [mol-m™]

X - Smér zmény koncentrace difuze [m]

t - Cas zmeény koncentrace [s]

Koeficient umérnosti D se nazyva difuzni koeficient, znaménko minus na pravé
stran€ rovnice znamena, ze difuzni tok jde od mist s vy$§i koncentraci do mist s mensi
koncentraci. Difuzni soucinitel je roven toku latkového mnozstvi pfi gradientu
koncentrace rovném jedné. Prvi Fickv zakon plati pro ustaleny diftizni tok, tedy pfi
takovych podminkach, kdy se koncentrace difuzniho toku v libovolném fezu neméni

s casem [12].
Druhy Fickuv zakon

Druhy Ficktv zakon popisuje proménny diftizni tok, kdy se jeho koncentrace méni

v zé&vislosti na ¢ase a je dan rovnici (2).

dCy _ d d?Cy
= (0% (2)

Koeficient difuze nezavisi na koncentraci a plati jenom pii samodifuzi. Tato

rovnice lze fesit pouze pfi urCitych meznich podminkach difuze. ZvySenim teploty se

zvySuje 1 rychlost difuze.

Heterodifuze probiha pres hranici, ktera rozdéluje dvé faze. Tato difuze je
slozitjsi, jelikoz potfebuje koeficient rozdéleni slozek mezi dvéma fazemi. Timto
zpusobem je mozna difuze atomu za podminky, ze difundujici atom bude mit dostatek
energie pro migraci v krystalické miizce. Aby doSlo k premisténi atomu v krystalické
miizce, musi byt aktivovan. Aktivacni energie difiize atomu je urCena velikosti

energetické bariéry (viz Obr. 2), ktera je zavisla na velikosti meziatomovych sil [12].

11 (L] |
[ |
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Obr. 2 Aktivacni energie difize atomu 1, 3— rovnovazna poloha (uzly mfizky);

2— stfedni poloha [12]

Diftize v kovech se déli na tfi kategorie: objemova, na hranicich zrn
a povrchova. Kazda m4 jiné difuzni konstanty. Difuze na hranicich zrn a povrchova
diftize ma vyssi konstanty nez objemova difuize. Aktivacni energie ma nejvyssi hodnotu
pifi objemové difuzi. Z hlediska difizniho svafovani je snaha o urychleni difuze
vytvofenim nerovnovaznych poruch pfi plastické deformaci. Vznika nadbytecna
koncentrace vakanci, které urychluji difuzi. Nadbytecnou koncentraci vakanci lze

vytvofit i rychlym ochlazenim (zakalenim) [12].

Mechanismy difuze 1ze tedy popsat zakladnimi zptisoby, které jsou zobrazeny na

Obr. 3.

©O 00 0O
0O 00O0O0 o"—z"zoo
0O 00O0O 0o &b o o
codpdo ©0000
0O 00O0O0 ©O 0000
a) 8
2g00 s 0O 00O0O
ooioi o o o o
20073 OF
o)oooo oo o
670 0 0 © © 0000
0co0o0o0o0 a9
)
Obr. 3 Mechanismy ptesunu atomu v krystalové mfizce kovu [12]

Na obrazku 3 a) je znazornéna vymeéna mist mezi dvéma sousednimi atomy.

Sousedni atomy se musi vzdalit az na dva atomové praméry a spotiebuje se tak velké

12 | ] |
2
(| ||
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mnozstvi energie. Tento presun vyzaduje znacné lokalni deformace krystalové mtizky,
coz témet vylucuje vyuziti tohoto zpisobu. Premistovani vakanci (Obr. 3b) probiha
tehdy, kdyz se vakance mfizky vzajemné vymeénuji s misty sousednich atomd. Smeér
premistovani atomu, pii kterém se vakance 1 muze pohybovat po miizce, odpovida
opacnému sméru piemisténi vakanci. Na obrazku 3 c) je zndzornén intersticialni
mechanismus. Atom, ktery je v uzlu mfizky s polohou 1, se premisti do polohy
2 (intersticialni poloha), dale do polohy 3-4-5-6 atd. Pfi tomto mechanismu se musi
atomu dodavat velké mnozstvi energie, k tomuto pfemistovani tedy dochazi pouze pfi
heterodifuizi v tuhych roztocich, kdy wvnikajici atom ma mensi rozmér nez atom
zakladniho kovu. Kruhova vymeéna Ctyf atoml, ktera je znazornéna na obrazku
3 d) nastava, kdyz se Ctyfi atomy premisti po kruznici. Tento zpusob diftize je

nejrealnéjsi u kovu se soudrznou krystalickou mfizkou.

Prvni zminky o difiznim svarovani popsal v roce 1953 N. F. Kazakov a popsal ho
jako metodu, pii které vznika monolitni spojeni pii spojovani materiald v tuhém
skupenstvi. Spojeni vznika v disledku vytvoreni atomovych vazeb. Vazby vznikaji na
zakladé maximalniho pfiblizeni spojovanych povrchil a dochazi tim k lokalni plastické
deformaci. Spojeni probiha pfi zvySené teploté, ktera zabezpecuje a urychluje difuzi

[12].

K difaznimu spojeni dochazi pouze ve styCnych plochach. Velikost dotykové
plochy je zavisla na vlastnostech materialu, drsnosti povrchii a fadé dalSich pficin.
Spojovani pii raznych podminkach je znac¢né slozité. Pii malych tlacich, bez naslednych
plastickych  deformaci, dochazi k vzajemnému pusobeni atomd pouze
v mikrovystupcich (difuznich mustcich). V dutinkach vznikaji pouze adhezni vazby

mezi kovem a molekulami plynt nebo kapalin.

V dnesni dobé se difuzni svafovani vyuziva z divodu vyssich narokd na vyrobky
z kovovych i1 nekovovych materiali, které musi odolavat i zatizeni pfi rGznych
teplotach. Takto vzniklé spoje vyhovuji jak z hlediska pevnosti, tvarnosti, tak i tepelné
a korozni stalosti. Pro tyto potfeby vyuzivame materialy, které maji korozni a erozni
stalost v riznych prostfedich. Jsou to materialy s vysokym obsahem uhliku, Zaropevné
materialy a rizné typy nezeleznych kovu a slitiny (Cu, Ni, Ti, Al atd.), té€zko tavitelné

kovy a jejich slitiny (Mo, W atd.), slinuté karbidy, sklo, keramika atd. Tyto materialy

13 | ] |
2
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jsou drahé, malo tvarné, s vysokou tavici teplotou a vzajemné nerozpustné. Nejde tedy
vyuzit klasické metody svarovani pro vytvoreni kvalitniho svaru a je tedy nutné vyuzit
nékterou ze specialnich metod svafovani, mezi né patii i diftizni svafovani. V Ceské
republice se difuzni svafovani bohuzel vyuziva pouze zfidka a jeho vyzkumu se vénuji

predevsim vyzkumné instituce [2, 3, 4, 7, 12].

2.1 Fyzikalni princip

Tento druh svatfovani je zafazen do skupiny svafovani teplem a tlakem. Aby tedy
mohlo dojit ke vzniku svarového spoje, dochazi k pasobeni tlaku a k ptisobeni zvysené
teploty, ktera odpovida cca 0,7 T;. Princip spojeni vysvétluji hypotézy, které jsou dale
popsany.

Vrstvova hypotéza se zakladad na tvrzeni, ze vSechny kovy a slitiny maji stejnou
schopnost pro spojeni. Pokud dojde k pfibliZeni ¢istych povrcht na mensi vzdalenost, nez
je polomér pusobeni meziatomovych sil, dojde ke spojeni material. Nékteré materialy

vytvari na povrchu oxidy, které zabrafiuji spojeni materialu [7].

Rekrystaliza¢ni hypotéza. Rekrystalizace je zakladni faktor, ktery podminuje vytvoreni
spojeni v pevném skupenstvi. Dochazi k premistovani atomu v krystalickych miizkach
spojovanych soucasti pii vysokych teplotach na hranici pfechodu vrstev deformace
a zpevnéni kovu. V misté styku vznikaji krystalicka zrna, ktera nalezi obéma castem

soucasné. Nelze tuto hypotézu aplikovat pti svarovani za nizkych teplot [7].

Energeticka hypotéza. Jedna se o myslenku, kdy v misté styku dochazi ke zvySenému
mnozstvi atomd nebo ionty, toto misto se nazyva energeticky prah vzniku. Pii dosazeni
energetického prahu se ztrati atomové vazby zakladniho materialu. Mezi povrchovymi

atomy vznikne nova kovova vazba [7].

Dislokacni hypotéza popisuje déj na stykovych plochach, kde vznika dislokace, ktera
porusuje vrstvy oxidid. Timto procesem se vytvaii podminky pro rozsahlé plastické
deformace na stykovych plochach. Autofi dislokacni hypotézy piedpokladaji, ze pfi

procesu muze dojit i k difuzi [7].
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Difazni hypotéza. Pri této hypotéze se predpoklada, ze mezi dotykajicimi se povrchy se
atomy kovu vzajemné premistuji do hloubky spojované soucasti. Povrchové atomy kovu
maji volné, nenasycené vazby, které zachycuji kazdou molekulu nebo atom, ktera se

pfiblizi na meziatomovou vzdalenost pusobicich sil.

2.2 Mechanismus vzniku spoje

Diftizni svatovani je proces, ktery probiha pfi vzajemném dotyku dvou soucasti.
Nejprve tedy dojde ke kontaktu povrcha a k deformaci povrchovych nerovnosti diky
pusobeni pritlaéné sily. Musi dojit k pfiblizeni vzork na velmi malou vzdalenost, v co
nejvetsi plose, aby mohly vzniknout atomové vazby. Ve druhém stadiu dojde
k pfemistovani vakanci a dislokaci pii pocatku vzajemné difuze atomu. V poslednim
stadiu dochazi k intenzivnim difuznim pfechodim a dojde k vymizeni primarniho
rozhrani mezi spojovanymi materialy. Vysledkem posledniho stadia je mozny nartst
zrn mezi povrchy. V poslednim stadiu ma nejvétsi vliv Cas, ktery musi byt dostatecné

dlouhy, aby probé&hla difuize a vytvoril se kvalitni spoj (viz Obr. 4).

\
\ \
NATA
M |
Prvni stadium:
Poéatecni kontakt Deformace povrchovych nerovnosti

(4
\ PRI

Druhé stadium: Treti stadium:
Diftize atomi po hranicich zrn do dutin Objemova difiize atomi do dutin
a migrace po hranicich zrn

Obr. 4 Stadia vytvoteni diftzniho spoje [2]

Nelze vytvofit jednoduchy model pro difuzni svarovani, jelikoz probiha ve
specifickych podminkach a jeho vysledky jsou ovlivnény jevem, ktery za danych

podminek prevlada.

Pri diftznim spojovani materiall srozdilnymi mechanickymi a fyzikalné-
mechanickymi vlastnostmi je mozné vyuzit mezivrstvu z jiného materialu, aby bylo

docileno kvalitniho spoje. Mezivrstvy se vyuzivaji i v piipadech, kdy se svaruji
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materidly s rozdilnym soucinitelem tepelné roztaznosti. Pti chladnuti pak dochazi
v misté¢ styku ke zbytkovym napétim, kterd jsou vét§i, ¢im vétSi je rozdil mezi
souciniteli. V tomto pifipadé se vyuzivaji mezivrstvy z materiald s hodnotami
soucinitele teplotni roztaznosti, ktery je mezi hodnotami souciniteli spojovanych
soucasti. Mezivrstvy musi mit také dobré plastické vlastnosti, aby vyrovnaly vzniklé

napéti.

Lepsich vysledk by bylo dosazeno s vyuZzitim mezivrstev z riznych vrstev
materiala s plynulou zménou vlastnosti v jejich prufezu (tzv. multivrstvy). Docili se tim
eliminace nebo uplného vylouceni vzajemného pusobeni materialt, které maji sklon
k tvofeni intermetalickych, kiehkych fazi. Tento zptisob multivrstev se vyrabi pomoci
difuzniho svarovani. Pro vicevrstvé mezivrstvy se ¢astéji vyuzivaji materialy, které maji

rychlost diftize do spojovanych soucasti vyssi nez naopak difuze do mezivrstvy [12].

