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ABSTRAKT

Bakalatska prace se zabyva vlivem pietaveni elektronovym paprskem na binarnich
smeésich Fe-Al a Ni-Al, které byly deponované metodou Cold Spray. ReSersni studie je
zaméfena na zakladni principy fungovani a pouziti technologii Elektronového paprsku a
metody Cold spray. Dale jsou v ni popsany systémy Fe-Al a Ni-Al, objevyjici se
v experimentalni €asti, a jejich binarni diagramy. V experimentalni ¢asti byly vzorky
deponovanych vrstev pretaveny pomoci elektronového paprsku a nasledné zkoumany
zmeény v mikrostruktufe po pretaveni pomoci svételné a elektronové mikroskopie.

KLiCOVA SLOVA

Intermetalické slouceniny, Fe-Al, Ni-Al, elektronovy paprsek, Cold spray

ABSTRACT

This bachelor’s thesis deals with the effect of an electron beam remelting on binary
mixtures of Fe-Al and Ni-Al, which were deposited by Cold spray. The Research study
is focused on the basic principles of function and usage of the electron beam technology
and the Cold spray method. Furthermore, binary systems of Fe-Al and Ni-Al are, along
with their binary diagrams, also described in this part. In the Experimental part, the
samples were remelted by an electron beam and consequently, the changes in
microstucture were examined using electron and optical microscope.
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UvoD

Intermetalické faze jsou velmi vyznamnou skupinou materiald pouzivanou
v Sirokém spektru aplikaci. Jejich specifické vlastnosti naSly uplatnéni ve
vysokoteplotnich aplikacich, jako slitiny s tvarovou paméti, jako korozivzdorné
materialy, pro své magnetické vlastnosti a mnohé daldi. Casto nahrazuji b&zné
konstrukéni materialy, protoze nabizi lepsi kombinaci vlastnosti. Napfiklad niz§i hustotu
pii stejné korozivzdornosti nebo vySsi pevnost pii dané pracovni teploté. Jejich
nevyhodou je kiehkost, ktera v n€kterych aplikacich brani plnému vyuziti. V soucasné
dobé jsou stale predmétem intenzivniho vyzkumu a jejich aplikacni potencial nebyl jesté
plné vyuzit.

V nasledujici praci byl zkouman vliv pretaveni elektronovym paprskem na binarni
smési za ucelem wvytvoreni intermetalickych fazi. Binarni smeési byly vytvoreny
kinetickym naprasovanim dvouslozkovych praska na hlinikovy substrat metodou Cold
spray. Ta umoziuje vytvoreni deponované vrstvy pomoci plastickych deformaci bez
tepelného ovlivnéni vzorku. V experimentalni ¢asti byly studovany vzorky binarnich
smési Fe-Al a Ni-Al, které byly pretaveny elektronovym paprskem. Pomoci svételné
a elektronové mikroskopie byly vzorky analyzovany v pfetaveném a nepfetaveném stavu
a nasledné porovnavany zmény v mikrostruktufe vzniklé pretavenim vzorku
elektronovym paprskem.



CILE PRACE

Cilem reSersni studie byla teoreticka orientace v problematice technologie
elektronového paprsku a jeho vyuziti. Predstavit metodu Cold spray a jeji zakladni
principy a popsat binarni systémy Fe-Al a Ni-Al a intermetalické faze, které se v nich
objevuji.

Cilem experimentalni Casti prace byla analyza vlivu pretaveni elektronovym paprskem
na binarni smeési deponované metodou Cold spray. Vytvofit metalografické vybrusy a
porovnat strukturu vzorka pied a po pretaveni elektronovym paprskem.



1 ELEKTRONOVY PAPRSEK

Elektronovy paprsek je uzky tok elektrond. Ty jsou urychleny podle potieby
na 0,3-0,7néasobek rychlosti svétla, pii urychlovacim napéti 30-200 kV. Tim se docili
vysokého nahusténi kinetické energie. Pii spravném fokusovani paprsku lze dosahnout
hustoty vykonu az 10" W/cm?, kde vétSina je koncentrovana kolem osy paprsku (viz
Obrazek 1.1). Prfi kontaktu s materidlem se velka Cast kinetické energie paprsku meéni
na teplo a dojde k velmi rychlému ohfevu materialu. Teoreticky lze dosdhnout ohfevu
107-10% K/s. Realné se takovych hodnot nedosahuje z déivodu vypafovani kovu
na povrchu, pfemistovani roztaveného kovu plyny a parami nebo zpétnému odrazu
dopadajicich elektront. To vSechno spotfebovava velké mnozstvi energie. Diky velkému
nahusténi energie je elektronovy paprsek schopen vytvorit velmi hluboké pravary (u oceli
az 250 mm) s minimalnim tepelnym zasazenim okolni oblasti oproti béznym svarovacim
metodam (viz Obrazek 1.2.) Pro minimélni tepelné zasaZeni okolni oblasti je paprsek
bézné fokusovan na Sitku stopy 0,1-0,8 mm podle hloubky privaru. Dalsi dialezitou
charakteristikou rozhodujici o velikosti tepelné€ zasazené oblasti je divergence paprsku.
Ta urCuje miru rozSifovani paprsku srostouci vzdalenosti od ohniska. Vyjadiuje
se pomoci uhlu vy, ktery bézné byva 10-15 mrad. Nizka divergence je zadouci hlavné
u hlubokych pravara [1, 2].

] ¢ . . — ’
W EP \ Laser TIQ | | svaFovéni laserem
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Obrazek 1.1: RozloZeni hustoty vykonu [2] Obrazek 1.2: Tepelné zasaZzena oblast [1]

Elektron je ¢astice nesouci elementarni naboj e=1,602-10"" C. Toho je vyuzivano
pii ovladani toku elektronového paprsku. Elektrony jsou urychlovany pomoci
elektrického pole, jehoz intenzita sméfuje proti sméru toku elektrond (viz Obrazek 1.3.).
Elektrické pole je tvofeno mezi katodou (wolframové nebo tantalové vlakno emitujici
elektrony) a anodou v elektronovém déle. Vychyleni elektronového toku ovladame
magnetickym polem. Smér vychyleni toku elektronti je kolmy na silocary magnetické
indukce (viz Obrazek 1.4). Magnetické pole vytvarime pomoci soustavy elektrickych
civek [2].



Obrazek 1.3: Pasobeni elektrického pole [2] Obrazek 1.4: Pasobeni magnetického pole [2]

Elektronovy paprsek je univerzalni a komplexni termalni nastroj. Jeho hlavni
prednosti, oproti béznym svafovacim metodam, je schopnost hlubokych pravart
materialu s minimalnim tepelnym zasazenim okolni oblasti. Lze dosahnout privaru
u oceli az 300 mm, u slitin hliniku az 500 mm. Zaroven umoziuje vytvaret mikrosvary
plecht jiz od tloustky 0,1 mm. Nevyhodou technologie elektronového paprsku je nutnost
svaret za snizeného tlaku, aby se omezil rozptyl paprsku okolnim prostfedim. Musi
se tedy svaret ve vakuové komorte, coz je nakladné a omezuje to maximalni velikost
svareného dilu [1].

1.1 Konstrukce zarizeni

V této kapitole budou predstaveny zakladni Casti elektronové svarecky a strucné
popsany principy jejich fungovani. Zakladni Casti elektronové svarecky jsou: elektronové
délo, elektromagneticka opticka soustava a vakuova komora. Konfigurace systému
je zobrazena na Obrazku 1.5.
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Obrazek 1.5: Konfigurace systému elektronové svarecky [1]



1.1.1 Elektronové délo

Elektronové délo je klicova soucastka kazdé elektronové svarecky. Slouzi jako zdroj
volnych elektront, které jsou nasledné pomoci elektrického pole urychlovany. Dochazi
zde také k prvotnimu soustfedéni elektronového paprsku (vznik bodového zdroje
elektrond za pomoci Wehneltovy elektrody). Bez dostatecné silného a soustiedéného
paprsku, vychazejiciho z elektronového déla, nelze dosdhnout pozadované ucinnosti
a presnosti pfi svarovani. Elektronové délo se sklada ze zdroje elektront (katoda),
Wehneltovy elektrody a uzemnéné anody. Mezi katodou a anodou je udrzovano
urychlovaci napéti 30-200 kV. Hlavni Casti elektronového déla budou popsany nize [2].

Existuji dva hlavni typy zdroji elektront: termoemisni a autoemisni zdroje.
Autoemisni zdroje elektronli maji katodu ve tvaru hrotu s velmi malym polomérem
ktivosti (50-100 nm) z monokrystalu wolframu. K emisi elektroni dochazi tunelovanim
za plsobeni silného elektrického pole (v blizkosti hrotu az 10'° V-m™). Jejich vyhodou
je emise elektrontl za nizkych teplot, coz zvySuje zivotnost katody. Celkovy emisni tok
elektronu je vSak niz$i nez u termoemisnich zdroju, proto nejsou vhodné pro technologii
svarovani EP. Autoemisni zdroje se vyuzivaji hlavné v elektronové mikroskopii [3].

Termoemisni zdroje elektronti pracuji pii teplotach okolo 2700 K. Jsou tedy
vyrobeny z materialu, ktery musi vyhovovat mnoha pozadavkim. Nejdulezitéjsi
jsou: vysoka teplota tani, dobra mechanickd pevnost, nizkd chemicka afinita a nizka
vystupni prace elektrond. Nejlépe témto pozadavkim vyhovuje wolfram. Jista alternativa
je hexaborid lanthanu (LaB6). Ten ma nizsi pevnost nez wolfram, ale zaroven i nizsi
vystupni praci elektroni (Ww = 4,5 eV, WLaps =2,6 eV), takze k emisi elektront dochazi
za nizSich teplot nez u wolframu. Nejcastéji jsou ovS§em katody vyrobeny z wolframového
pasku ohnutého do tvaru pismene V. Katoda se ohfiva pfi prachodu elektrického proudu,
nebo pomoci vinutych vlaken [3, 4].

