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ABSTRAKT

Metodé cold spray (CS) je pro jeji nesporné vyhody oproti konven¢nim metodam vénovano
¢im dal tim vice pozornosti jak v oblasti vyzkumu a vyvoje, tak v primyslovém sektoru. Vhodnost
pouziti ale zavisi na pozadovanych vlastnostech néstfiku 1 na povaze pouzivanych materiala. Tato
prace poskytuje vhled do problematiky cold spray obecné i v kontextu pouzitého materialu
nastiiku — Ti-6Al-4V. Byla studovana odezva na n¢kolik sad parametrt izostatického lisovani za
tepla (také HIP z angl. hot isostatic pressing), pfi¢emzZ pozornost byla vénovana nejen nastiiku,
ale 1 substratu z hlinikové slitiny Al 2618. Volba parametri izostatického lisovani za tepla,
piredevsim teploty, byla kompromisnim feSenim s ohledem na teplotni odolnost materialu
substratu a bézné hodnoty tohoto procesu pii zpracovani materidlu nastiiku. Vysledky praktickych
analyz ukazuji, ze i1 pfes snahu najit parametry HIP vyhovujici obéma omezenim, nedoslo ke
zlepseni nejpodstatnéjSich vlastnosti nastfiku. Naopak, proces HIP vedl k urcitému zhorSeni
vlastnosti substratu z hlinikové slitiny. Tato zjisténi poskytuji informace pro budouci optimalizaci
procesu a upozoriiuji na potifebu dalSitho vyzkumu v oblasti kombinace téchto materidlti a
technologii.

Kli¢ova slova
Cold spray, titanové slitiny, hlinikov¢ slitiny, izostatické lisovani za tepla

ABSTRACT

The cold spray method is receiving more and more attention both in research and
development and in the industrial sector due to its undeniable advantages over conventional
methods. However, the suitability of its application depends on the desired properties of the
coating and the nature of the materials used. This work provides insight into cold spray in general
and in the context of the spray material used — Ti-6Al-4V. The response to several sets of hot
isostatic pressing (HIP) parameters was studied, with attention paid not only to the coating but
also to the Al 2618 aluminium alloy substrate. The choice of hot isostatic pressing parameters,
especially temperature, was a compromise solution with respect to the temperature resistance of
the substrate material and the common values of this process in the processing of the spray
material. The results of the practical analyses show that despite the efforts to find HIP parameters
satisfying both constraints, the most essential properties of the coating were not improved. On the
contrary, the HIP process led to a certain deterioration of the properties of the aluminium alloy
substrate. These findings provide information for future process optimization and highlight the
need for further research into the combination of these materials and technologies.
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UVOD

Technologicky vyvoj poslednich desetileti 1ze popsat exponencialni kiivkou, coz znamena,
ze neustale zrychluje sviij rst. Pro odvétvi primyslu a materidlového inZenyrstvi to znamena stale
vysSi naroky na rychlost, efektivitu a udrzitelnost. Jednim z pfistupi, jak tyto cile naplnit, je
aplikace nejnovéjsich poznani z oblasti védy a implementace poznatkii do pokrocilych vyrobnich
technologii, které umozni zvysit produktivitu ale i vylepSovat kone¢né vlastnosti produkti. [1]

V ramci takového vyvoje hraji klicovou roli technologie povrchovych uprav, které umoziuji
zlepsovat povrchové vlastnosti, aditivni technologie zlepSujici efektivitu vyuzivani zdroji a
technologie oprav poskozenych soucasti. VSechny zminéné oblasti Ize v urCitych kontextech
pokryt stale vyvijejici se metodou cold spray. Fyzikalni princip byl poprvé studovan v praubéhu 20.
stoleti, praktické pouziti zacalo az v 80. letech 20. stoleti. Komer¢ni rozvoj metody nazyvané
“pokovovani kinetickou energii®, ,kinetické rozprasovani“, ,depozice v pevné fazi“ nebo
,depozice vysokorychlostniho prasku® zacal teprve na pocatku 21. stoleti; od té doby stale
expanduje ze sektoru vyzkumu a vyvoje do prumyslu. Jedna se o metodu nanaSeni materialu
v podobé¢ malych ¢astic, kdy 1ze volbu tloustky nastiiku ptizptsobit proces aplikaci, jako je tvorba
tenkych vrstev riznorodych materiald, tvorba objemovych téles nebo oprava poskozenych dili.
Pro tyto tcely 1ze pouzivat materidly riznych druhtl jako jsou Cisté kovy, slitiny, polymery nebo
rizné kombinace pifi pouziti vice slozek s odliSnymi vlastnostmi, naptiklad kombinace
houzevnatéjsiho kovu a tvrdsi keramiky. [2] [3]

re¢
1

Metodou cold spray lze tedy kombinovat materialy, které se 1i§i tvrdosti, hustotou nebo
bodem tani, jako je tomu v piipadé této prace. Jednim z cili prace je hodnotit vlastnosti cold spray
nastiikd slitiny Ti-6Al-4V, pficemz je dulezité brat ohled na vlastnosti substratu, kterym je
hlinikova slitina Al 2618. Oba tyto materialy pro svij dobry pomér pevnosti a hustoty nachaze;ji
sveé uplatnéni pfedevsim v letectvi a kosmonautice.

wewvr

vlastnosti materiald, konvenéni vyrobni procesy a zavedené materidly uz €asto nespliiuji potieby
aplikaci. Nahrazeni stavajiciho materialu za kvalitngjsi ale mize byt ekonomicky pfili§ naro¢né.
Jednim z moznych pftistupt k této problematice je tvorba povlaku, ¢imz dojde k mensim zasahiim
do jiz zabéhnutého vyrobniho procesu soucasti a k menSim narokiim na mnoZstvi potencialné
noveé pouzivaného materialu. Metoda cold spray je v tomhle sméru slibnym kandidatem pro tvorbu
povlaku; na rozdil od konvencnich metod nastiiku totiz nepracuje s piili§ vysokymi teplotami,
které by mohly vést k degradaci vlastnosti pouzité hlinikové slitiny.

Pies vSechny vyhody cold spray musi ale tato metoda pii nastiiku slitiny Ti-6Al-4V piekonat
velkou vyzvu: nastiiky slitiny vykazuji vysokou porozitu. Metoda cold spray vyuziva plastické
deformace dopadajicich cCastic, ta je mimo jiné ovlivnéna mechanickymi vlastnostmi pouzitého
materialu. Slitina Ti-6Al-4V se fadi mezi materialy s vysokou tvrdosti a pevnosti, ¢imz je snizena
dostupnost plastické deformace Castic pro tvorbu kompaktniho materidlu a v deponovanych
vrstvach se vyskytuje velké mnozstvi pori. Vysoka porozita materidlu (at’ uz jako samostatného
télesa nebo povlaku) vede ke sniZzeni pevnosti a unavové zivotnosti. Toto zhorSeni je, nejen
Vv letectvi a kosmonautice, pro spravnou funkci nepiipustné.

Pro ptekonani téchto problémi se pouziva izostatické lisovani za tepla. Jedna se o proces, béhem
kterého je materidl vystaven vysokému tlaku a teploté, coz vede k odstranéni vnitinich vad a ke
sniZeni porozity materidlu. Parametry procesu se voli s ohledem na material. Jedna-li se o nastiik

24

na substrat jiného materialu, je volba teploty procesu omezena materidlem s niz§im bodem tani.
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Prestoze se pro proces HIP slitiny Ti-6Al-4V bézné pouzivaji teploty nad 900 °C, v této praci byla
teplota omezena materialem substratu vice nez o tietinu.

Nasledujici kapitoly pojednavaji o metodé cold spray obecné, o materialech pouzitych v praci a o
ucincich izostatického lisovani za tepla. Nakonec je zkouman vliv osmi navrzenych kombinaci
parametrtit HIP na nastiiky slitiny Ti-6Al-4V zhotovené metodou cold spray na substrat slitiny Al
2618. Jelikoz se jedna o konkrétni potencialni aplikaci, nelze brat v ivahu pouze vliv na nastiik
bez znalosti ¢inkl provedeného procesu na substrat.

11



TEORETICKA CAST

1 Cold spray

Hlavnim atributem metody cold spray je vznik povlaku, kdy je téméf veskery substrat i
nandSeny material po celou dobu procesu v pevném stavu. Podkladovy material je vystaven
proudu malych ¢astic o definovaném tvaru a velikosti, které jsou unaSeny supersonickym proudem
plynu. Ten je urychlovan v Lavalové dyze. Po dopadu Céstice na povrch dochazi k vytvoteni
metalurgické a mechanické vazby, z ¢ehoz plynou mnohé, nize zminéné, vyhody metody. Toto
navazani je podminéno dosazenim kritickych parametrti, zejména kritické rychlosti dopadajicich
Gastic, ktera je zavisla na materialu a teploté. Céstice prasku za vhodnych podminek ulpivaji na
povrchu a tvoii tak vrstvu nebo (pii vy$$im poctu vrstev) objekt na povrchu substratu. [4]

Metoda cold spray odstranuje ¢astd omezeni konvenénich metod termalnich nastiika jako jsou: [4]
3]

e Taveni praSku — prestoze mize byt nosny plyn piedehiivan az na 1 000 °C, v trysce
dochézi k jeho expanzi a tim k poklesu teploty i tlaku, doba kontaktu nosné¢ho plynu a
nandSen¢ho materidlu je navic velmi kratkd, castice se tak pfi pohybu nadzvukovou
rychlosti netavi.

e RuUst zrna — jsou tak zachovany pozadované mechanické a fyzikalni vlastnosti. Na
mikrostruktute, povrchu a velikosti zrna je zavisla zejména tinavova zivotnost.

e Fazové pfemény

e Oxidace — pfi nanaSeni povlakd termalnimi nastiiky se vlivem oxidace kapky ,za letu*
tvofi vnitini oxidové inkluze, naslednd oxidace je pak divodem pfitomnosti mezivrstev
oxidu. V povlacich vytvofenych metodou cold spray je obsah kysliku stejny nebo nizsi
oproti obsahu v piivodnim prasku. Narazem castice je tenka oxidova vrstva naruSend a
unasena proudem plynu. Lze tak nanaset materialy s prvky s vysokou afinitou ke kysliku,
jako je napt. méd’ nebo titan, aniz by byly vyznamné postizeny oxidaci.

e Rezidualni napéti — povlaky nandSené termalnimi nastfiky se pifi tuhnuti smrstuji,
V povrchové vrstvé tak zdstava tahové napéti. Metoda cold spray vyuziva ,,péchovani®
dopadajicich ¢astic a v povrchové vrstvé plsobi tlakova napéti 1 bez dalSich uprav, coZ ma
za nasledek zejména zvySeni inavové Zivotnosti.

e Porovitost — deformace s velkou rychlosti lokalné vytvari dodate¢nou tepelnou energii na
rozhrani mezi ¢asticemi. To mliZe mit za nasledek vznik par nanaSen¢ho materialu, které
nasledné kondenzuji a vypliuji tak prostor dutin a trhlin.

e Pouziti rozpoustédla — metodou cold spray se nandsi piimo poZadovany material bez
pfitomnosti jiné faze, ktera by fungovala jako nosi¢ média nebo rozpoustédlo.

Dulezitym faktorem pro uspéSnou depozici ¢astic je nosny plyn. Obr. 1 porovnava rychlost

¢astic v zavislosti na pouZzitém nosném plynu pii depozici ZK61 (hotéikové slitiny) a médi.

12
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Obr. 1: Rychlost castic jako funkce druhu nosného plynu
Particle velocity — rychlost castice, air — vzduch, copper — méd’ [5]

cvwr

argonu. Rychlost je ¢astici dana rychlosti molekul plynu, tento jev lze tedy vysvétlit pomoci
Maxwellovy rychlostni distribuce, ktera udava pravdépodobnost, se kterou molekula plynu
pohybuje danou rychlosti. Velikost sttedni rychlosti molekuly ¥, ktera je urena primérem pies
vSechny velikosti rychlosti molekul, je dana rovnici

_[8RT .
v= | )

kde R je molarni plynova konstanta, T je teplota plynu a M je molarni hmotnost plynu.
Uvazujeme-li konstantni podminky (tlak, teplota, geometrie trysky, velikost a tvar castic...),
jediny vliv na velikost stfedni rychlosti ¢astic m& molarni hmotnost pouzitého plynu. Molarni
hmotnost helia je asi sedmkrat niz§i nez molarni hmotnost vzduchu a téméf desetkrat nizsi nez
molarni hmotnost argonu. Po dosazeni piislusnych M do rovnice vychazi, ze velikost stfedni
rychlosti ¢astic bude vyssi pii pouZiti helia, coZ souhlasi s experimentalné ur¢enym rozdilem mezi
rychlostmi z Obr. 1. Pouziti Cistého helia ale zvySuje vyrobni néaklady, proto se v praxi Casto
pouziva jako nosny plyn smés helia s dusikem. [5][6][7]

1.1 Kriticka rychlost

Depozicni efektivita je uréena jako pomér hmotnosti deponovaného materialu k celkové hmotnosti
materialu ur¢eného pro depozici. Velikost kritické rychlosti se pohybuje v zavislosti na materialu
od 300 do 1400 m/s. Je-li rychlost Castic nizsi, dochazi k erozi substratu, tj. naruseni povrchu
substratu a odrazeni Castic. Jejich plasticita mlze byt timto procesem vycerpana a ¢astice se tak
mohou stat nepouzitelnymi pro dalsi depozici. Pfechod zneefektivni k efektivni depozici je
s rostouci rychlosti ¢astic strmy, jak ukazuje Obr. 2, kriticka rychlost se tak da ur€it absolutné.

[41[7]

13



Efektivita
depozice [-] ’
@

o ,/(’/D

0.6 4
¥ |
0.4 rf‘* :/D/[
{ ={J= |
0.2 f %g
- 4

—o- =
-A-6

| P

0400 600 800 Rychlost Eastic
[m/s]

Obr. 2: Zavislost efektivity depozice na rychlosti, do které jsou castice urychloviny
Urychlovano smési He+vzduch za pokojové teploty:1 — Al, 2 — Cu, 3 — Ni

Urychlovano zahidatym vzduchem: 4 — Al, 2 — Cu,3 — Ni; prelozeno [4]

Nad kritickou rychlosti existuje ale limit, nad kterym uz nedochézi k depozici ¢astic a opét
dochazi k erozi substratu a zhorSeni kvality povrchu. Uvadi se, Ze tato horni hranice idealnich
rychlosti se pohybuje okolo dvojnasobku velikosti kritické rychlosti. Tabulka 1 uvadi ob&é zminéné
rychlosti pro ¢asto pouzivané materialy.

Tabulka 1: Kriticka a erozivni rychlost vybranych materidlu

Material Kriticka rychlost [m/s] Erozivni rychlost [m/s] | Literatura
Al 625 1250 [8]
Cu 570 1000 [8]
Ti 700 1750 [8]
Ti64 750 2500 [9]

Nejvyssi efektivita depozice nastava pii nizSich (ale nadkritickych) rychlostech, proto
dosahovani vysSich limitnich rychlosti nebo rychlosti blizicich se tomuto limitu nema
z praktického hlediska zadny vyznam. Kritickd rychlost je tedy materialova konstanta, zasadni
vliv ma ale také tlak nosného plynu a teplota. [4][7][10]

1.2 Teplota atlak

Procesni teplota mé vliv nejen na teplotu dopadajicich Castic (pfestoze ke kontaktu plynu
s ¢asticemi dochéazi pouze po dobu v fadu jednotek mikrosekund), ale také na dopadovou rychlost
castic. Korelace vyslednych vlastnosti vrstev pouze s rychlosti pii narazu bez zohlednéni teploty
procesu muze vést k nepfesnym zavérim. Zvyseni teploty nosného plynu vede ke snizeni kritické
rychlosti, a tedy ke snizeni pozadované dopadové rychlosti. Obr. 3 porovnava kritické rychlosti
bronzu (pfi depozici na bronz nebo na hlinik) pfi riznych teplotach. ZvySenim teploty
plynu o 100 °C doslo ke sniZeni kritické rychlosti asi o 50 m/s ve vSech ptipadech. [10][11]
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Obr. 3: Kriticka rychlost pro depozici bronzu na bronzovy nebo hlinikovy substradt
Critical velocity — kritickad rychlost
Process gas temperature — teplota procesniho plynu [11]

Podobny vliv na kritickou rychlost ma zména tlaku. Obr. 4 dava do souvislosti teplotu a
tlak procesniho plynu, kritickou rychlost a efektivitu depozice vySe zminéného bronzu na dva
ruzné podklady. ZvySenim tlaku (pii zachovani stejné teploty) dochédzi ke zvySeni kritické
rychlosti. Podobny trend, tedy zvyseni kritické rychlosti, mtize byt nasledkem také zvyseni teploty
pfi zachovani konstantniho tlaku plynu. Kriticka rychlost je siln¢ zavisla na tlaku a teploté, proto
je pfi navrhu procesu nastiiku metodou cold spray nutné znat podminky, pii kterych byla hodnota
kritické rychlosti uréovana. [11]
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Obr. 4: Depozicni efektivita pri riiznych kritickych rychlostech za riiznych tlaki a teplot dusiku
Jjako nosného plynu
Deposition efficiency — depozicni efektivita, particle velocity — rychlost castice [11]
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Pro praxi je dulezitym hlediskem depozic¢ni efektivita. Z Obr. 4 vyplyva, ze zvyseni
efektivity depozice je mozné zvySenim obou parametri: teploty i tlaku. ZvySena teplota mize mit
za nasledek zmeknuti ¢astic, coz je pro vazbu Castice/substrat 1 ¢astice/Castice zadouci.

1.3 Zarizeni

Obr. 5 ukazuje schéma systému cold spray. Jednou z nejvyznamnéjsich soucasti systému je
zbran se zabudovanou tryskou de Lavalova typu, kde dochazi k urychlovani proudu plynu do
nadzvukovych rychlosti. Céstice jsou podavadem piivadény do proudu plynu ze zasobniku.
Pracovni plyn je ptfed vstupem do trysky predehiivan ze dvou davoda: pro urychleni plynu na
vstupu a dosazeni jesté¢ vétSich rychlosti a jako kompenzace ochlazeni vlivem rychlé expanze
v konvergujici-divergujici trysce. [12]

Zasobnik prasku

——

fr
| : ° o g E
o - g VLN

] TR * o @i
Tryska

Predehrev plynu

Vysokotlaky plyn

Obr. 5: Schéma systému cold spray, prelozeno [13]

Plyn je pfivadén do trysky, kde expanduje; tepelna energie je pfeménéna na kinetickou a
plyn tak muze dosahovat nadzvukovych rychlosti. Vystupni rychlost plynu je ovlivnéna mnoha
faktory, jako je geometrie trysky, tlak plynu a jeho teplota. Lavalova (konvergujici-divergujici)
tryska se pouziva pro dosazeni nadzvukovych rychlosti pomoci fizené expanze plynu za Gstim
konvergujici ¢asti. Pokud plyn opusti konvergujici trysku do volného prostoru, dochézi vlivem
srazek s molekulami okolniho plynu k sikmym razovym vinam, které se odrazi do proudu a brzdi
tak expanzi. Z toho divodu je za kritickym mistem divergujici ¢ast, ktera umoznuje plynulou
expanzi a zamezuje vzniku razi, proto plyn dosahuje vyssich rychlosti. [4][14]

Do proudu plynu je pfiveden podavac prasku nanaSeného materidlu. V zavislosti na misté
piivedeni podavace do urychlovaného plynu jsou cold spray zatfizeni rozdélena na dva typy:
nizkotlaky a vysokotlaky cold spray. Rozdéleni plyne z pribéhu tlaku plynu v Lavalové trysce,
které schematicky popisuje Obr. 6.
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Obr. 6: Pribeh tlaku a objemu v kovregujici-divergujici trysce, a) konvergujici cast trysky, b)
divergujici cast trysky, M — Machovo cislo, i —vstup trysky, e — usti trysky, * - kritické parametry
[14]

V trysce dochézi k urychleni plynu adiabatickou expanzi: tlak plynu klesa s rostoucim
objemem bez vymeény tepla s okolim. Konvergujici ¢ast je tedy ¢ast s vysokym tlakem, divergujici
¢ast je oblast nizsiho tlaku v trysce. [14]

1.3.1 Vysokotlaky CS — HPCS (High Pressure Cold Spray)
Vysokotlaky CS, n¢kdy také upstream CS, ma podavac ptiveden do vstupni ¢asti Lavalovy
trysky, jak ukazuje Obr. 7. Jedna se o oblast pied expanzi, tedy oblast vysokého tlaku.