2.3 Parametry svarovani

Hlavnimi parametry u difuzniho svafovani jsou teplota, tlak, cas a hodnota vakua.
Mezi vedlejsi parametry l1ze zaradit drsnost a Cistotu svarovych ploch. Je velmi dulezité
mit spravné piipravenou plochu, ktera se bude svafovat. Ta musi byt o€i§téna a musi se
zabranit dalsi oxidaci. Difizni svafovani ma neomezené teoretické moznosti, ale pro
praxi je potfeba védét podminky (parametry), které jsou potiebné pro vytvoreni
kvalitniho svaru. U difuzniho svafovani se tedy vzdy doporucuje provést zkusebni spoj

pro ziskani vhodnych postupt pro svarovani.
Teplota svarovani

Tento faktor je velmi dilezity, tepelné aktivované procesy v kovovych
materidlech zacinaji pti vyssich teplotach 0,3 az 0,9 teploty taveni kovu nebo slitiny.
ZvySena teplota je potieba pro urychleni difuze materiald a dochazi
také ke snizeni pretvarného odporu, ktery usnadriuje deformaci a tim lepsi stlaceni
nerovnosti a té€snéj§i kontakt mezi spojovanymi materialy. Teplota svafovani je zavisla
na tavici teploté svarovanych materiali viz Obr. 5. Pokud se jedna o heterogenni spoj,

je rozhoduyjici teplota u materialu s nizsi tavici teplotou kovu [3, 4, 12].
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A

D,

»T[K]
Obr. 5 Vliv teploty na difizni svarovani [1]

Teplotni zavislost difuzity je mozné popsat vztahem (3):

D, = Dyeir (3)
Da - difuzita, difizni koeficient pfi teplot¢ T~ [m?s™']

Do - konstanta timérnosti [m?s7']

e - Eulerovo cislo [-]

Q - aktivaéni energie difuze [J-mol ]

R - plynova konstanta [J-molt-K!]

T - absolutni teplota [K]

Zrovnice (3) vyplyva, ze procesy, které jsou kontrolované difuzi, jsou
exponencialng zavislé na velikosti teploty. Tedy i mala zmeéna teploty mé velky vyznam

na kinetiku diftuze. [3]
Cas svarovani

Cas je volen jak zekonomického hlediska, tak s piihlédnutim na fyzikalng
mechanické vlastnosti materialu a pohybuje se zpravidla v rozmezi od 3 do 60 minut.
Musi dojit k dostatecné difuzi a vzniku pevného spoje. Pokud by doslo k intenzivni
diftzi, maze u rtznorodych kovi a slitin dojit k vytvofeni SirSich oblasti
s koncentracemi umoziujicimi vytvofeni kfehkych intermetalickych fazi. Pro
nejpevneéjsi spojeni se musi zajistit pevny styk a optimalni difuze atomt mezi sty¢nymi

povrchy.

17 1] |
|
] ]




FAKULTA STROJNI TUL

S prodlouzenim Casu svarovani, se zvySuje pevnost svarového spoje, viz Obr. 6.
Dalsi prodluzovani doby svarovani nema na pevnost svarového spoje prakticky vliv.
Udrzovanim stejné teploty po delsi ¢as, ktery jiz neni nutny pro spojeni, se snizuje
pevnost svarového spoje vlivem rastu zrn. Stejné tak je ovliviiovana tvarnost, pomérné
prodlouzeni a dynamicka pevnost. Pomoci vzorce (4) je mozné spocitat difuzni drahu

x pro atomy v zavislosti na teploté.

x = CV/Dt (4)
X - délka difuze [m]

c - konstanta umérnosti (-]

D - difuzni koeficient [m?-s!]

t - cas [s]

Z rovnice vyplyva, ze difuzni reakce souvisi s odmocninou casu, tedy prodlouzeni

Casu neni tak ucinné jako zvySeni teploty [4].

Y
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Svafovaci €as [min]
Obr. 6 Vliv svatovaciho casu [1]

Tlak pri svarovani

Tlak musi zarucit dostate¢né piiblizeni spojovanych ploch, aby mohlo dojit
k diftizi po celém povrchu. Pokud je zvysen tlak, dojde i ke zvySeni plochy umoziujici
okamzitou difuzi. Tlak nesmi byt ale pfili§ velky, aby nedochazelo k makroskopické
deformaci. Tlak je vazany na teplotu a Cas. Pii pusobeni tlaku a teploty mize dochazet
u nékterych materialt k teCeni, je tedy vhodné umistit dily do zapustky a tim je fixovat.

U diftazniho svatrovani je dalezité, aby dochazelo k pasobeni tlaku ve sméru kolmém na
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rovinu spoje. Tlak je vzdy volen podle mechanickych a chemickych vlastnosti
materialu, velikosti svafovaci plochy a druhu mezivrstvy. U oceli byva volen v rozmezi
10-20 MPa. Vliv svafovaciho tlaku na pevnost v tahu je znazornén viz Obr. 7. Zavislost

mezi tlakem a teplotou ohfevu viz Obr. 8 [3].

A
1000 +
T
(=8
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=
=
o}
=
B
=]
€ 600
[4¥]
[+
400- ; . S
10 14 18 22
Svarovaci tlak [Mpa]
Obr. 7 Vliv svatrovaciho tlaku na pevnost v tahu [1]
p

Obr. 8 Zavislost mezi pritlacnym tlakem a teplotou ohfevu [12]

2.4 Faktory pusobici na vznik difizniho spoje

Na kvalitu spoje maji vliv ale i dalsi faktory, a to jsou hodnota vakua, zptisob
ochlazovani, Cistota povrchu nebo zpusob opracovani, drsnost povrchu a pouzita
mezivrstva. Do materialovych faktora, které ovliviiuji rychlost vzniku difuzniho spoje,

patii struktura materidlu a stav povrchu. K rychlejsi difuzi dochazi na hranach dilu

a dislokacich nez na homogenni plose.
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Vsechny parametry musi byt ve vzajemném souladu tak, aby teplota svarovani
umoznila aktivovat tepelné procesy a tlak vedl k lokalni plastizaci nerovnosti stykovych
ploch. Pokud ma byt docileno kvalitniho difuzniho spoje, musi byt spravné zvoleny

vSechny svarovaci parametry.

Neékteré kovy se nemusi pied svafovanim specialné€ upravovat, jelikoz se snadno
deformuji nizkymi tlaky. Jsou to materialy jako napfiklad hlinik, méd’, olovo, zlato
a horCik. U material, které jsou tvrdé, napfiklad tézko tavitelné kovy, nastrojové oceli,
zarupevné slitiny nebo nekovové materidly se musi vénovat pozornost obrobeni
styénych povrchi. Drsnost obrobenych povrcha by méla byt maximalné Ra=3,2 um
a je vhodné vyuzit mezivrstvu relativné plastickych materialt, které se 1épe deformuyji

[12].

Dulezité je i prostiedi, ve kterém svarovani probiha. Prostfedi ma vliv na kvalitu
svafovani, ale 1 na kvalitu spoje. Difuzni svafovani probiha nejCastéji ve vakuu
(p=10" az 102 Pa). Diky vakuu je ziskan spoj s minimalnim obsahem Skodlivych
pfimeési i pii svafovani aktivnich kovii. Nejlepsi difuzni svafovani probiha pii podtlaku
vétsim nez 1,3 Pa. Diflizni svarovani v ochranné atmosfére vyuziva suchy argon nebo

helium [6, 12].

Prechody na rozmezi material — mezivrstva — material maji komplexni charakter
a jsou dany vlastnostmi vS§ech materiald, které se daného procesu zacastni. Pro ziskani
difizniho spoje je nutné ocistit spojované povrchy a zabranit jejich dalsi oxidaci, pouzit
dostateCny tlak, ohfat spojované soucasti a zajistit, aby urCity ¢as setrvaly na dané
teploté. Pro praxi je tfeba znat nejoptimalnéj§i podminky potfebné pro vytvoreni
spolehlivého svaru. Je nutné tedy dobie znat faktory, které ovliviiuji vytvoreni

kvalitniho spoje difiznim svarovanim.

Povrch soucasti je mozné charakterizovat dvéma faktory, a to jsou tvar povrchu
a fyzikalni stav. Z geometrického hlediska jsou povrchy soucasti charakterizovany
profilem, ktery se rozdé€luje na makrogeometrii (zvinéni) a mikrogeometrii (drsnost)
povrchu. Fyzikalni stav povrchu je charakterizovan slozenim povrchovych povlakt

a vrstev. Idealné Cisty povrch bez povlakt oxidu a absorpCnich vrstev miize byt vytvoren
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pouze v extrémnim vakuu. Na povrchu kovu se vytvari velmi rychle zoxidovana vrstva.

Vliv okolni atmosféry na pevnost tahu viz Obr. 9 [12].
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Obr. 9 Vliv okolni atmosféry na pevnost v tahu [1]

2.5 Zarizeni pro difizni svarovani

Zatizeni pro difuzni svafovani jsou rozdélena podle zptisobu vakuovani (Castecny,
uplny nebo mistni), podle kvality vakua (nizky, stfedni, vysoky nebo s ur¢itym tlakem
ochrannych plynti) nebo podle pracovniho prostiedi v komore (vakuum nebo ochranna
atmosféra). Dale se zafizeni mohou délit dle druhu tepelného zdroje a zptisobu ohievu
(induk¢nim, radia¢nim, odporovym ohfevem, ohfevem elektronovym paprskem
a v plynovém prosttedi) nebo podle druhu silové soustavy (hydraulické, mechanické,
tepelné, pneumatické a kombinované), nejcastéji se vSak vyuzivaji hydraulické nebo

mechanické [2].

Vybér zafizeni pro difuzni spojovani zéalezi na tvaru a rozméru soucasti.
V pramyslové praxi se nejcastéji vyuzivaji pristroje s indukénim ohfevem. NejCastéji se
svafuje ve vakuu nebo v ochranné atmosfére plyni. Jako zvlastni ptipad je difuzni
svafovani v kapalném prostredi. Priklady svafovacich zafizeni jsou uvedeny viz

Obr. 10.

Zakladni casti svarovaciho zafizeni jsou svafovaci komora, zdroj ohfevu,
hydraulicky systém pro vytvoreni spravného tlaku, vakuovy nebo jiny systém ochranné

kapaliny ¢i plynu, méfici a regulacni systém, chladici systém, ovladani atd.
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Obr. 10 SI-05/1 Power Diffusion a SU450Na [3]
Kontrola kvality spoje

Kontrola svaru po difuznim svarovani probiha nejCastéji mechanicky, jako je
pevnost v tahu, pevnost v ohybu, vrubova houzevnatost atd. Odchylky hodnot
mechanickych zkousek jsou 2 az 5 %. Je to zpusobeno stalosti zakladnich svafovacich
parametra (teplota, tlak a pfiprava povrchu) a vedlejSich parametra (velikost vakua,

a pfipraveni povrchu).

2.6 Vyhody a nevyhody difuzniho svarovani

Velkou vyhodou je, ze lze svarovat bez pfidavného materidlu a svafovat tenké
a tlusté soucasti. Kov se netavi, neni zapotiebi tavidla ani ochranné atmosféry, spoj
neobsahuje oxidy ani strusku, soucasti se nedeformuyji, je také mensi tepelné ovlivnéna
oblast a vysledna kvalita nezavisi na lidském faktoru. NenavySuje se hmotnost
konstrukce a svafenec nevyzaduje dalsi obrabéni. Pfi difuznim svarovani ve vakuu se
zabrartiuje rozpousténi oxidi a jejich difuzi do materialu, material je také chranén pred
oxidaci. Nevznika nerovnovazna struktura a nemusi se soucast dale tepelné zpracovavat
a zvySuje se 1 jakost a Zivotnost vyrobkiu. U téchto svart je velmi snadna jejich
opakovatelnost. Tato metoda je i z hlediska ekologie a ochrany zivotniho prostredi

Setrnéj$i. Neskodi lidskému zdravi a nevyzatuje ultrafialové zateni [4, 7, 12].

Diftizni svafovani je velmi jednoduché automatizovat a jedna se tak o velmi

produktivni metodu. Difiznim svafovanim lze spojovat jednim ukonem velké mnozstvi
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soucasti, s vysokym vyuzitim materidlu. Jedna se zatim o jedinou metodu, ktera je
spolehliva pfi svarovani malo tvarnych, té€zce tavitelnych a vzajemné nerozpustnych
materiald, nebo materiala, které vytvaii kiehky svar pfi tavném svarovani. Jako
nevyhody pfi této metodé jsou delsi svarovaci ¢asy, narocnéjs§i a nakladnéjsi uprava
svarovych ploch, rozmér svafence je omezen velikosti vakuové komory a prvotni

investi¢ni naklady jsou velké [1, 6].
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3 Mezivrstvy pri svarovani

Materialy s rozdilnymi mechanickymi, nebo fyzikalné-mechanickymi vlastnosti,
vytvati intermetalické faze a struktury, které mohou byt kfehké nebo mohou narusovat
kvalitu spoje. Pro eliminaci téchto nezadoucich pfemén se vyuzivaji mezivrstvy ve

forme prechodovych materiali.

Mezivrstvy mohou zajistit lepsi pfizptsobeni se povrchu za nizSich teplot, lepsi
difuizi za nizsich teplot a podporu plastického teCeni. Pfechodové materialy se nejcastéji
vyskytuji ve forme riznych povlaki (galvanicky nebo chemicky nanasenych), folii nebo
praskd. Material mezivrstev se vybira jednak podle hodnot soucinitele tepelné
roztaznosti tak, aby byla mezi hodnotami souciniteli spojovanych soucasti, ale také

podle vzajemné interakce, kterou lze zjistit pomoci binarnich diagramu.

