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ABSTRAKT

Diplomova praca sa zaobera detailnou charakterizaciou mechanickych a mikrostrukturalnych
vlastnosti viacvrstvenych laminatovych nastrekov z medi a zeleza vytvorenych metodou Cold
Spray. Teoreticka cast” diplomovej prace je venovana charakterizacii metody Cold Spray,
popisu kompozitnych materialov aich rozdeleniu snaslednym popisom mikrostruktary
spolo¢ne s mechanickymi a fyzikdlnymi vlastnostami vrstiev medi a Zeleza. V ramci tejto
prace boli skimané vzorky v stave po depozicii a po tepelnom spracovani pri 700 °C pocas 1
hodiny. Mechanické vlastnosti boli vyhodnocované pomocou skusky trojpbodovym ohybom
v kombinacii s metodou digitalnej obrazovej korelacie. MikrosStruktira bola analyzovana
pomocou svetelnej, elektronovej mikroskopie a difrakcie spétne rozptylenych elektronov.
Vysledky preukazali znizenie mikrotvrdosti vrstiev Fe a Cu v dosledku rekrystalizatného
zihania. Zaroven bolo pozorované vyrazné zlepSenie integrity rozhrania medzi splatmi vd’aka
difiznemu spojeniu a rastu zfn cez toto rozhranie, ¢o sa prejavilo narastom ohybovej pevnosti.

Kracové slova: Cold Spray, mikrostruktira, mechanické vlastnosti, rekrystalizaéné zihanie,
viacvrstvené laminaty

ABSTRACT

The thesis deals with the detailed characterization of mechanical and microstructural properties
of multi-layered copper-iron laminates formed by the Cold Spray method. The theoretical part
of the thesis is devoted to the characterization of the Cold Spray method, the description of the
composite materials and their division followed by a description of the microstructure together
with mechanical and physical properties of the copper and iron layers. This work investigated
samples in the post-deposition state and after heat treatment at 700 °C for 1 hour. Mechanical
properties were evaluated using a three-point bending test in combination with the digital image
correlation method. The microstructure was analysed by light, electron microscopy and
backscattered electron diffraction. The results showed a decrease in the microhardness of the
Fe and Cu layers due to recrystallization annealing. At the same time, a significant improvement
in the integrity of the interface between the particles was observed due to diffusion bonding and
grain growth across this interface, which resulted in an increase in flexural strength.

Key words: Cold Spray, microstructure, mechanical properties, recrystallization annealing,
multilayered laminates
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UvVOD

Cold Spray (CS) (studena kineticka depozicia) je proces, pri ktorom je substrat vystaveny pradu
plynu s vysokou rychlost'ou (300 — 1200 m/s), pri¢om jemné Castice s vel'kostou 5 — 40 um st
tymto prudom urychlované a nanasané na jeho povrch [1]. Jedna sa o relativne novodobu
metddu vytvarania tenkych vrstiev, ktorej vyuzitie je znaCne zamerané na ochranu a opravy
st¢iastok z roznych priemyselnych odvetvi [2]. Technolégia CS sa aplikuje v ramci letectva,
automobilového priemyslu, energetiky, ale aj v namornictve a pri vyrobe skla a keramiky [2]
[3] [4]. CS povlak bol prvykrat GispeSne naneseny v roku 1980 vedcami z Institatu teoretickej a
aplikovanej mechaniky Ruskej akadémie vied v Novosibirsku. Experiment spocival
Vv nadeponovani kovového prasku na substrat urychlenim castic prasku na supersonicku
rychlost’ vo veternom tuneli [1]. Prvé patenty na funkéné modely CS technologie (a zariadeni)
boli vydané v 90. rokoch minulého storocia [5]. Odvtedy presiel CS niekol’kymi vyvojovymi
stadiami, pocnuc zakladnou koncepciou az k optimalizacii procesu z hladiska efektivnosti,
spol'ahlivosti a nakladov [2].

CS je technolédgia zarad’ovana do skupiny termalnych nastrekov [2]. Prikladom tradi¢nych
termalnych nastrekov je HVOF (z angl. ,,vysokorychlostny kyslikovy nastrek™) [6]. Na rozdiel
od tradiénych termalnych nastrekov je CS technoldgia vyzna¢na tym, ze nedochadza
k ¢iastotnému nataveniu, pripadne roztaveniu vstupného materialu, najcastejSic vo forme
prasku. Nanesen¢ Castice praSku v tuhom stave st po néraze na substrat plasticky zdeformované
adochadza k vytvaraniu kombinacie metalurgickej a mechanickej vdzby s okolitym
materidlom. Nésledkom tohto javu je vznik povlaku, pripadne samostatného 3D objektu
(aditivna vyroba). Podmienkou pre depoziciu prasku na substrat je dosiahnutie kritickej
rychlosti Castic [7].

Rovnako ako vSetky technoldgie a technické procesy, tak aj CS metdda pontika mnohé vyhody,
ale aj nevyhody. V porovnani s termalnymi nastrekmi nedochadza v pripade CS nastreku k
rastu zfn, chemickym reakciam, tvorbe prasklin, vyparovaniu, tvorbe tepelnych zvyskovych
napiti, tepelnému zmr$tovaniu, fazovym premenam atvorbe oxidov [1]. Vd’aka pouzitiu
relativne nizkych teplot hnacieho plynu je technologia CS z hl'adiska prevadzky bezpec€nejsia,
najmi pokial' sa jedna o tepelné Ziarenie a vznik kovovych vyparov. Dalsou vyhodou je
moznost’ striekania CS vrstiev na substraty s hrabkou menej ako 1 mm a vytvaranie multi-
vrstevnych nastrekov [8].

Siroké spektrum pouzitia Cu—Fe kompozitov suvisi s komplexnou kombinéciou vynikajucich
fyzikalnych a mechanickych vlastnosti, napr. vel'mi dobra tepelna a elektricka vodivost’ ¢i
vysokéd odolnost’ proti opotrebovaniu a kor6zii. Mechanické vlastnosti je mozné regulovat’
tepelnym spracovanim. V stcasnosti je preskiimanych niekol’ko moznosti, akym spdsobom
laminatové kompozity na baze Cu-Fe vyrobit. Vela $tadii je orientovanych na technologické
procesy ako su vysokotlakové krutenie (z angl. ,,high-pressure torsion®), praskova metalurgia
(z angl. ,,powder metallurgy*) ¢i akumulativne spajanie valcovanim (z angl. ,,accumulative roll
bonding*). Iba niekol’ko §tudii sa zaobera tvorbou laminatovych kompozitov Fe-Cu pomocou
technologie CS [9].

Ciel'om diplomovej prace je priprava a optimalizacia laminatovych vzoriek z medi (Cu) a zeleza

(Fe) metodou CS, charakterizacia mechanickych vlastnosti laminatov pomocou trojbodového
ohybu, meranie mikrotvrdosti jednotlivych vrstiev laminatov a ich mikrostruktarna analyza.
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TEORETICKA CAST

1 Cold Spray

Cold Spray (CS) je metdda nanasania povlakov a povrchovych vrstiev. CS je zarad’ovany do
skupiny termélnych nastrekov (obr. 1) [10]. Castice tuhého pragku su urychlované zvukovou
rychlost'ou cez konvergentno-divergentnu trysku. K dopadu ¢astic tuhého prasku na zakladny
material dochadza pri rychlosti 300 az 1200 m/s. Geometria trysky a charakteristika praskov su
zakladom pre urcenie kone¢nej rychlosti a teploty rozpraSovanych castic. V priebehu procesu
je teplota pradiaceho plynu nizsia ako teplota tavenia ¢astic materialu vo forme prasku. CS je
teda definovany ako metoda depozicie Castic materialu v tuhom stave a prave vd’aka tomuto
faktu vynika spomedzi ostatnych tradiénych technik termalnych nastrekov [11] [12].

10 misec
(.30) (.69) (91) (1.2)
30 :
}- {163
g ® ;
= 20 :
3 e
>
2 15 83 S
2 )
9 4 _HighVelocity
§- Oxygen Fuel, D-Gun
5 T 27
= = _Cold Spray
0
0 1 2 3 4

Rychlost castic (10’ f/sec)

Obrdzok 1 Schéma zobrazujuca porovnanie rozsahu teplét hnacieho plynu a rychlosti castic
pouzivanych pri roznych procesoch termalnych ndastrekov, upravené a prevzaté z [11]

1.1 Historia

CS technologia bola prvykrat vyvinutda na Ustave teoretickej a aplikovanej mechaniky
Akadémie vied vtedajsieho Sovietskeho zvidzu v Novosibirsku a v 80. rokoch 20. storo¢ia bola
zaradena do skupiny termalnych nastrekov. Tato technoldgia bola objavena nahodou, ked’ sa
Alkhimov a kol. pokusali Studovat’ dvojfazové nadzvukové pradenie plynu okolo pevnych
modelov roznych tvarov. Na vizualizaciu pradenia plynu okolo rozlicnych predmetov boli do
tunela umiestnené castice Cu, pricom ich pohyb a rychlost’ boli sledované na zaklade laserovej

diagnostiky.
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Vyskumnici Spozorovali, ze so zvySenou
| rychlost’ou pradenia hnacieho plynu doslo k
) dramatickej zmene v interakcii Castic s
| pevnymi modelmi. Pri niZS$ej nérazovej
rychlosti Castice obrusovali povrch modelov,
odrazali sa a vytvarali na povrchu jamky a v
. niektorych pripadoch sa usadili priamo na
. povrchu (obr. 3a). Ked’ sa rychlost’ prudenia
Castic zvysila za urcitym bodom, ktory sa
" nazyva kritickd rychlost’, Castice sa zacali
prichytavat k povrchu modelu a nastala
rychla tvorba povlaku (obr. 3b). Na zaklade
vysledkov experimentu si Alkhimov a kol.
uvedomili, Ze tato technika by mohla najst’

" T ¥ ‘-v—_ \.‘-. o T s (
~ vy | S v
\\ — ! \ B

— L. /

Obrazok 2 Rusky prototyp dynamického CS ~ svoje vyuzitie pri priprave réznych typov

systému, prevzaté z [13] povlakov. Americky patent na CS proces bol

vydany Vv roku 1994 skupine vedcov na Cele

s Anatolijom Alkimovovom, po ktorom nasledoval eurdpsky patent v roku 1995 [13] [14] [15].
Rusky prototyp dynamického CS systému je zobrazeny na obr. 2.

(a) (b)

Obrdzok 3 Na zaklade prvych ruskych experimentov s vyuzitim aerodynamického tunela bolo

poukdzané, zZe (a) pri rychlosti dopadu 250 m/s undsané castice Cu sa odrazia a neprilni na
stenu tunela, ale (b) pri rychlosti 900 m/s nastava rychla tvroba povlaku, prevzaté z [13]

1.2 Rozdelenie CS systému

CS systém je mozné rozdelit’ do dvoch zadkladnych kategorii: vysokotlakové CS systémy (z
angl. ,,high pressure cold sprays“, HPCS) a nizkotlakové CS systémy (z angl. ,,low pressure
cold sprays“, LPCS). Medzi kl'i¢ové odlisnosti systétmov HPCS a LPCS mozno zaradit
rozdielny tlak (HPCS 25-30 barov a LPCS 5-10 barov) a rozli¢ny pristup v ramci vstrekovania
prasku (HPCS vyuZiva radidlne vstrekovanie praSku, zatial ¢o fungovanie systému LPCS
spo¢iva v axidlnom vstrekovani
prasku) [16] [17]. Zasluhou
Heinricha a kol. bola
patentovana modifikovana
Lavalova dyza, vd’aka ktorej je
umoznené axialne vstrekovanie
Castic prasku do expanznej Casti
dyzy (obr. 4) [18].

Obrazok 4 Schematické zndzornenie Lavalovej dyzy,
upravené a prevzaté z [18]
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LPCS CS systémy — V pripade LPCS dochédza k zrychl'ovaniu hnacieho plynu pri relativne
nizkom tlaku (5-10 barov) v plynovom ohrievaci, aby sa zabezpecila optimalizicia
aerodynamickych vlastnosti plynu. Nasledne dochddza k expanzii plynu cez Lavalovu dyzu.
Na divergentnej strane dyzy je ohriaty plyn urychl'ovany na rychlost’ v rozsahu 300-600 m/s.
Castice tuhého prasku su zavadzané radialne po prade plynu od hrdla dyzy a zrychlované
smerom k substratu (obr. 5). Nasledne su Castice nasdvané z podavaca prasku pomocou
Venturiho efektu, priCom staticky tlak v tryske je udrziavany pod hodnotou atmosférického
tlaku. V pripade LPCS sa ako hnaci plyn najcastejSie pouziva dusik, ktory je predhriaty na
teplotu az 550 °C. LPCS CS systémy su zvycajne prenosné a kompaktnych rozmerov [17].

Nizkotlakovy
podavac prasku

Cielovy povrch,
ktory ma byt
poviakovany

Ohrievac plynu moie
byt zabudovany do Hrdlo
konstrukcie

Hetatony CS zbrane

privod plynu
—_—

Striekacia pistol

Obrdzok 5 LPCS CS systém, upravené a prevzaté z [13]

HPC CS systémy — V sulade s HPCS je hnacim plynom hélium, pripadne dusik. Plyn je
vystaveny posobeniu vysokého tlaku v rozmedzi 25-30 barov a predhriaty na teplotu az 1000
°C. Castice plynu nasledne prechadzaju cez konvergentno-divergentna dyzu. Vo vniitri trysky
dochadza k expanzii hnacieho plynu a jeho néslednému urychlovaniu vplyvom pdsobenia
kinetickej energie na nadzvukovu rychlost (1200 m/s) za zniZovania jeho teploty. Castice
prasku su zmiesavané s hnacim plynom v tzv. ,,pred-komorovej* oblasti a nasledne su axialne
privadzané do konvergentnej Casti dyzy za vysSieho tlaku v porovnani s hnacim plynom tak,
aby bolo mozné zabranit’ spatnému toku nosného plynu do podavaca prasku (obr. 6). Dochadza
Kk narazu urychlenych Castic prasku na substrat s dostato¢nou kinetickou energiou za vzniku
pevného spoja (adhézia) medzi substratom a novovytvorenou vrstvou. V pripade HPCS sa
vyuzivaju praskové CcCastice s vysSou hustotou v porovnani s LPCS. Tieto systémy su
stacionarne [17].

Vysokotlakovy Cielovy -
podévaé prasku  Vyrovnavaé povrch, ktory
prietoku plynu ma byt

Hrdlo trysky poV'.koV‘nv' \

Vysokotlakovy
ohrievaé plynu

Vvsokotlakovy CS zbran

privod plynu
—

[———
'A Y,

Obrazok 6 HPCS CS systém, upravené a prevzaté z [13]
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1.3 Konstrukcia CS zariadeni a pracovisk

CS vyrobné zariadenia m6zu byt navrhnuté na pouzitie ako samostatné vyrobné jednotky alebo
na integraciu v ramci vyrobnych liniek. Sucastou CS pracovisk su otacaci a sklapaci stdl,
ovladaci panel, zariadenie a systém na ovladanie samotného robotického ramena, CS zbraf,
podévac prasku, kontrolna jednotka, zariadenie na chladenie vody, robotické rameno, zasobnik
plynu a vyfukovy systém [19]. Na obr. 7 je zobrazena schéma CS pracoviska od firmy Impact

Innovations GmbH.
‘»Vﬂukovy' systém

Otacaci a sklapaci stol

Spray Hood

’—Zésobnik plynu

Robot

|
!

Ovladaci panel i

|

Kontrolna jednotka

Ovladaé robota Zariadenie na chladenie vody

L

Obrdazok T Schéma CS pracoviska, upravené a prevzaté z [19]

Zbran

Podavac prasku

Procesny plyn — predovsetkym dusik alebo hélium — je zavadzany do CS zbrane (z angl. ,,gun®)
pod tlakom 50 barov. Tento plyn je nasledne ohrievany v kryte zbrane tak, aby dosiahol
maximdlnu teplotu 1100 °C. Nésledne ohriaty a vysoko stlateny plyn expanduje cez
konvergentno-divergentni dyzu. Procesny plyn je vdaka expanzii pohanany, aby dosiahol
nadzvukové rychlosti a suc¢asne je ochladzovany na teplotu pod 100 °C. V ramci konvergentnej
Casti dyzy sa pomocou jednotky na privadzanie praSku a nosného plynu zavadzaju
rozpraSovacie prasky, ktoré st v ramci primarneho pradu plynu pohédnané, az pokym
nedosiahnu rychlost’ priblizne 1200 m/s. Pri dopade na povrch suciastky dochadza k deformacii
a prilnutiu Castic, ¢im sa vytvori pevny povlak s minimalnou oxidaciou [20].

Na obr. 8 — 9 st zobrazené dva typy zbrani od vyrobcu Impact Innovations GmbH.

Obrazok 8 Impact Cold Spray Gun 5/8 Obrdzok 9 Impact Gun 5/11, prevzaté z
EvoCSlI, prevzaté z [21] [19]
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Na obr. 10 a 11 s zobrazené zariadenia na podavanie a prasku a chladenie vody od spolo¢nosti

Impact Innovations GmbH.

Obrdzok 10 Poddvac pradsku, prevzaté z [19]

1.4 CS prasky

Obrazok 12 Snimka zo SEM vyhotovena vyuzZitim
spdtne odrazenych elektronov (BSE)

atomizovaného prasku Inconel 625, prevzaté z
[22]

Obrdzok 11 Zariadenie na chladenie vody,
prevzaté z [19]

Prasky pouzivané pre CS su zvycajne
vyrabané procesom, ktory sa nazyva
atomizacia prasku. Kvapky roztaveného
kovu st privadzané do rozprasovacej veze,
pricom dochadza kich vyfukovaniu
prostrednictvom pradu inertného plynu.
Kvapky taveniny st rozstiepené na mensie
kvapky, ktoré pri pade z veze rychlo tuhnu.
Procesom plynovej atomizacie je mozné
vyprodukovat’ sféricky prasok
s minimalnym mnozstvom negistot. Castice
su preosievané a roztriedené podl'a vel'kosti,
ako je znazornené na obr. 13. Obr. 12
zachytava morfolégiu castic CS prasku
Inconel 625 [22].

Okrem atomizicie prasku (plynom) su
zname aj dalSie technoldgie pre vyrobu

prasku pre CS, napriklad plazmova atomizacia ¢i mechanické mletie. AvSak tieto metody st
pre priemyselné aplikacie Castokrat nevyuzitelné z dévodu vysokej ceny ¢i produkovania
nepravidelnych a v plyne nedostato¢ne prudiacich Castic [22].
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Zdroj plynu a
cerpadlo

Jemny prasok

Zberna komora

Obrazok 13 Vyroba Cu prasku pre CS procesom atomizdcie plynu, upravené a prevzaté z [23]

Technoldgia atomizacie CS prasku plynom predstavuje adekvatnu rovnovahu medzi vyrobou
prasku s Casticami pravidelného gulovitého tvaru a nizkymi ndkladmi na prevadzkovanie
procesu. Vysledny prasok je jemny s tizkou distribaciou vel'kosti Castic, zvycajne v rozsahu
-25 +5 um a -45 +15 pm, obr. 14. So zuzujucou sa distribuciou velkosti Castic sa cena prasku

zvysuje. Presnou a rozsirenou metoddou na meranie distribticie vel'kosti astic prasku je laserova
difrakcia [22].

15~35um 35~55um 55~75um

a:L » p—— x b:) M. —_— C:) m 10
g g & 1 g | E.
5 1o De25pm 1 = = » Dy=45pm £ = ¥ De67pm .
o | ' L o | - ° -
g ol ] § g 1 ! § g * ' ' A ;
B N w8 | Sul i & 5': i': g
g o f ¢ 3 | P R ]
: | Sio3s | bl 1.
4 ’ [ 1*8 s f il ‘& 8 { =

Y E] . El el 3
£l ll 1R 2 r” £ E. fER :
3 ._,m“'f 1 (R8N [ n 2 F P WO— || | o wmly 2 [ P IR il k.
% 20 - ™ g,, b © ”» ‘g‘ 2 © ” 100
o Velkost ¢astic (um) ° Velkost ¢astic (um) ° Velkost Eastic (um)

Obrazok 14 Morfologia a distribucia velkosti ¢astic 3 druhov Ni praskov: (al, a2) 15-35 um,
(b1, b2) 35-55 um, (c1, c2) 55-75 um, upravené a prevzaté z [24]
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Predmetom skiimania vlastnosti castic prasku su najma
Smer otacania fyzikalne, chemické a mechanické vlastnosti. Medzi
fyzikdlne vlastnosti mozno zahrnut morfoldgiu,
hustotu, tepelné vlastnosti, elektricki vodivost’,
velkost Castic a zrnitost' ¢i kryStdlova Strukturu.
Studovanymi chemickymi vlastnostami CS praskov je
najmé kor6zna odolnost’ [25]. Fyzikalne a chemické
vlastnosti praSku st skiumané pred samotnym
nanaSanim, pretoze ovplyviuji prilnavost’ a vlastnosti
vysledného povlaku. V dosledku nizkych teplot je
vplyv na chémiu prasku pocas strickania minimalny. Na
druhej strane mechanické vlastnosti ako napriklad
tvrdost’ sa mézu po aplikécii nastreku podstatne zvysit
z doévodu zmeny velkosti zfn prasku a deformacného
vytvrdzovania [26]. Tvrdost’ Castic praskov zavisi aj od
procesu ich vyroby - gulovym mletim (obr. 15) mozno
zhotovit'" prasok s nesférickymi a nepravidelnymi
Casticami S dodato¢nym miernym ucinkom
deformacného vytvrdzovania [25].

Obrazok 15 Systéem gulového mletia
pouzivany na vyrobu CS prdskov,
upravené a prevzaté z [130]

Castice pragku mozu nadobudniit’ rozliénti morfolégiu, vicsinou sa jednd o gul'ovity, pripadne
hranaty tvar. V niektorych pripadoch dochadza k sp4janiu mensich castic do véacsich celkov
a vytvaraniu takzvanych satelitov. Na hodnotenie tvaru Castic sa pouziva predovsetkym
skenovacia elektronova mikroskopia [25].

Sféricka morfoldgia cCastic je preferovana z dovodu dostato¢nej schopnosti rozpraSovania
prasku ¢i zdanlivej hustote. Castice musia byt bez neéistot, ako je napriklad kyslik, aby bolo
mozné vytvorit’ dostatocne pevny spoj. Na urcenie fazového zlozenia praSkov sa vyuzZiva
rontgenova difrakcia (XRD), zatial ¢o chemické zloZenie mozno analyzovat’ pomocou
rontgenovej spektroskopie [25].

1.5 Substrat

Pri nanaSani prasku metédou CS musi mat’ substrat dostatocnll tvrdost’ v porovnani s ¢asticami
prasku, aby umoznil ich plastickil deformaciu a vytvorenie kvalitnej adhéznej vdzby. Ak je
substrat prili§ makky (napriklad polyetylén), Castice do neho sice preniknu, ale vytvoria len
,»krater” bez vytvorenia adhéznych splatov. Naopak, pri ve'mi krehkych materialoch, ako je
uhlik, méze dojst’ k delaminacii alebo erdzii povrchu v dosledku narazu Castic [27][28].

1.6 Vznik splatov a mechanizmy vytvarania vizby

Tvorba vrstiev CS nastreku v prvom rade zahfna adhéziu urychlenych Castic prasku na povrchu
substratu s ndslednym rastom hrubky vrstvy nastreku. Hlavnou Strukturnou jednotkou vrstvy je
urychlena a po dopade na povrch substratu deformovana Castica, ktori mozno nazvat’ splat (obr.
16).
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Obrdzok 16 Snimka zo svetelného mikroskopu — priecny rez povlakom na baze Cu striekanom
na ocelovy substrat s pouzitim HPCS CS systému, upravené a prevzaté z [2]

Pri depozicii novych vrstiev CS procesom su rozoznavané dva zékladné typy vézieb:
metalurgicka (chemicka) a mechanicka (fyzikalna) [2] [29].

Na skumanie vzniku splatov a mechanizmov tvorby védzby medzi Casticami a substratom
(adhézia) a Casticami navzajom (kohézia) bolo prevedené velké mnozstvo numerickych
simulacii a experimentov. Vyskum Assadi a kol. [30] bol zamerany na $tadium mechanizmu
tvorby vézby, ktory je spojeny s adiabatickou strihovou nestabilitou. Na rozhrani Castica —
substrat dochadza pocas CS striekania k vyraznej lokalizovanej deformacii (tvorbe tzv.
vytrysku — anglicky ,,jet”), pri ktorej sa narsa tenky oxidovy povrchovy film, ¢o umoziiuje
vytvorenie silnej vdzby medzi Casticou a substratom (obr. 17). Tento jav je predmetom
simulacii metdody koneénych prvkov (FEM, z angl. ,.finite element method*) (obr. 18). Na
vytvorenie vizby Castica — substrat je nutné, aby pri zrdZke doSlo k pdsobeniu dostatocne
vysokych tlakovych napéti. Tymto spdsobom je ul'ahcovana tvorba metalurgickych vizieb [30]
[31].

(b)
(c)

Dopad )
castice

l Vy k

Oxidicky yirys
film Kontakt Zvyskové
oxidy Ea
Substrat Triedtenie oxidickej ;’ ,
vrstvy ruzia Tesny kontakt

Obrazok 17 Schematicky popis dopadu CS castic na povrch substratu s naslednym triestenim
povrchovych oxidovych filmov a tvorbou vytryskov, upravené a prevzaté z [32]
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Plasticka
deformacia 55 15

£
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Obrazok 18 Simuldacia FEM dopadu Cu castice na Cu substrat popisujica a) vyvoj plastickej
deformacie castice v case, b) vyvoj teploty pri dopade a naslednej deformacie castice V case,
upravené a prevzaté z [31]

298 400 500 600

Teplota, K

Dalsi vyskum orientovany na vytvaranie vizieb bol riadeny Hussainom a kol [33]. Jedn4 sa
0 popis tzv. mechanical interlocking. Pri dopade ¢astic Cu prasku na hlinikovy substrat doslo
k vytvoreniu tzv. pier (z angl. ,lips), o spdsobilo ,,obalenie” a upevnenie Castic Cu na
hlinikovom substrate (adhézna pevnost’). Tymto spdsobom sa vytvorilo mechanické spojenie
medzi dopadajicimi ¢asticami a substratom (obr. 19) .

s

Al Naraz castice na
s . povrch substrétu
Obrazok 19 Popis vytvorenia vytrysku pri dopade Cu castice na Al substrat, upravené
a prevzaté z [33]

Prasok moéze Vv priebehu CS strickania tvorit’ pri kontakte so substratom povlak s vysokou
adhéznou pevnost'ou. Van Steenkiste [34] popisal $tyri zakladné stadia formovania CS povlaku
(obr. 20). V priebehu prvého $tadia je povrch substratu vystaveny dopadu cCastic prasku za
vytvorenia pociato¢nej vrstvy povlaku. Podstatné je dodrzat’ vhodné podmienky na utvorenie
zakladnej vrstvy (vlastnosti Castic, drsnost’ a tvrdost’ substratu) [35]. V druhej faze nastava
deforméacia a vhodné natacanie dopadajicich Castic na uz vzniknuti monovrstvu. V priebehu
tretej fazy su v rasticom pocte utvarané metalurgické viazby medzi Casticami navzijom
a dochadza k vzniku povlaku s vysokou tvrdostou a hrubkou. V poslednej faze sa hribka
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povlaku zvicsuje, priCom dochadza ku konstantnému vnasaniu tlakovych napiti ¢o vyvolava
d’alSiu plasticki deformaciu a nasledne deformacné spevnenie. Pri urcitej rychlosti dopadu
Castic mozu niektoré zo $tadii prebichat’ sucasne [34].