— Coating

Il

l Powder feeder 5 | e ——

Laval nozzle

Gas heater Substrate

Obr. 7: Vysokotlaky cold spray — schéma
Compressed gas — stlaceny plyn, Powder feeder — podavac prasku,
Laval nozzle — Lavalova tryska, Coating — Ndastrik, Substrate — substrdat [3]
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nez tlak v misté pfivodu do trysky, aby se zabranilo zpétnému proudéni Castic do podavace.
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Teplota ptedehievu miize dosahovat az 1000 °C, proto je HPCS vyuziva pro depozici materialt
s vysokou teplotou taveni. Doba interakce Castic prasku a nosného plynu je delsi, tento systém tak
umoznuje dosdhnout vysSich vystupnich rychlosti. Uvadi se, ze rychlost Castic se pii tomto
procesu pohybuje asi od 200 to 1200 m/s. Diky velkému pritoku plynu a rychlému podavani
prasku (az 13,5 kg/h) je tento systém vhodny pro tvorbu silnéjSich vrstev a kompoziti.
Vysokotlaky cold spray je vhodnéjsi pro depozici obtizné¢ deformovatelnych materialt jako jsou
oceli, titan nebo nékteré superslitiny. [3][15][16]

1.3.2 Nizkotlaky CS — LPCS (Low Pressure Cold Spray
Nizkotlaky CS, n¢kdy downstream CS, vyuziva pfidani ¢astic do proudu plynu az ve
vystupni ¢asti Lavalovy trysky, tedy v oblasti nizkého tlaku, viz. Obr. 8.

l

Coating

l Powder feeder '\‘T,_.i? ;

Laval nozzle

Substrate

Gas heater

Obr. 8: Nizkotlaky cold spray — schéma [3]

Takto urychlené castice dosahuji nizsich rychlosti, bézné od 350 do 700 m/s, ale kratsi
doba interakce Castic s plynem ma za nasledek mensi ohfev materialu, LPCS je tedy vhodny pro
nana$eni materialti s nizkou teplotou taveni nebo nizkou mezi kluzu, jako je napiiklad hlinik nebo
slitiny hotc¢iku. Je také eliminovano riziko ucpéni hrdla trysky, protoZe jim nandSeny material
neprochdzi. Predehfev byva maximalné do teploty 650 °C. Mensi pritok plynu a pomalejsi
podavani praSku (3 kg/h) neumoznuje vytvaret masivni vrstvy v kratkém cCase, systém je ale
vhodny pro povlakovani tenkymi vrstvami napiiklad pfi vyrobé elektronickych soucasti.
[3][15][16]

1.4 Mechanismy na rozhrani

Prestoze proces depozice Castic na substrat probihd za zvySenych teplot, rychlosti
deformace jsou tak extrémni, ze 1ze Uvazovat vysoky stupen deformace. Vysoky stupent deformace
vede ke dvojcaténi na Castici (Obr. 9 a)) i na substratu (Obr. 9 b)), pficemz deformacni dvojcata na
substratu mohou byt pozorovana az do vzdalenosti jednoho priméru ¢astice od jejiho okraje. [17]
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Obr. 9 Castice (particle) Ti po dopadu na Ti substrat s viditelnymi deformacnimi dvojcaty (twins),
a) na castici, b) na substratu [17]

V nékterych ptipadech dochdzi k odtrZzeni materialu, ktery odleti a ulpi na povrchu ve
vzdalenosti nékolika mikrometrti od Castice. Tento utrzek je na Obr. 10 oznacen jako ,.ejecta”.
V krajni oblasti kontaktu substratu a castice je predikovan prudky narust teploty oproti ostatnim
mistliim, coz miiZze mit za nasledek az lokalni nataveni materialu. V tomto ptipadé jsou na povrchu
pozorovatelné stfikance, pozorovatelné na Obr. 11 jako ,splashes®, jako dusledek rozsttiku
nataveného materialu pii dopadu ¢astice. [17]

Obr. 10: Castice Ti po dopadu na Ti substrat, viditelny titrzek materidlu — ejecta [17]
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Obr. 11: Cdstice Ti po dopadu na Ti substrat, viditelné rozstiiky (splashes) a def. dvojcata (twins)
[17]

Jednim z podstatnych jevl pti depozici Castic je plasticka deformace v Castici 1 substratu
soustfedéna v uzké oblasti v okoli rozhrani, jejimz produktem je mezifazovy ,,jet” (mlze byt
ptelozeno jako vyron) z vysoce deformovaného materidlu. Dochazi k nému vytlaCenim materialu
zpod dopadové plochy Castice, kdy ¢astice ,,zapluje* do povrchu. Deformace pii sraZce Castice se
substratem, vzhledem k velikosti ¢astice, trvd obecné méné nez 100 nanosekund, a tak muze
deformace dosahovat rychlosti az 10° s*. Pii dopadu vznika silné tlakové pole, které se radialné
$ifi celym objemem castice i povrchem substratu. Rozvoj a postup tlakové viny je schematicky
zobrazen na Obr. 12.

b #

Obr. 12: a) Rozvoj tlakového pole pri dopadu, b) Sifent pole po dopadu

Tlakovy gradient generuje smykové napéti v ¢astici 1 v substratu, které vede k plastickému
pretvofeni — pfesunu zasazené oblasti podkladového materidlu do stran. Plastickd deformace
Castice a substratu, ktera probiha téméf za adiabatickych podminek, vede k vytvofeni jetu. Rozvoj
vysoce deformované oblasti rozhrani v Case je zobrazena na Obr. 13 a) — d). V tomto konkrétnim
ptiklad€ jde o modelovy vypocet pro dopadajici médénou ¢astici pii rychlosti 550 m/s. Pro riizné
kombinace materiali dopadajicich Castic a substratu plati, ze s rostouci dopadovou rychlosti
Castice se jet zuZzuje, coz odkazuje na zvySenou lokalizaci plastické deformace. [18] [17][4]
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Obr. 13: Vyvoj deformace dopadajici castice a substratu v case po kontaktu, a) 4,4 ns, b) 13,2 ns,
c) 22,0 ns, d) 30,8 ns [18]

1.4.1 Adiabataicka smykova nestabilita

Adiabaticka smykova nestabilita je fyzikalni jev, ktery probiha na rozhrani substrat/Castice
Vv okrajovych oblastech kontaktu. Vlivem pisobeni napéti za normalnich podminek roste v mnoha
typech materialti dislokacni hustota, ¢cimz se snizuje jejich plasticita. Kfivka zavislosti napéti na
deformaci takového ptipadu je schematicky zndzornéna na Obr. 14 jako ,Isothermal”. Pfi
adiabatickém puasobeni napéti je energie rozptylena ve formé tepla, které zvysSuje teplotu
materialu, ¢imZ material mékne a stava se poddajné&jsi — dochazi k poklesu pevnosti, jak je
schematicky uvedeno na Obr. 14 kiivkou ,,Adiabatic*. Plynuly pokles je mozny pouze v materialu
s idedlné rovnomérnym rozloZenim napéti, deformace, teploty a s homogenni mikrostrukturou.
V realnych materidlech dochazi pii adiabatickych podminkach a vysoké rychlosti deformace
k vysoké lokalizaci smykového pietvoreni (a rustu teploty), zatimco tahové pretvoreni a zahtivani
je v okolnich oblastech zcela omezeno, coz vede k absolutnimu poklesu napéti, jak je vidét na
ktivce ,,Localization* na Obr. 14. Napéti a deformace v nejbliz§im okoli ¢astice ma pii dopadu
prubé¢h podle této kiivky. [18] [17]
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Obr. 14: Zavislost napéti na deformaci pri riiznych podminkdch namdhani, vodorovna osa:
normdalova plasticka deformace (tahové pretvoreni), svisla osa: normalové napéti [18]

1.4.2 Vytvoreni vazby

Mechanické spojeni Castice a substratu je dasledkem premény kinetické energie na
deformaci a teplo. Zminovany jet je pro adhezi a vytvoteni vazby nezbytny. Pti priniku ¢astice do
materidlu dochéazi k vytlacovani (ptvodn€) povrchové vrstvy materidlu okolo Castice, ¢imz
dochazi k naruSeni pasivnich oxidovych filmi a organickych kontaminaci. Tim je zaji§tén pfimy
kontakt povrchti ¢astice a substratu a je umoznéno mechanické promiseni a vznik metalurgické
vazby.[19][18][4]

Nejlepsi ptilnuti k povrchu a nejpevnéjsi vazba je po depozici €astice na substrat v mistech
vzniku smykové adiabatické nestability. V téchto oblastech dochéazi k nejsilngj$i plastické
deformaci a smykovému namahani vlivem pokluzu povrchi po sob&. V centru kontaktu castice se
substratem je pohyb povrchli omezen a vazba se tak nemusi vibec vytvofit. Tento piipad
demonstruje Obr. 15. Jedna se o deponovanou castici slitiny Ti-6Al-4V na stejny substrat. Plati, ze
v mistech kontaktu kolmo pod vrchlikem ¢astice jsou detekovany dutiny (m), zatimco v oblastech
blizsich okraji kontaktu dochazi k adhezi a vytvoteni vazby (b).
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Obr. 15: Obraz ze zpétne rozptylenych elektronii, @) deponovand cdstice na substratu b)
deponované cdstice na jinych casticich [20]

V mistech adiabatické smykové nestability dochazi k nejvysSimu stupni ptetvoreni, ktery
indukuje intenzivni plastickou deformaci (SPD — z angl. severe plastic deformation). SPD mize
vést ke zjemnéni zrna az na fad nanometrid. Pfi SPD dochazi k extrémnimu narustu disloka¢ni
hustoty a rychlému pohybu dislokaci, které se mohou akumulovat a reorganizovat za vzniku
sub-hranic, které se mohou dale orientovat a transformovat do vysokouhlovych hranic zrn.
Dochazi tak k rozbiti a ptetransformovani zrn za vzniku novych, jak je vidét na Obr. 16, ¢imz
dochazi ke spojeni ¢astice a substratu nebo dvou deponovanych ¢astic. [20][21]

Obr. 16: Obraz ze sekunddrnich elektronii z rezu kolmého k rozhrani mezi deponovanou titanovou
castici na titanovy substrat, vznik mikrostruktury na rozhrant, [17]
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KV 6. 5mm x1 .50k St 30.Oum 9.0kV

Obr. 17: SEM snimky rezu struktury CS depozitu slitiny Ti-6Al-4V, viditelna rekrystalizovana
vrstva (deformation layer) podél rozhrani (interface) [22]

rowr

Pti uspésné depozici dochazi k rekrystalizaci vnéjSich oblasti castic, které jsou nejvice
ovlivnény narazem, at’ uz z hlediska narustu teploty nebo nejvétSich smykovych napéti, jak je
vidét na Obr. 17. Oznacena oblast predstavuje vrstvu rekrystalizované struktury dvou Ti-6Al-4V
Castic, kterd se vytvofila podél rozhrani c¢astic vlivem extrémnich podminek pii dopadu.
Rekrystalizace muze byt tak vyznamna, ze dochazi k uplnému zaniku rozhrani a tvorb&é novych
zrn, které spojuji deponované ¢astice. Tento stav je Zadouci, protoZe znamena nejpevnéjsi vazbu a
adhezi mezi ¢asticemi. Zejména se tak déje v oblastech kontaktu vzdalenéjsich od sttedu dopadené
Castice — Vv oblastech dominujici adiabatické smykové nestability. Obr. 18 ukazuje pohled shora na
deponované titanové &astice riznych velikosti a jejich obrys v kolmém fezu. Cast, kde dochéazi ke
kontaktu se substratem, tedy rozhrani, byla vykreslena pouze tam, kde byla jednoznacné
detekovatelna. Je vidét, Zze dutiny a rozdily v mikrostruktufe jsou pozorovatelné v centru
kontaktu — pod vrchlikem ¢astice, zatimco v krajnich oblastech, kde dochazi k nejvétsim napétim,
nejvys$imu stupni deformace a nejvySSimu narustu teploty, dochazi také k nejefektivné;si
rekrystalizaci. [17][22]

- do = 83 l,lm
Gy =2.1.um do = 17.9 um

Obr. 18: Rozhrani mezi deponovanou titanovou castici na substradt stejného materidlu,
do — priimér castice, nahore: obrys cdstice; dole: pohled na castici shora [17]

24




2 Materialy

Mezi piedni vyhody metody cold spray patii Siroky zabér pouzivanych materialti. Nanaseny
jsou Cisté kovy, slitiny i superslitiny, smési slozené z vice druhd prasku (napt. Al + Al,O3 nebo Ag
+ grafen), keramika (naptf. TiO2, WC-Co) nebo polymery (HDPE, PEEK). Tvrdost nanaSeného
materialu urcuje, za jakym ucelem miize byt metoda pouzita. Kovy s nizsi tvrdosti nez 300 HV lze
nandSet bez omezeni tloustky vrstvy. Pro tvrd$i materidly (nad 400 HV) mtize mit cold spray
vyuziti pro tvorbu poréznich struktur. Obecné ale plati, ze tvrd$i kovy nanaSené metodou cold
spray vyZaduji nasledné post-processing zpracovani — tepelné zpracovani nebo HIP. [3]

Parametry nastiiku se voli s ohledem na pouzity material: hlinik a jeho slitiny se vyznacuji
nizsi pevnosti a teplotou tani, ale maji vysokou plasticitu, proto umoziuji pouziti nizich tlaka a
teplot. Oproti tomu stoji napfiklad titan a jeho slitiny, které vzhledem ke svym vlastnostem
vyzaduji vyssi parametry, aby bylo dosazeno kritické rychlosti Castic, pii které ve velké mire
ulpivaji na povrchu substratu a neodrazi se od n¢;j.[5]

2.1 Titan a jeho slitiny

Titan a titanov¢ slitiny jsou vyuzivany zejména pro svij vyhodny pomér pevnost/hmotnost
a pro silnou korozni odolnost. Své uplatnéni nachézeji pfedevsim v leteckém primyslu, kde navic
v soucasné dobé dochazi k narustu spotieby. V roce 2015 bylo pouzito pres 78 kilotun titanovych
slitin jako surovin pro leteckou vyrobu a opravu, vroce 2020 to bylo vice nez 96 kilotun. [23]
Schopnost pracovat v Sirokém rozmezi teplot (od zapornych teplot az po 550 °C) ¢ini titanové
slitiny idealnim kandidatem pro vyrobu krytt leteckych motord, lopatek, hiidelti nebo podvozkd.
[24]

2.1.1 Vyroba titanu
Zakladem konvencni vyroby titanu je Krolliv proces, ktery vyuziva vysokoteplotni
redukci TiCls hot¢ikem. Proces vyroby probiha ve ¢tyfech zakladnich krocich:

1. Tézba a zpracovani vychozi suroviny — ilmenitu (FeTiOs)

2. Taveni strusky, pfi kterém dochézi k chemickym reakcim s uhlikem. Nejdulezitéjsi
Z nich je popsana rovnici:

FeTiO; +C - Fe + TiO, + CO

3. Chlorace a rafinace, coz je reakce produktu z predeslého kroku s chlorem v chlora¢ni

peci:
2Ti0, + 4Cl, + 3C - 2TiCly + 2C0O + CO,

4. Redukce a destilace, kdy je vysoce Cisty TiCls redukovan hoi¢ikem a nasledné
vakuové destilovan za vzniku tzv. titanoveé houby. Redukce probihd podle nasledujici
rovnice:

TiCl, + Mg - Ti+ 2MgCl,

Posledni ¢ast procesu uz se piimo nepodili na vyrobé titanu, ale je nezbytny z hlediska
odpadového hospodatstvi a dostupnosti surovin. Jedna se o elektrolyzu MgClz, jako sekundarniho
produktu redukce, za ucelem ziskani hoi¢iku jako vstupu pro redukci TiCls. Elektrolyza je
realizovana pfivedenim elektrod pod napétim do kontaktu s roztavenymi soli na bazi MgClz, jak
uvadi Obr. 19.
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Obr. 19: Elektrolyza soli na bazi MgCl pro ziskani Mg do procesu vyroby, cathode — katoda,
anode — anoda, Mg(l) deposit — nanos Mg (1), MgCl>-based molten salt — roztavend sil na bazi
MgCl: [25]

Produktem procesu je porézni Cisty material, tzv. titanova houba. Je to vychozi vstup pro
pfipravu titanovych slitin nebo pfimo titanovych produkta. Je-li tato titanova houba odebirana ve
formé malych ¢astic (viz. Obr. 20), 1ze ji vyuZzivat jako prasek pro depozici povlaku metodou cold
spray. Morfologie castic je v nékterych ohledech dokonce vyhodnéjsi nez casta kulovita
morfologie. Castice jsou diky svému tvaru snadnéji urychlovany, ¢imz je p¥i depozici dosazeno
vyssich rychlosti za pouziti stejnych parametrii. Jak bylo uvedeno v kapitole 1.1, vyssi rychlosti
depozice vedou u tvrdych a pevnych materiali k vy$$im Géinnostem depozice, coz je také pro
tento konkrétni ptipad (titanové houby) experimentalné potvrzeno. [26]

. 20: vlevo: SEM snimek titanové houby jako prasku pro CS,
vpravo: rez cdsticemi titanové houby [26]

Obr

Vyroba slitin titanu zahrnuje nékolik krokt. Cisté prvky (titan a piisady) jsou ve
stechiometrickém poméru taveny v prostiedi vakua nebo inertni atmosféry, jako je N2 nebo Ar,
aby se zabranilo neZadoucim reakcim s atmosférou; predevsim s kyslikem, uhlikem a v nékterych
ptipadech i vodikem. Homogenizovana tavenina se poté ptivadi do podoby polotovaru odlévanim,
valcovanim nebo rozsttikem pii vyrobé praSku. Ve vétSing piipadl je nutné na polotovaru proveést
tepelné zpracovani pro modifikaci struktury a ziskdni pozadovanych vlastnosti. Princip vyroby
praskového materialu slitiny Ti-6Al-4V je podrobnéji popsan v kapitole 2.3 [25][27][28]
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2.1.2 Slitiny titanu

Titan se jako prvek vyskytuje ve dvou modifikacich, od kterych se odviji zékladni
rozdéleni jeho slitin. Primarni fazi je ve slitindch nizkoteplotni hexagonalni modifikace — a-faze.
Sekundarni (transformovanou) fazi je modifikace kubickd, prostorové centrovana — B-faze. Pti
ohfevu dochazi k transformaci na fazi B pii teplot¢ 882 °C. Vyskyt jedné nebo druhé faze
Vv zavislosti na teploté schematicky ukazuje Obr. 21.

o o+p B metastable | g

~——_

{HEL'} E‘!

o
(HCP) |-

Ti §5.53

% Beta (b) stabilizers : ——— Mo. V. Nb, Ta,
Fe, Cr, Ni, Cu, W, Co
= % Alpha (a) stabilizers; O, N, B, C, Al

Obr. 21: Pseudobindrni rovnovazny diagram titanovych slitin.[29]

Stabilizatory a-faze, jako je kyslik nebo hlinik (viz. Obr. 21) zvysuji teplotu pfemény oa—
tim vic, ¢im vysS$i je jejich koncentrace ve sliting. ZvySenim teploty transformace dochézi ke
stabilizaci nizkoteplotni modifikace a tim také zvySeni dovolenych pracovnich teplot soucasti
Z hlediska stability materidlu. Opacny vliv maji B-stabilizatory: sniZzuji teplotu polymorfni
pfemény a tim uzaviraji oblast a-faze v binarnim diagramu ve prospéch faze p. Jak je naznaceno
na Obr. 21, slitiny titanu jsou podle mikrostruktury rozdéleny na:

e Slitiny o, jejichZ hlavnim stabilizatorem je substitu¢ni hlinik, dalsi stabiliza¢ni prvky
(O, N, C...) obsazuji intersticidlni polohy. Vyznacuji se tepelnou stabilitou a
odolnosti proti kiehkému poruSeni i1 za nizkych teplot,

o Slitiny pseudo-a, které maji oproti o-slitinam navic i prvky, které stabilizuji
zpeviujici B-fazi, jejiz obsah nepiekracuje hranici 6 %, dosahuji az o 20 % vysSich
pevnosti nez a-slitiny,

e Slitiny B a pseudo [, které zarucuji vysokou pevnost

e Slitiny a+f, které nabizi Sirokou skdlu struktur, a tedy i vlastnosti, v zavislosti na
tepelném zpracovani.[29][24][30]

Pozadované mechanické vlastnosti zle dosdhnout fizenou zménou mikrostruktury riznymi
metodami jako je termomechanické zpracovani, tepelné zpracovani nebo zpracovani za studena.
Obr. 22 ukazuje rizné struktury o+f slitiny titanu: a) lamelarni struktura, b) bimodalni struktura
(zrna rizného typu majici rozdilnou velikost) ¢) rovnoosé zrna.
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rovnoosd, bi-modal — bimodalni [30]

Z odlisnosti struktur na Obr. 22 vyplyva, Zze zpracovani materialu ma fundamentalni vliv
na vlastnosti soucasti vyrobené ze slitin titanu.