3.1 Kovové povlaky

Nanaseni kovovych povlaku je jednou z moznosti realizace povrchovych tprav
materiald, respektive tvorby funkénich mezivrstev. Kovovymi povlaky jsou vytvareny
vrstvy silné 0,1 um az 50 um. Daji se tak vhodné kombinovat mechanické vlastnosti
a cenova dostupnost zakladniho kovu s draz§imi materialy, které tvoii samotné povlaky.
Hlavnim divodem, pro¢ se vyuzivaji povlaky, je korozivzdornost a odolnost vici
opotiebeni. Spojeni povlaku a zadkladniho materialu se vytvaii hlavné mechanicky, ale
pii nasledném tepelném zpracovani dochdzi pomoci difuze ke spojeni materialu. Pro
povrchové vrstvy se vyuZzivaji kovy, slitiny kovi nebo oxidy kovi. U povlakt se hodnoti
jejich tloustka a poréznost. Povlaky se nanasi az po predbéznych technologickych
piipravach, kdy nejdulezitéjsi operaci je preduprava povrchu. Samotné nanaseni je

mozné provést nékolika zpusoby [13].

V praktické Casti diplomové prace budou zkoumany niklové mezivrstvy a difuze
niklu do zakladniho materialu, a proto budou v nasledujicich kapitolach podrobnéji

popsany tvorby niklovych povlaki.
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3.1.1 Rozdéleni kovovych povlaki

Kovové povlaky je mozné zhotovovat riznymi zpasoby, ve strojirenstvi se ale

nejcasteji pouziva:

e Galvanické (elektrolytické) pokoveni

e Chemické pokoveni

e Zarové nastiiky

e Pokovovani v roztavenych kovech (zarové)

e Fyzikalné-chemické povlakovani

Pro zvoleni vhodné metody je nutno brat v uvahu potrebna zatizeni, slozitost
a pracnost procesu, kvalitu povlaku ¢i velikost vyrobku. Kovové povlaky je mozné

zhotovovat témito dalSimi zpusoby:

e Platovani
e Difuzni pokovovani

e Navarovani

3.1.2 Galvanické (elektrochemické) pokovovani

Galvanické neboli elektrochemické pokovovani je jednim z nejpouzivanéjSich
zpusobu nanaseni kovovych povlaki. Duvodem je vysoka presnost tloustek
vylucovanych povlakd, kdy se tloustky pohybuji od 20 um az do 58 um. Dalsi vyhodou
je moznost vyluCovani témér vSech technickych kovi a také snadna dostupnost této
technologie. Nejcastéji vyluCovanymi kovy jsou zinek, nikl, chrom, méd’, cin a méné

Castéji zlato, rhodium a stfibro.

Galvanické pokoveni probiha tak, ze se rozpousti anoda kovu a nésledné se na
katodé (pokovovany material) vylucuje povlak rozpusténého kovu z elektrolytu, viz
Obr. 11. Z Faradayovych zakonu plyne, ze mnozstvi latky uvolnéné elektrolyzou je
ptfimo umeémé intenzit€¢ elektrického proudu prochazejiciho elektrolytem a dobé

pokoveni.
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Obr. 11 Uspotadani galvanické 1azné (1— povlakované predméty (katoda), 2—

anodové desky, 3— galvanicka lazei— 4— vana, 5— zavésna ty ¢ [14]

Pii pokovovani mize dojit k tomu, Ze se na katod€ vylouci i vodik, ktery ma nulovy
potencial a vytvaii vodikovou kiehkost. Vétsina technicky pouzivanych kovu je ale
elektronegativnich, vodik by se tedy mél na katodé vylucovat prednostné a tim zabranit
dalsi elektrolyze. K tomu ale velmi ¢asto nedochazi, jelikoz potencial vodiku, ktery se
vylucuje na povrchu jednotlivych kova je zapornéjsi, nez teoreticky nulovy potencial

vodiku viz Obr. 12 [15].
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Obr. 12 Sefazeni prvka podle hodnoty potencialu [14]

Niklovy povlak se nanasi pfimo na zakladni material nebo se v praxi pouziva
v kombinaci s médénym povlakem, ktery slouzi jako podkladova vrstva. Niklové
povlaky se také vyuzivaji jako podkladova vrstva, napiiklad pfi chromovani. Tyto
povlaky se vyznacuji vybornou protikorozni odolnosti 1 vzhledem k velmi malym
tloustkam. Nikl je ale velmi drahy, a proto je dilezité z ekonomického hlediska vénovat
velkou pozornost Gspornosti celého procesu. Casto se vyuzivaji duplexni nebo triplexni
povlaky, tedy dvou nebo tfivrstvé, kde jednotlivé vrstvy maji rozdilné vlastnosti.

Celkovy povlak se tedy vyznacuje vyssi odolnosti pti jeho malé tloust'ce [13].
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3.1.3 Chemické pokovovani

Chemické pokovovani bylo roz§ifeno po zavedeni reduk¢ni metody a dnes patfi
k nejcastéjsim zpusobim chemického pokovovani. Chemicky mohou byt vytvareny
kovové povlaky z médi, niklu, cinu a stfibra. Podstatou tohoto pokovovani je vylu¢ovani
uslechtilejsiho kovu na povrch kovu, ktery je méné uslechtily. Vylucovani kovi se

provadi v laznich a tloustka vzniklé vrstvy je bézné od 15 pm do 60 pm.

Pokovovaci lazen je ze soli kovu, ktera je vyloucena z redukéniho Cinidla. Lazné
pro chemické niklovani byvaji slabé kyselé nebo slabé alkalické. Lazen se voli podle
pozadovaného povrchu. Alkalické 1azné vytvari vysoce leskly povlak, ale Castéji se
pouzivaji lazné kyselé. Niklovaci lazn& jsou tvofeny z nikelnatych iontd Ni?
a redukénim cinidlem (fosfat sodny, draselny nebo nikelnaty), ktery slouzi k redukci
iontd na kovovy nikl nebo jako zdroj fosforu. Lazen je také tvorena komplexotvornym
Cinidlem, které zabrarniuje srazeni fosforitanu nikelnatého a udrzi nikl ve formé
komplexu. Dalsi slozky lazné jsou urychlovace, které zvysSuji vylucovaci schopnost.
Stabilizatory, pro zabranéni vyluCovani niklu ve formé mechanickych necistot.
Vysledny povlak je ve formé niklu a fosforu. Tento povlak ma vybornou piilnavost
k zakladnimu materialu a ma vétsi odolnost proti korozi nez povlaky galvanicky

nanasSené [14, 15].

Vyhodou chemického pokovovani je predevsim jeho jednoduchost a neni potfeba
slozité zafizeni. Nevyhodou této metody je mala vyluCovaci rychlost kovu

a nutnost regenerace lazni [15].

3.1.4 Zarové nastiiky
Pti zarovém pokovovani dochazi nejprve k nataveni povlakového kovu a pak jeho
rozstfiku stlaCenym vzduchem na Cisty zdrsnény povrch pokovovaného predmétu. Podle

toho, jakym zptsobem dochazi k nataveni stiikaného kovu, se rozlisuje zarové stikani

kovu na:

e plynové, kde k nataveni dochazi v plynovém plameni (do 2850 °C),

e clektrometalizaci, k nataveni kovu je pouzit elektricky oblouk (do

3500 °C),
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e plazmové, zde je mozné nanasSet materialy s vysokou teplotou tani (az

20000 °C).

Obr. 13 Schéma metalizacnich pistoli — vlevo plynova, vpravo elektricka pistole

(1-drat, 2— ptivod vzduchu, 3— piivod kysliku, 4— ptivod plynu) [14]

Plynové pistole jsou v praxi diky své cenové dostupnosti nejrozsitenéjsi, oproti
tomu elektrické pistole maji vyhodu v tom, Ze umoziuji ziskat vrstvy s mnohem vétsi
ptilnavosti a nizs§i poérovitosti viz Obr. 13. Tloustka vrstvy zhotovené zarovym
nastfikem se pohybuje od 0,05 mm az do 2 mm. Vyhodou této metody je, Ze 1ze nanaset
kovové povlaky témér vSech kovl i na rozmérné predméty. Tato metoda ma Siroké
vyuziti jak k ochrané proti korozi, tak k povrchovym upravam nekovovych materiala,

k opravam vadnych ¢i poréznich odlitkti nebo napriklad k renovacim strojnich soucasti.

3.1.5 Pokovovani v roztavenych kovech (zarové)

Tato metoda je velmi jednoducha, dosahuje se dostatecné velkych tlousték
a malé porovitosti povrcht. Soucast se ponofi pres stavidlo do kovové lazné€, nejcastéji
zinkové, cinové nebo olovéné (kov s nizkou teplotou tani). Vrstva, ktera se uchyti na
povrchu, je po ztuhnuti vysledny povlak. Pfi reakci roztaveného kovu se zakladnim
materidlem vzniknou difiizni mezivrstvy intermetalickych fazi, které zajistuji spravnou
soudrznost povlaku a materialu. Intermetalické faze maji ale negativni vliv na

mechanické vlastnosti povrchu.

Tento princip se nejCastéji vyuziva pro upravy plechd, dratd, trubek atd. Piikladem
je zarové pokovovani v cinové lazni (viz Obr. 14), kde se plechy mofi
v kyseliné€ chlorovodikové, poté jsou jesté mokré ponotfeny skrze vrstvu tavidla chloridu
zineCnatého a amonného do cinové lazn€. Z cinové lazné se vytahuji pies lazen

palmového oleje a tloustka povlaku je regulovana cinovacimi valecky.
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Obr. 14 Schéma zarového cinovani ocelovych plechti [14]

3.1.6 Fyzikalné-chemické povlakovani

Pii téchto metodach jsou povlaky vytvareny z par kovi a sloucenin za pomoci
napafovani nebo katodového naprasovani. Tyto povlaky lze vytvaret na kovovych, i na
nekovovych materialech. Pro zvySeni efektivity a produktivity téchto procesu jsou
vyuzity specialni chemické nebo fyzikalné-chemické reakce viz Tabulka 1. Je mozné
zvolit mnoho kombinaci, rizné zdroje tepla, ionizace nebo urychlovani reak¢nich latek.

Fyzikalné-chemické povlakovani se déli do téchto skupin:

e napafovani
e napraSovani
e iontové povlakovani

e iontova implantace
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Tabulka 1. Fyzikalni a fyzikalné-chemické metody povlakovani [13]
NAPAROVANI |NAPRASOVANI | JIONTOVE = |IONTOVA
POVLAKOVANI (IMPLANTACE
Zpusob odpafovani terce: | rozprasovani napafovani  nebo | vysokoenergeticke
ziskavani -odpor. ohfevem, | terce: naprasovani se|lonfy  ziskivame
deponovanych | -elekir svazkem. " silnou 1onizaci | z vyboje plazmatu
Eastic _oblouk vbojem. | OF Yool Eastic
-laserem -if vybojem
puuziia vakuuin popi. | agon xenon | @gon popi. | vakuum
atmosféra (reakiivni plyn) popi.  (reakiivni | (reaktrvni plyn)
plyn)
pracovni tlak | 107 Pa 0.1az10Pa 0.1az10Pa 103 az 10~ Pa
transport piima cesta mna|rozptyl Castic | siloy srazkovy | piima bezesrazkova
castic substrat viivem proces Cisténi | cesta na substrat
s mumimem srazek | srazkového substratu =~ béhem
procesu depozice
energie &astic (0.2az10eV 0.1 aZ 100 eV 2az5keV 10 az 100 keV
predpéti ma|0 0 -200 az -3000 V 10 az 100 keV
substratu
depozicni 10 az 4000 5.103%9 0.1az25 0,01
rychlost fn
m.min/
Adheze dobra (zawvisla na|wvelmi dobra vyboma (zavisla na | 1onfy vytvrzuji
teploté substratu) piedpéti substratu) | povrchovou vrstvu
druh kovy, keramika |kovy. keramika |kovy, keramika kovy, polovodice,
substratu sklo sklo, plasty 1zolatory
druh povlaku |kovy, keramika |kovy. keramika |kowy, keramika | slitiny, slouceniny
shitiny slitiny, slou€eniny | shitiny, slouCeniny
Naparovani

Metoda je relativné jednoduchd, do kovu nebo slitiny se pfivadi teplo pomoci
riznych zdroju tepla a tuha nebo kapalna faze se méni na pary, které kondenzuji na
povrchu povlakovanych dila. Cely proces probiha ve vakuu z divodu snizeni oxidace

a zvySeni rychlosti procesu.

