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1 UVOD

Ptedlozena habilitani prace byla zpracovéana jako komentovany soubor vybranych publikaci
navrhovatele, které byly uvetejnény v letech 2005 az 2015. Publikace, zafazené do souboru, maji
dva zakladni spole¢né jmenovatele, jimiz jsou bindrni ¢i multikomponentni materidlové soustavy
Al-Ni(-X) a technologie povrchovych uprav, zejména pak atmosférické a zarové nastiiky,
umoznujici v téchto materialovych soustavach s/bez nasledného tepelného zpracovani piipravu
nekonvencnich slitin na bazi hliniku na strané jedné a/nebo vznik ochrannych povrchovych tprav
vyuzivanych pro vysokoteplotni aplikace na stran¢ druhé.

Pro pfiiblizeni feSené problematiky je zakladni binarni rovnovazny diagram soustavy Al-Ni
uveden na obr. 1 [1]. Jak je mozné pozorovat v zavislosti na zmén¢ koncentrace Ni v Al, lze v této
rovnovazné soustavé kromé vychozich komponent soustavy, nalézt pouze jedinou stechiometricky
piesn¢ definovanou intermetalickou slou¢eninu AI3Ni a dal$i ¢tyfi intermetalické faze AlsNip,
AINi, AlsNis a AlNiz s pfipustnou odchylkou Vv koncentraci zi¢astnénych prvka od jejich piesné
dan¢ stechiometrie [2].
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Obr. 1: Binarni rovnovazny diagram soustavy Al-Ni; Temperature — Teplota.

V levé ¢asti binarni rovnovazné soustavy Al-Ni kromé tuhého roztoku hliniku (Al) existuji ¢i
koexistuji mén¢ znama intermetalika soustavy bohatda na Al: (i) AlNi: Tm = 854 °C,
p = 3,95 g/cm?®, s krystalografickou miizkou ortorombickou prostou a (ii) AlsNiz: Tm = 1133 °C,
p = 4,76 g/cm®, krystalizujici v m¥izce hexagondlni t&sné uspoiadané. Tyto intermetalické fize Ize
vyuzit jako zpeviujici Castice pfirozenych casticovych kompozitnich materialii s hlinikovou
matrici. Z pohledu vyzkumu a vyvoje byly hlavnim pfedmétem studia na pielomu tisicileti [3-6],
dnes vSak zaujimaji, v porovnani s intermetaliky z pravé strany této binarni soustavy, pozici pouze
minoritni. V prvni ¢asti habilitacni prace je diskutovana nové vyvinutd nekonven¢ni dvoustupiiova
metoda obé&tovatelnych povlakli, kombinujici pfistupy povrchového inzenyrstvi a nasledného
tepelného zpracovani. Tato metoda nejen navazala na pfedchozi vyzkum a vyvoj, ale poskytla
I podstatné informace o vzniku a strukturni stabilit¢ intermetalickych fazi bohatych na Al,
vyskytujicich se ve formé vrstevnatych intermetalickych struktur, nadeutektickych hlinikovych
slitin ¢i objemového intermetalika.



Ve druh¢ casti habilitacni prace je naopak vénovana pozornost pravé Casti binarni rovnovazné
soustavy AIl-Ni, ktera obsahuje intermetalika soustavy bohatda na Ni: AINi: Tm = 1638 °C,
p =5,96 g/cm?®, s krystalickou miizkou krychlovou prostorové stiedénou a AINis: Tm = 1385 °C,
p = 7,40 g/cm?®, krystalizujici v mifzce krychlové plosné stfedéné. Z diivoda jejich velmi vysoké
teploty taveni v kombinaci s pfijatelnou specifickou hmotnosti patii tyto intermetalické faze jiz po
vice nez pul stoleti k hlavnimu sméru vyzkumu a vyvoje v oblastech objemovych intermetalickych
materialii a povrchovych tprav, ur€enych pro vysokoteplotni aplikace [7-9]. Nastavbou této Casti
prace je rovnéz pozornost, veénovand technologiim pfipravy a strukturni stabilit¢ téchto
intermetalickych fazi, v soucasnosti nejpokrocilejsich povlakovych systémech pro vysokoteplotni
aplikace, oznaCovanych jako tepelné bariéry [10-12].