2.1.3 Vlastnosti a mikrostruktura Ti-6Al-4V
Ti-6Al-4V, nekdy taky Ti64, je dvoufazova a+f slitina titanu. Tabulka 2 uvadi jeji
chemické slozeni podle DIN 17851.

Tabulka 2: Chemické slozeni slitiny Ti-6Al-4V podle DIN 17851 v hm.%

Fe Al C \Y N H ) Ti

Max 0,3 55-6,75 Max 0,08 35-45 Max 0,05 Max 0,2 Max 0,4 Zbytek

Jedna se o slitinu s vysokou pevnosti, nizkou hustotou, vysokou lomovou houzevnatosti a
skvélou korozni odolnosti a biokompatibilitou. Diky témto vlastnostem existuje Siroké spektrum
vyuziti slitiny, napfiklad jako ramy leteckych motort (Obr. 23 a)), konstrukéni soucasti letadel
(Obr. 23 b) zvedaci zafizeni pro nakladni dvefe letadla), zbrani nebo ¢asti kloubnich

implantata (Obr. 23 c)).

Obr. 23: Priklady aplikaci slitiny Ti-6Al-4V [30][31]

Vyrobu ale komplikuje zejména Spatnd tepelnd vodivost, sklon k deformacnimu
zpevilovani a vysoka reaktivita s kyslikem. Konvenéni vyroba soucésti této spociva v kovani,
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odlévani a valcovani sypkych surovin s naslednym obrobenim do finalnich tvart. Tyto procesy ale
nevyhnutelné¢ vedou k velkému mnozstvi odpadu, dlouhému vyrobnimu c¢asu a vysokym
nakladiim; z toho diivodu se dostava pozornosti aditivnim technologiim. Konkrétni pouziti aditivni
metody vyroby je ale nutné volit v souvislosti s danou aplikaci, a tedy pozadovanymi vlastnostmi,
které se odvijeji od struktury materialu. Obr. 24 porovnava vyslednou mikrostrukturu slitiny Ti-
6AIl-4V piipravené riznymi metodami aditivni technologie. [32]

o e e
A0 microns " |

Obr. 24: Mikrostruktura slitiny Ti-6Al-4V pripravené riiznymi aditivnimi technologiemi
a) Rizend energetickd depozice (directed energy deposition — DED)
b) Selektivni laserové taveni
¢) Taveni elektronovym paprskem [32]

V mikrostruktuie po DED se ve velké mife vyskytuje metastabilni acikularni martenzit
faze o oznaCovany jako faze a. Stejné tak lze pozorovat fazi a‘ ve vzorku pfipraveném
selektivnim laserovym tavenim, mikrostruktura je ale hrubsi. Vzorek pfipraveny tavenim
elektronovym paprskem ma jemnou dvoufizovou o+ strukturu. Faze o vznikd rychlym
ochlazenim z teplot vysSich, nez je teplota B-transformace. Pro slitinu Ti-6Al-4V je teplota
prechodu 995 °C. V této fazi se vyskytuje velké mnozstvi dislokaci a dvojcat. [32]

Pfi pomalejSim ochlazovani z teploty vyssi, neZ je teplota transformace, dochazi k nukleaci
zarodkl a-faze v konkrétnich krystalografickych rovindch mfizky faze B. Vysledkem takové
transformace je Widmansttattenova struktura, jeji vznik je schematicky popsan naObr. 25.
S klesajici teplotou roste podil faze a, pfi pokojové teploté ale nikdy neni 100%. Pfitomnost B-faze
pfi pokojové teplot¢ je dusledkem snizeni teploty ,Martensit finnish® vanadem, jako
stabilizatorem B-faze. [32] [31]
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Obr. 25: Vznik Widmanstattenovy struktury slitiny Ti-6Al-4V [31]

Opticky lze rozlis§it Widmanstattenovu strukturu od martenzitické naptiklad tak, ze ve
Widmanstattenové strukture vybihaji desky zhranic zrn, coz souhlasi se schematickym
zobrazenim rustu na Obr. 25. Martenzitické desky jsou rozlozeny napfi¢ zrny a nelze podle nich
snadno detekovat hranici zrna tak, jak je tomu u Widmanstattenovych jehlic. Obé struktury
s viditelnym rozdilem porovnava Obr. 26. Vzorek na levé ¢asti obrazku byl chlazen na vzduchu,
zatimco vzorek vpravo byl kalen ve vod¢, rychlost ochlazovani byla tedy mnohem vétsi.

vody [30]
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Material s vyse uvedenou strukturou bézné nebyva uveden do provozu. Pro ziskani
vyhodnéj§i mikrostruktury se provadi zihani, a to ze dvou divodi (z hlediska zmény
mikrostruktury):

e Transformace metastabilni a‘-faze na stabilni a-fazi
e (Odstranéni deskovitych nebo jehlicovitych utvart jako koncentratord napéti

Pro Uplny rozpad a‘-faze, tedy transformaci vSech oblasti a‘-faze na a-fazi, je nutné ptivést
slitinu Ti-6Al-4V nad teplotu 700 °C. V opa¢ném piipadé bude se bude mikrostruktura sestavat ze
smési fazi B, transformované a a zbytkové martenzitické faze a‘. Vyslednou mikrostrukturu po
uplné transformaci a‘—a ukazuje Obr. 27. Jedna se o puvodné martenzitickou strukturu, ktera
byla podrobena rozpoustécimu zihani a starnuti. Bilé oblasti pfedstavuji rovnoosa zrna
primarni o-faze, tmavé oblasti odpovidaji lameldm B-faze v sekundarni fazi o jako produktu
rozpadu a‘ — o+p.

~ A —
- NN

N (% %
Obr. 27: Mikrostruktura Ti-6Al-4V po rozpoustécim Zihani a starnuti [32]

2.2 Ti-6Al-4V a Cold Spray

Komponenty vyrobeny z Ti-6Al-4V jsou ¢asto pii provozu vystaveny extrémnim
podminkam, at’ jde o vysokou teplotu, agresivni prostfedi nebo mechanické namahéani. Mlze tak
snadno dochdzet k opotifebeni nebo jinému posSkozeni. Vyména celé soucasti za novou je
vzhledem Kk vysokym cenam materialu pfili§ nakladna, proto se pfistupuje k technikdm opravy
soucasti. K povrchovym opravam jsou tradién€ pouzivany procesy termalnich nastfikd. Takto
vyrobené povrchy ale nesou celou fadu nevyhod, jak bylo zminéno v uvodu kapitoly 1, zejména
vysoka zbytkova napéti tahového charakteru. Tento problém odstranuje metoda cold spray, jejiz
pouziti pro titanové slitiny je vyhodné i z hlediska reaktivity titanu s kyslikem, protoze v pevném
stavu je (v porovnani s kapalnym stavem) oxidace titanu omezena.

2.2.1 Cold spray jako aditivni technologie

CS ziskava na popularité a je Zivym tématem vyzkumu a vyvoje jako technologie aditivni
vyroby. Podle ISO/ASTM 52,900:2015 standardu je aditivni vyroba definovana jako proces
spojovani materialii za ucelem vyroby dilti z 3D modelu, obvykle vrstvou po vrstve, na rozdil od
subtraktivnich a formativnich metod vyroby. Do této definice spada i metoda cold spray, jsou-li
nanaseny silné vrstvy definovaného tvaru. Obr. 28 porovnava CSAM (cold spray jako aditivni
technologie, z angl. cold spray additive manufacturing) s vybranymi aditivnimi technologiemi
Z hlediska industrializace a vyspélosti metody. Index vyspé€losti (maturity index) vypovidd o
piipravenosti metody na zavedeni do pramyslu zhlediska spolehlivosti nebo vykonu.
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Index industrializace je meétitkem redlného pfijeti metody v daném odvétvi (zde ve vyrobé
soucasti) a je zalozen na znalosti a trzni dostupnosti.
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Obr. 28: Srovnani technologii aditivni vyroby v kontextu indexu vyspélosti a industrializace [2]

Cold spray jako aditivni technologie ma pfinos ptedevsim v kombinovani materiald, které
nelze jinak spojit, napiiklad pfi vyrobé tzv. sendvicové struktury médi a hliniku, které nejsou
dohromady svafitelné. Dalsi pfednostmi CS jako aditivni technologie je minimum odpadniho
materidlu a vysokd rychlost vyroby (300-400 cm®/h). Jako ptiklad je uveden neopracovany hiidel
ventilatoru proudového leteckého motoru vyrobeny metodou cold spray na Obr. 29. Jedna se o
nastfik slitiny Ti64 na hlinikovy trn, ktery je po ukonceni depozice chemicky rozpustén. Proces
CS vyroby hiidele, s hmotnosti po opracovani 3,2 kg, trval okolo 2 hodin. [33] [2]

Obr. 29: Neopracovany hiidel ventilatoru proudového leteckého motoru vyrobeny metodou cold

spray [33]

Aditivni technologie jako selektivni laserové spékani (selective laser sintering — SLS),
pfimé nanaseni kovu (direct metal deposition — DMD), a taveni elektronovym paprskem (electron
beam melting — EBM) vyzaduji pfivedeni materialu na vysoké teploty za t¢elem sintrovani, taveni
nebo rekrystalizace a jejich produkty jsou zatizeny negativnimi diisledky jako je naptiklad vysoké
residudlni napéti, krystalizace nechténych fazi nebo zména rozmérit soucasti. CS vSechny tyto
negativni dopady vysokych teplot pii vyrob¢ eliminuje. Nevyhody metody spocivaji v neptesnosti
geometrie a v citlivosti na kone¢né mechanické vlastnosti vyrobku. Geometrické tolerance jsou
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fizeny obtizné, protoze rychlost Castic na vystupu z trysky je pifes prlfez nevyrovnand; ¢astice
vystupujici ze stiedu trysky jsou urychlovany efektivnéji nez €astice v blizkosti stény trysky a
efektivita depozice pod témito oblastmi je tedy rozdilna. Konvenéni zplsob pohybu trysky pro
ptipravu tzv. volné€ stojiciho télesa, ma tak tendenci vyvéaret télesa s geometrii pyramidy, jak je
vidét na Obr. 30, proto se musi pfistupovat k jinym strategiim nastfiku. Jednou z takovych je tzv.
,kovové pleteni®, jehoz schéma je v levé ¢asti na Obr. 30. [2][34]

Traditional
strategy with
angle correction

Virtual movement
of the powder
landn jet

num‘qm|||_|’x|nnwm|||mmmul|tg\|m1\\qﬁ\n\‘\nn\\
Metal Knitting
scheme

Obr. 30: Priklady pristupii k depozici materialu pomoci CS pro vyrobu tzv. volné stojiciho télesa,
zleva: Metal knitting — kovové pleteni, traditional strategy — tradicni strategie, traditional strategy
with angle correction — tradicni strategie s korekci ithlu [2]

Cold spray lze vyuzit také za ucelem zlepSeni vlastnosti vyrobou kompozitu, naptiklad
Ti6AI4V-TiC. Piitomnost vysoce tvrdych fazi v matrici ma za nasledek tvorbu stabilnich,
kontinualnich a koherentnich vrstev, které odolavaji plastické deformaci a zlepSuji tribologické
vlastnosti. Obr. 31 predstavuje snimek ze zpétné odrazenych elektroni pozorovaného kompozitu,
ktery vznikl smichanim prasku z TiC a Ti-6Al-4V, ptic¢emz obsah TiC byl 23 %. Kone¢ny obsah
TiC castic (obecné tvrdsich ¢astic ze smési k depozici) je nizsi v kompozitu nez ve vychozi smési,
a to predevsim v disledku odrazeni tvrdSich ¢astic pti narazu. [35]
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Obr 31 Mlkrostruktura kompozitu Ti6AI4V-23 % TiC [35]

Michani praskd srtiznymi hustotami je spojeno s problémy jako je segregace a
mechanické poskozeni Castic. Aby se predeslo t€émto problémim, je michdni realizovano dualnim
ptrivadécim systémem kde lze nezévisle kontrolovat mnoistvi ptivadéného prasku. [36]
porovitost. S vétSim objemem se zvysuje pravdépodobnost vyskytu port. U nastiiki slitiny Ti64 a
jejich kompozitti je porovitost obzvlast’ vyznamnym jevem, protoZe se jedna o material s vysokou
pevnosti a tvrdosti. Castice materialu s takovymi vlastnostmi se pii depozici nedeformuji
dostatecné efektivné a uzaviraji tak mezi sebou dutiny. Tyto dutiny lze odstranit vhodnym
tepelnym zpracovanim jako je HIP, nebo jim lze do né&jaké miry piedejit volbou vhodnych
parametrl cold spray procesu. Vys$si hodnoty teploty a tlaku maji za nasledek vyssi dopadovou
rychlost ¢astic, a tedy nutnost pfemény vyssi kinetické energie, coz vede k vyraznéjsi plastické
deformaci. Porovitost objemového materialu-bulku i nastfiku vyznamné ovliviiuje procesni plyn.
Obr. 32 porovnava 3D rekonstrukci port ve vzorcich CS Ti-6Al-4V za rGznych podminek.
Barevna Skala odpovida rozloZeni velikosti porid. Vzorek pfipraveny za pouZiti helia vykazuje

v

znatelné vyssi hustotu nez vzorek piipraveny s pouzitim dusiku. [37]

99.3 ym 74.5 pm

12 ym 12 ym

Obr. 32: 3D rekonstrukce porii ve vzorcich CS Ti-6Al-4V pri pouziti riznych procesnich plynii,
a) Nz, b) He [37]
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2.3 Priprava prasku

Vychozi mikrostruktura pouzivaného prasku se odviji od velikosti ¢astic a zplsobu
vyroby. Nejcastéjsimi metodami vyroby prasku jsou hydridace-dehydridace (HDH), plasmova
atomizace (PA) a atomizace plynem (GA, z angl. gas atomization). Pro komeréné dostupné prasky
je typicka priprava atomizaci plynem. Metoda spociva v rozstiiku taveniny plynem na malé
kapicky, které rychle chladnou a tuhnou v atomizac¢ni nadrzi. Jednoduché schéma piistroje pro
atomizaci plynem je na Obr. 33.

o\

b Tundish
e

3 High-pressure
gas head
Obr. 33: Schéma procesu atomizace plynem
(GA — Gas Atomization), Tundish —

mezipdnev, high-pressure gas head —
vysokotlakova plynova hlava (slouzici

E K rozstiiku taveniny), atomization tank — nadrz

pro atomizaci, powder collector — sbérac
: prasku [38]

v7~". |- Atomization tank

_- Powder
collector

Tato metoda je schopna produkovat pravidelné tvarované Castice S vysokou Cistotou.
Okolni plyn odvadi teplo z rozstfikované taveniny méné efektivné nez naptiklad paprsek vody.
Aby se zamezilo ztuhnuti kapicek pred kontaktem se st€énami, musi byt atomizacni nadrz velka.
Velikost Castic prasku je nepfimo umeérna druhé mocniné rychlosti proudu plynu. Jako atomizacni
plyn se vétsinou voli argon, ktery je vi€i taveniné inertni, je tak eliminovan vznik filmu oxidd a
jinych slouéenin na povrchu ¢astic.[38] [39]

Atomizace plasmou funguje na podobném principu: atomizovany material v podobé dratu
je podavan do trysky, kde dochazi k jeho roztaveni a rozpraseni na malé kapicky vlivem ptisobeni
plasmy. Tyto kapi¢ky jsou ochlazovany a tuhnou pifed kontaktem se sténou komory nebo
sbéracem prasku. [40] Metoda HDH vyuziva vysoké afinity titanu k vodiku a tendenci prvku
tvofit stabilni hydridy. Toho se dosahuje pfivedenim titanu do vodikové atmosféry pii teplotach
nad 700 °C. Tyto hydridy jsou kichké a umoznuji tak snadné drceni a mleti na jemny prasek, ktery
je nasledn¢ ve vakuu zahfivan na teploty mezi 350-750 °C. Za téchto podminek dochazi
k vyvazani vodiku z hydridu a zistava tak jemny prasek piipraveny k depozici. [41]

Obr. 34 predstavuje SEM snimky ¢astic pfipravenych zminénymi metodami. Bila Sipka
oznacuje hladkou oblast bez zvlastni morfologie, ¢erna Sipka oznacuje typickou strukturu pro
danou metodu pfipravy prasku.
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Obr. 34: SEM snimky pri malém zvétse

e s,

ni (a-c) a velkém zvétseni (d-f) castic prasku slitiny Ti64

metodou a)+d) hydridace-dehydridace, b)+e) atomizaci plasmou, €)+f) atomizaci plynem [23]

Castice pripravené metodou HDH maji nepravidelny tvar a drsny povrch. Castice
atomizovanych praski maji stejny tvar, ale rozdilnou typickou strukturu. Jsou pozorovany tfi typy
struktury: [23]

Oblasti bez specifickych znaki, které jsou vysledkem rychlého tuhnuti taveniny
s vysokym podchlazenim. Pfi atomizaci jsou tyto podminky splnény — okolni
atmosféra ma ve srovnani s taveninou nizkou teplotu a proud plynu zajistuje
vysokou rychlost ochlazovani. Na povrchu kapicky, kde je maximalni podchlazeni,
nastava nukleace tuhé faze. Postup rozhrani mezi taveninou a ztuhlou fazi postupuje
tak rychle, ze nedochézi k uspofadavani rozpusténych prvkl a tuhnouci oblast tak
zastava hladka;

Krystalickd struktura s rovnoosymi zrny, ktera vznika vlivem poklesu rychlosti
solidifikace s rostouci vzdalenosti od mista nukleace;

Martenziticka struktura, ktera vznikd bezdifuzni transformaci nadkritickym
ochlazenim jiz existujici krystalické fize na normalni teplotu. Casto byva
doprovazena ptitomnosti dvojcat, jak je vidét na Obr. 35. Jedna se o SEM a EBSD
snimky ¢astic Ti-6Al-4V prasku v fezu.
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Obr. 35 SEM a EBSD snimky castic Ti-6Al-4V prasku v rezu, a) SEM snimek castice, b) SEM

snimek Cdstice pri vétsim zvétSeni, c) Snimek cdstice s vysokym kontrastem, d) snimek inversniho
pole pro urceni orientace krystalovych rovin jednotlivych zrn.[22]

