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Abstrakt

Cold spray nebo také studena kineticka depozice je pomérné novy a v poslednich letech
rychle se rozvijejici metoda tvorby a nanaseni kovovych i nekovovych materialt, ktery
vychazi z technologie zarového nasttiku. Cold spray technologie ma jedine¢né vlastnosti
zejmeéna diky nizkym teplotam depozice a fyzikalnim principu rastu vrstvy. Diplomova
prace se zameétuje na moznost vyuziti pro antikorozni ochranu. Na vzorcich substratu z
hliniku a vrstvy médi vytvorenych nizkotlakym Cold spray byly provedeny zrychlené
korozni zkousky v kondenza¢ni komote. Vznik koroze byl vyhodnocovan akustickou
emisi a nasledné¢ byl na jednotlivych vzorcich proveden metalograficky rozbor.
Antikorozni vlastnosti médi byly brany v potaz u praktického navrhu, stejné tak jedine¢né
antibakterialni a viry inaktivujici vlastnosti.

Klicova slova
Studena kineticka depozice, cold spray, méd’, hlinik, korozni zkousky, kondenzacni
komora, akustickd emise, nedestruktivni testovani, metalografické zkousky

Abstract

Cold spray or Cold gas dynamic spraying is actually new process for coating application.
Origin of Colds technology spray is thermal spray. Cold spray technology has some
advantages therefor any other common thermal technology. Cold spray technology has
unique properties mainly due to low deposition temperatures and the physical principle
of layer growth. Master’s thesis has focused on the possibility of use for corrosion
protection. Accelerated corrosion tests were performed in a condensation chamber with
samples of aluminium substrate and low pressure cold sprayed copper layer. The
formation of corrosion was evaluated by acoustic emission and metallographic analysis.
The anti-corrosion properties of copper have been considered in practical design, as have
the unique antibacterial and virus inactivating properties.

Keywords
cold gas dynamic spraying, cold spray, copper, aluminium, corrosion testing, humidity
corrosion test, non-destructive testing, metallographic tests
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Uvop

Cold spray je ve vét§iné literatury popisovana jako nanaSeni pevnych latek nebo
povlakovani latek za studena. Takovy nastfik v anglictin€ spray, je charakteristicky tim,
ze proces depozice probiha za pii nadzvukovych rychlostech a pfi relativné nizkych
teplotach nosné latky. Ke spojeni pevné latky - prachovych ¢astic obsazenych unasenych
nosnym plynem a povrchem substratu dochéazi diky pruznym deformacim na povrchu
substratu. Jelikoz nanéaSeni a tvorba povlaku nebo vrstvy probiha pfi teplotach, které jsou
niz8i nez bod tani nanaSeného materialu se v porovnani s ,,thermal spray* technologiemi
jedna o studenou metodu tvorby vrstvy.

Cold spray vychazi zdoposud uzivanych a technicky 1épe zavladlych, praxi
ovétrenych technologii Zarového nastiiku. Objeveni zakladnich mechanizmt a principa
Cold spray se datuje jiz na zacCatek dvacatého stoleti. Samotny proces studené kinetické
depozice byl objeven, popsan a rozvinut az v osmdesatych letech dvacatého stoleti
v ruském institutu pro teoretickou a aplikovanou mechaniku v Novosibirsku. Od té doby
se tato pomémé mlada technologie rozviji a zaCina uplatiiovat v Sirokém spektru obort.

Jelikoz cely proces studené kinetické depozice probiha v pevné fazi za , studena“, ma
cely proces pomérné jedinecné vlastnosti a lze jej tedy aplikovat na ruzna feSeni
v technické praxi kde zarové nastiiky pouzit nelze. Prosazuje se zejména tam, kde jsou
materialy citlivé na vysoké teploty a neni mozné nebo vhodné pouziti béznych zarovych
nastfika pro tvoreni vrstev nebo aditivni vyrobu ¢i opravu.

Cold spray procesy maji jedinecné vlastnosti, mezi které patii tvorba jedné nebo
vicero vrstev s vysokou hustotou nanaSeného materialu, a tedy i nizkym obsahem kysliku,
pfipadné nasledné vzniklych oxidi. Pfi procesu nevznika zadné nebo pouze zanedbatelné
zbytkové namahani spojovanych povrchi na tah vyvolavany teplotou pii depozici. Dalsi
ze zajimavych vlastnosti je tzv. zrnovy rast (grain growth), moznost provadéni
rekrystalizace! (recrystallization zone) a fazové zmény pfi tvorbé vrstvy. Tyto vlastnosti
procesu umoziiuji praci s vysoce pokrocilymi materialy nebo materialy, které jsou citlivé
na vySsi teploty. Cold spray procesy nachézeji v dnesni dobé §iroké uplatnéni, napft.
v armadgé, letectvi a kosmonautice nebo energetice.

Diplomova prace se zaméfuje na experiment korozni odolnosti materialu, na kterém
byla vytvorené ochranna vrstva z médi pomoci Cold spray. Koroze je v zemské atmosfére
bézné se vyskytujici déj. Priblizny odhad celkovych ekonomickych ztrat a vynucenych
investic na opravy a obnovu zpusobenych koroznimi d¢€ji je odhadovano na stovky
miliard euro ro¢né. Pusobeni chemickych, elektrochemickych a jinych reakci, které
vedou ke korozi materialu je pfipisovan denni ubytek (pfeména na jiny material) ve vysi

! Jedna se o proces, kdy mista s poSkozenou krystalovou strukturou — zrny, jsou v rAmci procesu
nahrazeny novymi zrny, které nevykazuji zadné defekty struktury. Nejcastéji je tento proces znam
v souvislosti se ,,zm¢kcovanim™ oceli
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pfiblizn€ 400 000 t oceli coz je piiblizné 5 tun oceli kazdou sekundu. Je znamo, ze koroze
negativné ovliviiuje vlastnosti vyrobku. Je tedy namisté pouzivat vhodné antikorozni
ochrany. Pro vyhodnoceni ochrany materidlu nebo materidlu v surovém stavu se
pouzivaji korozni zkousSky. S ohledem na proveditelnost v redlném Case se pouzivaji
takzvané urychlené korozni zkouSky. Nejcastéji se jednd o zkousky v klimatickych
komoréach, které umoziuji srovnat testovany vzorek s referencnim a okamzité tak odhalit
ptipadné problémy pii vyrob¢ a predejit tak ztratam.

Samotné vyhodnoceni koroze se provadi nejcastéji metalografickymi rozbory. V této
diplomové praci je pro vyhodnoceni koroze také pouzita metoda akustické emise. Jedna
se o inovativni metodu, pfi které sonda snima d¢je, které probihaji uvnitt materialu, ktery
je napiiklad vystaven koroznimu prostiedi a dochdzi uvniti a na jeho povrchu ke
strukturalnim zménam.
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1. COLD SPRAY

Cold spray je v soucasné dobé pomérné mlada technologie, ktera se velice rychle
rozviji. Technologicky se fadi do skupiny thermal spray procest.. Pro nazorn€jsi popis
této technologie bude vhodnéj§i uvést jiny pouzivany nazev, a to studena kineticka
depozice (cold gas dynamic spraying). Zakladni princip spociva ve vyuziti vysoké
rychlosti nanaSenych prachovych ¢astic, tedy 1 jim udélené vysoké kinetické energie.
Pficemz cely proces probiha pii teplotaich mnohem nizsich, nez je bod tani nanaSeného
materialu.

V ramci Cold spray procesu nanaseni vrstvy se nevyuziva taveni nebo vyparovani
materialu, veskery nandSeny materidl je v pevném stavu a pro spojeni povlaku
s povrchem substratu se vyuziva pouze mechanicka energie Castic. Takovy proces je vice
nez vhodny pro pouziti u nanaseni vrstev materiald, které jsou citlivé na oxidaci nebo
vysoké teploty. V soucasné dobé se aplikace Cold spray zamétuje na nanasSeni hliniku,
meédi nebo titanu. VSechny tyto materialy se vyznacuji vysokou citlivosti vii¢i oxidaci.
V piipadé nanostrukturnich materiali nebo prasku s amorfni strukturou se vyuziva Cold
spray metoda z divodu toho, ze tyto materialy maji teplotni limity degradace, coz je
omezujici pro jejich jednotlivé aplikace. Tyto skutecnosti a poznatky vedou k tomu, zZe
vznikl v podstaté novy segment trhu ¢i oblasti vyvoje kde se Thermal spray metody
nebyly schopné uplatnit. Cold spray se vyznacuje nasledujicimi vlastnostmi:

e Nanasené vrstvy vykazuji podobné vlastnosti jako jinym zptisobem opracované

vrstvy a dosahuji podobné hustoty

e Metoda je schopna pracovat s pomérné malou (bézné¢ 1 — 25 mm?2) plochou

depozice a pfi nanaseni se da dosahovat pomérné vysoké presnosti a tvarovosti

e Tvorba vrstvy mize byt provadéna za vysokého povrchového tlaku, a tim padem

je mozné nanaset povrchy s mohutnou tloustkou, fadové 1 5 — 50 mm, pficemz
nedochazi k porucham spojeni mezi jednotlivymi vrstvami

e NanaSeni vrstev timto zpusobem tvoii rust struktur ve vSech smérech. Tato

skutecCnost je velice vyhodna pii vytvafeni komponentd aditivné (bezformova
vyroba) nebo pii opravach

e Tento zpusob povlakovani mize byt nanasen na materialy citlivé na teplotu, jako

jsou polymery nebo skla
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Obrazek 1.1 Grafické znazornéni rozdeleni teplot a rychlosti nanaSeni mezi
Tthermal spray a Cold spray procesy [1]

Na obrazku 1.1 je graficky zndzornén rozdil mezi Cold a Thermal spray procesy
z pohledu teplot a rychlosti dopadu ¢asti pii depozici. Zde je patrny rozdil v teploté pii
depozici coz definuje nazev ,,Cold spray“. VSechny metody bézné€ pouzivané v ramci
Thermal spray procest maji pracovni teplotni okno vysoké, coz je zpisobeno nutnosti
taveni nebo natavovani nanaSené¢ho materialu. Obdobné plati i pro rychlosti nanaSenych
Castic. Z obrazku je jasné patrné ze Cold spray vyuziva nejsirsi rozsah rychlosti depozice.

Pro upfesnéni pojmu je nutné uvést, ze Cold spray technologie je definovana jako
povlakovani pevnymi casticemi, které jako nosnou latku vyuzivd plyn hnany
vysokorychlostni tryskou ve které se pfeméni vnitini energie plynu na energii kinetickou.
Tryska dale sméruje smeés nosného plynu a praskovych castic proti substratu. Na povrchu
dochazi k plastické deformaci Castic a v tomto dusledku k jejich spojeni s povrchem ¢i
dalsi vrstvou. Této definici v odborné literatute odpovidaji 1 jinak nazyvané procesy, které
jsou oznacovany jako cold gas dynamic spray (CGDS), kinetic spray (KS), supersonic
particle deposition (SPD), dynamic metallization (DYMET) nebo kinetic metallization
(KM).

1.1 Historie vyvoje Cold spray

Pocatek vyvoje CS muzeme datovat na zaCatek dvacatého stoleni. V roce 1902 si
Thurston patentoval metodu nanaseni vice vrstev kovi na sebe. Metoda spocivala
v nastrelu ¢astic kovu proti ter¢i, obycejnému kovovému talifi, prostfednictvim detonaci
natlakovaného plynu. Kinetickd energie udélena ¢asticim kovu pfi srazce s povrchem
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terCe zpusobila doslova jejich zarazeni do povrchové struktury terCe, ¢imz bylo vytvoreno
permanentni povlakovani. [1]

V dob¢ objeveni této technologie jiz byly znamé principy Lavalovy dyzy usporadané
jako konvergentné — divergentni trysky. Jeji uziti pfi nanaseni povrchu, tak jak objevil
Thurson, se objevuje az o nékolik desitek let pozdéji. Nekdy kolem roku 1958 byl podan
patent C. F. Rochevillem, ktery vyuzival stejného principu jako Thurstoniiv patent. Ten
vSak vyuzil pro urychleni proudu ¢astic a nosného plynu praveé Lavalovu dyzu. V patentu
je popsano, ze po zazehu plynu uvnitt komory je proud plynu s praSkovymi Casticemi
nasmeérovan skrze Lavalovu dyzu proti substratu a pfi dopadu za nadzvukové rychlosti
této substance na jeho povrch dojde k pevnému prilnuti Castic k povrchu substratu. Na
zakladé jeho pokust byly vzdy nanaseny tenké povlaky. [1]

Az v osmdesatych letech dvacatého stoleti rusti vyzkumnici z institutu teoretické a
aplikované mechaniky na univerzit¢ v Novosibirsku pifi akademii véd (ITAM RAS)
provadéli experimenty a vyzkum zaméteny na interakci toku castic s povrchem vzorku
ponofenych v kapalin€. V ramci experimentu byly pouzity nové diagnostické pristroje
pro studium dvoufazového toku kolem vzorki. Pti té€chto pokusech byl pozorovan novy
jev, ktery dostal pojmenovani Cold spray. Kolektiv autord nasledné vyvinul metodu a
pfistroj pro urychleni praskovych castic nanaseného materidlu za pomoci vysoce
stlateného plynu pfi teplotach, které jsou vyznamné nizsi nez jeho teplota taveni, tak aby
se mohly nanaset na pfipravené substraty pro vysoce husté, mohutné a silné provazané
vrstvy. Tento proces byl nazvan studend kineticka depozice (Cold Gas Dynamic Spray)
(CGDS). Tato metoda nasla uplatnéni pii tvorbé povlakd a vrstev v Sirokém spektru
materiald, jako jsou kovy, slitiny, polymery nebo rizné smésné materialy. [1]

1.2 Zakladni princip Cold spray

V praxi jsou vyuzivany dva zakladni systémy technologie Cold spray. Jedna se o
vysokotlaké (HPCS) a nizkotlaké (LPCS) nastiiky. Pii vysokotlakém nastfiku je smés
prasku davkovana pred samotnou vysokorychlostni trysku do nosné latky, kterou tvofi
plyn. Ten je pod vysokym tlakem, fadove jednotky megapaskalt. Pfi nizkotlaké metode
je smés prasku davkovana do nosného plynu az v divergentni Casti trysky a tlak
v systému neni vySSi nez jeden megapascal.

1.2.1 HP-CS (High Pressure Cold Spray)

Proces HP-CS spociva v tom, Ze nosné médium, hélium (He) nebo dusik (N2) jsou
za vysokého tlaku, ptiblizné 3 az 7 MPa, ohraty na teploty cca. 1 000 °C a hnany do
specialni proudové trysky, napt. Lavalovy dyzy ¢i jiného proudového zatizeni. Teplota je
vzdy nastavena tak, aby nebyla prekrocena mez taveni nanasené¢ho materialu.

Vyuziva se toho, Ze pii prichodu proudovou plynu tryskou dojde k expanzi plynu
atim 1 pfeméné tepelné energie (entalpie plynu) na kinetickou energii ¢imz se urychli
proudéni plynu skrze trysku. Pfi vystupu z divergentni ¢asti trysky dosahuje rychlost
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prodéni plynu nadzvukovych rychlosti fadoveé 900 m/s a vyse, zaroven se vSak expanzi
plynu snizuje jeho teplota ¢imz je zajisténo okno pro nizkoteplotni nanaseni.

praskovy zasobnik

konfuzor

zasobnik
vysokotlakého
plynu

proudova tryska

substrat

ohfivak plynu

Obrazek 1.2 Schématické znazornéni vysokotlaké metody CS [6]

V casti tzv. predkomote gunu (pistole) dojde ke smichani vysokotlakého ohratého
plynu s davkovanym praskem, ktery je axialné vstiikovan do proudu plynu. Takto
urychlené Castice jsou proudem plynu neseny piimo proti substrat, kde pfi pusobeni
pruznych deformaci dochazi ke spojeni s jeho povrchem. HPCS systémy dosahuji vysoké
ucinnosti az 90 %.

Jedno z moznych provedeni zapojeni CS je znazornéno na obrazku 1.3. V tomto
piipadé se pouzivaji dva pracovni plyny o vysokém tlaku, pfiCemz hmotnosti prutok
plynu Cini pfiblizné 0,5 — 2 kg/min. Pracovni plyny proudi ptes predehfev, kde se teplota
pracovniho plynu piihfiva az na 1 000 °C. Teplota ohfati pracovniho plynu je zavisla na
druhu nanaSeného materialu, vzdy je vSak niz$i nez jeho teplota taveni. Takto pfedehraty
plyn je dale sméfovan do predkomory supersonické trysky gunu (pistole). Ze zasobniku
prasku (feederu) je nanaSeny material pomoci fluidni dopravy transportovan pracovnim
nepiedehfatym plynem do trysky umisténé pifimo v komoife pred zuzenou Cast
supersonicke trysky.

V zavislosti na zpusobu uziti, miZze byt prasek dopravovan do casti, kde jesté fluidni
smes nedosahuje nadzvukovych rychlosti, ¢i je pracovni smés dopravena rovnou do
nadzvukové cCasti. Zpusoby vstiiku prasku jsou dva zakladni podle zptisobu aplikace.
Muzeme je rozdélit na axialni (souproudy) nebo radialni (kolmy na proud pracovni
smesi). Pokud je pouzito vicero zasobniki prasku, mazou byt dopravovany riazné smési
pro nanaseni vicematerialovych vrstev. Na vystupu z trysky dosahuje pracovni latka —
smeés plynu a prasku nadzvukovych rychlosti a dopada na povrch substratu. Jelikoz
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pracovni latka vystupuje z trysky nadzvukovou rychlosti je proces velice hlu¢ny a
dosahuje akustického tlaku az 90 dB. Na hranici 90 dB zaind mozné poskozeni
sluchového organu, prah bolesti lidského ucha je na mezi 130 dB.

nozzle
I gas heater
) subsonic powder injecton
spraying (coaxial)
chamber

supersonic powder
injecton (radial)

VX

working gases sources
powder feeders

filters
+

He recycling system

Obrazek 1.3 Schéma CS v provedeni s dvéma feedry a dvéma zdroji pracovniho
plynu; [4]

1.2.2 LP-CS (Low Pressure Cold Spray)

U tohoto procesu se jako nosné médium pouziva vzduch nebo dusik za relativné
nizkém tlaku (az 1 MPa). Stejné jako u HP-CS je nosny plyn predehtaty nikoliv v§ak na
tak vysoké teploty. U LP-CS se predehiiva plyn na teploty cca. 550 °C. Dale je takto
upravené nosné médium hnéano skrz trysku. V zavislosti na aplikaci je pouzita Lavalova
dyza nebo jiné proudové zafizeni, tak aby doslo k pfeméné vnitini energie na energii
kinetickou.