Princip je schematicky zobrazen viz Obr. 15. Naparovany kov (2) se za pomoci
vyparniku (4) odpafuje a nasledné kondenzuje na povrchu povlakovaného materialu (1)
v uzaviené komore, do které je pfivadén neutralni plyn (3) a tato komora je napojena na

vakuové Cerpadlo (5).
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Obr. 15 Schéma napatovani ve vakuu [13]

Povlaky, které vznikaji vakuovym napafovanim, se vyznacuji rovnomérnou
vrstvou, vysokym leskem a malou tloustkou. Vlastnosti zavisi na energii a hustoté
dopadajicich castic, na technologickych parametrech a ionizaci. Vyuziti tohoto
povlakovani bylo nalezeno pievazné v optice a v elektrotechnice. Hlavni vyhodou je
moznost vytvareni povlaku u vodivych i nevodivych materialt. Napafovani je mozné
i u sloucenin s vysokym bodem tani jako jsou nitridy a karbidy. Zde ale nestaci pouze
klasické odpafovani, musi se vyuzit chemické reakce mezi kovem a plynem, kdy

vznikne pozadovana sloucenina. Tento cely proces je nazvan reaktivni napatovani [13].
CVD povlakovani

Tato metoda je jedna z novéjSich a je zalozena na chemickych reakcich
probihajicich v plynné fazi nebo na rozhrani plynné a pevné faze pii urcitém tlaku
a souCasném dodavani energie. Timto zpUsobem je mozné vytvaret rizné
vysokotavitelné slouceniny, jako jsou naptiklad TiN, Al>Os3 nebo TiC. Tyto vzniklé
povlaky jsou rovnomérné a homogenni. Nevyhodou CVD povlaku jsou vysoké reakéni
teploty, které omezuji vybér materiali pro tvorbu povlaki i materialy pouzité na

zafizeni. Dalsi problém je s odvodem a likvidaci agresivnich produktii chemické reakce.
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PVD povlaky

Nanaseny kov je pfeménén z pevného do plynného stavu a poté zkondenzuje na
povrchu materialu, na ktery je nanasen. Cely proces probihd ve vakuu. Metody jsou
rozdéleny podle zpusobu, kterym se povlakovy material méni z pevného do plynného

stavu:

e vakuové naparovani
e vakuové napraSovani

e iontové platovani

Nejvice vyuzivana metoda je vakuové naprasovani. Tato metoda je zalozena na
odpraSovani materialu kladnymi ionty v plazmatu. Tento d€ je podminén nizkym
vakuem a gradientem napéti. Castice od odrazeného materialu poté kondenzuji na
podkladu. Vyuziva se bud’ inertni plyn, nebo smési inertniho a reaktivniho plynu. Pokud
se pouzije inertni plyn, vznikaji vrstvy o stejném slozeni jako odpraSovany terC. Pfi
vyuziti inertniho a reaktivniho plynu vznikaji vrstvy o ruzném chemickém sloZeni
v zavislosti na reaktivnim plynu. Nastfik se muze provadét bud’ s magnetickym polem
(magnetronové napraSovani) nebo bez magnetického pole (diodové rozprasovani).
U iontového platovani se jedna o kombinovany proces odpafovani nebo rozprasovani
ve vakuu. Castice jsou ionizované ve vyboji a pfitahuji se k zdporné nabité soudasti.
Ionty ,, bombarduji“ povlakovany material. Struktura a vlastnost je ovlivnéna intenzitou

bombardovani.

3.2 Folie

Vsechny predeslé povlaky maji tloustky do 50 um. V nékterych ptipadech je tieba
vyuzit povlaky vétsich tloustek, ty ale pomoci povlakovani nejdou vytvofit. V tomto
piipadé se vyuzivaji folie, které jsou vyrobeny v riznych tloustkach a z riznych
materiala (napf. nikl, méd’, mosaz, bronz, niob, titan atd.). Vyhodou této mezivrstvy je
predevsim vétsi tloustka nez které Ize dosahnout pomoci kovovych povlaki. Nevyhoda
pouziti folie vSak nastava pti difiznim svarovani, kdy k difuzi nejprve dochazi pouze

ve sty¢nych bodech, tedy pouze v difuznich mastcich.
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4 Elektronova mikroskopie

Elektronova mikroskopie je jednou z nejpouzivanéjSich metod pro analyzu
materiald. Elektronové mikroskopy vyuZzivaji svazek elektrontd fokusovany pomoci
magnett. Cely proces probiha ve vakuu z divodu zamezeni srazek elektront
s molekulami vzduchu. RozlisSovaci schopnost elektronového mikroskopu je az
1 000 000krat. V porovnani s optickym mikroskopem je zvétSeni az 1000krat vetsi.
Elektronové mikroskopy se rozd€luji podle chovani elektronového mikroskopu na SEM
(skenovaci elektronova mikroskopie — paprsek se lame na povrchu vzorku) a TEM

(transmisni elektronova mikroskopie — paprsek prochazi vzorkem) viz Obr. 16.

TEM SEM

<«—— zdroj elektroni —>

-
0l \
kondenzorova

vzorek —> totka

objektiv —»

inte[mvediélni
cocky

civka

fluorescenéni
stinitko

Obr. 16 Schéma transmisniho a skenovaciho elektronového mikroskopu [16]

4.1 Skenovaci elektronovy mikroskop

SEM mikroskop funguje na principu, kdy na vzorek dopada svazek elektrond,
rovnomérne€ na vSechna mista vzorku. Odrazené elektrony se pifevedou na viditelny
obraz. Mikroskop standartn€ pracuje v rezimu vysokého vakua (tlak v komote je kolem
10° Pa). U nevodivych vzorkii musi dojit k pokoveni tenkou vodivou vrstvou.
U elektronovych mikroskopa je velmi dilezita rozliSovaci schopnost, je tedy vzdy
dulezité uvést, za jakych podminek bylo rozliSeni dosazeno. U SEM mikroskoptu se

nejcastéji vyuziva rozliSovaci schopnost na zlatu na uhlikové podlozce.
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Jsou rozliSovany Ctyfi skupiny elektront (viz Obr. 17) opoustéjici povrch vzorku:
zpétné odrazené elektrony (informace o topografii vzorku a materidlovém slozeni),
sekundarni elektrony (topograficka informace), augerovy elektrony (pro prvkovou

analyzu), primarni elektrony (jako u transmisniho elektronového mikroskopu).

Mikroskopy SEM se vyuzivaji jako SE detektory (detektory sekundarnich
elektrontt), BSE detektory (detektor zpétn€ odrazenych elektroni), TE detektory
(detektor proslych elektront), EDX analyza (pro analyzu chemického slozeni vzorku
nebo EDS analyzu (slouzi pro krystalografickou analyzu vzorkl, metoda pro presné

zjisténi orientace krystalové mfizky).

primdarni elektronovy
svazek

gpétné odraZent elektrony

charakteristické
RTG zifeni sekundarni elektrony
Ll__
) —
katudnlumlmmn& Augerovy elektrony

veorek

|
|I h

¥ nepruZné rozptylené
pruiné rozptylené prodlé elektrony
proilé elektrony

Obr. 17 Druhy signalt emitovanych z pozorovaného vzorku [17]

4.2 EDX analyza

EDX analyza, jak uz bylo vySe zmin€no, se zajistuje pomoci SEM mikroskopt.
Zkratka EDX vyjadifuje energiové disperzni rentgenovou spektrometrii. Jedna se
o prvkovou analyzu pro analyzu chemického slozeni materialu. Analyza vznika na
zakladé detekce rentgenového zafeni excitovaného vzorkem. EDX muze nacitat celé
spektrum soucasné a jde tedy o velmi rychlou analyzu. Zafeni je bud’ excitovano bez
interakce rovnou do detektoru, nebo svoji energii pieda elektronu na jiné hladiné a ten

je poté excitovan (augerovsky elektron) viz Obr. 18.
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Atomové
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Obr. 18 Princip vzniku RTG zafeni [18]

Mimo bodové chemické analyzy, kdy signal je integrovan z malé oblasti, lze
sledovat zménu koncentrace vybranych prvki podél zvolené piimky nebo plosne.
Mohou tak byt vytvoreny chemické linearni skeny nebo plosné (2D) chemické mapy

povrchu.
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S Teplotné napétovy simulator GLEEBLE
3500

Pristroj se vyuziva k fyzickym simulacim v laboratornim méfitku, které slouzi ke
zjisténi, jak se material nebo soucast chova v realnych podminkach procesu. Tyto

fyzické simulace zkracuji testovaci dobu a zrychlyji tedy proces ovérovani [9].

5.1 Systém Gleeble 3500

Systém je schopny testovat Sirokou Skalu teplotné mechanickych
a metalurgickych stavii materiald. Vyuziva se pro simulace objemového tvafeni,
valcovani za tepla, simulace svarovani, tepelného zpracovani, simulace kontinualniho
liti, nebo 1 k vyzkumu nachylnosti materialu k trhlinam za tepla a mnoho dal$ich vyuziti.
Vysledky je mozné pouzit na numerickou simulaci, optimalizaci technologickych

parametrd nebo i celych vyrobnich postupt [9].

Zatizeni ma tfi hlavni jednotky (fidici panel, hlavni jednotku a vlastni testovaci
zafizeni) viz Obr. 19. Simulator dokaze zahiivat vzorek rychlosti azna 10000 °C-s™!. Pi
testovani vzorkli malych pramért, je mozné dosahnout rychlého ochlazeni a to az
6000 °C-s™'. Maximalni zdvih je 100 mm a nejrychlejsi pohyb pii¢niku pii zatézovani
je 1 m-s’\. Zafizeni dosahuje maximalni sily v tahu nebo tlaku 100 kN a je mozné
testovat vzorky s riznou geometrii. Je zde vSak urcité omezeni velikosti vzorku. Lze

testovat vzorky do priiméru 20 mm nebo s plochou prifezu do 400 mm?.

i
;
;
o
y
8
s
5
g
v

GLEEBLE SYSTEM

»

Obr. 19 Zatizeni Gleeble 3500 1- ovladaci panel, 2- hlavni jednotka, 3- testovaci

zafizeni [9]
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Zatizeni umoziuje v pracovni komote vyuzit vakua, nebo ochranné atmosféry.
Vakuum i ochranna atmosféra se vyuzivaji z davodu ochrany testovaci komory a vzorku
proti vysokoteplotni oxidaci. Vakuovy systém je schopny vytvofit v komofe vakuum
vétsi nez 10 Torr. Vakuovy systém slouzi také k plnéni komory inertnim nebo
ochrannym plynem, ktery se pouziva, pokud jsou teploty vyssi nez 1200 °C. Pti pouziti
vysokych teplot je potieba i vykonné chladici zafizeni [9].

5.2 Systém ohievu a ochlazovani, teplotni systém

Maximalni rychlost ohfevu je dana velikosti prafezu vzorku a zpusobem
namahani ¢i volnou délkou vzorku (vzdalenost mezi Celistmi). Vzorky je mozné
ochlazovat dvéma zptsoby, a to nefizené (volné chlazeni) a fizené¢ (programované

ochlazovani) [9].

Vzorky se ohfivaji pomoci elektrického odporu, ktery zajistuje rychlost ohfevu
a presnou vydrz na teploté. Pro dobré fizeni teploty je zapotiebi rychla odezva, ktera je
feSena termoclanky [9]. Monitorovat teplotu Ize pomoci dvou zptsobu. JizZ zminénymi
termoclanky nebo pomoci pyrometru, ktery pracuje v infraCerveném spektru. Systém
Gleeble ma Ctyti kanaly pro méfeni teploty (viz Obr. 20). Na kazdy tento kanal 1ze
piipojit termoclanek, nebo druha moznost je piipojeni tii termoclanki a jednoho

pyrometru [9].

Obr. 20 Termoclankové kanaly [19]

Termoclanky se vybiraji podle rozsahu a dosazené teploty pfi méfeni viz
Tabulka 2. Nejvice vyuzivané termoclanky pro testovani v systému Gleeble jsou

termoclanky typu K, S, R nebo B.
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Tabulka 2. Typy termoclanka a jejich provozni rozsahy [9]

Typ termoclanku | Provozni rozsah
Typ K 0-1250 °C
Typ S 0-1450 °C
Typ R 0-1450 °C
Typ B 0-1700 °C
Typ E 0-900 °C

Termoclanek K se vyuziva nejvice ve vakuu, inertnich plynech nebo ochranné

atmosfére dusiku. Typy S a R se vyuzivaji v inertnim 1 oxidacnim prostiedi [9].

5.2.1 Teplotni gradient v testovacim vzorku

Teplotni gradient je nejvétsi uprostied vzorku, ztoho divodu je termoclanek
ptivafovan doprostied. Systém Gleeble kontroluje rovnomérnost ohfevu i teplotnich
gradientd. Simulace svafovani probiha s vysokym teplotnim gradientem, ktery je
zavisly na testovaném materialu, jeho prufezu, délce, teplotnim a elektrickém odporu
a také na volné délce. Volna délka je vzdalenost mezi okraji kontaktd s Celistmi
oznaceno X viz Obr. 21. Pii zkousce je sledovana délka, ktera je oznacena jako volna
délka.