Z pohledu povrchového inZenyrstvi byly pro ptipravu povrchovych uprav vyuzity technologie
vytvaieni nastiikd, a to jak koloidnich suspenzi za pokojovych teplot, tak 1 Zarovych nastiika za
vysokych teplot, konkrétn¢ pak s vyuzitim plynem stabilizovaného vysokorychlostniho nasttiku
plamenem (HVOF) a atmosférického plazmatického nastiiku (APS) [13, 14]. S ohledem na typ
zékladniho a ptidavného materidlu byly voleny jednotlivé technologie, které patii pfevazné do
jedné skupiny technologii vytvafeni povrchovych uprav, vyrobé vhodnych povlakt. Ty jsou pak
nasledné¢ vyuzity ke studiu vzdjemnych interakci jednotlivych prvkl, probihajicich
v materialovych soustavach Al-Ni(-X) za stfedné a velmi vysokych teplot, a také ke studiu
strukturni  stability. Metoda HVOF, zalozend na kontinudlnim hofeni palivové smési
kyslik-propan, do jehoz specialniho hotdku s konvergentné-divergentni tryskou byl ptfidavan nikl
jako ve formé prasku pomoci dusiku (nosného plynu), viz obr. 2a [15], byla vyuzita v ptipadé
hlinikového zadkladniho materidlu. PiedevSim to bylo z dGvodu relativné nizkych teplot
(~ 2600 °C) a vysokych dopadovych rychlosti roztavenych ¢astic (~ 420 m/s). Ty umoziuji vznik
souvislého a rovnomérného povlaku o vysoké hustoté (az ~ 94%), s téméi dokonalou distribuci
a zakotvenim castic k substratu a s vyraznym omezenim neZadouci oxidace €1 vyhotivani prasku
piidavného materidlu v dobé nastfiku. Naopak metoda APS byla vyuzita jak pro depozici
vazebnych NiCrAlY a CoNiCrAlY, tak i povrchovych keramickych povlaki v komplexnim
systému tepelnych bariér na povrchu zakladniho materidlu na bazi Ni a jeho slitin. U této metody
mezi vodou chlazenou wolframovou katodou a valcovou médénou anodou vznika
vysokofrekvenéni vyboj aVionizovaném plazmovém plynu (Ar / 20-50 obj.% He nebo
Ar [ 5-15 0bj.% H2) hoii ustaleny (stejnosmérny) elektricky oblouk, viz obr. 2b [16]. Na jeho
konci vystupuje plazma s vysokou teplotou 16000 — 20000 °C, umoziujici ptipravu povlaku
z velmi rozsahlé Skaly praskovych ptidavnych materiald. Vysledné povlaky dosahovaly
v porovnani s metodou HVOF nizsi hustotu (cca 90-95% Vv porovnani s teoretickou hustotou
objemového materialu / slitiny), mirné vyssi podil oxidd a v disledku nerovnomérnosti distribuce
velikosti ¢astic pouzitych prasku i relativné nizky podil neroztavenych ¢i mirné natavenych castic
prasku ve vysledné mikrostruktuie povlaku. Ty vSak nikterak nepfevySovaly mnozZstvi pohybujici
se u takto ptfipravovanych povlakl aplikovanych na komponenty turbin, vyuzivanych v sou¢asném
letectvi. Pro bliz§i predstavu je charakteristickd mikrostruktura povlakli, konvenéné
pfipravovanych témito vybranymi technologiemi zarovych nésttikl, uvedena na obr. 3 [17].
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Obr. 3: Mikrostruktura povlakl pfipravovanych vybranymi technologiemi zarovych nastiika (a) obecné schéma
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Pro studium vzajemné interakce prvka (Al, Ni, Si, Mg, Cr, aj.) umoziujici vznik
intermetalickych vrstevnatych struktur, slitin na bézi hliniku, objemového intermetalika
a aluminidovych povrchovych uprav pro vysokoteplotni aplikace, a také za ucelem studia
strukturnich a fazovych zmén v pribéhu degradace takto pfipravenych materidli v soustave
Al-Ni(-X) jsme pouzili izotermickou expozici v pecich za stiednich nebo vysokych teplot. Ty se
pohybovaly v rozmezi 600 — 1200 °C, bez nebo s ochrannou plynnou atmosférou. Dale jsme
pouzili vSechny vhodné experimentalni techniky, pouzivané v oboru fyzikélniho a materialového
inzenyrstvi.