V LPCS procesu je prasek davkovan do nosného média az v divergentni ¢asti trysky.
Hlavni rozdil oproti vysokotlaké metodé je ten, ze prasek je vhanén uz do urychleného
plynu o niz$i teploté. Celkové je tedy pti tomto procesu dosahovano nizsich rychlosti cca.
300 az 600 m/s. Jak je znazornéno na obrazku 1.4, praskové Castice jsou vstiikovany do
divergentni ¢asti trysky a urychlovany proti povrchu substratu. U tohoto provedeni je
prasek nasavan ze zasobniku ptusobenim aerodynamického paradoxu, téz znamého jako
Venturiho efekt.
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Obrazek 1.4 Schématické znazornéni nizkotlaké metody CS [6]

Vyhoda nizkotlaky cold spray systému spociva ve vyuziti plynu za relativné nizkych
tlakd ¢imz jsou nizsi naroky na bezpecnost provozu takového zafizeni. Dalsi vyhodou
jsou rozméry tohoto systému. V neposledni tadé€ jsou i nizs§i naklady na provoz a
potfizovaci naklady zafizeni. Jelikoz je prasek vstfikovan az za zizenim, neni jeho
pusobeni (abrazi) tato ¢ast vystavena a neni namahana na otér, ¢imz je Zivostnost trysky
delsi. Nevyhodou takového systému je vSak ucinnost, ktera ve vétSiné piipada
nepiesahuje 50 %.

1.2.3 Pulsed-Gas Dynamic Spraying (PGDS)

Jedna se o jeden z poslednich vyvojovych stuprit cold spray procesu. Jedna se o
hybrid mezi HVOF a Cold spray technologii. Pozadavkem je, aby mohlo byt dosahovano
co nejvysSich dopadovych rychlosti ¢astic pfi teplotach nizSich nez je bod taveni
nanaSenych c¢astic tak, aby bylo mozné vytvaret vrstvy s vysokou hustotou a minimalnim
vyskytem chemicky a mikrostrukturalnich poruch ve vrstvé. Tyto poruchy vznikaji praveé
pti vysokych teplotach, které tento proces eliminuje.

Cely proces vyuziva jevu kompresni tlakové viny (Compress Wave). Cely prabéh
jednoho cyklu tohoto pulzu je zndzornén na obrazku 1.5. Pomoci generatoru tlakové viny
je tento pulz prepustén do Casti obsahujici inertni plyn a praskovou smés, viz obr. 1.6.
Vlny jsou generovany konstantni frekvenci a dochazi k jejich vzajemné interferenci. Tim
se vytvorti vysokorychlostni tok.
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Obrazek 1.5 Cyklus provedeni jednoho pulzu u PGDS [9]

Vyvolané viny vedou k urychleni proudéni plynu a ohtati prachovych ¢astic. Na
obrazku 1.5 znazornéno jako b a b*‘. Nasledné je proces obdobny jako u bézného cold
spray. Protoze je dosahovano nizsi teploty plynu, maji nizsi teplotu i nanaSené Castice.
Jelikoz je vystupni teplota z trysky nizsi, nez pii klasickém cold spray je i chladnuti
nanasené vrstvy pomalejsi a tedy je podle vztahu (1.1) méné ovlivnéna i kriticka rychlost
Ve.

Na obrazku 1.6 je zjednoduSené schéma zapojeni PGDS. V tomto zapojeni bylo
vyuzivano helia jako pracovniho plynu a tlak 30 bar. Pracovni plyn byl v tomto pfipadé
ohfivan na teplotu pfiiblizn€ 100 - 400 °C, coz v porovnani s 1 000 °C u HPCS nebo
550 °C u LPCS je teplota nizsi.
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Obrazek 1.6 Zjednodusené schéma PGDS [9]

Obrazek 1.7 Grafické znazornéni tvorby viny; a) vytvoreni viny, b) tok Castic
vyvolany vlnou, ¢) vytvoreni povlakové vrstvy [9]

Veskery popis, parametry a vysledky jsou pievzaty z literatury [9]. Tato metoda se
uvazuje jako vhodna pro nanaseni cermet materialt a jemu podobnych, které klasickym
Cold spray nanaset nelze nebo jen velice obtizné.

1.3 Mechanismus tvorby vrstvy

Jak jiz bylo zminéno v kapitolach vyse, proces formovani a nanaSeni povrchu
probiha prostfednictvim pruznych srazek, aniz by se dosahovalo teplot taveni nebo
nataveni té€chto Castic. Na rozdil od ryzich thermal spray procesti. Rozmér nanasenych
Castic se pohybuje v fadech maximalné desitek mikrometrd. Dle riznych zdroju je
popisovano nékolik moznych mechanismi. Da se mluvit o dvou hlavnich vazebnich
mechanismech. Prvnim z nich je zhutiiovani nanaSené vrstvy a druhy je metalurgické
navdzdni na vyznamnou frakci rozhrani castice-Cdstice. [17] Vznik nezadouci vazby
zhutnénim jednotlivych prachovych ¢astic se projevi jako nevyhovujici porovitost
nanaseného povrchu. Spatny, nebo nedokonaly vznik kovové vazby ovliviiuje pevnost
spojeni nanasené vrstvy a substratu.
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Obsahlé studie napt. [16] uvadéji, ze pfi tvorbé vrstvy Cold spray procesem je
maximalné dulezité vénovat pozornost tzv. kritické rychlosti. Kriticka rychlost je
mechanickd vlastnost nanaseného materialu. NanaSené Castice nesmi preschovat
kritickou rychlost, protoze pfi jejim prekroCeni nedojde k pozadované pruzné srace
s povrchem a vytvoreni vrstvy, nybrz k erozi substratu.

Stanoveni kritické rychlosti je problematické. Z provedenych pokust a studii 1ze
tvrdit, ze kriticka rychlost mize byt odhadnuta podle vzorce 3.1. [8]

V., =667 —14-p+0,08-Tp+0,1-p, —0,4-T;, (1.1)

Kde p objemova hustota Castice, T, je teplota taveni vlastni pouzitému materialu, o,
je celkova pevnost prachové Castice a T; teplota Castice pii dopadu na substrat. [7]

Ze vzorce 1.1. je mozné odvodit, ze se zvySujici se dopadovou teplotou Castice T;
klesa kriticka rychlost V.. Z dal§ich provedenych méfeni a zpracovanych studii dale
vyplyva, ze rozméry a tvar Castic maji zanedbatelny nebo minimalni vliv na kritickou
rychlost v souladu se vzorcem (1.1). [8]

Kriticka rychlost Vc je takova rychlost, ktera je pro kazdy material vlastni, a které je
potteba dosahnout, aby doslo k pruznym srazkam na povrchu deponovaného materialu a
spojeni substratu s nanasenou vrstvou pomoci pruznych deformaci. Pokud je kriticka
rychlost pfekroena o urcitou miru, v zavislosti na materialu, nedochazi na substratu
k pruznym srazkam, ale naopak k erozi materialu. V souvislosti s kritickou rychlosti a
erozi deponovaného materialu je na obrazku 1.8 popsana ucinnost depozice v zavislosti
na tvrdosti materialu. U kfehkych materiald neni mnozné provést naneseni povrchu
pomoci Cold spray, protoze jiz od pocatenich rychlosti dochazi k okamzité erozi
substratu.

Podle vztahu (1.1) se pro odhad kritické rychlosti V. neuvazuje velikost prachovych
Castic. V literatute [14] bylo ohledné velikosti Castic provedeno mnoho experimentalnich
meéteni a vzorec (1.2) byl zpfesnén o zavislost na velikosti ¢astic, coz vedlo u vétsiny
zkoumanych materialt k urcitému zptesnéni odhadu kritické rychlosti.

(1.2)

Ti-TR
Fy-4-o7s(1-——
I/C _ 1 TS (p Tm T‘r) + F2 . Cp . (Tm _ Tl),

kde ors [MPa] je mez kluzu v tahu, p [kg/m’] je hustota deponované &astice,
Cp[Jkg 'K '] je mérna tepelna kapacita za konstantniho tlaku, Tm [K] je teplota taveni
nanaSen¢ho materialu, Tr [K] je referencni teplota (vétsinou teplota prostredi), T; [K] je
teplota Castice pii dopadu a Fi, F2 jsou mechanické a termické kalibra¢ni koeficienty [21].
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Obrazek 1.8 Zavislost mezi rychlosti ¢astic, aCinnosti depozice a pribéhem dopadu
castice na substrat [10]
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Obrazek 1.9 Porovnani vypoctové kritické rychlosti V. s vysledky méfeni Cold
spray nastfiku v ramci provedeného experimentu dle literatury [14]
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Na Obr. 1.9 jsou znazornény vysledky provedenych experimentalnich méfeni a
nasledné porovnany s vypocty kritické rychlosti V. dle vzorct (1.1) a (1.2). Vysledky jsou
prevzaty z literatury [14]. Ukazuje se, ze nelze obecné tvrdit, Ze jeden z vySe uvedenych
vzorcu je platny. Napf. u titanu jsou vysledky obdobné. Dale je pozorovana jista korelace
mezi tvrdosti materialu a platnosti vySe uvedenych vztaht. Napfiklad u cinu se podle
naméfenych a vypocitanych vysledkil potvrzuje zavislost kritické rychlosti na velikosti
castice.

1.4 Vyuziti a aplikace Cold spray

Prvni pokusy a pouziti technologie Cold spray byly provadéné na prelomu dvacatého
a dvacatého prvniho stoleti. Od té doby doslo k vyvoji a obrovskému rozsifeni této
technologie pro riizna vyuziti.

1.4.1 Aplikace v energetice

Tvorba povlakt a povrchii pomoci Cold spray je vyuzivana nejcastéji pro vytvoreni
vrstvy odolné vysokym teplotdim v kombinaci s abrazivzdonosti anebo chemickou
odolnosti vii¢i halogenidovym prvkim, obecné proti vysokoteplotni korozi.

Dle [22] je pouzit povlak vytvoreny metodou Cold spray na teplosménnych trubkach
uvnitt ohni§té pro ochranu prehiivaku proti vysokoteplotni korozi, kdy je jako substrat
klasicka kotlarska ocel (SA516) pokryta vrstvou s koncentraci nastiiku 77 — 88 mg/cm?.
Nastiik byl vytvoren smési chromu, niklu a spinelu.

1.4.2 Aplikace v biomediciné

Metoda Cold spray nachéazi v biomedicinské praxi Siroké vyuziti, a to diky svym
vlastnostem. Vyuziva se pro nastiik biokompatibilnich material na implantaty a protézy.
Casto se pro vyrobu bioaktivnich materiald s titanovym povrchem vyuziva Thermal spray
procest jako HVOF nebo VPS. Titan nebo jeho slitiny se fadi mezi materialy, které jsou
vhodné pro tyto aplikace, zejména kvuli podpofe bunécné aktivity, adsorpci proteint
nebo reakci s tkani. Nékteré dalsi Thermal spray procesy se vyuzivaji pro nanaseni vrstev
tantalu (Ta) nebo stiibra (Ag). Tantal je do budoucna vniman jako velice slibny material
a zabyvaji se jim rtizné studie.

Biokompatibilni materialy byly jako prvni pouzity pro depozici pomoci Cold spray
v kombinaci s nerezovou oceli vysoké jakosti. Cely proces byl ptizpisoben tomu, aby
bylo docileno vysoké porovitosti povrchu pro dobry srust osteoimplantatu s kosti. [23]

Dobrych vysledk je dosahovano pii pouziti keramickych materialti jako je naptiklad
TiO,. Takto vytvorené povlaky maji vyborné mechanické vlastnosti pii zachovani vysoké
urovné biokompatibility. [23]
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1.4.3 Aplikace v aditivni vyrobé

Jedna ze zajimavych aplikaci Cold spray vramci aditivni vyroby je tvorba
komponenti z IVAR 36 slitiny. Tato slitina na bazi niklu a Zeleza se vyznacuje svoji
teplotni stalosti, resp. velice nizkym koeficientem teplotni roztaznosti. Jeji aplikace je
Siroka, nejcastéji se vyuziva pii vyrobe€ super piesnych nastroji nebo v optice. Ackoliv
ma tento material vyborné teplotni vlastnosti, vyznacuje se §patnou mechanickou
odolnosti. Napt. vysokou citlivosti na plastickou deformaci. Toto je velice omezujici
faktor pro dalsi zpracovani a vyrobu. [24]

Tyto poznatky vedou k tomu, ze je vhodné komponenty z IVAR slitiny vyrabét
aditivni metodou. Klasickd aditivni vyroba vyuziva laseru, pfiCemz je dosahovano
podobnych vysledku jako pfi odlévani. Aditivni vyroba komponentu pomoci CS metody
vSak zacCina hrat dulezitou roli. Ze ziskanych vysledka podle [24] se potvrzuje teoreticky
predpoklad uziti CS metody pro tuto aplikaci. Je dosahovano malé porovitosti povrchu a
vysoké hustoty vytvorené vrstvy. K obdobnému zavéru se doslo i v pripadé vyhodnoceni
mikrostruktury vzorku, kdy v ramci pruznych deformaci doslo k pozadovanému spojeni
vrstev. Z divodu vysokych dopadovych rychlosti a pruznych deformaci je v substratu
vzdy vysS§i vnitini pnuti materialu. To se da eliminovat tepelnym oSetfeni vzorku. [24]

Cold spray metoda je pro aditivni vyrobu vice nez vhodna, jelikoz je dosahovano
malé poérovitosti. Porovitost je ovlivnéna tlakem nosného plynu a musi byt tedy
pfizptisoben pro rtizné potieby vyroby. Plné se potvrdilo, ze fazové zmeény materialu nebo
oxidace se vyskytuji uvnitf vrstvy sporadicky.

1.4.4 Aplikace v opravach

Z pohledu udrzitelnosti vyroby se naskyta otazka, kdy dil opravit a kdy ho vymenit.
To do zna¢né miry ovliviiuji naklady na opravu a frekvence provadénych oprav. Pravé
Cold spray proces miize pomoci ob¢€ vySe uvedené skuteCnosti optimalizovat. [25]

Nejcastéji je CS pouzivano pii dimenzionalnich opravach, kdy je nanaSen stejny
material jako substrat. NejCastéji se pouziva pro opravy v leteckém a kosmickém
prumyslu, své nezastupitelné uplatnéni ma i v armad¢. Pfi téchto aplikacich jsou Casto
pouzivany slitiny na bazi magnézia.

V letectvi se aditivni oprava pouziva napf. pro opravu ¢asti paneld ze slitin hliniku,
které se opotiebuji neustalym upinanim nebo vlivem proudéni vzduchu za letu. Déle se
daji timto zpusobem opravovat magnéziové slitiny, které jsou vyuzivany v prevodovkach
rotort. Tyto dily jsou samoziejmé velice drahé, a proto je jejich piipadna obnova pomoci
CS Zzadouci. Dalsi vhodné pouziti je pro opravy lozisek a podlozek vackové hiidele u
velkych jednotlivé odlévanych motorovych blokt. Pokud dojde k chybé pfi vyrobé takoveé
atypické, neni nutné puvodni blok vyhodit a vyrobit novy, ale dojde pouze k opraveé
pomoci CS. [26]
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1.5 Dilci zavér ke kapitole Cold spray

V ramci této kapitoly byla provedena strucna reserse vyvoje a principu funkce Cold
spray metody. Fyzikalni zaklady této metody jsou znamé jiz z pocatka dvacatého stoleti,
metoda samotna vSak byla objevena az v osmdesatych letech dvacatého stoleti.

Cold spray spada do rodiny zarového nasttiku. Vykazuje vlastnosti, které v nékterych
aplikacich Cinily zarové nastriky nevhodné, a tudiz je ji v soucasné dobé vénovano velké
mnozstvi vyzkumu a testovani. Dulezitym poznatkem, je ze samotné nanaseni probiha za
velice nizkych teplot v porovnani se zarovymi metodami a za relativné vysokych
rychlosti (nadzvukovych) hnaciho plynu. Samotné spojeni substratu s nanaSenym
materidlem probiha mechanismem odliSnym od zarovych metod.

Cold spray diky svym jedineCnym vlastnostem umoznuje provadét nastiik riznych
druhi materiald napf. kovu, keramik, kompozitnich materiald nebo tzv. cermeti ¢i
polymerni latky. CS proces je mozné vyuzit pro vytvareni antikoroznich vrstev, vrstev se
zvySenou odolnosti proti opotiebeni nebo s vyssi mechanickou odolnosti. Je ho také
mozné vyuzit pro specifictéjsi aplikace, jako je vytvafeni komponenti s riznymi
teplenymi a elektrickymi vlastnostmi, nez ma nosny substrat. Takto lze vytvaret rizné
izolacni vrstvy, vodivé cesty v polymernich strukturdch nebo ultra tlusté ochranné
povlaky. Velice zajimavé zpisoby vyuziti jsou renovace nebo opravy jiz opotiebovanych
vrstev Casti stroju a zafizeni, které nelze opravovat navarovanim. Specialni aplikace je
pak v biomedicing, kdy diky vysoké zadouci poérovitosti povrchu je mozné nanéSet
specialni vrstvy na protézy nebo implantaty.
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2. VYHODNOCENI KVALITY NASTRIKU

Kvalita nanaSeného povrchu se vyhodnocuje obdobné jako pfi méfeni vlastnosti
povrchi klasickych materiala. Nejcastéji se vyuziva analytickych metod. Mezi tyto
metody patifi mechanické zkousky, mikroskopova méfeni a chemicka analyza. Pro
vyhodnoceni nanaseného povrchu se daji pouzivat rizné zkousky zjednotlivych vyse
uvedenych obort. V této diplomové praci bude posuzovana korozni ochrana vytvoreného
vzorku metalografickym rozborem a kontinualné snimanou akustickou emisi.

2.1 Koroze a korozni zkousSky

2.1.1 Princip a vznik koroze

Koroze je definovana jako samovolné probihajici d€j znehodnocovani materiala
(kovovych 1 nekovovych) pusobenim prostiedi. Pri¢inou koroze jsou predevs§im
chemické a elektrochemické reakce. Faktory vyvolavajici korozi jsou velmi rozmanité a
podle jejich zastoupeni a vzajemnych interakci nabyva koroze raznych forem a ma rizny
Casovy prubéh. Faktory, které ovliviiuji korozi zahrnuji vlastnosti samotného kovu,
mechanické a jiné fyzikalni vlivy, vlastnosti vnéjsiho prostfedi a v neposledni fade¢ i
faktory, které se druhotné vytvareji v prub&hu korozniho procesu, napt. korozni zplodiny.
Koroze se projevuje zménou struktury materialu, pevnosti, hmotnosti, zménou jeho
vzhledu a rozmérového ubytku. Zakladni rozdéleni je podle druhu napadeni materialu,
podle déje (muze byt vyvolano vicero déji) a podle reak¢niho prostiedi. [27]

2.1.1.1 Formy koroze

Rovnomérnd koroze — nejCast€jsi korozniho napadeni, pfi kterém materidl ubyva
rovnomeérne.