Bude-li zvySovana teplota vlakna za konstantniho predpéti Wehneltovy elektrody,
vznikne paprsek elektronti o proudu nékolika pA formujici obraz povrchu katody. Pri
dalsim zvySovani teploty roste emitovany proud elektrond konstantné az do urcitého
bodu. Za timto bodem je tok elektronti mitici k Wehneltove elektrodé tvoren pouze Casti
emitovanych elektront. Zbytek elektroni vytvaii v okoli katody prostorovy naboj,
z dvodu odpudivych sil mezi nartstajicim poctem elektront. Tyto sily nelze pii malé
rychlosti elektront v blizkosti katody zanedbat. Tento bod se nazyva stav proudového
nasyceni a je to pracovni stav vétSiny termoemisnich zdroji elektroni. Prostorovy naboj
v okoli katody pfiznivé ovliviiuje tvar elektrického pole a tim odstrafiuje nekteré
nepfiznivé vlivy katody na tok elektronti, hlavné vliv povrchové struktury vlakna
i kolisani jeho teploty. Trajektorie toku elektrond, ovlivnéna prostorovym nabojem,
je také vhodnéjsi k zaostfovani pomoci Wehneltovy elektrody (viz Obrazek 1.6).
Pti dalsim zvySovani teploty jiz nedochazi k ristu emitovaného proudu a pouze
se zkracuje zivotnost elektrody [3, 5].
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Obrazek 1.6 Vliv prostorového naboje na trajektorii elektront. [3]

a) Trajektorie pred vytvorenim prostorového naboje
b) Trajektorie po vytvoreni prostorového naboje

Emitovanym elektronim je potieba dodat kinetickou energii a formovat jejich drahu,
aby se vytvoril paprsek co nejmensiho priméru. Toho lze dosahnout vhodnym tvarem
urychlyjiciho elektrického pole, tzn. vhodnym tvarem elektrod, které jej vytvafi.
Konstruuje se tedy tzv. triodovy systém, kde mezi katodu a anodu je vlozena pomocna
fidici Wehneltova elektroda, ktera ma zaporny potencial oproti katodé o 300-600 V.
Wehneltova elektroda ma tvar valce bez vrchni podstavy s otvorem uprostied spodni
podstavy. Pfi jejim povrchu je pocatecni rychlost emitovanych elektronti blizka nule,
proto jsou zde elektrickym polem ovliviiovany nejsilnéji. Wehneltova elektroda slouzi
jako elektrostaticka ¢ocka, ktera zptsobuje kiizeni trajektorii v tzv. kizisti. Jeho velikost
je priblizné 30—60 um a pro elektromagnetickou optickou soustavu je brana jako bodovy
zdroj elektronti [6].

1.1.2 Elektronova opticka soustava

Pro praktické vyuziti elektronového paprsku je nutné ho po vyzateni z elektronového
déla ovladat. Vyuziva se k tomu systém elektrickych civek, které pfi prichodu proudem
vytvati elektromagnetické pole. Pti prichodu elektronového paprsku timto polem pisobi
na letici elektrony Lorentzova sila a méni tak jejich trajektorii. Vhodnou konfiguraci
elementarnich civek se vytvori elektromagnetické pole, které ovlada paprsek podobné
jako bézné svételné optické soustavy [7].

Elektromagnetickd ¢ocka generuje fokusacni magnetické pole (viz Obrazek 1.7).
Toma za nasledek zuzeni elektronového paprsku a tim zvySeni hustoty vykonu
pii dopadu. Optickou mohutnost elektromagnetické ¢ocky 1ze ménit pomoci zmén proudu
v budici civce. To umoziuje dynamicky ménit ohniskovou vzdalenost. Stejné, jako
opticka Cocka, vykazuje elektromagnetickd c¢ocCka principialni optické vady
(chromatickou, sférickou atd.). Casto tedy byva doplnéna centrovaci civkou, ktera
koriguje vyoseni paprsku a stigmatorem, ktery opravuje elipticky profil paprsku. Tyto
vady se tim ¢astecné kompenzuji [7, 8].

Dalsi casti elektronové optické soustavy je deflektor (viz Obrazek 1.8). Funkce
deflektoru je vychylit elektronovy paprsek o pozadovany uhel a nasmérovat ho tim
do pracovni oblasti. Je tvofen dvéma civkami, které generuji navzajem kolma
elektromagnetickd pole. To umoziiuje vychylovat paprsek v obou smérech. Jistou
alternativou k elektromagnetickému deflektoru je elektrostaticky deflektor, ktery ovSem
neni vhodny pfi velkych energiich paprsku z divodu napétovych rozkmit na budicich
deskach [7, 8].



Obrazek 1.8: Elekromagneticky deflektor [8] Obrazek 1.7: Elektromagneticka ¢ocka [8]

Vsechny casti optického systému lze elektronicky ovladat pomoci zmén budicich
proudu v civkach. To umoziiuje ménit trajektorii paprsku daleko rychleji nez jakymkoliv
mechanickym zpisobem. Diky tomu je svafovani elektronovym paprskem velmi rychly,
dobfe regulovatelny a reprodukovatelny proces [7, 8].

1.1.3 Pracovni komora

Pii svafovani elektronovym paprskem je dualezité vakuum, které se udrzuje,
aby nedochazelo k rozptylu paprsku vlivem srazek s okolnimi Casticemi (viz Obrazek
1.9). Nejvétsi stupen vakua se udrzuje v okoli zdroje elektront, kde Castice jest€ nemaji
takovou rychlost a srazky by vyznamné ovliviiovaly jejich trajektorii [9].

Obrazek 1.9: Rozptyl paprsku pii tlaku 500 mbar (nalevo) a pfi tlaku 50 mbar (napravo) [8]

Pro udrzeni vakua tedy musi byt cely proces uzavien do pracovni komory, ze které
se nasledné vysaje vzduch. To je z hlediska technologie omezujici prvek, protoze velikost
komory limituje maximalni rozméry svarence a nutnost vysat z komory vzduch zvySuje
operacni ¢as. Vzduch se z komory vysava pomoci vyveévy. Prehled pouzivanych typa
vyveév je v Tabulce 1.1. V nékterych komorach je vyuzivan systém clon k postupnému
snizeni vakua, coz umoziiuje udrzet silné lokalni vakuum v oblasti elektronového déla
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a niz§i vakuum v predkomote se svafencem. Pracovni komora rovnéz slouzi k odstinéni
rentgenového zareni vznikajiciho pfi interakci elektron se svafovanym materialem.
U piistroju pracujicich s urychlovacim napétim do 60 kV na odstinéni zafeni staci stény
pracovni komory. Pfi vys$§im urychlovacim napéti je potieba pridat odstiriujici olovéné
desky [9, 10].

Vyvéva Princip fungovani Minimalni
tlak
- Opakované se zvétSuje a zmensSuje pracovni
Rotacni prostor vyvévy pomoci excentrického rotujiciho 100 mbar
télesa
Difuzni Moleku!y cerpaneh? plyn,u jsou unaseny hnagl 100 nbar
parou, ziskané vypafovanim silikonového oleje
Turbomolekularni Lopatky rotoru srazkami predavaji molekulam 10 fbar

cerpaného plynu slozku rychlosti ve sméru Cerpani

Tabulka 1.1 Prehled pouzivanych vyvev [4]

1.2  Interakce elektroni se svaifovanym materiilem

Elektrony dopadajiciho paprsku jsou ozna¢ovany jako primarni elektrony (PE). Tyto
elektrony pronikaji do materialu a predavaji mu svoji kinetickou energii. Primarni
elektrony narazi pii pruichodu materialem do elektronti ve vn€j§im obalu atomd, ¢imz
dochazi k vibracnimu pfenosu energie. To zplisobuje vétsi rozkmitani atomové miizky,
coz se navenek projevuje jako zvySeni teploty materialu. Na ohfev materialu se spotiebuje
vétSina dodavané energie paprsku (na povrchu asi 60 %, s postupujici hloubkou vniku
az 95%). Ke ztraté energie dochazi pruznym odrazenim nékterych primarnich elektrona
materialem zpét. Oznacuji se zkratkou BSE (backscattered electrons). Dale se na ztraté
energie podileji sekundarni elektrony (SE), které jsou primarnimi elektrony vyrazeny
z vnéjSiho atomového orbitalu. Nezanedbatelna ztrata energie je i vlivem tzv. Augerova
jevu. Ten spociva ve vyrazeni elektronu z vnitiniho orbitalu primarnim elektronem. Tim
vznikne neuplny orbital, ktery je nasledné zaplnén elektronem z vysSich orbitald.
Uvolnéna energie, vznikla prechodem elektronu mezi orbitaly, je bud’ vyzatena v podobé
rentgenového (popt. svételného, tepelného) zareni, nebo predana jako kineticka energie
elektronu z vné&jsiho orbitalu. Ten nasledné opousti atomovy obal jako tzv. Augertv
elektron (AE). Interakce elektront s materialem je popsana na Obrazku 1.10 [2, 11].



Rentgenove, tepelné, svételneé zareni

Sekundarni elektrony (SE)

Zpétné odrazené elektrony (BSE) Augerovy elektrony (AE)

y
Pienos tepla

I

Obrazek 1.10: Interakce primarnich elektrona s materialem [11]

Priméarni elektrony po dopadu na povrch materialu pronikaji do velmi malé hloubky
(0,1-0,2 mm). Pro pfiblizny odhad hloubky vniku do plného materidlu se pouziva
empiricky zjist€na Rovnice 1.1, kde je hloubka vniku h [pum], urychlovaci napéti Ua [V]
a hustota materialu p [kg/m?].

U
h=21-10"5 -7‘* [m] (1.1)

V misté dopadu primarnich elektront dochazi diky vysoké hustoté vykonu paprsku
k témef okamzitému vypafovani materidlu. Vznikla para vlivem tepla expanduje a jeji
tlak vyvati kapilarni otvor. V literature je bézné oznaCovan jako tzv. keyhole.Vznik
otvoru umoziiuje elektrontim pronikat hloub€&ji do materialu.Ve vzniklém otvoru je nutné
udrzet dostateCny tlak par, ktery musi piekonat povrchové napéti a hydrostaticky tlak
taveniny vytlaCené na stény kapilary. Rychlost pronikani primarnich elektront
do materialu pomoci té€chto kapilarnich otvort je daleko vyssi, nez rychlost odvodu tepla
do okoli svaru. To umoziuje délat hluboké a zarovén uzké svary. Dosahovany pomér
Sitka:hloubkla svaru je az 1:30. Pfi pohybu primarnich elektront kapilarnim otvorem
dochézi k poruseni termodynamické rovnovahy, tavenina se pfemistuje za prochazejici
elektrony a po jejim ztuhnuti vznika svar [2, 11].

1.3  Technologické vyuziti elektronového paprsku

1.3.1 Velké objemové taveni, vakuové pretaveni a ¢iSténi kovi

Elektronovy paprsek se vyuziva ktaveni velkych objemd kovl. Zafizeni jsou
vétsinou diodového typu, kde anodu tvoii taveny kov. Materidly zpracovavané touto
metodou jsou ze skupiny obtizné tavitelnych, nebo reaktivnich kovi. Nejcast€ji to jsou
titan a jeho slitiny, tantal, molybden, niob, wolfram, hafnium, uran, zirkon a iridium.
Pretavenim ve vakuu lze ziskat chemicky velmi Cisté kovy [1, 12].
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1.3.2 Tepelné zpracovani povrchové vrstvy

Schopnosti elektronového paprsku velmi rychlého ohfevu se vyuziva k uprave
povrchovych vrstev soucastek. Podle toho, dochazi-li v procesu k roztaveni materialu,
se zavadi déleni na technologie tekuté, nebo tuhé faze [13].

Do skupiny technologii tuhé faze patfi hlavné tvrzeni a zihani. Pfi povrchovém
tvrzeni se ohteje tenkd povrchova vrstva kovu (0,1-0,2 mm) na teplotu pod bodem tani
materialu. Nasledné dochazi k velmi rychlému odvodu tepla (az 10* K/s) okolnim
materialem a tim k zakaleni povrchové vrstvy. Zihani se uplatiiuje hlavné pii lokalni
povrchové rekrystalizaci materialu [13].