2 VRSTEVNATE STRUKTURY A SLITINY NA BAZI HLINIKU
2.1 NEKONVENCNI ZPUSOB PRIPRAVY HLINIKOVYCH SLITIN

Pro vyrobu slitin hliniku jsou nejCastéji pouzivany nejriznéjsi metody odlévani, nebo
konsolida¢ni techniky praskové metalurgie [18-22]. Mezi nejvyznamnéjsi legujici prvky v téchto
slitinach patii méd’, mangan, kiemik, hoi¢ik a zinek, které jsou v rozdilnych koncentracich
vyuzivany zejména pro zvysSeni pevnosti, ale zaroven i ke zvySeni korozni odolnosti. Vyjimku
tvofi pouze Cu a Zn, které naopak korozni odolnost slitin hliniku snizuji. DalSimi
nejvyuzivanéj§imi ptisadovymi prvky jsou lithium, nikl, Zelezo, titan, chrom a vanad pozitivné
ovlivitujici kromé pevnosti i1 dal§i pozadované vlastnosti jako naptiklad odolnost proti unavé,
houZevnatost a slévatelnost. Piisady niklu se vyuziva nejcastéji do 2 hm.%. Tato pak u vyslednych
slitin ovliviluje zejména narast pevnosti, houzevnatosti a korozivzdornosti. Vyssi koncentrace
niklu se vyuziva pouze vyjimecné a to u slitin hliniku pracujicich za zvysenych teplot [23].

Vroce 2008 jsme zapocali vramci feSeni grantovych projektt MSMO002163058
a GA 106/05/H008 systematicky vyvoj nekonvencnich metod, vyuZzivajicich pro pfipravu slitin na
bazi hliniku kombinovaného pfistupu povrchového inzenyrstvi a tepelného zpracovani [24]. Ten
sestaval z ndstfiku souvislého niklového povlaku na hlinik komercni Cistoty pomoci metody
HVOF a nésledného tepelného zpracovani pod teplotou taveni eutektika Al+AlsNi (639,9 °C).
V prubé¢hu dalsich let byly teploty a izotermicka vydrz na teploté cilené zvySovany ¢i sniZovany
(az na teplotu 1200 °C a 0 hod vydrZze, tzn. ochlazeni vzorku bylo realizovano ihned po dosazeni
pozadované teploty) za ti¢elem studia vzajemné interakce zicastnénych prvki umoziujicich vznik
novych slitin hliniku ptipravovanych touto nekonvenéni metodou.