Obrazek 2.1 Rovnomérmna koroze [28]

Bodova koroze — napadeni je mistni a podoba se dulki. Je obtizné identifikovatelna,
protoze dulky vznikaji pod oxidickymi vrstvami.
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Obrazek 2.2 Bodova, dulkova koroze [28]

Stérbinova koroze — ma velky vliv na mechanické vlastnosti kovli. Vznika na rozhrani
tazi a ve $t€rbinach konstrukei.

Mezikrystalicka koroze — pisobenim této koroze dojde k rozpadu slitiny na jednotliva
zrna ¢im dojde ke ztrat€ vlastnosti materialu. NejcCastéji se vyskytuje u austenitickych
korozivzdornych oceli. Austeniticka ocel je na tento druh koroze nachylna kvuli zpisobu

jeji vyroby.

Obrazek 2.3 Mezikrystalicka koroze [28]

Selektivni koroze — vlivem této koroze materiadl kiehne a ztraci pevnost. Dochazi
k rozpousténi krystala jedné ze slozek slitin.
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Obrazek 2.4 Priklady selektivni koroze [28]

Na obrazku 2.4 je uvedeno né€kolik prikladt vzniklé selektivni koroze. V pripadé
H1vznik4 koroze pfi odlisSném chemickém slozeni faze. Piiklad H2 znazoriuje korozi pod
povrchem materialu diky spojitosti faze nebo difuzi prostredi. Ptiklad H3 naznacuje vznik
koroze u vrstvenych materiali, kombinovanych ochrannych povlaka z riznych kova a
nebo tvarené kovy s vrstevnatou strukturou. Ptriklady HS a H6 se vyskytuji u kovovych
materiald s jednofazovou strukturou v mistech mechanického poruseni povrchu s
oblastmi plasticky deformovanych zrn. Pfi¢inou je elastickd deformace jako zbytkové
pnuti nebo plasticka deformace. Napadeni je omezeno na deformovana zrna. [28]

Dulezité jsou formy korozniho napadeni vznikajici souCasnym puisobenim korozniho
prostfedi a mechanického namahani. Mechanickym naméahanim se korozni déje ovliviuji,
nékteré formy koroze jsou souasnym pusobenim mechanického namahani podminény.
Korozni praskdni je zpisobené pisobenim korozniho prostedi a vn€jsiho ¢i vnitiniho
namahani, nej¢astéji na tah. Projevuje se vznikem mezikrystalickych trhlin. Korozni
tinava vznika ptisobenim cyklického namahani tahem a korozniho prostredi.

2.1.2 Korozni zkouSky

Korozni zkousky, zejména urychlené korozni zkousky maji velké uplatnéni ve
strojirenstvi, automobilovém pramyslu, leteckém pramyslu, stavebnictvi a dalSich
odvétvich, protoze umoziuji spravny vybér materialu nebo dila tak, aby byla zajisténa
jejich optimalni zivotnost.

2.1.3 Solna komora

Urychlené korozni zkousky jsou nezbytnou pomuckou pii vybéru optimalniho
materialu s pozadovanou zivotnosti, pro kontrolu kvality a predpovéd’ celkové a zbytkové
zivotnosti kovovych, polymernich a kombinovanych materiald. Stale nejrozsifenéjsi
zkouskou je zkouska korozni odolnosti v solné mlze (NSS), kterd vSak vzhledem k
nerealistickym podminkam S$patné koreluje s vysledky expozic v atmosfére. Moderni
cyklické urychlené zkousky zahrnuji stiidajici se faze solné mlhy, faze suSeni, faze
ovlhceni a pfipadné dalsi technické faze. Oproti NSS poskytuji vyznamné spravnéjsi
predikci chovani materialti v servisnich podminkach, coz je v ¢lanku dokumentovano
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nekolika priklady. Pro aplikace mimo kontrolu kvality je proto pouziti cyklickych
koroznich zkousek vhodnéjsi nez tradi¢ni NSS a jeji varianty. [30]

2.1.3.1 Princip

U zkousky v solné komote jsou testované predméty vystavené v rozptylené mlze
neutralni NaCl. Norma udéava koncentraci 5 hm. % a teplotu 35 °C. Pro srovnani, motska
voda obsahuje pfiblizné 3 hm % NaCl, ale obsahuje 1 dalsi soli. Zkouska v solné mlze
simuluje velice naro¢né podminky a korozivni prostiedi uvnitf komory je velice
agresivni. Toto ma za nasledek zrychleny proces koroze na zkouSeném objektu.
Napriklad u bézné uhlikaté oceli je v prostiedi solné komory korozni ubytek 5 um za den.

2.1.3.2 Cyklické korozni zkouSky

Vzhledem k vySe diskutované kritice NSS z hlediska schopnosti modelovat
atmosférickou korozi investoval v poslednich desetiletich zejména automobilovy
prumysl do vyvoje fady cyklickych zkousek. Cyklické korozni zkousky zahrnuji stfidajici
se faze solné mlhy, faze suSeni a faze ovlhCeni. V nékterych postupech jsou definovany
také faze vymrazovani, rychlé zmény teploty a expozice v ultrafialovém zateni (UV).
Cilem téchto modifikaci je simulovat realistické korozni mechanismy pro co nejsirsi
spektrum material(. Tato snaha byla alespon z Casti uspésna a vysledky cyklickych
koroznich zkousSek, zeyména téch novéjsich, odpovidaji 1épe dlouhodobym zkuSenostem
a poskytuji vyznamné spravnéjsi predikci chovani materialt. Prikladem jednoduché
cyklické zkousky mize byt Renault ECC1 D17 2028. Jde o zkousku pfi konstantni teploté
35 °C se stiidajicimi se fazemi ovlhCeni (90 % relativni vlhkosti, RV) a suSeni (55 %
RV). Roztok chloridu sodného o koncentraci 1 hm. % a pH 4 je rozprasovan na vzorky
po dobu tficeti minut jednou denné. Typicka doba trvani je Sest tydnu. [30]

2.1.3.3 Delaminace zarovych povlaku

Korozni stabilita predlakovanych ocelovych plechi pouzivanych pro stfechy a
fasady ve stavebnictvi byla sledovana v dalsi studii. Primérna maximalni vzdalenost
delaminace natéru od fezné hrany po expozici v pfimorském klimatu po dobu tii let pro
predlakované materialy povlakované zarovym zinkem (Zn-0.2Al, HDG) byla kolem
I mm. Materidly povlakované slitinou Zn-55Al (Galvalume, Aluzink) byly v tomto
parametru méné odolné s delamina¢ni vzdalenosti kolem 4 mm. Podobné vysledky byly
ziskany v cyklickém testu N-VDA. Degradace obou druhti materialti byla podobna po
1000 hodinach NSS. Dokonce opacné poradi odolnosti s méné€ nez polovi¢ni delaminaci
pro ocel povlakovanou Zn-55Al bylo pozorovano po zkousce ASTM G 85, postup AS
(Prohesion), kterd pouziva kratké hodinové cykly suSeni a expozice v solné mlze
pfipravené z roztoku obsahujiciho 0,05 hm. % chloridu sodného a 0,35 hm. % siranu
amonného pii pH 5-5.4. Zkouska N-VDA a nové vyvinuty test podobny Renault ECC1
D17 2028 simulovaly expozici na atmosférické piimotiské stanici nejlépe. [30]
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2.1.4 Kondenzacni komora

Kondenzac¢ni komory jsou vyrabény v nékolika zakladnich provedenich, pfi¢emz
rozhoduyjici je velikost a tvar komory. V zéakladu se jedna o stolni komory o objemu do
300 1. Vétsi komory se nasledné vyrabéji v tzv. skiinovém provedeni a standardné o
objemu do 2 00 I. Zvla§tnim druhem jsou truhlové komory, které svym dizajnem
umoznuji kombinace vicero druht zkousek, které se vyrabé&ji standardné do rozmeéru
2 500 1. Vyrobci také vyrabé&ji feSeni Sita na miru zdkaznikovi.

Provadéni zkouSek v kondenzacni komote definuje vicero mezinarodné uznavanych
norem. V Ceské republice je vydana norma CSN 03 8131, tato norma je v platnosti od
roku 1973 a revidovana byla pouze roku 1982, od té doby je bez zmény a stale platna.
Norma definuje zkousky nasledujicim zpisobem v kondenzacni komore je vzorek
vystaven piisobeni rozhodujicich cinitelit atmosférické koroze, tj. kondenzaci vodnich par
za zvySené teploty. [32]

Mezi dalsi nejvyznamnéj§i normy patii ASTM D1735, ASTM D2247, BS 3900/F9,
DIN 50017, DIN 55958, DIN 55991, ISO 11503, ISO 6270, ISO 4541, 1SO3231, NFT
30-077, DIN 50017-KFW, DIN 50017, EN ISO 6988 DIN 50018, DIN 53771, NFT30-
055, SFW 2,0 S, VDA 621-421, VCS 1027. Nositelem nékterych normaliza¢nich
standardu jsou napriklad automobilky, které si takto definuji pozadavky pro jim dodavané
vyrobky. Mezi jednotlivymi standardy je uplatiiovana harmonizace.

2.1.5 Akusticka emise

Z historického hlediska bylo jiz dfive uzivano metod, kdy poklepem na zkoumany
predmét (napf. keramiku) na zakladée jeho odezvy, bylo mozné stanovit ptipadnou vadu
vyrobku ¢i materialu.

Akustickd emise patii k pasivnim inkoherentnim metodam, vyuziva postupnych
vlnovych pulst. Signaly akustické emise doprovazeji dynamické procesy v materialu,
projevuji se jako postupné elastické vinéni. Zdrojem téchto vinovych balikl jsou nahla
uvolnéni energie v materialu. Tento proces provazi deformacni, lomové, resp. fazové
pfemény v materialu. Bé€zn¢ jej mlizeme pozorovat v zimé, posolime-li kus zledovatélého
povrchu, po chvili sly§ime praskani doprovazejici lokalni ochlazeni a nasledné borceni
ledu. Metoda akustické emise (AE) je jednou z nejrychleji se rozvijejicich metod
nedestruktivniho testovani materialu. K akustické emisi dochazi pifi uvolnéni energie
zpusobené vnitfnimi nebo vnéj§imi silami. Vznik AE je generovan nevratnymi
disloka¢nimi a degrada¢nimi procesy v mikrostruktufe a makrostruktufe materialu,
kavitaCnimi procesy v hydrodynamickych systémech, turbulenci pfi uniku kapaliny z
potrubi, degeneraci dielektrika, korozi atd. Akusticka emise je fyzikalni jev, pfi kterém
napt. plastickou deformaci kovi doprovazi akustické popraskavani ¢i akusticky Sum
emitovany uvnité materialu. Dle nazvoslovi normy CSN EN 1330-9 akustickou emisi
nazyvame elastické napétové viny generované dynamickym uvolnénim mechanického
napéti uvniti materialu nebo procesem pusobicim vznik elastickych napétovych vin na
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povrchu télesa. Metodou akustické emise pak nazyvame metodu detekce AE, nasledné
elektronické zpracovani detekovaného signalu a vyhodnoceni parametri detekovaného
signalu AE. [29]
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Obrazek 2.5 Princip testovani pomoci akustické emise [29]

Nejcasteji se metoda akustické emise pouziva pfi diagnostice, napf. u lozisek.
Pomoci AE se dau loziska zjistit opotiebeni tfenim nebo kavitaci. Dale je tato technologie
pouzivana pii zjistovani stavu stabilnich tlakovych nadob ¢i mostnich konstrukei.

Signal AE je vyvolan procesy degradace a dislokace ve struktufe zkoumaného
materialu. Signaly AE vznikaji v hydrodynamickych systémech pii turbulentnim
proudéni, kavitaci nebo uniku kapaliny z uzavieného systému. V elektrotechnice je
mozné AE pouzit pro méfeni degradace dielektrického materialu, izolace a dalSich. Pti
téchto déjich se uvoliiuje energie a dochazi k jeji preméné na mechanicky impulz, ktery
postupuje latkou ve forme longitudinalni ¢i transverzalni viny.

2.1.5.1 Spojita a nespojita akusticka emise

Akustické metody rozdé€lujeme podle zptisobu buzeni a piijmu vIinéni. Zvukové
vinéni je generovano koherentné nebo inkoherentné. Castéji se vyuZiva generace
koherentniho zvuku s presné definovanymi frekvencemi a fazovymi rozdily. K vybuzeni
akustickych vin uzivame nekterou z elektromagneticko mechanickych interakei (napf.
piezoelektricky, piezomagneticky jev, elektrostrikci apod.). Pro detekci 1ze kromé vyse
uvedenych interakci vyuzit piezooptické interakce, v nékterych piipadech dokonce
elektron fononové interakce ¢i jiné vhodné kvantové interakce. Inkoherentni zvuk byva
buzen prevazné stochastickymi dynamickymi procesy, napiiklad plastickou deformaci,
elektrickym vybojem, tepelnym Sumem, nepruznym rozptylem zatfeni ve zkoumaném
télese. V poslednich letech analyza ¢astecné inkoherentniho zvukového vinéni nabyva na
vyznamu, oznacuje se také jako metoda akustické emise. Oba typy generace a detekce
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zvukové viny se mohou realizovat bezkontaktnim zptisobem (obvykle v rezonatorech),
nebo kontaktnim zpisobem prostfednictvim vhodné kapalné latky (napf. silikonového
oleje, gelli apod.). Akustické metody Ize ovsem roztiidit také z hlediska toho, zda jde o
meéfeni vyuzivajici stojatych ¢i postupnych vin. [29]

U nespojité akustické emise, nékdy téz oznaCované jako impulzivni akustické emise
se pracuje se signaly vyvolanymi v ¢asovych intervalech nanosekund az nizkych jednotek
milisekund. Nespojitou akusticka emisi se velmi ¢asto projevuji trhliny, které postupné
rostou. Signal spojité akustické emise dostavame u jevu, které jsou vyvolany fyzikalnimi
pochody. Protoze se jedna o neménné signaly v Case je jejich spektrum spojité. Spojitou
AE se projevuje kavitaci nebo proudéni tekutiny porusenym plastém potrubi.

2.1.5.2 Zdroje akustické emise

Akustickou emisi vyvolavaji namahané materidly, jedna se o vysokofrekvencni zvuk.
Pokud je pevna latka namahéna, tak se uvnitf tvofi mikroskopické trhliny, které
zapfiCinuji pravé vznik vinéni o vysoké frekvenci. Svym charakterem toto vlnéni
pfipomind intenzivni praskani. Tyto zazné&je vinéni 1ze detekovat a na jejich zaklade lze
stanovit o jakou poruchu se jedna, lokalizovat misto vzniku.

Béhem plastické deformace se u krystalickych materialti pohybuji krystalovou mfizi
dislokace. Tento pohyb je taktéz zdrojem akustické emise. Vétsina takovych procesu vSak
neni az na proces ,,dvojcatni“ na rozdil od vzniku trhlin pfili§ intenzivnim zdrojem
praskotu. Takto vzniklé zvukové viny maji pomérné nizkou amplitudu a jsou méfitelné
jen na relativné kratkych vzdalenostech a vétSinou pouze v laboratornim prostiedi. Pohyb
dislokaci produkuje ve vétsi mife spojity signal nezli jednotliva kratkd prasknuti na
jejichz detekci je akustickd emise zalozena. [29]

2.1.5.3 Parametry akustické emise

Pro vyhodnoceni akustické emise se pouzivaji dva typy analyzy. Jedna se o Casové
nebo frekvencné zavislou analyzu. Zakladnimi vyhodnocovanymi signaly jsou tzv. count,
délka trvani, amplituda, doba nastupné hrany a relativni energie. County jsou standardné
oznacovany jako N. Pokud je amplituda signalu vyssi nez prah (threshold) pozadi jedna
se 0 pocet pulzt, které jsou vyhodnoceny méficimi obvody. County jsou silné€ zavislé na
odrazové povaze AE mezi materialem snimace a zkoumanym materidlem. Hit je zaznam
dat pti prekrocCeni prahu (threshold) pozadi signalu AE. Hit definuje vznik jedné AE.
Pocet hith za vtefinu udava Cetnost vzniku AE. Trvani (D) je Casovy interval mezi
vybuzenim signalu a poklesem pod prah (threshold) pozadi. Tzv. MARSE a True energie
jsou energie pod nosnou frekvenci celé funkce AE. Nabézna doba je oznacovana jako R
a definuje dobu mezi maximalni amplitudou prvniho nastupu signalu a podkrocenim
prahu (threshlod) pozadi. Tento parametr je nejcasteji pouzivan v souvislosti s méfenim
vibraci a pfi dynamickém namahani méfeného predmétu. Prah (threshold) pozadi je
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zakladni parametr, ktery slouzi pro eliminaci Sumu na pozadi. Je nutné ho nastavit tak,
aby co nejmén¢ omezoval napf. slabé signaly.

Pro spravné méteni pomoci akustické emise je nezbytné nastavit vSechny parametry
podle zkoumaného materidlu a existujici Sumy na pozadi. Tyto parametry patii do tzv.
kontrolnich parametri a oznacuji se jako PDT (Peak Definition Time), HDT (Hit
Definition Time), HLT (Hit Lock out Time) a jsou nastavované ve vztahu k méfenému

materialu.
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Obrazek 2.6 Vysvétleni pojmi méfeni v AE [51]

2.1.5.4 Pouziti akustické emise v praxi

Jedna se o pomérné inovativni metodu tzv. nedestruktivniho testovani. Jednim
z mnoha smért je naptiklad nahrada klasickych hydraulickych zkousek, sem patii mimo
jiné tlakové zkousky, zkousky tésnosti ¢i prave zkousky zaméfené na korozi materialu a
jeho delaminaci. Velice slibné odvétvi je také zkouska kvality svarti. Svoje uplatnéni
metoda akustické emise naléza také ve vyzkumu struktury materilu, jejich chovani pii
namahani, sledovani procesu lamani apod.
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2.2 Metalografie

Obor metalografie se vénuje zkoumani vnitini struktury materiala a dava tak celkovy
obraz o jejich vlastnostech a vzajemnému vztahu mezi vlastnostmi — strukturou —
technologii. Metalografie je nauka, ktera pojednava o vnitini stavbé kovu a slitin. Jejim
cilem je zviditelnéni struktury materialu a nasledné studium pomoci optického,
laserového konfokalniho ¢i elektronového mikroskopu. I proto mizeme metalografii
rozdélit do dvou zakladnich Casti, a to na pfipravu metalografickych vzorki a na studium
struktury. Metalografie je tedy védni obor, ktery se zabyva pfipravou vzorkt, zkoumanim
struktury pomoci mikroskopu a interpretaci mikrostruktur. Interpretaci myslime popis a
vysvétleni vzniku dané struktury a jeji vliv na uzitné vlastnosti. [34]

Metalografie se zabyva vnitini stavbou kovi a jejich slitin. Ugelem metalografie je
vizualni zobrazeni struktury zkoumaného materialu a jeho rozbor pomoci klasické nebo
elektronové mikroskopie.