Technologie tekuté faze jsou zejména pietaveni, platovani a disperze. Pretaveni
povrchové vrstvy se pouziva k zhutnéni litin a hlinikovych slitin, nebo ke sliti poréznich
povlaka. Pii deponovani soucastky legurami a nasledném pietaveni vzniknou na povrchu
pozadované slitiny. Pfi platovani je pomoci elektronového paprsku pfitavena piidana
vrstva materialu. U disperze se v pietaveném materialu pomoci difuze rozptyli drobné
Castice. Lze tak napiiklad zvysit otéruvzdornost materialu pomoci tvrdych zrn [13].

U technologie tuhé faze zlstava povrch soucasti neporuseny, zatimco u tekuté
dochazi vlivem pretaveni ke zdrsnéni povrchu a je nutné pocitat s pfidavkem na obrobenti
[13].

1.3.3 Elektronové svarovani a pajeni

Charakteristiky elektronového svafovani jsou popsany v kap.l. Zde bude popsana
technologicka piiprava svaru. Mezera mezi svafovanymi materialy by meéla byt 0,1 mm.
Plochy se pred svafovanim ocistuji a odmast'uji, aby se predeslo vmeéstkiim a bublinam
ve svaru. Idealni drsnost povrchu svafovanych ploch je Ra = 0,8—1,6. Ve vétsin€ pripadt
lze svafovt bez pfidavného materialu. EP se pii bézném svafovani pouziva, aby byla
tepelné zasazena co nejmensi oblast okolo svaru. Zvlastni pozici ma svarovani
elektronovym paprskem v oblasti spojovani kovi s rozdilnymi vlastnostmi. Neékteré
kombinace kovl (hlinik-titan, nikl-stfibro, méd-nerez, meéd-titan) nelze klasickymi
metodami svarit. [1, 14].

1.3.4 Obrabéni elektronovym paprskem

Pti obrabéni elektronovym paprskem dochazi k odpatfeni prebytecného materialu.
Vyzaduje to ze vSech technologii EP nejvyssi hustotu vykonu. V zavislosti na obrabéném
materialu je to az 10°-107 W/mm? pfi urychlovacim napéti okolo 150 kV. Potfebna
hustota vykonu pro dany material zavisi hlavné na jeho tepelné vodivosti a kapacité.
Materialy s malou tepelnou vodivosti (keramiky, plasty) se odpatuji rychleji, protoze
dochazi k mensim ztratam piivedeného tepla do okolniho materialu. Moderni zafizeni
vétsSinou pracuji v pulznim rezimu, coz snizuje stfedni ptikon zafizeni a zmenSuje tepelné
ovlivnéni obrobku. Frekvence pulst se pohybuje v rozmezi 500—-10 000 Hz. Nejcastéji
se EP pouziva na vrtani. Nejmoderné§i piistroje jsou diky elektronickému fizeni
a zna¢nému vykonu paprsku schopny vytvoftit az 3000 dér za sekundu. Diky uzké stopé
paprsku lze vrtat otvory od praméru 25 um [1, 15].
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Pfi snizeni vykonu generatoru lze pouzit elektronovy paprsek ke gravirovani
a texturovani povrchu. Timto zplisobem lze vytvafet znacky, €i napisy na povrchu
soucasti. Texturovani povrchu se Casto aplikuje na upravu styénych ploch riznych
materiall. Pomoci paprsku se vytvori sit' dilka, které zlepsi vzajemné propojeni
a tepelnou vodivost vysledného spoje [1, 15].

1.3.5 Aditivni postupy v metodach Rapid prototyping

EP se také vyuziva pii vytvareni 3D objektu z pocitacového modelu. Prvni metoda
spoCiva v natavovani kovového prasku v nadobé s pohyblivym dnem. Elektronovy
paprsek vytvorti tenkou vrstvu pretaveného kovu ve tvaru fezu modelem. Poté se dno snizi
o velikost jedné vrstvy, nanese se dalsi vrstva prasku a cely proces se opakuje. Tloust'ka
jedné vrstvy obvykle byva 0,05-0,2 mm a dosahovana piresnost je + 0,4 mm. Pfi druhé
metode se pouziva drat, ktery je kontinualné dodavan pred elektronovou trysku, kde
se roztavi. Roztaveny kov se nasledn€ nanasi po vrstvach na pfipravenou podlozku.
U druhé metody se dosahuje vyssi rychlosti nanaSeni za cenu nizsi pfesnosti. Pouzivané
materialy jsou: Cisty titan (Iékafské aplikace), slitiny titanu (napi. TicAlsV), slitiny
kobaltu a slitiny chromu [1, 16].
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2 METODA COLD SPRAY

Metoda Cold spray (Cesky oznaCovana jako metoda nizkoteplotniho kinetického
naprasovani) se fadi mezi technologie Zarového nanaseni povlaka, ale odlisuje se od nich
nizkou teplotou pii nanaseni a vysokou rychlosti ¢astic. Pfi deponovani vrstvy metodou
Cold spray jsou castice urychleny v Lavalové trysce na rychlost 300-1200 m/s.
Kinetickou energii deponovanym ¢asticim dodava hnaci plyn. Obvykle se pouziva No,
He nebo vzduch. Plyn byva stlaen az na 4 MPa a dosahuje teploty az 1000 °C.
He se pouziva pro dosazeni vysokych rychlosti z ekonomickych divoda vétSinou
ve smési s N2. Pro nizsi rychlosti se jako nosny plyn pouziva vzduch. Deponované ¢astice
nejsou nijak pfedehfivané a v kontaktu s hnacim plynem jsou pouze kratkou dobu, takze
jejich teplota neptekracuje 200 °C. Nedochazi tedy ani k CasteCnému nataveni Castic
a jejich depozice je zpusobena pouze plastickou deformaci pti narazu do substratu. Nizka
teplota celého procesu umoziuje se vyhnout béznym problémim technologii zarového
nanaseni, jako je oxidace nebo nezadouci chemické reakce. Dalsi vyhody metody Cold
spray je dobra ptilnavost deponované vrstvy a tlakové zbytkoveé napéti ve vrstvé. Hlavni
nevyhody metody Cold spray je Spatné nanaSeni kiehkych fazi a nutnost mit vychozi
material ve formé velmi jemného prasku [17, 18].

2.1 Konstrukce zarizeni

Hlavni ¢asti CS zafizeni jsou: vysokotlaky zdroj plynu, podavac prasku, ohtivac
plynu a Lavalova tryska. Schéma usporadani téchto ¢asti je na Obrazku 2.1. Podle typu
nosného plynu (vzduch, nebo He a N2) se jako vysokotlaky zdroj pouziva bud’ kompresor
(pro vzduch), nebo soustava tlakovych lahvi (pro He a N2). Odtud je plyn piiveden
do zatizeni, kde je rozdélen do dvou proudd. Mensi Cast je vyuzita na unaseni prasku
z podavace do trysky. Vétsi ¢ast plynu prochazi ohiivacem, kde se zahteje az na 1000 °C.
Tim se zvysi tlak, zvétsi objem a zmensSi viskozita plynu, coz prisp&je k vyssi rychlosti
proudéni. Nasledné se oba proudy opét spoji a spolecné jsou urychleny v Lavalové trysce,
ktera je konvergentné—divergentni. To umoziiuje vyuzit cely potencial rozdilu tlaku
a dosahnout nadzvukové rychlosti proudéni na vystupu trysky. Podle vstupniho tlaku
plynu jsou timto zptisobem castice urychleny na 300—1200 m/s a po narazu na substrat
jsou schopny dostatecné velké plastické deformace potiebné k uspésnému naneseni [19].

Pod,qva(:
Privod B
Lavalova tryska
plynu ‘ Povlak —»
l Iff:;fff[ l
]

Natlakovany
vzduch

LG

Obrazek 2.1: Konstrukce zafizeni pro Cold spray [20]

«+— Ohfrivac plynu
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2.2  Mechanismus vzniku povlaku

Béhem nanaseni vrstvy povlaku metodou CS nedochézi k nataveni deponovanych
Castic ani substratu. Mechanismus nandSeni metodou CS je tedy vyrazné€ jiny nez
u béznych metod zarového nanaseni. Béhem téchto procest jsou deponované Castice
roztaveny (nebo CasteCné nataveny) a naneseny na povrch substratu. Zde jsou ¢astice
velmi rychle ochlazeny pod teplotu solidu a vytvaii pevné spojeni s povrchem. U metody
CS je Castice nanesena na substrat diky velkym plastickym deformacim v prub€hu narazu.
Kli¢ovym parametrem pro Uispé$né naneseni ¢astice je jeji rychlost pfed narazem. Pokud
je rychlost Castice prili§ mala, jeji kineticka energie neni dostateCna pro zpusobeni
velkych plastickych deformaci nutnych k uspéSnému pfilnuti Castice. Mezni rychlost,
pfi které Castice pfilnou k povrchu, se nazyva kriticka rychlost. Vlivu rychlosti na tuspésné
naneseni povlaku bude vénovana dalsi podkapitola [21, 22].

V zasadé je zakladni podminkou pro Uspésné prilnuti Castice na substrat kontakt
dvou kovoveé ¢istych povrchii na dostate¢né velké plose. Kovove Cisté povrchy se k sobé
musi priblizit na atomovou vzdéalenost, aby doslo vlivem adheznich sil k pfilnuti
nanasené¢ho materialu. V idealnim ptipadé by k tomu nebylo potieba Castici nijak zahtivat
ani deformovat. Nicmén¢ v realné situaci nejsou plochy dostate¢né rovinné a castice jsou
pokryté oxidickou vrstvou, coz zabranuje kontaktu kovove Cistych povrchi. Pro tispésné
pfilnuti Castice je tedy nutné oxidickou vrstvu porusit. Jednim zptsobem, jak toho
dosahnout, jsou velké plastické deformace. Vlivem zmény tvaru povrchu dochazi
k naruSeni kiehké oxidické vrstvy a odhaleni kovove Cistych povrchii deponované Castice
a substratu. Schematicky je tento d¢j zobrazen na Obrazku 2.2 [21, 22].

metal A

== oxidické vrstvy ‘5= 0 ‘

metal B @

kovové Cisté
\ povrchy

/« pfilnuti materialu @

|

- < < - <D <3 | £>>0)

‘5>0‘

Obrazek 2.2: Schéma naruseni oxidickych vrstev vlivem velkych plastickych deformaci [21]

Pomoci simulaci dopadajici ¢astice metodou kone¢nych prvka se podafilo
podrobné popsat deformace kulové Castice v prub€hu kolmého dopadu na substrat
(viz Obrazek 2.3). Castice se pii dopadu zplostuje a v substratu vzniké krater.
S pfibyvajicim ¢asem srazky dochazi ke zvétSeni zploSténi Castice a prohloubeni krateru
v substratu. Béhem srazky je vétSina plastické deformace soustfedéna v tzké oblasti
okolo rozhrani mezi ¢astici a substratem. Pokud je rychlost ¢astice dostatecna, dochazi



na okraji krateru k vytrysku materialu castice 1 substratu (bézné oznacovan jako jet).
Prave v oblasti okraje krateru jsou plastické deformace Castice 1 substratu nejveétsi

a dochazi zde k ptilnuti kontaktnich ploch. Pti zvySeni rychlosti dopadu Castice se tato
oblast zvétSuje smérem ke stiedu dopadové plochy castice. Nikdy ovSem nedojde

k pfilnuti na celé ploSe kontaktu. Okolo stfedu dopadové plochy jsou deformace vzdy
vyrazné mensi a nedojde zde k odhaleni kovoveé ¢istych povrcht [21].