Faza 4: Deformacia bulku
(praskanie, deformacné

p ; wi s e spevnenie castic.
Faza 1: Formovanie pociatocnej P )

vrstvy povlaku

Faza 2: Deformacia castic
a ich preskupenie

/ " "’ . ’a-.’l -

Substrat
(D ——
- [] Dutiny
-« Rotacia castic
Faza 3: Metalurgicka vazba a smer zorad'ovania
a redukcia dutin ) Castice

Obrdazok 20 Stadida vytvarania vrstiev CS procesom, upravené a prevzaté z [36]
1.7 U&innost depozicie (DE)

Jednou z najdolezitejSich charakteristik procesu nanasania CS vrstiev je u¢innost’ depozicie
(DE, z angl. ,,deposition effciency*). Je definovana ako u¢innost’ nanasania prasku na povrch
zakladného materialu. Dosiahnut 100% DE je z hladiska zlozitosti CS procesu takmer
nemozné [35].

DE je mozné stanovit’ experimentalne ako [35]:

kd = 2 [35] 1)

My

kde Ams je zmena hmotnosti substratu [kg] a My predstavuje hmotnost’ vSetkych ¢astic
interagujucich so substratom [kg] [35].

DE zavisi na mnohych faktoroch, ako napriklad: doba oneskorenia procesu (z angl. ,,delay
time*), uhol dopadu Castic na povrch substratu, kriticka rychlost’ a morfologia Castic prasku
a charakteristiky povrchu substratu (velkost kontaktnej plochy, hibka kratera, velkost
plastickej deformacie, ale aj teplota a tlak na rozhrani) [35].

Vplyv kritickej rvchlosti ¢astic na DE

Jednym z kI"aCovych faktorov ovplyvinujucich G¢innost’ depozicie (DE) je kriticka rychlost’ (vc).
Aktualna rychlost’ ¢astic (vp) rozhoduje o tom, ¢i pri dopade dojde k Gspesnej depozicii alebo
k odrazu ¢i erdzii substratu. Kriticka rychlost’ predstavuje minimalnu hodnotu, pri ktorej je eSte
mozné dosiahnut’ DE ¢astic na substrat. Pod touto hodnotou je spojenie nepravdepodobné; nad
nou moze nastat’ poskodenie povrchu. [37]. Povlak je tvoreny len casticami, ktoré dosiahnu
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rychlost’ vysSiu ako je V. Z tohto dovodu
kriticka rychlost’ a rychlost’” dopadu castic
ur¢uji  DE za konkrétnych podmienok kritické
nastreku [38].

-

00

rychlost
CS prasky obsahuju castice, ktorych priemer depozicia
sa navzajom liSi. Medzi priemerom castic
a ich rychlostou dopadu existuje vyznamna
zévislost’. Castice s najmen3im priemerom
dosiahnu  najvySSiu  rychlost  dopadu
a Castice s najvacsim priemerom vykazuju
najnizsiu moznu rychlost’. Vzt'ah popisujuci rychlost &astic

vplyv rychlosti dopadu Castic na GCinnost  Oprgzok 21 Vplyv richlosti castic na uicinnost
depozicie je zobrazeny na obr. 21 [35]. depozicie, upravené a prevzaté z [35]
Vplyv velkosti castic na DE je blizsie

objasneny v ramci nasledovnej podkapitoly.

t depozicie

ucinnos
o

abrazia

Obr. 22 schematicky popisuje DE ako funkciu rychlosti dopadu cCastic. V pripade materialu
s idealnou taznost’'ou pri urcitej rychlosti dopadu Castic zacne dochadzat’ k adhézii Castic prasku
na substrat. Dal3i narast rychlosti dopadu astic vedie k prudkému zvy$eniu DE na trovefi
blizko 100%. Pri dosiahnuti 50% DE je mozné definovat’ kritickt rychlost’ (zelena zvisla Ciara).
V oblasti, kde DE dosiahne troven saturacie (depozi¢né okno) mozno ocakavat’ splnenie
podmienok depozicie vrstiev a vznik povlaku. Po dosiahnuti ,,hranice nasytenia“ mozno badat
pokles DE s dalsim zvySenim rychlosti ¢astic z dovodu eréznych ucinkov v dosledku
hydrodynamickej penetracie Castic do substratu [39].

20 mm Cu ball wipe-test CS

tvarne materialy

o
= 8
-V ’, N
o depozi¢né 9
[t G Q
50 % © okno @
TT\

I
l \ e R
v hké materialy erozie

kriticka Kre

depoziéna efektivita DE [%]

Obrazok 22 Schematické znazornenie vztahu medzi rychlostou dopadu castic a DE, upravené
a prevzaté z [39]
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Vplyv vel’kosti ¢astic na DE

Na DE ma zasadny vplyv velkost deponovanych CS castic. Za tcelom zvysenia DE je
adekvatne vyuzit’ CS prasok s optimalnou velkost'ou Castic, najvy$Sou moznou Cistotou a ¢o
najmens$im rozptylom velkosti ¢astic. Obr. 23 popisuje vplyv velkosti ¢astic CS prasku na
kriticka rychlost’ depozicie [28] [2].

A

' Depozi¢né okno
\

~
rg

\ Adekvatna (optimalna)

velkost castic

—
r 4

Kriticka rychlost castic (oznacenie ciernou farbou)
Rychlost castic (oznacenie cervenou farbou)

Velkost castic

Obrazok 23 Schéma popisujuca vplyv velkosti castic CS prasku na ich rychlost a kriticku
rychlost, upravené a prevzaté z [28]

Zo schémy vyplyva, Ze v pripade mensich Castic su dosahované vysSie rychlosti a zaroven je
nutné prekonat’ vysSie hodnoty kritickej rychlosti. MenSie Castice s vyraznejSie ovplyviiované
razovou vlnou, pricom kratko pred dopadom dochadza k ich vyraznému spomalovaniu [28]
[40].

Vzt'ah popisujuci minimalny priemer Castic, pri ktorom dochadza k depozicii, je dany rovnicou

[28] [40]:

36 1
Aimin = cpv (2)

kde dmin predstavuje minimalny priemer ¢astic [m], A je tepelnd vodivost’ CS &astic [W.m™.K™ 1],
¢ popisuje mernu tepelni kapacitu &astic [J.K1.kg™], p je hustota Gastic [kg.m] a v predstavuje

rychlost’ &astic [m.s™].

Vplyv uhla dopadu &astic na DE

1601 Kriticky uhol ;
Vplyv uhla striekania moéZe ovplyvnit' DE :
anasledne vzniknut hribku povlaku. % | Oblastbez | Prechodna Oblast s
Z obr. 24 mozno stanovit', ze kritickym depdde © obies | r::;:i:':u
uhlom dopadu Castic na substrat (teda f;? sl
okamih, kedy dochadza k depozicii Castic ¢ 5
prasku na substrat), je uhol 90°. So g
znizujicim sa uhlom striekania dochadza i
k zvyseniu DE az na uroven 100%, 5
pricom rozhodujica je distribucia Znizujci sa uhol néstreku  ——>
rychlosti Castic [41]. Obrazok 24 Vplyv zmeny uhla dopadu castic na

DE, upravené a prevzaté z [35]
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Vplyv vzdialenosti trysky od substratu na DE

Vzdialenost’ dyzy CS zbrane od povrchu substratu je definovana ako draha, ktora prejdu Castice
po opusteni hrdla zbrane do narazu so substratom. Vzdialenost’ trysky od povrchu substratu
v pripade CS striekania spravidla nepresahuje 50 mm, ¢o je ovela menSia vzdialenost
Vv porovnani s d’alSimi technikami termalnych nastrekov. V tomto pripade sa vzdialenost
pohybuje v rozmedzi 120 — 300 mm [42]. Na obr. 25 je znazornené, Zze so zvySujucou sa
vzdialenost'ou trysky od povrchu substratu klesa DE bez ohladu na charakter nanasaného
prasku [43].
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Vzdialenost striekania (mm)

Obrazok 25 Vplyv vzdialenosti trysky od povrchu substratu vzhladom na DE, upravené
a prevzaté z [43]

Vplyv teploty éastic a substratu na DE

Dalsim délezitym parametrom, ktory ovplyviiuje DE je teplota Castic a substratu. Teplota
hnacieho plynu v predkomore stiipa, ¢im sa nasledne zvySuje rychlost’ Castic a ich teplota
spolo¢ne s teplotou substratu [35]. Li a kol. [44] skamali vplyv zvysenej teploty hnacieho plynu
na ucinnost’ depozicie. Bolo zistené, ze pokial’ bola teplota hnacieho plynu, v tomto pripade
dvojatomového dusika, nizsia ako 155 °C, depozicia Ti Castic na Al substrat neprebehla. Pri
aplikacii dusika s teplotou prevysSujicou 215 °C bolo mozné pozorovat’ rychly narast DE. Lima
a kol. [45] nespozorovali Ziadne zmeny V G¢innosti depozicie pri zvySenej teplote nosného
plynu (dusika) v zbrani v rozmedzi 370 °C - 480 °C.

Vplyv stavu povrchu na DE

Zvysenie drsnosti povrchu substratu vedie k zvy$eniu DE &astic kovového prasku. Castice po
dopade na povrch zdkladného materidlu s vySSou drsnostou sa lepSie plasticky deformuju
V porovnani s povrchom substratu s nizSou drsnost’ou [35].

Na zlepSenie adhézie Castic sa pred CS nastrekom substrat bezne opracovava otryskavanim,
pripadne pieskovanim. Substrat je pocas doby oneskorenia (z angl. ,,delay time®) vystaveny
velkému poctu narazov cudzorodych Castic, predtym ako dojde k samotnému nanéasaniu vrstiev
povlaku. Tato skutoc¢nost zohrava déleziti ulohu pri priprave a aktivacii povrchu. Efekt
vystavenia povrchu substratu dopadom cudzorodych castic tkvie v nahrade pieskovania.
Vyznamnou nevyhodou procesu pieskovania je vnasanie vysokych napéti na povrch substratu
¢i poskodzovanie povrchovych vrstiev méakkych materialov [35] [46].
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1.8 Optimalizacia parametrov CS nastreku

CS je v sucasnosti prudko sa vyvijajaca metoda tvorby povlakov, ktora nachadza svoje pouzitie
pre rozlicné priemyselné aplikacie. Celosvetovo prebieha vela vyskumov zameranych na
optimalizaciu parametrov CS procesu s cielom minimalizacie porovitosti ¢i defektov
v povlakoch. Pri optimalizacii procesnych parametrov sa kladie doraz na parametre ako
napriklad rychlost’ posuvu zbrane ¢i vzdialenost trysky od povrchu substratu. Okrem iného je
dolezité sledovat’ parametre samotného CS procesu ako napriklad teplota a tlak. Povlak
vytvoreny CS metodou aplikovanim optimalizovanych procesnych parametrov dosahuje
zlepSenu odolnost’ proti opotrebovaniu s mensim koeficientom trenia, zvySenou tvrdostou a
odolnost'ou proti korozii. Pre dosiahnutie uspokojivych vysledkov je v scasnosti trendom
vyuzitie viacuroviiového optimalizaéného procesu metdédou Taguchi spolocne s metddou
analyzy rozptylu (ANOVA) [47].

1.9 Hnacie plyny

V CS procese sa vysokotlakovy hnaci plyn vyuziva na urychlenie Castic prasku, zatial’ ¢o na
pohyb prasku je vyuzity sekundarny prud média, ktory sluZi na presun Castic z podavaca prasku
do Lavalovej dyzy. Zvycajne sa ako hnaci plyn pouziva vzduch, dusik, pripadne hélium. Je
preukazatelné, Ze plyny snizSou molekulovou hmotnostou, ako napriklad hélium, su
prospesné, ked’ze dosahuju vyssiu rychlost’ s oh'adom na charakteristicki geometriu trysky.
Avsak pouzitie hélia moéze byt z ekonomického hl'adiska nevyhodné, ked’ze cena je vysoka.
V pripade niektorych aplikdcii je mozné pouzit’ aj zmes hélia a dusika. Dusik je dvojatomovy
plyn a jeho primiesanie k héliu zabezpecuje zvysenie entalpie nosného plynu, ¢im dochadza
k zlepSeniu prenosu tepla medzi sprejovanymi cCasticami. V dosledku vyssej molekulove;j
hmotnosti plynnej zmesi dochadza k zniZzovaniu rychlosti plynu, ¢o moze viest’ k redukcii
tvrdosti a hustoty vytvoreného povlaku [48]. ZvySenim tlaku a teploty hnacieho plynu je mozné
zvysit rychlost Castic (obr. 26) [40].
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Obrazok 26 Vplyv tlaku a teploty hnacieho plynu (dusik) na teplotu a rychlost Cu castic;
a) tlak plynu 2,5 MPa; b) teplota plynu 573 K, upravené a prevzaté z [40]

Mensi G¢inok na zvySenie rychlosti plynu anasledne aj castic mé pokles externého
(vonkajsieho) tlaku, ¢o popisuje nasledovna rovnica [49]:

’ J—— 1- (%)) ®
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kde v predstavuje rychlost’ plynu na vystupe [m/s], k je Poissonova konstanta [-], R popisuje
univerzalnu plynova konstantu [J.K™2.mol], M je molarna hmotnost’ [kg/mol], T predstavuje
teplotu plynu na vstupe [K], p popisuje vstupny tlak plynu [Pa] a pe je externy (vonkaj$i) tlak
[Pa].

1.10 Charakteristika a vlastnosti CS povlakov

V ramci tejto podkapitoly je detailnejSie popisana mikrostruktura a morfologia CS povlakov,
mechanické vlastnosti (najmé adhézna pevnost), kohézia a adhézia ¢i porovitost’.

1.10.1 MikroStruktiara a morfologia

Vychodiskova surovina — CS prasok — je obvykle deponovana na substrat bez tvorby oxidov ¢i
pritomnosti d’alSich neziaducich reakcii. Mikrostruktura CS povlakov je tvorend splatmi
(extrémne plasticky deformovanymi Casticami), ktoré sa vyznacuju jemnozrnnou Struktirou
[50] [51] [52].

Vysokéa rychlost’ plastickej deformacie a ohrevu castic vedu k tvorbe charakteristickych
mikroStrukturdlnych javov, ako napriklad zjemnenie zrna. Zjemnenie zfn prebieha v dosledku
dynamickej rekrystalizacie. Po naraze Castice na povrch substratu dochadza k deformovaniu
oblasti dopadu vplyvom pdsobenia intenzivneho Smykového napitia. RekrysStalizacia sa
spociatku uskutoCniuje na rozhrani Castica — castica. Stupen rekryStalizacie a velkost
vytvorenych subzin zévisi od druhu materidlu a rychlosti dopadu castic. Rekrystalizacia je
ovplyviiovana parametrami CS ako napriklad teplota a tlak [50] [53] [54] [55] [56].

Interakcie medzi Casticami alebo medzi Casticami a substratom pocas dopadu castic vedu k
vytvoreniu submikrometrickej $truktry na rozhrani splatov alebo na rozhrani substrat - splat.
Tieto Struktury vznikaji za nerovnovaznych podmienok a mézu byt dolezité pre kontrolu
kohézie a adhézie povlaku. V désledku vysokej plastickej deformécie vyvolanej v Casticiach
pocas CS depozicie s vysledné povlaky charakteristické vysokou tvrdostou [50] [55] [53].
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Obrdzok 27 Zmena porovitosti CS nastreku ocele AlSI

316L deponovanej na substrdt pri teplote 900°C a tlaku
a) 5 MPa, b) 6 MPa, c¢) 7 MPa, prevzaté z [57]
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hnacieho plynu. Z obr. 27 je zrejmé, Ze so zvySujicim sa tlakom procesného plynu porovitost’
postupne klesa [50] [57]. Jednou z metod, ktoré sa pouzivajii na vyhodnotenie pérovitosti je
opticka profilometria [58].

Cielom prace Keslova a kol. bolo skimanie mikrostruktiury povlakov vyhotovenych metédou
CS aHVOF. Povlaky strickané HVOF a CS boli nanesené na blizSie nespecifikovany typ
uhlikovej ocele, pricom substrat bol pred samotnym striekanim otryskany ¢asticami Al2Os.
V pripade HVOF boli vychodiskovou surovinou rozlicné typy praskov; na obr. 28 a st
znazornené SEM (z angl. ,scanning electron microscopy) snimky mikrostruktar NiCr
povlaku, praSok Amdry 4535. Nanesenym CS praskom bol NiCr s distribliciou velkosti Castic
10-32 um a 5-25 pm. Vzniknuta hriibka povlaku bola na trovni cca 1 mm [59].

20kV X100 100pm 8382 1040 BEC X500 S50pym 8377 1040 BEC

20kV X100 100pm 8396 1340 BEC 8390 1340 BEC

20kV X100 100pm 8360 1035BEC 20kV X500 50pm 83569 1049 BEC

Obrazok 28 Snimky mikroStruktury povlakov vyhotovené vyuzitim SEM: a) poviak NiCr
(HVOF nastrek), b) NiCr 10-32 um (CS nastrek), c) NiCr 5-25 um (CS nastrek), prevzaté z
[59]

Obr. 28 zobrazuje snimky mikrostruktary povlakov vyhotovenych prostrednictvom HVOF
aCS. Zobr. 28amozno vidiet, Ze v pripade mikroStruktiry povlaku vyhotoveného
prostrednictvom HVOF je mozné pozorovat’ jednotlivé hranice medzi splatmi. V porovnani
s povlakmi striekanymi CS (obr. 28 b, ¢) je viditel'na vyssia porovitost’. NiCr povlaky vytvorené
CS vykazujt nizku pritomnost’ porov a v désledku homogénnosti povlakov nemozno jednotlivé
hranice splatov rozoznat. Jedinym rozdielom medzi NiCr CS povlakmi (obr. 28 b, ¢) je odlisna
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distribucia Castic prasku. V pripade obr. 28b je distribucia Castic prasku na urovni 10-32 pm,
zatial’ ¢o a v pripade obr. 28c 5-25 um [59].

1.10.2 Mechanické a fyzikalne vlastnosti

Medzi zakladné mechanické a fyzikdlne vlastnosti CS povlakov mozno zaradit’ tvrdost
a mechanicka pevnost’, prilnavost’ (adhézia) a sudrznost’ (kohézia) povlakov, odolnost’ proti
opotrebeniu, tepelné a elektrické vlastnosti a podobne.

Tvrdost’

Povlaky nanasané CS vo vacSine pripadov dosahuju hrabku, ktora znemoziuje vykonavat
vrypové skusky pri vysokom zat'azeni alebo velkej hibke vtlatku bez ovplyvnenia substratu.
Vo vieobecnosti plati, ze hibka vtlatku by nemala presiahnut’ 10 % celkovej hribky povlaku
pri tvrdych povlakoch na mékkom substrate a 20 % pri mékkych povlakoch na tvrdom
substrate. Skusky tvrdosti sa zvycajne vykonavaji pri zatazeni v rozmedzi 25 — 500 gf v
zavislosti od celkovej hrubky povlaku a jeho Specifickych vlastnosti. Pri vybere vhodnych
testovacich parametrov sa Casto postupuje podl'a smernic Americkej spolo€nosti pre testovanie
a materialy (ASTM) B933-04. S rastucou tvrdostou sa zmensSuje indentovana plocha, ¢im sa
zvySuje zavislost’ nameranych hodno6t tvrdosti od lokdlnej mikrostruktary ¢i fazového zloZenia

[60] [28].

Mikrotvrdost’ kovovych CS povlakov je vysledkom dvoch protichodnych vplyvov [60] [28]:

e Pozitivny prinos — vysoka plasticka deformacia Castic pri dopade a nésledné spevnenie
(z angl. ,,cold working*) zvysuja tvrdost’ povlaku v porovnani s bulkovym materialom.

e Negativny prinos — pritomnost’ pérov a defektov oslabuje kohéziu medzi ¢asticami, ¢o
vedie k zniZzeniu mikrotvrdosti povlaku.

Z tohto dovodu maju
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a Tlak (MPa) b Stredna rychlost ¢astic (m/s) ekvivalentmi.
Obrazok 29 Vyvoj mikrotvrdosti a) v zavislosti na vzrastajucej teplote Proc’esne param%tr‘e’,
tore zvysuju

a tlaku nosného plynu, b) v zavislosti na rychlosti dopadu castic na

substrat, upravené a prevzaté z [61] plastickii - deformaciu

Castic poCas rastu
povlaku (napr. tlak nosného plynu) a zaroven zlepsSuju kompaktnost’ findlneho povlaku, vedu k
dosiahnutiu vys$ej mikrotvrdosti povlaku, ako je znazornené na obr. 29 [60] [28] [61].

Mechanicka pevnost’

Hodnotenie pevnosti a elastickych vlastnosti je kI'icové pre opis mechanického spravania CS
povlaku. Pre komplexné postidenie mechanickych vlastnosti CS povlakov je potrebné rozlisit
¢i je cielom vyskumu mechanické spravanie samotného povlaku alebo mechanické spravanie
celého povlakovaného systému vratane substratu. NajcastejSie pouzivany a najpresnejsi sposob
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na hodnotenie mechanickych vlastnosti s cielom ziskania Kkrivky zavislosti napdtia od
deformacie je micro-flat tahova skaska (z angl. ,,micro-flat tensile test, MFT). Na sktimanie
mechanického spravania celého povlakovaného systému boli vyvinuté Specifické postupy,
napriklad skusky 3- a 4- bodovym ohybom ¢i tahova skaska na vzorkach tvaru rurok (z angl.
»tubular coating tensile*, TCT) [28].

Adhézia a kohézia

Funk¢nost’ a odolnost’ povlaku su zdvislé na mechanickych vlastnostiach. Rozhodujucimi
vlastnost’ami, ktoré urcujt jeho funk¢nost’ je adhézia (prilnavost’) povlaku na substrat a kohézia
(sudrznost’) Castic povlaku navzajom medzi sebou [28].

Adhéznu silu (sila, pri ktorej pdsobeni na urcitii plochu dochddza k oddeleniu nastreku od
podkladu) mozno stanovit’ testom opisanym v norme ASTM C633 [62]. Na zlepSenie adhézie
medzi povlakom a substratom je zauzivanych niekol'ko zakladnych principov. V pripade prvej
metddy je upravend drsnost’ povrchu, pripadne je vytvorend Specifickd (tepelne upravend)
textlra, ktora zlepsuje adhéziu prvotne strickanych Castic k povrchu substratu. Tento proces je
uzko zavisly na schopnosti Castic sa plasticky deformovat’ a prispdsobit’ sa texture povrchu
podkladu. Typickym prikladom je aplikédcia pulznej laserovej ablacie, pripadne predohrev
substratu vyuzitim laseru. Dal§ou moznostou je modifikacia procesnych parametrov néastreku

[28] [63] [64].

Sudrznost’ Castic (kohézia) je rovnako ako adhézia ovplyviovana schopnostou ¢astic prasku
podliehat’ plastickej deformacii pri depozicii. Velakrat jasne viditeIné rozhrania medzi
jednotlivymi splatmi vyrazne vplyvaju na sudrznost nanesenej CS vrstvy. Tento negativny jav
je mozné potlacit,, pripadne kompletne eliminovat’ tepelnym spracovanim s vyuzitim vhodnej
kombinacie teplot a doby vydrze [28]. Obr. 30 zachytava negativne nasledky nedostacujticej
adhézie a kohézie [65].
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Nedostatoéna kohézia
Nedostatoéna adhézia —— —
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Obrazok 30 a) nedostacujuca adhézia a kohézia, b) dostacujuca adhézia a kohézia, upravené
a prevzaté z [65]

Pre kvalitativne overenie a skimanie rozhrania substrat — nastrek, pripadne kohézie samotného
nastreku sa vyuziva metoda Scratch test, ktora je scasti popisana v norme ISO 27307:2015 [66].
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Scratch test sa pouziva na hodnotenie adhéznej, pripadne kohéznej pevnosti [66] [67],
oteruvzdornosti, vrypovej tvrdosti [68] a mechanizmu poskodenia v priebehu skusky [69] [70].
Zariadenie je schopné vyvinut’ normalové zat'azenie na urovni 0,3 — 1000 mN (nano), 0,3 — 40
N (mikro) a 0,3 — 200 N (makro). Na zaklade toho je mozné pristroj vyuzit' na $tadium
mechanickej odozvy v ramci jednotlivych splatov, ich rozhrania [71] alebo celého nastreku
a jeho rozhrania so substratom [66].

L = R e L0 e ot e AN ek

(a) Le, ;: praskanie praskanie delaminacia

100 um 100 um 100 um

Obrazok 31 Snimka stopy po prevedeni scratch testu na CrN vrstve nanesenej na substrat
X42Cr13/W (1.2083), upravené a prevzaté z [12]

Adhézna pevnost’ tenkych vrstiev je testovana vyuzitim indentoru s prislusnou geometriou,
pricom dochadza k jeho vtlacaniu postupne narastajucou silou do samotného povrchu vrstvy.
Vopred uréenou rychlost’ sa na povrchu dielu vytvara ryha, az kym neddjde k adhéznemu
poskodeniu vrstvy (obr. 31). Kriticka sila predstavuje normalov silu, pri ktorej dochadza
k odhaleniu substratu, priCom odpoveda miere adhéznej pevnosti tenkej vrstvy v testovanom
systéme [73].

Normalova sila

Smer priebehu testu

T I Mounting
er_ma Y material
nastrek

Obrazok 32 Schematicky popis priebehu Sratch testu podla normy ISO 27307, upravené
a prevzaté z [14]
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1.11 Vyhody a nevyhody CS technoldgie

CS sa Vv porovnani s ostatnymi druhmi termalnych néstrekov odliSuje rozdielnou teplotou
nosné¢ho plynu a rychlost'ou castic. V pripade CS technologie je rychlost’ Castic pri dopade na
substrat vysoka a teplota nosného plynu nizsia oproti ostatnym typom termdlnych néstrekov.
Metoda studenej kinetickej depozicie Castic je vhodna na vytvorenie vrstiev materialov, ktoré
st teplotne senzibilné a materialov citlivych na vznik oxidov, ako napriklad hlinik, med’ a titan
[8] [75]. Kedze Castice prasku nie su pocas CS procesu roztavené, je mozné ich opédtovné
vyuzitie v d’al$ich cykloch nanasania vrstiev [8].