Metalografie umoziuje:
e zjiStovat souvislosti mezi strukturou materialu a jeho vlastnostmi
e sledovat a kontrolovat vlastnosti materialu pfi jeho vyrobé a zpracovani
(pribézna €i mezioperacni kontrola)
e hledat pficiny vad materialu nevyhovujicich vyrobkt nebo vysvétlit divody
selhani néjakého zatizeni [33]

Kovy a jejich slitiny jsou materialy nepruhledné a k jejich pozorovani tedy pouzivame
svételné mikroskopy v rezimu odrazu. Postup piipravy vzorku pro pozorovani (tzv.
metalografického vybrusu) se sklada z nékolika na sebe navazujicich kroka:

e odbér vzorku

e preparace vzorku (pouze u nékterych vzorki)

e brousSeni

o leSténi

e leptani [33]

Jednoduché schéma postupu je uvedeno na obr. 2.7. Kazdy z uvedenych krokt velmi

vyrazné ovliviiyje kvalitu vysledného metalografického vybrusu, a proto se preciznost
provedeni kazdého kroku projevi na budoucich moznostech pozorovani vzorku. [33]
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Obrazek 2.7 Schéma pripravy metalografického vybrusu [33]

2.2.1 Odbér vzorku

Odebirany vzorek musi plné charakterizovat studovany material. V pfipad¢, ze k pIné
charakterizaci pavodniho materialu nestaci jeden vzorek, musi se odebrat vzorkt nékolik.
To je nezbytné v pripad€ vzorkd s nehomogenni strukturou. Naptiklad u litych struktur
se vyskytuje odmiSeni ¢i nestejnorodost struktury zpusobena rozdilnou rychlosti
ochlazovani v okrajovych a stfedovych ¢astech odlitku, coz se navenek projevi rozdilnou
velikosti zrna viz obrazek 2.8. Podobna situace nastava u materialt tvarenych, kdy vzorek
ma jinou strukturu ve sméru tvafeni a jinou ve sméru kolmém, naptiklad pii valcovani
ingott dochazi k protazeni zrn uvniti materialu v jednom smeéru. [33]

Zvlastnim piipadem jsou vzorky s povrchovymi vrstvami. U nékterych vzorku je
prechod mezi tenkou vrstvou a jadrem pozvolny - difuzni (napiiklad pii syceni povrchu
oceli uhlikem) a plynule se méni také struktura od vrstvy po jadro. Tento prechod musi
byt soucasti odebraného vzorku. Nékteré materialy jsou na povrchu opatfeny velmi
tenkymi vrstvami, které by byly optickym mikroskopem velmi obtizné€ pozorovatelné. V
téchto pripadech se provadi tzv. sikmé fezy, Cimz se velikost vrstvy " opticky zvétsi" a
diky tomu je tenkd vrstva i fazové rozhrani mezi tenkou vrstvou a jadrem lépe
pozorovatelné. [33]

jemnozmna § y A hrubozmna
struktura §&§ }

Obrazek 2.8 Struktura materialu po odlévani [33]
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Obrazek 2.9 Sikmy fez pro zkoumani mikroskopem [33]

Pfi zkoumani poruseni povrchu nebo jiné poruchy (napt. lomem) se v metalografii
odebird vzorek z mista poskozeni tak vzorek z mista neporuSeného. Techniky odbéru
vzorku jsou razné (fezani, vrtani, frézovani, rozbruSovani atd.). Ve vétsiné ptipadu maji
uvedené techniky spolecny jeden rys a tim je intenzivni vznik tepla pfi déleni materialu.
[34]

Uvolnéné teplo mize vést ke zmeéné struktury - u nekterych kovi muize dojit ke
vzniku jiné modifikace, ke vzniku povrchové Beilbyho vrstvy (B-vrstvy), ¢i dokonce k
lokéalnimu nataveni materialu. Tyto jevy jsou vysoce nezadouci, a proto se uvolnéné teplo
vétSinou odvadi pouzitim raznych chladicich kapalin pii déleni. Proto je nutné zptsob
déleni materialu pfi odbéru vzorku dokonale uvazit, zvlasté u vzorka s nizkou teplotou
tani. Pokud jsou odebrané casti materidlu malé (hodinové soucasti, drobné ulomky
materialu, praSkovy vzorek), je nutné je preparovat, obvykle v polymerni pryskyfici.
Zvetsi se tak plocha metalografického vybrusu a usnadni se manipulaci pii nasledném
brouseni a lesténi. V praxi se pouzivaji dva zakladni typy preparace - za studena nebo za
tepla. [34]

Preparace za studena se pouziva u vzorkil nachylnych ke zménam struktury pfi
zvySenych teplotach a provadi se tak, ze studovany vzorek umistény do specialni nadobky
zalijeme kapalinou, ktera po urcité dob¢ ztuhne (naptiklad Dentakryl, Varidur, epoxidova
pryskyfice. Preparace za tepla se pouziva u vzorki, u kterych nehrozi ovlivnéni struktury
teplem, a provadi se tak, ze se vzorek umistény do vyhfivané "tlakové nadoby" zasype
praskem ze specialniho polymeru. Tato hmota se pii soucasném pusobeni zvysené teploty
a tlaku roztavi a dokonale obklopi studovany vzorek. Po vychladnuti je vzorek pfipraven
k dalsi procedufte - k brouseni. [33]
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2.2.2 DalSi priprava vzorku

Podle obrazku 2.7 nasleduji dalsi faze pfipravy vzorku pro pozorovani
metalografické struktury. Sem patfi brouseni, leSténi a leptani.

Brous$eni provadime, aby byla zaji§téna rovinnost zkoumaného vzorku. Dochazi vSak
ke zna¢nému odbéru a znehodnoceni hmoty vzorku, a tedy tento postup v pripadé tenkych
vrstev neni zcela zadouci. [33]

Po fazi brouseni nasleduje lesténi, kterym se zajisti odstranéni hrubych ryh a stop
vzniklych brousenim. Po zalesténi vzorku vSak lze jiz pfistoupit k pozorovani struktury
materialu pomoci optického mikroskopu. [33]

Posledni faze ptipravy vzorku je leptani. Je to proces, pii kterém dochazi ke
zviditelnéni jednotlivych strukturnich soucasti. Struktura kovového materidlu je po
brouseni a leSténi zakryta zvlastni vrstvou. Tato vrstva se nazyva Beilbyho vrstvou
(zkracené oznacovana jako B-vrstva). Pro pozorovani je nezbytné, aby tato B-vrstva byla
odstranéna. Nejucinngjsi zptsob odstranéni je chemickou cestou. [33]

Leptani se provadi ponofenim vzorku do vybraného leptaciho ¢inidla o spravné
koncentraci a teploté po uritou dobu. Leptaci ¢inidlo na povrchu vzorku napada
prednostné energeticky bohata mista, napt. hranice zrn, fazova rozhrani mezi riznymi
fazemi, mista bohata na ulozenou deformacni energii (B-vrstva). Zpusob leptani
materialu lze rovnéz volit volbou €inidla a pracovni teploty. V praxi se rozliSuje nékolik
zakladnich zpusobu leptani:

e Leptani na hranice zrna - pouziva se u vétSiny materiald, ale zejména u tuhych
roztokl. Pfi tomto zpisobu leptani dochazi k napadani hranic zrn a diky tomu
lze zviditelnit jednotliva zrna materidlu a studovat jejich tvar a velikost, viz
obr. 2.10a. pii tomto zpusobu leptani nedochazi k barevnému odliSeni
jednotlivych zrn. [33]

e Plosné leptani — pouziva se pro barevné rozliSeni jednotlivych zmn.
Polykrystalicky material je vlastné¢ konglomerat slozeny z jednotlivych
monokrystald. Z krystalografického hlediska jsou rozmistény nahodné. Kazdé
krystalografickeé roviné pfislusi jina energie, a proto se kazdé zrno na povrchu
lepta razné. Diky tomu vznika na povrchu vzorku typicky reliéf, viz obr.
2.10b. Plochy jednotlivych zrn rozdiln€ odrazeji a rozptyluji dopadajici svétlo
a jevi se tedy tmavsi nebo svétlejsi. [33]

o Selektivni leptani - pouziva se pro barevné odliseni jednotlivych strukturnich
soucasti. Faze pritomné na povrchu vzorku maji riznou uslechtilost, a proto
také odlisné odolavaji chemickym leptacim Cinidlim. Neékteré faze se
rozpoustéji rychleji, ostatni pomaleji. Néktera leptadla vytvareji na povrchu
vzorku oxidické vrstvy, které maji na zrnech riznych fazi rozdilnou tloustku.
Tato zrma maji vzhledem k interferenci svétla v oxidické vrstvicce rtizna
zbarveni. [33]
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Obrazek 2.10 Princip leptani - a) leptani na hranice zrna a b) plo§né leptani [33]

2.3 Clenéni metalografie

Cilem porovnani struktury metalografickych vzorku je ziskat co nejvice informaci o
struktufe materialu, o vlivu procesti pasobicich na material béhem vyroby, které zmeénily
charakter struktury, vSeobecné informace o jednotlivych mikrolokalitach vnitini struktury
materialu a informace o metalurgické Cistot€¢ materialu. Na zaklade toho, jaké informace
o struktufe potifebujeme ziskat a do jaké hloubky je nasledné vyuzijeme, volime
odpovidajici metody metalografickych hodnoceni a pozorovani. Analyza mikrostruktury
se pouziva ve vyzkumu ke stanoveni mikrostrukturnich zmén, ke kterym dochézi vlivem
zmén ruznych parametrt, jako jsou slozeni Ci tepelné a jiné typy zpracovani. [34]

Zakladni ¢lenéni metalografickych metod a pozorovani:
e Opticka metalografie — makroskopie
e Opticka metalografie — mikroskopie
e Konfokalni laserova mikroskopie
e Elektronova metalografie [34]

2.3.1 Metalografické metody zkouSeni

Metalografie se pouziva pro kontrolu kvality. Jejim cilem je analyza strukturalnich
parametra a zdali tyto vyhovuji pozadavkiim na dany vyrobek nebo material. Zkoumaji
se jak makrostruktruni, tak mikstruktruni vlastnosti v rizn€ definovanych oblastech.
Mezi né patii bézna kontrola kvality, analyza defektd a selhani konstrukci, technologické
a materialové nedodrzeni vyrobnich postupt nebo pro vyzkum a optimalizace vyrobniho
procesu.
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Tabulka 2.1 Vyuziti a parametry optické metalografie [34]

OPTICKA METALOGRAFIE

Priprava Makroskopie Mikroskopie

vzorku

Dalsi vyuziti | Posouzeni technologického | Ur€eni typu a strukturalniho

postupu, jeho dodrzeni a kvality
polotovaru.

charakteru materialu, kvalita
ovliviiovani struktury (kvalita
modifikace), posouzeni technologie
vyroby a tepelného zpracovani a
jeho kvality (homogenizace,
rekrystaliza¢niho zihani, atd.),
urceni pricin zavad, dodrzeni
vyrobnich a technologickych

podminek.
Meéfici Zadna (volnym okem), lupa, | Metalograficky opticky mikroskop
technika stereomikroskop
ZvétSeni 1 —50x 50 —3000x
RozliSovaci 0,1 nm 300 nm
schopnost

Tabulka 2.2 Vyuziti a parametry laserové a elektronové mikroskopie [34]

KONFOKALNI ~ LASEROVA  MIKROSKOPIE A  ELEKTRONOVA

METALOGRAFIE

Pfiprava vzorku | Konfokalni laserova | Elektronova metalografie
mikroskopie

Dalsi vyuziti Meéfeni jednotlivych Studium prubéhu fazovych

nanovlaken, méfeni
mikronovych vrstev,
hodnoceni Cistoty materialu,
atd.

premén, prub&hu degradacnich
procesu (plasticka deformace,
unava, creep)

Meérici technika | Laserovy konfokalni Elektronovy mikroskop,
mikroskop elektronovy fadkovaci mikroskop,
transmisni elektronovy mikroskop
ZvétSeni 50 — 100 000x 50 — 300 000x
RozliSovaci 0,3 nm SEM 0,3 — 0,5 nm
schopnost TEM 0,1 - 0,3 nm
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2.3.2 Metalografické metody zkouSeni — opticka mikroskopie
Nejstarsi a nejpouzivanéjsi experimentalni technika zkoumani kovu a jejich slitin je
svételna metalografickd mikroskopie. Podstatou optické mikroskopie v oblasti kovovych
materialll je pozorovani a fotografické dokumentovani riznych stavl a projevi vnitini
stavby kovl a slitin ziskanych odrazem svételnych paprskli od specialné pfipraveného
povrchu rovinného metalografického vybrusu, ktery vyuziva na odliSeni strukturalnich
soucasti Cernobily kontrast. Svételnd metalograficka mikroskopie je zakladni metodou
studia struktury material. Zalozena je na pozorovani odrazeného svétla od rovinnych
fezti vzorkli kovovych materiald svételnym optickym mikroskopem. Jeji vyznam a
dilezitost i v soucasnosti, pii ziskavani informaci o kovovych materialech v nejsSir§im
slova smyslu, je velky a tato metoda umoziiuje pozorovat a hodnotit strukturalni utvary v
rovinném fezu fadové 10° a 10° nm. S rozvojem barevné fotografie vznikly vhodné
podminky pro vyuziti barevného kontrastu a jeho snimkovani v optické metalografii.
Informacni a vypovidajici schopnost struktur mize vyrazné rozsifit barevny kontrast,
ktery je mozné ziskat povrchovou upravou metalografickych vzorkta (barevné leptani,
naparovani) nebo upravou povrchu vzorki (anodicka oxidace) s naslednym vyuzitim
dostupného piidavného zatizeni svételného optického mikroskopu (polarizované svétlo,
Nomarského kontrast apod.). [34]
Pomoci optického mikroskopie je mozné ziskat nasledujici informace o struktufe:
e Charakter pfitomnych intermetalickych fazi — tvar, typ, velikost, rozlozeni
e Charakter struktury podle chemického slozeni a charakteru zpracovani
e Hodnoceni mikrocistoty materialu, urCeni nekovovych vméstki u oceli
(oxidy, silikaty, sulfidy a nitridy) podle C SN normy
e Hodnoceni kvality homogenizace, tepelného zpracovani, rozlozeni karbidu
atd.
e Charakter a velikost zrna
e Mikroskopické heterogenity materialii — obohacena zona, hrubé faze atd.
e Vady mikrostruktury zptisobené technologii — porezita, prehfati materialu atd.
e Hodnoceni typu grafitu a grafitické litiny
e Hioubka povrchovych vrstev (hrubozrnnych, po cementaci, nitridaci,
povrchovém kaleni, oduhli¢eni povrchu atd.)
e Kvalita modifikace, ockovani a legovani [34]

2.3.3 Metalografické metody zkouSeni — elektronova metalografie

V soucasnosti se pouzivaji dva typy elektronovych mikroskopt. Jsou to elektronové
mikroskopy s pevnym svazkem elektrond, oznaCované jako transmisni elektronové
mikroskopy (TEM) a elektronové mikroskopy s fadkujicim svazkem elektroni,
oznacované jako ftadkovaci nebo skenovaci elektronové mikroskopy (SEM). V
soucasnosti toto déleni neni uplné€ presné, protoze moderni typy elektronovych
mikroskopt umoziuji pracovat jak jednim, tak i druhym zptsobem. [34]
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Vyhody SEM a TEM:
e Vysoka rozliSovaci schopnost (az 0,5 nm u TEM 0,1 — 0,3 nm)
e Objekty lze pozorovat ve 3D zobrazeni
e Vysoka hloubka ostrosti
e Umoziuje zkoumat vnéjsi tvar objektt
e Rychly pfechod na velky rozsah zvétseni

Nevyhody SEM a TEM:
e Zkoumani se provadi ve vakuu nebo za velmi nizkého tlaku
e Zkouma pouze povrch, nelze tedy zobrazit co je pod povrchem
e Vysoka pofizovaci a nekdy i provozni cena

2.4 Dilcéi zavér k hodnoceni kvality nastiiku

Cilem této kapitoly bylo provést kratké zhodnoceni riznych druht zkousek, které se
pouzivaji pro zkoumani povlakl vytvorenych pomoci nastfikovych metod. Dale bylo
v ramci této kapitoly provedeno zakladni seznameni s provadénim zkouSek vzorku
na odolnost proti korozi, se kterymi bude pracovano i v ramci praktické ¢asti diplomové
prace.

Korozni zkousky se nejCastéji provadéji v urychleném rezimu. Jejich cilem je
vystavit zkouSeny predmét takovém prostiedi, kterému bude v redlném procesu
zkoumany predmét odolavat a nasimulovat tak jeho chovani po vystaveni predmétu
pasobeni vn¢jSich vlivi po delsi dobé. V realné praxi lze toto ovéfovat jen tézce.
Dtvodem je napf. rychlost uvadéni produktd na trh, kdy je ekonomicky nemozné
provadét zkousky in situ a v realném Case. V ramci prace s riznymi zdroji byl zjistén
poznatek podle [30] ohledné€ vhodnosti provadéni zkousek deponovanych materialt
v solnych komorach. Nezavisle na tomto zjisténi bylo po konzultaci s vedoucim prace
doc. Binarem rozhodnuto o provedeni zkouSek misto v solné komote, v komote
kondenzacni.