vytrysk materialu (jet)
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Obrazek 2.3: Prubéh deformace dopadajici Castice na substrat v zavislosti na ¢ase [23]

Cely proces prilnuti Castice je velmi kratky (asi 3050 ns) a dochézi pfi ném
k vysoce koncentrovanym lokalnim plastickym deformacim (ptes 1000%). Tyto
skuteCnosti ukazuji, ze takto velké deformace jsou umoznény diky adiabatické stfihové
nestabilité. To bylo ovéfeno pomoci simulaci a experimentl, kde byla nameéfeny zmény
napéti, deformace a teploty pfi prekroceni kritické rychlosti ¢astice v oblasti rozhrani
mezi Castici a substratem (viz Obrazek 2.4). Ve tedy ukazuje na vyskyt adiabatické
stfihové nestability pii deformaci dopadajici ¢astice [23].
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Obrazek 2 .4: Zavislost teploty a deformace na ¢ase béhem dopadu ¢astice [23]

U kovt bézné€ dochazi k deformacnimu zpevnéni, tzn. ze se zvétSenim deformace
se zvy3uje skluzové napéti v materialu. Pfi adiabatickych podminkach se teplo
generované plastickou deformaci nestihne rozptylit do okoli a zvy$i teplotu okolniho
materialu. To zpiisobi snizeni skluzového napéti v materialu a tim dochazi ke snizeni
meze kluzu a pevnosti materialu. U idealniho materialu by doslo k rovhomérnému
rozlozeni teplot a deformaci. U bézného materialu dochéazi vlivem nerovnomérnosti
mikrostruktury k lokalizaci deformace. Vice deformované oblasti se jesté vice zahfeji,
coz zapiicini jeste€ vétsi deformace. Teplota se v téchto Castech maze lokalné zvysit
az na teplotu taveni materialu. To zpusobi, ze skluzové napéti rychle poklesne témer
na nulu. Tento stav se nazyva adiabaticka stfihova nestabilita a jeji vyskyt Ize brat jako
podminku postacujici pro uspeésné prilnuti castice [23].

2.3  Kriticka rychlost

Kli¢ovym parametrem pro uspesné prilnuti dopadajici Castice metodou CS je jeji
dopadova rychlost. Pokud je rychlost Castice pfili§ mala, nedojde k dostatecné velkym
plastickym deformacim a ¢astice se odrazi zpét. Zavadi se tedy tzv. kriticka rychlost, coz
je mezni rychlost pro piilnuti ¢astice na povrch substratu. Pti dalSim zvySovani rychlosti
docilime pevnéjs§i vazby mezi deponovanou castici a substratem. To ovSem lze pouze
do urcité meze. Jestlize se presahne tzv. erozni rychlost, opét dojde k odrazu Céstice
a erozi substratu. Interval mezi kritickou a erozni rychlosti je nazyvan depozicni okno,
ve kterém dochazi ke tvorbé povlaku (viz Obrazek 2.5) [24].
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Obrazek 2.5: Depoziéni okno a vzhled ¢astic médi po dopadu pii riznych rychlostech [25]

V posledni dobé jsou tendence vytvorit co nejpfesn€jsi empirickou rovnici pro
vypocet kritické rychlosti. Zatim se nepodarilo vytvofit obecnou rovnici, ale pro bézné
plastické  konstrukéni materialy dosahuji  existujici rovnice dobré shody
s experimentalnimi vysledky. Jednu z pouzivanych empirickych rovnic popsal Assadi
a kolektiv [21].Vychazel =z predpokladu, Zze kritickou rychlost ovliviiyji hlavné
materidlové parametry deponované Castice: hustota (p), mez kluzu (ou), teplota taveni
(Tm) a teplota pii dopadu (Ti).

Ver = 667 — 14p + 0,08T,, + 0,10, — 0,4T; [m/s] 2.1)

Rovnice ov§em nezahrnuje vliv velikosti dopadajici ¢astice, kterd ma na GspéSnost
depozice nezanedbatelny vliv. Z toho divodu neni pfili§ vhodna pro netypické velikosti
deponovanych ¢astic. Vliv velikosti castice zahrnuje rovnice, kterou publikoval Schmidt
a kolektiv [26].

T;-T
Fy4ors(1-=&

—R)
Vg = , IR 4 4+Fy - Cpr (T — T0) [m/s] (2.2)

kde org[Mpa] je mez kluzu v tahu, p[kg/m®] je hustota deponované &astice,
Cp[Jkg™*K~] je mé&ma tepelna kapacita za konst. tlaku, Tm [K] je teplota taveni
nanasené¢ho materialu, Tr [K] je referencni teplota (vétsinou teplota prostredi), Ti [K] je
teplota Castice pii dopadu a Fi, F2 jsou mechanické a termické kalibracni koeficienty [-].

Pro vypocet erozni rychlosti deponovanych Castic se vyuziva pouze hruby odhad
pomoci jeji zavislosti na kritické rychlosti. Nejcastéji se jeji velikost udava jako
dvojnasobek velikosti rychlosti kritické. Blize ji netfeba urCovat, protoze rychlost
nanaseni Castic pfi bézném CS procesu je vyrazné mensi [24].
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2.4  Srovnani metody CS a bézZnych metod Zarového nanasSeni

Mezi metody zarového nanaSeni se kromé CS fadi nastfik plamenem, nastiik
elektrickym obloukem, plazmaticky nasttik, vysokorychlostni nastfik plamenem (metoda
HVOF), detonation gun (D-gun) a dal§i. Technologie nanaseni je u kazdé metody jina,
ale u vSech dochazi k vyraznému zahfati deponovanych castic. To zptisobuje nékteré
nezadouci vlastnosti vysledné vrstvy, kterym se 1ze pouzitim metody CS vyhnout [19].

4

ek
I
A

Plazma

'y
(g
L

Teplotaplamene [1000 °C]

|-

0 200 400 600 800 1000 1200 1400
Rychlost leticich &astic [m/s]

Cold spray

o=

Obrazek 2.6: Srovnani metod zarového nanaseni podle rychlosti ¢astic a teploty procesu [19]

Bézné metody zarového nanaseni umoziuji nastrik témét kazdého materialu, ktery
ma rovnovazny stav taveniny. Pomoci filtracniho zafizeni lze snadno zachytavat
nenanesené Castice a nasledné je recyklovat pro dalsi pouziti. Vysledné povlaky jsou
velmi porézni, maji vysoky obsah oxidu, které vznikaji vlivem vysoké teploty pfi
nanaSeni. V povlacich zastavaji zbytkova tahova napéti, ktera jsou zpusobena teplotni
roztaznosti Castic pfi ochlazovani. Se zvétsujici se tloustkou povlaku zbytkova tahova
napéti rostou, coz muze vést az ke vzniku trhlin nebo separaci povlaku od substratu. Tyto
metody tedy nejsou piili§ vhodné pro deponovani silnéjSich vrstev materialu. Vysoka
teplota pfi nanaSeni muZze zpusobit mechanické a chemické zmény v materialu, coz je
¢asto nezadouci [27].

Material nanaSeny metodou CS si zachovava pocateCni chemické vlastnosti
a krystalovou strukturu. K mirnému poklesu mechanickych vlastnosti sice dochazi,
ale ten je vyrazné mensi nez u béznych zarovych metod. Velké plastické deformace
pii deponovani Castic zptsobuji nizkou poréznost povlaku (asi 1 %) a zbytkova tlakova
napéti, ktera uzaviraji drobné trhliny v povlaku a zvysu;ji tak jeho houzevnatost. Metodou
CS lze nanasSet silné vrstvy materidlu, protoze nedochazi k tak vyraznému smrsténi
nanesenych Castic, coz zpusobuje zbytkova tahova napéti v povlaku. Diky nizké teploté
celého procesu je v povlaku nizky obsah oxidi. Lze tedy nanaset i materialy s vysokou
afinitou ke kysliku. Vysledny povlak se vyznacuje vysokou vodivosti. Jako priklad 1ze
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uvést médény povlak, ktery si zachovava 85 % puavodni vodivosti, pokud je nanesen
metodou CS a pouze 15 % pokud je nanesen jinou metodou zarového nanaseni. Z toho
divodu se metoda CS pouziva pii nanaseni vodivych vrstev [27].

Velké plastické deformace na povrchu ¢astice jsou nutné pro uspéSné deponovani
metodou CS. Z toho divodu jsou nanaseny hlavné tvarné materialy s dostateCnou
taznosti. Kiehké materialy jsou pro CS obtizné pouzitelné a vétSinou se nanaseji ve forme
kompozitu s tvarnym materialem, ktery slouzi jako pojivo mezi jednotlivymi kiehkymi
fazemi. Metoda CS potiebuje vétsi priitok procesniho plynu (od 0,5 m*/min) v porovnani
s béznymi metodami zarového nanaSeni. To neni problém v pfipad€ pouziti stlaceného
vzduchu, ale v pfipadé pouziti helia se cely proces znacné prodrazi. Pfi nanaseni miri
tryska pouze na malou oblast substratu. Neni tedy Casové ani ekonomicky vhodné
pouzivat CS na vétsi plochy. Problémem metody CS je také Casté zanaSeni trysky a jeji
eroze zevnitt [19, 27].
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3 INTERMETALIKA

Intermetalika patii do skupiny intermedialnich fazi. Jsou tvotfeny z kovovych prvka
a nachazeji se uvniti rovnovaznych diagramu tak, ze nezasahuji do zadné Cisté slozky
diagramu. Maji bud’ presné urcené stechiometrické slozeni, nebo se mohou vyskytovat
v razn¢ Sirokych intervalech chemického slozeni. Jejich krystalicka struktura je odliSna
od struktury prvkd, znichz vznikly. Krystalizu v nadmfizkovych strukturach, které
nejCastéji vychazeji z kovovych struktur BCC, FCC a HCP. Usporadana krystalova
nadmfizka vznika, protoze jsou rozdilné vazebné sily mezi navzajem rliznymi atomy
a stejnymi atomy. Mtizka je usporadana tak, aby bylo zachovano obklopeni atomu atomy
jinych prvkd. Vazby mezi jednotlivymi prvky jsou smésné, tzn. Ze jsou CasteCné
kovalentni, iontové a kovové [28].

Intermetalika je velmi slibna skupina materialti. Stejné€ jako kompozity maji Casto
unikatni kombinaci vlastnosti. Naptiklad tzv. MAX faze, které tvoii pfechod mezi kovy
a keramikou, se vyznacuji vysokou tuhosti a chemickou odolnosti. Maji také vysokou
pevnost v tlaku (az do 1 GPa). Zaroven jsou odolné vuci teplotnim Sokim, dobie
zpracovatelné a maji vétsi toleranci k poSkozeni nez keramiky. Dalsi vyznamnou
skupinou intermetalik jsou aluminidy. Ty vynikaji vysokou teplotou tani, zvySenou
oxida¢ni odolnosti a relativné nizkou hustotou. Toho se vyuziva ve vysokoteplotnich
aplikacich hlavné v letectvi. Materidly s nejvétsi perspektivou pro tyto aplikace jsou
aluminidy niklu (NizAl, NiAl) a zeleza (Fe3Al a FeAl) [28].