Volna délka
s vzorku =

X

Obr. 21 Schéma volné délky vzorku [9]

Teplotni gradient je zavisly na tom, jestli jsou pouzity Celisti s CasteCnym
kontaktem nebo s plnym kontaktem, médéné nebo z austenitické oceli (X5CrNil8-8)
viz Obr. 22. Divodem pouziti téchto materiala je rozdilna teplotni vodivost, a tak pro

stejny vzorek s riznymi druhy celisti je mozno ziskat rozdilny teplotni gradient.
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Obr. 22 Celisti s uplnym i &asteénym kontaktem z Cu a X5CrNil8-8 pro riizné
tvary vzorku [9]

Na obrazcich Obr. 23 a Obr. 24 jsou ukazany prubehy teplotnich gradientd ve
vzorcich z konstrukéni oceli S355J2 a z austenitické oceli XSCrNil8-8 pii maximalni
teploté 1200 °C, za pouziti médénych Celisti s plnym a ¢astecnym kontaktem (Obr. 23)
a za pouziti Celisti s plnym a casteCnym kontaktem z vysokolegované austenitické oceli

(Obr. 24).

V experimentalni ¢asti jsou vyuzivany Celisti médéné s plnym kontaktem. Pokud
bude strmé;jsi teplotni gradient, miiZe byt vétsi piitlacna sila, a vysoko ohtata oblast bude
jen v misté svafovani a tim se bude vzorek méné deformovat nez pfi zahrati celého

vzorku.
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Obr. 23 Srovnani teplotnich gradientt pro oceli S355J2 a X5CrNi18-8 za pouziti
médénych Celisti s plnym a Castecnym kontaktem pii teploté 1200 °C [9]
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Obr. 24 Srovnani teplotnich gradientt pro oceli S355J2 a X5CrNi18-8 za pouziti
Celisti s plnym a CasteGnym kontaktem z vysokolegované austenitické oceli pfi

teploté 1200 °C [9]
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6 ReSerse

Pti tvorbeé heterogennich spoju je riziko vzniku intermetalickych fazi, které jsou
kiehké a snizuji tak pevnost spoju. Tvorbu intermetalickych fazi Ize eliminovat pomoci
mezivrstev. Spojovanim titanu a korozivzdorné oceli se zabyvali naptiklad védci z Indie
a své vysledky publikovali v [25]. Zabyvali se difuznim spojovanim komercné Cistého
titanu a korozivzdorné oceli AISI 304 s niklovou mezivrstvou. Pfi experimentech
v rozsahu teplot 800-900 °C po dobu 60 minut zjistili, ze nikl je schopen omezit difuzi
Ti na stranu oceli az do teploty 900 °C, ale neni schopen omezit migraci Ti do oceli pii
950 °C. Déle se spojenim Ti a korozivzdorné oceli AISI 304 zabyvala prace [26], kde
se autofi vénovali vlivu doby difuzniho svafovani na mikrostrukturu a mechanické

vlastnosti spoju.

V dal§i vyzkumné praci [21] se autofi zaméfuji na difuzni svarovani s Ni
mezivrstvou o velikosti 0,1 mm mezi materialy z martenzitické oceli (tfida 410) a medi.
Pro spojeni materiali byly pouzity médéné Celisti, svarovani probihalo pii teploté 800-
950 °C pod tlakem 12 MPa po dobu 60 minut a ve vakuu 10 torr. Vysledkem této prace
bylo kvalitni spojeni materialt s nizkou porovitosti. Dalsi prace [27] se také zabyvala
svafovanim s niklovou mezivrstvou, ktera byla pouzita pfi svafovani slitiny Ti Ti6Al4V

a korozivzdorné oceli AISI 301.

Svarovanim Ti a korozivzdorné oceli AISI 304 s niklovou mezivrstvou se také
zabyvala prace [28], kde autofi spojuji tyto dva materidly pouzitim metody tfeciho
svafovani. Uvadi, ze pfi spojeni Ti a oceli 304 s pouzitim Ni mezivrstvy nevznikly
intermetalické faze. Dalsi prace [29] porovnava spoje vytvorené metodou difuzniho
spojovani a treciho svarovani. Spoj byl tvoren slitinou Ti Ti6Al4V a korozivzdornou

oceli AISI 304 s mezivrstvou médi.

Lze pouzit i jiné kovy jako mezivrstvu pii vytvareni difuznich spoju. V praci [30]
autofi popisuji spojovani titanu s austenitickou korozivzdornou oceli s pouzitim
multivrstvy z Nb/Cu/Ni. Prace [31] se napftiklad zabyva vlivem mezivrstev Cu, Ni a Ag

na mikrostrukturu a mechanické vlastnosti spoju titanu a korozivzdorné oceli.
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Z provedené reSerSe je ziejmé, ze vyuziti niklu jako mezivrstvy v heterogennich
spojich je Casté, a proto se tato diplomova prace bude zabyvat stanovenim koeficientt
difize Ni do korozivzdornych austenitickych oceli AISI 304 a AISI 316L. Difuizni
koeficient je fyzikalni veli¢ina, kterd udava jak rychle a v jakém mnozstvi jsou schopny
atomy jednoho materialu proniknout do druhého. Pro heterogenni spoje, které zahrnuji
niklovou mezivrstvu, mize byt vypocet difuznich koeficientd komplikovany. Nicméné
existuje fada studii, které se touto problematikou zabyvaji a poskytuji informace
o difuznich koeficientech pro razné heterogenni spoje s niklovou mezivrstvou.
Napriklad v [23] se autofi zabyvaji spojenim titanu a korozivzdorné oceli AISI 304
pomoci niklové mezivrstvy o tloustce 300 um. Spoje byly vyhotoveny pfi teplotach
800-950 °C s jednoosym tlakem 3 MPa ve vakuu. Autofi ve své praci uvadi difuzni
koeficienty pro titan Dri=5,5-10""* m?-s™! pii 900 °C a D1i=9-10""* m?-s! pii 800 °C.
Dale jsou zde uvedeny difizni koeficienty pro zelezo a Dre-o=5-10""> m?-s™! pii 900 °C
a pro nikl Dni=3-1017 m?-s! p#i 800 °C, tyto hodnoty byly pfevzaty z dalgich praci,
které se difuznimi koeficienty zabyvaly [32, 33, 34].

Vpraci [35] byly zkoumény spoje médi a titanu s mezivrstvou slitiny
CoCrFeMnNi. Autofi uvadi vypocty difuznich koeficientd prvka a také ze pouzita
slitina jako mezivrstva muze byt pouzita jako u¢inna diftizni bariéra pro spojovani Cu
a Ti. Nékteti autofi [36] se difuznim koeficientim nevénuji pouze experimentalng, ale
popisuji 1 principy vypoctid koeficientd difuze legujicich prvkd v Ni pomoci

pétifrekvenéniho modelu a ziskaji tak diftzni prefaktor Do a aktivacni energii Q.
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7 Experimentalni ¢ast

Cilem experimentalni ¢asti diplomové prace bylo sestavit postup pro urceni
rychlosti difuze a vypocet difizniho koeficientu u zkousenych materialt. Jednalo se
o posouzeni zmény koncentrace jednotlivych prvkt u materialt, na kterych byla difuzné
navafend niklova folie. Experiment probéhl v pfistroji Gleeble. Cilem bylo zvolit
u pristroje Gleeble co nejkratsi difizni Cas tak, aby se vytvorily prvotni diftizni mastky,
ale aby pfitom difuze byla co nejmensi. Jinak by byla ovliviiovana piesnost dal§iho
meéfeni. Vzorky byly nasledné tepelné zpracovany ve vakuové peci pii rozdilnych
teplotnich rezimech, aby mohla byt posouzena rychlost difuze za rozdilnych podminek.
Pomoci liniové EDX analyzy bylo zjiStovano, jak moc Ni difundoval do zakladniho
materialu. Vypocet diftznich koeficientd byl realizovan v souladu se znalostmi

Fickovych zakonu pro difazi a chemickych koncentraci po tepelném zpracovani.

7.1 Navrh experimentalni ¢asti

Experiment byl provadén na dvou testovanych materidlech. Jednalo se
o nejbéznéj§i korozivzdorné austenitické oceli. Prvnim testovanym materialem byla
ocel AISI 304, coz je vysokolegovana korozivzdorna austenitickd ocel. Chemické
slozeni oceli je ptiblizné 18 % Cr a 8 % Ni viz Tabulka 3, v které je uvedeno chemické
slozeni dle normy DIN EN 10088-3. Vysoky obsah Ni a Cr zaji§tuje vybornou odolnost
vuéi korozi v pfirozeném prostiedi. Také je dobfe svafitelna a ma dobrou tepelnou
odolnost, dobré mechanické vlastnosti pfi nizkych teplotach a zvySenou pevnost v tahu
a mez kluzu. Tato ocel se vyuziva pro tvafeni za studena a kovani. Vyuziva se pro
svafované trubky, fezaci nastroje, konstrukce, prepravni kontejnery atd. Nej$irsi vyuziti
ma v potravinaiském prumyslu, na jatkach, pivovarském pramyslu, farmacii

a papirenském prumyslu.

Tabulka 3. Chemické slozeni AISI 304

Prvek C Si Mn P S N Cr Ni
Hmotnostni

motnostnl |~ 007 | <100 | <200 | <0045 | <003 | <010 |17,5-195|8,0-105
podil v %

43 (L] |
[ |




FAKULTA STROJNI TUL

Jako druhy material byla zvolena austenitickd ocel AISI 316L. Jedna se také
o austenitickou korozivzdornou ocel s vysokym obsahem chromu, niklu a molybdenu
viz Tabulka 4, kde je uvedeno chemické slozeni udavané normou DIN EN 10088-3.
Ocel je vhodna pro svafovani a tvareni za studena. Je odolna vysokym tlakiim a napéti.
Ma také vysokou chemickou odolnost. Tento material neni nachylny k mezikrystalové

korozi, a nemusi se po svarovani tepelné zpracovavat.

Tabulka 4. Chemické slozeni AISI 316L

Prvek C Si Mn P S N Cr Mo Ni
H t tni

motnostnl | 003 | <100 | <200 | <0045 <003 | <010 |165-18,52,00-2,50/10,0-13,0
podil v %

Tento material se nejvice vyuziva v chemickém pramyslu pro tlakové nadoby, pro
vyrobu uskladiiovacich tankl a potrubi. Vyuziva se také v namoifnim pramyslu kvili
dobré odolnosti proti moiské vode€. Dale se vyuziva v 1ékarském prumyslu, diky své
biokompatibilit¢ a odolnosti proti korozi. Vyuziti najde vSude, kde je pozadovana

odolnost proti korozi a teplote.

Experiment byl navrzen dle zadani diplomové prace a rozSifen o vypocet

difuznich koeficientt a jejich vyhodnoceni. Experiment byl navrhnut do téchto bodi:

1) Pfichyceni Ni mezivrstvy mezi ocel AISI 304 a ocel AISI 316L pomoci
ptistroje Gleeble 3500.

2) Tepelné zpracovani prvotnich difuznich spojii ve vakuové peci HTM Reetz
pfi teplotach 950, 1050, 1150 °C a dobach vydrze 1 a 5 hodin.

3) Stanoveni difuze Ni do oceli pomoci liniové EDX analyzy na elektronovém
mikroskopu Tescan Mira 3.

4) Vypocet difuznich koeficienti Ni pro jednotlivé koncentrace v danych

vzdalenostech.

7.2 Priprava vzorki pro difuzni svarovani s Ni mezivrstvou

Nejprve bylo potteba pfipravit vzorky pro heterogenni spoj s niklovou folii. Oceli
AISI 316L a AISI 304 byly dodany ve formé za studena valcované ty¢e o pruméru
12 mm. Z ty¢i se nafezaly vzorky o délce 50 mm a Cela vzorkl byla obrousena tak, aby

byla zachovana kolmost k ose vzorku. Na jeden vzorek byl pomoci kondenzatorové
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svareCky piivaren termoclanek typu K (viz Obr. 25). Termoclanek typu K se sklada

z chromelové (nikl-chrom) a alumelové (nikl-hlinik) ¢asti.

Obr. 25 Ptiprava vzorkl a navarené termoclanky K

Po privareni termoclanka byl kazdy dil¢i vzorek umistén do médénych Celisti
s plnym kontaktem a upnut do testovacich Celisti ptistroje Gleeble 3500. Mezi vzorky
byly nasledné vlozeny dva platky niklové folie, aby bylo docileno tloustky mezivrstvy
0,2 mm. Upnuti vzorku v testovaci komote piistroje Gleeble je ukdzano na obrazkach

(Obr. 26 a Obr. 27).
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Obr. 26 Upevnény vzorek v pfistroji Gleeble s Ni mezivrstvou

Po upnuti byly vzorky difiuzné svafeny. Parametry svafovani byly nasledujici:
teplota: 1050 °C, cas vydrze na teplot€ 15 minut, rychlost ohfevu a ochlazovani

5°C-s"! atlaku 13 MPa. Na Obr. 27 je znazornén vzorek pii zahtati na svaiovaci teplotu.