20 pm

2.4 Mikrostruktura

Mikrostruktura a tvar castic, zavislé na typu piipravy prasku, pfimo ovliviiuji vyslednou
kvalitu a mikrostrukturu CS nastiiku. Kazdy sloupec na Obr. 36 zobrazuje mikrostrukturu v fezu
¢astic prasSku, mikrostrukturu CS nastfiku slitiny Ti64 pfi malém zvétSeni mikrostrukturu nastiiku
pti velkém zvétSeni.
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Obr. 36: Mikrostruktura praskii rizné pripravy a vliv na kvalitu CS nastriku [39]

Obraz ze zpétn€ rozptylenych elektronli taky rozliSuje dvé oblasti na ¢astici, nejlépe jsou
rozeznatelné na Castici v kontaktu se substratem na Obr. 37 a na Obr. 15 b): v horni ¢asti oblast
S tmavym kontrastem a ve spodni Casti oblast s kontrastem svétlejSim. Jednd se o rozdily
v mikrostruktuie, tmava oblast se nazyva , texturovana®, svétla oblast je ,,jemna‘“ nebo ,,hladka“.
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Obr. 37: Obraz zpetné rozptylenych elektronii rezu CS nastriku Ti-6Al-4V na stejny substrat,
a) V blizkosti substrdtu, b)vnitini oblast ndstiiku, c) vetsi zvétseni rozhrani mezi cdsticemi
T — texturovana oblast (textured), S — jemnd oblast (soft) [20]

Jak naznacuje Obr. 37, tmava texturovana oblast (oznacena jako T) obsahuje pasy dvojcat
a transformovanou martenzitickou strukturu, zatimco svétla oblast (S) nevykazuje zadné specialni
znaky. Jedna se o rovnoosa zrna s nezavislou orientaci jako vysledek zjemnéni zrna v dasledku
dynamické rekrystalizace pfi narazu. Martenzitickd struktura neni stejnd jako ptfed deformaci,
vznikd rozdilnym mechanismem transformace, kdy smykova napéti nejsou dostatecné vysoka
k vyvolani rekrystalizace, ale jsou postacujici pro aktivaci skluzovych rovin HCP martenzitu. Obé
tyto oblasti jsou po naleptani pozorovatelné i na svételné mikroskopii, viz Obr. 38. [20] [42]
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Obr. 38: Snimky CS vrstev slitiny Ti-6Al-4V ze svételného mikroskopu
a) procesni plyn N2, procesni teplota 760 °C, procesni tlak 38,5 bar
b) procesni plyn He + Na, procesni teplota 790 °C, procesni tlak 36 bar [42]

Z linearni EDS analyzy (Obr. 39) pfes mista oznacena zlutymi ¢arami na Obr. 15 b)
vypliva, Ze ob¢ oblasti maji stejné slozeni, nedochazi tedy k zadné segregaci na rozhrani. Dva
peaky na Obr. 39 b) indikuji zvySeny obsah vanadu, coz je v souladu se skute¢nosti, ze linie EDS
analyzy prochézela pfes zrno P faze v substratu, jejiz stabilizacnim prvkem je pravé vanad, jeho
koncentrace je tedy v této fazi vyssi. [20] [42]

Counts (a.u.)
Counts (a.u.)

Distance (um) Distance (pm)
Obr. 39: EDS spektra linedrnich skenii pres linie naznacené zlutymi carami
a) rozhrani Castice/Castice, b) rozhrani castice/substrat [20]
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3 Porozitaa HIP

Ve srovnani s bézné nanasenymi kovy metodou cold spray maji slitiny titanu obecné
vysokou pevnost, proto pro uspéSnou depozici vyzaduji vysokou dopadovou rychlost ¢astic.
Tvorba povlakti s vysokou hustotou (nizkou porozitou) a mechanickymi vlastnostmi
ekvivalentnimi objemu je obtizna. Jednim z faktoru, ktery ovliviiuje porozita povlaku je teplota.
S vyssi procesni teplotou klesa porozita, a tedy roste hustota povlaku, jak je vidét na Obr. 40.
Prvni snimek piedstavuje kolmy fez povrchem s nastiikem Ti-6Al-4V na substrat stejného
materialu pfi teploté 800 °C, coz je konvencni teplota pro CS néstiik takovych slitin. Povlak na
prvni pohled obsahuje vétsi mnozstvi dutin nez povlak na snimku dole, kde se jedna o kolmy fez
povrchu s CS nastiikem s procesni teplotou 1100 °C.

Interface detail

Coating

Substrate

Interface detail

Coaﬁné

Substrate

Obr. 40: Porovnadni CS nasriki slitiny Ti-6Al-4V pri riiznych procesnich teplotach:
a) 800 °C, b) 1100 °C [43]

V disledku toho se mechanické vlastnosti CS nastiikil titanovych slitin vyznamné 1i8i od
vlastnosti bulku. Nejkritictéj§i zménou je pokles hustoty a pevnosti. Vzhledem k typickym
aplikacim titanovych slitin V letectvi nebo biomedicing, je toto zhorSeni mechanickych vlastnosti
neakceptovatelné. Pii vhodnych parametrech tepelného zpracovani lze taznost a pevnost Ti64
nastiikl zvysit. Pfed tepelnym zpracovanim maji nastfiky taznost do 1 % a hodnoty pevnosti se
pohybuji okolo 200-500 MPa v zavislosti na parametrech a procesnim plynu. Po tepleném
zpracovani pfi teplot¢ 600-1000 °C po dobu 2—4 hodin dochézi k navySeni taznosti na 6 % a
pevnosti do 420-800 MPa. Ani tyto navySené parametry nejsou srovnatelné s bulkem, kde 1ze
bézné¢ naméfit taznost do 10-15 % a pevnost 1100 MPa. Rozdily jsou zplisobené vysokou
porozitou nastiiki Ti64, na kterou tepelné zpracovani nema signifikantni vliv. [44]
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Slibnym feSenim problému muze byt HIP, ktery zvySuje kohezni pevnost i hustotu
nasttikl. Pii tomto procesu je material vystaven vysokym teplotam a tlakiim, pficemz mediem pro
ptenos tlaku je plyn. Tim je dosazeno vyvolani ekvivalentnich zmén ve vSech tiech rozmérech
télesa. Vysoky tlak v komofte se soucasti zpisobuje vysoké napéti v okoli port v materiali, vysoka
teplota urychluje difuzi, a to ma za nasledek smr§tovani port. Hnaci sila pro snizovani porozity je
snizeni povrchové energie systému. Pro zjednoduseny sféricky tvar péru Ize hnaci silu vyjadrit
tlakem (p) pomoci rovnice:

2y

p=— (2)

kde y pfedstavuje mérnou energii povrchu vnitiniho poéru a r je polomér zakiiveni povrchu poéru.

vvvvvv

Polomér zaktiveni konkavniho povrchu je povazovan za kladny, polomér konvexniho povrchu je
zaporny. [45] [46][47]

Surface convex into pore

Surface
concave into
pore

Obr. 41: Por uzavieny mezi ctyrmi kulovymi cdsticemi/zrny s riznymi polomeéry kiivosti [45]

Mechanismy difuze v okoli poru jsou schematicky znazornény na Obr. 42 a shrnuje je Tabulka 3
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Obr. 42: Zpusoby transportu materidlu nebo plynu [44]

Tabulka 3 [45]

Cislo na Obr. 42 Druh transportu Zdroj media
1 Difuze hranice zrna Hranice zrna
2 Mriizkova difuze Hranice zrna
3 Mrizkova difuze Povrch
4 Difuze povrchu Povrch
5 Transport plynu/pary Povrch
6 Mrfizkova difuze Dislokace

Aby doslo k zaplnéni péru, materidl mize byt presunut difuzi z hranice zrna (1,2) nebo
pohybem dislokaci z objemu zrna (6). Tyto mechanismy maji za nasledek pfiblizovani stfedd zrn
(Castic) a snizovani objemu poéru a tim dochazi ke zhutnéni materidlu. Ostatni uvedené
mechanismy (3-5) souviseji s transportem z mista povrchu poru na jiné misto na povrchu poru;
meéni tak jeho tvar, ale nesnizuji objem, nevedou proto ke snizovani porozity a zhutnovani télesa
nebo vrstvy. Pii procesu HIP vliv vn&jsiho tlaku pfevysuje hnaci silu spojenou s povrchem poéru a
zpusobuje rozpusténi veSkerého plynu v péru do matrice. Rozpustény plyn poté snadnéji difunduje
k volnému povrchu nez do jiného poéru, objem poru se snizuje vlivem difuznich mechanismt
popsanych vyse a tim dochazi ke kolapsu poru. [45]

Samotny proces HIP Ize aplikovat ve dvou provedenich, které se 1isi ptitomnosti
deformovatelné kapsle, do které muze byt té€leso umisténo. Rozdil mezi nezapouzdienym a
zapouzdienym HIP je schematicky vidét na Obr. 43. Pii nezapouzdieném HIP pfichazi inertni
plyn do kontaktu s povrchem télesa a pfispiva tak k celkovému tlaku uvniti otevienych pora.
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chamber chamber

\ compressed gas \ compressed gas
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heater heater
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; vacuum
a b

Obr. 43: Schéma a) nezapouzdieného b) zapouzdreného HIP
chambre — komora, compressed gas — stlaceny plyn, sampe — vzorek, heater — topné téleso,
capsule — kapsle, pouzdro [46]

Tento typ HIP eliminuje izolované vnitini pory, oteviené pory propojené s povrchem ale
ve struktufe zlstavaji 1 po procesu. Jak vyplyva znazvu, zapouzdieny HIP vyuZiva
deformovatelnou kapsli (pouzdro), do které je umisténo téleso. Atmosféra v kapsli je vycerpana na
vakuum, tim dojde také k vycerpani plyna z otevienych port, tlak pracovniho plynu je na povrch
otevienych port prenasen skrz kapsli a tim dochazi k jejich smrstovani. Schematicky je toto
,uzavieni® vnéjsich poria kapsli zobrazeno na Obr. 44. [45]

-
it S,

Solid o Solid

Coating

) \ Surface Pore now
. connected effectively
porosity internal
(a) (b)

Obr. 44: a) Otevreny por propojeny s povrchem, umoznény kontakt s plynem prenasejicim tlak b)
Otevieny por ,,uzavien* stenou kapsle, kontakt s plynem prendsejicim tlak prerusen [45]

Dalsim efektem HIP je zména mikrostruktury vychoziho materidlu. Vysoka teplota a tlak
béhem procesu vedou k vyznamné difuzi, diky které dochazi k rekrystalizaci a separaci fazi.
Bé&hem procesu HIP cold spray nasttiku slitiny Ti-6Al-4V dochazi k lokalizaci oblasti bohatych na
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vanad Vv okoli hranic zrn. Obr. 45 porovnava mikrostrukturu po nastiiku bez dal§iho zpracovani
(vpravo) a mikrostrukturu nastfiku podrobeného izostatickému lisovani za tepla (vlevo) pfi
rizném zvétSeni. Parametry nastiiku i HIP ze studie [46] uvadi Tabulka 4.[46]

SEM WV 200V WD 1475 mm
SEM MAG 100 x SEM MAG: 200 x Det: BSF
SM: RESOLUTON SM: RESOLUTION

SEM HV: 100 sV WOD: 10,08 mm VEGA) TESCAN SEM MV 200V
SEM MAG: 200 kx Det BSE SEM MAG: 2.00 kx
SM: RESOLUTION “MISis” SM: RESOLUTION

-
E -

. .
particle boundary

>
; -
SEM HV. 200 WV WD: .05 mm SEM MV 2008V WD 10.01 mm VEGAD TESCAN

SEM MAG: 100 kx Det BSE y SEM MAG: 100 kx Det BSE
SM: RESOLUTION SM: RESOLUTION “MissT

Obr. 45: Struktura castic CS nastriku slitiny Ti64 pred (vievo) a po zpracovani procesem HIP
(vpravo) [46]




Porozita vzorku bez HIP (za danych podminek néstfiku) dosahuje okolo 7,5 %, coz mlze
byt dano nedostatecnou deformaci castic pii ndrazu jako dusledek vysoké pevnosti slitiny. Nastiik
ma dispergovanou (o+f) strukturu sjemnymi zrny. Lisovanim za vysokych teplot dochazi
k vyraznému snizeni porozity, v tomto ptipadé hodnota nepiesahuje 0,2 %. Vyssi obsah vanadu na
hranicich zrn souvisi s pfitomnosti B-faze, ktera v téchto mistech nukleuje vlivem piesyceni a
nadale krystalizuje. Podle vysledki EBSD analyzy lze urcit, Ze vétSina struktury je po HIP
rekrystalizovana. Modra barva na Obr. 46 piedstavuje plné rekrystalizovana zrna, zluta barva
odpovida polygonizovanym zrnlim a ¢ervena zrna jsou zrna jesté deformovana.

[ e 030 Pk Saeed § Lo GBI

Obr. 46: EBSD snimek mikrostruktury CS ndstriku slitiny Ti64 po HIP, modra: rekrystalizovand
zrna, zlutd: polygonizovana zrna, cervenad: deformovana zrna [46]

Zména mikrostruktury vede ke zménam mechanickych vlastnosti. Pfestoze obecné pokles
porozity obvykle znamena narust tvrdosti, mikrostrukturni zmény nastiikd Ti64 jsou tak
vyznamné, Ze jsou dominantnim faktorem urcujicim zménu tvrdosti. SniZeni dislokaéni hustoty
vlivem vydrze na vysoké teploté, riist zrn (pfedevSim zrn B-faze) a zanik martenzitické a‘-faze
vede ke snizeni tvrdosti nastfiku. Vyznamnou krystalizaci B-faze obklopujici zrna a-faze
demonstruje Obr. 47. Podrobnosti o parametrech nastfiku a procesu HIP uvadi Tabulka 4. Kromé
zminénych fazi lze na snimcich pozorovat texturovanou oblast (textured region), jako rozlomené
jehlice martenzitické faze, kterd je ptivodni strukturou dodaného prasku; a oblast hladkou (smooth
region), jako vysledek intenzivni plastické deformace. Jedna se o protazend zrna a-faze, ktera jsou
orientovana kolmo ke sméru depozice. [37]
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Obr. 47: Mikrostrukutura CS nastriku slitiny Ti64 s procesnim plynem a) N», b) He, 1) bez
tepelného zpracovani, 2) HIP [37]

Snizeni porozity a deformaéniho zpevnéni procesem HIP ma za nasledek také zvyseni
taznosti. CS nastiiky slitiny Ti64, které nebyly podrobeny Zadnému tepelnému zpracovani, obecné
nedosahuji taznosti nad 1 %. V zavislosti na parametrech post-processingu Ize vhodnym tepelnym
zpracovanim u nastfikd dosahnout taznosti i pfes 10 %. Vysledné hodnoty taZznosti po HIP
sumarizuje Tabulka 4, ktera vychazi z dat dostupné odborné literatury.
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Tabulka 4: Sumarizace parametrii nastiiku a tepelného zpracovani, mechanickych viastnosti

nastriku bez nasledného zpracovani a po nasledném zpracovani z dostupné literatury

Autor (46] | (48] | 371 | 1371 | [49] | [50] | [44] | [44] | [44]| [51]
PIyn Nz Nz Nz He Nz Nz He Nz Nz
Teplota | °C | 600|800 | 950 | 950 | 1100 | 1100 | 800 | 350 |350 | 800
Parametry
CS nastfiku | Tlak MPa | 5 | 4 | s 2 5 5 4 4 | 4| a
Rychlost | /| s0 | s0 | 100 | 100 | 500 | 40 330
rastrovani
Mez
o | MPa| 68 | 24 | o8 | 375 | 287 | 287 | 155 | 445 | 155 160
Vlastnosti pevnost
nastiiku | Tasnost | % | - |06 | 0290| 047 | 0,44 | 044 | 23 | 38 |23
bez 5 az 5 a3
nisledného | Porozita | % | 7,5 (6512443 | 1164 | 225 | 227 | 05 | 03 | 37| 674
zpracovani
420 | 280
Tvrdost 02| Hv02 393 | 350 | 357 |350| 276
. 100
Teplota C | 900 |910| 920 | 920 | 930 | 930 | 600 | 600 |~ " | 800
Parametry
HIP/TZ Tlak MPa | 110 [ 150 | 120 | 120 | 140 | 140 | - A
Doba h 2 | 2 2 2 4 4 2 2 | 2| a
Mez
| Mpa | 956 | 540 | 635 | 963,41 | 747 | 876 | 219 | 764 | 462 | -
pevnosti
Vlastnosti | s ost | % |135| 1 | 141 | 1,76 | 076 | 1,03 | 35 | 63 | 58
CS nastriku
po Porozita | % | 0,2 |525|1498| 0,037 | 1,78 | 1,78 | °¥ | 03 |°%| 613
zpracovani 12 12
390 | 210
Tvrdost 02| Hvo2 327 | 314 | 330 248

Pro ptehlednost byla data graficky zndzornéna na nasledujicich grafech.
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Vliv zpracovani na porozitu

M Depozice
B HIP/Zihani

[44] | [46] | [34] | [34] | (471 | [48] | [42] | [42] | [42] | [49]
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Obr. 48: Vliv HIP nebo zihani na porozitu CS nastriku slitiny Ti64
Pozn.: Pro sloupce 7 a 9 byl graficky zndzornén priimeér rozmezi hodnot uvedeného v literature

Obr. 48 porovnava porozitu nastiikd pied a po HIP (sloupce 1-6) a zihani (sloupce 7-10).
Pokles porozity po HIP je zptuisoben uzaviranim poru a je realizovan mechanismy popsanymi na
Obr. 42. Data ukazuji, ze zihani, tedy ohfev na definovanou teplotu bez zvyseni tlaku, neni pro
snizovani porozity vhodné. Diky zvySené teploté jsou sice zlepSeny podminky pro difuzi, ktera
umoziuje snizeni porozity, neexistuje ale hnaci sila pro smrstovani port spojena s tlakem v jejich
okoli. Nejvyssiho zhutnéni bylo dosazeno zapouzdienym HIP (1. sloupec), protoze pouziti kapsle
umoziuje eliminovat krom& vnitinich porti 1 pory oteviené. S tim souvisi markantni rozdil
V hodnotach meze pevnosti ,,surového* a zpracovaného povlaku. Vysoky podil port a dutin
v povlaku snizuje plochu kontaktu mezi éésticemi a je tak omezen prostor pro mechanickou a
mista pro rozvoj trhhny. Snizeni porozity by tedy mélo vést ke zvySeni meze pevnosti i taznosti;
to také dokazuji data z literatury. Porovnani hodnot je graficky znazornéno na Obr. 49,

Vliv zpracovani na mez pevnosti

1200
1000
g
s 800
@ 600
% m Depozice
§ 200 m HIP/Zihani
=
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0 1 i
[44] [46] [34] [34] [47] [48] [42] [42] [42] [49]
1 2 3 4 5 6 7 8 9 10
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Vliv zpracovani na taznost
16
14
12

10

m Depozice

i ® HIP/Zihani

[44] [46] [34] [34] [47] [48] [42] [42] [42] [49]

Taznost [%]
I D (o]

N

1 2 3 4 5 6 7 8 9 10

Obr. 49: VIiv HIP nebo zihani na mez pevnosti a taznost CS poviakii slitiny Ti64

Prestoze by se pii snizeni porozity vlivem HIP nebo zihani dal ocekdvat narust tvrdosti
povlaku, CS nastfiky slitiny Ti64 vykazuji opacny trend, jak je vidét na Obr. 50.
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Obr. 50: VIiv HIP nebo zihani na tvrdost CS povlakii slitiny Ti64

Pti vystaveni nastfiku vysokym teplotam béhem HIP nebo Zihani dochazi vlivem difuze
k odstranéni deformacniho zpevnéni a tim ke ,,zmékceni* materialu. Z hlediska tvrdosti je tento
uzdravovaci mechanismus, V porovnani se zhutiiovanim materidlu, dominantni. Ke snizeni

tvrdosti nezanedbatelné pfispiva také rlst zrn B-faze na tkor obsahu tvrdé martenzitické faze a.
[37]
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EXPERIMENTALNI CAST

4 Materialy

41 Al 2618

Vysledky této prace mohou slouzit jako vstupni informace pfi volbé parametri CS nasttika
a HIP zpracovani pro aplikace, kde soucast pracuje za vysokych teplot, naptiklad motory pro
automotive a letecké aplikace. V takovych piipadech jsou na material kladeny vysoké naroky
Z hlediska vysokého poméru pevnosti k hmotnosti, nizké teplotni roztaznosti, odolnosti proti
opotiebeni a tepelné vodivosti. Hlinikové slitiny jsou v tomto ohledu idealnim kandidatem pro
zminéné aplikace, pro tuto praci byla jako substrat zvolena slitina Al 2618. Chemické slozeni
slitiny uvadi Tabulka 5. Tato slitina byla Gspé$né pouzita napiiklad jako primarni konstrukce
nadzvukového letounu Condorde. [52]

Tabulka 5: Chemické slozeni slitiny Al 2618 v hmotnostnich procentech [53]

Cu Mg Ni Fe Si Ti Zn Ostatni Al
celkem
1927 | 1318 | 0912 | 0913 | 025 | 00401 | =01 <015 | Zbytek

Material byl dodan v podobé desek o rozmérech 50x50x10 mm ve stavu T6, ktery byva
nazyvan ,,peak-stav, protoze nabizi nejlep$i mechanické vlastnosti slitiny. Stavu je dosazeno
rozpoustécim zihanim pii teplotach 530 °C po dobu 8 hodin, rychlym ochlazenim do vody o
teplot¢ 20 °C, a precipitatnim starnutim pii teplot¢ 190 °C po dobu 10 hodin. Vyslednou
strukturou tohoto procesu jsou zpeviujici faze dispergované v matrici, kterou tvofi tuhy roztok
legujicich prvki v a-hliniku s kubickou plo$né stiedénou miizkou (FCC). [54]

50 um
(SRt LA

Obr. 51: Mikrostruktura dodaného materialu v transverzalnim rezu: hlinikova slitina Al 2618 po
tepelném zpracovani T6
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Zcela prevladajicimi jsou precipitaty faze AlgFeNi, které predstavuji svétle Sedé Castice
v tmavé Sedé matrici na Obr. 51, Ize je snadno zobrazit pomoci svételné mikroskopie na
metalografickém vzorku bez naleptani. S matrici neni koherentni, ma monoklinickou mfizku. Tato
faze je pro mechanické vlastnosti slitiny stézejni, protoze pii vhodné distribuci zvySuje pevnost
materidlu a brani ristu zrn pii zvySenych teplotdch. Dal§imi pozorovatelnymi fdzemi ve struktuie
jsou MgaSi (nejtmavsi ¢astice viditelné na Obr. 51) a Al-CuzFe, které se na metalografickém
vybrusu tvarem podobaji nejrozsifenéjSim precipitatiim, ale lisi se barevnym kontrastem. Pomoci
EDS analyzy bylo ovéteno chemické slozeni zminénych precipitatu.