Pro vyhodnocovani a zkoumani materiali se da pouzivat mnoho metod, od téch
v praxi béznych a léty provéfenych az po nové a moderni, které se zacinaji hojné
v jednotlivych oborech uplatiiovat, jako je pravé akustickd emise. Tato nedestruktivni
metoda zkouSeni bude v ramci praktické casti diplomové prace vyuzita pro zkoumani
vlivu koroznich déji na material vytvofeni pomoci Cold spray v rizné kombinaci
s antikoroznimi ochrannymi vrstvami.
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3. PRAKTICKA CAST

Praktickd cast diplomové prace se vénuje vytvoreni vzorku substratu hliniku
pokrytého médi pomoci metody Cold spray. Vrstva médi ma slouzit jako antikorozni
ochrana. Obecné€ lze korozi predchazet riznymi zpasoby. V posledni dobé se vyrobci
zaméfuji na opatfeni vyrobkii antikorozni vrstvou vyrobenou nastiikem pro jeji
jednoduchost a efektivnost. V piipadé meédi, je nejCastéjsi zpusob elektrolytické
pokoveni. Zde se vSak narazi na limitaci, kdy se musi pokovit bud'to cely povrch a nebo
v piipadé pozadavku na pokoveni pouze Casti vyrobku, musi byt aplikovana maska.
Pokud se k pokoveni vyuzije Cold spray nebo Thermal spray odpadd nutnost pouziti
masky a je tim uSetfen Cas a material. Z toho vyplyva hlavné v sériové vyrobé znacna
uspora finan¢nich prostfedkd. Thermal spray metody jsou limitovany zejména jejich
vysokou teplotou depozice a s tim spjatou oxidaci nanaSeného materialu a mechanického
namahani substratu béhem depozice. Proto se jako vhodny proces jevi Cold spray, ktery
témito neduhy netrpi.

V praktické casti této diplomové prace se navazalo na drive ziskané teoretické
poznatky. Vzorky byly vytvofeny pomoci Cold spray a pfipraveny vodnim paprskem.
Nasledné byly pfipravené vzorky osazené Cidlem méfeni akustické emise a vlozeny do
kondenzacni komory, kde byl vyhodnocovan vznik koroze. Korozni testovani probihalo
v kondenzaéni komote za ustalenych podminek pfi teplot€¢ 50 °C a relativni vlhkosti
100 %. Vzorky byly vystaveny pisobeni vnitiniho prostredi komory po dobu 168 h, 336 h
a 576 h (v jednom ptipadé 552 h), pfiCemz na nich bylo provadéno kontinualni méfeni
akustickou emisi. Na jednotlivych vzorcich byla po ukonceni daného Casového cyklu
zkousky provedena metalograficka zkouska.

3.1 Materialy a metody pripravy vzorki

Pro pfipravu vzorku byl pouzit stroj, ktery pracuje v rezimu vysokotlakého nanaSeni
HP-CS. Pfi¢emz pracovni teplota nosného plynu je az 1 100 °C a pracovni tlak 50 bar.
Pro zakladni vzorek byl pouzit jako substrat hlinikovy plat, na kterém byla nasledné
vytvorena vrstva médi. S ohledem na ¢asovou naroc¢nost depozice materialu, byl vzorek
ptipravovan v jednom celistvém kuse. Takto pfipraveny zakladni vzorek, byl rozfezan na
mens$i ¢asti pomoci vodniho paprsku.

Ptiprava vzorku pomoci vodniho paprsku byla zvolena s ohledem na skute¢nost, aby
nedoslo na rozhrani déleni pivodniho vzorku k degradaci ¢i delaminaci médéné vrstvy.
Zaroven tim bylo predejito teplotnimu namahani v okoli fezu a pfipadné poskozeni
vzorku, coz by ovlivnilo méfeni vzniku koroze. Takto pfipravené vzorky byly rozdéleny
do dvou skupin. Jedna skupina vzorkll byla pouze hlinikovy substrat s vrstvou médi
vytvofené pomoci CS, druhd skupina byla navic na povrchu médi a hranach natfena
antikoroznim lakem.
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3.1.1 Substrat a nanaseny material

Jako substrat pro depozici médi byl pouzit hlinikovy plat o rozmérech 120 x 100 mm
a tloust'ce 3 mm. Zvoleny médény prasek pro Cold spray byl od dodavatele Safina. Cistota
meédi je dle specifikace 99,9 %. Slozeni médeéného prasku je uvedeno v tabulace 3.1.
Parametr PSD pouzitého prasku je v rozmezi 15 — 53 um.

Tabulka 3.1 Parametry Cu

Slozeni Cu — dodavatel Safina a.s.
Cu

CuCrlZr

CuAll0

Ag

3.1.2 Cold Spray proces

Zartizeni pro Cold Spray proces je od vyrobce Impact Innovations GmbG typ Impact
Cold Spray System 5/11. Toto zatizeni pracuje s teplotou do 1 100 °C a tlakem do 50 bar.
Vyhtevny vykon je 40 kW.

B

mpact
(mpact 1

EXXRERIEXX)

YV m—

Obrazek 3.1 IMPACT COLD SPRAY SYSTEM 5/11 [39]
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Na obrazku 3.2 jsou znazornény Casti zafizeni, kde:
a) Ridici jednotka zatizeni
b) Ovladaci panel pro operatora
c) Zasobnik s podava¢ pracovniho prasku
d) Chladi¢

c) d)

Obrazek 3.2 IMPACT COLD SPRAY SYSTEM 5/11 a jeho Casti [39]

Na obrazku 3.3 je znazornéno provedeni pistole pro Cold spray — tzv. gun.
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Obrazek 3.3 IMPACT COLD SPRAY SYSTEM 5/11 — tzv. gun [39]

Jako pracovni plyn byl zvolen dusik. Jedna se o bézné dostupny plyn, ktery je interni,
netoxicky, na trhu snadno dostupny a cenové méné nakladny oproti jinym typim
pracovniho plynu, jako napt. hélium apod.

S ohledem na zvoleny deponovany material, tedy méd’ a nosny plyn dusik byly i
nastaveny parametry Cold spray procesu. Pozadovana teplota 450 °C, pracovni tlak
25 bar. Vzdalenost Lavalovy trysky od substratu ¢inila 30 mm. Zaroven byly parametry
nastaveny tak, aby bylo dosazeno pozadované rychlosti pro depozici médi na hlinik.
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3.1.3 Vysledna vrstva a dalsi zpracovani vzorku

Na obrazku 3.4 je vysledny vzorek piipraveny pomoci Cold spray. Ten byl nasledné
upraven pomoci fezani vodnim paprskem na dalsi, mensi vzorky, které byly podrobeny
zkouskam v kondenzacni komorte.

Obrazek 3.4 Vrstva Cu na Al substratu vytvorena pomoci Cold spray

Jelikoz se budou vzorky testovat v kondenzacni komote, bylo fezani na mensi kusy
provedeno pomoci fezani vodnim paprskem. Tento postup byl zvolen z toho davodu, aby
nedoSlo k mechanickému poSkozeni rozhrani médi a hliniku, pfipadné teplotnimu
namahani okoli provadéného fezu, ke kterému dochazi pii fezani diamantovym kotoucem
apod. Teplotné degradované nebo ponic¢ené rozhrani médi a hliniku by vedlo ke zkresleni
vysledki provadénych meéfeni v kondenzacni komotre. Koroznim zkousSkam a jejich
vyhodnoceni bude vénovana dalsi kapitola.
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Obrazek 3.5 Vrstva Cu na Al substratu vytvofena pomoci Cold spray

Na obrazku 3.5 je vyfocena hrana celého vzorku, ze které je alesponl trochu
vypovidajici tloustka substratu a deponované vrstvy médi. Zakiiveni desticky je
zpusobeno fotografii. Na obrazku 3.6 je detail piipraveného vzorku pomoci vodniho
fezani pro osazeni Cidla akustické emise.

Obrazek 3.6 Detail pfipraveného vzorku

3.1.3.1 Antikorozni natér

Pripravené vzorky podle obrazku 3.6 jsou v surovém stavu bez dalSich natérd. Jedna
se o Cisty hlinik s deponovanou médi. Jelikoz korozivni prostiedi uvnitt komory ptsobi
na cely vzorek, nikoliv pouze na povrch s nasprejovanou médi, predpokladalo se, ze na
rozhrani médi a hliniku bude koroze postupovat vyrazné rychleji. Proto byly pfipraveny
dalsi tfi vzorky. U nich byly dv€ hrany natfeny ochrannym lakem, ktery mél predchéazet
vzniku koroze.

Na obrazku 3.7 je vzorek s ochrannym lakem od vyrobce Cortec corp. Jedna se o
docasny nelepivy natér typu VpCl-391 na vodni bazi. Je uren ke stiednédobé az
dlouhodobé ochrané ve wvnitfnich 1 venkovnich podminkach. Lak je vyrobcem
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charakterizovan vysokou odolnosti proti solné mlze, vlhkosti a UV zatfeni. Zvoleny natér
je doporucovan pro ochranné natéry kovovych povrchi, kdy je pozadovan nelepivy
povrch a snadna odstranitelnost zaschlého natéru. Vyrobce uvadi, ze lak je vhodny
zejména pro uhlikatou, nerezovou a galvanizovana ocel, dale pro hlinik a litinu.

Obrazek 3.7 Detail pfipraveného vzorku s ochrannym natérem

V tabulce 3.2 jsou uvedené hodnoty podle datového listu natéru VpCl 391 vyrobce
Cortec, ktery byl pouzit pro natér hrany méteného vzorku.

Tabulka 3.2 Odolnost natéru VpCl 391

Zkouska Tloust’ka natéru DFT Odolnost

i 12,5 um 140 hod.

Solna komora 750 750 hod

m .

(ASTM B-117) il °
50,0 um 600 hod.
Klimaticka komora 25,0 um 1 400 hod.

(ASTM D-1748) 50,0 um > 1 500 hod.

Natér byl na vzorku proveden §tétcem, coz je v souladu s doporu¢enim vyrobce a byl
ponechan zaschnout po dobu 24 hodin. Vyrobce uvadi dobu schnuti 30 az 60 minut.
Jelikoz se Stétcem nepodafilo nanést vrstvu ten¢i nez 50 um, byla zvolena del§i doba
schnuti vzorku. Tloustka naneseného laku pfes hrany vzorku byla pfiblizné 100 az
150 um v jedné vrstvé. Vice vrstev nebylo aplikovano.

V diplomové praci byly provadény experimenty v kondenza¢ni komorte, tedy podle
tabulky 3.2 by mél lak chranit pfed koroznim prostiedim 1 500 hodin a vice. Splnéni této
odolnosti bude vyhodnoceno v dalsich kapitolach.

3.2 Provadéna méreni a zkouSky v korozni komore

Pripravené destiCky byly osazeny Cidlem akustické emise a vlozeny do kondenzacni
komory ve vertikalni poloze. Pro zkousky v kondenza¢ni komote byly zvoleny Casové
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cykly 168 h, 336 h a 576 (552) h. Samotna norma pro zkousky ve vlhké atmosfére neuvadi
Casovy rozestup, pouze doporucuje jisté doby trvani, kdy nejkratsi interval je 24 h. Ve
spolupraci s vedoucim prace doc. Binarem byly stanoveny vySe uvedené délky trvani
zkousky. V nasledujici tabulce 3.3 je oznaceni jednotlivych vzorkd, které bude pouzivano
pro vSechny dal$i podkapitoly spolecné.

Tabulka 3.3 Seznam provadénych rozbora a vzorkt

Oznaceni vzorku Popis vzorku
,,Cisty*“ vzorek vychozi stav vzorku — hlinik s vrstvou médi bez vystaveni
plsobeni koroznimu prostiedi

E168h Vzorek vystaveny pusobeni korozniho prostiedi po dobu

168 hodin
E336h Vzorek vystaveny pusobeni korozniho prostiedi po dobu

336 hodin
E576h Vzorek vystaveny pusobeni korozniho prostiedi po dobu

576 hodin

E168h —natér * | Vzorek — jedna hrana chranéna antikoroznim natérem, vystaveny
pusobeni korozniho prostiedi po dobu 168 hodin

E336h —natér * | Vzorek — jedna hrana chranéna antikoroznim natérem, vystaveny
pusobeni korozniho prostiedi po dobu 336 hodin

E552h —natér * | Vzorek — jedna hrana chranéna antikoroznim natérem, vystaveny
pusobeni korozniho prostiedi po dobu 552 hodin

Jednotlivé vzorky byly umistovany do kondenzacni komory po dobu zvoleného
casového ramce. Kontinualné bylo provadéno snimani akustické emise a nasledné bylo
provedeno vyhodnoceni vzniku koroze v povrchu naneseného médéného materialu.
Pomoci akustické emise byl v pribéhu pokusu zjistovan rozsah a rychlost koroze
v zavislosti na Case uvniti kondenzaéni komory. U kazdého vzorku byla po vyjmuti
z kondenzani komory provedena metalograficka zkouska scilem vyhodnoceni
vzniklych koroznich trhlin smérem do povrchu médi k hlinikovém substratu a na hranach.
Ptiprava vzorku a zkousky v kondenza¢ni komote probihaly podle diagramu na obrazku
3.8.
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Destitka 150 x 120 !
esticka X mm Desticka 150 x 120 mm
SAubstrat h|l’l’1lk . Substrat hlinik
Depozice pomoci CS méd Depozice pomoci CS méd’
Ochranny antikorozni natér ! " >

. s Ny J

a I

Piiprava vzorku pomaci vodniho paprsku
na vzorek cca. 15 x 15 mm
Osazeni ¢idla akustické emise

N /

v

Kondenzaéni komora

Vlhkost 100 %
Teplota 50 °C
~_ S

Trvani zkousky Trvanf zkousky
168 hodin 336 hedin

Trvani zkousky

576 hodin

~
_‘ Metalografické |
»>

‘ zkousky

<
|‘

Obrazek 3.8 Diagram provedeni zkousky vzorku v kondenza¢ni komote

3.2.1 Méreniv kondenzaéni komore

ZkuSebni prostfedi v kondenzacni komotfe bylo za ustalené teploty 50 °C
s povolenym rozkmitem + 5 °C za 100% relativni vlhkosti vzduchu. Vodni lazen uvnitf
kondenzacni komory byla tvofena destilovanou vodou s vodivosti mensi nebo rovné
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20 pS/cm. Cisté vzorky byly vkladany do komory z teploty laboratofe 20 °C + 2 °C a
relativni vlhkosti 65% = 5 % po ustaleni alespoii jedné hodiny v souladu s CSN 038131-
Korozni zkouska v kondenzacni komore.

Obrazek 3.9 Kondenzacni komora se vzorky

Na obrazku 3.9 jsou vlozeny vzorky do kondenzacni komory. Béhem casového cyklu
pro jednotlivé vzorky je kontinudln€ snimana akustickd emise. Na obrazku 3.10 je
oteviena kondenzacni komora pfed vyjmutim jednoho ze vzorkl po dosazeni Casového
cyklu pusobeni korozniho prostiedi komory. Na dal§im obrazku 3.11 je detail umisténi
vzorkt uvnitt komory. Svislé umisténi vzorku v , kleci* ¢idla akustické emise je zamérné.
V této poloze zkondenzovana voda stéka z mérené¢ho povrchu a neusazuje se na ném a
nemuze tak nepfizniveé ovlivnit méfeni.

Na obrazku 3.12 je vzorek oznaCeny E168h, ktery byl nasledné vystaven pusobeni
korozniho prostiedi po dobu 168 hodin. Na obrazku 3.13 je vzorek oznaceny E576h a na
obrazku 3.14 je vzorek E336h. Jedna se Cisté vzorky v detailu, které jsou osazené v
kleci ¢idla akustické emise. Vzorky jsou nasledné podle obrazku 3.9 nebo 3.10
zavéSeny uvnitt kondenzacni komory. VSechny vzorky E168h, E336 a E576h jsou bez
dal§iho antikorozniho natéru. Vzorky oznacené jako E168h — natér, E336h — natér a
E552h — natér jsou na hran€ opatfené vrstvou antikorozniho natéru.
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Obrazek 3.10 Kondenzacni komora se vzorky — vyjmuti vzorku

Obrazek 3.11 Kondenzacni komora se vzorky — detail na vzorky
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Obrazek 3.12 Kondenza¢ni komora — Cisty vzorek (E168h)

Obrazek 3.13 Kondenza¢ni komora — Cisty vzorek (ES76h)
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Obrazek 3.14 Kondenzacni komora — €isty vzorek E336h

3.2.2 Vysledky méreni v kondenza¢ni komore

Vzorky, které byly vytvorené pomoci Cold spray a nebyly dale ochranény
antikoroznim natérem byly vzorky E168h, E336h a E576h. Na obrédzcich nize je
zdokumentovan stav jednotlivych vzork po vyjmuti z komory. Na téchto vzorcich byly
provedeny dalsi zkousky a testy. Kontinualné béhem umisténi vzorki v kondenzacni
komore bylo provadéno snimani akustické emise. Obdobné bylo postupovano i u vzork,
které byly opatiené antikoroznim natérem.

Obrazek 3.15 Kondenza¢ni komora — vzorek E168h po 168 hodin zkousky
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Obrazek 3.16 Kondenza¢ni komora — vzorek E168h — natér po 168 hodina zkousky

Po vyjmuti vzorku E168h viz obrazek 3.15, ktery byl vystaven plisobeni korozniho
prostiedi po dobu 168 hodin neni vizualn€ korozni napadeni patrné. Dale byla na vzorku
E168h provedena metalograficka zkouska. Obdobné plati pro vzorek E168h - natér viz
obrazek 3.16, ktery byl na dvou hranach opatfen ochrannym antikoroznim natérem.

Obrazek 3.17 Kondenza¢ni komora — vzorek E336h po 336 hodinach zkousky
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Obrazek 3.18 Kondenzacni komora — vzorek E336 po 336 hodinach zkousky

Po vyjmuti vzorku viz obrazek 3.17, ktery byl vystaven pasobeni korozniho prostiedi
po dobu 336 hodin neni vizualné korozni napadeni patrné. Dale byla na vzorku E336h
provedena metalograficka zkouska. Obdobné plati pro vzorek E336h - natér viz 3.19,
ktery byl na dvou hranach opatfen ochrannym antikoroznim natérem.

Obrazek 3.19 Kondenza¢ni komora — vzorek ¢. E336h - natér po 336 hodinach
zkousky

Obrazek 3.20 Kondenzacni komora — vzorek E576h po 576 hodinach zkousky
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Po vyjmuti vzorku viz obrazek 3.20, ktery byl vystaven pusobeni korozniho prostiedi
po dobu 576 hodin je jiz vizualné korozni napadeni patrné, zejména na hranach vzorku.
Coz potvrzuje domnénku o koroznim napadeni rozhrani hliniku a médi v souvislosti
s délenim. Dale byla na vzorku E576h provedena metalograficka zkouska.

Obrazek 3.21 Kondenzacni komora — vzorek E576h po 576 hodinach zkousky

Vzorek E552h - natér na obrazku 3.22 byl na dvou hrandch opatfen antikoroznim
natérem. Tento vzorek byl z provoznich divodu vystaven pisobeni korozniho prostredi
po dobu 552 hodin. Na ochranénych hranach neni vizualné korozni napadeni patrné. Na
hranach, které natérem opatteny nebyly, stejné jako u vzorku ES76h je korozni napadeni
patrné. I tento vzorek byl podroben metalografické zkousce.