3.1  Systém Fe-Al

3.1.1 Binarni diagram Fe-Al

Binarni diagram Fe-Al je vyrazny velkym rozdilem mezi teplotami taveni
jednotlivych Cistych slozek. V soustaveé dochazi ke stabilizaci a-Fe hlinikem, ktery patfi
mezi feritotvorné prvky. ZvétSenim oblasti a-Fe dochazi k propojeni s oblasti 6-Fe. To
zpusobi uzavieni oblasti y-Fe a vznik tzv. gama smyc¢ky. Hlinik se dobfe rozpousti
v BCC miizce a-Fe s maximalni rozpustnosti 45 at.% pfi teploté 1310 °C. Naopak Fe je
v Al témér nerozpustné. Mlizeme zde najit nékolik rovnovaznych fazi, stabilnich
intermedialnich fazi a dvé metastabilni faze. Popis fazi v binarnim diagramu Fe-Al jsou
v Tabulkach 3.1-3.3. Na Obrazku 3.1 je ptehled reakci probihajicich v systému Fe-Al
[29].

Vyznaéné body a reakee v systému Al — Fe:

Reakce Slozeni [at.% Fe] Teplota [°C] Typ reakce
L+FeAl<se 50.7 45.2 ~46 1310 Peritekticka
L+FeAl e 60 52 ~58 1232 Peritekticka
L<>& +FeAls 68.5 ~70.5  ~64.5 1169 Eutekticka
L + Fe,Als + FeAl, ~T5 ~72 ~T5 ~1160 Nezniama
L <> FeAl; + (Al) 99.1 76.6 99.97 655 Eutekticka
£+ FeaAls <> FeAl, ~65 ~T70 ~665 1156 Peritektoidni
g <> FeAl + FeAl, ~T1 ~55 ~66 1102 Eutektoidni
L «» FeaAls 71 1169 Kongruentni
233 660 Trisingulami

(cFe) < FeAl
Obrazek 3.1: Reakce probihajici v systému Fe-Al [29]
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80

a0 100

Rovnovazné faze

Teplotni rozsah

Chemickeé slozeni

charakteristika

Substitucni tuhy
roztok hliniku

o-Fe do 1538 °C do 45 at.% Al
v zeleze o, BCC
Substitucni tuhy
v-Fe 912-1394 °C do 1,3 at.% Al roztok hliniku
v zeleze v, FCC
Substitucni tuhy
Tuhy roztok hliniku do 660 °C do 0,03 at.% Fe roztok zeleza

v hliniku, FCC

Tabulka 3.1: Rovnovazné faze vznikajici v binarnim diagramu Fe-Al [29]

Metastabilni faze

Vznika pii mirné

FeAls do 700 °C do 4,4 at.% Fe . -
rychlosti ochlazovani
FeaAlo d0700°C | doddard Fe | YZmkapiivysoke
rychlosti ochlazovani

Tabulka 3.2:Metastabilni faze vnikajici v binarnim diagramu Fe-Al [29]
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Stabilni intermedialni

faze
Intermedialni faze
vznikajici
FeAl do 1310 °C 3648 at.% Al transformaci z oFe,
kubicky stfedéna typu
B2

Intermedialni faze
FesAl do552°C 23-36 at.% Al vznikajici sekundarni

transformaci z FeAl,

£ 1102-1232°C | 58-65 at.% Al Vysokoteplotni

Intermedialni faze

FeAl do1170°C | 66-66.9 at.c Al | [ntermedialni faze
vznikajici z € faze

Fe:Als do 1170 °C 70-73 at.% Al Intermedidlni faze
tuhnouct z taveniny
Intermedialni faze

FeAls do 1157°C | 74,5-76,6 at.% Al | s vysokym obsahem

Al

Tabulka 3.3 Stabilni intermetalické faze vnikajici v binarnim diagramu Fe-Al [29]

3.1.2 Vyznamné slitiny v systému Fe-Al

Aluminidy Zeleza jsou vyznamnou skupinou materialt s usporadanou BCC miizkou.
Tyto intermetalika vykazuji vysokou korozni odolnost, vysokou pevnost a dobrou
abrazivnost. V porovnani s ocelemi maji mensi hustotu. Jejich hlavni nevyhodou je nizka
houzevnatost za pokojovych teplot, ktera je zpisobena slabymi hranicemi zrn a vysokou
hustotou vakanci ve strukture. U aluminidi je totiz entalpie tvorby vakanci za vysokych
teplot velmi nizka, coz ma za nasledek jejich nadmérny vyskyt ve struktute. Tim dochazi
k narastu tvrdosti, zvySeni meze kluzu a snizeni houzevnatosti, protoze se vakance
chovaji jako tuhy roztok branici pohybu dislokaci. Pro snizeni mnozstvi vakanci je
zapotiebi dlouhodobé nizkoteplotni zihani, kdy vydrze na zihaci teplot¢ mohou
dosahnout i n¢kolika dni. Aluminidy zeleza jsou vhodné pro aplikace v petrochemickém
a automobilovém pramyslu. Casto se pouZivaji jako ochranné vrstvy na kovovych
materialech. Deponovany jsou pomoci plasmovych nastiiki, metodou HVOF,
nebo metodou Cold spray [30, 31].

Slitiny na bazi intermatelické faze FeAl se uplatiiuji u tepelnych vymeénikd,
ve vyfukovych systémech automobilli, na nadoby chemickych systémi a jako ochranné
povlaky kovovych slitin [30, 31].

Slitiny obsahujici fazi FesAl se pouzivaji jako porézni filtry pro plyny s vys§im
obsahem siry, dale v pecich, vysousecich a tepelnych vyménicich. FesAl ma také vysokou
magnetickou permeabilitu, ¢ehoz se vyuziva pii vyrobe magnetickych soucastek [30, 31].
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3.2  Systém Ni-Al

3.2.1 Binarni diagram Ni-Al

Binarni diagram Ni-Al je typicky maximem teploty taveni (1638 °C) v oblasti
intermedialni faze AINi pfi obsahu 50 at.% Ni. Rozpustnost niklu v tuhém roztoku
hliniku je velmi omezena a se snizenim teploty dochazi k jesté vétSimu poklesu.

V tuhém roztoku niklu se hlinik rozpousti az do maxima 21,2 at.%. Systém Ni-Al je
zakladem pro superslitiny na bazi niklu. Zvlasté faze NiAls a jeji eutektickd smés Al

s NiAlsjsou ideéalni materialy pro vysokoteplotni aplikace. Jako slitina s tvarovou
paméti se pouziva slitina NiAl bohata na nikl (~64 at% Ni). VSechny reakce probihajici
v diagramu jsou na Obrazku. 3.3 a popis vSech fazi v binarnim diagramu je

v Tabulkach 3.4-3.5 [29, 31].
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Obrazek 3.5 Binarmni diagram Ni-Al [29]

Reakce Tvp reakee Teplota [K]
Tavenina < AINi Kongruentni 19500
FCC += Tavenina + AINi; Peritekticka 1643 4
Tavenina + AlNi + AlNiz Eutekticka 16422

Tavenina + AINi «= AN  Peritekticka 1408.5
Tavenina + Al;Niz < AlzNi  Pentekticka 11235
AINi + AlNiz «— AlzNis Peritektoidni 9725
Tavenina < FCC + Al;Ni Eutekticka 914.8

Obrazek 3.6: Reakce probihajici v systému Ni-Al [29]

Rovnovazné faze Teplotni rozsah | Chemické slozeni charakteristika

Substitucni tuhy roztok

Tuhy roztok hliniku do 1455 °C do 0,11 at.% Ni niklu v hliniku, FCC

Substituéni tuhy roztok

Tuhy roztok niklu do 660 °C do 21,2 at.% Al hliniku v niklu, FCC

Tabulka 3.4 Rovnovazné faze vnikajici v binarnim diagramu Ni-Al [29]

22




Stabilni intermedialni
faze

Intermedialni faze se

koherentni s FCC matrici

Intermedialni faze
vznikajici peritektoidni
reakci,
ortorombicka mfizka

NisAl3 do 700 °C 64-68 at.% Ni

Intermedialni faze
tuhnouci z taveniny,
maximalni teplota taveni
soustavy Ni-Al, BCC

NiAl do 1638 °C 44-59 at.% Ni

Intermedialni faze
Ni2Al3 do 1133 °C 3742 at.% Ni vznikajici peritektickou
reakci, HCP

Intermedialni faze
NiAlz do 854 °C 26 at.% Ni vznikajici eutektickou
reakci z taveniny, FCC

Tabulka 3.5 Stabilni intermetalické faze vnikajici v binarnim diagramu Ni-Al [29]

3.2.2 Vyznamné slitiny v systému Ni-Al

Pro pramysl jsou nejdulezitéjsi slitiny na bazi intermetalickych fazi NiAl a hlavné
NisAl které jsou zakladem pro tzv. niklové superslitiny. Ni3Al tvofi v superslitinach
koherentni precipitaty, které zpomaluji a zachytavaji prochazejici dislokace. Diky tomu
si material udrzuje pevnost i do velmi vysokych teplot. Dalsi vyhodou je vysoka
korozivzdornost nad teplotou 1200 °C. Nevyhodou faze NizAl je jeji nizka taznost a pfi
vysokém obsahu této faze ma slitina jiz spiSe kovokeramicky charakter. Nelze je tedy
zpracovat jinak nez presnym litim. Niklové superslitiny nachdzi vyuziti hlavné
v leteckém primyslu pro teplotné zatizené Casti proudovych motora [29, 32].

Hlavni prednosti slitin na bazi NiAl je skvéla korozivzdornost pfi teplotach od 20 °C
az do teploty tani. Diky vysokému obsahu hliniku se povrch pokryva vrstvou Al20s3, ktera
zamezi dal$i korozi materialu. Slitiny NiAl maji také dobrou pevnost pfi vyssich teplotach
a jsou tedy idealni pro vysokoteplotni aplikace. Pti teplotach kolem 900 °C se projevuje
efekt tvarové paméti. Proto se faze NiAl pouziva jako zaklad materiala s tvarovou paméti
pracujicich za vysokych teplot. Pfi legovani zelezem dochazi ke vzniku
feromagnetickych slitin, které se pouzivaji pro vyrobu permanentnich magneta [32].
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4 EXPERIMENTALNI CAST

4.1 Experimentalni metody

4.1.1 Svételna mikroskopie

Zakladnim zobrazovacim prosttedkem v metalografii stale zistava svételny
mikroskop, ktery umoziiuje ziskat vetsi zvétSeni, vysoky kontrast a vysokou rozliSovaci
schopnost pfi zkoumani metalografického vzorku. ZvétSeni je ziskano diky soustavé
cocek usporadanych sériové. Pomoci revolverové hlavice lze zvétSeni upravovat
vymeénou raznych objektivi. Svételnou mikroskopii limituji optické vady Cocek, coz jsou:
sféricka vada (paprsky se neprotinaji pouze v jednom bod¢), chromaticka vada (rozlozeni
bilého svétla na barevné slozky vlivem riaznych indexd lomi), astigmatismus
(prodlouzeni obrazu ve sméru osy x nebo y). Zakladni charakteristika optického
mikroskopu je Numericka apertura objektivu (viz Rovnice 4.1) [33, 34].