25um

Obr. 52: Snimek z elektronové mikroskopie s naznacenymi body méreni pro EDS analyzu

Tabulka 6: Obsah prvkii v méricich bodech podle EDS analyzy

Prvek Atomova procenta
Spectrum 2 Spectrum 3 Spectrum 4
@) - - 1,07
Mg 39,4 27,13 27,73
Al 37,19 55,42 51,7
Si 23,14 16,22 18,59
Cu 0,27 0,51 0,45
Fe - 0,36 0,25
Ni - 0,36 0,21

Ziskané vysledky uvedené v tabulce vyse potvrzuji, Zze prevladajicimi prvky v nejtmavsich
precipitatech na Obr. 52 jsou hoi¢ik a kiemik v poméru zhruba 2:1, coz odkazuje na fazi Mg»Si.
Kromé vyrazného signdlu zminénych prvka byla pozorovana intenzita signalu hliniku. Tento jev
je zptsoben interakci s matrici, jejiz hlavnim prvkem je pravé hlinik. Stejné tak byly detekovany
stopy méné zastoupenych prvkd, napf. Cu. Ze tfi méfeni poskytuje nejv€rohodnéjsi hodnoty
chemického slozeni méfeni 1. (Spectrum 2), protoze bylo provedeno na nejveét§im precipitatu,
ovlivnéni okolni matrici nebo necistotami je tedy nejmensi.

Podobné byly analyzovany i dal$i precipitaty, mista méfeni jsou oznacena na Obr. 53,
obsah detekovanych prvki v atomovych procentech sumarizuje Tabulka 7.
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Obr. 53 Snimek z elektronové mikroskopie s naznacenymi body méreni pro EDS analyzu

Tabulka 7: Obsah prvkii v méricich bodech podle EDS analyzy

Prvek Atomova procenta
Spectrum 5 Spectrum 6 Spectrum 7
Al 81,22 82,77 76,51
Si 0,84 0,89 -
Fe 8,93 8,37 7,23
Ni 8,25 7,16 4,23
Cu 0,76 0,81 12,03

Prvni dvé méfeni (Spectrum 5 a Spectrum 6) byla provedena na nejhojnéji zastoupenych
precipitatech, tfeti méfeni bylo provedeno na zbyvajicim typu viditelnych precipitatd. Prvky
detekovany na nejrozsitenéjSich precipitatech jsou prevladajici Al, Fe a Ni ve stejném vzajemném
poméru a stopové mnozsvi jinych prvki, napiiklad Si nebo Cu. To odkazuje na fazi se
stechiometrickym zapisem AlgFeNi. Posledni méfeni na odlisném precipitatu ukazuje velké
zastoupeni Al, Cu a Fe v pfiblizném poméru 2:1. VyS$§i neZ zanedbatelny signal Ni mlZe byt
zpusoben piitomnosti faze s Ni v okoli méticiho bodu, protoze zkoumana faze Casto precipituje na
AlgFeNi. Zkoumana faze tedy odpovida stechiometrickému zapisu Al;CuzFe

V zavislosti na pfedchozich podminkach mechanického zatéZovani nebo expozice
vysokym teplotam se v matrici slitiny Al 2618 mohou vyskytovat precipitaty faze Al.CuMg, ktera
existuje ve dvou forméch oznacenych S a S¢. Faze S je koherentni s matrici. Za urcitych podminek
(zvysSené teploty nebo zatéZovani) tyto zony transformuji na S°-fazi, kterd je jen céstecné
koherentni. Faze S je stabilni jen v urcitém ,,0kné* parametrli okolnich podminek, a to pfti
teplotach od 270 °C do 300 °C. [54]

4.2 Ti-6Al-4V
Pouzity prasek byl dodan spole¢nosti SANDVIK Osprey®. Jedna se o slitinu Ti-6Al-V-
ELI (Grade 23), coz je verze slitiny Ti-6Al-4V s niz§im obsahem Zeleza a intersticialnich atomt
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(ELI = Extra Low Interstitial), konkrétné uhliku a kysliku. Oproti standartni slitin¢ Ti-6Al-4V ma
tfida ELI vyssi houzevnatost, lepSi inavové vlastnosti a je odolné€jsi pii provozu za kryogennich
teplot. Mimo jiné je prasek vhodny pro aditivni vyrobu a HIP. Tabulka 8 uvadi informaci o

chemickém sloZeni, kterou poskytuje vyrobce. [54]

Tabulka 8: Chemické slozeni slitiny Ti-6Al-4V-ELI uvedené vyrobcem, hmotnostni procenta [55]

Al \ Fe @) C N H

Y

Ti

5,50-6,50 | 3,5-4,5 <0,25 <0,13 <0,08 <0,05

<0,012

<0,005

Zbytek

Nizky obsah intersticialnich prvkd byl ovéfen pomoci EDS analyzy. Jak je vidét na Obr.
54, obsah jinych nez majoritnich prvka, tedy Ti, Al a V je mens$i nez pozadi, nebyly tedy

detekovany zadné jiné prvky, coz znaci jejich snizeny obsah.

M spectrum 12

Obr. 54: Vysledky EDS analyzy dodaného prasku pro CS nastrik

Tabulka 9: Obsah prvki
V dodaném prasku podle EDS
analyzy
Prvek Hmotnostni
procenta
Ti 90,23
Al 6,06
Vv 3,71

Dle vystupnich dat laserové rozptylové analyzy je primérna velikost ¢astic pouzivaného
prasku 32,55 um. Distribuce velikosti je zobrazena na Obr. 55. Median velikosti ¢astic je dle

dostupnych dat 31,53 pm, standartni odchylka je pak 10 pm.
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Obr. 55: Distribuce velikosti ¢astic CS prasku slitiny Ti-6Al-4V

Mikrostruktura ¢astic vychazi procesu vyroby — atomizaci v plynu. Jak bylo zminéno
v kapitole 2.3, na Ccasticich vyrobenych metodou atomizace jsou pozorovatelné 2 typy

mikrostruktury: krystalicka struktura s rovnoosymi zrny (Cerna $ipka na Obr. 56) a martenzitické
oblasti (bila sipka na Obr. 56).

10.49 mm 300 pA

RESOLUTION 69.1 ym

Obr. 56: SEM snimek cdstic pouzitého prasku slitiny Ti-6Al-4V-ELI
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5 Parametry nastriku

Pro ptipravu nastiiku slitiny Ti-6Al-4V metodou cold spray bylo pouzito zafizeni od firmy
Impact Innovations GmbH. Jedna se o vysokotlaké CS zatizeni, to znamena, Ze praSek je privadén
do vstupni Casti trysky ve zbrani. Jako procesni plyn pii depozici Castic slitiny Ti64 byl pouzit
indukéné piedehiivany No. Parametry nasttiku uvadi Tabulka 10.

Tabulka 10: Parametry nastriku

Teplota Tlak Tlak Rychlost rastrovani | Vzdalenost trysky od
[°C] [bar] [MPa] [mm/s] substratu [mm]
1020 50 5 400 30

Obr. 57: Zbrarn pro CS, pohyb realizovan automatizovanym robotem, UMVI

Cilem bylo ziskat nasttik o tloust’ce cca 6 mm. Na prvnim vzorku byl odlazen pocet vrstev,
40 vrstev nastfiku vedlo ke tloust'ce nastiiku o necelych 9 mm, kone¢ny pocet vrstev byl tak
snizen na 30 a bylo dosazeno 6+ mm tloustky nastfiku. Po naneseni kazdé¢ vrstvy se zbran oddalila
od substratu vzhledem k pfedchozi poloze o 100 um. Povrch substratu byl pied zahajenim procesu
nastiiku tryskan mediem o frakci F30 a ptedehian ¢tyfmi svislymi piejezdy zbrané bez zavedeni
prasku, tedy plynem o teploté 1020 °C. Obr. 58 ukazuje stav povrchu substratu po tryskani.
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Obr. 58: Stav povrchu substratu po tryskdani mediem o frakci F30

Jako rezim pohybu zbrané byl zvolen typ ,,zig zag", tedy pohyb zprava do leva a opacné,
kdy po dokonceni kazdého fadku dochazi k posunuti zbrané v kolmém sméru tak, aby depozice
pokracovala ,,na dal$sim tadku“. Schéma pohybu zbrané nad deskou substratu, které ilustruje
trajektorii pohybu, je zobrazeno na Obr. 59

Obr. 59: Schéma pohybu zbrané nad substratem [2]
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Obr. 60: Stav vzorku bezprostredné po depozici, vlevo: pohled shora, vpravo: pohled z boku

Na Obr. 60 vlevo je vidét stav povrchu nastfiku bezprostfedné po depozici, leva Cast
obrazku ukazuje pohled zboku. Na rozhrani mezi nastiikem a substratem je viditelnd mezera, po
nastiiku tedy doslo k delaminaci. Tento jev byl pozorovan u vyssiho poctu vzorki, nasledné byl u
delaminovanych vzorki néstiik od substratu oddélen, aby mohly byt jednotlivé ¢asti zpracovavany
nezavisle na sob&. Oddéleni bylo realizovano pomoci elektrojiskrového dratového tezani, coz
spada do rodiny obrabéni elektrickym vybojem znamé pod zkratkou EDM (z angl. Electrical
Discharge Machining). Zakladem pro tbytek materidlu je elektricky vyboj, ktery probiha mezi
obrobkem a elektrodou. Ta je privadéna do mista fezu v podobé napnutého dratu. Pti tomto
procesu je obrobek s elektrodou zapojen do obvodu tak, Ze obrobek piedstavuje anodu (ma tedy
kladny naboj) a elektroda je katodou (se zapornym nabojem). Obvod je opatien zdrojem rychle
opakujicich se impulsi vysokého napéti, které je ptivedeno na elektrody. Vlivem vysokého napéti
dochazi mezi elektrodami ke vzniku iontd a elektroni jako pfenaSect jednosmérného proudu. Tim
vzniké vyboj, ktery ma za nasledek prudky narust teploty v pracovnim misté. Materidl obrobku se
tavi a odpafuje, ¢imz dochazi ke vzniku mezery, a tedy k déleni materialu. Oproti konven¢nim
metodam fezani ma elektrojiskrové fezani tu vyhodu, Ze pfi procesu nedochdzi k plisobeni
mechanického napéti na okoli fezu, respektive je tak malé, ze je ve srovnani s béznymi zpisoby
fezani zanedbatelné. [56]

58



6 Parametry HIP
S ohledem na vlastnosti a omezeni pouzitych materiali bylo zvoleno 8 sad parametr pro

HIP, konkrétné se jednalo o teplotu, tlak a dobu vydrze. Zvolené hodnoty téchto parametri uvadi
Tabulka 11.

Tabulka 11: Parametry HIP

Teplota [°C] Tlak [MPa] Doba vydrze [h]
HIP 01 500 100 2
HIP 02 500 120 2
HIP 03 500 100 3
HIP 04 500 120 3
HIP 05 550 100 2
HIP 06 550 120 2
HIP 07 550 100 3
HIP 08 550 120 3

Ptestoze se pro proces HIP pfi zpracovavani slitiny Ti64 pouzivaji teploty nad 900 °C, pro
tuto praci byly zvoleny teploty zna¢né nizsi, a to kvtili omezeni odolnosti hlinikového substratu
proti vysokym teplotdim. Pro omezeni oxidace bchem izostatického lisovani pii vysokych
teplotach byla komora pfi procesu zaplnéna inertnim argonem.

Desky z Al 2618 s nastiikem Ti64 byly vlozeny do komory HIP zafizeni. Tlak uvnitt
komory byl po tivodnim skokovém narustu zvySovan plynule primérnou rychlosti 0,5 MPa/min az
do cilové hodnoty. Teplota méla nejprve mirny narust (primérné desetiny °C za minutu), po
dosazeni cca 60 % tlaku plynu v komofe nardstala primérnou rychlosti téméf 8 °C/min do
konecné teploty. Po uplynuti doby vydrze klesala teplota rovnomérné, pokles tlaku byl
dvoustupiiovy. Do cca 400 °C byla rychlost poklesu tlaku do 1 MPa/min, v druhé ¢asti klesal tlak
rychlosti az 2,8 MPa/min. Obr. 61 ukazuje schéma pribéhu teploty a tlaku v Case.

Tlak Teplota

Tlak Teplota

120 600 140 600
100 —— - 500 120 /, T\ - 500
£ I \
\ 100 \
80 !’ 400 / \ - 400
/’ 80

T[°C]
p [MPa]
T[°C]

p [MPa]

/ L
60 / 300 - / 300
40 \ 200 10 / 200
20 / \ 100 20 / | 100
# ¢ [ \

0 T T T -0 0 - T T -0
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Cas (h:min:s) €as (h:min:s)

Obr. 61: Prubeh tlaku a teploty v komore pri procesu HIP, vlevo: HIP0I1, vpravo: HIP0OS

59



VYSLEDKY A DISKUZE

7 Mikrotruktura

Znalost struktury a strukturnich zmén materialu je pro pochopeni problematiky CS
nastfiku fundamentdlni, protoze struktura materidlu pfimo souvisi s ,,makroskopickymi®
vlastnostmi, pro které je postup zpracovani materialu designovan. Chemické slozeni vstupniho
materialu bylo ovéfeno v Kkapitole 4, tato kapitola sleduje zmény vyvolané procesem HIP pfi
ruznych teplotach, tlacich a dobach vydrze.

Metalografické vzorky v této praci byly pfipravovany standartnim zptisobem: material byl
délen na metalografické pile podle Obr. 62 tak, aby byl dostupny pii¢ny (T) a podélny fez (L).
Dale byl zalisovan do vodivé hmoty Polyfast v metalografickém lisu Opal Xpress, povrch byl
brousen pomoci poloautomatické brusky a lesticky LaboForce-50 na brusnych papirech
odstupniované zrnitosti od P320 do P4000. Médiem pro lesténi byla diamantova pasta o velikosti
castic 3, resp. 0,7 um. V ptipad¢ nedostacujici kvality povrchu vzorku byl pfidan krok lesténi
pomoci koloidni suspenze OPS.

20 mm

Obr. 62: Rozrezany vzorek — cold spray ndstiik

Na Obr. 63 je snimek pti¢ného fezu nastiiku, ktery nebyl podroben procesu HIP. Orientace
snimku odpovida smyslu nastiiku, tedy spodni ¢ast obrazku by odpovidala substratu. Vzorek byl
ke zpracovani dodan oddélené, tzn. nastiik a substrat zvlast. V nastfiku bez provedeni HIP lze
pozorovat mista s dobfe rozeznatelnymi nékterymi konturami deponovanych ¢astic.
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Obr. 63: Pricny rez nastiiku bez HIP, substrat odstranén

Takto rozeznatelné Castice nepodléhaji tak silné plastické deformaci, aby doslo K uplnému
pretvotreni jejich ptvodniho tvaru. Mize to byt zplsobeno nedostateCnou rychlosti Castic pii
nastfiku nebo pfitomnosti vysSiho podilu martenzitické faze v Castici. Podobné oblasti byly
pozorovany i na vzorcich po HIP, viz Obr. 64.

Obr. 64: Struktura nastriku, viditelné kontury castic, vievo: HIP 04, longitudinalni Fez; vpravo:
HIP 07, transverzalni rez

Jiz deponované Céstice vytvaii tvrdou a pevnou vrstvu pro castice dal§i. Absence silné
plastické deformace ¢astic dopadajici na pevny podklad ma za nasledek uzamknuti prostoru mezi
Casticemi, ¢imz vznikaji v nastfiku dutiny. Na rozhrani jsou také pozorovany nedeformované
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Castice, plastickou deformaci a vyplnéni prostoru kolem ¢astice ale kompenzuje substrat slitiny o

a4

znaéné niz$i pevnosti a tvrdosti. Obr. 65 ukazuje nedeformovanou ¢astici, ktera se vlivem vysoké
kinetické energie a piisobeni dalsich ¢astic dostala hloubé&ji do mékciho substratu.

Obr. 65: Nedeformovanda castice pod povrchem substratu, HIP02

Tvrdost substratu, c¢astic nastiiku a jejich rozdil ma vyznamny vliv na depozi¢ni
mechanismus. Céstice s niz§i tvrdosti podléhaji silngjsi deformaci, coz vede k lepsi adhezi
nastiiku na substrat. Castice o vysoké tvrdosti mohou zptisobovat erozi substratu, ma-li substrat
srovnatelnou tvrdost, nebo mohou proniknout az pod povrch mék¢iho substratu, jako je tomu na

Obr. 65. Obr. 66 piedstavuje schéma rtiznych kombinaci tvrdosti substratu a deponovanych ¢astic
nastiiku. [19]

Hard Feedstock Soft Feedstock Hard Feedstock Soft Feedstock
S'oﬁ-: Substrate . Sofc-:Substratc 1 Ha;d Substrate HardSubstra_te '

Obr. 66: Schéma deformace deponované castice pri riznych kombinacich tvrdosti castice a
substratu, hard — tvrdy, soft — mekky, feedstock — doddavané castice, substrate - substrat [19]

Na vétsiné rozhrani vykazovaly vzorky dobrou adhezi povlaku k substratu, a to pfedev§im
diky tvorb¢ tzv. zamki, coz jsou oblasti na rozhrani, kde dochazi k vyznamnému mechanickému
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promichani materialu povlaku s matridlem substratu. Nasledujici obrdzky piedstavuji snimky
mikrostruktury rozhrani mezi nastfikem a substratem.
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Obr. 67: Snimky rozhrani ze svételné mikroskopie
Pozn.: Ndstrik vzorkii, které byly podrobeny procesu HIP07 a HIP0S, byl z diivodu delaminace po
provedeni CS nastiiku oddélen

Jak je vidét na snimcich z Obr. 67, material nastfiku obsahuje znaéné mnozstvi pora ve
vSech stavech, tedy pii vSech kombinacich teploty, tlaku a doby vydrze procesu HIP. Porozita
nastiiku je rozebrana podrobnéji v kapitole 9.