Konvencné procesy termalnych néstrekov st Castokrat spdjané s rastom zifn, chemickymi
reakciami, vznikom prasklin, vyparovanim Castic nanesenej vrstvy, zmrstovanim materialu,
fazovymi premenami a oxidaciou; tieto javy nie su v pripade CS pritomné [1]. Ked’Ze sa jedna
0 proces, pri ktorom je mozné vyuzit' relativne nizke teploty nosného plynu, je z hl'adiska
prevadzky, tepelného ziarenia a vyparov kovov bezpecnejsi. Medzi dalSie vyhody patri
schopnost’ nanesenia povlaku s hribkou menej ako 1 mm bez pripadného poskodenia substratu.
S vyuzitim vysokej kinetickej energie a nizkych teplot nosného plynu moézu byt CS metédou
vyhotovené vrstvy s kompaktnou mikrostrukturou a nizkou porozitou [8].

Bez
Bez oxidacie Zvysena
roztavenia tvrdost
prasku a pevnost
Vysoka Vysoka
korézna pevnost
odolnost i vazby
Vyhody Cold

Vysoka
elektricka
a tepelna
vodivost

Bez zmeny
velkosti
zrna

‘ Spray nastrekov .

Nizka
porozita
a vysoka
hustota

Bez
fazovych
zmien

4%

Vysoka Bez

unavova zvyskovych
pevnost napati

Obrazok 33 Vyhody CS technoléogie, upravené a prevzaté z [76]

Na druhej strane, CS ma aj svoje limity a nevyhody. Hlavnou nevyhodou CS procesu je mozny
pokles taznosti vzniknutého povlaku [8]. Nevyhodou CS metody, ktora sa ¢astokrat prejavuje
pri samotnom nanasani CS vrstiev, je zablokovanie trysky. K tomuto javu dochadza
predovsetkym V pripade procesov, ktorych je doba nanasania vrstiev dlhsia. Dolezitym
aspektom je aj material prasku. K upchévaniu trysky Castokrat dochadza pri aplikécii nastrekov
praskov s nizkou teplotou tavenia (napriklad praSky na baze zinku ¢i hlinika). R6zne rychlosti
nanasania povlaku v priebehu ¢asu vplyvaji na vysledné vlastnosti nastreku [5] [77]. Okrem
upchévania trysky je limitom pre CS proces aj pripadné opotrebovanie hrdla trysky spdsobené
eroziou Castic [78].

31



Oproti tradiénym technikdm termalnych nastrekov je spotreba nosného plynu v pripade CS
metddy relativne vysoka, radovo 1-2 m®/min [79]. Komplikécie nastavaji, ak nosnym plynom
je hélium. Ked’Ze je hélium zarad’ované medzi neobnovitelny a komer¢ne nevyrobitelny plyn,
jeho cena je vel'mi vysoka. Pouzitie hélia sa v pripade CS technolégie spéja so zvySovanim
rychlosti Castic.

Chemické zlozenie CS praskov by malo byt ¢o najviac optimalizované s cielom vytvorenia
povlaku s najmens$im moznym podielom necistdt a pripadnych oxidov. Pri CS nastrekoch je
rozhodujuca kvalita a mikroStruktura praSku. Ked'ze striekanie prebiecha za pomerne nizkych
teplot, nedochadza k fazovym transformaciam. Chemické zloZenie vychodiskovej suroviny —
prasku — sa nemeni. AvSak cCastice prasku sa pri dopade na povrch substratu deformuji, pri¢om
moze dojst’ k rekrystalizacii na rozhrani ¢astica — Castica [80] [81].
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2 Kompozitné materialy

Kompozitny material je viactazovy material, ktory spdja vlastnosti dvoch alebo viacerych
zloziek s cielom dosiahnut’ lepsiu kombindciu — najméd mechanickych — vlastnosti, nez aké by
poskytovala kazda z faz samostatne. Kompozitné materialy sa nachadzaju v prirode, respektive
v zivych organizmoch, pripadne je mozné ich umelo vyrobit. Prirodzene vyskytujucim sa
kompozitom v prirode je drevo pozostavajice zo silnych a pruznych celuldézovych vlakien
obklopenych tuh§im materidlom, takzvanym ligninom. V ramci zivych organizmov sa v tele
nachadzaju kosti zlozené z mikkého kolagénu a tvrdého apatitu. Vacsina kompozitov je
vytvorena na zlepSenie mechanickych vlastnosti, ako je tuhost’, hlizevnatost, pripadne pevnost’
[82].

Mnohé kompozitné materialy su zloZené len z dvoch faz. Matrica je spojita a obklopuje druhu
fazu, Casto nazyvanu dispergovana. Vlastnosti kompozitov st funkciou vlastnosti jednotlivych
faz, ich relativneho mnozstva a geometrie dispergovanej fazy. Geometria dispergovanej fazy v
tomto kontexte zahfia tvar a vel'’kost’ Castic, ich orientaciu a distribuciu, ako je znazornené na
obr. 34 [82].
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Obrazok 34 Schematické znazornenie roznych geometrickych a priestorovych
charakteristik castic dispergovanej fazy, ktoré mozu ovplyvnit viastnosti
kompozitov: (a) koncentrdcia, (b) velkost, (c) tvar, (d) distribucia a (e) orientdcia,
upravené a prevzaté z [83]

Kompozitné materialy je mozné rozdelit podla schémy na obr. 35 do troch zékladnych
kategorii: Casticami vystuzené, vlaknami vystuzené a Struktirne kompozity. Dispergovana faza
pre Casticami vystuzené kompozity je rovnoosd (rozmery Castic st priblizne rovnaké vo

vSetkych smeroch). Pre vlaknami vystuZzené kompozity mé dispergovana fdza geometriu vlakna
[82].
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Obrdazok 35 Klasifikacia kompozitnych materidlov podla geometrie speviiujucej zlozky,
upravené a prevzaté z [82]

2.1 Kompozitné materialy vystuZené ¢asticami

Do skupiny ¢asticovo vystuzenych kompozitov patria materidly, v ktorych s vystuzné Castice
rozptylené v matrici — bud’ vo forme velkorozmernych castic, alebo jemne dispergovanych
speviiujucich faz. V pripade kompozitov s vacSimi Casticami nie je mozné interakcie medzi
Casticami a matricou opisat’ na atdbmovej alebo molekuldrnej urovni, a preto sa na ich analyzu
pouziva mechanika kontinua. Vo véc¢Sine pripadov su cCastice tvrdSie a tuhSie ako samotna
matrica, pricom ich ulohou je obmedzit’ lokdlnu deformaciu matrice. Matrica prendSa Cast’
vonkaj$ieho napitia na Castice, ktoré sa tak aktivne podiel'aju na prenose zat'azenia [82].

V pripade disperzne spevnenych kompozitov je velkost' Castic na urovni 10 az 100 nm.
Mechanizmus disperzného spevnenia funguje na podobnej baze ako mechanizmus
precipitatného vytvrdzovania. Zatial' ¢o matrica nesie hlavnu Cast’ aplikovaného zat'aZenia,
malé rozptylené Castice brania pohybu dislokacii, ¢im dochadza k zvySovaniu pevnosti
materialu [82].

2.2 Kompozitné materialy vystuZené vliknami

V pripade vldknami vystuZzenych kompozitnych materidlov ma dispergovana faza formu
vlakien. Konstrukénym cielom tychto materidlov je Casto dosiahnut’ vysokll pevnost’ a/alebo
tuhost’ pri ¢o najnizSej hmotnosti. Tieto vlastnosti sa vyjadruju prostrednictvom Specifickej
pevnosti (pomer pevnosti v tahu k hustote) a Specifického modulu (pomer modulu pruznosti k
hustote). Vysoké hodnoty tychto parametrov mozno dosiahnut’ pouzitim vlakien a matrice s
nizkou hustotou, pri¢om vhodna kombinacia zloZiek vyrazne ovplyviiuje vysledné vlastnosti
kompozitu. Vlaknami vystuzené kompozity sa podl'a typu pouzitych vladkien a matrice zvyknu
delit’ do viacerych samostatnych skupin (obr. 36). Na mechanické vlastnosti kompozitnych
materidlov vystuzenych vlaknami ma zasadny vplyv dizka vlakien, ich orienticia
a koncentracia [82].
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Obrazok 36 Rozdelenie kompozitnych materidlov vystuzenych viaknami podla chemického
zlozenia pritomnych faz, upravené a prevzaté z [84]

2.2.1 Dispergovana faza

Dispergovanti fazu kompozitnych materidlov vystuzenych vlaknami vo véaéSine pripadov
predstavuju whiskery, droty alebo vlakna. Whiskery st mimoriadne tenké monokrystaly, ktoré
maji extrémne velky pomer dizky k priemeru. St zname svojou dokonalostou krystalovej
Struktary, ktora je takmer bez pritomnosti vnutornych defektov, ako napriklad ¢iarové poruchy
— dislokacie. Napriek tomu, ze dosahuju vel'mi vysoku pevnost’ (na Grovni az do 20 GPa) sa
whiskery vo vel'kej miere nevyuzivaju ako vystuzné médium kvoli svojej vysokej cene. Medzi
tradiéné materidly pre whiskery je mozné zaradit’ grafit, karbid kremika, nitrid kremika a oxid
hlinity. Vlakna mézu byt orientované kontinualne, pripadne diskontinualne s jednosmernou
alebo nahodnou orientaciou [82].

Materialmi, ktoré sa vyuZzivaji ako vladkna vystuZujice matricu st vo v§eobecnosti polyméry,
pripadne keramika (aramid, sklo, uhlik, oxid hlinity, karbid kremika a podobne). Materialy pre
jemné droty st hlavne vysokopevnostna ocel’, molybdén a volfram. Droty dosahuju priemer az
do 100 pum, ¢o je o niekol’ko desiatok mikrometrov viac V porovnani s priemerom vlakien (5 -
20 um). Droty sa pouZzivaji ako vystuz v automobilovych pneumatikach, v plastoch rakiet s
vlaknovym vinutim a vo vysokotlakovych hadiciach [82].

2.2.2 Matrica
Matri¢na faza vlaknovych kompozitov moze byt na baze kovov, polymérov alebo keramiky.
Pre dosiahnutie vysokej taznosti sa ako matrica pouzivaju kovy alebo polyméry. V pripade

kompozitov s keramickou matricou sa vlakna implementuji najmé za i€¢elom zvySenia lomovej
huzevnatosti [82].

Matrica, ktora je sucastou vlaknami vystuzenych kompozitov plni niekol’ko funkcii [82].

e Matrica spaja vlakna dohromady a pdsobi ako médium, ktorym sa prenasa vonkajsie
napétie na vlakna. Material matrice by mal byt’ tvarny a modul pruznosti vlakien by mal
byt ovela vyssi ako modul pruznosti matrice [82].

35



e Matrica chrani jednotlivé vlakna pred posSkodenim spdsobenym mechanickym oderom
alebo chemickymi reakciami s okolitym prostredim. Takéto vplyvy mozu viest’ k tvorbe
povrchovych trhlin, ktoré spdsobujii porusenie sucasti uz pri relativne nizkom tahovom
napiti. V pripade delaminécie sa matrica oddeli od vldkna a vd’aka svojej plasticite brani
Sireniu trhlin medzi susednymi vldknami. Aj ked’ ddjde k poruseniu niektorych
jednotlivych vlakien, kompozit ako celok nezlyhd, pokial’ poskodené vlakna nevytvoria
zhluk kritickej vel'kosti [82].

Pre ucinné fungovanie kompozitného materidlu je nevyhnutné, aby adhézne sily medzi
vldknami a matricou boli dostatocne vysoké, ¢im sa minimalizuje riziko vytrhavania vlakien z
matrice. Adhézna pevnost’ zohrava klicova tlohu pri vybere vhodnej kombinacie vldkien
a materidlu matrice, pretoze priamo ovplyviiuje celkovi pevnost kompozitu a efektivitu
prenosu vonkajSieho napétia z matrice na vlakna [82].

2.3 Struktiirne kompozitné materialy

Struktarne kompozity sa zvy&ajne skladaju z homogénnych a kompozitnych materialov, pricom
ich vysledné vlastnosti zavisia nielen od vlastnosti jednotlivych materialov, ale aj od geometrie
a dizajnu pouzitych prvkov. Na zéklade vnutornej Struktiary a sposobu vrstvenia materidlov sa
Strukturne kompozity delia na sendvi¢ové a laminatové kompozity [82].

2.3.1 Sendvic¢ové kompozitné materialy

Sendvi¢ové kompozity mozno zadefinovat’ ako podkategoriu viacvrstvovych kompozitnych
materialov optimalizovanych pre predpokladané podmienky zataZzenia pocas predpokladanej
doby zivotnosti. Typicka sendvicova Struktara sa sklada z vonkajsich plastov a jadra. Obr. 37
znazornuje jeden z moznych typov konstrukcie jadra - vonkajsie plaste st vzajomne prepojené
vystuzami v tvare tetraédrov. Materialy jadra je mozné zaradit’ do zakladnych kategorii: tuhé
polymérne peny (fenoly, epoxidy, polyuretany), drevo (napriklad balzové) a iné. Z hl'adiska
geometrie sa Castokrat objavuje vystuz v tvare vcéelieho plastu. Vonkajsie plaSte st vyrobené z
tuhych a pevnych materialov a st ovel’a tenSie ako I'ahké a relativne poddajné jadro. Hrubka
vonkajsich plastov v typickych konStrukénych aplikdciach zriedkavo presahuje niekolko
milimetrov, zatial' ¢o jadro mdéze mat’ hrubku viac ako 50 mm, hoci zvy€ajne byva tenSie.
Vonkajsie plaste ani jadro sendvicovej konsStrukcie nemusia byt homogénne [85].

Vrchna doska :

-—

Jadro tvaru tetraédrov Spodna doska
Obrazok 37 Schematicky popis sendvicoveho kompozitu s prepojenim vonkajsich plastov
vystuzami do tvaru tetraédrov, upravené a prevzaté z [86]

Vyber materidlov pre sendvicové kompozity zavisi od funkcie Struktary, typu aplikovaného
zatazenia, obstaravacich nakladov a d’alsich faktorov. Grafitovo-epoxidové a uhlikovo-
epoxidové viacvrstvové vonkajSie plaste su typické v leteckych aplikaciach, zatial’ ¢o sklo-
epoxidové alebo sklo-vinylesterové sa pouzivaju napriklad v ndmornictve. Jadro sendvi¢ovych
Struktar v letectve Casto tvori hlinikova pena alebo Struktura vo forme vcelich plastov, znama
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ako Nomex. V stavebnictve sa ako jadro najCastejSie vyuZzivaji polymérne peny s uzavretymi
alebo otvorenymi bunkami [85].

2.3.2 Laminatové kompozitné materialy

Laminatové kompozity sa skladaju z viacerych vrstiev platov alebo panelov, pricom kazda
vrstva moze mat’ preferovany smer zatazenia v zavislosti od orientacie vystuze. Zmenou
orientacie jednotlivych vrstiev je mozné upravovat’ a prispdsobovat’ mechanické vlastnosti
laminatov Vv zavislosti od konkrétnych poziadaviek. Jednotlivé vrstvy, ktoré tvoria Struktiru
laminatov mézu byt na baze réznych druhov vystuzi. Bezne sa pouzivaju vrstvy vlaknami
vystuzenych kompozitov, ako st sklené vlakna Vv polymérnej matrici [82]. Na obr. 38 je
znazornena konstrukcia laminovaného kompozitu vyvinutého s cielom nahradenia hlinikového
chladi¢a pouzivaného v doskach s plosnymi spojmi [87].

Hlinikovy plast
\, ~ Hlinikovy plas

Adhézny film

Laminatové jadro
(uhlikové vidkna v
cyanate ester matrici)

4 .,...—// Adhézny film

7 Hlinikovy plast

Obrazok 38 Laminovany kompozitny chladic vyvinuty pre dosky s plosnymi spojmi,
upravené a prevzaté z [87]

2.4 Vrstvené laminaty Cu a Fe

Kompozity na baze Cu-Fe sa ¢asto vyrabajii pomocou réznych technolégii ako je napriklad
difizne spajanie, mechanické legovanie, magnetronové napraSovanie a podobne. Vyskum
vedeny Yangom a kol. [88] sa zameriava na $tidium vyvoja bimetalickych kompozitov na baze
Cu-Fe vyrobenych metodou zvarania v tuhom stave (z angl. ,,solid state welding®, SSW).
Experimentalnym materialom bola vrstva (doska) nezoxidovanej Cu (Cistota 99,99%) a vrstva
(doska) Fe (cistota 99,3%). Hrubka vrstiev ¢istej Cu a ¢istého Fe bola 2 mm. Dosky boli pred
zvaranim v tuhom stave narezané na kone¢né rozmery 50 x 100 mm. Povrchy dosiek Cu a Fe
boli odmastené pouzitim acetonu a ndsledne ulozené na seba. Potom boli dosky spojené
vytvorenim difaznych zvarov pri teplote 900°C a procesnom tlaku 10 MPa. Valcovanim za
studena sa hrabka vysledného laminatového kompozitu Cu-Fe-Cu zniZila, pri¢om nasledne bola
vykonana analyza pevnosti vytvorenych spojov medzi jednotlivymi vrstvami [88]. Na obr. 39
je znazorneny schematicky popis technologického postupu vyroby Cu-Fe-Cu laminatov
zvaranim v tuhom stave.
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Obrdzok 39 Technologicky postup zhotovenia Cu-Fe-Cu laminatov zvdaranim v tuhom stave,
upravené a prevzaté z [88]

Na pevnost’ vytvoreného spoja zvaranim v tuhom stave ma rozhodujuci vplyv povrchova
drsnost’. V pripade Cu bola namerana povrchova drsnost’ vylestené¢ho a odmasteného povrchu
na trovni Ra 3,39 nm, povrchova drsnost’ Fe dosky dosiahla hodnotu Ra 4,88 nm. Nasledne
bola prevedena skuska Smykového napitia (z angl. ,,shear stress test), na zaklade ktorej bolo
zistené, ze vytvorenim difizneho zvaru na rozhrani Cu-Fe je mozné dosiahnut’ pevnost’ 200
MPa. Po valcovani za studena sa pevnost’ zvysila na urovenl 300 MPa, pricom sa jedna
0 hodnotu blizku maximalnej pevnosti v tahu Cu. Proces valcovania za studena urychl'uje
difaziu medzi vrstvami a zvysuje pevnost’ v dosledku plastickej deformacie [88].

Po skuske pevnosti v Smyku bola pozorovana lomova plocha na rozhrani Cu—Fe (obr. 40). V
pripade vrstvy Cu (obr. 40a) je mozné pozorovat’ jamkovu morfologiu, typicka pre tvarny
mechanizmus poru$ovania, zatial’ ¢o v pripade vrstvy Fe (obr. 40b) ide o krehky mechanizmus
porusovania. Prostrednictvom SEM a EDS (z angl. ,,energy-dispersive spectroscopy*‘) analyzy
sa zistilo, Ze na povrchu vrstvy Cu zostalo len minimalne mnoZstvo Fe, zatial' ¢o na povrchu
vrstvy Fe sa nachadzalo malé mnozstvo gul'ovitych alebo nepravidelne tvarovanych ¢astic Cu.
Tieto vysledky naznacuju, Ze na rozhrani Cu—Fe s nizkou vzdjomnou rozpustnost'ou doslo k
mechanickému spojeniu [89] [88].

Obrazok 40 Snimky zo SEM lomovej plochy na rozhrani Cu—Fe: a) Cu vrstva; b) Fe vrstva,
upravené a prevzaté z [88]

Snimka rozhrania Cu-Fe po procese valcovania za studena zachytena na obr. 41. Rozhranie
vykazuje hladky povrch bez pritomnosti diskontinuit, mikrotrhlin ¢i mikropérov. Nie je
pozorovand vyrazna interdifizia. Takéto rozhranie je typické pre kovy s nizkou vzijomnou
rozpustnost'ou, ktoré v tuhom stave vytvaraju navzajom nemiesatel'né fazy [90] [88].
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Obrazok 41 Rozhranie Fe-Cu, prevzaté z [88]
Podrobnejsia EDS analyza pozdiz rozhrania bola vykonana s cielom uréit rozloZenie prvkov a

charakter difuizie medzi Cu a Fe. Na rozhrani bola identifikovana difizna zéna so Sirkou
priblizne 2 um (obr. 41), ¢o potvrdzuje obmedzent vzajomnu rozpustnost’ tychto prvkov [88].

Na vyhodnotenie nanotvrdosti bolo 1Y
vykonanych sedem merani pomocou
indentora typu Vickers pri aplikovanom |
zatazeni 2 mN. Podl'a grafu | B
znazornen¢ho na obr. 42 mozno \

4 b » b 3
konstatovat’, ze tvrdost vrstvy Fe sa s p y
pohybovala v rozpiti 280-300 HV, g . \
pri¢om tvrdost’ vrstvy Cu bola v rozsahu oy $7

priblizne 150-190 HV. V pripade Fe
vrstvy sa tvrdost so zvySujicou sa
vzdialenost'ou od rozhrania Cu—Fe (od 3  2um
mm smerom do objemu) vyrazne
nemenila.  NajvyS§ia ~ zaznamenana
hodnota nanotvrdosti vo vrstve Fe bola 280 .
327 HV, zatial' ¢o vo vrstve Cu bola
dosiahnuta maximalna hodnota priblizne
179 HV. Rozhranie Cu-Fe vykazuje
lokalne zvySené hodnoty tvrdosti Vv
dosledku tvorby binarnej zliatiny, ktora je
tvrdd a krehkd. Tato zéna ma Sirku 0
priblizne 4 pm smerom do oboch vrstiev

—Cu aj Fe [88].
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Obrazok 42 VVyhodnotenie nanotvrdosti Cu vrstvy,

Cielom vyskumu Kogu a kol. [91] bola  re vystyy a rozhrania, upravené a prevzaté z [88]
vyroba Cu-Fe lamindtov s rdznym poc¢tom

vrstiev metédou akumulativneho valcového spajania (z angl. ,,accumulative roll bonding®,
ARB), objasnenie vplyvu poctu vrstiev na mikrosStruktiru a mechanické pevnostné vlastnosti
laminatov pri nizkych teplotach. Experimentalnym materialom boli plechy z ¢istej Cu (Cu-0,04
hmot.% > O) a ¢istého Fe (Fe-0,03 hmot.% > C-0,5 hmot. % > Mn), z ktorych sa metédou ARB
vyrabali Cu-Fe laminaty s hrabkou jednej vrstvy priblizne 2 mm. Valcovanim za tepla boli
vytvorené 3-vrstvové laminované plechy so Struktarou Cu-Fe-Cu. Tento trojvrstvovy plech bol
nasledne rozrezany na tri Casti, ktoré¢ sa ulozili na seba tak, aby sa ,,spojovacie hranice*
nachadzali na rozhrani vrstiev Cu. Nasledovalo opatovné valcovanie za tepla. Tymto spésobom
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mozno popisat’ jeden cyklus ARB. Laminat so 7 vrstvami bol pripraveny po 1 cykle ARB,
zatial’ Co laminaty s 55, 163 a 1459 vrstvami boli ziskané po 3, 4 a 6 cykloch. Po ukonceni
procesu ARB boli vzorky zihané pri teplote 1123 K pocas 1,8 ks a nasledne rychlo ochladené
vo vode. Na obr. 43 je znazorneny schematicky popis ARB technologického postupu vyroby
Cu-Fe laminatov [91].

Ukladanie na Valcovanie za tepla

seba Rezanie
i ) )
- (‘) Ukladanie na _@
Valcovanie za tepla I seba I

Obrazok 43 Technologicky postup zhotovenia Cu-Fe laminatov ARB, upravené a prevzaté z

[91]

Pre vyhodnotenie mechanickych vlastnosti vrstiev ¢istého Fe a ¢istej Cu bola najprv prevedena
skuska tahom, ktorej vysledky st zobrazené na obr. 44 [91].
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Obrazok 44 Graf zavislosti napdtia od deformacie vrstiev cistych Cu a Fe pouzitych pre
vyrobu laminatov Cu-Fe pri teplotach 293 K a 77 K, upravené a prevzaté z [91]

V pripade vrstvy Cu bola identifikovand nizka medza klzu, vysoka rychlost’ vytvrdzovania (z
angl. ,,high work-hardening rate“) a vysoké predizenie pri oboch skugobnych teplotach. Medza
klzu ¢istej Cu pri 77 K bola porovnatelna s hodnotou pri 293 K, avSak rychlost’ vytvrdzovania
sa so znizujucou sa teplotou vyrazne zvySila. Vysoku rychlost’ vytvrdzovania a znacné
prediZenie pozorované pri 77 K mozno pripisat’ zvy$enému vyskytu deformaénych dvojéiat, ku
ktorému dochadza pri nizsich teplotach. Naopak, vrstva ¢istého Fe vykazovala pri teplote 77 K
vysokil medzu klzu a nizke prediZenie, ¢o je typicka teplotna zavislost tahovych vlastnosti
kovov s kubickou priestorovo centrovanou mriezkou [92].

Na obr. 45 s znazornené prieéne rezy mikrosStruktury Cu-Fe laminatov S réznym poctom
vrstiev: (@) 3, (b) 7, (c) 50, (d) 100 a (e) 1000. Mikrostruktira Fe vrstvy sa vyznauje
rovnoosymi zrnami, zatial’ ¢o vrstva Cu obsahuje v zrnach Zihacie dvojcata. So zvySujucim sa
poctom vrstiev sa velkost’ zrna znizuje. Vrstvena Struktiura Cu-Fe laminatov bola zachovana do
poctu vrstiev na 100, v pripade 1000-vrstvového laminatu doslo k lomu. Na rozhrani medzi
Casticami Cu je mozné pozorovat inklizie stmavym Kkontrastom, s najvacSou
pravdepodobnost’ou sa jedné o oxidy, ktorych pritomnost’ vedie k zniZeniu elektrického odporu
a pevnosti v tahu [91].
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Obrdzok 45 Snimky priecnych rezov Struktury (a) 3-, (b) 7-, (c) 50-, (d) 100- a (e) 1000-
vrstvovych lamindtov Cu-Fe vyhotovené prostrednictvom svetelnej mikroskope, prevzaté z
[91]

Tabul’ka 1 popisuje hrubku vrstvy, tvrdost’ podl'a Vickersa a priemernt vel’kost’ zrna Cu-Fe
laminatov s réznym poctom vrstiev. Tvrdost’ podl'a Vickersa Cu a Fe vrstiev sa zvySovala
S narastom poctu vrstiev a zmensovanim vel'kosti zfn.