A =n X sin(a) 4.1)

kde a [rad] je polovicni thel objektivu a n [-] je index lomu prostfedi mezi objektivem
a povrchem metalografického vzorku.

Numericka apertura totiz ovliviiuje rozliSitelnou vzdalenost mikroskopu, coz je
nejmensi vzdalenost dvou bodu na pozorovaném objektu, které jsou od sebe jeste zietelne
rozlisitelné. Lze ji vyjadfit z Rovnice 4.2 [33, 34].

A
Amin = Z 4.2)

kde /4 [m] je vinova délka pouzivaného svétla a A [-] je Numericka apertura objektivu.

Pro zvétSeni rozliSitelné vzdalenosti se pouziva imerzni objektiv, kde se zvétSuje
index lomu nalitim oleje mezi objektiv a vzorek. Tim se zvysi rozliSeni mikroskopu oproti
suchému objektivu, kde paprsky prochazi vzduchem. Metalografické vzorky lze
zobrazovat ve dvou rezimech — ve svétlém a tmavém poli. Pfi zobrazeni ve svétlém poli
jsou do objektivu odrazeny paprsky od kolmych a ¢astecné i Sikmych ploch. Pti zobrazeni
v tmavém poli jsou do objektivu odrazeny pouze paprsky od Sikmych ploch [33, 34].

Snimky v této praci byly pofizeny na svételném mikroskopu AxioObserver vyrobeny
firmou Zeiss. VSechny snimky byly pofizeny ve svétlém poli. Pii pofizovani snimk byla
Casto pouzita motorizovana osa Z mikroskopu. Vytvofila se série snimkl, ktera byla
nasledné softwarem spojena do jednoho ostrého snimku (tzv. proostfovani).

4.1.2 Elektronova mikroskopie

SEM (rastrovaci elektronovy mikroskop) je velmi uzite¢ny nastroj v metalografii,
ktery v sobé€ spojuje chemickou a strukturni analyzu. SEM ma rozliSeni v fadu desitek
nanometrt. To je oproti svételné mikroskopii, ktera disponuje rozliSenim v fadu stovek
nanometri, zlepSeni o cely fad. Diky tomu SEM umoziuje daleko detailng&jsi analyzu.
Vzorky pro SEM musi byt zvodivého materialu. V opaéném piipadé dochazi
k hromadéni elektrond na povrchu a zkresleni vysledného obrazu [34, 35].
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Elektrony v rastrovacim elektronovém mikroskopu jsou emitované katodou
(wolframové vlakno, LaB6, polem emitovand katoda). Nasledné¢ jsou pomoci
elektrického pole urychleny skrz vakuovou komoru smérem ke vzorku (anoda). Pomoci
soustavy magnetickych ¢ocek dochazi k usmérnéni, zaostieni a vychylovani vzniklého
elektronového paprsku. Pii dopadu fokusovaného svazku primarnich elektronti dochazi
v urCitém objemu latky k pruznému a nepruznému rozptylu. Pruznym rozptylem je
myslen d&j, kdy jsou elektrony pruzné odrazeny zpét, pric¢emz ztraci velmi malou ¢ast své
energie. Tyto elektrony jsou oznacovany jako zpétne€ odrazené (BSE). Béhem nepruzného
rozptylu dochazi ke ztraté energie primarnich elektront, ktera se rozptyli v pozorovaném
objemu materialu. To umozni vznik sekundarnich elektronti (SE), Augerovych elektrona
a charakteristického rentgenového zafeni. Princip interakce elektroni s materialem je
stejny jako u elektronového paprsku a je blize popsan v kapitole 1.2. K zobrazeni
analyzované vrstvy lze pouzit vS§echny typy zminénych elektrond. Nejlepsi kontrast 1ze
ziskat pti pouziti zpétn€ odrazenych elektront (BSE) [34, 35].

V této bakalarské praci byly snimky potizeny hlavné pomoci BSE na elektronovém
mikroskopu Zeiss ULTRA PLUS.

4.1.3 Méreni mikrotvrdosti

Mikrotvrdost jednotlivych fazi byla namétena zkouskou dle Vickerse, ktera spociva
v kolmém vtlacovani indentoru do materialu urcitou silou (0,09807 N-1,961 N) po
urcitou dobu. Pti zkousce se pouziva diamantovy indentor ve tvaru ¢tyirbokého jehlanu se
¢tvercovou zakladnou a vrcholovym uthlem a = 136°. Mikrotvrdost se nésledné urcuje
z rozméru uhlopficek di a d2 vtisku zanechaného indentorem (viz Obrazek 4.1). Platny
vtisk by nemél byt viditelné zdeformovany, nesmi pfi ném dojit k popraskani ani
k proboteni méfené faze [36].

A

b\

Obrazek 4.1: Princip zkousky mikrotvrdosti dle Vickerse

Mikrotvrdost v této praci byla méfena na mikrotvrdoméru Leco. Bylo pouzito
nejmensi zatizeni HV 0,01, které odpovida sile F=0,09807 N. Doba zadrzeni vtisku byla
u vSech meéfeni t = 10 s. Na kazdé fazi bylo provedeno nékolik méfeni a jako vysledna
hodnota mikrotvrdosti byl pouzit aritmeticky prumér zmétenych hodnot.
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4.2  Priprava vzorki

Nastriky zkoumané v této praci byly pfipraveny kinetickym naprasovanim metodou
Cold spray na tenky hlinikovy plech (viz Obrazek 4.4). Parametry nastiika a vysledné
struktury nastfikt jsou uvedeny nize.

e

B Yo, 2o Parametry nastriku Fe-Al

nosny plyn: vzduch

teplota plynu: 300 °C

tlak plynu: 15 bart

vstupni koncentrace: 40 at. % Al
rychlost posuvu: 100 mm/s
pocet prejezdu: 11

Obrazek 4.2: Struktura nastfiku Fe-Al

Parametry nastiiku Ni-Al

nosny plyn: dusik

teplota plynu: 400 °C

tlak plynu: 50 bart

vstupni koncentrace: 35 at. % Al
rychlost posuvu: 100 mm/s
pocet prejezdi: 9

Obrazek 4.3: Struktura nastiiku Ni-Al

Fe-Al Ni-A
29
't:S = . \ t=3mm e 29
deponovana vrstva | deponovana vrstva 1

substrat | — substrat =
\
10 mA 1 10 mA |
rovina rezu 7 mA rovina rezu

Obrazek 4.4: Schéma pripravy pretavenych vzorku zleva: Fe-Al, Ni-Al
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Z obou vzorkll bylo pomoci rozbrusovaci pily chlazené vodou odebrany 2 platy
o tloust’ce priblizné 5 mm a 3 mm. U kazdé sady vzorkl byl nasledné jeden z plata zalit
za tepla v metalografickém lisu do pryskyfice pro lepsi manipulaci. Tyto nepfetavené
vzorky byly brouseny na poloautomatické metalografické brusce Struers Pedemin 2
za pouziti SiC brusnych papira o velikosti zrnitosti 500-2400. Jako chladici médium pro
brouseni byla pouzita voda. Nasledovalo mechanické lesténi vzorkt na stejném stroji.
Jako lestidlo byly pouzity diamantové pasty s velikosti ¢astic 3 pm a 0,7 pm aplikované
na lestici platno Struers. Vzorky byly v pribéhu lesténi chlazeny pomoci etanolu. Takto
ptipravené vzorky byly pozorovany na svételném mikroskopu.

Druha sada vzorki byla pretavena elektronovym paprskem na pfistroji
PRO BEAM k26-150. Ze vzorka byl nejdiive odstranén hlinikovy substrat, aby nedoslo
k ovlivnéni vzorka prebytecnym hlinikem. Pretaveni probihalo ve vakuové komore pfi
tlaku 4,7 kPa. Hlavni napéti mezi vzorkem a elektronovym zdrojem bylo 120 kV a vstupni
proud byl nejprve 7 mA pro prvni prejezd a 10 mA pro druhy piejezd (viz Obrazek 4.4).
Sitka paprsku byla 0,5 mm s vychylovaci frekvenci 1000 Hz. Paprsek se pohyboval
rychlosti 12 mm/s. Pfetavené vzorky byly nasledné roziezany na rozbruSovaci pile
chlazené vodou (viz Obrazek 4.4) a zataveny za tepla v metalografickém lisu. Poté
nasledovalo brouseni a mechanické leSténi na poloautomatické brusce Struers Pedemin 2.
Pouzity byly brusné papiry o velikosti zrnitosti 500-2400 chlazené vodou a pro
mechanické lesténi pasty s 3 um a 0,7 pm casticemi, chlazené etanolem. Poslednim
krokem bylo mechanicko-chemické lesténi OPCHEM s lestidlem OP-S a ultrazvukové
Cisténi vzorkd v etanolu po dobu 10 minut.
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4.3 Vzorek Fe-Al

4.3.1 Nepretaveny vzorek

Snimek struktury neptetaveného vzorku nastiiku Fe-Al ze svételného mikroskopu je
zobrazena na Obrazku 4.5. Na snimcich ze svételného mikroskopu se Castice zeleza
zobrazovaly tmavsi, zatimco castice hliniku se zobrazily svétlejsi. Na BSE snimcich
z elektronového mikroskopu tomu bylo naopak. Castice Zeleza maji piiblizné pivodni
sféricky tvar a jejich velikost se pohybuje mezi 10-50 pm. Castice hliniku jsou velmi
deformované a v prabéhu nanaseni se spojily do matrice obklopujici Castice zeleza. Lze
tedy predpokladat, ze Castice zeleza jsou tvrdsi nez Castice hliniku a parametry nastiiku
byly piizptasobeny spise jim. To bylo potvrzeno méfenim. Mikrotvrdost zeleznych Castic
je 376 HVO0,01 a hlinikovych castic je 27 HV0,01. EDS prvkova analyza nepretavené
struktury vzorkd ukazala, Ze v nastiiku je 81,6 at.% Al a 18,4 at.% Fe (viz Obrazek 4.7),
coz je rozdilné od puvodni koncentrace prasku, ktera byla 60 at.% Fe a 40 at.% Al.
Utinnost deponovani &astic Zeleza byla tedy vyrazné niz8i nez astic hliniku.

Celkova struktura je mirné porézni. Pory jsou relativné malé (< 10 pum), spise
sférického tvaru. Jejich nejvétsi vyskyt je v hlinikové matrici, nebo na rozhrani mezi
hlinikovymi a zeleznymi Casticemi. Struktura je jinak velmi kompaktni, nevyskytuji
se zde zadné trhliny, bubliny, stazeniny nebo jiné defekty zhorSujici mechanické
vlastnosti deponované vrstvy. Nastiik je k hlinikovému substratu velmi dobfe pfilnut.
Na vybrusu lze jen tézko rozeznat jejich rozhrani (viz Obrazek 4.6).