Obr. 27 Zahftati vzorku na teplotu 1050 °C a vydrz na teploté po dobu 15 min
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Zhotovené vzorky (viz Obr. 28) byly po difiznim svarovani roziezany pomoci
metalurgické pily. Rez byl proveden kolmo na niklovou mezivrstvu tak, aby mohla byt
nasledné vyhodnocena intenzita vytvofeni prvotnich difuznich mastka (viz Obr. 29).
Metalograficky a pomoci EDX analyzy bylo potvrzeno, ze mezi Ni folii a jednotlivymi
austenitickymi ocelemi vznikly prvotni difuzni mustky, ale difize do zakladniho
materialu je jen velmi mald. Podrobnéjsi vysledky EDX analyzy vzorku po difuznim

svarovani v pfistroji Gleeble 3500 jsou uvedeny v kapitole 7.4.

l i
.

.
28

Obr. 28 Heterogenni spoj s Ni mezivrstvou

Obr. 29 Roziezané vzorky s Ni mezivrstvou pfipravené na tepelné zpracovani

7.3 Tepelné zpracovani ve vakuové peci a priprava na vyhodnoceni

Vzorky prtipravené ve shodé s Obr. 29 byly jednotlivé vkladany do vakuové pece
HTM Reetz viz Obr. 30, kde byly postupné tepelné zpracovavany pro posouzeni
intenzity difuze. Bylo zvoleno celkem Sest teplotnich rezimi. Jednotlivé kombinace pro

teploty a Casy vydrze jsou uvedeny v Tabulka 5.
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Tabulka 5. Parametry tepelného zpracovani vzorku

Vzorek | Teplota [°C] Cas [hod.]
1 950 1
2 950 5
3 1050 1
4 1050 5
5 1150 1
6 1150 5

Obr. 30 Vakuova pec HTM Reetz

Po vlozeni vzorku do komory vakuové pece byla pec vyvakuovana na hodnotu
vakua 8-10”° mBar. Poté byl spustén teplotni rezim, ktery byl nastaven pomoci HTM
programu viz Obr. 31. Na obrazku je uveden piiklad programu pro teplotu 1150 °C

s Casem vydrze na dané teploté 1 hodinu.
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Seg. |Seg.type  |Temp.[*C) K/ K
1 |rateK/time 80 0,8
2 rate K/time 1160 ‘1,4
3 |rateK/tme 220 1,8
I 4 rate K/time 600 3
s |rate K/ome 1150 7 :
6 hodtme 1so SN, <
oma— .
17 |rateKfome 100 5
J:m»- BN st

VR &

Obr. 31 Nastaveni HTM programu pro vakuovou pec

V programu je definovana rychlost ohfevu, vydrz a nasledné ochlazeni. Ohtev byl
nastaven do péti Casti, a to pfedevsim z davodu pomalého pocatecniho ohfevu, ktery je
dilezity pro udrzeni vysokého vakua. Od zapnuti programu do 80 °C byla rychlost
ohfevu 0,8 °C-min™!. Od 80 do 160 °C rychlost stoupla na 1,4 °C-min!. Do teploty
220 °C byla rychlost dale navysena na 1,8 °C-min™! a po piekrogeni 220 °C az do teploty
600 °C probihal ohfev rychlosti 3 °C-min"!. V poslednim tseku od 600 °C az do
maximalni teploty cyklu probihal ohiev rychlosti 7 °C-min!. Poté nasledovala vydrz na
této teplotd. Po dokoneni vydrze nasledovalo ochlazovani rychlosti 5 °C-min’.
Celkova doba teplotniho rezimu zalezela predevs§im na dobé vydrZze na maximalni

teploté. Pohybovala se ale zhruba od 10 do 20 hodin.

Jakmile probéhlo tepelné zpracovani na vSech vzorcich, nasledovala EDX analyza
pomoci elektronového mikroskopu. Na EDX analyzu musely byt vzorky metalograficky
pfipraveny. Byly zalisovany do c¢erného vodivého prasku Polyfast a poté na
metalografické brusce vybrouseny a vylestény. Brousici proces probéhl na brusce
s pfedem nastavenym programem s pouZzitim brousicich papird az do hrubosti 4000.

Takto pripravené vzorky jsou ukazany na Obr. 32.
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Obr. 32 Vzorky zalisované v prasku Polyfast

7.4 Vyhodnoceni diftize Ni pomoci EDX analyzy

Po pripravé vzorku, byly zjistény koncentrace jednotlivych prvki pomoci EDX
analyzy. Intenzita difize byla méfena pomoci liniovych analyz, kolmo na difuzné
navarené niklové mezivrstvy. Vyhodnoceni bylo provedeno na skenovacim
elektronovém mikroskopu Tescan Mira3 (viz Obr. 33), pro vSechny druhy tepelnych

zpracovani.

Obr. 33 Skenovaci elektronovy mikroskop Tescan Mira3
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Diftze niklu byla méfena celkem u sedmi vzorkl, pfiCemz prvni vzorek byl
analyzovan po difuznim svafovani v pfistroji Gleeble 3500. Ostatni analyzy se tykaly
vzorkd svarenych v pfistroji Gleeble a nasledné zpracovanych piislusnym teplotnim
cyklem ve vakuové peci Reetz. U kazdého vzorku bylo provedeno celkem 7 méteni
(7 linii). Vysledky méfeni z jednotlivych linii na pfislusném vzorku byly zprimérovany
a vyneseny do grafi. Vzorky byly rozdéleny dle zakladniho materialu, dale dle

maximalni teploty a dle ¢asu vydrze.

Vzorek s Ni mezivrstvou diftizné svareny v pristroji Gleeble 3500, bez

nasledného tepelného zpracovani:

Vzorek byl difuzn€ svafen s dvéma niklovymi mezivrstvami o celkové tloust’ce
0,2 mm. Jednalo se o heterogenni spoj, kde na jedné strané byla ocel AISI 304 a na
druhé stran€ ocel AISI 316L. Primérné hodnoty koncentrace niklu v pocatecnim stavu
podle EDX analyzy jsou znazornény na Obr. 34. Z grafu je patrna navarena niklova
mezivrstva, kterd odpovida 0,2 mm. V grafu (Obr. 34) je modrou barvou znazornén
prubéh koncentrace Ni u oceli AISI316L (vzorek €. 1) a oranzovou barvou je znazornén

prabéh koncentrace u oceli AISI 304 (vzorek €. 2).

e Vzorek ¢. 1 — AISI316L
e Vzorek €. 2 — AISI 304
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Obr. 34 Heterogenni spoj s Ni mezivrstvou v pocateCnim stavu
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Vzorky z materialu AISI 316L a vydrzi 1 hod. na dané teploté:

e Vzorek ¢.3 — tepelné zpracovani 950 °C_1 hod.
e Vzorek ¢.4 - tepelné zpracovani 1050 °C_1 hod.
e Vzorek ¢.5 - tepelné zpracovani 1150 °C_1 hod.

Z grafu na Obr. 35, je patrné, Zze s narustajici teplotou cyklu se zvySuje

i vzdalenost, do které Ni difundoval.
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Obr. 35 Porovnani vzorki AISI 316L s tepelnym zpracovanim s riznymi

teplotami a vydrzi 1 hod.
Vzorky z materialu AISI 316L a vydrzi 5 hod. na dané teploté cyklu:

e Vzorek €. 6 —tepelné zpracovani 950 °C_5 hod.
e Vzorek €. 7 —tepelné zpracovani 1050 °C_5 hod.
e Vzorek ¢. 8 — tepelné zpracovani 1150 °C_5 hod.

Z grafu na Obr. 36 je zfejmé, ze pti vydrzi 5 hod. se koncentrace dostane do vétsi
hloubky zakladniho materialu, nez je tomu u vzorka s vydrzi pouze 1 hod. Z grafu lze
vycist, ze koncentrace niklu se zvysi o jednu tfetinu pfi 5 hod. vydrzi oproti vydrzi na
1 hod.
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Obr. 36 Porovnani vzorki AISI 316L s tepelnym zpracovanim s riznymi

teplotami a vydrzi 5 hod.
Vzorky z materialu AISI 304 a vydrzi 1 h na dané teploté:

e Vzorek ¢. 9 — tepelné zpracovani 950 °C_1 hod.
e Vzorek €. 10 — tepelné zpracovani 1050 °C_1 hod.
e Vzorek €. 11 —tepelné zpracovani 1150 °C_ 1 hod.

Vzorky byly vyhodnocovany stejnym zpliisobem jako vzorky z oceli AISI 316L.

Koncentrace niklu pro material AISI 304 s vydrzi 1 hodiny na dané teploté je
zobrazena v grafu na Obr. 37. Opét je z grafu patrné, Ze s rostouci teplotou zpracovani

roste hloubka, do které Ni difundoval.
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Obr. 37

Porovnani vzorkli AISI 304 s tepelnym zpracovanim s riznymi teplotami

a vydrzi 1 hod.

Vzorky z materialu AISI 304 s vydrzi 5 hod. na dané teploté:

Posledni skupinou vzorkli byly vzorky z oceli AISI 304 s vydrzi na rGznych

teplotach po dobu 5 hod. Koncentracni spad Ni je znazornén v grafu na Obr. 38, kdy je

opét ziejmé, ze s narastajici teplotou zpracovani roste hloubka, do které Ni difundoval.

Vzorek €. 12 — tepelné zpracovani 950 °C_5 hod.
Vzorek €. 13 — tepelné zpracovani 1050 °C_5 hod.
Vzorek €. 14 — tepelné zpracovani 1150 °C_5 hod.
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Obr. 38 Porovnani vzorkli AISI 304 s tepelnym zpracovanim s riznymi teplotami

a vydrzi 5 hod.
Vzajemné porovnani materiala AISI 316L a AISI 304:

e Vzorek ¢. 3 — AISI 316L teplotni rezim s maximalni teplotou 950 °C
a vydrzi 1 hod. na této teplote

e Vzorek €. 9 — AISI 304 teplotni rezim s maximalni teplotou 950 °C
a vydrzi 1 hod. na této teplote

e Vzorek ¢. 8 — AISI 316L teplotni rezim s maximalni teplotou 1150 °C
a vydrzi 5 hod. na této teplote

e Vzorek ¢. 14 — AISI 304 teplotni rezim s maximalni teplotou 1150 °C
a vydrzi 5 hod. na této teplote
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Obr. 39 Porovnani koncentracnich spadi niklu mezi vzorky AISI 304 a 316L

Pro porovnani byly vybrany hranic¢ni pfipady diftize — tedy tepelné zpracovani
s nejnizsi teplotou a nejmensim Casem vydrze (950 °C 1 hod.) a pfipad s nejvyssi
teplotou a nejdelSim ¢asem (1150 °C_5 hod.). Z grafu vyplyva, ze nikl difunduje do

obou materialt stejné, rozdil je minimalni.

7.5 Vypocet difazniho koeficientu

Difazni koeficient byl stanoven dle teoretickych znalosti Fickovych zakona pro
diftzi. Jednalo se o nestacionarni difuzi, a tak byla hodnota difizniho koeficientu

proménna v zavislosti od mista s nejvyssi koncentraci niklu.

U vypoctu se vychazelo, zjiz vySe zminéné teorie Fickovych zakonu, kde se jedna
o nasyceni pod rovinnym povrchem tzv. difiize v polonekonecném prostiedi viz
Obr. 40.
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Obr. 40 Difuze v polonekone¢ném prostiedi (0<x<oo)
Pro tuto teorii je vyuzita rovnice difuze (5) [x]:
C=Co _ 4 X
e = 1—erf [2(D-r)0'5] pro ci>co 5)
kde:
¢ — koncentrace ve vzdalenosti x [hm%]
co — koncentrace v zakladnim materialu [hm%]
c1 — koncentrace v x=0 [hm%]
erf(z) — chybova funkce — tabulkové hodnoty [-]
D — diftizni koeficient [m*s!]
T — doba diftize [s]
x — vzdalenost [m]

Pocatecni podminky pro vypocet jsou c=co pro x>0 pii 70 a okrajové podminky
jsou c=ci pro x=0 pfi 0. Nejprve musely byt vypocitany pocatecni koncentrace
co a c1. Koncentrace co je pocitana jako primérna hodnota niklu v zakladnim materialu
a pro tento experiment je pro ocel AISI 316L co=14,27 % a pro AISI 304 co=11,52 %.
Koncentrace ¢ byla vypocitana jako primeérna hodnota niklu v niklové mezivrstvé a je
c1=97,44 %.
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Z naméfenych koncentraci se dale vypocitala hodnota chybové funkce erf(z) dle

rovnice (6):

erf(z) = 1 — —2 (6)

C1—Co

Z vypocitané hodnoty erf(z) byla ur€ena hodnota z pomoci inversni funkce ERF
=NORM.S.INV(([@][erf(z)]]+1)/2)/(27(1/2)). Tato funkce byla ovérena dle excelové
funkce ERF, tabulkovych hodnot a vypoctu invertni funkce v MATLAB erfinv.