Tabulka 1 Hrubka vrstvy, tvrdost podla Vickersa a priemerna velkost zrna Cu-Fe laminatov
S rozlicnym poctom vrstiev, upravené a prevzaté z [91]

Podet Hrubka vrstvy T\_/rdost’ podla Priemerna vel'kost’
vrstiev [um] Vickersa [HV] zrna [um]

Cu Fe Cu Fe Cu Fe
3 400 400 69 110 250 250
7 270 150 67 106 80 50
50 25 17 78 129 20 20
100 11 9 110 167 <1 <1
1000 2 3 102 169 <1 <10

Na obr. 46 st znazornené mapy IPF (z angl. ,.inverse pole figure*) pozdiz smeru valcovania pre
Cu a Fe vrstvy v 100 a 1000-vrstvovych Cu-Fe laminatoch [91].
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e W i o | agiie P 00 101
Obrazok 46 IPF mapy (a-1), (b-1) Cu a (a-2), (b-2) Fe vrstiev v (a-1), (a-2) 100 a (b-1), (b-2)
1000-vrstvovych Cu-Fe lamindtoch, prevzaté z [91]

V pripade 100-vrstvového lamindtu Cu-Fe pozostavala Cu vrstva z ultrajemnych zfn
s vel’kost'ou menej ako 1 um, zatial’ Co vrstva Fe obsahovala pomerne hrubsie zrna s velkost'ou
priblizne 10 pm. V pripade 1000-vrstvového laminatu mali obe vrstvy, Cu aj Fe,
ultrajemnozrnnu Struktaru. Rychlost’ rekryStalizacie sa pravdepodobne zvySuje S narastom
poctu vrstiev v dosledku zvySujuceho sa poétu rozhrani Cu-Fe, ¢o vedie k zjemneniu zin [91]
[93].

2.4.1 CS povlak na baze Cu

Vyskum Fukumota a kol. bol orientovany na charakteristiku a vyvoj mikrostruktury Cu povlaku
nanesené¢ho metdédou CS na hlinikovy substrat EN AW-1050. Na sledovanie adhézie Cu Castic
na Al substrat boli Castice Cu s priemerom 10 pm nanaSané pri rdéznych hodnotach tlaku
nosného plynu v rozmedzi 0,45 — 0,73 MPa (LPCS). So zvySujacim sa tlakom nosného plynu
nastalo zvysenie hrubky povlaku; pri tlaku plynu 0,73 MPa bola hriibka vrstvy priblizne 25
um. Na ucely vyhodnotenia elektrického odporu, pevnosti a hustoty povlaku bolo potrebné
vytvorit’ vrstvu s viac¢Sou hrubkou az do 600 pum. Tuto hribku bolo mozné dosiahnut
deponovanim Cu castic prasku s velkostou 20 pm pri tlaku nosného plynu do 0,6 MPa.
Rychlost’ pohybu trysky bola 25 mm/s, rychlost’ podévania prasku 17,0 g/min a teplota nosné¢ho
plynu 723 K (~ 450 °C) [94].

42



Cu depozicia

Obrazok 47 rieéezovlakom Cus nansen casticami s velkostou 20 ,u ri 6znych

hodnotach tlaku nosného plynu (a) 0,45 MPa, (b) 0,6 MPa, upravené a prevzaté z [94]

Vyvoj hustoty povlaku, elektrického odporu a dosiahnutej hrabky vrstvy Vv zavislosti od
zvySovania tlaku plynu je zobrazeny v tab. 2 [94].

Tabulka 2 Fyzikadlne viastnosti nanesenych Cu povlakov pri rozlicnych tlakoch nosného

plynu, upravené a prevzaté z [94]

Tlak plynu (MPa) 0,45 0,6 0,75
Hustota (g/cm?®) 6,4 75 8,0
Porovitost’ (%) 28,6 16,3 10,7

Rezistivita (Q.m) 1,2.107 3,3. 10 2,7.107

Maximalna hrabka (um) 150 600 750

Hodnoty elektrického odporu Cu povlakov boli priblizne 10-krat vysSie v porovnani s
objemovym (bulkovym) Cu, ktorého odpor je priblizne 1,7%10°8 Q-m [95]. V pripade Cu
povlaku, ktory bol vyhotoveny pri tlaku nosného plynu 0,45 MPa je zo snimok vidite'né vel'ké
mnozstvo pritomnych porov (obr. 47c). Vyrazné zvysenie hustoty povlaku a znizenie vel'kosti
a mnozstva poérov nastalo pri naraste tlaku plynu z 0,45 MPa na 0,73 MPa (obr. 47). Obr. 48
znazornuje zavislost medze pevnosti vV tahu od tlaku nosného plynu a deformacie [94].
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Obrazok 48 Grafy zavislosti pevnosti vV tahu na tlaku nosného plynu (a) a deformacii (b),
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Pevnost’ v tahu Cu povlakov sa zvySovala so vzrastajucim tlakom nosného plynu. Zmena
pevnosti v tahu v zavislosti od tlaku plynu vykazovala takmer rovnaky trend ako zmena hustoty
povlaku [94].

Inklazia
(rozhranie)

Obrazok 49 Mikrostruktura Cu povlaku s velkostou castic 20 um, ktory bol naneseny pri
tlaku plynu 0,73 MPa, upravené a prevzaté z [94]

Obr. 49 popisuje mikrostruktiru Cu povlaku s 20 pm ¢asticami, ktory bol naneseny pri tlaku
nosného plynu 0,75 MPa. Na obr. 49b a49c st viditeI'né inklizie s tmavym kontrastom.
S najviacsou pravdepodobnostou sa jedna o oxidy, ktorych pritomnost’ vedie k zniZeniu
elektrického odporu a pevnosti v tahu [94].

Obrazok 50 IPF mapy orientdcie zin Na rozhrani medzi Al substratom a Cu povlakom, ktory
bol naneseny pri tlaku nosného plynu a) 0,45 MPa, b) 0,6 MPa a c) 0,73 MPa, upravené
a prevzaté z [94]

Obr. 50 zobrazuje IPF mapy orientacie zfn na rozhrani medzi Al substratom a Cu povlakom,
ktory bol naneseny pri ré6znych tlakoch nosného plynu. V oblasti blizko Al/Cu rozhrania sa v
hlinikovom substrate vytvorila jemnozrnna Struktara s velkost'ou zfn na urovni niekol’kych
mikrometrov. Tento jav bol spdsobeny plastickou deforméciou a zvySenim teploty v désledku
narazov Castic Cu pri vysokej rychlosti, o viedlo k dynamickej rekrystalizacii a zjemneniu zin.
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V oblasti s vyraznou rekrystalizaciou boli zaznamenané zasumené EBSD (z angl. ,.electron
backscatter diffraction”) signaly. V Cu povlaku, v blizkosti Cu/Al rozhrania, sa nepodarilo
jednoznacéne detekovat’ EBSD vzory, ked’Ze Castice Cu presli vyraznou plastickou deformaciou
a pocas CS procesu sa v nich nahromadilo znacné mnozstvo zvySkového napétia. Nasledné
tepelné spracovanie bolo aplikované s cielom zmiernit’ napétie indukované v Al substrate [94].
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Obrdzok 51 Snimky zo SEM a |PF mapy v blizkosti rozhrania Cu/Al po tepelnom spracovani
pri 473 K (a-b) a 673 K (c-d) pocas 3,6 ks (1 hod), upravené a prevzaté z [94]

Obr. 51 znazoriuje IPF mapy v oblasti blizko rozhrania medzi nanesenou vrstvou Cu a
hlinikovym substratom po tepelnom spracovani pri 473 K a 673 K pocas 3,6 ks. Tepelné
spracovanie pri 473 K viedlo k nepatrnému rastu zfn v oblastiach Al aj Cu. Naopak, pri
tepelnom spracovani pri 673 K doslo k takmer tplnej rekrystalizacii oboch materialov, pricom
boli pozorované vyrazné hrubozrnné struktary [94].

2.4.2 CS povlak na baze Fe

Vyskum Ito a kol. [96] bol zamerany na charakterizaciu a zlep$enie mechanickych pevnostnych
vlastnosti povlaku z ¢istého Fe s jemnozrnnou $truktirou vyhotoveného CS metdédou. CS
prasok na baze Fe (0,007 hmot. % C, D50 = 26,8 um, vyrobca ITOH KIKOH Co. Ltd.,
Japonsko) bol pripraveny gulovym mletim. Prasok a ocelové gul'6¢ky SUJ2 s priemerom 8
mm boli spracované pri 1400 ot./min pocas 20 hod a pri atmosférickom tlaku. Tymto sposobom
bolo mozné pripravit’ prasok s ¢asticami s velkost'ou priblizne 100 nm. V experimentoch boli
pouzité dve varianty CS praskov:

e MM20 — zmes prasku pripraveného gulovym mletim a 20 hmot. % pdvodného
(neupraveného prasku)
e NonMM - prasok, ktory nebol podrobeny gul'ovému mletiu.

Prasky boli nanesené metédou CS na substrat z ocele SS400 (JIS G 3101) s rozmermi 40 x 40
X 10 mm. Pri depozicii bol ako pracovny plyn pouzity dusik pri tlaku 5 MPa a teplote 1000 °C.
Ciel'ova hrabka povlaku bola nastavend na 1,5 mm. Rychlost’ pohybu dyzy bola 300 mm/s a
vzdialenost’ dyzy od povrchu substratu bola na trovni 30 mm.

Mikrostruktura nanesené¢ho povlaku bola analyzovana pomocou SEM. Pred pozorovanim bol

povrch vzoriek ionovo leSteny. Na urcenie velkosti zfn bola aplikovana metdéda EBSD. Na
vyhodnotenie pevnosti v tahu boli skuSobné vzorky vyrezané v pozdlznom smere pomocou
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drétového elektroiskrového obrabania. Kazdy typ prasku bol testovany dvakrat. Na obr. 52 st
znazornené snimky prie¢neho rezu jednotlivych povlakov. V pripade vzorky NonMM (obr.
52a) je napriek vyskytu rozhrani medzi Casticami a porov zrejmé, ze povlak vykazuje vysokt
hustotu. Naopak, vo vzorke MM20 (obr. 52b) st na rozhraniach medzi Casticami viditeI'né
medzery, ¢o naznacuje nedostatoént kohéziu materialu [96].

(a) : e (b

Obrdzok 52 Snimka zo SEM: mikroStruktura CS povlaku: (a) NonMM a (b) MM20, prevzaté z
[96]

Na obr. 53 s znazornené IPF mapy jednotlivych povlakov ziskané analyzou EBSD. Zrna
vidite'né na obr. 53a, b s zna¢ne deformované. Orientacia kryStalov sa v ramci krystalovych
zfn kontinualne meni, ¢o naznacuje, ze v krystalovych zrnach sa indukuje velka plasticka
deforméacia. Okrem toho je mozné v niekol’kych oblastiach v blizkosti rozhrania astica-castica
pozorovat’ jemné krystalové zrna. Tieto vysledky naznacuji vyraznu plasticki deformaciu
Castic pocas ich narazu na povrch substratu. Niektoré zo zfn vystavené velkej plastickej
deformacii st zjemnené rekrystalizaciou. Vzorka MM20 obsahuje hrubé zrna s plynulo sa
meniacou orientaciou krystalov, ale aj viditelne jemné zrna. Z obr. 53d mozno vidiet, ze
niektoré zrna su zjemnené na menej ako 100 nm [96].

Na obr. 54 je znazorneny graf zavislosti napatia na deformacii pre vzorky NonMM a MM20
ziskany zo skusky tahom. V tabulke 3 s uvedené hodnoty Youngovho modulu pruznosti
v tahu a pevnosti v tahu, ktoré boli uréené z prislusnych napéatovo-deformaénych kriviek.
Plasticka deformacia bola len minimalna, pri¢om obe vzorky - NonMM aj MM20 — vykazovali
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charakteristické krehké porusenie (obr. 54). Hodnota Youngovho modulu dosiahla priblizne
192 GPa, ¢o je relativne blizka hodnota modulu pruznosti ¢istého bulkového Fe (~200 GPa
[97]) Tvar napatovo-deformacnych kriviek vzorky MM20 sa vzajomne vyrazne lisil, ¢o bolo
sposobené nedostato¢nou vizbou medzi ¢asticami [96].
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Obrazok 54 Graf zavislosti napdtia na deformacii vzoriek NonMM a MM20 - skuska tahom,
upravené a prevzaté z [96]

Tabulka 3 Mechanické viastnosti vzoriek NonMM a MM20, upravené a prevzaté z [96]

Y oungov modul pruznosti .
v fahu [GPal Pevnost’ v tahu [MPa]

NonMM 192 +3 150 + 26
MM20 71+ 32 71+ 10

Na zlepSenie mechanickych vlastnosti boli vzorky podrobené valcovaniu za studena, Zihaniu
a iskrovému plazmovému spekaniu (z angl. ,,Spark Plasma Sintering“, SPS). Valcovanie za
studena bolo aplikované s cielom zlepsit’ kohéziu medzi Casticami a potlacit’ efekt hrubnutia
ztn. Pocas valcovania pdsobi v blizkosti povrchu vzorky Smykové napétie v dosledku trenia
medzi valcom a vzorkou. Predpoklada sa, ze Smykové napitie prekrac¢uje adhéznu pevnost’
medzi povlakom a substratom, ¢o vedie k delaminacii. Tento jav naznacuje, ze tahové
pevnostné vlastnosti povlakov s nizkou adhéznou pevnost'ou je obtiazne zlepsit’ valcovanim za
studena. Po valcovani za studena nasledovalo tepelné spracovanie pri teplotach 755, 805 a 855
°C pocas 5 min. Vplyv tepelného spracovania na vel’kost’ zin v pripade vzorky MM20 nebolo
mozné kvantitativne vyhodnotit’ z dovodu pritomnosti malych, ale aj velkych zin, preto bola
predmetom d’al$ieho vyskumu len vzorka NonMM. Snimky IPF map vzorky NonMM po
tepelnom spracovani vyhotovené metédou EBSD st zobrazené na obr. 55. Mozné je pozorovat’
vyrazné hrubnutie krystalovych zin so zvySujicou sa teplotou tepelného spracovania. Z obr.
55¢ je vidiet', Ze nie vSetky zrna hrubli rovnomerne. Pre d’alSie experimenty boli zvolené teploty
zihania menej ako 800°C, ked’Ze pri vySsich teplotach nastalo vyrazné hrubnutie ztn [96].
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Obrazok 55 IPF mapy vzorky

NonMM po tepelnom spracovani
pri teplotich a) 755 °C, b) 805 °C, c) 855 °C, prevzaté z [96]

Dalsie experimenty boli
zamerané na aplikaciu
procesu SPS na tepelne
spracované vzorky MM20.
Teploty spekania 700, 740

a 786 °C pocas doby 5 min.
Pocas doby vydrze na
danej teplote bolo na

vzorky aplikované tlakové
zat'azenie s cielom
vyvolania tlakového
napétia na urovni 50 MPa v
kolmom smere na povrch

vzoriek. Nasledovalo
vyhodnotenie
mechanickych  vlastnosti

pomocou skusky tahom.
Najvyssia pevnost’ v tahu,
priblizne 835 MPa (obr.
56), bola dosiahnuta pri

teplote 740°C  (vzorka
SPS740), ¢o predstavuje
priblizne Stvorndsobok
pevnosti zakladného

materialu [96].

Pozorovanie lomovej plochy (obr. 57) potvrdilo, Ze pri teplotach 740 °C a 786 °C doslo k
vyraznému zlepSeniu kohézie Castic. Oba typy vzoriek v stave po CS depozicii vykazovali
krehké porusenie na rozhrani jednotlivych ¢astic. Po aplikacii procesu SPS sa na niekol’kych
miestach lomovej plochy vzorky SPS700 objavila tvorba drobnych jamiek. Naopak, drobné
jamky sa tvorili takmer na celej lomovej ploche v pripade vzoriek SPS740 a SPS786, ¢o
naznacuje pritomnost’ tvarneho mechanizmu porusenia [96].
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Obrazok 56 Graf zavislosti napditia na deformacii vzoriek MM20 po SPS - skuska tahom,

upravené a prevzaté z [96]
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Obrazok 51 Snimky zo SEM lomovej plochy vzoriek po skuske tahom: a) v stave po CS
depozicii MM20, b) SPS700, c) SPS740 a d) SPS786, prevzaté z [96]

2.5 Skuska trojpodovym ohybom kompozitnych materialov

Scutaru akol. [98] bola vykonana skuSka trojbodovym ohybom vzoriek S$truktirnych
kompozitov. Schéma priebehu skusky je zobrazena na obr. 58. Vzorka bola umiestnena medzi
dvoma podperami a zatazovana pritlaénym tfiom.

4
—

Obrazok 59 Rozlozenie ohybovych napdti, prevzaté z [98]

Napitie v skusobnej vzorke je nehomogénne v désledku meniaceho sa ohybového momentu a
linedrnej zmeny normalneho napétia v priecnom reze. Normalové napétie v jednom bode
vzorky, vo vzdialenosti y od neutralnej osi, sa vypocita pomocou vzorca [98]:

o ="t xy [MPa] (4)
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kde o je normalové napétie [MPa], M; predstavuje ohybovy moment v prie¢nom reze [N.mm]
al; je kvadraticky moment prierezu [mm?]. Maximalny priehyb v strede vzorky popisuje
VZOrec:

f FxL3
T 48xExly

* y [mm] (5)

kde F predstavuje maximalne zat'azenie, pri ktorom dochadza k lomu vzorky [N], L je
vzdialenost medzi podperami [mm], E znézorfiuje modul pruznosti v ohybe [GPa] a lz je
kvadraticky moment prierezu [mm?]. Vzorky testované Scutaru a Kol. si znazornené na obr.
60. Vrchna a spodna vrstva boli OSB dosky, uprostred sa nachadzali vrstvy s obsahom sklenych
vlakien.

Obrazok 60 Testované vzorky pred a po skuske trojbodovym ohybom, prevzaté z [98]
2.6 Delaminacia

Delaminécia je jav, pri ktorom dochadza k oddeleniu jednotlivych vrstiev — lamindtov — v
kompozitnom materiali. Hlavnou pri¢inou tohto javu je strihové napétie vznikajiice medzi
jednotlivymi vrstvami pretoze kazda vrstva ma tendenciu deformovat’ sa samostatne v dosledku
odliSnych anizotropnych vlastnosti. Najvacsie strihové napétia sa sustred’uju na okrajoch
laminatu, kde mozu viest’ k vzniku delaminacie [99].

Pociatocny stav Konecny stav

Trhlina dosiahla
Porusenie na rozhrani medzifazového rozhrania

Obrazok 61 Skuska 4-bodovym ohybom, upravené a prevzaté z [100]

Bond a kol. [100] bol aplikovany CS prasok EN AW-6061 na substrat EN AW-6061-T6. Na
vyhotovenych vzorkach bola prevedena skuska Stvorbodovym ohybom (obr. 61).
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Obrazok 62 DIC mapy zachytavajuce delaminaciu vrstvy CS ndstreku od substratu, upravené
a prevzaté z [100]

Obr. 62 zachytava rast trhliny naprie¢ vrstvou CS nastreku. Po dosiahnuti rozhrania medzi CS
vrstvou a substratom nasledovalo jej $irenie pozdiZ rozhrania. K delaminécii doslo v dosledku
cyklického zatazovania. Napatové pole v okoli ¢ela trhliny interagovalo s rozhranim medzi
povlakom a substratom, ¢im dochéadzalo k jeho oddelovaniu (debondingu) (obr. 62e ¢ervené
a zelené oblasti). Za ¢elom trhliny bola viditeI'na plasticka ,,stopa“. Plasticka deformacia bola
pozorovana aj v okoli trhliny na rozhrani medzi povlakom a substratom [100].

2.7 Teérie vrstvenych laminatov

Mechanické spravanie viacvrstvenych lamindtov, v ktorych ma kazdé vrstva odlisnt orientaciu
a vlastnosti, je popisané prostrednictvom tedrii vrstvenych laminatov, ktoré su rozpracované
v ramci nasledovnych podkapitol. Ako je znazornené na obr. 63, jednotlivé vrstvy mozu byt
orientované lubovolne, pri¢om hlavnym cielom tvorby laminovaného kompozitu je
prispdsobit’ smerovo zavislé vlastnosti tuhosti a pevnosti kompozitného materidlu tak, aby
zodpovedali zat'azovacim podmienkam daného nosného prvku [101].
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laminat

laminat

Obrdzok 63 Klucové aspekty analyzy vrstvenych kompozitov, upravené a prevzaté z [102]

2.7.1 Klasicka tedria vrstvenych laminatov

Klasicka tedria vrstvenych laminatov, casto oznacovand aj ako klasicka laminatova teoria (z
angl. ,,classical lamination theory*, CLT), predstavuje princip, ktory pomocou vhodnych a
dostato¢ne presnych zjednodusujucich predpokladov prevadza trojrozmerny problém elasticity
na riesitelny dvojrozmerny model. Na obr. 64 je znazornena geometria deformacie v rovine x-
z [101].
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Obrazok 64 Geometria deformdcie v rovine x-z, upravené a prevzaté z [102]

Pouzitim CLT je umoZnené vypocitat’ deformécie a napétia v jednotlivych vrstvach laminatu
na zaklade znamych mechanickych vlastnosti vrstiev, ich orientacie a vonkajSieho zataZenia.
Predpoklady CLT vychadzaju z Kirchhoffovej-Loveovej hypotézy, ktora bola povodne
navrhnutd pre homogénne a izotropné materialy, pri¢om je potrebné zohl'adnit’ nehomogenitu
jednotlivych vrstiev laminatu [101]:

e Laminat sa sklada z dokonale spojenych vrstiev.
e Kazd4a laminatova vrstva je povazovand za homogénnu vrstvu so znamymi efektivnymi
vlastnost’ami.
o Kazda vrstva je v stave rovinnej napatosti.
e Jednotlivé vrstvy mozu byt izotropné, ortotropné alebo priecne izotropné.
e Laminat sa deformuje podl'a Kirchhoffovej—Loveovej hypotézy pre ohyb a t'ah tenkych
dosiek:
o Normadly na strednu rovinu zostavaju po deformacii rovné a kolmé na strednti
rovinu.
o Normaly na stredn rovinu nemenia svoju dizku [103] [101].
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Obrdzok 65 Objasnenie diskontinuity napdtia na rozhrani Vrstiev v lamindte,
upravené a prevzaté z [103]

V pripade viacvrstvovych laminatov, ktoré pozostavaja z roznych materialov alebo rovnakého
materidlu s odliSnymi orientdciami vystuzi, dochddza k nehomogenite v smere hriibky. Ako
ilustruje obr. 65, kazda vrstva (lamela) ma svoj vlastny modul pruznosti E?, ¢o spdsobuje
rozdielne reakcie na vonkajSie zatazenie. Za predpokladu, ze medzi jednotlivymi vrstvami je
dokonalé spojenie, je deformacia (pretvorenie) v smere hrubky spojita — teda jednotlivé vrstvy
sa deformujt rovnako. Vzhl'adom na rozdielne tuhosti vSak nastava nespojita zmena v rozlozeni
napdtia — na rozhrani medzi dvoma vrstvami s odliSnym modulom pruznosti dochadza k tzv.
skokovej zmene napatia. Tento jav je priamym dosledkom Hookovho zékona [103] [101]:

o=E=x¢ (6)

kde o je napitie [MPa], E predstavuje modul pruznosti [GPa] a & je deformacia [-]. Pri
zachovani rovnakého pretvorenia € v rdznych vrstvach rastie alebo klesa napétie ¢ imerne so
zmenou modulu pruznosti E. Prave tento efekt je dolezité brat’ do tvahy pri analyze napatového

stavu lamindtov, najmi pri hodnoteni rizika delaminacie alebo lokalneho porusenia na rozhrani
vrstiev [103] [101].

Hoci klasickd laminatova teoria je primarne uréena pre anizotropné vlaknové kompozity,
mozno ju pouZit’ ako aproximaciu aj pre kovové laminaty vytvorené metodou CS, najmé pri
idealizovanom opise ich vrstvenej Struktary. V pripade skusky trojbodovym ohybom vsak treba
zohl'adnit, ze ide o zjednoduseny model, ktory nezachytava Smykové napitia a deformacie ani
pripadné defekty na rozhrani vrstiev [103] [101] [104].

2.7.2 DalSie teérie vrstvenych laminatov

Medzi d’alsie tedrie laminatov mozno zaradit’® Reissner-Mindlinovu vrstvenu tedriu a teorie
vrstiev vyssich radov [101].

Reissner-Mindlinova teoria vrstvenych laminatov

Reissner-Mindlinova teoria vrstvenych laminatov, znama aj ako teoria vrstvenych laminatov
prvého radu, rozSiruje CLT o moZnost’ zohl'adnit’ prie¢ne Smykové deformdcie, ktoré st pri
hrubsich laminatoch nezanedbatelné. Na rozdiel od CLT predpoklada, ze normaly na stredovu
rovinu zostavaju po deformacii rovné, ale nie kolmé, ¢o umoziuje realistickejSie zachytit’
mechanické spravanie vrstiev pri ohybe. Tato tedria je preto vhodnejSia na analyzu
laminatovych Struktir s vdcSou hrabkou alebo zlozitejSim rozloZenim vrstiev. Na ziskanie
presnych vysledkov je potrebné zaviest' korekény faktor Smyku, kedZe sa predpoklada
konstantné rozlozenie Smykového napitia cez hrubku (o v realite nie je presné) [104].
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Tedrie vrstvenych laminatov vysSich radov

Teodrie vrstvenych laminatov vysSich rddov umoziuji presnejsi popis priecneho Smyku a
priecneho normalového napétia bez potreby zavadzania korekcnych faktorov, ako je to v
pripade Reissner-Mindlinove;j teérie [105] [106] [107].

KTlucové ¢rty tychto tedrii [105] [106] [107]:

Normaly na stredova rovinu uz nemusia zostat’ rovné - mozu sa zakrivit' vplyvom
deformacie, ¢im je mozné presnejSie modelovat’ redlne spravanie laminatu.

Zavadzaji vyssie Cleny rozvoja posunuti (napr. kvadratické alebo kubické funkcie)
V smere hrubky.

Dokazu zachytit’ aj prieCne normalové napatie (v smere hribky), ¢o je vyznamné pri
vel'mi hrubych alebo heterogénnych laminatoch.

St vhodné najmé pre presné numerické analyzy (napr. metdédou konecénych prvkov),
obzvlast tam, kde posobia vysoké napitia medzi vrstvami alebo v pripade portch ako
delaminacia.

Priklady teorii vyssich radov [108]:

Reddyho tedria treticho radu — patri medzi najznamejsie, nevyzaduje korekéné faktory
pre Smyk a poskytuje vysoku presnost’ [105].

.Layerwise“ teérie — kazda vrstva sa modeluje samostatne, ¢o vyrazne zvySuje
presnost’, ale aj vypoctovu narocnost’ [106].