Obrazek 3.22 Kondenzaéni komora — vzorek E552h - natér po 552 hodinach zkousky
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Vzorek E552h — natér byl vystaven koroznimu prostredi v kondenza¢ni komote 552
hodin. Vyrobce ochranného laku uvadi, ze odolnost laku o mocnosti 50 um je alespon
1 500 hodin. Jedna se tedy o tietinovou dobu, nez garantuje vyrobce. Vizualni zkouska
nepotvrdila rozvoj koroze na hranach vzorku. Presné€jsi vysledky budou ziskané
z metalografického rozboru.

3.2.3 Meéreni pomoci akustické emise

Cilem méfeni jednotlivych vzorka akustickou emisi bylo ovéfit, jakym zptuisobem
ovliviiuje ochranna vrstva medi vytvorena pomoci metody Cold spray zivostnost vzorku
v prostiedi kondenza¢ni komory. Meéfeni bylo provedeno na sadé vzorki podle
tabulky 3.3 pomoci diagnostického nastroje akustické emise od spole¢nosti DAKEL typ
XEDO. Méfici systém byl vybaven celkové 6 kanaly. Méfeni bylo provedeno na
nasledujici sestavé:

» 3x piezoelektricky snima¢ typu MTR-15

» 3x predzesilovact 35 dB

» 3x prodluzovaci kabelaz snimact

» Diagnosticky systém DAKEL Xedo

» Prenosny pocitac (propojeni se zafizenim Xedo)

Snimace fungujici na principu piezoelektrického jevu byly ke zkuSebnim vzorkiim
pfipevnény pomoci , klece* viz obrazek 3.23. Mezi zkuSebni vzorek a kontaktni plochu
¢idla byla pouzita silikagelova pasta. Pasta slouzi pro prenos signali ze vzorku do
snimace.

Obrazek 3.23 Klec na vzorek pro ¢idlo akustické emise
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Namérena data z diagnostického systému akustické emise byla vyhodnocena ze tfi

snimacd. Byly monitorovany nasledujici parametry:

« Count 1 — pocet prekmitl pfes nastavenou prahovou troven

« Count 2 — pocet pirekmitl pfes nastavenou prahovou troven

* RMS - stiedni kvadraticka arover detekovaného signalu

Diagnosticky systém DAKEL Xedo byl nakonfigurovan nasledujicim zptsobem

podle obrazku 3.24.
AEV40 |

Zesilovac Vzorkovani Udalosti

Zisk: v |49 48 Rychlost 4 1wz || start v| 200 g
Counts rate, Trend a RMS Pamet l:l—v o0 slov Konee =] 40
PréhCount:l ¥ | 200 o, rozsahu Pretrigger l:l—v — slov Mitvd doba |7 992 us
Prah Count2 | ¥ | 302 %, rozsahu Perioda =] 1900 s Min.délka |1 100 ys
HW interval méfeni: W ms v ukladani v ukladani

Count prumérovani: | | vypnuto

Trend pramérovani- | ¥ 15 min

Nastaveni triggeru

v Prahowy —> aktivace dalSich

¥ | 600 %or.

ukladani: v count [ trend v Zacatkem udalosti [ Lokalni skupina
[ Externi (sbérnice
T t( N ) v | 5000 s [ Cely box
Dalsi nastaveni .. ‘ Export... ‘ Izl ==
Nastav podle existujici konfigurace: = _ ‘
OK | Zrusit ‘ Pouzit

Obrazek 3.24 Konfigurace SW DAKEL Xedo

3.2.3.1 Vysledky méreni

Na vsech vzorcich bylo provadéno kontinualni snimani AE. Rozbor byl proveden
konkrétné€ na vzorcich E576h a E552h — natér. Jedna se o vzorky, které mély nejdelsi
dobu expozice. Vyhodnoceni akustické emise je zamémé rozdeleno do tfech ¢asovych
usekt 0 az 168 hodin, 168 az 336 hodin a 336 az 576 (552) hodin v ramci expozice vzorku
koroznimu prostredi.

Na zakladé metalografického méfeni bylo potvrzeno, ze na vzorcich nebyl pozorovan
vyrazny postup koroze u krasSich dob expozice do 168 a do 336 hodin. Vyhodnocenim
vzorku s nejdelsi expozici se mélo predejit rtiznym chybam a odchylkam méfeni. Také
tim doslo k Casové uspote pii interpretaci vysledkt. Cela uvaha je zalozena na tom, ze
vzorky jsou identické a mély by vykazovat obdobny postup koroze.
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Usek 0 a7 168 hodin

Podle obrazku 3.26 je v Casti 1 (rizové podbarvena) nameéfena zvysena akusticka
variabilita — signal RMS (modry prubéh). To je zptusobeno piimou reakci vody se
zakladnim materialem substratu (Al). Diference signalu akustické emise u vzorku E576h
a vzorku E552h — natér je urCena tim, ze pfi interakci korozniho prostiedi s hlinikem
vzniké oxid hlinity Al,Os3 (korund), tedy bila oxidicka vrstva na povrchu materialu. Takto
vznikla vrstva urcitou mirou chrani zakladni material. V této vrstvé vsak vznikaji pory,
kterymi je vrstva rozruSovana a korozni reakce pronikaji hloubgji do povrchu zékladniho
materialu. Kvili nerovnomérnosti vznikajicich pora ve vrstvé oxidu vznika proménlivost
signalu AE, jehoz aktivita je vys$i v prvni fazi vzniku koroze. V této fazi vznika oxidicka
vrstva. Dalsi nerovnomérné akustické signaly vychazeji z lokalniho naruSovani a vzniku
porovitosti v této vrstve. Toto je patrné ve vyznalené Casti 2 (zelené podbarveni) na
obrazku 3.25.

Sarmple 5

. i b,

Obrazek 3.25 AE Vzorek E576h v pribéhu 168 hodin méfeni

Na obrazku 3.26 je znazornéna akusticka aktivita vzorku pokrytého ochrannou
natérovou vrstvou (E552h — natér). Tento vzorek mél pomérné vysokou aktivita signalu.
Jedna se o &ast 1 (rizové podbarveni) a dobu piiblizné prvnich 48 hodin. Cast 2 od 48
hodin dale vykazovala signal rovnhomeérny.

Na hranéch, kde dostatecné nepfilne ochranny antikorozni natér k materialu, nastava
proniknuti koroze pod médeénou vrstvu, coz se potvrdilo 1 v rimci metalografického
rozboru. V téchto mistech se na zakladnim materialu zacnou tvofit oxidy. Tvorbou oxidi
je praveé zméfena zvysSena aktivita AE. Nicméné z pohledu antikorozni ochrany celého
vzorku ma tato skutecnost zanedbatelny vliv. Po vyhodnoceni akustické emise se da fici,
ze antikorozni natér je velice ucinny. Toto se dale potvrdi pti metalografického rozboru.
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Obrazek 3.26 AE Vzorek E552h - natér v pribéhu 168 hodin méteni

Usek 168 az 336 hodin

Na obrazku 3.27 je vzorek E576h vystaven pusobeni korozniho prostiedi a sledovan
vuseku 168 az po 336 hodin. Signal akustické emise je rovnomérny. Jsou vSak
zaznamenany tfi peeky. Tyto nejspiSe indikuji prostup koroze skrz pory ve vrstvé médi.

cnt RM

log mv
Sample 5 X0~18.01.2022 8:17:09.5019

80.05.cl1 6¢

80.05.c2
80.05.rms -

68

6€

64

o
B

H ’ ol

4.2 4

0 0.6

6 6.6 days

) m \ ‘
2.4 3

Obrazek 3.27 AE Vzorek ES76h v pribéhu od 168 do 336 hodin méfeni

I } I 1]

2 1.8

6 Al ‘\‘

3.

U vzorku E552h - natér na obrazku 3.28 je akusticka aktivita rovnomérna. Nejsou
pozorovany zadné vyznamnéjSi peeky, které by sveédCili o postupu koroze.
Metalograficky rozbor by mél potvrdit, ze vzorek ochranény antikoroznim natérem je
odolng;jsi.
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cnt RME
log mv
Sanple 5 90.

90.

X0~01.03.2022 10:24:10.4557 89
80.05. cl 0.
80.05.c2

80.05. rms [ 89

AR u]"“

0 0.6 1.2 1.8 2.4 3 3.6 4.2 4.8 5.4 6 days

Obrazek 3.28 AE Vzorek E552h — natér v prubéhu od 168 do 336 hodin
meéfeni

Usek 336 az 576 (552) hodin

U obou vzorku s i bez ochranného natéru bylo od 336 hodiny pozorovano pozvolné
snizovani akustické aktivity a ustaleni signalu. Z toho se da usoudit, ze v poslednim
meéfeném useku jiz vétsina koroznich déju probehla. Na substratu z hliniku i nasprejované
vrstvé médi se vytvorila pasivni vrstva, ktera defacto zvysila ochranu, ackoliv vzhledové
vypada vzorek napaden korozi.

cnt RM
log my

Sample 5 X0~25.01.2022 8:11:32.5019
80.05.cl

80.05.c2 -
80.05.rms -

i ‘1 ki

days

mn

5 6 7

| ‘ Lol

Obrazek 3.29 AE Vzorek E576h v pribéhu od 336 do 576 hodin méfeni

AL

0 1

Oxidické vrstvy se téz objevily na hrané mezi substratem a vrstvou médi. Dalsi postup
koroze se dle vysledktu zastavil nebo zpomalil takovym zpusobem, Zze v méfeném
Casovém ramci nebyl pozorovatelny. Obdobné zavéry lze uplatnit i pro vzorek E5S52h —
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natér. Zde vSak kustaleni a poklesu aktivity doSlo dfive, jelikoz ¢ast vzorku byla
ochranéna antikoroznim natérem. Toto pouze potvrzuje schopnost ochranného laku
zabranit vzniku ¢i pruniku koroze na aplikovanych ¢astech ve vyrobcem deklarované
dobé. Prubéh AE je na obrazku 3.30 kde Sipka znaci postupny pokles aktivity signala.

cnt RM<

log
89
89.
89
. 88.
X0~08.03.2022 8:10:35.4557 o

3 80.05.cl

80.05.c2

80.05.rms _—

Wmm Ul m. MH MLl b Pt
S ) v

0 0.9 1.8 2.7 3.6 4.5 5.4 6.3 7.2 8.1 days

Obrazek 3.30 AE Vzorek E552h — natér v prabéhu od 336 do 552 hodin méteni

3.2.4 Metalografické méreni

Na jednotlivych vzorcich byly provedeny metalografické zkousky. Tloustka
hlinikového substratu je 5 mm, médeéna vrstva vytvorena nastfikem Cold spray je 300 um.
Rozbory byly provadény celkem na Sesti vzorcich a jsou uvedeny v tabulce 3.3. Pro
predejiti nejasnostem uvadim, ze rozdil vystaveni vzorku testovani v kondenzacni
komofte pro vzorek pouze s ochranou vrstvou médi a vzorek opatieny navic ochranny
antikoroznim natérem je zpusoben nezamérné a byl vyvolan neocekavanymi
skuteCnostmi (zdravotni indispozice vedouciho DP).

Aby mohl byt proveden metalograficky rozbor, musely byt vzorky pfipraveny
nasledujicim zptisobem. Piivodni vzorek byl rozfiznut pfiblizn€ na polovinu. Tim vznikly
dva fezy o délce 25 mm. U vzorkl s ochrannym natérem byl pokryty povrch Cu nastiiku
a dvé hrany ze Ctyf, tzn. na dvou hranach byla skladba hlinik — méd’ — antikorozni natér a
na zbylych byl ,&sty vzorek. Ugelem bylo, aby u téchto vzork byly hodnoceny
poloviny s natérem a bez natéru na hran¢ zvlast.

Vzorky pro metalografickou zkousku byly dikladné pfipravovany, tak aby se
predeslo pfi jejich fezani delaminaci, coz je pro samotné vyhodnoceni podstatné.
Nasledné byly vzorky zalisovany do plastické hmoty, vybrouSeny a vylestény. Veskeré
pozorovani bylo provadéno na metalografickému mikroskopu ZEISS Neophot 32.
Vsechny obrazky jsou oznaceny jako MG pro lepsi prehlednost.
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3.2.4.1 Metalograficky rozbor ,,Cistého* vzorku

Na obrazku 3.31 je fez na vzorku hlinik — méd’” bez antikorozniho natéru a bez
vystaveni vlivim korozniho prostiedi v kondenzani komofe v menSim zvétSeni.
Z tohoto obrazku si 1ze provést dobrou piedstavu o Clenitosti povrchu nastfiku meédi.

Hlinik

500 pm

Obrazek 3.31 MG, Cisty“ vzorek bez korozniho zatizeni

Na obrazku 3.32 je vzorek v detailu rozhrani hliniku a médi ve vét§im piiblizeni. Jsou
pozorovany nepatrné voidy — dutiny, vyskytuji se také prvky oxidu, které jsou vSak
zanedbatelné. Na rozhrani hlinikového substratu a nanasené meédi jsou pozorovany

drobné pory.
),
A - .
” ¥ Wy ‘
i) x e e,
\\ Y7 : ~ t‘q
B - gt e,
A {‘
N " "‘ “‘ \ o v 0'. §

50 pm

Obrazek 3.32 MG, Cisty* vzorek — detail rozhrani substratu a meédi
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Na obréazku 3.33 je pii 200nasobném zvétSeni detail vytvofené médeéné vrstvy. Lze
v ném pozorovat vyskyt poru a oxidickych utvari. Ve vzorku jsou také pozorovany tenké
oxidické obalky oddélujici jednotlivé , bloky* médi.

Obrazek 3.33 MG, Cisty* vzorek — detail vrstvy médi

3.2.4.2 Metalograficky rozbor vzorku po expozici 168 h v kondenza¢ni komore

Dale byl rozbor proveden na vzorku vystavenému pusobeni prostiedi kondenzacni
komory v délce 168 hodin. Lze konstatovat, ze stav vzorku E168h (obrazek 3.34)
odpovida vychozimu stavu (obrazek 3.31).

(S el T R,

Obrazek 3.34 MG Vzorek E168h bez ochranného natéru
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Z obrazk 3.35 a 3.36 je patrné, ze se lokalné zacCinaji vyskytovat tenké spojité
oxidické obalky na rozhrani hliniku a médi. Po 168 hodinach v kondenza¢ni komote vSak
u vzorku zatim nedochazi k rozvrstveni.

Obrazek 3.35 MG Vzorek E168h — bez ochranného natéru

Obrazek 3.36 MG Vzorek E168h — bez ochranného natéru

Na obrazku 3.37 je vidét vyskyt oxidickych obalek na hranicich blokti médi. Tento
stav byl pozorovan i na Cistém vzorku.
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Obrazek 3.37 MG Vzorek E168h — bez ochranného natéru

Na nasledujicich obrazcich 3.38 a 3.39 jsou zaznamenany vysledky po vystaveni
vzorku korozivnimu prostiedi, jehoz jedna ¢ast byla opatfena ochrannym natérem. Tento
vzorek obdobng, jako vSechny ostatni, byl vystaven plusobeni prostiedi kondenzacni
komory po dobu 168 hodin.

Obrazek 3.38 MG Vzorek E168h — natér, hrana natfena antikoroznim natérem

Vzorek opatfeny antikoroznim natér byl natfeny pouze na dvou hranach ze Ctyt.
Obrazek 3.38 znazoriiuje hranu opatfenou timto natérem. Na obrazku 3.39 je hrana
stejného vzorku, kterd nebyla a opatfena natérem.

68



Obrazek 3.39 MG Vzorek E168h — natér, hrana bez antikorozniho natéru — detail
rozvrstveni

V tomto piipadé je na vzorku (obrazek 3.39), ktery nebyl opatfen na hran¢€ ochrannym
natérem pozorovano rozvrstveni. Na tomto vzorku je také pozorovan zvySeny vyskyt
oxidickych obalek na rozhrani hliniku a médi. Toto je v detailu na obrazku 3.40.
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Obrazek 3.40 MG Vzorek E168h — natér, hrana s antikoroznim natérem — detail
oxidickych obalek na rozhrani Al - Cu

Metalograficky rozbor ukazuje, ze na vzorku s ochrannym natérem neni po 168
hodinéch patrna koroze. Jedna se o relativné kratky casovy okamzik v porovnani s dobou

uvadénou vyrobcem. Lze vSak konstatovat, ze po takto kratké dobé€ plni ochranny lak
svou funkci.
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3.2.4.3 Metalograficky rozbor vzorku po expozici 336 h v kondenzacni komore

Stav vzorku vystaveného plsobeni korozniho prostfedi (obrazek 3.41) po dobu
336 hodin je podobny stavu vzorku ,,¢istého* (obrazek 3.31).

Obrazek 3.41 MG Vzorek E336h — bez natéru

Lze v8ak pozorovat zvétSujici se vyskyt oxidickych obélek. Stejné tak se zvétSuje
tloustka téchto pozorovanych ukazd. Na okrajich vzorkl je jiz zacinajici oblast
s rozvrstvenim, viz obrazky 3.42 a 3.43.
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Obrazek 3.42 MG Vzorek E336h — bez natéru
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Obrazek 3.43 MG Vzorek E336h — bez natéru

Na obrazcich 3.44 a 3.45 je vlivem pusobenim korozniho prostredi stav oxidickych
obalek ve vrstvé médi zatim vyraznéji neménny.

p—T

100 pm

Obrazek 3.44 MG Vzorek E336h — bez natéru
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Obrazek 3.45 MG Vzorek E336h — bez natéru

Vysledek metalografického rozboru vzorku s ochrannym natérem po dobé& expozice
336 hodin je na obrazku 3.46. Vzorky jsou v odpovidajicim stavu po vystaveni koroznimu
prostiedi a vyznamné se nelisi od vzorku, ktery byl vystaven pisobeni vlivii po dobou
168 hodin. V obou pfipadech hrana opatfena ochrannym antikoroznim nétérem
nevykazuje rozvrstveni, viz obrazek 3.46 - a). V piipadé€ b) bez ochranného natéru je opét
pozorovano rozvrstveni na rozhrani hliniku a médi.

a) b)
Obrazek 3.46 MG Vzorek E336h a E336h — natér, kde a) hrana natfena ochrannym
natérem, b) hrana bez ochranného natéru

U vzorku s dobou expozice 336 hodin s ochrannym natérem byly zjistény stejné
zaveéry jako u vzorku po 168 hodinach. Zatim tedy neni na ochranénych hranach
pozorovana koroze.
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3.2.4.4 Metalograficky rozbor vzorku po expozici 576 h v kondenzacni komore

Vzorky vystavené puisobeni korozivniho prostiedi v délce 576 hodin jiz vykazovaly
pokracujici narast velikosti a Cetnosti vyskytu oblasti, u kterych probéhlo spojeni
oxidickych obalek mezi vrstvou hlinikového substratu a sprejované médi (obrazky 3.47
a3.48).

a
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Obrazek 3.47 MG Vzorek E576h — bez natéru
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Obrazek 3.48 MG Vzorek E576h — bez natéru
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Obrazek 3.49 MG Vzorek E576h — bez natéru

Na obrazku 3.49 je vySetien stav oxidickych obalek uvnitf médéné vrstvy. Jiz
nedochazi k jejich vyznamnéjs§im zménam. U vzorkl opatfenych ochrannym natérem a
vystavenych pusobeni korozivnimu prostiedi po dobu 552 hodin jsou pozorovany
obdobné vysledky jako vyse.