2.2 VRSTEVNATE STRUKTURY A SLITINY V BINARNI SOUSTAVE Al-Ni

V binarni soustavé Al-Ni dochazi v pribéhu tepelného zpracovani za teplot 600 a 630 °C,
tzn. pod teplotou taveni eutektika Al+AlIsNi, na rozhrani mezi nanesenym Ni povlakem a Al
zakladnim materialem nejprve ke vzniku zarodkl intermetalickych fazi AIsNi a AlsNiz, které
Vv pribéhu nasledné izotermické vydrze pohybujici se v fadu stovek (pro teplotu nizsi) ¢i desitek
hodin (pro teplotu vys§i) vytvaii ,,téméei* souvislé a v tlouStce rovnomérné, k sobé pfiléhajici
intermetalické vrstvy. Zatimco intermetalickd faze bohat$i na hlinik (AlsNi) ve formé& vrstvy
vznika a roste prednostné na rozhrani povlak-zékladni material, vrstva AlsNiz roste na ukor
nanesené¢ho Ni povlaku. Na obr. 4 jsou uvedeny mikrostruktury a) vychoziho stavu Ni povlak-Al
zakladni materidl a b) vzorku po tepelném zpracovani na teplot¢ 630 °C. Shodny mechanismus
vzniku nesouvislych ostrivkil intermedidlnich fazi, které prertistaji do podoby dvou ¢i vice na sobé
leZicich vrstev byl pozorovan a nasledné i modelovan u obdobné pfipravenych binadrnich part
i v nékterych jinych materialovych soustavach, jako napt. Ag-Au, Al-Ti, Co-Si, Ni-Ti, aj. [25-27].
Extrémné dlouhé vydrze na téchto stfedné vysokych teplotach posléze umoziuji v disledku difuze
atomi Al smérem do oblasti Ni povlaku nartst tloustky obou intermetalickych vrstev. Zaroven
vSak 1 v disledku difuze Ni smérem do Al dochdzi ke vzniku intermetalickych fazi bohatych na
hlinik v oblasti zdkladniho materialu, které jsou nejprve prednostné vylouceny ve formé lupinka
na hranicich zrn, ale s rostouci dobou vydrze na teploté i ve formé jehlic uvnitf jednotlivych zrn.
Tloustka takto ovlivnéné oblasti zakladniho materialu narista, jak s vyssi teplotou expozice, tak
I s délkou izotermické vydrze [24].
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Obr. 4: Mikrostruktura (a) vychoziho stavu Ni povlak — Al zékladni matrial a (b) po tepelném zpracovani
na teploté 630 °C / 50 hod; Coating — Povlak, AlsNi, layer — vrstva AlsNiy,
AlsNi layer — vrstva AlsNi, Substrate — Zakladni material.

Ve spolupraci s UFM AV CR jsme k podrobng&jsi charakterizaci &astic vznikajicich
v zékladnim materidlu vyuzily transmisni elektronovou mikroskopii, ktera potvrdila existenci jak
predpokladaného stabilniho intermetalika AlsNi binarni soustavy Al-Ni, tak i ¢astic metastabilni
intermetalické faze o stechiometrii AlgNi2 [28]. Oproti témto rozmérym ¢asticim (velikosti
Vv desitkdch mikrometr) byl naopak jiz dfive zaznamenan vyskyt nanoc¢astic této metastabilni
intermetalické faze v binarni soustavé Al-Ni, a to za pfedpokladu nadkritického ochlazovani slitiny
Al—4 at.% Ni po induk¢énim odlévani taveniny na rotujici médény kotou¢ [29]. Tyto Castice se pak
mohou z hlediska chemického slozeni vyskytovat o stechiometrii Al72Ni2oCog [30] nebo AlgCoz
[31, 32]. Jak bylo experimentalné¢ prokazano, v naSem piipadé krystalizuje tato faze v mfizce
monoklinické prost¢é a zhlediska parametri, pouze s mirnou odchylkou v meziatomové
vzdalenosti, odpovida krystalové struktute faze AloCop.