».Zi0-zag*“ tedrie — aproximuju deformacie medzi vrstvami pomocou ,cik-cak®
priebehu, ¢im realisticky vystihuja nahle zmeny v tuhosti [107].
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Obrdzok 66 Deformacné profily trojvrstvovej kompozitnej Struktury podla ESL (Equivivalent

single layer) teorii, ZZ teorii a LW tedrie. Prerusované ciary zndzornuju normaly ku

kompozitnému lamindtu, suvislé ciary predstavuju pole posunuti v smere hribky [108]
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EXPERIMENTALNA CAST

3 Navrh a realizacia experimentov

Ciel'om tejto diplomovej prace je vyhodnotenie mechanickych vlastnosti Cu a Fe vrstvenych
laminatov vyhotovenych metédou CS.

Samotné experimenty diplomovej prace mali nasledovné ciele:

1) Priprava a optimalizacia laminatovych vzoriek z medi (Cu) a Zeleza (Fe) metodou CS.
2) Charakterizacia mechanickych vlastnosti laminatov pomocou trojbodového ohybu.
3) Meranie mikrotvrdosti jednotlivych vrstiev laminatu.

4) Mikrostruktarna analyza laminatov.

Experimentalna ¢ast prace bola realizovana v laboratériach Ustavu materialovych véd a
inzenyrstvi na Fakulté strojniho inzZenyrstvi VUT v Brné a Vv laboratoriach Ustavu fyziky
materialit AV CR, v. V. i..

3.1 Experimentalny material

3.1.1 Substrat

V ramci diplomovej prace bol na nanasanie CS vrstiev pouzity substrat na baze hlinikove;
zliatiny EN AW-6061. Predmetom skiimania zavere¢nej prace su CS vrstvy Fe a Cu spolo¢ne
S vrstvenymi lamindtovymi kompozitmi, preto substrat nebol d’alej analyzovany.

3.1.2 Praskovy material

Ako experimentalny praskovy material bol zvoleny Cu prasok od spolo¢nosti Safina a Fe
prasok od firmy Nanografi Nano Technology. V pripade oboch typov praskov bola prevedena
analyza morfologie a Cistoty castic v SEM a analyza distribucie velkosti Castic s vyuZitim
pristroja Horiba LA-950.

Cu prasok

Cu prasok od spoloc¢nosti Safina je vyrabany procesom atomizacie prasku plynom.
Ma pravidelné sférické Castice a nizky obsah kyslika (< 250 ppm). Vyznacuje sa vysokou
elektrickou a tepelnou vodivostou a je vhodny aj na 3D tlac. Podl'a idajov od vyrobcu je Cistota
prasku > 99,95 % [109].

Na tcely analyzy morfologie Castic pomocou SEM bol najprv pripraveny dokladne vylesteny
metalograficky vybrus. Nasledne bola d’alsia vzorka prasku nanesena na uhlikovl pasku a
podrobena d’alsej SEM analyze. Tymto spdsobom bola zabezpecena dvojita kontrola, pricom
Cistota prasku bola overend aj metddou EDS.
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Na obr. 67 je zobrazena morfologia Castic Cu prasku vo vybruse. Pocas procesu metalograficke;j
pripravy vzorky dochadzalo k postupnému vylamovaniu a vytrhavaniu ¢astic zo Zivice. Obr. 68
znazornuje morfologiu Castic prasku Cistej Cu, ktoré boli nanesené na uhlikova pasku. Prasok
ma prevazne sféricku morfoldgiu, priCcom na vécsine Castic mozno pozorovat’ drobné satelitné
zhluky. Tento jav je pritomny V celom objeme prasku, avSak pri samotnej depozicii nema
zasadny vplyv na vysledné vlastnosti vrstvy. Jedna sa o identicky material, pricom pri dopade
Castic ich morfologia nijakym zdsadnym sposobom neznizuje adhéznu pevnost. Chemicka
analyza pomocou metody EDS nepotvrdila pritomnost’ kyslika, ¢o poukazuje na vysoku Cistotu
prasku.

zok 67 Morfolo'éia pras uigi;tej Cu (vybrus) v SEM (defeSE)
2 P o ) L R

Pixef Size = 22:

Obrdzok 68 Morfolégia pT’di%u cistej Cu v SEM (detektor SE) )

pras

Dalsia vzorka Cu prasku bola odobrané za i¢elom analyzy distribucie vel'kosti ¢astic pomocou
pristroja Horiba LA-950. Toto zariadenie vyuZziva princip laserovej difrakcie, pri ktorom sa
velkost’ Castic urCuje na zédklade rozptylu svetla — ako difrakcie na okrajoch castic, tak aj
sekundarneho rozptylu a refrakcie prechadzajuceho svetla. Pristroj Horiba LA-950 umoziiuje
meranie v Sirokom rozsahu vel'kosti ¢astic [110].

Obr. 69 zobrazuje graf zavislosti objemového zlomku a kumulativneho percenta na priemere
Castic Cu prasku. Z grafu vyplyva, Ze najvic¢sie zastipenie VO Vzorke maju Castice s priemernou
velkost'ou 34 um. Hlavna vertikalna os reprezentuje objemovy zlomok, teda podiel ¢astic danej
vel'kosti na celkovom objeme vzorky. VacSina Castic sa nachddza v izkom rozsahu velkosti,
¢o poukazuje na homogénnu distribuciu. Mimo tohto rozsahu je objemovy zlomok vel'mi nizky,
¢o znamena, Ze extrémne malé alebo velké Castice sa vyskytuju len minimalne. Vedl'ajsia
vertikalna os popisuje aké percento Castic ma mensiu alebo rovnaki vel'kost nez zvolena
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hodnota. Na zaciatku je kumulativna krivka takmer horizontalna ¢o znamena, ze vel'mi malé
Castice tvoria zanedbatel'ny podiel. Nasledne krivka prudko stupa, ¢o naznacuje, Ze vicSina
Castic sa nachadza v tomto rozsahu velkosti (priblizne 30 — 80 um). Po dosiahnuti priblizne
100 % sa krivka opdt’ vyrovnava, ¢o indikuje, Ze takmer vSetky cCastice st menSie ako
maximalna analyzovana vel'kost'.

Zavislost objemového zlomku a kumulativneho percenta
na priemere Castic
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Obrazok 69 Distribucia velkosti castic Cu prasku

Fe prasok

Pri priprave Fe—Cu lamindtov metédou CS bol pouzity Fe praSok od spolo¢nosti Nanografi
Nano Technology. Prasok vykazuje Cistotu vyssiu ako 99,9 %. Priemerna velkost’ Castic je na
urovni 5 um. Prasok sa bezne vyuziva ako plnivo v plastikarskom priemysle [111]. Rovnako
ako v pripade Castic Cu prasku, bol pre potreby skiimania morfologie Castic vyhotoveny
metalograficky vybrus Fe prasku. Cast Fe prasku bola nanesena aj na uhlikovi pasku a
podrobené analyze pomocou SEM.

Na obr. 70 je zobrazena morfoldgia Castic Vo vybruse Fe prasku. Po¢as metalografickej pripravy
vzorky dochadzalo k vytrhavaniu ¢astic s mensim priemerom zo zivice, zatial’ ¢o vel’ké Castice
boli postupne vybriusené a mechanicky vylestené. Obr. 71 zachytava morfologiu Castic prasku
Sistého Fe, ktoré boli nanesené na uhlikova pasku. Castice majii podobne ako v pripade Cu
sférickt morfologiu a opit’ mozno pozorovat’ zhluky mensSich satelitnych ¢astic. Bodova EDS
analyza ndhodne vybranych Fe Castic nepotvrdila pritomnost’ kyslika, ¢o poukazuje na vysoku
Cistotu prasku.

" Obrdzok 70 Morfolégia prdsku cistého Fe (vbrus) v SEM (detektor SE)
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" Obrézok 71 1 Mb;folo'gia prcgl;itréisit% Fe v SEM (detektor SE) B

Na obr. 72 je zobrazeny graf zavislosti objemového zlomku a kumulativneho percenta na
priemere Castic Fe prasku. Analyza distribucie velkosti Castic bola realizovand rovnakym
spdsobom ako v pripade Cu praSku, s vyuzitim pristroja Horiba LA-950.

Zavislost objemového zlomku a kumulativneho percenta
na priemere Castic
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Obrazok 72 Distribucia velkosti castic Fe prasku

V ramci analyzovanej vzorky najvyssi podiel predstavuju Fe cCastice s vel'kost'ou priblizne 9
um. V oblasti priblizne 50 — 300 pum je mozné pozorovat’ d’alsi pik, ktory zodpoveda nizkemu
podielu vacsich Castic. Jedna sa aglomeraty, ktoré su vidite'né na snimkach zo SEM (obr. 70 a
71). Kumulativna krivka stipa najprudsie v intervale velkosti ¢astic do 11 um. Vécsina Castic
Fe prasku (priblizne 80 — 90 %) ma velkost’ pod 11 pm, zvySok tvoria vicSie Castice
s velkost'ou do priblizne 200 pum.

3.2 Parametre CS nastreku

Na depoziciu tenkych vrstiev Cu a Fe bolo pouzité CS zariadenie od spolo¢nosti Impact
Innovations GmbH umiestnené v laboratériach na Fakulté strojniho inzenyrstvi Vysokého
uceni technického (obr. 73). Na obrazku vlavo dole je zobrazeny podavac prasku. Na konci
robotického ramena je umiestnend zbran Impact Cold Spray Gun 5/8 Evo CSII. V tomto pripade
sa jedna o vysokotlakové CS zariadenie.
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Obrdzok 73 CS zariadenie umiestnené vﬂpriestroch laboratorii VUT FSI

CS nastreky boli aplikované na substrat na baze hlinikovej zliatiny EN AW-6061. Cu prasok
bol strickany na substrat pri teplote 800 °C a tlaku 40 barov (4 MPa). PouZzitym nosnym plynom
bol dusik. Nastrek bol aplikovany zo vzdialenosti 30 mm od povrchu substratu. Trajektéria bola
zig-zag so vzdialenost'ou medzi jednotlivymi liniami na Grovni 1 mm. Rychlost’ pohybu trysky
bola 200 mm/s. Prietok poddvaca prasku bol 5 m?h. Fe prasok bol strickany vyuzitim
rovnakych parametrov, avSak pri odliSnej teplote 900 °C.

3.3 Vzorky po CS nastreku

Nastrek Cu a Fe bol tspesne aplikovany na hlinikovy substrat EN AW-6061. V pripade Cu
jednym prejazdom CS zbrane vznikol povlak s hrubkou priblizne 400 um. Pri nastreku Fe bola
rovnakym spdsobom vytvorena vrstva s hrabkou takmer 290 pm. Na vytvorenie finalnych CS
vzoriek bolo v oboch pripadoch aplikovanych 15 prejazdov CS zbrane. Celkova hribka Cu
povlaku sa pohybovala okolo 6 mm, zatial’ ¢o hriibka Fe povlaku dosiahla priblizne 4,5 mm.

V ramci viacvrstvenych laminatovych kompozitov typu Fe—Cu—Fe a Cu—Fe—Cu (obr. 74) boli
jednotlivé vrstvy vytvarané roznym poctom prejazdov CS zbrane, ¢im sa dosiahli rozdielne
hribky vrstiev (vid. tab. 4). Vzhl'adom na potrebu pridavku na nasledné obrabanie bol pocet
prejazdov CS zbrane v pripade vrchnych vrstiev laminatov mierne navyseny.

0.3 2 3 4 5 6 7 8 $ 10 "N » 14

Obrazok 74 Vyhotovené CS vzorky viacvrstvenych lamindtov Fe a Cu
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Tabulka 4 Prehlad hrubok vrstiev vytvorenych jednym prejazdom CS zbrane, poctu
aplikovanych vrstiev a vyslednych celkovych hriibok jednotlivych vzoriek

Fe-Cu-Fe Cu-Fe-Cu
Fe Cu Fe Cu Fe Cu
(substrat) (vol'ny povrch) (substrat) (vol'ny povrch)
Priemerna hribka
jednej vrstvy
(jeden prejazd CS 346 392 265 393 300 419
zbrane) [um]
Pocet prejazdov CS 5 3 7 3 5 4
zbrane
Celkova hribka
vytvorenej vrstvy 1,73 1,18 1,86 1,18 1,50 1,68
[mm]

3.4 Oznacdovanie vzoriek

Vzorky Cu, Fe, Fe-Cu-Fe a Cu-Fe-Cu vyhotovené po CS procese (vid'. kapitola 3.3) s vyuzitim
procesnych parametrov popisanych v kap. 3.2 boli nasledne technoldgiou elektroerozivneho
rezania drotom (z angl. ,,Wire Electrical Discharge Machining®, EDM — bezné oznacenie
,drotorez) rozrezané na menSie testovacie vzorky za uCelom dalSich analyz a
aplikacie tepelného spracovania. Rozmery jednotlivych vzoriek st zaznacené v reznom plane,
obr. 75 - 78.

Z dovodu zabezpecenia jednoznacnej interpretacie ziskanych vysledkov bolo nevyhnutné
zaviest’ systematické oznacovanie narezanych vzoriek. Kazdé vzorka bola Specificky oznacena
tak, aby bolo umoznené urcit’:

e typ materidlu,
e konkrétnu vzorku CS povlaku,
e poradie odobratia vzorky pomocou drdtorezu.

Priklad oznacenia vzorky: Fe 5.1

o Fe* oznacuje material povlaku,

o 5%predstavuje jednu z dvoch vyhotovenych CS vzoriek Fe povlakov,

e 1% urcuje poradie, v ktorom bola vzorka oddelend od substratu a zvySného povlaku
pomocou drotorezu.

Rovnaky princip bol pouZity pri oznacovani laminatovych vzoriek Fe-Cu-Fe: ¢. 3 a 4 a Cu-Fe-
Cu: ¢. 1 a 2. V pripade Cu povlakov boli vytvorené dve CS vzorky oznacené ako 7 a 8.
Vzhl'adom na skiimanie vplyvu vzdialenosti od substratu na mechanické vlastnosti bola kazda
z nich d’alej rozdelend na mensSie Casti, pricom do oznacenia bola pridana aj informécia o poradi
vrstvy a o poradi rezu.

Priklad oznacenia vzorky: Cu 8.2.1

o .8“oznacuje konkrétnu CS vzorku Cu povlaku,
o 2%“predstavuje poradie vrstvy smerom od substratu,
e 1% vyjadruje poradie, v ktorom bola tato cast’ oddelena pomocou drdtorezu.
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3.5 Skiska trojbodovym ohybom

Ddélezitym vstupnym parametrom pre skusku trojbodovym ohybom st rozmery skaSobnych
telies (tzv. tram¢ekov), ktoré st uvedené v tab. 5 a 6 (priloha A a priloha B). Rozmery kazdej
vzorky — hritbka (h), $irka (b) a dizka (L) — boli premerané vyuzitim digitalneho mikrometra
a posuvného meradla trikrat: na oboch koncoch a v strede vzorky. Hribka skuSobnych telies sa
pohybovala v priemere od 3 do 4 mm, §irka od 4 do 5 mm a dizka dosahovala hodnoty v
rozmedzi 24 - 27 mm.

Vzorky tvaru tramcekov boli podrobené kvazi-statickej mechanickej skuske trojbodovym
ohybom za ti¢elom stanovenia ohybovej pevnosti. Pred za¢iatkom skusky boli vzorky z oboch
strdn prebrusené brasnym papierom so zrnitostou P2000, aby sa eliminovali pripadné
povrchové defekty. Nasledne boli vzorky umiestnené medzi dve podpery tak, aby boli vol'ne
podopreté. Pocas skusky boli zataZované pomocou pritla¢ného tifia. Skuska trojbodovym
ohybom bola realizovana na skisobnom zariadeni Instron 8862, ktoré sa nachadza na Ustavu
fyziky materiala Akademie véd Ceské republiky v. v. i.. Parametre sktisky boli nasledovné:

snimac sily: maximalne zat'azenie 5 KN
podpery a zat'azovaci tii: radius 2,5 mm
rozpitie podpier: 16 mm

testovacia rychlost’: 0,5 mm/min.

Testované boli vzorky nastrekov Cu, Fe, Cu-Fe-Cu a Fe-Cu-Fe vo vychodiskovom stave a po
tepelnom spracovani pri teplote 700°C s dobou vydrze 1 hod. Vzorky Cu-Fe-Cu a Fe-Cu-Fe
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boli v oboch stavoch analyzované pocas skusky trojbodovym ohybom metdédou digitalnej
obrazovej korelacie (z angl. ,digital image correlation”, DIC). Na vyhodnotenie medze
pevnosti v ohybe a modulu pruznosti v ohybe boli pouzité nasledovné vztahy:

_ 3FL
" 2.b.h2

(7) [112]

kde o predstavuje pevnost v ohybe [Pa], F je maximalne zatazenie [N], L reprezentuje
vzdialenost’ medzi podporami [m], b je Sirka [m] a h predstavuje hrabku vzorky [m].

Tento vzorec je povodne odvodeny pre homogénne materidly. V pripade kompozitov S
laminatovou Struktarou (Fe-Cu—Fe, Cu—Fe—Cu) bol pouzity ako efektivny nastroj hodnotenia
celkovej odolnosti kompozitu voci pdsobeniu ohybového napétia. Takto ziskana hodnota
pevnosti predstavuje efektivnu (makroskopicku) odpoved’ materialu ako celku — bez
zohladnenia rozdielnych mechanickych vlastnosti jednotlivych vrstiev ani ich vzajomne;j
interakcie v ramci Struktury. Napriek tymto obmedzeniam umoziuje tento pristup spolahlivé
porovnanie roznych konfigurécii vrstvenia a posudenie ich vplyvu na celkové mechanické
spravanie kompozitu. Modul pruznosti v ohybe je vyjadreny ako:

_ FI3
"~ 4w.h3.8

(8) [112]

kde E prestavuje predstavuje modul pruznosti v ohybe [Pa], F je maximalne zat'azenie [N], L
reprezentuje vzdialenost’ medzi podporami [m], w je Sirka vzorky [m], h predstavuje hrabku
vzorky [m] a 6 je priehyb nosnika pod silou F [m].

V pripade viacvrstvenych laminatovych vzoriek je takto uréeny modul pruznosti v ohybe
potrebné interpretovat’ ako zjednodusent, efektivnu hodnotu, ktord nezohladiiuje rozdielne
mechanické vlastnosti jednotlivych vrstiev ani ich vzdjomnu interakciu v rdmci kompozitnej
Struktury. Napriek tymto obmedzeniam umoziuje tento pristup porovnanie jednotlivych
variantov vrstvenia a postudenie vplyvu usporiadania vrstiev na celkové mechanické spravanie
kompozitu.

3.6 Digitalna obrazova korelacia (DIC)

Digitalna obrazova korelacia (DIC) je bezkontaktna opticka technika na meranie deformacii a
tvarovych zmien povrchu, povodne vyvinutd v 80. rokoch 20. storocia. VyuZiva jednoduchy
experimentalny setup pozostavajici zo svetelného zdroja a zariadenia na snimanie obrazu
vzorky, najCastejSie vysoko presnej a stabilnej kamery (napr. zrkadlovky alebo CCD kamery)
s minimalnym optickym skreslenim. Sucastou metddy je aj softvér na spracovanie
zaznamenanych snimok [113] [114].

62



Horné celuste

N 3 Subset Referenéna
snimka
Lo Oblast zaujmu
(AOI)
Deformovana
snimka
S,
(a) " Dolné éeluste  (b)

P (x.y)

Subset /

Correlation

-<=r—

/,:/7 , P (x'.y)
S

Subset i’

Obrdzok 79 (a) Oblast zaujmu (AOI) a subset v referencnom

obrazku, (b) subset pred deformaciou a po deformdcii, upravené

a prevzaté z [115]

Pri DIC je oblast’ zaujmu
(z angl. ,,area of interest*,

AQI) manudlne
Specifikovana a rozdelena
do rovnomerne

rozmiestnenej virtualnej
siete (obr. 79). Kazdy bod
tejto siete obsahuje tzv.
subset — mald mnozinu
pixelov (napr. cerveny
Stvorec), ktorych posun je
sledovany medzi
referen¢nou snimkou
(pred deforméciou) a
snimkou po deformacii.
Sledovanie sebsetov
prebieha pomocou
korela¢nych algoritmov,

ako je krizova korelacia (z angl. ,.cross-correlation”, CC) alebo normalizovana krizova
korelacia (z angl. ,,normalized cross-correlation®, NCC). Zistené posuny jednotlivych subsetov
su nasledne numericky spracované — vyhladené a diferencované — za ucelom urcenia
deformacnych poli celého pozorovaného povrchu [115].

;\\

bba’zok 80 Expérimentdlny DIC Setup — skuska trojbodovym ohybom (vliavo), vzorka

nastreku vrstiev Cu-Fe-Cu polozena na podpory (vpravo)

Metdda DIC bola realizovana pocas kvazi-statickej skasky trojbodovym ohybom, obr. 80.
Pocas mechanického zatazovania boli priebezne zhotovované série snimok jednotlivych
vzoriek, ktoré nasledne sluzili ako vstupné data pre DIC analyzu. Pred samotnou skuskou bol
na povrch vzoriek aplikovany ¢ierno-biely ,.speckle pattern® pomocou spreja Dentaco Scan
Spray Black & White. Rozmery skaSobnych vzoriek su uvedené v tab. 5 a 6 (priloha A a B),

parametre skusky v kapitole 3.2.
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Snimky boli zachytené digitalnym fotoaparatom Nikon vo formate NEF (z angl. ,,Nikon
Electronic Format®) — bezstratovy RAW format obsahujuci vSetky informacie o svetle, farbach
a nastaveniach snimania. Pred spracovanim v softvéri Alpha od spolo¢nosti X-Sight bolo
potrebné snimky konvertovat’ do formatu TIFF (z angl. ,,Tagged Image File Format*), nakol'ko
format NEF nie je softvérom Alpha podporovany. Pri snimani bol pouzity objektiv Nikon AF-
S VR Micro-Nikkor 105 mm f/2.8G IF-ED s ohniskovou vzdialenostou 105 mm a svetelnost'ou
f/2.8. Je vhodny na detailné snimanie s redlnym zvacSenim 1:1. Disponuje optickou
stabilizaciou obrazu (VR) a vnutornym zaostrovanim (IF), o zarucuje vysoku ostrost’ a
presnost’ potrebntl pre DIC analyzu [116].

DIC analyza bola vykonana v softvéri Alpha od firmy X-Sight, pricom bol sledovany
,,Engineering Strain®. Softvér umoznuje analyzu deformacii aj vzniku mikrotrhlin. Vyuzita bola
2D DIC analyza so subset-based algoritmom, ktory porovnava malé oblasti medzi snimkami a
je vhodny najmi pre malé az stredné deformacie. Importované snimky vo formate TIFF mali
rozliSenie 4537 x 1539 px. Velkost subsetu bola 37 x 37 px, pricom vzdialenost medzi
vypoétovymi bodmi (z angl. ,,step size™) zodpovedala fyzickej hodnote priblizne 0,154 mm.
Rozsah, v ktorom sa hl'adal zodpovedajuci posun bodu v d’alsej snimke (z angl. ,,search zone*),
bol nastaveny na 4 px/frame. Filter (z angl. ,,smoothing*) nebol aplikovany (hodnota 0), ¢im sa
zachovala plna lokalna presnost deformacii. Vypoctova siet’ typu ,,Quality Triangles*
obsahovala 4000 bodov a bola generovana automaticky naprie¢ celym prierezom vzorky.
Materidlové vlastnosti (modul pruznosti, Poissonovo ¢islo) neboli v softvéri zadavané.

Doélezitym vstupnym parametrom analyzy bol pocet snimok za sekundu — FPS (z angl. ,,Frames
Per Second*), ktory bol vypocitany podl'a vzorca:

1
FPS = — 9)
kde At reprezentuje priemerny ¢as snimania medzi dvoma po sebe nasledujiicimi snimkami [S].

Na vypocet tohto parametra bol vytvoreny skript v jazyku Python (priloha C), ktory pomocou
nastroja ExifTool automaticky prechadzal NEF subory a extrahoval udaje DateTimeOriginal
a SubSecTimeOriginal, ktoré boli nasledne skombinované do presného ¢asového tidaja vo
formate YYYY:MM:DD HH:MM:SS.ss a ulozené do textového suboru. Nasledne bol pouzity
skript v softvéri MATLAB (priloha D), ktory pomocou funkcii datetime a seconds vypocital
casovy rozdiel medzi prvou a poslednou snimkou. Zo zndmeho poctu snimok bol urceny
priemerny interval medzi jednotlivymi zabermi a vypocitana vysledna hodnota FPS. Tento tdaj
je nevyhnutny pre presné ¢asové priradenie deformacii v DIC analyze. Dal§im krokom DIC
analyzy bola kalibracia. Najprv bola do softvéru importovana referencné snimka, zaznamenana
v Case 0:00:00. Na tejto snimke sa nastavila znama rozmerova veli€ina (napr. hrubka vzorky),
¢im sa zabezpecilo spravne priestorové skélovanie. Nasledne bol zadany vypocitany tidaj FPS
a napokon boli nahraté vSetky d’alSie snimky uréené na analyzu. Skript vytvoreny v jazyku
Python (priloha C) spolo¢ne so skriptom pre softvér MATLAB (priloha D) boli vytvorené s
vyuzitim néstroja umelej inteligencie ChatGPT ako podpora pri generovani a ladeni kodov.

Vysledné deformacie boli vyhodnocované ako funkcia ¢asu. Data zo softvéru Alpha boli
exportované vo formatoch TSV (z angl. ,,Tab-Separated Values®) a CSV (z angl. ,,Comma-
Separated Values®) a d’alej spracované v MS Excel. Takto ziskané zavislosti deformacia—c¢as
boli sparované s datami zo skusky trojbodovym ohybom. Prostredie softvéru Alpha je
znazornené na obr. 81.
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Okrem softvéru Alpha bola snaha o vyhodnotenie deformac¢ného spravania skiimanych CS
vzoriek aj pomocou softvérov Ncorr a OpteCal. Ncorr pracuje v prostredi programu MATLAB
a pri jeho pouziti nastalo opakované zlyhanie vypoctu, pravdepodobne v dosledku vysokého
poctu snimok (viac nez 65) vo formate TIFF s vysokym rozliSenim. Softvér nedokazal
spracovat’ také vel'ké mnozstvo dat, ¢o viedlo k preruseniu vypoctu. Softvér OpteCal nakoniec
rovnako nebol pouzity z dévodu znemozneného nacitania RAW suborov pre vykonanie
analyzy.

= 6.1..Fe_TS_700°C_upr.08.05.