Diky zviditelnéni hranic jednotlivych €astic po naleptani 1ze pozorovat téméet kompletni
kontury zdeformovanych ¢astic, tzv. splaty. Piestoze podléhaji plastické deformaci v celém svém
objemu, mira deformace po dopadu neni tak vysoka, jako u materialti s mensi tvrdosti a pevnosti
jako je naptiklad hlinik nebo méd’. Zatimco jednotlivé ¢astice médi na Obr. 69 (Ref. [19]) po
depozici ztraci podobnost se svym plivodnim kulovitym tvarem, castice slitiny Ti64 nastiiku
vytvoten¢ho v této praci podléhaji deformaci méne. Zplosténi vlivem depozice neni tak velke,
s ¢imz souvisi vznik mnoha mist nevyplnénych hmotou a vysoka porozita nastiiku. Obr. 69
vpravo piedstavuje strukturu nastfiku ¢isté médi pfi pouziti nizkotlakého systému cold spray
(viz. kapitola 1.3.2), ktery vede k mensimu urychleni ¢astic. V tomto piipadé Castice dopadaji
sniz§i dostupnou energii, ktera muze byt vyuzita na deformaci, pfesto ale bylo dosazeno
viditelngjsiho zplosténi Castic nez pii pouziti vysokotlakého systému cold spray pro tvorbu
nastiiku ze slitiny Ti64 v této praci. Zminény rozdil ve struktufe svéd¢i o signifikantnim vlivu
tvrdosti pouZitého materialu na vyslednou strukturu nasttiku.

R L s 2 J!s
/'. b "x' e "-“\..-4,

Obr. 68:Cold spray ndstrik slitiny Ti64, leptano (Krol 1), vlevo: vzorek bez HIP, vpravo: vzorek po
HIPO8 (550 °C/120 MPal2 h), smer sipky (vlevo na kazdém snimku) urcuje smér depozice

64



S0-um

Obr. 69: Cold spray nastrik cisté méedi, leptano FeClz-HCI-H20 [19]

Na snimku na Obr. 68 vlevo 1ze pozorovat jednotné zvyraznéné hranice ¢astic, oproti tomu
snimek vpravo ukazuje rozdily v intenzit¢ naleptani. Nékteré oblasti byly naleptany intenzivné,
jiné hranice se pfi stejné expozici leptadlu zvyraznuji slabé. Hranice Castic se po izostatickém
lisovani za tepla stavaji méné viditelnymi. Za zvySenych teplot pii procesu HIP je umoZnéna
difuze atomt, diky ¢emuz dochazi k snizovani energetického ptispévku rozhrani k celkové energii
systému. Timto mechanismem muze teoreticky dojit az k Gplnému odstranéni hranic zrn (¢astic),
¢ehoz se vyuziva mimo jiné v praskové metalurgii.

Na SEM snimku ze zpétné odrazenych elektronti (BSE z angl. backscattered electrons)
V pii¢ném fezu nastiiku jsou pozorovany oba zminované regiony v kapitole 2.4: texturovana
oblast s pasy dvojcat (T) a oblast hladka srovnoosymi zrny (S) jako produkty dynamické
rekrystalizace pti depozici ¢astic. Tyto oblasti jsou pozorovany v pivodnim stavu nastfiku (tzn.
bez HIP) i v nasttiku po HIP0S)
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CEITEC Nano

Obr. 70: Mikrostruktura CS nastriku Ti64, BSE, vievo: bez ]P, vprvo.‘ HIPO0S, nahore: mensi
zvétsSeni, dole: vetsi zvétseni

Na strukturu substratu mél proces HIP mnohem znatelngjsi vliv. Ve stavu T6 (Obr. 51)
jsou precipitaty velice jemné a zrna matrice vétSinou nejsou rozeznatelnd. Piiblizny tvar nékterych
zrn lze odhalit podle rozmisténi precipitatd, které hranici lemuji, neni to ale pravidlem a takové
oblasti jsou ve struktufe spiSe ojedin¢lé. Po procesu HIP dochazi ke zméné v distribuci velikosti
precipitatd: je mozné pozorovat rist existujicich precipitatt (oznaceno bilou Sipkou na Obr. 71) a
vznik novych kolonii podél ptvodniho zrna (oznaceno cernou Sipkou na Obr. 71). Timto
wolemovanim® hranic se stdvd usmérnénd struktura, vychazejici ze zpracovani dodaného
materidlu, opticky vyrazn€j$i. Srostoucimi parametry HIP se hranice zrn stavaji
rozpoznatelngj$imi. V mikrostruktuie jsou dokonce pozorovana mista, kde podél hranic zrn vznika
sitovi, jak je vidét na Obr. 72.
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Obr. 71: Mikrostruktura substratu ve stavu T6 (vlevo) a HIPO1 (vpravo), zvétseno 500X
Dal$im atributem, ktery je pozorovany jen ve stavu po HIP, je vyskyt velmi jemnych
precipitatti napti¢ celou matrici. Uvedené zmény maji za nasledek nejen nevyhodné rozlozeni

precipitatli v matrici, ale také pokles obsahu rozpusténych prvka v tuhém roztoku, ¢imz dochazi
ke zhorSeni nékterych mechanickych vlastnosti.
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Obr. 72: Naznak sitovi v mikrostrukture substrdtu po HIP0S, pricny rez

Pomoci EDS analyzy bylo zjistovano chemické sloZeni faze objevujici se V podobé sitovi
na hranicich zrn a velmi jemnych orientovanych precipitatt, viz Obr. 74. RozliSovaci schopnost
zafizeni, na kterém bylo méteni provadéno (Verios 460L) je 1 um, $ifka zkoumanych linii byla ale
mensi. Vysledky méteni (které udava Tabulka 12) jsou tak siln¢ ovlivnény okolni matrici.

Tabulka 12: Obsah prvkii v méricich bodech podle EDS analyzy v atm. %

Hranice zrna Orient.o‘.’a}ny Matrice
precipitat
Prvek | Spotl Spot 2 Spot 3 Spot 4
Cu 7,81 6,71 3,28 2,75
Mg 10,21 8,97 5,74 4,31
Al 81,98 84,32 90,98 92,94
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Obr. 73: Vybrané body pro EDS analyzu fizi objevujicich se V matrici substrdtu po HIP0S

Pomoci sekundarnich elektroni (SE) elektronové mikroskopie bylo mozno v matrici
rozeznat velmi malé precipitaty, jejichz orientace neni nahodna, na Obr. 74 jsou oznaceny ¢ernymi
Sipkami. Chemické slozeni velmi jemného precipitaitu odpovida chemickému slozeni faze
objevujici se na hranicich zrn. EDS analyza 1 data z odborné literatury nasvédcuji tomu, ze se
jedna o jiz zminovanou fazi o stechiometrickém zapisu Al,CuMg vyskytujici se ve dvou moznych
modifikacich: termodynamicky stabilni koherentni S-faze a metastabilni semi-koherentni S*-faze.
Obé faze maji ortorombickou miizku, 1i§i se velikosti miizkovych parametr, jak uvadi
Tabulka 13.

Tabulka 13: Mrizkové parametry jednotlivych modifikaci fize Al,CuMg[54]

Féze Miizkové parametry [nm]
a=0,404
S*-Al,CuMg b=0,924
c=0,720
a=0,401
S-Al.CuMg b =0,925
c=0,715

Termodynamicky stabilni S-faze se za pokojové teploty vyskytuje ve dvou morfologiich:
jako jemné deskovité precipitdy nebo hrubé precipitaty lemujici hranice zrn. V materidlu pouzitém
jako substrat pro néstfiky CS v této praci byly po HIP pozorovany obé tyto varianty. Deskovité
precipitaty (oznaceny Cernymi Sipkami na Obr. 74) se orientuji podél os a-matrice s indexy [001].
Snimek na Obr. 74 pfedstavuje mikrostrukturu substratu bez provedeni HIP, tedy ve stavu T6.
V tomto stavu se v materialu deskové utvary S-faze nevyskytuji, jejich pfitomnost v materialu je
tedy disledkem procesu HIP.
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Obr. 75: Mikrostruktura substratu ve stavu T6
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8 Mikrotvrdost

Pro méteni mikrotvrdosti byl vyuzit tvrdomér Q10A
znacky Qness. Mikrotvrdost nastiiku i substratu byla
métfena metodou podle Vickerse, coz je metoda vyuzivajici
indentor ve tvaru Ctyfbokého jehlanu, jehoZ protilehlé strany
sviraji thel 136°. Schéma principu méfeni je uvedeno na
Obr. 76 Vtlacenim indentoru do materialu dojde na povrchu
vzorku ke vzniku vtisku (indentu), z jehoz rozméru, ktery je
dan velikosti uhlopfi¢ek (di, d2), je vypoctena kone¢na
hodnota tvrdosti. Nominalni hodnota zkusebniho zatiZeni
pfi méfeni mikrotvrdosti substratu 1 nastfiku byla 2,942 N,
Vv praxi se v tomto ptipadé mluvi o ,,zatizeni 0,3 kg*“. Jedna
se tedy o metodu HVO0,3. Mé&feni bylo provadéno na
lesténych neleptanych vzorcich. V kazdé oblasti (v nastfiku
I V substratu) bylo méteno pét fad po deseti bodech. Mista
meéfeni nastiiku byla korigovana s ohledem na vyskyt port.
Indenty byly vyhodnocovany pomoci softwaru propojeného
s tyvrdomérem. Obr. 77 reprezentuje vtisky po indentaci
nastiiku (vlevo) a substratu (vpravo).

9

B

Obr. 76 : Schéma principu méreni
tvrdosti podle Vickerse [57]

Obr. 77: Indenty v ndstriku (vievo) a v substratu (vpravo)

V kazdé oblasti vzorku (nastfik/substrat) bylo provedeno pét fad meéfeni po deseti
indentech. Namétené hodnoty mikrotvrdosti byly vztaZzeny k poloze indentt. Uspofadani, jaké ma
Tabulka 14, odpovida mapé mikrotvrdosti nastiiku i substratu. Barevné $kaly jsou izolovany pro
jednotlivé oblasti, tzn. barevna Skala nastifiku neodpovida barevné skale substratu. Timto
zobrazenim je mozno vizualizovat piipadny trend v prib&hu mikrotvrdosti v zavislosti na
vzdalenosti od rozhrani (Cerna linie v tabulce). Tabulka 14 a Tabulka 15 je demonstrativni, jedna
se 0 hodnoty tvrdosti vzorku ve stavu pred HIP a ve stavu HIPO1, kterému odpovida teplota
procesu 500 °C, tlak 100 MPa a doba vydrze 2 hodiny. Stejnym zpisobem byla data zpracovana

pro vSechny dil¢i stavy.
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Tabulka 14: Mapa prubéhu tvrdosti nastriku i substrdatu T-rFezu vzorku ve stavu pred HIP, cerna
linie reprezentuje rozhrani mezi substratem a nastrikem

420 427 388 377 413 342 394 420 353 447
334 425 420 425 427 430 403 420 308 369
=g
=
)Z; E 337 361 410 442 427 332 342 408 392 427 A
N—r
Z 427 403 415 377 442 381 396 435 437 383
367 437 381 373 404 377 422 390 423 408
|
101 98 107 104 103 103 106 99 101 97
7]
- 00 102 100 99 98 103 105 99 100 100 104 -8
s | =
= © =
E N 99 96 101 101 101 105 103 102 101 102
2 —
v 3:/ 96 101 100 107 101 102 102 102 102 105
105 97 98 103 99 99 102 99 99 98

Tabulka 15: Mapa pribéhu tvrdosti nastriku i substrdtu T-rezu vzorku ve stavu pred HIP01 (500
°C/100 MPa/2 h), cernd linie reprezentuje rozhrani mezi substratem a nastiikem

_ 289 365 43 320 330 449 411 300 367 447
% 447 454 415 | 447 403 437 445 427 381 418
=z 408 415 383 354 379 | 445 435 432 344 437
Z 348 427 325 450 | 401 388 440 437 430 403 4
“ 413 | 265 425 381 | 262 316 435 399 417 410
.
%8 106 102 102 992 101 998 103 = 984 995
5@ (%6 .7 102 a7 101 06 e84 103 104 103 3
% S w4 105 100 103 104 10 102 100 103 107 =
A< 103 105 103 998 108 992 | 114 | 103 | 981 101
103 109 92 105 104 109 104 98 106 101

Z vizualizace prubéhu mikrotvrdosti pomoci mapy tvrdosti vzorku T6 nevyplyva zadna
zavislost hodnot na poloze. Srovnani napfi¢ vSemi stavy (od stavu vzorku bez procesu HIP az po
proces HIP s nejvyssimi parametry) uvadi Tabulka 16. Jednotlivé sloupce odpovidaji pfislusnym
staviim, fadky pak reprezentuji priméry fad jednotlivych méteni na vzorku. Vrchni polovina opét
odpovida nastiiku, spodni polovina reprezentuje hodnoty tvrdosti substratti. Cerna linie mezi nimi
pfedstavuje rozhrani, poloha jednotlivych bunék vzhledem k rozhrani odpovidda poloze
jednotlivych méfeni fyzicky provedenych na vzorcich.
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Tabulka 16: Porovnani tvrdosti napric vsemi vzorky, ¢erna linie reprezentuje rozhrani mezi
substratem a nastiikem

NO_HIP  HIPO1 HIP02 HIPO3 HIPO4 HIPO5 HIP06 HIPO7 HIPO8
- 500/100/2 500/120/2 500/100/3 500/120/3 550/100/2 550/120/2 550/100/3 550/120/3

398,1 380,3 408,2 417,6 406,2 416,5 400,7
396,1 416,6

387,8 416,2

409,6

398,2

101,88 100,77

102,95

102,64

101,17 101,97 107,1 102,14 104,2 103,1 100,42

101,15 103,93

101,77 104,1

100,59

Z grafického zobrazeni hodnot mikrotvrdosti cold spray nastfiku slitiny Ti64 vyplyva, ze
napfi¢ vSemi stavy neexistuje zadny trend prubéhu tvrdosti v zavislosti na vzdalenosti od rozhrani.
Tato mapa neodhaluje ani zadnou souvislost mezi mikrotvrdosti a parametrech HIP. PfestoZe jsou
rozdily hodnot tvrdosti substratu velmi malg, tato ,,redukovand mapa“ odhaluje potencidlni trend
tvrdosti substratu v zavislosti na vzdalenosti od rozhrani. Hodnoty tvrdosti s nejmensi vzdalenosti
od rozhrani jsou niz§i nez hodnoty v mistech vzdalenéjSich. Tato skute¢nost mize byt vysvétlena
pusobenim residudlnich napéti, ktera vznikaji pti cold spray procesu. Existuji dva hlavni
mechanismy vzniku rezidudlnich napéti: a) peening mechanismus a b) mechanismus tepelného
nesouladu. Pfi dominanci prvniho mechanismu dochazi ke vzniku vnitiniho tlakového napéti v
nastiiku vlivem plastické deformace a péchovani ¢astic pti depozici. Toto tlakové napéti plisobi na
substrat a vytvaii v ném tak napéti tahovd. Druhy mechanismus je zalozen na vzniku vnitinich
napéti vlivem rozdilné tepelné roztaznosti materidli. Mira uplatnéni tohoto mechanismu siln¢
zavisi na podminkach a parametrech procesu depozice. Oba zminéné mechanismy maji za
nasledek vznik tahového napéti substratu v oblasti pod rozhranim, jak schematicky zobrazuje Obr.
78. Jedna se o pribéh napéti nastiikem a substratem v pii¢ném fezu. [58]

(a)
CS deposits CS deposits
: Substrate Substrate
|
= Compression (-) ] Tension (+) —  Compression (-) (1] Tension (+) —

Obr. 78: Priibéh vnitiniho napéti, které vznika vlivem depozice procesem cold spray, pro riizné
mechanismy vzniku.: a) peening mechanismus, b) mechanismus tepelné neshody
CS deposits — CS nastiik, Substrate — substrat, compression — tlakovad napéti, tension — tahovd
napéti [58]
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Je-li indentor pfi méteni tvrdosti vtla¢ovan do vyse popsané oblasti vzorku, tahové napéti
napomaha ,otevirat“ indent, ¢imz dochéazi ke zvétSeni jeho rozméru. Pfi hodnoceni tvrdosti
pomoci takto zvétSeného indentu je tedy hodnota nizsi. Tento princip vysvétluje nizsi hodnoty
tvrdosti substratu v oblasti kolem rozhrani.

Nasledujici grafy zobrazuji zménu tvrdosti v zavislosti na parametrech HIP. Jedna se o
prumérné hodnoty z jednotlivych sad méieni. Sadou méfeni je rozuméno pét fad po deseti
indentech v jednotlivych oblastech vzorku.

Tvrdost CS nastriku

460
440
420
400
380
360
340
320
NO_HIP HIPO1 HIP02 HIPO3 HIP0O4 HIPO5 HIP06 HIPO7 HIPO8
Tvrdost substratu
112
110
108
106
104
102
100
98
96
94
92
NO_HIP HIPO1 HIP02 HIPO3 HIP04 HIPO5 HIP06 HIPO7 HIP0O8

Obr. 79: Tvrdost materialu v zavislosti na HIP parametrech

Pfi prvnim srovnani tvrdosti pro rlzné stavy materidlu lze pozorovat, Ze hodnoty
nevykazuji ve sméru zvySovani parametri HIP zaddny vyznamny trend. Proces HIP s danymi
parametry nemé&l na tvrdost signifikantni vliv. Pfedpokladal se mirny pokles tvrdosti nastfiku
vlivem zotavovacich procest. Za zotavovani je povazovano sniZzeni nebo uplné odstranéné téinku
deformacniho zpevnéni v disledku zvysené mobility atomt za zvysenych teplot. Timto je snizena
energie vnitiniho elastického napéti vlivem pohybu dislokaci 1 bez aplikovaného vnéjsiho zatizeni.
DalSim stupném snizovani pevnosti je rekrystalizace, pfi které dochazi k nukleaci a rstu novych
zrn. V této praci byly pro HIP navrzeny teploty 500 °C a 550°C. Pro proces rekrystalizace jsou ale
takové teploty pfili$ nizké. Rekrystalizace v mikrostruktufe cold spray nastiiki slitiny Ti-6Al-4V
je pozorovana po tepelném zpracovani od minimalni teploty 600 °C. [59]
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9 Porozita
Pro hodnoceni porozity byly analyzovany plochy vzorkti v fezu kolmém na rozhrani.
Kompletni snimky ze svételné mikroskopie byly analyzovany pomoci softwaru ImagelJ. Zluta ¢ara

na Obr. 80 znazornuje vybér oblasti pro analyzu. Primérna velikost analyzované plochy byla
156,5 mm?2,

Obr. 80: Vyber oblasti pro analyzu porozity CS ndstiiku (Zluta c¢ara)

Cilem prvniho zkoumani porozity bylo zanalyzovat nastiik v oblasti ,bulku®, tedy
Vv oblasti neovlivnéné artefakty povrchu. Graf vyvoje porozity nastiiku v zavislosti na parametrech
HIP je zobrazen na Obr. 81

Porozita nastriku

3,5

N
N "

Porozita [%]
=
[9,]

0,5

NOHIP_T HIPOL_T HIPO2_T HIPO3_T HIPO4_ T HIPO5_T HIPO6_T HIPO7_T  HIPOS_T

Obr. 81: Porozita nastriku v zavislosti na HIP parametrech, pozn.: chybové usecky predstavuji
rozpéti namerenych hodnot

Z grafu na Obr. 81 nevyplyva zadny trend v pribéhu porozity v zavislosti na parametrech
HIP. Pro ndzornéjsi srovnani byly hodnoty roztfizeny do skupin podle konstantnich parametrti
teplota/tlak. V ramci jednotlivych skupin byly porovnavany hodnoty porozity z hlediska vydrze na
dané teploté pifi daném tlaku s hodnotou porozity nasttiku, ktery nebyl podroben procesu HIP.
Porovnani je vyneseno do nasledujicich grafi.
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Obr. 82: Porovnani porozity v ramci jednotlivych skupin rozdélenych podle stejné teploty a tlaku
pri procesu HIP, sledovan viiv vydrze

Izostatické lisovani za tepla se zpravidla provadi pro zvyseni hustoty, tedy pro snizeni
porozity. Prvni sloupec na grafech ptedstavuje hodnotu porozity nastfiku pfed provedenim HIP
procesu, druhy sloupec odpovida vzorku po HIP s parametry pfislusné skupiny na nizsi vydrzi,
posledni sloupec pak ptedstavuje vydrz vyssi. V idedlnim ptipad€ by byla porozita vzorku bez
HIP v ramci skupiny nejvyssi, porozita vzorku s del§i vydrzi ptislusné skupiny by pak byla
nejnizsi. Toto je splnéno pouze u prvni skupiny, tedy u HIP pfi teploté¢ 500 °C a tlaku 100 MPa.
Vzhledem k tomu, ze takové vysledky u ostatnich skupin pozorované nejsou, jedna se o nahodné
uspofadani. Pokud by proces HIP mél pozorovatelny vliv na porozitu pii nejnizsich parametrech,
vy$$i parametry by mély vliv vys$si nebo stejny a pozitivni zména by byla pozorovéana hlavné u
nich. Vysledky tedy vedou k zavéru, Zze izostatické lisovani za tepla s parametry, které byly
navrzeny, nemélo pozorovatelny vliv na porozitu cold spray nastiiku.