Obrazek 3.50 MG Vzorek E552h — natér, hrana opatfena ochrannym natérem

Vzorek s ochrannym natérem je shodny s vychozim ,,istym™ vzorkem a nejsou na
ném pozorovny zadné degradace, viz obrazek 3.50. Je tedy potvrzeno, Ze natér je schopny
poskytnout ochranu po dobu 552 hodin. Vyrobcem udavana doba nemohla byt v tomto
experimentu ovéfena z Casovych divodi. U vzorku bez ochranného natéru nedoslo
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k celkovému rozvrstveni piimo na hranég, ale je jasné vidét vznikajici rozvrstveni hloubgji
uvnitf prechodu hlinik — méd’. Detail je na obrazku 3.51.
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Obrazek 3.51 MG Vzorek E552h — natér, nenatfena hrana

3.2.4.5 Metalograficky rozbor — méreni parametru koroze

Na zaklad¢é pozorovani z optického meéreni — metalografie se na vSech vzorcich
vyskytovaly vlivem pusobeni korozniho prostiedi uvniti kondenza¢ni komory nasledujici
vady. Vznikaly rozvrstveni a také vyrazn&jsi casti zoxidovaného materidlu. Tyto
parametry byly zmeéteny. Vysledky méfeni jsou zaznamenany do tabulek 3.4 a 3.5 nize.

Tabulka 3.4 Me¢feni vyskytu a velikosti oxidu ve vzorcich

Oznaceni Pocet mist Min. Max. Median
vzorku s oxidy

[ks] [m] [um] [um]

,.Clisty“ vzorek - - - -
E168h 14 29,3 463,5 195,1
E336h 50 19,5 1048,9 97,6
E576h 37 19,5 1732,0 92,7
E168h — natér 21 9,8 156,1 29,3
E336h — natér 14 19,5 161,0 39,0
E552h — natér 38 14,6 219,5 43,9
E168h — natér, bez 20 19,5 609,8 58,5
E336h — natér, bez 37 9,8 390,3 34,2
E552h — natér, bez 45 19,5 419,6 48,8
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Z méteni podle tabulky 3.4 je patrny velky rozptyl hodnot. Ve vzorcich se vyskytuji

jak kratké, tak dlouhé oblasti s oxidy. Tyto oxidy vznikaji zejména pisobenim koroznich

vlivii uvniti kondenza¢ni komory. Oproti predpokladu se nejvétsi vyskyt oxidd naméfil

ve vzorku E168h — natér na porovnavaci hran€, kterd natér neobsahuje. Tato zvlaStnost

se da prisuzovat porusenim jednotlivych vrstev pii déleni vzorku vodnim paprskem.

Aby bylo méfeni uchopitelné, byly data usporadana do tabulky 3.5, ktera zohledriuje

délky jak vzniklych oxidu, tak vzniklych rozvrstveni vlivem korozniho prostedi. Pri

porovnani usporadanych vysledkl se potvrzuje predpoklad, Ze nejlepsi ochrany pied

pusobenim korozniho prostedi vykazuje vzorek oSetfeny antikoroznim natérem pres jeho

hranu.

Tabulka 3.5 Me¢feni délek rozvrstveni a vzniklych oxidu

Oznaceni Délka rozvrstveni Délky oxidu Celkem
vzorku
[nm] [%] [um] [%] [%]
,,Clsty* - - - - -
vzorek
E168h - 0,0 2780,9 11,6 11,6
341,5
E336h 3,5 7737,6 32,2 35,7
4928
1005,0
448,8
E576h 7,5 6659.,4 27,7 35,1
151,2
170,8
E168h — - 0,0 946,5 19,2
L 7,9
natér
E336h — - 0,0 726,9 21,1
v 6,1
natér
E55,2Vh— - 0,0 2186,7 31,1 18,2
natér
E168h — 3754 3,7 2302,7 19,2
o 22,9
nater, bez 73,2
E336h — 619,6 5,2 2532,0 21,1
o 26,3
natér, bez
E552h — 200,0 1,7 3737,1 31,1
o 32,8
natér, bez
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3.2.4.6 Metalograficky rozbor — méreni Ra

Na Cistém vzorku bez korozni zatéze bylo provedeno méfeni drsnosti povrchu. Méfici
pfistroj byl pouzit Olympus LEXT OLS41. Bylo zméfeno Ra vysledného médéného
povrchu a taktéz hlinikového substratu. Vysledky méfeni hlinikového substratu zde
nejsou interpretovany, jelikoz nemaji vypovidajici charakter. Byla zmeéfena spodni Cast
hlinikového substratu a vysledky tomu odpovidaly. Na obrazcich 3.52, 3.53 a 3.54 jsou
vysledky méfeni drsnosti Ra povrchu médéného nastriku na substratu.

Obrazek 3.52 Meéfeni R, struktura povrchu pii zakladni zvétSeni

Na obrazku 3.53 je detail povrchu médéného nastiiku ve 3D a na obrazku 3.54 je
detail hrany substratu a vrstvy medi.

Obrazek 3.53 Méfeni R, vrstvy médi — detail nastiiku ve 3D
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Scanning mode:XYZ fine scan‘.. -
+ Color

Image size[pixels]:1024X102:

Image size[pm]: 1280x1282
Objective lens:MPLFLN10

Zoom:1X .
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%

Obrazek 3.54 Detail hrany Cistého vzorku

Na obrazku 3.54 je znazornén detail hrany ¢istého vzorku, na kterém je pozorovatelna
vyska vrstvy médi ptiblizn€ 300 um.
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Obrazek 3.55 Vysledna drsnost povrchu métfena v fezu podle obrazku 3.52

Na obrazku 3.55 je prabéh drsnosti vysledného médéného povrchu ve vyznaceném
fezu. Uvedené rozméry jsou v um. V tabulce 3.6 jsou uvedeny zméfené hodnoty
jednotlivych drsnosti povrchu néstfiku médi. Jak uz bylo zminéno v teoretickém uvodu .
Kvalita nastfiku zavisi na parametrech Cold sprey procesu. Zejména na teploté, tlaku a
slozeni pracovniho plynu. Tyto parametry jsou stézeni.
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Tabulka 3.6 Tabulka méfeni Raa Sa

Rp Rv Ra RZ Sa SZ Sp
[um] [um] [um] [um] [um] [um] [um]
Pramér 95,5 89,5 27,6 185,3 16,3 148.4 92.8

R oznacuji parametry profilu vzorku v fezu, kde R, je primérna aritmeticka uchylka
posuzovaného profilu, R, nejvétsi hloubka prohlubné profilu a R, nejvétsi vyska vystupku
profilu. Parametr S je vztazeny k ploSe posuzovaného vzorku a S, je aritmeticka vyska
plochy, S; maximalni vyska posuzované plochy a S, nejvétsi vyska omezené stupnice
povrchu.

3.3 Porovnani vysledki s literaturou

V ramci zvoleného tématu diplomové prace byl pomoci Cold spray vytvoren vzorek
meédeéného nastfiku na hlinikovém substratu. Takovy vzorek byl vystaven testovani
odolnosti vici korozi v kondenzacni komote. Cilem této kapitoly je porovnat vysledky
meéteni s dostupnou literaturou a obdobnymi experimenty.

3.3.1 Akusticka emise

Meéfteni korozni degradace vzorku pomoci akustické emise v souvislosti s Cold spray
neni dostupna literatura konkrétni. VétSina méfeni pomoci akustické emise se vénuje
,online* vyhodnoceni nastriku, a to jak pro Cold spray, tak pro Thermal spray. Pokud se
jedna o Thermal spray, nékolikero zdrojii se zamétuje na HVFO, pfipadné na plazma
spray a vyhodnoceni procesu nastfiku. Porovnani téchto dat s koroznimi déji neni na
misté, jelikoz autofi pomoci AE méfi déje pii rastu vrstvy a spojeni vrstvy samotné se
substratem.

Meéfteni koroze pomoci AE ma jiz dostupné experimenty a vysledky. V literature [53]
se zaméfuje autor na porovnani nedestruktivnich metod méfeni koroznich dé€ji. Jednou
z NDT je akusticka emise. V praci pomoci AE hodnoti proces koroze na svarenci hliniku
a zeleza s pozinkovou antikorozni upravou. Oba kovy byly svafeny metodou k tomu
vhodnou. Korozni zkousky na vzorku byly provedeny v solné komofe podle normy CSN
EN ISO 9227. Pomoci AE byly hledany pory a defekty (oxidické vrstvy) vznikajici
béhem koroze. Délka korozni zkousky byla 200 hodin. B€éhem umisténi vzorku v solné
komote byla kontinualné sniméana AE.

Autor dosel k nasledujicim zavérim. Béhem prvnich 60 hodin zkousky byla nizka
korozni aktivita. Vznikaly oxidické vrstvy na hliniku coz se potvrdilo metalografickym
rozborem. Toto zjisténi je obdobné s vysledky této diplomové prace. Variabilita signalu
RSM s ohledem na vzorek dle literatury [53] je obdobna s vysledky méfeni v této DP.
V dalsi fazi ¢asového cyklu v solné komote od 60 hodin déale byla pozorovana vyssi
aktivita AE. Podle autora zacala na vzorku vznikat bodova a dilkova koroze, taktéz
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dochézelo k rozruSeni zékladni oxidické vrstvy. Pomineme-li skutenost, ze obé prace
pouzivaly jiny typ korozni zkousky muzeme tvrdit, Ze antikorozni ochrana pomoci médi
zabranila vzniku jim pozorované koroze. Rozruseni oxidickych vrstev bylo pozorovano i
v piipad€ experimentu v této DP. Je tedy mozné se ztotoznit se zaveérem literatury [52],
ktera se zabyva posouzenim vhodnosti AE pro pozorovani koroze pomoci AE. Tedy, ze
,,poskozovani kovii obvyklymi typy koroze (celkovd, bodova, Stérbinovd, korozni praskdni,
korozni unava) je mozné detekovat mérenim signalii elektrochemického Sumu a mérenim
signdlu akustické emise* [52].

Literatura [54] se zabyvala vyhodnocenim AE na vzorcich ptipravenych identickym
zpusobem jako vtéto diplomové praci. Vzorky vSak byly déleny pomoci
vysokorychlostniho fezani diamantovym kotoucem, coz také ovlivnilo vlastnosti
zkoumanych vzorkd. Zrychlené korozni zkousky probihaly v solné komore a maximalni
doba setrvani vzorku uvniti komory byla 300 hodin. Autor zjistil, ze nejvétsi korozni
aktivita probihala do 100 hodin, kdy vznikem elektrochemického potencialu mezi médi a
hlinikovym substratem byl prudky narust galvanické koroze. Zaroven také doslo k rychlé
pasivaci meédeéného povrchu. Mezi 100 az 200 hodinami zkousky byla zaznamenana méné
vyrazna aktivita AE. K dalsimu rozvoji koroze doslo az v dob¢ 200 az 300 hodin zkousky,
kdy jiz vznikala o vyrazna bodova koroze. Pii méfeni v kondenza¢ni komote v této
diplomové praci, byly pozorovany obdobné d¢je, nikoliv s takovou Cetnosti. Z uvedeného
vyplyva, ze zvolend zkouSka v kondenzacni komote je skutecné vhodnéjs§i a vice
vypovidajici nez v solné komorte. Tim se také potvrdily zavéry literatury [30].

3.3.2 Metalografické méreni

Studie [49] se vénuje koroznimu testovani substratu s vrstvou médi a cermentu na
bazi médi. V obou piipadech je ochranna vrstva vytvorena pomoci Cold spray. Odolnost
vucéi korozi byla v této studii ovérovana pomoci Kesternichova testu a v solné komote ve
dvou cyklech. Prvni cyklus solné komory a druhy cyklus za zvyS§ené vlhkosti v rozmezi
95 az 50 % relativni vlhkosti bez ptidavku NaCl pfi teploté 35 °C. Oba cykly trvaly 12
hodin. Tyto parametry byly zvoleny s ohledem na pfiblizeni se béznym atmosférickym
podminkam. Kesternichav test je provadén v kyselém prostiedi s vy$§im obsahem SO> a
simuluje podminky kyselého desté nebo obecné kyselého prostiedi v primyslu. Méfeni
v solné komoie je podrobnéji rozebrano v kapitole 2.1.3. Vhodnost testovani v solné
komote je v nékterych studiich rozporovana, nicméné vystupni data jsou porovnatelna.
Parametry Cold spray byly teplota 600 °C a tlak 0,9 MPa (130,5 psi) nosného plynu.
Tryska byla ve vzdalenosti 10 mm od substratu. Tloustka vrstvy médi se po vylesténi
pohybovala v rozmezi 0,2 az 0,25 mm. Drsnost povrchu Ra je v daném ptipade 11,7 +
5,8 um. Dulezitym poznatkem je, ze celkova drsnost povrchu ovliviiuje odolnost proti
korozi viz literatura [50]. Proto byly vzorky dale upraveny — strojné vylestény. Na
obrazku 3.56 je struktura pouzitého vzorku v fezu potizena pomoci SEM ve stavu bez
korozni zatéze.
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Obrazek 3.56 Struktura vzorku Cu/Al v fezu ziskana pomoci SEM [49]

Na obrazku 3.57 je na povrchu médi pozorovana oxidace a delaminace Casti vrstvy.
K obdobnym zavéra bylo dospéno i v této diplomové praci. Je vSak nutné podotknout, ze
porovnavany meéteny vzorek byl vystaven kombinaci solné mlhy a zvySené vlhkosti. Je
také nutné podotknout, ze vzorek byl testovan po dobu 24 hodin. Nejkratsi cyklus méfeni
korozniho napadeni v diplomové praci byl 168 hodin. D4 se vSak konstatovat obdobny
vyvoj korozniho napadeni.

Obrazek 3.57 Oxidace vzorku a nasledna delaminace v fezu ziskand pomoci SEM
[49]

81



3.3.3 Drsnost povrchu

V literature [40] byla hodnocena kvalita nastfiku u riznych materiala substratu
(hlinik, mosaz a nikl) a jako nastfik byla pouzita bézna méd’ pro CS aplikace, méla tedy
stejné parametry jako vzorek v této diplomové praci.

Tabulka 3.7 Tabulka méfeni R, podle [40] v zavislosti na podminkach CS

C. méfeni Feed type i\fs;:;il] p;l;;aril T;F;;):a Vzt‘:;ir;“t Ral Ra2 Ra3
[psi] [°C] [mm] [pm] [pm] [pm]

1 GF Al 104 350 2,5 13,56 13,71 13,83
2 GF Al 112 375 5 10,87 10,91 10,36
3 GF Al 120 400 7,5 8,05 7,81 7,73
4 AF Al 104 400 7,5 8,31 8,26 9,59
5 AF Al 112 350 2,5 9,24 9,6 9,52
6 AF Al 120 375 5 8,42 8,29 9,59
Experiment | GF Al 362,6 450 30 27,6 X X
DP
zdroj [41] AF Fe 725,2 600 25 5+£1,23 | X X

Tabulka 3.7 uvadi vyhodnoceni experimentu podle literatury [40] v navaznosti na pouzité
parametry CS. V tabulce znamené GF gravitacni podavac praskovych castic, AF znamena
podavac pachovych ¢astic hnany argonem a Rai, Ra2 a Ra3 jsou tfi nezavisla provedena
meéfeni.

V poslednich fadcich tabulky 3.7 je uvedeno porovnani experimentu diplomové prace
a literatury [40]. Nami nastavené parametry procesu zapficinily vysokou drsnost. Pokud
by pro aplikaci bylo nutné docilit niz§i drsnosti, bylo by nutné upravit parametry procesu.

Dal$i experimenty s tvorbou povrchu meédi pomoci Cold spray na zZelezny substrat
podle literatury [41] byl provadény na stejné sestave jako v této diplomové praci. Byla
vSak provadéna veétsi tloustka nastiiku a to 3 mm. V naSem experimentu byla tloustka
nastiiku 0,3 mm. Parametry procesu pouzité v [41] byly obdobné. Jako hnaci plyn byl
pouzit dusik, teplota plynu 600 °C a tlak 5 MPa (725,2 psi). Experiment podle zdroje [41]
dosahl lepsiho vysledku Ra, konkrétné 5 + 1,23 pm.

3.4 Dilci zavér k praktické ¢asti

V ramci kapitoly byl pomoci metody Cold spray piipraven jeden celistvy vzorek kde
jako substrat slouzil hlinikovy plat. Ten byl pokryt souvislou vrstvou meédi, jakozto
korozni ochrana. Tento vzorek byl nasledn€ pomoci vodniho paprsku rozdélen na dalsi
vzorky. Tti vzorky E168h, E336h a E576h byly v puvodnim stavu (substrat + nastiik
meédi) osazeny Cidlem akustické emise. Vzorky E168h - natér, E336h — natér a ES52h —

82



natér byly navic na dvou hranach ze ¢tyf natfeny antikoroznim lakem. Zbylé dvé hrany
zustaly v puvodnim stavu. Pfi vyhodnocovani méteni slouzily jako porovnavaci. I tyto
vzorky byly osazeny ¢idlem akustické emise.

Vystrojené vzorky byly nasledné vlozeny do kondenza¢ni komory. Korozni prostiedi
tvorila atmosféra nasycenych par za konstantni teploty 50 °C + 2 °C. V jednotlivych
casovych cyklech byla kontinualné snimana akusticka emise na vSech vzorcich. Pro
vyhodnoceni AE byly pouzity vzorky ES76h a ES52h — natér.

Po ubéhnuti Casu vystaveni vliviim korozniho prostedi byly vzorky vyjmuty a byla
na nich provedena vizudlni a metalografickd kontrola. Na vzorcich byla také zmétena
drsnost Ra a Sa. Podrobnéji jsou jednotlivé faze popsany v dil¢ich zavérech k jednotlivym
kapitolam nize.