Obrazok 81 Prostredie softvéru Alpha od X-Sight

3.7 Tepelné spracovanie

Tepelné spracovanie bolo realizované v peci s riadenou atmosférou, Ktora sa nachadza
Vv laboratoriach na Fakulté strojniho inzenyrstvi Vysokého uéeni technického. V ramci prvej
fazy experimentov prebehlo tepelné spracovanie pri teplotach 600, 700 a 800°C s dobou vydrze
1 hodina. Na zaklade vyhodnotenej porovitosti tepelne spracovanych vzoriek (kapitola 4.2.)
bola pre d’alsiu fazu experimentov zvolena optimalna teplota 700°C s dobou vydrze 1 hodina.
Tepelné spracovanie prebehlo v ochrannej atmosfére na baze argénu. Analyzovana vzorka 3.4
Fe—Cu-Fe bola rozrezana na tri rovnako vel'ké Casti, pricom kazdy z odrezkov bol nasledne
tepelne spracovany pri inej teplote.

3.8 Metalograficka priprava vzoriek

Metalograficka priprava vybranych vzoriek po skuiSke trojbodovym ohybom zahfnala delenie,
zalisovanie, brusenie, lestenie a leptanie. Vzorky boli zalisované do zivice PolyFast na stroji
Opal Xpress a oznacené pomocou gravirovacieho pera. Brusenie prebichalo na zariadeni
STRUERS LABOFORCE-50 pri 300 ot./min na brasnych papieroch so zrnitostou P320 az
P4000. Nasledne bolo realizované mechanické leStenie diamantovymi pastami (3 uma 0,7 pum).

Pre potreby EBSD analyzy bolo aplikované vibra¢né lestenie koloidnou suspenziou kremika
Eposil M (0,06 um, pH =9,5). Viacvrstvené vzorky Cu—Fe—Cu a Fe-Cu-Fe, ktoré nebolo mozné
touto metddou dostatocne pripravit, boli nasledne spracované ionovym odprasovanim vo firme
Dormer Pramet s.r.0.. Zavere¢nym krokom bolo chemické leptanie. Najprv sa pouzilo leptadlo
Nital 2 % (10 ml HNO3 + 490 ml etanolu), nasledne leptadlo pre Cu zliatiny (6,5 ml FeCls, 114
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ml HCI, 379 ml etanolu). Po kazdom kroku boli vzorky oplachnuté etanolom, isopropanolom
a vysuseng¢.

3.9 Svetelna mikroskopia

Po metalografickej priprave boli naleptané aj nenaleptané povrchy vzoriek pozorované
pomocou svetelného mikroskopu Olympus GXS51. Tento inverzny mikroskop umoziuje
pozorovanie v tmavom a svetlom poli, v polarizovanom svetle a pomocou interferenéného
diferencidlneho kontrastu. Je vybaveny digitdlnou kamerou a softvérom NIS Elements na
zakladnu obrazovu analyzu. Na dokumentaciu vyvoja trhlin vo vzorkach Cu, Fe, Fe—Cu-Fe a
Cu—Fe—Cu bol pouzity stereomikroskop Zeiss Stemi 508.

3.10 Skenovacia elektrénova mikroskopia (SEM)

Na pozorovanie vzoriek v ramci tejto diplomovej prace bol pouzity skenovaci elektronovy
mikroskop Zeiss Ultra 55. Povrch vzoriek bol analyzovany pomocou detektora SE2, ktory
snima sekundarne elektrony a poskytuje detailné informacie o topografii. Na analyzu
chemického zloZenia bol pouzity detektor energiovej disperznej spektroskopie (EDS) typu X-
Max (plocha detektoru 20 mm?) od firmy Oxford Instruments. Okrem techniky EDS bola
V ramci tejto prace pouzitda EBSD analyza s cielom vytvorenia IPF mép, ktoré sit vhodnym
nastrojom na posudenie preferencnej orientacie ¢i vel'kosti zfn.

3.11 Porovitost’

Na vyhodnotenie porovitosti bol pouzity softvér Imagel, ktory sluzi na obrazovi analyzu.
Softvér sa v oblasti materialovych vied vyuziva napriklad na upravu kontrastu a jasu snimok,
posudenie porovitosti a podobne. Analyza poérovitosti vychadzala zo snimok ziskanych
pomocou svetelného mikroskopu Olympus GX 51.

3.12 Tvrdost’

Pre komplexné vyhodnotenie mechanickych vlastnosti Viacvrstvenych laminatovych
kompozitov je nutné vykonat’ meranie tvrdosti. Pri hodnoteni tvrdosti povlakov vytvorenych
technologiou CS sa bezne vyuZzivaji metody mikroindentécie alebo nanoindentacie. Vhodnymi
metodami na stanovenie mikrotvrdosti st skusky podla Vickersa (indentor tvaru pravidelného
Stvorbokého diamantového ihlanu) alebo Knoopa (indentor tvaru asymetrického ihlana).
V pripade nanoindentacie sa zvd¢sa pouziva metdda Berkovich s indentorom tvaru trojbokého
ihlana [117]. V ramci tejto prace bolo meranie mikrotvrdosti vzoriek vrstvenych laminatov Fe
a Cu realizované pomocou pristroja Qness Q10A CHD Master+. Zvolena bola metdda Vickers
s aplikovanym zat'azenim HV 0,2 (200 g).

3.13 Diferencialna skenovacia kalorimetria (DSC)

Diferencialna skenovacia kalorimetria (z angl. ,,Differential Scanning Calorimetry*, DSC) je
technika, pri ktorej sa analyzuje rozdiel tepelnych tokov medzi vzorkou a referencnym
materidlom (prazdna miska). V ramci tejto prace bola pouzita technika DSC s tepelnym tokom,
pri ktorej sa zaznamenava rozdiel teplot (AT) medzi DSC miskou so vzorkou a referen¢nou
DSC miskou pocas kontrolovaného teplotného programu. Teplo sa z pece do misiek prenasa
prevazne kondukciou pomocou platnicky, vyrobenej z platiny alebo zo zliatiny platina —
rédium. DSC misky moézu byt’ vyrobené z roznych materialov, ktoré sa volia podl'a teplotného
rozsahu pristroja a kompatibility so vzorkou [118] [119].
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DSC technika bola vyuzita ako doplnkova analyticka metéda na postdenie vplyvu tepelného
spracovania na Struktirne zmeny v kovovych laminatoch (napr. rekrystalizacia). Pomocou DSC
bolo mozné identifikovat teploty fazovych prechodov a porovnat’ rozdiely medzi zihanymi a
nezihanymi vzorkami, ¢o prispelo k lepSiemu pochopeniu ich mechanického spravania.

V ramci tejto prace boli DSC metddou analyzované vzorky Fe a Cu. Vyhodnocovacim
pristrojom bolo zariadenie Setaram Setsys Evolution. Rychlost’ ohrevu vzoriek bola 10 K/min
za pouzitia hélia ako inertnej atmosféry. Teplotny rozsah v pripade oboch vzoriek bol 100 —
1000 °C. Pre rozliSenie rovnovaznej a nerovnovaznej reakcie boli prevedené 2 ohrevy.
Hmotnost’ vzorky Fe bola 26,3 mg a hmotnost’ vzorky Cu bola na urovni 154,5 mg. Tégliky
boli vyrobené z Al>O3 a ako teplotny snimac bol pouzity termoclanok typu S.

67



4 Zhodnotenie dosiahnutych experimentalnych vysledkov

Obsahom experimentalnej Casti tejto diplomovej prace bolo vyuzitie technoldgie CS na
pripravu viacvrstvenych laminatovych vzoriek Fe—Cu—Fe a Cu—Fe—Cu spolo¢ne so vzorkami
samostatnych CS nastrekov Fe a Cu. Cielom bolo experimentalne zistit' ich mechanické
vlastnosti. V ramci prvej fazy experimentov bola realizovana sktska trojbodovym ohybom, po
ktorej nasledovala metalograficka priprava vzoriek, analyza lomovych ploch a mikroStruktir,
zhotovenie IPF map metdédou EBSD, meranie tvrdosti podl'a Vickersa a doplnkova DSC
metdda. Druhd faza experimentov zahfiiala tepelné spracovanie vybranych vzoriek. Nasledne
boli prevedené rovnaké experimenty ako v pripade tepelne nespracovanych vzoriek.
Deforma¢né spravanie vzoriek v priebehu skusky trojbodovym ohybom bolo vo
vychodiskovom aj zZihanom stave analyzované pomocou metdédy DIC.

4.1 Svetelna mikroskopia

Sirenie trhliny a §truktara vzoriek s nastrekom vrstiev Cu, Fe, Cu-Fe-Cu a Fe-Cu-Fe boli
pozorované najprv vyuzitim stereomikroskopu Zeiss Stemi 508. Nasledne po metalografickej
priprave vzoriek boli detaily skimané pomocou invertovaného svetelného mikroskopu
Olympus GX 51. Analyzované boli najprv vzorky vo vychodiskovom stave a nasledne po
aplikacii reZimu tepelného spracovania 700°C / 1 hod. Snimky mikroStruktur st zachytené na
obr. 82 — 89. Snimky znazoriujuce Sirenie trhliny s zobrazené na obr. 90 — 103.

MikroStruktira

Fotografie mikrostruktar vzoriek CS nastrekov vo vychodiskovom stave aj v stave po tepelnom
spracovani boli zhotovené v neleptanom a leptanom stave. Na obr. 82 — 83 je zachytena typicka
vrstevnatd CS Struktura s viditeInymi plasticky deformovanymi splatmi, ktoré vznikaji po
dopade castic prasku na povrch substratu. Vyrazna je pritomnost’ pérov a v pripade obr. 83 je
mozné pozorovat jasnu hranicu medzi jednotlivymi vrstvami splatov.

Obrazok 82 Mikrostruktura vzorky Fe Obrazok 83 Mikrostruktura vzorky Cu
nastreku s oznacenim 5.7., neleptané, nastreku s oznacenim 8.1.5., neleptané,
vychodiskovy stav vychodiskovy stav

Obr. 84 — 87 zachytavaju detailné snimky nastrekov v naleptanom stave. Leptanim je mozné
jasne stanovit hranice medzi splatmi, ktoré reprezentuji miesta intenzivnej plastickej
deformacie. Na obr. 84 — 85 su viditeIné plasticky deformované zrna Fe prasku, ktorych
vel'kost’ zodpoveda vykonanej analyze prasku (vid’. kapitola 3.1.2.). Mensie zrna zodpovedaja
Casticiam s velkostou do 9 um, zatial' ¢o vdcSie zrna predstavuju pdvodné Castice prasku
s vel’kost'ou do 175 um. Obr. 86 — 87 zaznamenavaju detaily CS mikrostruktiry Cu prasku.
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Struktura je z hladiska morfolégie a velkosti zin homogénna. Obr. 87 zachytava naleptant,
vyraznl jemnozrnnu subStruktiru v ramei jednotlivych Cu zin.

Obrazok 84 Detail struktury Fe vzorky Obrazok 85 Detail struktury Fe vzorky
S oznacenim 2.6. Cu-Fe-Cu, leptané, S oznacenim 4.6. Fe-Cu-Fe, leptané (detail),
vychodiskovy stav vychodiskovy stav

Obrazok 86 Detail struktury Cu vzorky Obrazok 87 Detail struktury Cu vzorky
S oznacenim 8.1.5. Cu, leptané, S oznacenim 8.1.5. Cu, leptané (detail),
vychodiskovy stav vychodiskovy stav

Na obr. 88 — 89 je znazornené rozhranie medzi vrstvami nastrekov Fe a Cu. Rozhranie CS
nastrekov Fe a Cu je vyrazné a ostré. Ked'’Ze nanasanie CS vrstiev prebiehalo pod teplotou
tavenia Fe a Cu, na rozhrani nedoslo k tvorbe intermetalickych zluc¢enin Fe-Cu. Na obr. 89 je
jasne viditelny jeden z mechanizmov metody CS, tzv. mechanicky interlocking. Na zaklade
zaznamenanych snimok rozhrania Fe a Cu moZno usudit, ze v dosledku nizkeho vyskytu porov
a nepritomnosti mikrotrhlin bola vol'ba procesnych parametrov CS nastreku zvolena spravne,
¢o potvrdzuje dostatoéni adhéziu medzi jednotlivymi vrstvami lahSie plasticky
deformovatel'nej Cu a pevnejsicho Fe.
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Obrazok 88 Rozhranie nastrekov Fe - Cu Obrazok 89 Rozhranie nastrekov Fe - Cu
vzorky 4.6. Fe-Cu-Fe, vychodiskovy stav vzorky 4.6. Fe-Cu-Fe, vychodiskovy stav

Sledovanie Sirenia trhliny

Sirenie trhliny v jednotlivych vzorkach bolo pozorované pomocou invertovaného mikroskopu
Olympus GX 51 a stereomikroskopu Zeiss Stemi 508. Vo vychodiskovom stave boli
analyzované vzorky s oznacenim:

2.6. Cu-Fe-Cu
4.6. Fe-Cu-Fe
5.7. Fe

8.1.9. Cu

Na obr. 90 - 91 je znazornené vetvenie trhliny vzorky 2.6. Cu-Fe-Cu s naslednou delaminéciou
pozdiz rozhrania vrstiev Cu a Fe. Trhlina sa $irila cez stredni vrstvu Fe a nasledne sa vetvila
Vv oblasti medzifazového rozhrania. Po dosiahnuti spodnej (tlakovej) vrstvy Cu doslo k
vyraznému spomaleniu az zastaveniu d’alSieho $irenia trhliny v dosledku vyssej tvarnosti Cu v
porovnani s Fe.

. premostenie trhliny §

delaminéacia &

Obrazok 90 Pozorovanie Sirenia trhliny vzorky s oznacenim 2.6 s nastrekom Cu-Fe-Cu
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Obrézok 91 Pozorovanie Sirenia trhliny VZOfky S oznacenim 2.6. Cu-Fe-Cu, leptané

Obr. 92 - 93 zobrazuje vetvenie trhliny iniciovanej na tahovej strane vzorky 4.6 Fe-Cu-Fe pocas
skusky trojbodovym ohybom. Trhlina sa postupne $irila naprie¢ celym prierezom tahovej
vrstvy Fe, az kym nedosiahla rozhranie Fe-Cu. Na rozhrani medzi Fe a Cu doslo k delaminacii
v dosledku rozdielnych mechanickych vlastnosti. Cu vrstva plnila funkciu premostenia trhliny
a docasne spomalila jej Sirenie. Nasledne vSak trhlina pokracovala d’alej cez tlakovu vrstvu Fe,
kde doslo k takmer tplnému poruseniu vzorky.

Delaminacia

E Premostenie
¢ trhliny

Obrazok 93 Pozorovanie Sirenia trhliny vzorky s oznacenim 4.6. Fe-Cu-Fe, leptané

Obr. 94 - 95 znazoriiuje mechanizmus Sirenia trhliny vo vzorke CS vrstvy Fe s ozna¢enim 5.7.
Vzorka vykazuje z energetického hl'adiska mechanizmus krehkého porusovania, ¢o je
potvrdené zo zaznamu skusky trojbodovym ohybom (kapitola 4.3) a z pozorovania lomovych
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ploch. Na zaklade fraktografickej analyzy (kapitola 4.5.) je zrejmé, Ze trhlina sa prednostne
Sirila pozdlz hranic splatov. Pritomnost poérov v CS nastreku mohla viest' k iniciacii
a naslednému vetveniu trhliny.

Obrazok 94 Pozorovanie Sirenia trhliny Vvzorky s oznacenim 5.7. Fe

Obrdzok 95 Pozorovanie Sirenia trhliny vzorky s oznacenim 5.7. Fe, leptané

Na obr. 96 je znazornena snimka vzorky 8.1.9. Cu po skuske trojbodovym ohybom. Vzorka
bola schopnd pohltit zna¢né mnoZstvo mechanickej energie abola vyrazne plasticky
zdeformovana, pricom bolo mozné dosiahnut’ vysoké hodnoty ohybového napétia na Grovni
priblizne 600 MPa, ¢o znaci o vysokej dislokacnej hustote. Na t'ahovej strane vzorky sa pri
pozorovani pomocou SEM Zeiss Ultra 55 (kap. 4.5.) objavili jemné trhliny, ktoré boli lokalne
izolované, kratke a nesirili sa naprie¢ prierezom vzorky, ¢o potvrdzuje vysoka huizevnatost’ a
vyborni deformac¢nu schopnost’ vrstvy Cu.
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Obrazok 96 Vzorka 8.1.9. Cu po skuske trojbodovy

Obr. 97 - 103 znazorfju Sirenie trhlin vo vzorkach CS nastrekov po tepelnom spracovani
700°C / 1 hod s oznafenim:

e 1.2. Cu-Fe-Cu
e 3.1. Fe-Cu-Fe

m ohybom
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e 6.1 Fe
e 824.Cu

V désledku aplikovaného tepelného spracovania mozno pozorovat’ zvysSenie hizevnatosti vo
vrstvach Fe aj Cu. Dochéddza k vyraznému uvolneniu zvyskovych napiti, ktoré vznikli pocas
CS. Oba typy nastrekov presli procesom rekryStalizacie, pocas ktorého dochadza k zniZeniu
dislokac¢nej hustoty. Tento proces zlepsuje plastické vlastnosti nastrekov Fe aj Cu.

V pripade prediZenia doby vydrZe na teplote tepelného spracovania nad 1 hod by mohlo dojst
k nérastu velkosti zfn, ¢o by malo negativny dopad na pevnostné mechanické vlastnosti.
Pritomnost’ va¢Sich zfn znamend mensi pocet hranic zfn, ktoré pdésobia ako bariéry pohybu
dislokécii. Nasledne dochadza k poklesu pevnostnych vlastnosti. Zachovanie jemnozrnnej
mikroStruktury je pre dosiahnutie dobrych pevnostnych mechanickych vlastnosti zésadné,
predovsetkym v aplikéaciach, kde je pozadovand kombindacia vysokej pevnosti a hiizevnatosti.

Premostenie
trhliny

Delaminacia na
rozhrani Cu/Fe

1mm

Obrazok 97 Pozorovanie Sirenia trhliny vzorky s oznacenim 1.2. s ndastrekom Cu-Fe-Cu

500 um

Obrdzok 98 Pozorovanie Sirenia trhliny vzorky s oznacenim 1.2. s nastrekom Cu-Fe-Cu,
leptané

Obr. 97 a98 znazorfuju pozorovanie Sirenia trhliny vzorky soznacenim 1.2. Cu-Fe-Cu.
Rovnako ako v pripade netepelne spracovanej vzorky CS nastreku Cu-Fe-Cu s oznac¢enim 2.6.,
doslo k inicidcii trhliny v prostrednej Fe CS vrstve. Nésledne bola trhlina vetvend smerom k
tahovej strane vzorky, pri¢om na rozhrani Fe-Cu bol pozorovany pociato¢ny stav delamindcie.
V porovnani s nastrekmi vo vychodiskovom stave vSak bolo po tepelnom spracovani mozné
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pozorovat’ vyrazné zlepSenie hiiZzevnatosti vrstiev Fe aj Cu. Sucasne bola zaznamenana aj
vysSia ohybova pevnost’, ktora v priemere vzrastla priblizne o 200 MPa.

Obrdzok 99 Pozorovanie Sirvenia trhliny vzorky s oznacenim 3.1. s ndstrekom Fe-Cu-Fe

Obrdzok 100 Pozorovanie Sirenia trhliny vzorky s oznacenim 3.1. s ndstrekom Fe-Cu-Fe,
leptané

Na obr. 99 - 100 je znazorneny priebeh Sirenia trhliny vo vzorke CS nastreku typu Fe—Cu-Fe
po tepelnom spracovani pri 700°C / 1 hod. Iniciacia trhliny nastala na tahovej strane
analyzovanej vzorky vo vrstve Fe. Vo vrstve Cu doslo k zretel'nému zakriveniu trhliny, ktora
sa zacala odchyl'ovat’ od povodne;j trajektorie. V dosledku rekrystalizacie a znizenia dislokacnej
hustoty vykazuje vrstva Cu zvySenti huzevnatost' a plasticitu, ¢o vedie k rozptyleniu
napatového pola v oblasti ¢ela trhliny, ¢im sa zniZuje energia potrebné na jej priame Sirenie.
Pozitivny dopad tepelného spracovania je pozorovatelny na rozhrani Fe-Cu, ktoré nevykazuje
znamky delaminacie. Na rozdiel od vzorky 4.6 Fe-Cu-Fe, kde doslo k delaminacii pozdiz
oboch rozhrani Fe—Cu, bola po Zihani pozorovana zreteI'ne vyssia adhézna pevnost.
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OB SR ] :
Obrazok 102 Pozorovanie Sirenia trhliny VZorky s oznacenim 6.1. s ndstrekom Fe, leptané

Obr. 101 a 102 zachytavaji snimky S$irenia trhliny vzorky 6.1. Fe po tepelnom spracovani.
Tepelnym spracovanim doSlo k vyraznému zlepSeniu hiuZevnatosti CS nastreku Fe, ¢o
potvrdzuje fraktograficka analyza (kapitola 4.5.). Okrem zvySenej huzevnatosti doslo aj
K vyraznému zlepSeniu pevnosti v ohybe (kapitola 4.3.). Trhlina bola iniciovana na tahovej
strane vzorky. Zakrivenie trhliny stvisi s pritomnym tvarnym mechanizmom porusenia, pri
ktorom dochadza k rozptyleniu lokalneho napatového pola a odklonu trhliny od pdvodného

v

smeru jej Sirenia do oblasti s niz§im odporom proti jej Sireniu.
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V pripade vzorky 8.2.4 CS nastreku Cu po tepelnom spracovani (obr. 103) bolo mozné
pozorovat’ vyrazné zlepSenie tvarnosti. Pri analyze tahovej strany vzorky pomocou SEM po
skuske trojbodovym ohybom neboli identifikované Ziadne mikrotrhliny.

4.2 Porovitost’

Pre stanovenie optimalnych parametrov tepelného spracovania, ktoré mali byt” aplikované na
d’al$iu sadu vzoriek nastrekov Fe, Cu, Fe-Cu-Fe a Cu-Fe-Cu, bolo najprv potrebné ur¢it’ vhodnu
kombinaciu teploty a doby vydrze. Hodnotenie prebehlo na zaklade postprocessingu snimok
ziskanych svetelnym mikroskopom Olympus GX51. Na analyzu a vyhodnotenie porovitosti bol
pouzity softvér Imagel. Porovitost’ bola vyhodnotena pre vzorky 3.4. Fe-Cu-Fe, pri¢om kazda
Z nich bola tepelne spracovana pri odlisnych teplotach: 600, 700 a 800°C / 1 hod. Pre kazdu
teplotu a dany typ CS nastreku (Fe alebo Cu) boli analyzované snimky z troch r6znych oblasti.
Rozmery analyzovanych snimok boli 2560 x 1763 px. Obr. 104 popisuje ukazku spracovania
a prahovania obrazu v softvéri ImageJ za i¢elom vyhodnotenia porovitosti.

e \»" o ‘ ’«'\-«- R - - s, BeggresTURY 8 7 3 i 'o'\:'w A e .
Obrazok 104 Ukdzka spracovania mikrosnimky v softvéri ImageJ — prahovanie obrazu za
ucelom vyhodnotenia porovitosti

Vysledky analyzy st zhrnuté v grafe zavislosti pérovitosti na teplote tepelného spracovania,
obr. 105, pri¢om uvedené Gidaje zahfnaju priemerné hodnoty aj smerodajné odchylky. V pripade

zaznamenana po tepelnom spracovani pri 700 °C. Pri vzorkach Cu bol pozorovany vyrazne;jsi
narast porovitosti pri vyssich teplotach — najvyssia hodnota (4,3 %), bola namerana pri 800 °C.
Porovitost’ vzorky vo vychodiskovom stave bola priemerne nizsia ako po tepelnom spracovani
(Fe: 1,3 %, Cu: 0,6 %).

Vyvoj porovitosti nastrekov Fe a Cu
s rastucou teplotou

43
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Obrazok 105 Graf zavislosti porovitosti na teplote tepelného spracovania
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Z vysledkov je zrejmé, ze v pripade Cu CS nastrekov dochadzalo so zvySujucou sa teplotou
spracovania k vyraznému narastu pérovitosti. Pri Fe nastrekoch boli rozdiely medzi vzorkami
menej vyrazné. Smerodajné odchylky boli vo vSetkych pripadoch relativne vysoké, ¢o je v
sulade s ocakavaniami vzh'adom na nehomogenitu CS nastrekov a nerovnomerné rozlozenie
poérov v ich objeme. Na zaklade analyzy porovitosti a pozorovani mikrostruktiry pomocou
svetelného mikroskopu Olympus GX 51 boli zvolené optimalne parametre tepelného
spracovania: teplota 700 °C s dobou vydrze 1 hod. Pri tejto teplote dochadzalo k Ucinnej
rekrystalizacii bez vyrazného narastu porovitosti (najmé u Cu nastrekov). Oproti teplote 600 °C
bola rekrystalizacia efektivnejsia, zatial’ co pri 800 °C bolo mozné pozorovat’ nezelany narast
porovitosti.

4.3 Skiuska trojbodovym ohybom

Grafy na obr. 106 — 107 a 109 - 110 zobrazuju vysledné hodnoty medze pevnosti v ohybe a
modulu pruznosti v ohybe pre rdozne kombinacie CS nastrekov vo vychodiskovom stave
a Vv stave po tepelnom spracovani, ziskané na zéklade dat zo skusky trojbodovym ohybom.
Rozmery sktSobnych vzoriek st uvedené v prilohe A a B.

V grafe na obr. 106 st zachytené priemerné hodnoty medze pevnosti v ohybe pre rozli¢né typy
vzorieck CS nastrekov vo vychodiskovom stave (bez tepelného spracovania). Pre kazda
analyzovanu vzorku bola medza pevnosti stanovena ako najvy$si bod (maximum) na grafe
zavislosti ohybové napétie — deformacia. Najvyssia priemerna hodnota bola dosiahnuta pre CS
310,9 MPa). Hodnoty pevnosti v ohybe viacvrstvenych CS nastrekov boli priblizne 442,9 MPa
pre Fe-Cu-Fe a 409,1 MPa pre Cu-Fe-Cu. Pre kazdy typ vzoriek (Fe, Cu, Fe-Cu—Fe, Cu—Fe—
Cu) boli medza pevnosti v ohybe aj modul pruznosti v ohybe vo vychodiskovom stave aj v stave
po tepelnom spracovani 700°C / 1 hod vyhodnotené na zéklade troch reprezentativnych merani.

Rozdiel v ohybovej pevnosti medzi vzorkami Fe-Cu-Fe a Cu-Fe-Cu mozno pripisat’
rozdielnemu usporiadaniu vrstiev, ktoré ovplyviiuje rozlozenie normalovych aj Smykovych
napiti poc€as skuSky trojbodovym ohybom. Pri skuske trojbodovym ohybom st povrchové
vrstvy vystavené pdsobeniu maximalneho normalového napétia; rozhrania st vystavené
posobeniu $mykového napitia. Laminat Fe-Cu—Fe ma na povrchu pevnejsi Fe, ktory je
vystaveny posobeniu vysSieho normalového napitia, a stred tvarnejSiecho CS nastreku Cu
znizuje riziko delaminacie. Naopak, pri Cu—Fe—Cu lezi povrchova vrstva tvarnej Cu v oblasti
maximalneho normalového napétia, zatial’ ¢o rozhranie Fe/Cu pracuje pri vy$s§om Smykovom
napéti, takZe vzorka dosahuje niz§iu priemerni hodnotu medze pevnosti v ohybe.