Prestoze pii procesu HIP dochdzi k pfendsSeni tlaku rovnomérné v celém télese, bylo
ovéfeno, zda ke snizeni porozity nedochazi v povrchové vrstvé nastiiku, kde dochazi
k bezprostiednimu pusobeni tlaku plynu na material. Porozita byla analyzovana v bezprostiedni
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blizkosti od povrchu, tloustka analyzované vrstvy byla I mm. Analyzované vzorky byly vybrany
s ohledem na nejvyssi potencial zmény, tzn. byl porovnavan vzorek ve stavu po depozici (bez
HIP) a vzorek po procesu HIP s kombinaci nejvyssich parametrt, tedy nejvyssi teplota (550 °C),
nejvyssi tlak (120 MPa) a nejdelsi vydrz (3 h). Vysledné hodnoty udava Tabulka 17

Tabulka 17: Porozita vzorku HIP01 a HIPO8 v povrchové vrstve

Vzorek Porozita [%]
Bez HIP 1,725
HIPO8 1,996

Ani pfi porovnani povrchové vrstvy nebyl zaznamenan pozitivni vliv procesu HIP.
Nekonzistence naméienych hodnot vychazi z nerovnomérného rozloZeni poért napii¢ celym
nastiikem. Na Obr. 83 jsou bile vyznaceny oblasti s mensim poctem pori, ¢erné linie pak oznacuji
oblasti s vy$s§im po¢tem pord.

Obr. 83: Oblasti s vyssi porozitou (cerné) a oblasti s nizsi porozitou (zelené) napric¢ CS nastrikem,
nahore: HIPOI, dole: HIP04

Oblasti s raznou porozitou se vyskytuji napfi¢ nastiikem zcela nahodné: Na fezu vzorku
HIPO1 se nachazi oblast s nizsi porozitou na kraji vzorku, zatimco na stejném fezu vzorku HIP04
je ve stejnych mistech oblast s porozitou vyssi. Nekonzistentni distribuce pora a ndhodné oblasti
S vyssi nebo nizsi porozitou vysvétluji rozdily v naméfenych hodnotach na grafu na Obr. 81.
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10 Mira deformacéniho zpevnéni nastiiku
Vystaveni deformovaného materidlu vysokym teplotdm, at’ uz pti zihani nebo pfi procesu
HIP, ma z hlediska disloka¢ni hustoty zotavovaci ucinky. Pfi zvySenych teplotach je zvySena
pohyblivost atomil, ¢imz se zvySuje pohyblivost dislokaci. Dislokace, spolu vlivem svych
napétovych poli, interaguji takovym zplisobem, aby doslo ke snizeni celkové energie systému.
Pti vhodnych okolnostech, jako je typ dislokace a orientace skluzovych systémt, dochdzi
k anhilaci dislokaci, ¢imz je lokalné sniZzena disloka¢ni hustota. [60]

10.1 Priprava vzorki pro EBSD

Dislokace na material ptsobi napétovymi poli. Tato napétova pole lze porovnavat na
zakladé lokalni disloka¢ni hustoty pomoci metody KAM (z angl. Kernel average misorientation,
mozno prelozit jako ,,primérné vychyleni jadra“), ktera pracuje s EBSD daty (z angl. electron
backscatter difraction mozno pielozit jako ,,difrakce zpétné rozptylenych elektronti). EBSD data
jsou ziskavana pomoci zpétné odrazenych elektroni v podob¢ tzv. Kikuchiho linii, coz jsou
prisecnice kuzelt difraktujicich rovin zobrazené na stinitku. Vznik tohoto signalu je
schematicky popsan na Obr. 84.

Teoreticky pramét

rovinou stinitka = hrany
difrakénich past

Stinitko detektoru
Obr. 84: Schéma vzniku difrakcnich pasii, PE — primadrni svazek elektronii [61]

Jeden z druhti interakce primarniho svazku elektronll s pozorovanym vzorkem je vznik
zpétn€¢ odrazenych elektrond, jejichz trajektorie pohybu lezi na pomysinych zminénych
kuzelech. Orientace a vrcholovy thel kuZelu udava orientaci krystalografické roviny, na které
jsou elektrony difraktovany.

Metoda KAM vyhodnocuje hustotu dislokaci z informaci o lokalnim odchyleni atomu
z rovnovaznych poloh. [62] Pro tuto analyzu byl vybran vzorek cold spray nastiiku, ktery nebyl
podroben procesu HIP a vzorek néstiiku po HIP s nejvyssimi parametry (550 °C /120 MPa/ 2 h),
protoze se u n¢j predpokladaji nejlépe pozorovatelné zmeény.

Mezi standartni ptipravu metalografického vzorku patii mechanické brouseni na brusnych
papirech o riizné zrnitosti a mechanické lesténi pomoci suspenzi s Casticemi o velikosti jednotek
(i desetin) mikrometrd. Takovy zpisob pfipravy ma za nasledek vznik silné deformované vrstvy
na pozorovaném povrchu vzorku. Tento artefakt je nazyvam Beilbyho vrstva. Plastickd deformace
ve vznikajici Beilbyho vrstvé miize mit za nésledek tak hustou sit’ dislokaci, Zze dojde ke ztraté
uspotradani atomu a ptivodné krystalicky material se miize ve velmi tenké vrstvé stat amorfnim.
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Aby bylo mozné zobrazit dalekodosahové napétové pole, je nutné Beilbyho vrstvu odstranit.
V opa¢ném ptipad¢ dochazi ke zkresleni nebo uplnému zastieni vysledkt. [51] Odstranéni
deformované vrstvy z povrchu vzorku mize byt provedeno dvéma zptisoby:
e Elektrolytickym lesténim, kdy je vzorek ponotfen do vhodného elektrolytu a zapojen
do elektrického obvodu jako anoda; ubér je pak realizovan rozpousténim materialu
v podobé¢ iontii do elektrolytu
e Jontovym odprasenim, kdy je vzorek vystaven proudu iontd, které vyrazeji atomy
povrchu vzorku ze svych pozic.

Pro ucely této prace byl povrch pro pozorovani ptipraven iontovym odprasenim. Tento
princip se mimo jiné vyuziva pii analyze SIMS (z angl. Secondary lon Mass Spectrometry), kdy
jsou atomy z povrchu odpraseny (ionizovany) a nasledné identifikovany pomoci své vlastni
kinetické energie. Argonové iontové lesténi vzorku bez provedeni HIP a vzorku po HIP
S nejvyssimi parametry (550 °C/120 MPa/2 h) bylo provedeno na piistroji Leica TIC3X. Vzorky
byly lestény v planarnim rezimu, jehoZ schéma popisuje Obr. 85.

Sample rotation axis Processed region

-
lon gun a4

.

Angle of e
irradiation (8) /

lon beam central axis

Obr. 85: Schéma iontového lesténi v plandarnim reZimu, sample rotation axis — 0sa rotace vzorku,
ion gun — iontova zbran, processed region — lesténd oblast, eccentricity — excentricita, angle of
irradiation — ihel ozarovani/naklon, ion beam cental axis — stredova osa iontového paprsku [63]

V tomto rezimu je vzorek umistén na rota¢nim stolku, poloha dopadajicich iontd tedy neni
fizena pohybem paprsku ale rotaci vzorku. Lesténi vzorkia bylo provedeno ve dvou krocich. Po
prvnim kroku byl povrch vzorku piili§ ¢lenity, coz by komplikovalo EBSD analyzu. Pti druhém
kroku byl snizen naklon a urychlovaci napéti, ¢imz doslo k ¢aste¢nému vyhlazeni povrchu.
Vsechny parametry uvadi Tabulka 18.

Tabulka 18: Parametry argonového iontového lesteni

Parametr Krok 1 Krok 2
Urychlovaci napéti 6,0 kV 3,0kV
Proud iontd 2,2 mA 1,0 mA
Naklon 6° 3°
Rotace 360 ° 360 °
Rychlost rotace 6 rpm 6 rpm
Cas 3:00 hod 3:00 hod
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10.2 EBSD analyza a vyhodnoceni

Takto ptipravené vzorky byly upnuté do mechanického drzéku na zkoseny uhlovy adaptér 70°
viz. Obr. 86, ktery byl vlozen do skenovaciho elektronového mikroskopu FEI Helios 660.
Pozorovany vzorek je oznacen Sipkou.

'y
x 6.2398 mm tilt
CCD y: 15.3293 mm 0.0 *

' 5/20/2024 | det

3:21:05 PM CEITEC Nano

Obr. 86: Vzorek uvniti komory skenovaciho elektronového mikroskopu FEI Helios 660

Parametry analyzy byly pro jednotlivé vzorky (NO HIP a HIP0S8) rozdilné, uvadi je Tabulka
19. Vyssi index spolehlivosti (Cl, z angl. confidence index), ktery hodnoti ptfesnost a kvalitu
identifikace krystalografické orientace, znaci divéryhodnéjsi vysledky. Kvalita obrazu (IQ, z angl.
image quality) se vztahuje ke kvalité difrakénich obrazct ziskanych béhem analyzy. Jedna se o
relativni miru kontrastu v nasnimanych difrakénich stopach. Surova data z analyzy byla zatiZzena
velkou mirou Sumu, coz mize dokazovat vysokou hustotu dislokaci. Dislokace lokaln¢ narusuji
krystalografickou orientaci, v jejich okoli jsou tak pii analyze generovany nekonzistentni difrakéni
vzory.

Tabulka 19: Parametry EBSD analyzy

Parametr NO HIP HIP0O8
Pracovni vzdalenost [mm] 9,5 13,5
Naklonéni vzorku [°] 70 70
Rozmeér oblasti — x [um] 40 39,96
Rozmeér oblasti — y [um] 59,97 79,97
Krok [nm] 50 60
Pramérny index spolehlivosti (CI) 0,02 0,06
Primérna kvalita obrazu (1Q) 32 446,72 51 153,78

Zmeéna parametru 1Q tedy mtze neptimo indikovat lokalni hustotu dislokaci. Vyssi disloka¢ni
hustota ma za nasledek horsi kvalitu stop v daném misté. Obr. 87 porovnava distribuci 1Q pro
jednotlivé stavy nastiiku — nasttik bez provedeni HIP a po HIP0OS. ZvySeni parametru IQ pro stav
HIPO8 Ize interpretovat jako snizeni hustoty dislokaci, a tedy relaxaci v Ti-6Al-4V nastiiku
vlivem procesu HIP.
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Obr. 87: Porovnani distribuce parametru 1Q

Aby m¢éla data vypovidajici hodnotu a bylo mozné s nimi pracovat, byla rekonstruovana
pomoci NPAR algoritmu. NPAR (z angl. neighbor pattern averaging re-indexing) piitadi
kazdému bodu difrakéni obrazec zprimérovany ze Ctyf nejbliz§ich sousednich difrakénich

obrazct, jak schematicky vysvétluje Obr. 88. [64]

Obr. 88: Schéma algoritmu NPAR [64]

Vliv této rekonstrukce dat na jejich vytéznost 1ze pozorovat na srovnani IPF map (z angl.
inverse pole figure, mozno pielozit jako ,,obraz inverznich poli*) na Obr. 89. Mimo to lze pomoci
IPF map mikrostruktury urcovat diky barevnému kodovani krystalografickou orientaci
jednotlivych zrn. Z Obr. 89 nevyplyva zadna ptednostni orientace, mikrostruktura nastiiku je
orientovana zcela nahodné. Z hlediska vypovédni hodnoty vykazuji zrekonstruovana data mensi
miru Sumu, nasledujici vyhodnocovani se bude vztahovat k nim.
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Obr. 89: IPF mapy ze surovych dat (Vlevo) a z dat zrekonstruovanych pomoci algoritmu NPAR
(vpravo), Ti-6Al-4V nastrik bez procesu HIP

Dislokacni hustota p spojend s dislokacnim zpevnénim piimo souvisi s thlem dezorientace
0 [°]. Podle nasledujici rovnice je zavisla na né¢kolika dalsich parametrech:

af

P =:§E (3)

kde a je parametr zavisly na typu hranice zrna, b je burgersiv vektor mfizky a X je nasobek
vzdalenosti nejblizsiho souseda a skenovaciho kroku. Uhel vychyleni 8 popisuje lokalni vychyleni
atoml z rovnovaznych poloh. Graficky mutze byt thel dezorientace napii¢ zkoumané plochy
vzorku zobrazovan v podobé KAM map, které pro stav nastfiku bez HIP a po HIPO8 porovnava
Obr. 90. Modré oblasti odpovidaji mistim, kde nebylo odhaleno vychyleni atomd, tedy 6 = O,
naopak cervené oblasti jsou mista s nejvyznamnéjSim zakiivenim krystalové mitizky, kde se
v souladu s rovnici (3) predpoklada nejvyssi dislokacni hustota. [62]
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Obr. 90: KAM apa pro stav nastiiku bez HIP ) a HIP0S (vpravo)

Vzhledem Kk rozdilnému skenovacimu kroku (viz Tabulka 19) byl tihel vychyleni v tthlovych
stupnich pfeveden na vychyleni vztazené na délku kroku mezi daty. Timto pfevedenim se datové
soubory staly porovnatelnymi a je tak mozné porovnat miru zakiiveni krystalové miizky, jako je

tomu na Obr. 91.
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Obr. 91: Porovnani distribuce miry zakriveni krystalové miizky prostrednictvim KAM
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Zména prumérného vychyleni jasn€ indikuje zmény v uspotfadani atomi vlivem izostatického
lisovani za tepla. Posun modu zakiiveni po HIP do nizS§ich hodnot znaci Caste¢né ,navraceni®
atomll do svych rovnovaznych poloh z vychyleni zplsobeném dislokaci. Pfitomnost velkého
mnozstvi dislokaci je disledkem intenzivni plastické deformace, ke které dochéazelo pti depozici
castic. Procesem HIP pfi teploté¢ 550 °C, tlaku 120 MPa a vydrzi 3 hodiny byla snizena hustota
dislokaci v nastiiku. Zda doslo ke snizeni hustoty dislokaci i pfi ostatnich procesech HIP nebylo
explicitné ovéteno, nicméné vzhledem k malym rozdilim v parametrech jednotlivych procesi HIP
Z hlediska teploty a tlaku se piedpoklada, ze podobné sniZzeni hustoty dislokaci bylo dosazeno i u
nich.
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11 Pevnostni vlastnosti substratu

Aplikované teploty béhem procesu HIP jsou nezanedbatelné vys$i nez teploty
precipita¢niho starnuti slitiny Al 2618, jsou srovnatelné s teplotami rozpoustéciho zihani, proto se
o¢ekava zména mikrostruktury a stim spojené zmény mechanickych vlastnosti substratu.
Pevnostni vlastnosti materidlu v jednotlivych stavech byly ovéfeny tahovymi zkouskami podle
normy CSN EN ISO 6892-1 na zkusebnim stroji Zwik/Roell Z250. Tvar a hlavni rozméry
zkuSebniho télesa jsou vyobrazeny na Obr. 92.

S,
e / "
i - - _
F—— <)
I NI
L, R
L,
L,

Obr. 92: Tvar tahového télesa pro zkousku tahem [65]

Pro kazdy stav byly zhotoveny 2 az 3 tahové zkousky. Vysledné hodnoty smluvni meze
kluzu a meze pevnosti, které uvadi Tabulka 20, jsou priméry jednotlivych hodnot z méfeni
ptislusnych sad vzorkd. Tyto hodnoty byly dale vyneseny do graf.

Tabulka 20: Hodnoty smluvni meze kluzu a meze pevnosti substrdatu v MPa pro jednotlivé stavy

NO_HIP HIPO1 HIPO2 HIPO3 HIPO4 HIPO5 HIPO6 HIPO7 HIPO8

500/100/2 | 500/120/2 | 500/100/3 | 500/120/3 | 550/100/2 | 550/120/2 | 550/100/3 | 550/120/3

N 357 204 208 195 195 190 186 185 188
[MPa]

Rm 439 347 360 332 339 343 343 337 350
[MPa]

84




Smluvni mez kluzu

400
350

300

Rp0.2 [MPa]
N
u
o

200 S
= o=———0
150
100
NO_HIP HIPO1 HIPO2 HIPO3 HIPO4 HIPO5 HIPO6 HIPO7 HIPO8

Obr. 93: Zména smluvni meze kluzu substrdtu v zavislosti na HIP parametrech
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Obr. 94: Zména meze pevnosti substrdtu v zavislosti na HIP parametrech

Grafy zietelné¢ ukazuji znaény pokles pevnostnich vlastnosti pii srovnani stavu po
tepelném zpracovani T6 a HIP. Mez kluzu substrditu po HIP s nejnizSimi parametry
(HIPO1: 500 °C/100 MPa/2 h) je zhruba o 150 MPa nizsi nez mez kluzu substratu ve stavu T6. Se
zvySujicimi se parametry HIP hodnoty meze kluzu mirné klesaji. Nejmensi mez kluzu byla
naméfena na vzorku po HIPO7, coz odpovida teplot¢ 550 °C, tlaku 100 MPa a dobé vydrze
3 hodiny. Oproti mezi kluzu vzorku ve stavu T6 byl pokles na tomto vzorku o 48 %. Mez pevnosti
substratu ve stavu HIPOI1 je o zhruba 100 MPa niZsi, v dalSich stavech uZ se jeji hodnoty vyrazné
neméni. Pevnostni vlastnosti materidlu byly porovnavany v ramci jednotlivych skupin, které
rozdéluji vzorky podle stejné teploty a tlaku pii procesu HIP a umoziuji tak srovnat €inky rizné
doby vydrze.
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Obr. 95: Porovnani pevnostnich viastnosti v ramci jednotlivych skupin rozdélenych podle stejné

teploty a tlaku pri procesu HIP, sledovan viiv vydrze

Prestoze jsou rozdily v pevnostnich vlastnostech z hlediska doby vydrze pii HIP malé, u

vzorkll vystavenych teploté¢ 500 °C je vliv vydrze vyraznéjsi nez u vzorkl vystavenych teploté
550 °C. Srovnani na Obr. 95 potvrzuje, Ze mez kluzu i mez pevnosti materialu ve stavu T6 (v
grafech jako NO_HIP) je znateln¢ vyssi neZ stejné vlastnosti materidlu podrobeného kterémukoli
navrzenému izostatickému lisovani za tepla. Younglv modul pruznosti je napii¢ vSemi stavy
nemeénny, coz vede k zdvéru, ze prabch elastického chovani materidlu ztstal po vSech typech
zpracovani stejny jako v dodaném stavu T6.