Obrazek 4.5: Nepietavena struktura vzorku Fe-Al ~ Obrazek 4.6: Rozhrani mezi nastiikem
a substratem vzorku Fe-Al
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Slozeni nastiiku:
81,6 at.% Al
18,4 at.% Fe

Obrazek 4.7: EDS mapa — slozeni nepretavené struktury Fe-Al, Fe — modra, Al — Cervena

4.3.2 Pretaveny vzorek — vstupni proud 7 mA

Pretaveni deponované vrstvy Fe-Al nebylo uplné. Na vzorku tedy vznikly tfi
strukturné odli§né vrstvy: pln€ pretavena vrstva, tepelné ovlivnéna vrstva a tepelné
neovlivnéna oblast (viz Obrazek 4.8).

Elektronovy paprsek plné pretavil vrstvu silnou asi 300 um. Vlivem velkého
tepelného zatizeni doslo k vytvoreni dlouhych trhlin, ¢asto pfes celou pretavenou vrstvu.
Poréznost vrstvy oproti pavodni struktufe poklesla. Velikost pord nepfesahuje 15 pm.
Primérny obsah Zeleza ve struktuie se postupné méni zleva doprava (od povrchu
k substratu) od 25,9 do 28,6 at.% Fe. Diky tomu vznikaji dvé odlisné struktury. Blize
puvodnimu povrchu vzorku byla nalezena eutekticka smés intermetalické faze FeAls
a tuhého roztoku Al s 2,5 at.% Fe. Vlivem rychlého ochlazeni vzorku za ucelem zkraceni
difuznich trajektorii atomu Zeleza v této oblasti vznikla widmannstattenova struktura (viz
Obrazek 4.9). S piibyvajicim mnozstvim Zeleza se zvySuje pomér intermetalické faze
FeAls ve strukturfe a zanika widmannstittenova struktura (viz Obrazek 4.10). Na strané
substratu, kde byl vét§i primérny obsah Zeleza, vznikla jemna struktura s celkovym
slozenim 71,4 at.% Al a 28,6 at.% Fe. Struktura je natolik jemna, Ze nelze identifikovat
jednotlivé faze smési (viz Obrazek 4.11).

Meéfeni ukazalo, ze mikrotvrdost struktur roste s pfibyvajicim obsahem Zzeleza.
U widmannstéttenovy struktury, ve které bylo pfiblizné stejné¢ tuhého roztoku Al
a intermetalické faze FeAls, byla zméfena mikrotvrdost 225 HVO0,01 (viz Obrazek 4.9).
U struktury na Obrazku 4.10 s vétSim obsahem faze FeAls mikrotvrdost dosahuje
242 HVO0,01. U struktury na Obrazku 4.11 je mikrotvrdost 822 HV0,01. Struktury byly
pfili§ jemné pro méfeni jednotlivych fazi.

PIné pretavena vrstva plynule prechazi v tepelné ovlivnénou vrstvu, ktera je ptiblizné
200-300 pum S$iroka. Tato vrstva je vysoce porézni. Primérna velikost poru je zhruba
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50 um. Vlivem zvySeni teploty pii pusobeni elektronového paprsku doslo k uplnému
roztaveni hlinikovych €astic a naslednému difuznimu promichani s ¢asticemi zeleza. Tim
v této vrstv€ vzniklo mnozstvi riznych fazi s vysokym obsahem hliniku. EDS prvkova
analyza odhalila pfitomnost nepfetavenych castic Fe, substituCniho roztoku Al
s 1,2 at.% Fe, intermetalickych fazi FeAls, FexAls a eutektoidni smési FeAl s FeAl (viz
Obrazek 4.12-4.16). V oblasti byla provedena liniova analyza o délce 40 um. Podél linie
vznikly faze Fe, eutektoidni smés FeAl s FeAl» a Fe:Als (svétla, tmavsi, nejtmavsi).
Pomoci mikrotvrdoméru byla zméfena mikrotvrdost nepfetavenych Castic zeleza, ktera
byla 207 HV0,01. Ostatni faze se nepodatilo naméfit.

PIné pfetavena vrstva
Sitka - 300 um

Tepelné ovlivnéna vrstva

Sitka - 200-300 um

Tepelné neovlivnéna vrstva

Obrazek 4.8: RozlozZeni tepeln€ ovlivnénych vrstev ve vzorku Fe-Al, proud el. paprsku 7 mA

FeAls tuhy roztok Al FeAls tuhy roztok Al
Seda faze bila faze Seda faze bila faze
77,8 at.% Al 97,5 at.% Al 76,4 at.% Al 97,6 at.% Al

50 i
77/

Obrazek 4.9: PIn¢ pretavena vrstva s primémym Obrazek 4.10: Plné pretavena vrstva s prumémym
obsahem 25,9 at.% Fe obsahem 27,8 at.% Fe



SloZeni zobrazené oblasti
71,4 at.% Al
28.6 at.% Fe

70,3 at.% Al
29,7 at.% Fe

73,8 at.% Al
26,2 at.% Fe

70,3 at.% Al
29,7 at.% Fe

Signal A = AsB
Width = 572.4 pm  Pi

line data
viz Obrazek 4.13

FeAl2
68,0 at.% Al

FeAl + FeAlx
60,5 at.% Al

FeoAls
71,8 at.% Al

Fe
100 at.% Fe

tuhy roztok Al
97,8 at.% Al

{3

26pm  Pixel Size = 149.0nm  ESB Grid is ov

Obrazek 4.12: Tepelné ovlivnéna oblast vzorku Fe-Al, proud el. paprsku 7 mA

100 e

80- ~ Al At%
? Caiarton ai Y P - ~~ Fe At%

0 N
0 4 8 12 16 20 24 28 32 36 40um

Obrazek 4.13: Linearni analyza chemického sloZeni, zleva: zobrazeni analyzovaného mista, graf
chemického slozeni méfené oblasti
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Slozeni oblasti:
49.6 at.% Al
50,4 at.% Fe

50pm

Obrazek 4.15: EDS mapa — mnozstvi at.% Al Obrazek 4.16: EDS mapa — mnozstvi at.% Fe
v tepeln¢ ovlivnéné oblasti v tepelné ovlivnéné oblasti
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4.3.3 Pretaveny vzorek — vstupni proud 10 mA

Vzorek byl pretaven 10 mA paprskem. Doslo k roztaveni vétsiho objemu materialu
nez u prejezdu 7 mA paprskem. Velké tepelné zatizeni vzorku zpisobilo zkiehnuti
tepelné ovlivnéné oblasti a nasledné odlomeni velké Casti pfetavené vrstvy béhem fezani
vzorku. V prubéhu pretaveni probéhla v ¢asti vzorku sekundarni aluminotermicka reakce,
ktera zpusobila dalsi ohfev vzorku.

PIn¢ pretavena vrstva 10 mA paprskem vykazuje znamky velkého tepelného
zatizeni. Vyskytuje se zde mnoho trhlin. Pfetavena struktura je téméf bez port a bublin.
EDS prvkova analyza odhalila dvé strukturalné i fazoveé odlisné oblasti. Na okrajich
vzorku, kde byla pretavena vrstva nejtenci, vznikly faze FeAls, FexAls, FeAl: a tuhy
roztok Als 2 at.% Fe (viz Obrazek 4.17). Ve stfedu vzorku, kde bylo vice taveniny a vétsi
mnozstvi Zeleza, se vytvorila ucelena smés intermetalické faze FeAl s eutektoidem FeAl
a FeAl (viz Obrazek 4.18). Vznikly eutektoid ma velmi jemnou strukturu s lamelami
Sirokymi pfiblizn€ 200 nm. V celém objemu stfedni ¢asti vzorku vznikly monokrystaly
oxidu hliniku, které jsou rovnomérné rozesety ve struktufe. Mikrotvrdost eutektoidu
dosahuje 1046 HVO0,01 a mikrotvrdost intermetalické faze dosahuje FeAl 755 HV0,01.

Poréznost tepelné ovlivnéné oblasti vzrostla oproti vzorku pretaveného 7 mA
paprskem, stejné€ jako vzrostla i primérna velikost pora. Nejvétsi pory dosahuji velikosti
az 100 pm. To je nejspise hlavni diivod snizeni pevnosti celé oblasti, coz vedlo k rozpadu
pfi fezani. Slozeni tepelné ovlivnéné oblasti je velmi podobné jako u vzorku pretaveného
elektronovym paprskem s proudem 7 mA (viz Obrazek 4.19). Méfenim mikrotvrdosti
bylo zji§téno, Ze nepretavené zelezné Castice v této vrstvé maji mikrotvrdost 125 HVO,01.

FeAl2
Seda faze
68,0 at.% Al

tuhy roztok Al
bila faze
98,0 at.% Al

Obrazek 4.17: PIn¢ pietavena vrstva — okraj vzorku Fe-Al, proud el. paprsku 10 mA
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FeAl + FeAl2
59,1 at.% Al

FeAl
50,7 at.% Al

oxid hliniku
64,4 at.% Al
35,6 at.% O
Obrazek 4.18: Pln¢ pretavena vrstva — stied vzorku Fe-Al, proud el. paprsku 10 mA

FeAl2
68,0 at.% Al
FeoAls
71,8 at.% Al
Fe

100 at.% Fe

tuhy roztok Al
99.0 at.% Al

Obrazek 4.19: Tepelné ovlivnéna oblast vzorku Fe-Al, proud el. paprsku 10 mA
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4.4 Vzorek Ni-Al

4.4.1 Nepretaveny vzorek

Na Obrazku 4.20 je snimek nepfetavené struktury Ni-Al ze svételného mikroskopu.
Na snicich svételného mikroskopu se ¢astice niklu zobrazily svétle hnédou barvou
a Castice hliniku bilou barvou. Na BSE snimcich elektronového mikroskopu se tmaveé
zobrazily Castice hliniku a svétlou ¢astice niklu. Deformace niklovych Castic byla vyrazné
mensi nez hlinikovych castic. Hlinikové Castice se vlivem velké deformace spojily do
matrice obklopujici niklové Castice. To souhlasi s métfenim mikrotvrdosti, kterd byla 244
HVO0,01 u niklovych ¢astic a 49 HV0,01 u hlinikovych ¢astic. Velikost niklovych ¢astic
je 10-50 pum, u hlinikovych castic to nelze urcit. Pomoci EDS prvkové analyzy
nepietavené vrstvy bylo zjisténo, ze obsah hliniku je 88,7 at.% a obsah niklu je 11,3 at.%
(viz Obrazek 4.21). Pivodni koncentrace pragku byla 35 at.% Al a 65 at.% Ni. Uginnost
deponovani niklovych castic tedy byla vyrazné niz§i nez hlinikovych ¢astic.

Poréznost struktury je relativné mala. Praméma velikost poru je pfiblizné 10 um
ajsou rovnomémneé rozlozeny v hlinikové matrici. Niklové Castice jsou porézni
minimaln€. Parametry nastfiku byly zvoleny spravng, protoze ve strukture nejsou zadné
trhliny a jiné vétsi defekty. Prilnuti k substratu je velmi dobré, coz bylo ovéfeno
pii odstranovani substratu pied pretavovanim elektronovym paprskem.