Graf hodn6t medze pevnosti v ohybe
v n . .
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Obrazok 106 Graf hodnot medze pevnosti v ohybe pre rézne kombindcie
CS nastrekov v stave bez tepelného spracovania
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Graf hodn6t modulu pruznosti v ohybe
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Obrazok 107 Graf hodnot modulu pruznosti v ohybe pre rozne kombinacie
CS nastrekov v stave bez tepelného spracovania

Graf na obr. 107 znazoriuje priemerné hodnoty modulu pruznosti v ohybe pre rézne
kombinacie CS nastrekov vo vychodiskovom stave (bez tepelného spracovania). Modul
pruznosti v ohybe bol stanoveny ako priemernd hodnota (vzt'ah 8) v linearnej oblasti krivky
zavislosti ohybové napidtie — deformacia, konkrétne v rozsahu deformacii 0,0005-0,0025.
Najvyssia hodnota modulu pruznosti v ohybe bola dosiahnuta v pripade CS nastreku Fe (~119,6

GPa); zatial’ ¢o najniz$ia priemerna hodnota bola dosiahnuta pre nastrek typu Cu-Fe-Cu (~65,8
GPa).

Na rozdiel od medze pevnosti v ohybe, v pripade ktorej bolo mozné zaznamenat' nizke
smerodajné odchylky, bol pri vSetkych typoch CS néstrekov pozorovany vyrazny rozptyl
hodnét modulu pruznosti v ohybe. Tento jav mozno pripisat vysokej citlivosti modulu
pruznosti na charakter mikroStruktiry a mikroStruktirne vlastnosti danych CS nastrekov.
Vyznamny vplyv maji najméd porovitost, rozlozenie vrstiev a adhézna pevnost medzi
jednotlivymi vrstvami (v pripade viacvrstvenych laminatov Fe-Cu-Fe a Cu-Fe-Cu), ktoré mézu
sposobovat’ rozdiely v tuhosti a tym prispievat’ k zvySenému rozptylu hodnot.

Graf znazorneny na obr. 108 zobrazuje zavislost’ ohybového napétia od deformacie. Detailna
analyza pikov reprezentativnych kriviek jednotlivych typov nastrekov je uvedena v kapitole
4.4. (DIC analyza). Zaznamenané rozdiely tvaru kriviek rovnakého typu vzoriek su len
minimalne.

Graf zavislosti ohybového napitia na deformaci
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Obrazok 108 Graf zavislosti ohybového napditia na deformdacii vzoriek CS nastrekov vzoriek
Cu, Fe, Fe-Cu-Fe a Cu-Fe-Cu vo vychodiskovom stave
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V grafe na obr. 109 st zachytené priemerné hodnoty medze pevnosti v ohybe pre rozli¢né typy
vzoriek CS nastrekov v stave po tepelnom spracovani 700°C / 1 hod. Najvyssia priemerna
zaznamenana pre CS nastrek Cu (~ 386,7 MPa). Hodnoty pevnosti v ohybe viacvrstvenych CS
nastrekov boli priblizne 594,8 MPa pre Fe-Cu-Fe a 629,2 MPa pre Cu-Fe-Cu.

Tepelné spracovanie viedlo k ocakdvanému zvySeniu pevnosti v ohybe pri vSetkych
analyzovanych typoch nastrekov. Najvyraznej$i ndrast bol pozorovany V pripade vzoriek CS
nastreku typu Fe, kde sa medza pevnosti zvysila oproti vychodiskovému stavu az o priblizne
270 MPa. Najmensi rozdiel bol zaznamenany v pripade CS nastreku typu Cu, kde sa priemerna
hodnota medze pevnosti v ohybe zvysila len o priblizne 76 MPa.

Zvysenie pevnosti CS nastrekov po tepelnom spracovani mozno pripisat’ najmé zlepSeniu
adhéznej pevnosti medzi splatmi jednotlivych CS vrstiev a na rozhrani Fe/Cu. Pocas skusky
trojbodovym ohybom st povrchové vrstvy vystavené normalovému napétiu (tah/tlak), zatial
¢o v oblasti neutralnej osi a na rozhrani Cu/Fe pdsobi Smykové napitie, ktoré moze viest' k
delamindacii. Ked'ze po tepelnom spracovani doSlo k zvysSeniu adhéznej pevnosti rozhrani,
nastal efektivnejSi prenos Smykového napdtia medzi vrstvami atym sa znizilo riziko
delaminacie. Smerodajné odchylky boli vo vaésine pripadov nizke, vynimku tvorili vzorky typu
Cu—-Fe—Cu, co je pravdepodobne sposobené rozdielnou poérovitostou vrstiev ndstrekov
jednotlivych vzoriek.

Graf hodn6t medze pevnosti v ohybe
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Obrazok 109 Graf hodnot medze pevnosti v ohybe pre rézne kombindcie CS nastrekov
V stave po tepelnom spracovani 700°C/1 hod
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Obrazok 110 Graf hodnot modulu pruznosti v ohybe pre rozne kombinacie CS nastrekov
V stave po tepelnom spracovani 700°C/1 hod
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V grafe na obr. 110 st zobrazené priemerné hodnoty modulu pruznosti v ohybe pre rozne typy
CS nastrekov v stave po tepelnom spracovani 700°C / 1 hod. Najvyssia priemerna hodnota bola
Vv pripade CS nastreku Fe-Cu-Fe (71,3 GPa). V pripade nastreku Cu ide o vyrazné zvySenie
oproti vychodiskovému stavu, kde bol modul pruznosti priblizne 108,5 GPa. Narast 0 37,9 GPa
mozno pripisat’ mikrostrukturalnym zmenam, ku ktorym doslo pocas Zihania. Pri tejto teplote
prebehla rekrystalizacia a zjemnenie zrna, ¢o potvrdzuje aj EBSD analyza (kapitola 4.6.).

V pripade Fe je rovnako mozné pozorovat’ zvysenie modulu pruznosti v ohybe z povodnych
119,6 GPa (vychodiskovy stav) na hodnotu 138,9 GPa, ¢o predstavuje narast o 19,3 GPa. Pri
vicvrstvenych laminatoch bol zaznamenany vyrazny narast pre Cu-Fe-Cu, a to v priemere o
25,3 GPa. Naopak, v pripade Fe-Cu-Fe doslo po tepelnom spracovani k miernemu poklesu
modulu pruznosti o 11,4 GPa oproti vychodiskovej hodnote. V tomto pripade je vSak potrebné
zohladnit’ vysoki smerodajni odchylku, ktora poukazuje na zvySenu variabilitu medzi
jednotlivymi vzorkami a tym aj na znizenu reprodukovatel'nost’ merania.

Graf zavislosti ohybového napétia na deformacii
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Obrazok 111 Graf zavislosti ohybového napditia na deformacii vzoriek CS ndstrekov vzoriek
Cu, Fe, Fe-Cu-Fe a Cu-Fe-Cu po tepelnom spracovani 700°C / 1 hod

Na obr. 111 sa vykreslené krivky ohybové napitie — deformacia pre r6zne kombinacie CS
nastrekov po tepelnom spracovani. Jednotlivé piky na krivkéach st d’alej analyzované v ramci
DIC metody (kapitola 4.4.). Vzorky 1.4. Cu—Fe—Cu a 8.2.2. Cu nevykazovali tplné porusenie.
Skuska prebiehala az do okamihu, kym plasticky zdeformované vzorky dosiahli mechanicky
kontakt s hornymi val¢ekmi konStrukcie skusobného zariadenia

4.4  Digitalna obrazova korelacia (DIC)

V ramci DIC analyzy boli vyhodnotené konkrétne body na napatovo-deformacnych krivkach
nasledovnych vzoriek:

2.1. Cu-Fe-Cu (vychodiskovy stav)
4.1. Fe-Cu-Fe (vychodiskovy stav)
1.4. Cu-Fe-Cu (stav po tepelnom spracovani 700°C / 1 hod)
3.1. Fe-Cu-Fe (stav po tepelnom spracovani 700°C / 1 hod)

Pomocou tejto metody bolo mozné popisat’ Casovo zavislé spravanie ohybového napétia
a deformacie na zaklade sekvencie snimok, ktoré boli vyhotovené v priebehu skusky
trojbodovym ohybom. Vysledky st znazornené na obr. 112 a v prilohe E-H.
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Obrdzok 112 Vyznacené body napdtovo-deformacnych Kriviek vzoriek
vyhodnocovanych DIC analyzou

Analvza vzorky 2.1. Cu-Fe-Cu

Vysledky z DIC analyzy vzorky 2.1. Cu-Fe-Cu vo vychodiskovom stave st uvedené Vv prilohe
E. V rozmedzi bodov 0 - 2 sa nachadza oblast’ elastickej deformacie. Bod cislo 2 popisuje
okamih lokalneho maximalneho ohybového napitia, priCom dochadza k pociatku krehkého
porusovania Fe. V rozmedzi bodov 3 - 4 dochadza k lokalnej plastickej deformacie vo vzorke
a Sireniu trhliny v CS vrstve Fe, ktoré nastalo pravdepodobne v désledku dosiahnutia kriticke;
urovne normalového napdtia. Bod 4 zodpoveda maximalnej hodnote ohybového napétia —
409,69 MPa pri deformacii 11,41 % (70 s), Co predstavuje medzu pevnosti v ohybe tejto vzorky.
Oblast’ medzi bodmi 4 - 5 reprezentuje fazu pociatku Sirenia trhliny do vrstvy Cu. Za bodom 5
dochadza k uplnému poruseniu vonkajsej vrstvy Cu na tahovej strane vzorky. Medzi bodmi 5
a 6 dochadza k pokrogilému §tadiu porusovania s vyraznou delaminaciou pozdiz rozhrania Fe-
Cu na tlakovej strane vzorky. Tato delaminacia bola vyvolana pésobenim $Smykového napétia
v kombinacii s nedostatocnou adhéznou pevnostou medzi CS vrstvami.

Analvza vzorky 4.1. Fe-Cu-Fe

Vysledky z DIC analyzy netepelne spracovanej vzorky 4.1. Fe-Cu-Fe su znazornené v prilohe
F. Rozmedzie bodov 0 - 2 zachytava oblast elastickej deformacie. Bod 2 predstavuje
maximalnu hodnotu ohybového napitia, teda medze pevnosti v ohybe 431,18 MPa pri
deformécii 1,30 % a case 15,09 s. V rozmedzi bodov 3-4 je viditeI'ny vznik zarodku trhliny
s naslednym Sirenim na tahovej strane Fe vrstvy. Medzi bodmi 4 - 5 vplyvom premost’ujuceho
mechanizmu Cu vrstvy (s vySSou plasticitou oproti Fe) k vzniku a naslednému Sireniu trhliny
na tlakovej strane vzorky. Body 6 az 8 zobrazuju d’al$i postup trhliny smerom k tlakovej strane
vzorky vo vrstve Fe a postupné porusenie. Cu vrstva je v tejto faze vyrazne plasticky
zdeformovana, ¢o znamena, Ze je schopna absorbovat’ ¢ast’ deformacnej energie.
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Analvza vzorky 1.4. Cu-Fe-Cu

Vysledky z DIC analyzy vzorky 1.4. Cu-Fe-Cu v stave po tepelnom spracovani 700°C/1 hod
su znazornené v prilohe G. Tepelnym spracovanim doslo k vyraznému zlepSeniu adhéznej
pevnosti na rozhrani Fe-Cu. Vo vzorke pocas priebehu skusky trojbodovym ohybom nebolo
mozné detekovat’ iniciaciu trhliny, ¢o je dokazané DIC analyzou. Povrchové vrstvy odolali
posobeniu maximalneho normalového napitia bez znamok poruSenia. Zaroven bolo Smykové
napitie pdsobiace na rozhrani Fe—Cu prendsané rovnomerne jednotlivymi vrstvami vd’aka
zlepSenej adhéznej pevnosti po zihani. Na rozhrani medzi Fe a Cu nedoSlo k vzniku
delaminacie. Najvys$Sia hodnota ohybového napdtia — medza pevnosti v ohybe — bola
dosiahnuta pri deformacii 73,25 %.

Analvza vzorky 3.1. Fe-Cu-Fe

Vysledky z DIC analyzy vzorky 3.1. Fe-Cu-Fe Vv stave po tepelnom spracovani 700°C/1 hod st
znazornené v prilohe H. Medzi bodmi 0 — 2 je zachytena oblast’ elastickej deformacie. Medzu
pevnosti v ohybe pre tato vzorku (bod 3) predstavuje hodnota 603,91 MPa, ktori zachytava
snimka vyhotovend v Case 44,81s. Je zndzornend bodom 3, pricom v tomto bode dochadza
k pociatocnej lokalizacii zarodku trhliny. Od bodu 3 az 5 dochadza najprv k iniciacii a neskor
postupnému Sireniu trhliny naprie¢ CS vrstvami Fe v dosledku pdsobenia kombinovaného
normalového a Smykového napitia. Medzi bodmi 5 a 6 dochddza k vyraznej plastickej
deformacii strednej huzevnatej vrstvy Cu, ktora vdaka zvySenej plasticite po tepelnom
spracovani dokaze absorbovat’ Cast’ deformacnej energie a napomaha prenosu $Smykového
napitia medzi Fe vrstvami. Tento jav vedie k zmene trajektorie irenia trhliny. Dalgie §tadia
(body 6-8) vykazuju pokrocila plasticka deformaciu vSetkych CS vrstiev. Porovnanim s DIC
zaznamom vzorky 4.1. (vychodiskovy stav) je moZzné potvrdit’ pozitivny vplyv tepelného
spracovania na zvysenie huzevnatosti Fe vrstiev. Oblast' medzi bodmi 0 az 3 naznacuje zvySenu
odolnost’ Fe vrstvy proti plastickej deformécii pred dosiahnutim maximalneho ohybového
napatia. Oproti tomu v pripade vzorky 4.1. je mozné pozorovat strmy a prudky narast
ohybového napétia pri nizkej deformacii.

4.5 Skenovacia elektronova mikroskopia (SEM)

Po vykonani skusky trojbodovym ohybom a pozorovani vybranych vzoriek pomocou svetelnej
mikroskopie nasledovala analyza lomovych ploch jednotlivych CS nastrekov. Vzorky boli pred
pozorovanim v SEM Zeiss Ultra 55 ponorené do acetonu a ¢istené v ultrazvuku po dobu 15
min. Najskor boli zaznamenané snimky lomovych ploch vzoriek vo vychodiskovom stave
a nasledne v stave po tepelnom spracovani.
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Obrdzok 113 Lomovd plocha vzorky Obrdzok 114 Lomova plochd vzbrky
S oznacenim 4.5 Fe-Cu-Fe S oznacenim 4.5 Fe-Cu-Fe (detail)

Na obr. 113 — 114 je znazornené rozhranie medzi vrstvou Fe a Cu vzorky 4.5. nastreku Fe-Cu-
Fe. Vrchna cast snimok zodpoveda lomovej ploche Cu, ktord vykazuje znaky tvarneho
porusenia, charakteristického pritomnostou plasticky deformovanych oblasti — takzvanych
dutin. Spodnd ¢ast’ snimok predstavuje lomova plochu vrstvy Fe, kde su jasne viditeIné
preseknuté splaty — dokaz o krehkom mechanizme porusenia. Lomova plocha Fe je
charakteristicka jemnozrnnou struktarou, ¢o potvrdzuje analyza velkosti Castic CS prasku.
Rozhranie medzi Fe a Cu vrstvami lokalne nevykazuje znamky delaminacie, ¢o poukazuje na
vybornt lokalnu adhéznu pevnost medzi splatmi jednotlivych vrstiev. Napriek tomu toto
rozhranie moéze predstavovat’ kriticku oblast’, v ktorej dochadza k zmene trajektérie Sirenia
trhliny v dosledku rozdielnych mechanickych vlastnosti Cu a Fe. ZvySkové napitia vznikajuce
Vv jednotlivych vrstvach pocas procesu CS moézu sluzit’ ako iniciacné miesta pre vznik trhlin na
rozhrani vrstiev.

* Obrdzok 115 Lomovd é?ochaf véérb o Obrdzok 116 Lomovd I;ibcha vzorky
S oznacenim 4.5 Fe-Cu-Fe S oznacenim 4.5 Fe-Cu-Fe (detail)

Obr. 115 — 116 zobrazuju rozhranie lomovej plochy vzorky CS nastreku typu Fe-Cu-Fe.
V pripade vrstvy Cu (hornd cast snimok) je mozné sledovat medzisplatovy tvarny
mechanizmus poruSovania. Lomova plocha vrstvy Fe je charakteristicka pritomnost'ou vel'mi
malych Castic, ob¢as sa objavuju Castice vacsej velkosti.
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Obrazok 117 Lomova plocha vzorky Obrazok 118 Lomova plocha vzorky
S oznacenim 7.1.1. Cu S oznacenim 7.1.1. Cu (detail)
Obr. 117 — 118 znazoriuje vyskyt jemnych trhlin na tahovej strane vzorky 7.1.1. Cu. Vzorka
vykazuje vysoku htuzevnatost’, a preto by na vznik kontinudlnych trhlin bolo potrebné, aby
absorbovala vidcSie mnoZstvo energie. Z hladiska mechanizmu sa jednd o tvarny
vysokoenergeticky lom. Po tepelnom spracovani vzorky 1.2. Cu-Fe-Cu pri teplote 700 °C pocas
1 hod bolo mozné na lomovej ploche (obr. 119 - 122) pozorovat’ vyrazné zmeny, najmi v oblasti
strednej vrstvy Fe. V pripade Fe vrstvy je mozné Ciasto¢ne pozorovat’ jamkovu morfologiu,
ktora je typickd pre tvadrny mechanizmus poruSenia. Pritomnost’ plasticky deformovanych
oblasti a mikrojamiek poukazuje na zvySeni schopnost’ materidlu absorbovat’” deformacnt
energiu. Viditené su aj oblasti, v pripade ktorych doslo k preseknutiu splatov, ¢o indikuje
krehky mechanizmus porusenia.

Obrazok 19 Lov ploca zorky " Obrdzok 120 v pldéa Zofky |

S oznacenim 1.2. Cu-Fe-Cu S oznacenim 1.2. Cu-Fe-Cu (detail)

Obrdzok 121 Lomovd plocharvziowrkyr Obrdizok 122 Lomova p?oéha vzor.
1.2. Cu-Fe-Cu (detail vrstvy Fe) 1.2. Cu-Fe-Cu (detail vrstvy Fe)

Z obr. 123 je mozné pozorovat’ zataanie a rozvetvenie trhliny pri prechode medzifazovym

rozhranim Fe—Cu, ¢o naznacuje zmenu v mechanizme porusovania v zavislosti od pevnostnych
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a plastickych vlastnosti jednotlivych vrstiev. Rozhranie medzi materialmi s odliSnou plasticitou
a pevnost’ou pdsobi ako bariéra alebo preferen¢na draha pre Sirenie trhlin, o sa prejavuje aj
Vv pripade vzorky 3.1. Fe-Cu-Fe. Rovnako ako v pripade 1.2. Cu—Fe—Cu, je mozné v Fe vrstvach
pozorovat’ kombinovany charakter lomu — na niektorych miestach sa vyskytuje jamkova
morfoldgia, ktord poukazuje na tvarny lom, zatial’ ¢o v inych oblastiach je zjavné preseknutie
splatov, ktoré poukazuje na lokéalne oslabenie vézieb medzi Casticami. Cu vrstva vykazuje
vyrazne homogénnejSiu lomovu plochu s dominantnym tvarnym mechanizmom porusenia,
ktory sa prejavuje vyraznou jamkovou morfolégiou, pricom je charakteristickd vysokou
huzevnatost'ou a plastickym spravanim.

Obdzok7123 Lomovdip?ozhzivrzorky Obrdzok 124 Lomovd plochd;zorky
S oznacenim 3.1. Fe-Cu-Fe S oznacenim 3.1. Fe-Cu-Fe (detail Fe

vrstvy)

Obrdzok 125 Lomovd ]%zha vzorky Obrdzok 126 Lomovd ]fal(;cihia vzorky
3.1. Fe-Cu-Fe (detail Cu vrstvy) 3.1. Fe-Cu-Fe (detail Cu vrstvy)

4.6 Difrakcia spiitne odrazenych elektronov (EBSD)

EBSD metdda je vhodnd na postidenie miery rekryStalizacie v CS vrstvach po aplikacii
tepelného spracovania. Poskytuje detailné informacie o zrnach, ich orientacii, rekrystalizacii
a deformacnom spravani CS néstrekov, ¢o umoziiuje vyhodnotit’ ako tepelné spracovanie
ovplyviuje Struktaru a vlastnosti daného materialu [120]. V ramci tejto kapitoly je skimana
orientacia zfn v Cu a Fe vrstvach vo vychodiskovom stave a v stave po tepelnom spracovani
(700°C / 1 hod) a zmena vel’kosti zfn v rdmci analyzovanych oblasti, ¢o poukazuje na pritomny
efekt rekrystalizacie.
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Obrazok 127 IPF mapa Cu CS vrstvy

IPF mapa znazornena na obr. 127 bola nasnimana s rozliSenim 0,2 um na ploche 230 x 170 um.
Vzorka s oznacenim 3.4 Fe-Cu-Fe bola analyzovana vo vychodiskovom stave bez tepelného
spracovania. Z IPF mapy orientacie zfn vyplyva, Ze v smeroch osi X a y je orientacia prevazne
nahodnd, bez vyraznej kryStalografickej textury. V smere osi z je vSak mozné pozorovat
zvySeny vyskyt zfn s orientaciami blizkymi <101> a <111>, ¢o sa na zazname prejavuje
zvySenym vyskytom zelenych a modrych oblasti. Tato orientaéna preferencia v smere 0si z
suvisi s procesom vytvarania vrstiev poc¢as tvorby povlaku metdédou CS.




IPF colouring Iron bee [old)
2 111

* Obrdzok 128 IPF mapa Fe CS vrstvy

IPF mapa znazornena na obr. 128 bola nasnimana s rozliSenim 0,15 um na ploche 230 x 170
um. Vzorka s oznacenim 3.4 Fe-Cu-Fe bola analyzovana vo vychodiskovom stave bez
tepelného spracovania. V' smeroch osi x a y je mozné pozorovat’ Siroké spektrum farieb, ¢o
naznacuje prevazne nahodnu orienticiu zfn bez vyraznej krystalografickej textary. Naopak, v
smere osi z dominuje modra farba s ¢iastoénym vyskytom zelenej, ¢o zodpoveda zvySenému
podielu zfn orientovanych priblizne v <I11> a <101> smeroch. Tato orientacna preferencia v
smere rastu vrstvy je rovnako ako v pripade CS vrstvy Cu dosledok smerového usporiadania
Castic pocas CS nastreku. Zaroven je mozné pozorovat’ $iroké rozpitie vel'kosti Castic — od
jednotiek mikrometrov az po priblizne 60 pm.

Obr. 129 popisuje IPF mapu rozhrania Fe-Cu po tepelnom spracovani pri 700°C / 1 hod. IPF
mapa bola nasnimana s rozliSenim 0,223 pm na ploche 1023x760 pixelov. Na zaklade snimok
v smere jednotlivych osi je viditeI'né, ze po tepelnom spracovani doslo k rekrystalizacii, ktora
sa prejavuje nepritomnost’ou preferovanej orientacie v ziadnom zo smerov x, y a z. Povodne
deformované zrna po procese CS su nahradené rovnomerne orientovanymi zrnami, ¢o sa
prejavuje na zmene mechanickych vlastnosti. V zrnach CS néstreku Cu je viditeI'na pritomnost’
zihacich dvojciat. V dosledku tepelného spracovania doSlo k elimindcii hranic medzi splatmi,
ktoré v CS nastrekoch predstavujii slabé miesta. Efekt tepelného spracovania prispel k
naslednému zvySeniu pevnosti.

Cu vr

'\S}%
g
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Obrdzok 129 IPF mapa rozhrania CS vrstiev Cu-Fe
4.7 Tvrdost

Meranie tvrdosti bolo realizované na nasledovnych vzorkach:

2.6. Cu-Fe-Cu (vychodiskovy stav)
4.6. Fe-Cu-Fe (vychodiskovy stav)
2.1. Cu-Fe-Cu (stav po tepelnom spracovani 700°C / 1 hod)
3.1. Fe-Cu-Fe (stav po tepelnom spracovani 700°C / 1 hod)

Mikrotvrdost HV 0,2 bola merana naprie¢ vSetkymi troma vrstvami Cu a Fe v jednotlivych
vzorkach. V pripade vSetkych analyzovanych vzoriek boli vytvorené tri paralelné linie
vtlackov, ktoré prechddzali naprie¢ celym prierezom vzorky. Vysledky vSetkych troch merani
boli nésledne spriemerované, priCom boli vycislené¢ aj smerodajné odchylky. Kompletné
vysledky st zaznamenané na obr. 130 - 133. Terminy ,,horna strana vzorky* a ,,dolna strana
vzorky“ oznacuju orientaciu vzorky pocas skusky trojbodovym ohybom. Horna strana
zodpoveda tlakovej strane vzorky, zatial’ o dolnd strana predstavuje stranu namahant tahom.
Merania mikrotvrdosti boli vykonané na okrajoch vzorky, teda v oblastiach mimo pdsobenia
ohybového napitia, kde nedoSlo k deformacnému spevneniu nastrekov.

2.6. Cu-Fe-Cu Vychodiskovy stav
m1l-Cu
350 T m2-Cu
261,7
300 240,3 3-Cu
~ 4-Cu
N 1 214,0 I
o 250 189,0 W5-Fe
T 200 + [ m6-Fe
3 150 T 7-Fe
o 4 1< 86,2 83, 78,3 76,1 77,9
2 100 S— - 9-Cu
50 - . 10-Cu
oL m11-Cu

Obrazok 130 Graf nameranych hodnét mikrotvrdosti HV 0,2 vzorky 2.6. Cu-Fe-Cu
vo vychodiskovom stave

Obr. 130 znazoriuje graf nameranych hodnét mikrotvrdosti HV 0,2 vzorky 2.6. Cu-Fe-Cu vo
vychodiskovom stave. Z grafu je zrejmé, Ze vrstvy Cu vykazuju nizsiu tvrdost’ v porovnani s
vrstvou Fe. Priemerna hodnota mikrotvrdosti Cu vrstvy na dolnej strane vzorky (oznaéenie Cu
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1-4) dosahuje 90 HV 0,2, zatial’ ¢o stredna Fe vrstva vykazuje vyrazne vyssiu priemernti
hodnotu 226 HV 0,2. Cu vrstva na hornej strane (oznacenie Cu 9-11) ma priemerna
mikrotvrdost’ 77,4 HV 0,2. V pripade Fe vrstvy je mozné pozorovat vyrazny rozptyl hodndt
mikrotvrdosti, ¢o mozno pripisat’ pritomnosti pérov a hranic medzi splatmi, ktoré sposobuju
lokélne rozdiely v pevnostnych vlastnostiach pocas indentécie.