3.4.1 Diléizavér - Kondenzac¢ni komora

Na zacatku zadani diplomové prace se uvazovalo s navazanim na predchozi
provedené experimenty a meéfit korozni napadeni v prostiedi solné komory — solné
atmosféfe. Po nastudovani jednotlivych materiali a v navaznosti na konzultace
s vedoucim prace bylo od solné komory upusténo a zkousky se provadely v kondenzacni
komote — ve vlhké atmosféfe. A to z divodu, ze byl jiz obdobny vyzkum provadén
v predeslych letech. Dale také proto, aby bylo mozné zkusit ovéfit zavéry zjisténé
napfiklad v literatufe [30] kde je uvadéno, ze pro korozni zkousky nanasenych materiala
at’ uz metodou Cold spray, napraSovanim nebo vrstvy antikorozniho natéru bylo zjisténo,
ze tyto zkouSky nemusi byt pro takto vytvorené struktury zcela vhodné. U zkousSek
v solné komote se projevila vyrazna delaminace nanesenych ochrannych vrstev.

Dalsi zdroje a literatura také poukazuji na velice malou korelaci testi provadénych
v solném prostfedi a prostfedim bézné atmosféry. Jednoznacné lze fici, ze urychlené
korozni testovani, coz je praveé zkouska v solné ¢i kondenzacni komote, mé vypovidajici
srovnavaci charakter pfi laboratornim testovani a vyhodnoceni odolnosti proti danému
koroznimu prostiedi zkousSenych material(i. Odolnost viici béznym povétrnostnim a
atmosférickym vlivim neni po provedeni takové zkousky vypovidajici. Aby bylo takové
testovani vypovidajici bylo by nutné materialy vystavil zkouSkam tzv. in situ a
v nezrychlenych podminkéch, coz ov§em neni z pohledu vyroby zadouci.

3.4.2 Akusticka emise

Vyhodnoceni akustické emise bylo provedeno na vzorcich, které¢ byly vystaveny
pusobeni korozniho prostredi po nejdelsi dobu. Nasledn€ bylo vyhodnoceni rozdéleno na
kratsi casové ramce tak, aby kazdy odpovidal postupu koroze po dobu 168 a 336 hodin.
Toto vychézi z predpokladu, ze vzorky jsou identické a navzijem od sebe nebudou
vykazovat extrémni rozdily pfi vzniku koroze.

Akusticka emise se navzajem dopliiuje s metalografickym rozborem. Bylo potvrzeno,
ze antikorozni natér ma vyrazny vliv na vznik koroze. Pokud byla hrana vzorku ochranéna
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natérem, byla smérem od téchto hran tvorba koroze miniméalni. Toto je podlozeno faktem,
ze vzorky byly natfeny pouze na dvou hranéch a bylo tak mozné porovnat postup koroze
na jednom vzorku.

Vyhodnoceni AE potvrdilo, ze nejzraniteln€jSim mistem pro korozi jsou hrany
vzorku. Ackoliv bylo pro déleni vzorku pouzito vodniho paprsku, doslo k poruseni
spojeni materialu meédi a hlinikového substratu a praniku koroze a vlivem oxidace
k delaminaci ochranného médéného nastfiku. Pro pri§ti méfeni pomoci AE by bylo
vhodné izolovat veskeré hrany a substrat antikoroznim natérem a na takovém vzorku
meéftit AE. Da se predpokladat, ze na takto pripraveném vzorku by bylo méfeno pouze
korozni napadeni ochranné vrstvy. Tim by se pfedeslo snimani vzniku oxidli jak
v hliniku, tak v misté mezi médi a hlinikovym substratem. Zaroven vSak bylo ovéfeno,
ze koroze do vrstvy meédi ptipravené pomoci Cold spray vyrazné nepronika a probiha
zejména na povrchu. Potvrdilo se, ze vrstva médi vytvorena pomoci CS je jednotvarna a
blokovité usporadana, pfi¢emz mechanismus vzniku vrstvy piedchézi korozi.

3.4.3 Metalograficky rozbor

Na zakladé provedeného metalografického rozboru se potvrdilo, ze ,na Cistém™
vzorku se vyskytuji vady mistn€, zejména na rozhrani hlinikového substratu a médéného
nastfiku. Zvoleny zpusob optické mikroskopie dale ukazal pozorovatelné oxidické obalky
mezi jednotlivymi vrstvami sprejované médi. Coz s ohledem na technologii Cold spray
je zadouci. Ve vrstvé médi jsou dale pozorovatelné pory nepravidelného tvaru. Opét se
jedna o predpokladany jev. Jelikoz jsou jednotlivé atomarni vrstvy hermeticky uzaviené
a technologie Cold spray je charakteristickd ,,nizkymi“ teplotami depozice. Je tak
pfedchazeno rozsahlej§i oxidaci na povrchu jednotlivych vrstev ¢i na rozhrani
s hlinikovym substratem a nedochazi k jejich dalSimu roz§ifovani pii vystaveni vnéj§im
koroznim vlivim.

Pokud se zamétime na vzorky vystavené delSimu plsobeni korozniho prostredi
(zeyména po 336 a 576/552 hodinach) je pozorovan postupny rozvoj mist s koroznim
napadenim, a to na rozehrani hliniku a sprejované médi. Vlivem plisobeni korozniho
prostfedi dochazi k pozvolnému rozvoji trhlin — rozvrstveni. Ve vlastni vrstvé médi,
vznikaji oxidické obalky jiz pfi tvorbé vrstvy. Da se predpokladat, ze jejich rozvoj korozni
prostfedi urychluje. Ani po 576/552 hodinach vystaveni koroznimu prostiedi vSak uvnitf
sprejované vrstvy nedochazi ke vzniku koroznich trhlin.

U vzorkd, které byly chranény antikoroznim lakem byl nastup koroze zpomaleny.
Toto bylo nejlépe pozorované na hranach. I po 576/552 hodinach pusobeni korozniho
prostredi, vykazovaly takto ochranéné vzorky daleko mensi nebo zadny rozvoj koroznich
trhlin oproti porovnavacimu vzorku bez ochranného natéru.

V ramci méfeni drsnosti povrchu Ra bylo provedeno méfeni jak na hlinikovém
substratu, tak na vysledné médeéné vrstvé. Meéteni drsnosti povrchu substratu nebylo
v diplomové praci feSeno, jelikoz vysledky nejsou pro dané téma vypovidajici. Pro
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vypovidajici vysledky by bylo vhodnéjsi proméfit drsnost povrchu na vzorku substratu
ptred provedenim Cold spray.

Vysledny médény povrch bez zatéze korozi byl podroben meéfeni Ra a Sa. Po
nastudovani literatury [40] a [41] kde byla méfena drsnost povrchu nastfiku medi je nutné
konstatovat, ze proces CS v ramci této diplomové prace dosahl radove vyssi drsnosti nez
ve zminéné literatuie. Toto je nejspiSe zpisobeno nastavenim vysokého tlaku nosného
plynu v ramci naseho experimentu.
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4. PRAKTICKY NAVRH

Pro srovnani, jenom ve spojenych statech americkych se ro¢né utrati 125 miliard
dolarti na prevenci pied infekci prenasenou dotykem [48]. Mnoho studii prokazalo, ze
vrstva médi vytvorend pomoci CS ma lepsi antibakterialni a viry inaktivacni vlastnosti
nez ostatni dalsi aditivni zptisoby Gpravy povrchi véetn€ médéného povrchu vytvoreného
elektroforézou.

V diplomové praci byl vytvofen vzorek, na ktery byla metodou Cold spray
nasprejovana tenka vrstva médi. Takovy vzorek byl nasledné vystaven pusobeni
korozniho prostiedi a byly na ném provadéna rizna méfeni. Metoda Cold spray je
pomérné nova a zacina se uplatiiovat v Sirokém spektrum odvétvi. Jednim z nich je i
biomedicina. Uplatnéni v tomto oboru je Siroké, avSak v souvislosti s tématem diplomové
prace, kdy byla sprejovana méd jako antikorozni vrstva prichdzi na snad i vyuziti
antibakterialnich vlastnosti médi. Tato jeji vlastnost je znama jiz delsi dobu.

Antibakterialni vlastnosti médi jsou pomérné dobie popsany v literatute [42] a [43].
V souvislosti s nedavnou pandemii COVID-19 byly provadény studie, které dosly
k zavéru, ze méd ma schopnost tzv. inaktivace vird. Tyto schopnosti jsou prokazany u
chiipkového viru (Influenza A) podle studie [44] nebo SARS-CoV-2 (COVID-19) podle
[45], [46].

Podle studie [46] byla vytvotrena vrstva meédi pomoci CS na tlacna madla dvefi, ktera
se pouzivaji ve vefejnych budovach a ve zdravotnictvi. Parametry procesu CS byly
obdobné jako v pfipadé této diplomové prace. Teplota hnaciho plynu byla 500 °C o tlaku
3 MPa (435,1 psi) a tryska byla ve vzdalenosti 16 mm od substratu. Jako hnaci plyn byl
pouzit vzduch. Substrat byla bézné nerezova ocel. Dle predpokladu nebylo dosazené
pozadované drsnosti povrchu a puvodni vrstva médi o tloustce 0,7 mm. Vytvoreny
povrch byl vylestén na drsnost R, 5,65 = 0,76 um coz je stalle mnohonasobné vyssi drsnost
nez puvodni nerezové oceli, ktera méla R, 0,59 + 0,08 pm.

300
mm

75 mm

Obrazek 4.1 Aplikace CS na tlacné madlo dveti [46]
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Kde a) je pavodni madlo z nerezové oceli, b) vrstva médi vytvorena na pivodnim madle,
c¢) vylestény meédeéni povrch a d) osazené madlo na dvefich. Jedna se o demontované
madlo z dvefi, které bylo vraceno zpét na misto pouziti.

Nasledné bylo provedeno méfeni aktivity viru na povrchu tlaéného madla upraveného
moci CS a puvodniho madla v nerezové provedeni. Méfeni bylo provadéno po 120 a 300
minutach, kdy oproti nerezovému povrchu doslo na povrchu médi k ubytku aktivniho viru
po 120 minutach o 92 % a po 300 minutach o 97,9 %. Podobnych vysledkl docilili i
v jinych studiich napft. [45] kterou zpracoval van Doremalen a kolektiv.

Na zakladé vyse uvedenych vysledki se jevi jako pouzitelné opatfit vrstvou médi
pomoci CS napriklad odkladaci stil podle obrazku 4.2. Hlavni dotykova plocha by byla
opatfena vrstvou médi, ktera vykazuje jak antibakterialni, tak viry inaktivujici vlastnosti.
Pfi spravném opracovani ma také dobré antikorozni vlastnosti. Vysledny stdl je na
obrazku 4.3.

Obrazek 4.2 Odkladaci stdl v pivodnim stavu — nerezova ocel
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Obrazek 4.3 Stul s CS nastfikem médi
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5.ZAVER

Tématem této diplomové prace bylo zhodnoceni technologie studené kinetické
depozice (Cold Spray). V teoretické Casti byla zpracovana reSerSe principa Cold spray
technologie, ktera pfimo vychazi z metod zarového nastfiku (Thermal spray). Ackoliv
byla tato metoda objevena na pocatku osmdesatych let dvacatého stoleti, k jejimu
intenzivnimu zkoumani a vyuzivani dochazi az v poslednich pfiblizné deseti letech.

Prvni kapitola se zabyva vyvojem Cold spray technologie a jejimi zdkladnimi funk¢ni
principy. Efektivita depozice, kriticka rychlost €astic, teplota plynu a tlak, velikost ¢astic
a jejich vliv na kvalitu vytvoreného povlaku. Charakterni parametr pro Cold spray je tzv.
kritickd rychlost oznacovana jako V.. Tato rychlost je jedinecnd mechanicka vlastnost
daného materialu.

Druha kapitola shrnuje teoreticky uvod pro vyhodnoceni kvality nastfiku a vytvari
nezbytny zaklad pro praktickou ¢ast diplomové prace. Obsahuje princip a vznik koroze,
shrnuje mechanismu provadéni koroznich zkousek a popisuje zakladni testovaci sestavy
pro provadéni zrychlenych koroznich zkousek.

Treti kapitola se vénuje praktické ¢asti diplomové prace. Popisuje vyrobu vzorku, kdy
je na hlinikovy substrat pomoci zafizeni vyrobce Impact Innovations GmbG nanesena
vrstva médi jakozto korozni ochrana. Takto vyrobeny vzorek je pfipraven pro provedeni
koroznich zkouSek v kondenza¢ni komote. Zkousky v kondenza¢ni komoie byly
stanoveny na tfi ¢asové cykly v trvani 168, 336 a 576 (552) hodin. Z prvotniho vzorku
bylo pomoci vodniho paprsku pfipraveno Sest mensi vzorkd. U tfech byla na hranu
aplikovana vrstva antikorozniho natéru. Na vSechny vzorky bylo pfipevnéno cidlo
akustické emise, které po celou dobu snimalo korozni dé&e ve vzorcich, které byly
umistnéné v kondenzacni komorte. Po skonceni dané¢ho ¢asového cyklu byly jednotlivé
vzorky vyjmuty a podrobeny metalografickému rozboru. Jednotlivé vysledky jsou
rozebrany v dil€ich zavérech ke kazdému druhu zkousky.

Diplomova prace méla za cil posoudit korozni napadeni vzorkd a jakym zptsobem
ma ochrannd vrstva médi vliv na vznik a vyvoj koroze. Podstatnym zjist€énim bylo, ze
meéd zpomaluje prubéh koroze. Vzorky, které byly navic ochranény antikoroznim
natérem vykazovaly minimalni vznik koroze. Déale se potvrdila vhodnost aplikace Cold
spray jako korozni ochrany diky svym vlastnostem. Vznikla vrstva ma vysokou hustotu
deponovaného materidlu a diky relativné nizkym teplotdim depozice v porovnani
s Thermal spray procesy predchazi vzniku koroze uvnitf vrstvy a pii vystaveni koroznimu
prostredi uvnitt dale koroze nevznika.

Nejpatrnéjsi postup koroze byl vzdy na hrané vzorku, kdy doslo délenim pivodniho
vzorku k poruSeni struktury, a to i pfes to, ze vzorky byly pfipraveny pomoci vodniho
paprsku. Na hranach byl postup koroze patrny jiz po 168 hodinach. Lze vSak konstatovat,
ze oxidické vrstvy koroze vznikaly vzdy na okraji vzorku a nepostupovali dal hloubé&ji do
vzorku na rozhrani mezi substratem a vrstvou médi. Vzdy byla pozorovana delaminace
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ochranné vrstvy od vzorku s vyjimkou vzorku, ktery mél hrany oSetfené antikoroznim
natérem.

Ziskané vysledky byly porovnany s dal§imi vyzkumy. Provadéné zkousky vsak byly
specifické a mély jiny charakter nez dostupné vyzkumy. Da se v§ak konstatovat, ze nebyl
nalezen rozpor mezi zaveéry diplomové prace a zavéry jinych vyzkumu. Potvrdilo se, ze
ochranna vrstva meédi vytvorena pomoci Cold spray ma dobrou korozni odolnost.

Vzorky v ramci experimentalniho méfeni nebyly po aplikaci médi nikterak povrchové
upraveny. Zaveéry jinych studii ukazuji, ze drsnost povrchu ma vyznamny vliv na korozni
odolnost. Pfi porovnani sjinymi experimenty dosahovaly jejich vzorky pfiblizné
polovi¢ni hrubosti povrchu. Toto je zapficinéno parametry Cold spray procesu, zejména
teplotou a tlakem hnaciho plynu. Druh hnaciho plynu na drsnost povrchu nemél
vyznamny vliv. Vliv na drsnost povrchu mize mit také vzdalenost trysky od substratu.
Jedna se vSak pouze o domnénku, protoze toto konstatovani nelze zadnou literaturou
podlozit ani vyvratit. Pokud se literatura zaméfuje na nastaveni Cold spray procesu, tak
je vzdy fteSena teplota a tlak, pfipadné druh plynu. Vzdalenost trysky byla vzdy
konstantni.

Ve ctvrté kapitole je proveden navrh mozného uplatnéni pro aplikaci Cold spray
v mediciné nebo vefejné pristupnych mistech. Navrh vychazi ze skutenosti, ze méd’ ma
vyrazné antibakterialni a viry inaktivujici u€inky. Pfi¢emz nejlepsich vlastnosti dosahuje
meédény povrch pripraveny pomoci Cold sptray. Na toto téma je zpracovano pomerne
mnoho praci sjasnymi a ovérenymi vysledky. Ackoliv se muze zdat, ze toto uplné
nesouvisi experimenty provedenymi v ramci diplomové prace, neni tomu tak. Takto
pfipravené povrchy musi byt korozn€ odolné, jelikoz se pocita s vysokou expozici
v prostiedi, kde ma byt zabranéno prenaseni virt a bakterii. Takovy povrch, pokud by
vykazoval antibakterialni vlastnosti je v praxi nepouzitelny, pokud neni staly a odolny
korozi. Pfedpoklada se, ze pokud by byl povrch vylestén na odpovidajici drsnost, jevi se
jako vhodny pro takova pouziti.
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SEZNAM SYMBOLU A ZKRATEK

Zkratky:

Symboly:

CS

TS
HVOF
APS
VPS
LPS
SLM
SLS
DMD
LPG
MAPP
TBC
Cerment
LPPS
CGDS
KS
SPD
DYMET
SSC
TEM
SEM
PSD

Ve
Tﬂl

Ti
Ou

ars
Tr

Fi, F>
Rq

R,

Cold spray

Thermal spray

High Velocity Oxygen Fuel
Atmospheric Plasma Spray
Vakuum Plasma Spray
Low-pressure Plasma Spray
Selective Laser Melting
Selectiv Laser sintering
Direct Metal Deposition
Liquid Propane Gase

Methyl Acetylene Propadiene Propane
Thermal Barrier Coating
Ceramic metal

Low Pressure Plasma Spray
Cold Gas Dynamic Spraying
Kintetic Spray

Super Sonic Deposition
Dynamic Metallization

Stress Corrosion Cracking
Transmission electron microscopy
Scanning electron microscopy
Particle Size Distribution

kriticka rychlsoti

teplota taveni materialu

hustota materialu

teplota Casti pti dopadu

pevnost prachové castice

mez kluzu

mérna tepelna kapacita

je referencni teplota

mechanické a termické kalibracni koeficienty
prumeérna aritmeticka uchylka
posuzovaného profilu

nejvetsi hloubka prohlubné profilu

(m.s™h)
(K)

(kg.m™)

(K)
(MPa)
(MPa)

(Jkg 'K ™)

(K)
)

(um)
(um)
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nejveétsi vyska vystupku profilu
aritmeticka vyska plochy

maximalni vy$ka posuzované plochy
nejvétsi vyska omezené stupnice povrchu

(um)
(um)
(nm)
(um)
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