Slozeni nastiiku:
88,67 at.% Al
11,33 at.% Ni

f 250um !

Obrazek 4.20: Nepretavena struktura vzorku Ni-Al Obrazek 4.21: EDS mapa — slozeni

nepietavené struktury, Ni — zelena,
Al — Cervena
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4.4.2 Pretaveny vzorek — vstupni proud 7 mA

U deponované vrstvy Ni-Al se pretavil cely objem vzorku (viz Obrazek 4.22).
Nedoslo tedy k vytvoreni prechodné tepelné ovlivnéné vrstvy. To bylo zptsobeno hlavné
mensi tloustkou vzorku, ktera byla 3 mm misto 5 mm jako u vzorku Fe-Al.

Vzorek vykazuje velké poskozeni vlivem tepelného zatizeni. V celém objemu je
velké mnozstvi trhlin, které jsou i nékolik milimetrti dlouhé. Cely vzorek je velmi porézni.
Ve stiedu vzorku vznikly velké pory o priméru 1-2 mm. Na okrajich vzorku jsou pory
mensi s rozméry 100200 pm (viz Obrazek 4.22). V celém objemu vzorku se také
objevuji stazeniny na rozhrani jednotlivych zrn nové vzniklych fazi. Ty se pravdépodobné
vytvorily, protoze nove vzniklé faze maji mensi objem nez puvodni faze. EDS prvkova
analyza ve sktrukture objevila zbytky niklovych cCastic, u kterych nedoslo k uplnému
roztaveni (viz Obrazek 4.25). Dalsi faze vyskytujici se v mikrostruktufe jsou AlsNio,
Al3Ni a substituéni tuhy roztok Al s 1,5 at.% Ni. Intermetalické faze AlsNi2 a AI3Ni jsou
v mikrostruktufe soustifedn€ usporadany kolem ptvodnich niklovych ¢astic (viz Obrazek
4.23). Pres tyto faze byla méfena liniova analyza, kde byly zjistény faze Ni, AlsNiz
a AIBNi: svétla, tmavsi a nejtmavsi (viz Obrazek 4.24). Lokaln€é doslo v nékterych
oblastech s vy$sim obsahem niklu k vétSimu difuznimu promichéni a vzniklo zde malé
mnozstvi intermetalickych fazi AINi, Al3Nis a AINi3, které maji vyssi obsah niklu (viz
Obrazek 4.26). V této oblasti byla zhotovena liniova analyza s délkou 60 um, kde byly
zjistény faze Al3Ni2, AlsNis a AINis: tmava, svétlejsi a nejsvétlejsi (viz Obrazek 4.27).

Meéteni mikrotvrdosti ukazalo, ze mikrotvrdost zbytkd niklovych castic je 202
HV0,01 a mikrotvrdost intermetalické faze dosahuje 1008 HVO0,01. Ostatni faze
se vzhledem k jejich nizké tvrdosti a malym rozméram nepodarilo naméfit.

Obrazek 4.22: Vzhled pretaveného vzorku Ni-Al, proud el. paprsku 7 mA
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Ni Al3Ni
100 at.% Ni 26,2 at.% Ni
Alz3Ni2
39,5 at.% Ni
N
Line data
viz Obrazek 4.24

Tuhy roztok Al
1,5 at.% Ni

Obrazek 4.23: Pretavena struktura vzorku Ni-Al, proud el. paprsku 7 mA

100 ~~ Al At%
80- ~ NiAt%
<L40- I —— e ——

h

Obrazek 4.24: Linearni analyza chemického sloZeni, zleva: zobrazeni analyzovaného mista, graf
chemického sloZeni mérené oblasti

0 4 8 12 16 20 24 28 KM

/= ey

100pm

Obrazek 4.25: EDS mapa — slozeni pretavené struktury Ni-Al, Ni — zelena, Al — ervena
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AlINis3 Line dat
74,2 at.% Ni bk s
at.70 N1 viz Obrazek 4.27

Al3Nis
66,4 at.% Ni

AINi1
47,6 at.% Ni

Obrazek 4.26: Lokalni oblast s vy$§im obsahem niklu

B B L S i

0 8 16 24 32 40 48 pm

Obrazek 4.27: Linearni analyza chemického sloZeni, zleva: zobrazeni analyzovaného mista, graf
chemického sloZeni mérené oblasti
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4.4.3 Pretaveny vzorek — vstupni proud 10 mA

Stejné jako u vzorku pretaveného 7 mA paprskem se pretavil cely objem vzorku (viz
Obrazek 4.28). Vlivem vysoké teploty ve vzorku doslo k zapaleni sekundarni
aluminotermické reakce hliniku, ktera zpusobila dal$i ohtev vzorku.

Ve vzorku je velké mnozstvi pora. Nejvice porézni je opét stied vzorku, kde se
vytvotily pory o priméru az 1 mm. Nejméné porézni Cast vzorku je oblast pretavena
elektronovym paprskem. V celé struktufe je velké mnozstvi stazenin na rozhrani nové
vzniklych zrm. Ve vzorku se vytvofilo velké mnozstvi trhlin, coz vedlo k propojeni
vétSich pora (viz Obrazek 4.28).

Pti pfetaveni 10 mA paprskem doslo k iplnému roztaveni niklovych ¢astic. Pfi EDS
prvkové analyze bylo zjiSténo, ze mikrostruktura vzorku pretaveného 10 mA paprskem
je tvorena prevazné smeési intermetalickych fazi AlsNiz2 a AlsNi. Faze AlsNi2 vznikala
v mistech ptivodnich niklovych Castic a je obklopena fazi Al3Ni, ktera ma nizsi obsah
niklu (viz Obrazek 4.29). Ve struktufe byly déale nalezeny malé castice (< 15 um)
substitucniho tuhého roztoku Al s 2 at.% Ni. Na vzorku byly objeveny lokalni oblasti
s vétSim obsahem niklu, kde doslo k difuznimu promichani a vzniku intermetalickych
fazi NiAl, Ni3Als a AlNis (viz Obrazek 4.30). V oblasti byla jesté zmeérena liniova
analyza o délce 60 um, kde se zobrazily faze AI3Ni5, AINi a Al3Ni2: svétla, tmavsi
a nejtmavsi (viz Obrazek 4.31).

Obrazek 4.28: Vzhled pietaveného vzorku Ni-Al, proud el. paprsku 10 mA
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S ZAVER
Cilem bakalarské prace bylo hodnoceni vlivu pfetaveni elektronovym paprskem na
binarni smési deponované metodou Cold spray. V bakalarské praci byly hodnoceny

nastiiky smési Fe-Al a Ni-Al, které byly pfetaveny elektronovym paprskem pii dvou
raznych proudech 7 mA a 10 mA.

Nepretaveny vzorek Fe-Al mél obsah 18,4 at.% Fe. Struktura byla mirn€ porézni
s pory prevazné v hlinikové matrici a na rozhrani fazi. Péry byly relativné malé
(< 15 pum). Ve struktufe nebyly zadné trhliny. Byla naméfena mikrotvrdost 376 HVO0,01
u zeleznych ¢astic a 27 HVO0,01 u hlinikové matrice.

Po pietaveni vznikly tfi odliSné oblasti: pretavend, tepelné ovlivnéna a tepelné
neovlivnéna oblast. V pretavené vrstvé vzniklo mnozstvi novych intermetalickych fazi.
Ve vsech pripadech doslo ke zvySeni mikrotvrdosti struktury oproti nepfetavenému stavu.
Nejvyssi mikrotvrdost byla naméfena u lamelarni eutektoidni smési FeAl a FeAl», ktera
dosahovala 1046 HVO0,01. V tepelné ovlivnéné oblasti naopak mikrotvrdost Castic
klesala. U nepfetavenych castic zeleza klesla mikrotvrdost z pivodnich 376 HVO0,01
na 125 HVO0,01 pfi pretaveni 10 mA paprskem. Vlivem rychlého ochlazeni doslo
k vytvoteni trhlin v celém vzorku, coz by pravdépodobné §lo minimalizovat pomalejSim
ochlazenim vzorku. Poréznost pretavené vrstvy oproti pivodnimu stavu klesla. V tepelné
ovlivnéné oblasti se poréznost naopak zvysila a doslo ke zvétSeni pora. To bylo nejspise
zpusobeno roztavenim pouze hlinikové matrice, ktera méla vyrazné nizsi teplotu taveni
nez castice zeleza. Hlinik nasledné difundoval do zeleznych ¢astic, coz mélo za nasledek
vznik velmi porézni struktury s ¢asticemi zeleza obklopenymi aluminidy zeleza.

Slozeni nepietaveného vzorku Ni-Al bylo 11,3 at.% Ni a 88,7 at.% Al. Struktura byla
mirn€ porézni a nevyskytovaly se vni zadné trhliny nebo jiné defekty. Pory se
vyskytovaly prevazné v hlinikové matrici a na rozhrani fazi. Velikost port nepiesahovala
15 um. Mikrotvrdost pivodnich fazi byla 244 HV0,01 u niklovych ¢astic a 49 HVO0,01
u hlinikové matrice.

U vzorku Ni-Al doslo k pfetaveni celého objemu. Vznikla struktura byla tvofena
prevazné smési intermetalickych fazi AlsNi2 a AlsNi. Pii pretaveni 7 mA paprskem
zustaly ve struktufe jesté zbytky ¢astic niklu. Mikrotvrdost vzniklych fazi byla vyssi nez
puvodni struktury. Nejvyssi mikrotvrdost méla intermetalicka faze AlsNi2, ktera
dosahovala 1008 HVO0,01. Ve vzorku bylo velké mnozstvi trhlin vzniklych rychlym
ochlazenim vzorku. Po pfetaveni byla porézni hlavné stfedni a spodni oblast vzorku.
Velikost pora narostla a nejvétsi pory dosahovaly priméru az 1 mm. V celé struktufe bylo
navic velké mnozstvi stazenin na hranicich nove vzniklych zm.

Pretavenim povlaku binarni smési vzniklo mnozstvi novych intermetalickych fazi.
V obou ptipadech vznikly faze s mikrotvrdosti pfes 1000 HV0,01 (eutekticka smés FeAL
a FeAlz, intermetalicka faze AlsNi2). Toho lze vyuzit naptiklad pro tvorbu povlakd
s vysokou otéruvzdornosti. Déale vznikaly faze s vysokym obsahem hliniku, které se
pokryvaji vrstvou Al20s3 a Ize je vyuzit k zvySeni korozivzdornosti povlaku. Zastupcem
této skupiny je napfiklad intermetalicka faze FeAl. Béhem procesu pretaveni ale dochazi
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k velkému tepelnému zatizeni materialu a vzniku mnozstvi trhlin ve struktufe. Zvlasté
oslabeni tepelné ovlivnéné oblasti vysokou poréznosti mize zpusobit odtrhnuti celé

pietavené vrstvy. Pro dalsi pouziti je tedy nutné cely proces optimalizovat, aby se
predeslo degradaci struktury.
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