4.6. Fe-Cu-Fe vychodiskovy stav ®1-Fe
350 m2-Fe
1 2667 276,0 261,3 3-Fe
300 »2  259,3 2510
~ I 4-Cu
o 250 + 216,7 { I
200 +
= m6-Cu
2 150 + 7-Cu
o 98,2
; 100 + 77,4 80,3 80,9 8- Fe
|_ —
50 | - 9 - Fe
0L 10 - Fe

Obrazok 131 Graf nameranych hodnot mikrotvrdosti HV 0,2 vzorky 4.6. Fe-Cu-Fe
vo vychodiskovom stave

Na zaklade obr. 131 je zrejmé, ze podobne ako v pripade vzorky 2.6. Cu-Fe-Cu, najvyssie
hodnoty mikrotvrdosti boli dosiahnuté v pripade vrstiev Fe, na dolnej strane (oznacenie Fe 1-
3) priemerne 253 HV 0,2, na hornej strane priemerne 257 HV 0,2 (oznacenie Fe 8-10). Stredna
vrstva Cu dosahuje priemerni mikrotvrdost' na trovni 84 HV 0,2. V pripade nameranej
mikrotvrdosti HV 0,2 je mozné pozorovat’ viditelny rozptyl v rdmci smerodajnej odchylky
podobne ako v pripade mikrotvrdosti vrstvy Fe vzorky 2.6. Cu-Fe-Cu.

Grafy na obr. 132 a 133 znazoriiuju vyvoj mikrotvrdosti nastrekov Fe a Cu po tepelnom
spracovani pri teplote 700 °C pocas 1 hod. Po tepelnom spracovani bola najvyssia hodnota
mikrotvrdosti dosiahnut4 vo vrstve Fe vzorky 2.1 Cu-Fe-Cu, a to na Grovni priblizne 145,4 HV
(oznagenie Cu 1-3) 3.1 Fe-Cu-Fe, kde dosiahla priblizne 57 HV 0,2. Mikrotvrdost HV 0,2
v hornej vrstve vzorky (oznacenie Cu 8-10) bola dosiahnuta na trovni priblizne 60 HV 0,2.

2.1. Cu-Fe-Cu tepelné spracovanie 700 °C/ 1 hod
200 — H1-Cu
m2-Cu
150,3 -
~ 150 4+ 142,0 141,0 148,3 3-Cu
=) 4 -Fe
i m5-Fe
w 100 T m6-Fe
64,5

_8 61,5 60,4 50,1 5317 _: 62=,2 7 _ Fe
|2 50 4 = = 8 - CU
9-Cu

oL 10 - Cu

Obrazok 132 Graf nameranych hodndt mikrotvrdosti HV 0,2 vzorky 2.1. Cu-Fe-Cu
v stave po tepelnom spracovani 700°C / 1 hod
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3.1. Fe-Cu-Fe Tepelné spracovanie 700°C/ 1 hod 41 e

200 T 2-Fe
3-Fe
— 1340 471477 1440 1457 4-Fe
o 150 1333y = =7 m5-Cu
S -
S : l
I H6-Cu
i 100 + _—
.8 47,6 %59 569 51,4 8-Cu
> 50 + T 9-Fe
10-Fe
oL m11-Fe

Obrazok 133 Graf nameranych hodnot mikrotvrdosti HV 0,2 vzorky 3.1. Fe-Cu-Fe
V stave po tepelnom spracovani 700°C / 1 hod
V pripade vzorky 3.1. Fe-Cu-Fe (obr. 133) bola dosiahnuta priemerna najvyssia hodnota

mikrotvrdosti na dolnej strane vzorky (oznaéenie 1-4 Fe) na trovni 140 HV 0,2. NajnizSia
priemerna mikrotvrdost’ bola vyhodnotena v pripade vrstvy Cu na urovni cca 53,2 HV 0,2.

Tepelné spracovanie viedlo k lokdlnemu zniZeniu pevnostnych vlastnosti oboch materidlov —
Fe aj Cu. Najvyraznejsi pokles bol zaznamenany vo vrstve Fe. V porovnani s vychodiskovym
stavom vzorky 2.6 Cu-Fe-Cu, kde bola priemerna mikrotvrdost’ vrstvy Fe 226 HV 0,2, doslo
po tepelnom spracovani k poklesu na hodnotu priblizne 145 HV 0,2 (vzorka 2.1. Cu-Fe-Cu).
Rozdiel predstavuje 81 HV 0,2. V pripade vrstvy Cu vzorky 4.6 Fe-Cu-Fe bola pred tepelnym
spracovanim namerand priemernd mikrotvrdost’ 84 HV 0,2. Po tepelnom spracovani vSak vrstva
Cu vo vzorke 3.1 Fe-Cu-Fe dosiahla len 53 HV 0,2, ¢o je rozdiel na urovni priblizne 31 HV
0,2.

Na zaklade vysledkov mechanickych sktiSok mozno skonstatovat’ pozitivny vplyv tepelného
spracovania na pevnostné vlastnosti CS nastrekov Fe a Cu, ako aj viacvrstvenych laminatov
typu Fe—Cu—Fe a Cu-Fe—Cu. Vysledky skusky trojbodovym ohybom preukézali zvySenie
pevnosti nielen v pripade samostatnych vrstiev Fe a Cu, ale aj v pripade viacvrstvenych
laminatov. Fraktografickd analyza odhalila, Ze po tepelnom spracovani dominoval tvarny
mechanizmus poruSovania. V Fe vrstvach bol zéarovenn lokdlne pozorovany aj vyskyt
preseknutych splatov, ¢o naznacuje pritomnost’ lokalneho krehkého mechanizmu poruSovania.
Analyza mikrotvrdosti (HV 0,2) poukdzala na pokles tvrdosti v dosledku zniZenia dislokaéne;j
hustoty a uvol'nenia zvySkovych napiti. Tento jav bol pozorovany vo vSetkych analyzovanych
pripadoch, pricom sa prejavil vo vSetkych typoch CS néstrekov.

4.8 Diferencialna skenovacia kalorimetria (DSC)

DSC analyza bola vykonana na vzorkach Cu a Fe s cielom ziskat’ informacie o ich spravani
pocas riadeného ohrevu. Pre zabezpeCenie presnosti a reprodukovatelnosti vysledkov boli
vykonané dva ohrevy. Modré krivky zndzorfiuja prvy ohrev, zatial’ o ZIté krivky reprezentuju
druhy ohrev. V pripade vzorky Cu s hmotnostou 154,5 mg je mozné pozorovat takmer
identicky konvexny tvar oboch kriviek (obr. 134), ¢o naznacuje, ze nedochadza k Ziadnej
vyraznej fazovej premene alebo reakcii. Krivky vykazuju endotermicky charakter, ¢o znamena,
ze pocas analyzy doslo k zahrievaniu a naslednému taveniu skasobnej vzorky.
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Obrazok 134 DSC analyza vzorky Cu

V pripade vzorky Fe s hmotnostou 26,3 mg si na DSC zazname (obr. 135) viditelné dva
vyrazné piky. Na teplote 768,85 °C je zndzorneny A pik, ktory je charakteristicky pre fazové
transformacie druhého druhu a v tomto pripade indikuje prechod z a-Fe na B-Fe (Curieho
teplota a zmena magnetickych vlastnosti). Druhy pik, ktory sa vyskytuje pri teplote 913,97 °C
oznacuje skokovy prechod z a-Fe na y-Fe, teda fizovu premenu prvého druhu a zmenu
krystalovej mriezky z K8 na K12 (obr. 136). V oboch pripadoch sa jedna o endotermické piky
- dochadza k taveniu analyzovanej vzorky a teplo je vzorkou absorbované.
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Obrdazok 136 Krivky ohrevu a ochladzovania technicky cistého Fe [121]
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DISKUSIA

Experimentalna cast’ diplomovej prace bola zamerana na posudenie vplyvu tepelného
spracovania na zmenu mikro$truktiry a mechanickych vlastnosti vrstiev CS nastrekov Fe a Cu
spoloc¢ne s viacvrstvenymi laminatmi Fe-Cu-Fe a Cu-Fe-Cu.

Vysledky analyz mikrostruktar, mechanickych vlastnosti a lomovych ploch poukazuju na
pozitivny vplyv tepelného spracovania na vlastnosti CS nastrekov Fe a Cu. CS nastreky vo
vychodiskovom stave sa vyznacuju vysokou disloka¢nou hustotou, nahromadenim zvyskovych
napati a vyraznou heterogenitou (pory ahranice medzi splatmi). Po aplikovani
rekrystalizatného zihania pri 700 °C pocas 1 hod doslo k vyraznej zmene mikrostruktiry —
najmi k vzniku rovnoosych zfn a vyraznému zlepSeniu integrity rozhrania medzi splatmi vd’aka
diftiznemu spojeniu a rastu zin cez toto rozhranie [96] [94]. Tieto mikro$trukturalne zmeny sa
priamo prejavili na naraste pevnosti v ohybe, zvySenej huzevnatosti a znizenej pritomnosti
delaminacie na rozhrani Fe—Cu.

Mikro$trukturna analyza CS nastrekov vo vychodiskovom stave a Vv stave po tepelnom
spracovani poukazala na ich zasadné rozdiely. CS nastreky v stave po depozicii su
charakteristické plasticky deformovanymi splatmi s vysokou disloka¢nou hustotou
a nahromadenim zvysSkovych napiti, ktoré vznikaji v désledku ndrazu cCastic na povrch
substratu. Na zédklade EBSD IPF map bolo mozné pozorovat’ v pripade oboch vrstiev Fe aj Cu
po tepelnom spracovani pritomnost rovnoosych rekrystalizovanych zfn, ktoré vznikli
v dosledku preskupenia anaslednej anihilacie dislokacii pocas rekrystalizacie, ¢o vedie
k uvol'neniu vnttornych napéti a celkovému zotaveniu Struktiry CS nastreku [122] [123] [124].

V pripade vrstvy Cu rekrystalizacia prebicha uz pri teplote okolo 673 K (~400 °C) [94], zatial’
¢o pre Fe CS nastrek plati, ze u¢inna rekrystalizacia nastava pri teplote niz$ej ako 800 °C [96].
Zvolena teplota rekrystalizacie 700°C bola zvolena s ohl'adom na oba typy nastrekov — Cu aj
Fe. Pri tejto teplote dochédza k rekrystalizacii, avSak bez vyrazného rastu zin, co by podl'a Hall-
Petchovej rovnice znamenalo neziaduci pokles pevnostnych vlastnosti [125] [126].

Tepelné spracovanie 700°C / 1 hod viedlo k zlepSeniu ohybovej pevnosti vSetkych
analyzovanych typov CS nastrekov. Najvyssi rozdiel medzi vychodiskovym stavom (462,6
MPa) a stavom po tepelnom spracovani (732,4 MPa) bol zaznamenany v pripade vzorky CS
nastreku Fe. Tepelnym spracovanim doslo k vyraznému zlepSeniu integrity rozhrania medzi
splatmi vd’aka difiznemu spojeniu a rastu zfn cez toto rozhranie, zniZeniu dislokacnej hustoty
a uvolneniu zvySkovych napiti. Na snimkach lomovych ploch vyhotovenych prostrednictvom
SEM bolo mozné po tepelnom spracovani pozorovat’ tvarny mechanizmus, charakteristicky
pritomnost'ou plasticky deformovanych oblasti a jamkovitou morfologiou. Miestami sa vSak
vyskytovali aj preseknuté splaty, ktoré svedCia o pritomnosti krehkého mechanizmu
porusovania. Pevnost’ v tahu CS nastrekov Fe vo vychodiskovom stave vykazuje priblizne 192
MPa [96]. Tento vysledok vSak s dosiahnutou pevnostou v ohybe nie je mozné priamo
porovnat’ v dosledku pdsobenia odliSného typu zatazenia, ktory je kriticky vzhladom na
pritomnost’ porov v Strukture CS néstrekov.

V pripade viacvrstvenych laminatov bol najvyssi narast pevnosti v ohybe pozorovany pre CS
nastrek typu Cu-Fe-Cu, kde sa ohybova pevnost’ zvysila z povodnych 409,1 MPana 629,2 MPa,
¢o predstavuje nérast o priblizne 220 MPa. Tento nérast je mozné pripisat’ pozitivnemu vplyvu
rekrystalizacie, poklesu dislokacnej hustoty a znizenia zvyskovych napiti. Na rozhrani Fe/Cu
doslo k zlepseniu adhéznej pevnosti. Po Zihani nebolo mozné na rozhrani Fe/Cu zaznamenat’
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takmer ziadnu pritomnost’ delaminacie, ktora je spésobena posobenim Smykového napatia. Pred
Zihanim bola delaminécia jednym z hlavnych mechanizmov poruSenia vzoriek Cu—Fe—Cu.
Zlepsenie adhéznej pevnosti medzi jednotlivymi vrstvami po tepelnom spracovani viedlo k
ucinnejSiemu prenosu Smykového napédtia a minimalizacii delaminécie.

Vysledky DIC analyzy poskytli detailny pohlad na deformacné spravanie skimanych
viacvrstvovych CS laminatov pocas trojbodového ohybu. Pomocou tejto metddy bolo mozné
identifikovat’ kI"i¢ové body na napédtovo-deformacnych krivkach a zaroven casovo lokalizovat’
iniciaciu trhliny, priebeh jej Sirenia a delaminaciu na rozhrani Fe/Cu. V pripade vzoriek typu
Fe—Cu—Fe doslo k iniciacii trhliny na tahovej strane Fe vrstvy, a to v dosledku presiahnutia
kritickej hodnoty normalového napétia. Pri prechode trhliny do hiizevnatejsej vrstvy Cu doslo
k jej zakriveniu, vetveniu, respektive lokalnemu zastaveniu, ¢o potvrdzuje schopnost’ vrstvy Cu
rozptylit’ napiat'ové pole. V netepelne spracovanych vzorkach bolo mozné pozorovat’ vyrazni
delaminaciu na rozhrani Fe/Cu v dosledku koncentracie Smykového napitia v tejto oblasti. Po
zihani doSlo k zlepSeniu adhéznej pevnosti rozhrani Fe/Cu, ¢o sa prejavilo kontinualnym
prenosom napétia cez prierez vzorky bez zaznamenanej delaminécie. Vrstva Cu premostuje
poOsobenie pritomnych napéti & meni smer §irenia trhliny.

Obr. 137 popisuje vplyv posobenia jednotlivych vrstiev laminatovej Struktary na baze NbC/Fe
na delaminaciu arozvoj trhliny pocas skusky trojbodovym ohybom [127]. Tento princip je
porovnatel'ny S pozorovanim Sirenia trhliny a vzniku delaminacie viacvrstvenych laminatov Fe-
Cu-Fe a Cu-Fe-Cu vo vychodiskovom stave.
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Obrdzok 137 Vetvenie trhliny 5-vrstvového kompozitu na bdze NbC/Fe, prevzaté z [127]
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V ramci tejto prace bolo vykonané meranie mikrotvrdosti HV 0,2 pre vzorky typu Cu-Fe-Cu
a Fe-Cu-Fe vo vychodiskovom stave aVvstave po zihani. Najvyraznejsi pokles bol
zaznamenany vo vrstve Fe. V porovnani s vychodiskovym stavom vzorky 2.6 Cu-Fe-Cu, kde
bola priemernd mikrotvrdost’ vrstvy Fe 226 HV 0,2, doslo po tepelnom spracovani k poklesu
na hodnotu priblizne 145 HV 0,2. Tento efekt je sposobeny vd’aka pozitivnemu vplyvu
rekrystalizacie, poklesu disloka¢nej hustoty a znizeniu zvySkovych napiti. Vyrazné znizenie
mikrotvrdosti HV 0,2 bolo mozné zaznamenat aj v pripade vrstiev Cu. Vo vychodiskovom
stave to bola hodnota priemerne 85 HV 0,2, pricom v stave po zihani nastal pokles na hodnotu
priemerne 56,5 HVO0,2. Tento vysledok je potvrdeny porovnanim § literatarou, obr. 138 [128].
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Obrazok 138 Graf zavislosti tvrdosti podla Rockwella so zvysujucou sa teplotou
rekrystalizacie CS nastrekov Cu S neredukovanou hrubkou a redukovanou hrubkou nastrekov

0 10, 30 a 50%, prevzaté z [128]

V ramci pripadnych budtcich experimentov by bolo vhodné charakterizovat’ pritomné napétia
v priereze CS nastrekov. Takato analyza by mohla poskytnit’ detailnejsi pohl'ad na napéatové
pole v stave pred a po tepelnom spracovani, ¢o by vyznamne prispelo k lepSiemu pochopeniu
mechanizmov ovplyviiujucich celkové mechanické spravanie viacvrstvovych CS povlakov.

V ramci budicich experimentov by bolo mozné vyskuasat’ aplikaciu CS vrstiev Cu a Fe
s vytvorenim viacsieho poctu vrstiev podobne ako v pripade [129], kedy boli procesom ARB
vytvorené Cu a Fe laminaty S poc¢tom vrstiev 3, 7, 50, 100 a 1000. So zvySujicim sa poctom
vrstiev a znizujucou hribkou jednotlivych vrstiev nastalo postupné zvySenie tvrdosti
v dosledku vyrazného zjemnenia zfn viditeného na snimkach IPF EBSD map.
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ZAVER

Ciel'om diplomovej prace bolo komplexne posudit’ mechanické vlastnosti viacvrstvenych
laminatov Fe a Cu vyhotovenych metdédou CS a posudit’ vplyv rekrystaliza¢ného Zihania na
zmenu ich vlastnosti, mikrostruktary a mikrotvrdosti. Hlavné vysledky prace st nasledovné:

Tepelné spracovanie 700 °C / 1 hod vyrazne zlepSuje adhéznu pevnost’ na rozhrani Fe—
Cu a znizuje nachylnost’ na delaminaciu viacvrstvenych laminatov pri namahani
trojbodovym ohybom.

Rekrystalizacnym zihanim doslo k homogenizacii mikrostruktiry Fe aj Cu v dosledku
uvolnenia zvySkovych napati a znizenia dislokaénej hustoty. V dosledku toho bolo
mozné pozorovat’ pokles mikrotvrdosti tepelne spracovanych nastrekov Fe aj Cu oproti
vychodiskovému stavu.

Po tepelnom spracovani bola na lomovych plochach vrstiev Fe pozorovand jamkova
morfoldgia, ¢o naznacuje zvySent huZevnatost. DIC analyza potvrdila, Ze vrstva Fe na
tahovej strane vzorky Fe—Cu—Fe odolala vysSiemu ohybovému napétiu (az o priblizne
200 MPa) pri vyraznej plastickej deformacii oproti vychodiskovému stavu.

Plastickd deformécia strednej vrstvy Cu, ktord v dosledku tepelného spracovania
nadobudla vysSiu tvarnost’, prispela k spomaleniu Sirenia trhliny pocas ohybového
zat'azenia viacvrstvovych laminatov. Tato vrstva dokazala absorbovat’ cast’ deformacnej
energie a rozptylit' napdtia v oblasti rozhrania Fe/Cu, ¢o viedlo k zmene trajektorie
trhliny a oneskoreniu jej rastu. Tento mechanizmus vyznamne prispel k zvySeniu
celkovej odolnosti laminatov voci poruseniu.
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PRILOHY

Priloha A, Tabulka 5 Rozmery tepelne nespracovanych skusobnych vzoriek pouzitych pri
skuske trojbodovym ohybom

nezihané h[mm] |b[mm]

CS_CuFeCu_2.1 3,923 5,554
CS_CuFeCu_2.2 3,912 5,538
CS_CuFeCu_2.3 3,909 5,554
CS_CuFeCu_2.4 3,917 5,541
CS_FeCuFe 4.1 4,043 5,450
CS_FeCuFe_4.2 4,013 5,444
CS_FeCuFe 4.3 3,999 5,446
CS_FeCuFe_4.4 3,997 5,458
CS Cu_7.11 2,560 3,471
CS_Cu 7.1.9 2,575 3,462
CS_Cu_7.21 2,556 3,481
CS_Cu_7.29 2,549 3,468
CS_Cu_8.1.8 2,575 3,481
CS_Cu_8.1.9 2,579 3,475
CS_Cu_7.3.1 2,283 3,435
CS Cu_7.3.2 2,274 3,475
CS Cu_7.3.3 2,276 3,479
CS Cu 7.34 2,276 3,482
CS Cu_7.3.6 2,271 3,482
CS Cu_7.3.7 2,280 3,482
CS Cu_7.3.8 2,281 3,483
CS Cu_7.39 2,283 3,463
CS Fe 5.1 3,416 4,894
CS Fe 5.2 3,411 4,879
CS Fe 5.3 3,386 4,887
CS_Fe 5.4 3,381 4,880
CS_Fe_5.5 3,382 4,884
CS_Fe_ 5.6 3,393 4,816
CS_Fe 5.7 3,414| 4,831
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Priloha B, Tabulka 6 Rozmery tepelne spracovanych skusobnych vzoriek pouZitych pri skuske
trojbodovym ohybom

Zihané (700°C /1 hod) |h [mm] |b [mm]

CS_CuFeCu_1.1 3,816 4,946
CS_CuFeCu_1.2 3,804 4,951
CS_CuFeCu_1.3 3,807 4,947
CS_CuFeCu_1.4 3,804 4,955
CS_FeCuFe_3.1 4,208 5,560
CS_FeCuFe_3.2 4,181 5,565
CS_FeCuFe_3.3 4,169 5,551
CS_FeCuFe_3.4 4,163 5,562
CS_Cu_8.2.1 2,042 3,517
CS Cu_8.2.2 2,040 3,501
CS Cu_8.2.3 2,039 3,499
CS_Cu 8.2.4 2,040| 3,491
CS_Fe_6.1 3,532 4,855
CS Fe 6.2 3,499 4,839
CS Fe 6.3 3,484 4,833
CS Fe 6.4 3,482 4,831
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Priloha C Python skript na ziskanie presného casu zhotovenia NEF snimok pomocou ExifTool

import subprocess
import os
from glob import glob

# Nastavenie priedinka so subormi (ZMENTE NA SPRAVNU CESTU)
directory = r"C:\Users\Admin\Desktop\diplomovka\experimenty\RAW
g.gqn

output_file = "nef_timestamps_exiftool.txt"

# Overenie, ¢i priecinok existuje

if not os.path.isdir(directory):
print(f" Chyba: Priecinok {directory} neexistuje.")
exit()

# Ziskanie vSetkych NEF sdborov v priecinku
nef_files = glob(os.path.join(directory, "*.nef"))

# AK nie su zZiadne NEF subory, ukonéime skript

if not nef_files:
print(" V priedinku sa nenasli ziadne NEF subory.")
exit()

# Funkcia na ziskanie presného casu vytvorenia snimky
def get_exif_timestamp(file_path):

try:
# Spustenie ExifTool na ziskanie datumu + stotin sektnd
command = ['exiftool', '-DateTimeOriginal’, -
SubSecTimeOriginal', file_path]
result = subprocess.run(command, capture_output=True,
text=True)

# AK ExifTool vrati chybu
if result.returncode != 0:
return f"Chyba pri EXIF: {result.stderr}"

# Spracovanie vystupu ExifTool

output_lines = result.stdout.strip().split("\n")
date_time_original = ""

subsec_time_original = ""

for line in output_lines:
if "Date/Time Original" in line:
date_time_original = line.split(":",
1)[1].strip(Q)
elif "Sub Sec Time Original" in line:
subsec_time_original = line.split(":",
1)[1].strip(Q)
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# Ak chybaju udaje, pouzijeme predvolené hodnoty
if not date_time_original:
return "Nepodarilo sa nacitat DateTimeOriginal."
if not subsec_time_original:
subsec_time_original = "0@" # Ak chybaju stotiny
sekund, pouzijeme 00

# Spojenie casu do formatu YYYY-MM-DD HH:MM:SS.ss
precise_time =
f"{date_time_original}. {subsec_time_original}"
return precise_time
except Exception as e:
return f"Chyba: {e}"

# Otvorime vystupny subor a zapiseme vysledky
with open(output_file, "w", encoding="utf-8") as f:
for nef_file in nef_files:
timestamp = get_exif_timestamp(nef_file)
f.write(f"{os.path.basename(nef_file)} - {timestamp}\n")

print(f" Vysledky boli ulozené do {output_file}")
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Priloha D MATLAB skript na zistenie priemerného casu snimania medzi dvoma snimkami

% Definovanie cdasov prvej a poslednej snimky

first_image_time = '2025:02:04 15:21:43.28'; % Cas prvej snimky
last_image_time = '2025:02:04 15:23:19.63'; % Cas poslednej
snimky

% Nastavenie formatu datumu a cdasu
time_format = 'yyyy:MM:dd HH:mm:ss.SS';

% Prevod retazca na datetime objekty

dt_first = datetime(first_image_time, 'InputFormat',
time_format);

dt_last = datetime(last_image_time, 'InputFormat', time_format);

% Vypocet rozdielu medzi casmi
time_diff = dt_last - dt_first;

% Vypis vysledku v sekundach a stotinach sekundy
time_diff_seconds = seconds(time_diff);
%time_diff_stotiny = time_diff_seconds * 100;

fprintf('Rozdiel medzi prvou a poslednou snimkou je %.2f stotiny
sekundy.\n', time_diff_seconds);

% Zadajte celkovy cas v stotinach sekind
celkovy_cas_stotiny = 9635;

% Zadajte pocet snimok
pocet_snimok = 70;

% Vypocet casu na jednu snimku v stotinach sekund
cas_na_snimku = celkovy_cas_stotiny / pocet_snimok;

% Zobrazenie vysledku
disp(['Priemerny cas medzi dvoma snimkami je: ',
num2str(cas_na_snimku), ' stotin sekund']);

% Vypocet FPS
FPS = (1/cas_na_snimku)*100;

% Zobrazenie vysledku FPS
disp(['FPS je: ', num2str(FPS)]);
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Priloha E Popis vybranych bodov napdtovo-deformacnej krivky vzorky 2.1. Cu—Fe—Cu
na zdklade vysledkov DIC analyzy

Cu-Fe-Cu 2.1.
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Priloha F Popis vybranych bodov napdtovo-deformacnej krivky vzorky 4.1. Fe—Cu-Fe
na zdklade vysledkov DIC analyzy
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Priloha G Popis vybranych bodov napdtovo-deformacnej krivky vzorky 1.4. Cu-Fe-Cu
na zdklade vysledkov DIC analyzy
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Priloha H Popis vybranych bodov napdtovo-deformacnej krivky vzorky 3.1. Fe-Cu-Fe
na zdklade vysledkov DIC analyzy
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