Pro popis kinetiky ristu tloustky intermetalickych vrstev na rozhrani povlak-zakladni material
a pro vypocet interdifuzniho koeficientu jednotlivych fazi bylo v soustavach Al-Ni (Ni povlak) a
Al-Ni-Cr (povlak Ni20Cr) vyuzito analytické reverzni Boltzmann-Matanova metody [33]. Ve
srovnani s binarni soustavou Al-Ni byl pozorovan vliv relativné vysoké koncentrace Cr v Ni
povlaku po izotermické vydrzi na teploté, ktery umoznil vznik zcela spojitych a v tloust’ce
rovnomérnych intermetalickych vrstev, avSak somezenou rozpustnosti Cr v jednotlivych
intermetalickych fazich do 8 at.% Cr. Z vysledkii provedenych vypocti pak lze ptredpokladat,
7e vznik a nasledny rist tloustky intermetalickych vrstev AlaNiz, Al3(Ni,Cr) a Al3(Ni,Cr)2 probiha
difiznim mechanismem, zatimco u intermetalické slouceniny AIsNi Vv binarni soustavé Al-Ni
s nejveétsi pravdépodobnosti probihd mechanismem reakcéni syntézy [34]. Zde je vSak nutné
podotknout, Ze problematika difuze v intermetalickych slouceninach, tzn. u fazi se striktné
definovanou stechiometrii, neni dosud zcela objasnéna. Na tuto problematiku jsou rozdilné nazory.
Jeden z moznych pfistupti nabizi mechanismus ,,mexické viny*, tzn. vznik souvislé fady vakanci
umoznujici diftzi prvkl binarniho paru posunem celé fady atomu v intermetalické fazi, jehoz
energetickd narocnost bude velmi vysoka. DalSi stanovisko piipouSti naptiklad nepatrnou
odchylku od stechiometrie, tj. pro zjednoduSeni neexistenci fazi s ptfesné definovanou
stechiometrii, které vSak zcela vylucuje mechanismus reakéni syntézy.

V roce 2012 jsem zah4jil feSeni projektu GA 107/12/P739, zabyvajici se vznikem a pfipravou
slitin na bazi hliniku zpevnénych intermetalickymi fazemi v bindrnich a ternarnich soustavach
Al-Ni, AIl-Si-Ni a AIl-Mg-Ni, vyuzivajicich pro svij vznik pravé nekonvenéni metodu
obétovatelnych povlakl. Podrobnéji jsem v téchto materidlovych soustavach sledoval vznik
objemovych slitin po nastiiku niklového povlaku a jejich nasledném tepelném zpracovani nad
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teplotou taveni eutektika Al+AlsNi, tzn. jak v pfechodové oblasti pevna faze-tavenina, tak
i Vtaveniné samotné. V té byla umoznéna tvorba novych slitin v podstatné kratSich ¢asovych
intervalech. Ve spolupraci s VSB TU Ostrava jsme k identifikaci probihajicich fazovych
transformaci na povlakovanych tenkych vzorcich pouzili metodu diferencni termické analyzy
(DTA) v kombinaci s metalografickymi pfistupy. Prekvapiva byla skutecnost, ze ackoli byly
niklem povlakované vzorky tepelné¢ zpracovavany nad teplotou taveni, nedochazelo u tenkych
(~0,5mm) a ani u silnych (5 mm) plech k vyrazné rozmérové deformaci substratu, ktera je
béznym projevem cCasto spojenym pravé se vznikem taveniny. Na zakladé provedenych analyz
jsme prokazali, ze v zakladni binarni soustavé Al-Ni dochazi za teplot 500 a 570 °C nejprve ke
vzniku zarodkl a v navazujicim velmi kratkém okamziku na rozhrani povlak-substrat k tvorbé
souvislych intermetalickych vrstev na bazi stabilnich fazi AIsNi a AlsNi2. Pravé v blizkém okoli
rozhrani povlak-substrat, (jak je patrné zejména u tenkych vzorki), pak dochazi k poklesu teploty
taveni Cistého hliniku (660,5 °C) do bodu teploty taveni eutektika Al+AlsNi (639,9 °C) binarni
soustavy, coZ je spojeno se vznikem taveniny v zdkladnim materialu pravé pod témito vrstvami
apo ochlazeni (krystalizaci) rovnéz se vznikem eutektika v zdkladnim materidlu. S rostouci
teplotou dochazi k vyraznému poklesu ¢asu potiebného ke vzniku intermetalickych ¢astic AlsNi
v Al+AlsNi eutektiku do celého objemu vysledné slitiny. To znamena, Zze zatimco na teplotach
Vv ptechodové oblasti se tento ¢as pohybuje v jednotkach minut, tak v tavening se jedna o desitky
vtefin izotermické vydrze na teploté. V prubéhu tepelného zpracovani dochazi k diftzi Al smérem
do Ni povlaku, coz se projevuje ristem tloustky obou souvislych intermetalickych vrstev.
Vyznamngj$i roli vSak zastava difuze Ni z intermetalickych vrstev a povlaku do Al taveniny.
Bézn¢ pak po krystalizaci takto tepelné zpracovanych slitin vznikaji hrubozrnné intermetalické
Castice faze AlsNi v eutektiku Al+AlsNi a binarni soustava AI-Ni pak odpovidd obdobnému
chovani jako pfi ohfevu/ochlazovani za kvazirovnovaznych podminek. Vzhledem k syceni
hlinikového zakladniho materialu niklem dochazi ke kopirovani kiivky liquidu soustavy, coz je
zaroven spojeno nejen se vznikem eutektika Al+AlsNi, ale 1 nar@stajicim mnozstvim hrubych
primarnich ¢astic intermetalika AI3Ni do nadeutektické oblasti a to az do teploty 1133 °C, kde je
umoznén vznik objemového intermetalika na bazi AlsNiz [35].