11.1 Taznost a kontrakce substratu

TazZnost substratu z hlinikové slitiny reaguje na podminky tepelného pracovani opa¢né nez

pevnost. To je pripisovano snizeni piesyceni tuhého roztoku zaroven s nukleaci a ristem
precipitatu, jejichz velikost a distribuce uz nepfispiva k posileni materialu. Primérné hodnoty
taznosti a kontrakce v zavislosti na tepelném zpracovani substratu uvadi Tabulka 21.
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Tabulka 21: Primérné hodnoty taznosti a kontrakce substratu v zavislosti na tepelném zpracovani

Smérodatna Smérodatna
Stav ARl | pachyika 6] | 2% | odehylka [9]
NO_HIP

o 5,27 1,07 7.31 1,26
HIPOL | 11,04 353 14,94 101
HIPO2 | 13,46 261 13,25 117
HIPO3 9.33 261 15,52 117
HIPO4 | 11,33 1,64 17,31 114
HIPO5 9.49 0,54 13,03 3,32
HIPO6 | 10,96 0,20 12,86 213
HIPO7 | 11,84 3,53 14,66 0,89
HIPOS | 1256 0,41 13,34 0,11

cvwr

k narustu taznosti, nejméné pak o 4,056 % pro stav HIPO1 (500 °C/100 MPa/2 h), nejvic pro stav
HIP02 (500 °C/100 MPa/2 h), kde byl pozorovan narust az o 8,2 %, jak je vidét na grafu vyvoje
taznosti na Obr. 96.

Stejné jako taznost souvisi s plastickym chovanim také kontrakce materialu. Ta vykazuje
podobny trend jako taznost, jak demonstruje Obr. 97. Kontrakce substratu je po izostatickém
lisovani za tepla vyS$$i, nez je kontrakce ve stavu T6, a to v kazdé variant¢ HIP této prace.
Primérny narust ze vSech variant je na 14,36 %, coZ je témét dvojnasobek oproti ptivodni hodnoté
7,31 % pro stav T6.
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Obr. 96 Zmeéna taznosti substratu v zavislosti na tepelném zpracovani
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Obr. 97: Zména kontrakce substratu v zavislosti na HIP parametrech

Pro porovnani vlivu doby vydrze na teploté a tlaku pti HIP byly vlastnosti porovnany
Vv ramci skupin se stejnymi teplotami a tlaky, jak jiz bylo provedeno pro jiné vlastnosti vyse.
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Obr. 98: Porovndni taznosti a kontrakce v ramci jednotlivych skupin rozdélenych podle stejné
teploty a tlaku pri procesu HIP, sledovan viiv vydrze

Grafy ukazuji rozdilné chovani taznosti a kontrakce. Zatimco kontrakce s del$i vydrzi na
teploté a tlaku vzdy nartsta, taznost takto narlistd jen na materidlu zpracovaném na teplotach
550 °C. Pfi nizsi teploté¢ HIP je zména taznosti opacna: po delsi vydrzi material vykazuje taZznost
nizsi. Nejvyssi rozdil mezi taznosti po tepelném zpracovani na vydrzi 2 a 3 hodin vykazuji vzorky
po HIP na teploté¢ 550 °C a tlaku 100 MPa. Tento v taZnosti ¢ini 2,4 %, jedna se o porovnani
vzorkd po HIPOS5 a HIP07. Sada pro tahovou zkousku pro HIPOS a HIPO7 méla v obou ptipadech
3 télesa. Smérodatné odchylky taznosti pro jednotlivé sady meéteni jsou 0,54 % pro HIPOS a
3,53 % pro HIPO7 coz jsou hodnoty srovnatelné s rozdilem primérnych hodnot. Podobny vztah
vykazuji také hodnoty kontrakce.

Nejvétsi rozdil mezi hodnotami kontrakce pro rizné doby vydrze pii HIP €ini 4,1 % (pro
vzorky po zpracovani na teplot¢ 500 °C a tlaku 120 MPa), nejvétsi smérodatnd odchylka je
3,32 %. Pro jednoznaéné potvrzeni, zda se opravdu jedna o trend v rozdilech taznosti a kontrakce
Vv zavislosti na dobé vydrze by bylo potieba provést analyzu na obsahlejSim statistickém souboru,
tedy provést vétsi poCet méfeni. S jistotou se ale da tvrdit, Ze kazdd navrzena kombinace
parametri HIP vedla ke zvySeni taznosti i kontrakce, a to nejvice o 2,5nasobek (HIP02) respektive
2,4nasobek (HIP04) hodnot ptivodniho stavu T6.
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12 Fraktografie

Hodnoceni lomovych ploch materidlu pfindsi informace o mechanismech porusovani
béhem naméahani. Hodnocené lomové plochy pfislusi vybranym télesim podrobenych tahové
zkousce. Béhem zkoumani lomovych ploch byly hleddny rozdily v poruSovani jednotlivych
vzorku po riznych HIP procesech vzhledem k zplisobu porusovani vzorku ve stavu T6.

Obr. 99 piedstavuje snimek lomové plochy vzorku ve stavu T6. Ob¢ Casti obrazku
zobrazuji identickou oblast, pravd ¢ast obrdzku ptedstavuje zobrazeni v signdlu sekundarnich
elektrontl, leva ¢ast byla nasnimana pomoci elektronii zpétn¢ odrazenych.

3

50 pm |

“ 4 Energ Ma Wi
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20240515 vz 7 276 pm 4Q-BSE COMPO 2024-05-15

Obr. 99: Lomova plocha vzorku ve stavu T6, VIevo: snimek ze sekunddrnich elektronii, vpravo:
snimek ze zpétné odrazenych elektronii

Lomova plocha vzorku je pokryta mnozstvim jamek, které jsou pozorovatelné na Obr. 99
vlevo. Jejich piitomnost svéd¢i o tom, Ze vzorek ve stavu T6 byl porusovan transkrytalickym
tvarnym lomem, ktery probihd mechanismem koalescence mikrodutin. Prvnim stadiem je pravé
vznik mikrodutin, které nukleuji na diskontinuitdich materialu, kde jsou kohezni sily oslabeny.
V ptipad¢ hlinikové slitiny AL 2618 ve stavu T6 jsou témito nukleacnimi misty zpeviujici
precipitaty, predevsim precipitaty faze AI9FeNi, které jsou v materidlu zastoupeny nejvic.
Zminéné precipitaty jsou pozorovatelné na snimku ze zpétné odrazenych elektrontt na Obr. 99
vpravo jako svétla mista na dn€ jamek.

Vétsinovy podil lomové plochy vzorku HIPO1 (500 °C/100 MPa/2 h) vykazoval stejnou
morfologii, tedy jamky orientované ve sméru napéti, na jejichz dnech se nachazeji precipitaty,
které zplsobily nukleaci jamek. Zménou oproti stavu T6 je vyskyt oblasti s menSimi jamkami
Z hlediska priméru i hloubky. Na dné téchto jamek navic nejsou pozorovany témétr zadné
precipitaty, oblast bez precipitatt je ozna¢ena na Obr. 100 vpravo bilymi Sipkami. Jamky v téchto
oblastech jsou velmi mélké, coZz znamena ze se zde material oddéloval diive nez v oblastech
s jamkami hlubokymi. Jedna se tedy o nizkoenergetické tvarné poruseni. [66]
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Obr. 100: Lomovd plocha vzorku ve stavu po HIPO1 (500 °C/100 MPa/2 h), vlevo: snimek ze
sekundarnich elektronii, vpravo: snimek ze zpétné odrazenych elektronii

Oblasti sjemnymi jamkami jsou pozorovany na vSech ostatnich lomovych plochach
vzorkd, které byly vystaveny vysokym teplotam pti procesu HIP. Vybrané snimky jsou uvedeny
na Obr. 101. Snimky srovnavaji jemné a mélké jamky nizkoenergetického lomu (bilé Sipky)
s jamkami vét§imi (Cerné Sipky) pii riznych zvétSenich.

Obr. 101: Jemné jamky na lomové plose tahovych téles v riiznych stavech pri riznych zvétsenich

Nejlépe pozorované byly na lomové ploSe vzorku ve stavu po HIPO8 (550 °C/120 MPa/2
h). Ptitomnost oblasti s jemnymi jamkami bez precipitati a mira jejich vyskytu napfi¢ vSemi
vzorky po procesu HIP koresponduje se sitovim faze Al,CuMg po hranicich zrn pozorovanym na
Obr. 72. Zejména nevyhodna distribuce této faze, tedy po hranicich zrn, ma vliv na snizeni
pevnostnich vlastnosti materidlu. PredCasna dekoheze materidlu v této oblasti snizuje aktivni
prafez pro prenost napéti a napomaha k nukleaci mikrodutin, ¢imz podporuje selhani materidlu pti
tahové zkousce.
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Obr. 102: Lomova plocha vzorku ve stavu HIP0S8 (550 °C/120 MPa/2 h), sekundarni elektrony
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ZAVER

V tvodu této prace byla popsana metoda cold spray z technologického hlediska i z hlediska
fyzikdlniho principu. Byla popséna jeji skali pii tvorbé nastfikii odolnych materidlli, predevsim
slitiny Ti-6Al-4V. Hlavnim problémem slitiny v kontextu metody cold spray je tvorba porézni
struktury. Vysoka porozita je nezadouci jev, protoze snizuje klicové vlastnosti materialu, z toho
davodu je téméer vzdy nutné po depozici provést vhodny post-processing. Literarni reSerSe
odhalila, Ze vystaveni povlaku pouze vysokym teplotdm neni pro sniZeni porozity ucinné, proto se
za timto Ucelem vyuziva metoda izostatického lisovani za tepla (HIP). Metoda spociva v privedeni
materidlu na definované teploty za definovaného tlaku. Dtlezitou informaci ziskanou literarni
reSersi je informace o bézné pouzivanych teplotach. Pii vypracovani prace byla porovnana data o
parametrech HIP pfi zpracovavani cold spray nastiiki slitiny Ti6-Al-4V a bylo zjisténo, ze idealni
teploty pro zminény proces se pohybuji v rozmezi od 900 do 930 °C.

Pfi ndvrhu parametrt procesu HIP pro nastiiky studované v této praci bylo nutné brat zfetel
na substrat a jeho odolnost proti vysokym teplotdm. Podkladovy materidl pro nastfiky slitiny
Ti-6Al-4V byla hlinikova slitina Al 2618. Kombinace tvrdého a pevného materialu nastiku s
,mEkkym* materidlem substratu vedla k vytvofeni povlakli s dobrou adhezi na rozhrani.
Vzhledem k nizsi teplotni stabilité substratu byly navrhované teploty procesu HIP témé&f polovi¢ni
oproti teplotdm bézné¢ pouzivanych pii zpracovani Ti-6Al-4V nasttikd, tedy 500 a 550 °C. Ptesto
se ale jednd o teploty srovnatelné s teplotami rozpoustéciho Zihani slitiny Al 2618 pfi tepelném
zpracovani T6, ktery byva oznacovan jako ,,peak stav®, jelikoz dosahuje nejlepSich mechanickych
vlastnosti slitiny. Po tomto rozpousStécim zihani nésleduje rychlé ochlazeni do vody, coz zajisti
vyhodné rozlozeni a velikost precipitati. Material v této praci byl po HIP ochlazovéan na vzduchu,
rychlost ochlazovani tedy byla mnohem niz$i, a to mélo negativni vliv na mikrostrukturu
materialu.

Nejvétsi zmény oproti pivodnimu stavu néstiiku byly ocekavany po procesu HIP
S nejvyssimi navrhovanymi parametry: teplota 550 °C, tlak 120 MPa a doba vydrZze 3 hodiny. Ani
po tomto zpracovani nedoslo k pozorovatelnému sniZeni porozity. Pro podrobnéjsi srovnani byly
hodnoty porozity jednotlivych vzorkl roztfizeny do skupin podle tlaku a teploty, aby mohly byt
srovnany z hlediska doby vydrze. Toto rozdéleni neodhalilo zadny trend v porozité v souvislosti
s parametry HIP. Zména ale byla pozorovdna v kontextu disloka¢niho zpevnéni CS nastiiku.
Vystaveni nastiiku vysokym teplotam béhem HIP vedlo k ke snizeni hustoty dislokaci po depozici
a k ¢astecné relaxaci miizky. Piestoze byl tento jev pozorovan u vzorku po nejintenzivnéj$im
procesu HIP, podobné snizeni hustoty dislokaci je pfedpokladano také u ostatnich HIP s jinymi
parametry.

Z hlediska mikrotvrdosti nastiiku nebyl pozorovan Zadny vliv procesu HIP. Byla studovana
souvislost mikrotvrdosti s jednotlivymi sadami HIP parametri i zavislost mikrotvrdosti na
vzdalenosti od rozhrani nastiiku a substratu. Ani v jednom pifipadé nebyl nalezen Zadny
jednoznaény trend. Jistd zavislost mikrotvrdosti na vzdalenosti od rozhrani byla nalezena pfi
hodnoceni substratu. Tato zavislost byla ale spojena s u€inky vnitinich tlakovych napéti nastiiku
pienesenych do substratu. Tato obecné vyhodna tlakova napéti v néstiiku zptisobuji nerovnomérné
vnitini napéti v substratu, pti¢emz na rozhrani (a v urCité vzdalenosti od n¢j) mé tahovy charakter.
Ptitomnost napéti v materialu ovlivnila méteni mikrotvrdosti, kterd nakonec vykazovala rostouci
hodnoty s rostouci vzdalenosti od rozhrani.

24

ovlivnéni je povazovan pokles pevnostnich vlastnosti. Mez kluzu hlinikové slitiny razantné¢ klesla
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[ RA4

hodiny. Tento propad ¢inil sniZeni o vice nez 40 % z piivodni hodnoty ve stavu T6, hodnoty meze
pevnosti se zvySujicimi se parametry HIP 1 nadale mirné klesaly. Pti¢inou tak zavazného zhorSeni
pevnosti byla nevyhodna distribuce precipitati v matrici jako dusledek vystaveni vysokym
teplotdm a nasledného pomalého ochlazovéani béhem a po procesu HIP.

Izostatické lisovani za tepla tedy mélo negativni vliv na substrat slitiny Al 2618 bez
pozadovaného zlepSeni vlastnosti cold spray nastfiku titanové slitiny Ti-6Al-4V. Piestoze
podminky HIP zah4jily urCité zotavovaci procesy v nastiiku, mira tohoto zotaveni nebyla
dostatecné vysoka, aby se vyznamné projevila na vlastnostech materialu. Informace ziskané v této
praci mohou byt cenné pro dalsi vyvoj v této problematice. Vyzkum by se mohl ubirat raznymi
sméry: mohly by byt optimalizovany parametry nastiiku slitiny Ti-6Al-4V tak, aby nedochéazelo
k tvorbé poréznich povlakt a nasledné zpracovani za vysokych teplot by nebylo nutné; nebo by
mohla byt vénovéana pozornost stabilizaci hlinikovych slitin pro vyssi teploty.
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SEZNAM POUZITYCH SYMBOLU A ZKRATEK

(9) — Latka v plynném stavu

(I) — Latka v kapalném stavu

A — Taznost [%]

b — Burgersiv vektor

BCC — Krystalova miizka kubicka prostorov¢ stfedéna (z angl. body centred cubic)

CI — Index spolehlivosti (z angl. confidence index)

CS — Cold spray

CSAM - cold spray jako aditivni technologie (z angl. cold spray additive manufacturing)
do — Primér deponované Castice

DED — Rizena energeticka depozice (z angl. directed energy deposition)

DMD - Piimé nanaseni kovu (z angl. direct metal deposition)

DMLM - Piimé laserové taveni kovi (z angl. direct metal laser melting)

E — Youngiv modul pruznosti [GPa]

EBM — Taveni elektronovym paprskem (z angl. electron beam melting)

EBSD - Difrakce zpétné odrazenych elektronti (z angl. electron backscatter diffraction)
EDM - Elektrojiskrové dratové fezani (z angl. Electrical Discharge Machining)

EDS — Energiové disperzni spektrometrie (z angl. energy dispersive spectroscopy)

FCC — Krystalova miizka kubicka plosné stiedéna (z angl. face centred cubic)

FSAM — Aditivni vyroba pomoci tfeciho michani (z angl. friction stir additive manufacturing)
GA — Atomizace plynem (z angl. gas atomized)

HCP — Krystalova miizka hexagonalni t€sné uspofadana (z angl. hexagonal close packed)
HDH — Hydridace-dehydridace (metoda vyroby prasku)

HDPE — Polyethylen o vysoké hustoté (z angl. high-density polyethylene)

HPCS — Vysotlaky cold spray (z angl. high-pressure cold spray)

IPF — Obraz inverznich poli (z angl. inverse pole figure)

KAM — Primérné vychyleni jadra (z angl. Kernel average misorientation)

L — Podélny fez vzorku

LPCS — Nizkotlaky cold spray (z angl. low-pressure cold spray)

M — Machovo ¢islo

M — Molarni hmotnost [g/mol]

NPAR — Algoritmus pro rekonstrukci EBSD dat (z angl. neighbor pattern averaging re-indexing)
p — Tlak [MPa]
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PA — Atomizace plasmou (z angl. plasma atomization)

PAW — Plasmové obloukové svafovani (z angl. plasma arc welding)

PE — Svazek primarnich elektronii

PEEK — poly-ether-ether-keton

I — Polomér zakiiveni

R — Molarni plynova konstanta (R=8,314 J-mol*-K ™)

Rm — Mez pevnosti [MPa]

Rpo,2 — Smluvni mez kluzu [MPa]

S — Hladka oblast mikrostruktury (z angl. soft)

SEM — Skenovaci elektronova mikroskopie

SIMS — Hmotnosti spektrometrie sekundarnich iontd (z angl. secondary ion mass spectrometry)
SLM — Selektivni laserové taveni (z angl. selective laser melting)

SLS — Selektivni laserové spékani (z angl. selective laser sintering)

SPD - intenzivni plasticka deformace (z angl. severe plastic deformation)

T — Pti¢ny fez vzorku

T — Texturovana oblast mikrostruktury (z angl. textured)

UAM — Ultrazvukova aditivni vyroba (z angl. utrasonic additive manufacturing)

UMVI — Ustav materialovych véd a inZenyrstvi

v — Velikost stfedni rychlosti molekuly

WAAM — Aditivni vyroba pomoci obloukového svarovani (z angl. wire arc additive
manufacturing)

X — Parametr pouzZivany pi1 vyhodnocovani hustoty dislokaci metodou KAM, nasobek vzdalenosti
nejbliZsiho souseda a skenovaciho kroku

Z — Kontrakce [%]

o — Tuhy roztok hliniku a legujicich prvka slitiny, krystalova miizka kubické plo$né stfedéna
a — Nizkoteplotni faze titanu a jeho slitin s hexagonalni krystalovou miiZkou

o — Parametr pouZivany pti vyhodnocovani hustoty dislokaci metodou KAM, urcen typem hranice
ZIna

o — Metastabilni martenzitickd faze slitin titanu

B — Sekundarni faze titanu a jeho slitin s kubickou prostorové stredénou krystalovou miizkou
vy — Mé&rna energie povrchu vnitiniho poru

0 — Uhel ozafovani pii iontovém lesténi

0 — Uhel vychyleni atomti

p — Hustota dislokaci
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