Jako posledni krok bylo tfeba dopocitat difuzni koeficient D. Pro vypocet byl
pouzit vzorec (7), ze kterého byl vyjadien koeficient difuze D.

X

2= 2o0os (7)

Po upravé vypada vzorec takto (8):

®)
Vzorovy vypocet diftizniho koeficientu pro material AISI 304:
Nize jsou uvedeny pocatecni podminky vypoctu:

e teplota zpracovani vzorka 950 °C,

e (asvydrze na teploté 5 hodin,

e koncentrace Ni v zakladnim materialu co= 11,52 %,

e prumérna koncentrace Ni v povrchové vrstvé ci= 97,44 %,

e vzdalenost x = 5 um, ve které byla naméfena koncentrace Ni ¢=62,97 %.
Tyto hodnoty byly dosazeny do vzorce pro vypocet erf(z):

c—¢c _, 62,97 — 11,52
cq—¢co  97,44-11,52

erf(z) = 1 — 1-0,599 = 0,401

Pomoci vzorce v Microsoft Excel byla pro hodnotu erf(z)=0,401 dopocitana

z=0,372011. Nasledovalo dosazeni do vzorce pro vypocet difuzniho koeficientu D:
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) _(Fosram)

72z) \2-0372011 _ _
D= = = 2,50897 - 10715 m? - 571
T 3600 5 e

Vsechny hodnoty vypocitanych difuznich koeficientd jsou uvedeny v nize
uvedenych tabulkach 6 az 17. Tabulky jsou rozfazeny dle zakladniho materialu,

tepelného zpracovani a ¢asu vydrze.

Tabulka 6. AISI316L po teplotnim cyklu s maximalni teplotou 950 °C a Casem
vydrze 1 hodina na této teploté

Vzddlenost | Koncentrace Ni Difuzivita D (x) | Vzdilenost | Koncentrace Mi Difuzivita D (x)

[pm] [hm?] [m* 5% [m] [hm:] [m™s]
1 97,01 7,04E-14 18 15,85 B,12E-15
2 55,33 1,19E-13 19 15,27 7,.82E-15
3 52,45 1,02E-13 20 14,81 7,40E-15
4 92,00 1,62E-13 21 15,52 1,03E-14
5 B6,99 §,48E-14 22 15,84 1,21E-14
] B2,66 7.62E-14 23 13,12 2,30E-15
7 75,71 5,17E-14 24 15,41 1,31E-14
8 68,72 3,05E-14 25 13,98 2.71E-15
g 53,48 3,56E-14 26 15,52 1,58E-14
10 53,27 2,49E-14 27 14,25 3,16E-15
11 45,39 2,03E-14 28 15,55 1,85E-14
12 37.77 1,67E-14 29 15,17 1,79E-14
13 30,42 1,36E-14 30 1421 3.91E-15
14 2421 1,10E-14 31 14 64 1,65E-14
15 17,47 7,20E-15 32 14,11 4 44E-15
16 14,45 3,79E-15 33 14,26 B 76E-15
17 14,12 1,25E-15

Tabulka 7. AISI316L po teplotnim cyklu s maximalni teplotou 950 °C a Casem
vydrze 5 hodin na této teploté

Vzddlenost | Koncentrace Ni Difuzivita D (x) | Vzdilenost | Koncentrace Mi Difuzivita D (x)

[um] [hm%] [m®s?] [um] [hm%] [m®s?]
1 08,62 B, 79E-14 15 28,70 3,30E-15
2 58,23 1,65E-13 16 22,80 2,62E-15
3 55,52 5,83F-14 17 17,75 1,92E-15
a4 95,65 1,10E-13 18 16,23 1,74E-15
5 06,34 2,43E-13 19 15,26 1,58E-15
& 51,12 5,00E-14 20 15,77 1,87E-15
7 85,68 3,06E-14 21 14,07 3,83E-16
B 82,32 2,60E-14 2 14,32 1,18E-15
g 74,01 1,48E-14 23 13,26 4,59E-16
10 57,28 1,12E-14 24 13,19 5,00E-16
11 50,89 9,12E-15 25 14,33 1,55E-15
12 50,08 £,38E-15 26 13,34 5,B7E-16
13 38,72 4,32E-15 7 15,14 3,08E-15
14 32,24 3,46E-15 28 14,82 3,06E-15
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Tabulka 8. AISI316L po teplotnim cyklu s maximalni teplotou 1050 °C a Casem

vydrze 1 hodina na této teploté

Vzddlenost | Koncentrace Ni | Difuzivita D (x) | vzddlenost | Koncentrace Ni | Difuzivita D (x)
[pm] [hm3:] [m*s"] [m] [hm3s] [m® s
1 38,41 5, 0BE-47 15 16,28 3.87E-16
2 38,53 1,34E-26 16 16,20 3,03E-16
3 38,32 1.56E-25 17 16,74 3,64E-16
2 36,58 3,20F-45 18 16,95 3,23E-16
5 36,78 1.19E-25 10 16,66 3,39E-16
6 36,73 2 87E-26 20 16,56 3,42E-16
7 33,04 8 55E-46 21 16,36 2,99E-16
] 33,27 1.24E-45 22 16,56 2 BOE-16
9 30,38 7 BDE-26 23 16,03 2 49E-16
10 29,06 6,00E-26 24 15,62 2 40E-16
11 2768 8 4BE-46 25 15,82 213E-16
12 2297 5, 75E-26 26 12,83 1,67E-16
13 22,88 5 45E-26 27 14,65 1 69E-16
14 19.50 5 27E-46 28 14,02 1 34E-16

Tabulka 9. AISI316L po teplotnim cyklu s maximalni teplotou 1050 °C a Casem

vydrze 5 hodin na této teploté

Vzddlenost |Koncentrace Ni| Difuzivita D (x) | vzdélenost | Koncentrace Mi| Difuzivita D (x)

[wm] [hm3%] [m* 5] [wm] [hm?%] [m™ 5]
1 40,00 0,00E+00 18 0,96 243E-14
2 35,48 7,68E-50 19 0,94 196E-14
3 37,33 2,82E-48 20 0,03 2,22E-14
4 37.07 3,71E-28 21 0,92 2.256-18
5 3442 3,54E-48 22 0,91 1,99E-14
& 36,32 1,28E-47 23 0,90 2,27E-14
7 35,85 1,82E-47 24 0,89 227E-14
) 36,13 2.11E-47 25 0,87 237E-18
9 55,00 2,6BE-47 26 0,86 2,28E-14
10 35,21 4 60E-47 27 0,85 2,38E-14
11 32,10 2,38E-47 28 0,84 2,03E-14
12 35,61 4 56E-47 29 0,83 2 57E-14
13 3127 1,87E-47 50 0,82 2,04E-14
14 30,77 1,96E-47 31 0,80 2,03E-14
15 31,33 1,83E-47 32 0,79 2, 17E-14
16 28,76 2,0BE-47 33 0,78 1,88E-14
17 2470 131E-47
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Tabulka 10. AISI316L po teplotnim cyklu s maximalni teplotou 1150 °C a Casem
vydrze 1 hodina na této teploté

Vzdélenost | Koncentrace Ni | Difuzivita D (x) | vzdslenost | Koncentrace Ni | Difuzivita D (x)
[pm] [hm%] [m®s™] [pm] [hm%] [m®s™]
1 40,00 0,00E+00 19 0,94 1,256-13
2 38,25 8,38E-47 20 0,93 1,19E-13
3 38,90 4,74E-46 21 0,92 1,24E-13
a4 39,07 1,23E-45 22 0,91 1,28E-13
5 39,14 4,73E-45 23 0,90 1,32E-13
i1 39,38 1,01E-44 24 0,89 1,37E-13
7 39,16 3,10E-45 25 0,87 1,39E-13
a8 36,29 1,59E-45 20 0,80 1,23E-13
3 37.36 5,38E-45 27 0,85 1,34E-13
10 35,29 2,00E-45 28 0,84 1,23E-13
11 36,66 3,93£-45 29 0,83 1,36E-13
12 34,12 2,72E-45 30 0,82 1,21E-13
13 34,42 2,20E-45 31 0,80 1,276-13
14 33,35 1,76E-45 32 0,79 1,23E-13
15 33,09 2,10E-45 33 0,78 1,256-13
16 34,07 1,89E-45 34 0,77 1,36E-13
17 33,44 2,34E-45 35 0,76 1,356-13
18 32,73 2,86E-45 36 0,75 1,34E-13

Tabulka 11. AISI316L po teplotnim cyklu s maximalni teplotou 1150 °C a Casem
vydrze 5 hodin na této teploté

Vvzddlenost | Koncentrace Ni |  Difuzivita D (x) | vzdélenost | Koncentrace Ni |  Difuzivita D (x)

[um] [hm%] [m%s™] [um] [hm%] [m*s™]
1 94,11 3,73E-15 30 67,36 1,01E-13
2 93,82 1,36E-14 31 68,68 1,186-13
3 95,49 5,75E-14 32 66,97 1,12E-13
a 93,03 4,276-14 33 66,46 1,156-13
5 92,29 5,44E-14 34 63,95 1,05E-13
6 93,45 1,09E-13 35 61,950 9,80E-14
7 91,72 9,25€-14 36 56,42 7,62E-14
8 88,81 6,59E-14 37 59,54 9,77E-14
9 91,31 1,39E-13 38 56,45 8,50E-14
10 88,74 1,02E-13 39 51,10 6,77E-14
11 91,81 2,34E-13 40 46,33 5,63E-14
12 87,71 1,23E-13 41 46,58 5,98E-14
13 87,48 1,39E-13 42 42,79 5,22E-14
14 88,97 2,08E-13 43 40,99 5,02E-14
15 86,50 1,586-13 a4 35,74 4,076-14
16 85,12 1,48E-13 a5 35,41 4,19E-14
17 82,08 1,21E-13 46 33,23 3,93E-14
18 82,22 1,30E-13 47 28,94 3,28E-14
19 82,51 1,50E-13 a3 27.48 3,156-14
20 81,40 1,476-13 a9 24,54 2,76E-14
21 79,00 1,26E-13 50 25,28 3,01E-14
22 78,41 1,31E-13 51 23,10 2,72E-14
23 80,84 1,82E-13 52 24,53 3,10E-14
24 80,15 1,83E-13 53 21,08 2,54E-14
25 76,42 1,40E-13 54 18,54 2,11E-14
26 73,43 1,18E-13 55 19,13 2,32E-14
27 73,29 1,26E-13 56 17,53 2,03E-14
28 75,52 1,63E-13 57 15,61 1,556-14
29 71,60 1,28E-13
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Tabulka 12. AISI 304 po teplotnim cyklu s maximalni teplotou 950 °C a Casem

vydrze 1 hodina na této teploté

Vzdalenost | Koncentrace Ni | Difuzivita D (x)| Vzdilenost | Koncentrace Mi | Difuzivita D (x)
[um] [Hm3e] [m*s?] [wm] [Hm3¢] [m*s’]
1 57,46 1,08E-13 15 40,39 3,24E-14
2 95,20 1,20E-13 16 38,79 3,42E-14
3 95,16 2,66E-13 17 37,16 3,58E-14
4 82,60 2,01E-13 18 34,71 3,58E-14
5 90,14 1,77E-13 19 32,97 3,67E-14
& 87,02 1,46E-13 70 27,38 3,08E-14
7 77,92 6,73E-14 21 25,23 3,03E-14
8 75,04 6,81E-14 22 21,36 2,65E-14
g 65,38 4 46E-14 23 19,46 2,55E-14
10 58,58 3,55E-14 24 16,36 2,17E-14
11 50,78 2,87E-14 25 12,45 1,33E-14
12 46,55 2,77E-14 26 11,34 2,93E-15
13 4508 3,04E-14 77 11,61 3,33E-15
14 42,00 3,05E-14 28 12,81 1,82E-14

Tabulka 13. AISI 304 po teplotnim cyklu s maximalni teplotou 950 °C a Casem
vydrze 5 hodin na této teploté

Vzdalenost | Koncentrace Ni | Difuzivita D (x)| Vzdalenost | Koncentrace Ni | Difuzivita D (x)
[um] [hm%] [m* s [um] [hm3] [m* ]
1 96,04 8,81E-15 17 12,88 1,37E-15
2 92,64 1,02E-14 18 13,06 1,59€-15
3 93,19 2,68E-14 19 13,52 1,95E-15
4 29,03 1,83E-14 20 10,63 3,47E-16
5 87,15 2,07E-14 21 10,97 3,83E-16
] T7.50 §,51E-15 22 10,37 4 20E-16
7 75,45 1,08E-14 23 9,06 4 59E-16
) 71,92 1,06E-14 24 12,26 2,30E-15
9 59,55 6,07E-15 25 11,37 5,43E-16
10 53,41 5,40E-15 26 11,28 5,87E-16
11 4573 4 48E-15 27 11,29 6,33E-16
12 36,83 3,51E-15 28 11,23 6,81E-16
13 30,76 3,09E-15 29 11,13 7.30E-16
14 25,78 2,77TE-15 30 10,26 7,81E-16
15 21,33 2,46E-15 31 12,75 4 42E-15
16 1597 1,B6E-15 32 9,18 B,B9E-16
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Tabulka 14. AISI 304 po teplotnim cyklu s maximalni teplotou 1050 °C a ¢asem

vydrze 1 hodina na této teploté

Vzdélenost |Koncentrace Ni| Difuzivita D (x)| Vvzdalenost |Koncentrace Ni| Difuzivita D (x]
[km] [hm?%%] [m*s7] [um] [hm?%] [m*s7]
1 96,31 5,08E-14 15 24,73 1,50E-14
2 95,06 1,13E-13 16 21,93 1,45E-14
3 92,34 1,06E-13 17 19,82 1,43E-14
4 92,70 2,07E-13 13 18,42 1,45E-14
5 90,08 1,75E-13 19 13,91 1,03E-14
6 87,40 1,55E-13 20 13,05 9,80E-15
7 85,94 1,69E-13 21 10,57 1,91E-15
8 82,42 1,40E-13 22 13,32 1,25E-14
9 75,49 8,95E-14 23 13,06 1,30E-14
10 70,32 7,38E-14 24 10,98 2,50E-15
11 61,73 5,14E-14 25 10,76 2,71E-15
12 53,23 3,86E-14 26 12,57 1,48E-14
13 42,31 2,66E-14 27 11,27 3,16E-15
14 33,13 2,01E-14 28 9,41 3,40E-15

Tabulka 15. AISI 304 po teplotnim cyklu s maximalni teplotou 1050 °C a ¢asem

vydrze 5 hodin na této teploté

Vzdilenost |Koncentrace Ni| Difuzivita D (x)| Vzdilenest |Keoncentrace Ni| Difuzivita D (x)
[um] [hm%] [m? 5] [nm] [hm%] [m*s?]
1 94,47 4,52E-15 21 58,11 3,05E-14
2 95,53 2,77E-14 22 56,02 3,00E-14
3 94,79 4 58E-14 23 49 64 2,37E-14
4 93,64 5,47E-14 24 48,99 2,50E-14
5 95,14 1,46E-13 25 45,35 2,28E-14
5] 92,43 8,06E-14 26 39,05 1,83E-14
7 91,07 8,46E-14 27 30,98 1,35E-14
8 89,44 7,88E-14 28 22,29 9,09E-15
9 90,20 1,16E-13 29 19,25 8,00E-15
10 85,99 6,96E-14 30 15,67 6,33E-15
11 85,26 7,60E-14 31 15,34 6,53E-15
12 82,44 6,32E-14 32 12,98 4,95E-15
13 80,64 6,09E-14 33 12,38 4,53E-15
14 80,21 6,75E-14 34 15,12 7,66E-15
15 77,40 5,89E-14 35 12,05 4, 50E-15
16 75,03 5,44E-14 36 14,31 7,79E-15
17 72,01 4 84E-14 37 12,72 6,24E-15
18 70,10 4,71E-14 38 11,32 1,25E-15
19 66,39 4,08E-14 39 10,81 1,32E-15
20 58,33 2,80E-14 40 10,76 1,39E-15
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Tabulka 16. AISI 304 po teplotnim cyklu s maximalni teplotou 1150 °C a ¢asem
vydrze 1 hodina na této teploté

Vzdélenost | Koncentrace Ni | Difuzivita D (x) | Vzdalenost | Koncentrace Ni | Difuzivita D (x)
[um] [hm?%] [m%s™] [um] [hm%] [m*s™]
1 95,18 2,97E-14 20 52,94 1,06E-13
2 93,60 6,75E-14 21 50,02 1,01E-13
3 94,65 2,17E-13 22 42,41 7,67E-14
4 91,71 1,60E-13 23 33,96 5 64E-14
5 95,13 7,29€-13 24 31,87 5,55E-14
6 92,72 4,68E-13 25 27,17 4,76E-14
7 91,41 4,58E-13 26 27,42 5,22E-14
8 85,16 1,98E-13 27 18,71 3,33E-14
9 82,06 1,70E-13 28 19,22 3,72E-14
10 82,44 2,20E-13 29 17,53 3,51E-14
11 78,24 1,71E-13 30 14,00 2,59E-14
12 81,00 2,69E-13 31 15,14 3,19E-14
13 72,36 1,45E-13 32 10,05 4,44E-15
14 78,02 2,72E-13 33 13,41 2,86E-14
15 70,31 1,66E-13 34 13,55 3,10E-14
16 65,95 1,41E-13 35 10,33 5,32E-15
17 64,54 1,45E-13 36 11,26 5,63E-15
18 62,13 1,41E-13 37 11,84 2,24E-14
19 58,23 1,26E-13 38 11,51 6,27E-15
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Tabulka 17. AISI 304 po teplotnim cyklu s maximalni teplotou 1150 °C a ¢asem
vydrze 5 hodin na této teploté

Vzdélenost | Koncentrace Ni | Difuzivita D (x) [ Vzdalenost | Koncentrace Ni | Difuzivita D (x)
[um] [hm%] [m”s™] [um] [hm%] [m*s™]
1 91,57 1,94E-15 29 59,43 6,27E-14
2 93,47 1,30E-14 a0 59,45 6,71E-14
3 92,91 2,47E-14 31 59,14 7.,05E-14
4 89,52 2,00E-14 32 56,65 6,56E-14
5 58,03 2,80E-14 a3 53,91 6,04E-14
5] 91,16 6,34E-14 34 55,21 6,86E-14
7 88,11 4,75E-14 35 49,47 5.44E-14
8 85,55 4,18E-14 36 47,93 5,34E-14
9 85,09 4,97E-14 37 46,65 5,30E-14
10 83,81 5,19E-14 38 44,85 5,13E-14
11 86,32 8,84E-14 39 39,45 4,20E-14
12 86,26 1,04E-13 40 39,67 4.46E-14
13 82,05 7,10E-14 1 34,24 3,63E-14
14 85,27 1,23E-13 42 32,54 3,51E-14
15 79,72 7,36E-14 43 28,67 3,04E-14
16 80,68 9,25E-14 44 30,91 3,56E-14
17 79,01 8,81E-14 45 28,94 3,38E-14
18 77,73 8,74E-14 16 26,02 3,03E-14
19 78,14 1,01E-13 a7 25,60 3,10E-14
20 74,41 8,08E-14 18 25,26 3,17E-14
21 72,14 7,45E-14 419 20,67 2,51E-14
22 71,79 7,96E-14 50 17,27 2,04E-14
23 73,02 9,57E-14 51 16,73 2,03E-14
24 69,70 8,14E-14 52 17,24 2,20E-14
25 67,16 7,43E-14 53 15,34 1,91E-14
26 65,75 7,33E-14 54 13,63 1,59E-14
27 62,56 6,50E-14 55 11,61 7,82E-15
28 59,50 5,86E-14 56 10,49 2,72E-15
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8 Diskuse vysledku

Cilem experimentu bylo posoudit vliv teploty a doby vydrze pfi dané teploté na
rychlost difuze niklu z niklové mezivrstvy do zékladniho materidlu. Bylo zvoleno
celkem Sest raznych teplotnich rezimti. Maximalni teploty rezima byly 950, 1050
a 1150 °C a dva Casy vydrze 1 a 5 hodin. Experiment probéhl na austenitickych ocelich
AISI 316L a AISI 304. Z namétfenych hodnot byly dopocitany diftizni koeficienty.
Hodnoty koeficienti nebyly zavislé pouze na teploté cyklu a dobé vydrze, ale i na misté

ve vzorku, pro které se hodnoty pocitaly.

Ze ziskanych vysledki je zfejmy vyrazny vliv teploty, pii které difize probiha.
U materialu AISI 316L doslo pfi pétinasobné delsi dobé vydrze (5 hodin) na teploté
950 °C ke zvySeni hloubky difiize Ni do zakladniho materialu pouze o 6 um. Tedy pouze
o cca 25 % oproti vydrzi na teploté 950 °C po dobu 1 hodiny. U teploty 1050 °C to bylo
obdobné a pifi vydrzi 5 hodin doslo ke zvySeni hloubky difuze Ni do zakladniho
materialu o 7 um. V tomto piipade se jednalo o nartst o 22 %. Dal§im zvySenim teploty
na 1150 °C ale jiz doslo ke zvySeni hloubky difuize Ni do zadkladniho materialu 0 29 pm,
cozje narust 0 47 %. Z. uvedeného vyplyva, ze s prodluzujici se dobou vydrze na teploté

se hloubka difuze Ni méni jen velmi zvolna.

Z vysledku je dale ziejmé, ze nikl difunduje do obou pouzitych austenitickych
oceli AISI 304 a AISI 316L piiblizn€ stejné rychle. Lehce vysSich hloubek diftize Ni

bylo dosazeno u oceli AISI 316L, prestoze je v ni 02,7 % vice Ni a 0 2 % vice Mo.

Vypocet difuznich koeficient je obtizny, protoze dochazi k obousmérné difuzi
prvki. Tedy Ni difunduje do zakladniho materialu (austenitické oceli), ale prvky jako
Fe, Cr a Mo difunduji ze zakladniho materidlu do niklové folie a tim méni jeji
koncentraci. Z divodu zjednoduseni problematiky byl pro vypocet difiznich
koeficientd vyuzit vypocet diftize v polonekoneéném prostiedi. Pro dany vypocet
a podminky tak byly stanoveny koeficienty difuze D odpovidajici pocate¢nimu rozhrani

mezi austenitickou oceli a niklovou mezivrstvou.
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Pro material AISI 316L byl pro teplotu 950 °C ziskan koeficient diftze
D = 6,38-1071 [m?-s™!], pro teplotu 1050 °C bylo D = 1,96-10!* [m?-s™!] a pro teplotu
1150 °C bylo D = 1,05-10713 [m?-s71].

Pro materidl AISI 304 byl pro teplotu 950 °C ziskan koeficient difuze
D = 4,48-10"1 [m?-s™!], pro teplotu 1050 °C bylo D = 2,28-10!* [m?-s!] a pro teplotu
1150 °C bylo D = 1,23-10"13 [m?-s7].

Ziskané hodnoty koeficientt difiize odpovidaji rychlejsi difuzi Ni do austenitické
oceli AISI 316L.
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9 Zaveér

Cilem této diplomové prace bylo stanoveni intenzity difuze Ni do zakladni
austenitické oceli typu AISI 304 a AISI 316L. Intenzitu difuze, respektive jeji rychlost

je mozné vyjadiit pomoci koeficientu difuze D.

Difazni svafovani umoziiuje vytvafet spoje z ruznorodych materialt. Jejich
kvalita bude zaviset na pouzitych procesnich parametrech. Nicméné po vytvoreni
prvnich difuznich mastk mezi povrchy spojovanych materiald jiz 1ze dobu potiebnou
pro vytvoreni kvalitniho spoje predikovat na zaklade koeficienti difize. Tento udaj je

dulezity také pro stanoveni minimalni tloustky pouzité mezivrstvy.

Tato diplomova prace navazuje na praci Ing. Pekarka, ktery zjistil, ze jim
navrzeny experimentalni postup funguje, ale galvanicky nanesend vrstva Ni je piilis
tenka. To je duvod, pro¢ byl v této praci pouzit odliSny zpusob aplikace niklové

mezivrstvy. Na zaklad€ dosazenych vysledka 1ze zformulovat tyto zavéry:

e Kvytvoreni prvotnich difiznich mastki s dostateCnou pevnosti mezi
austenitickou oceli a Ni mezivrstvou dochazi pii teplote 1050 °C a tlaku 13 MPa,
jiz po 15 minutéch.

e S rostouci teplotou dochazi ke zvyseni rychlosti difiize Ni do austenitické oceli,
ale tento narust neni linearni. K vyrazné akceleraci pak dochazi pfi teploté
1150°C.

e Nikl z mezivrstvy difunduje o trochu lépe do oceli AISI316L nez do oceli AISI
304, ale tento rozdil je velmi maly.

e Také koeficienty difuze D jsou pro material AISI 316L o trochu vyssi nez pro
ocel AISI 304.

e Bylo experimentalné prokazano, ze tloustka mezivrstvy 0,2 mm je dostatecna
k tomu, aby pfes ni nedifundovaly prvky z jednoho zakladniho materidlu do

druhého, a to 1 pfi teploté 1150 °C a vydrzi 5 hodin.
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