Zcela nové jsme vSak vtéto soustavé (s vyuZitim navrzené nekonvencni metody
obétovatelnych povlakll) experimentalné zaznamenali vznik ultrajemného eutektika, s velikosti
Castic  intermetalické faze AlNi o ©200-300 nm, délce tyCinek ¢i  vldken
2-65 um a srelativné rovnomérnou distribuci v celém objemu vysledné slitiny. Pfestoze byla
tvorba ultrajemného eutektika zaznamenana i v jinych materialovych soustavach [36-38], nebo
byla predikovéana prvoprincipidlnimi vypocty [39], jednalo se o zcela piivodni diikaz jeho vzniku
V binarni soustavé AI-Ni bohaté na Al. Podstata vzniku ultrajemného eutektika spocivala v ohfevu
niklem povlakovaného zékladniho materidlu na teplotu 900 °C za sou€asného splnéni podminky
zamezeni presyceni taveniny niklem, tzn. vytvotfeni povlaku o takové tloust'ce, kterd v objemovém
mnozstvi podporuje tvorbu vysledné slitiny o mirn€ nadeutektickém slozeni. Na obr. 5 jsou
uvedeny DTA kiivky a mikrostruktura nadeutektickych slitin s hrubym a ultrajemnym eutektikem
ptipravenych za zcela srovnatelnych podminek [40].
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Obr. 5: DTA kiivky a mikrostruktura vyslednych shtln (a)s hrubym deskovym a (b) s ultrajemnym tycmkovym
(vlaknovym) eutektikem vznikajicich po tepelném zpracovani na teploté 900 °C / 0 hod; Ni coated Al — Ni povlak na
Al zakladnim materialu, Heating — Ohtev, Cooling — Ochlazovani, EXO — smér exotermické reakce, Tm — Teplota
taveni, Tc — Teplota krystalizace, Temperature — Teplota, Primary NiAls particles — Castice primarni faze NiAls,
Al+NiAls eutectic — Eutektikum Al+NiAls.

Ve spolupréci s VarSavskou univerzitou jsme realizovali postupné odleStovani mikrostruktury
obou takto pfipravenych slitin, tzn. slitin s hrubym deskovym i ultrajemnym ty¢inkovym
(vlaknovym) eutektikem, pomoci fokusovaného iontového svazku, se zaznamem mikrostruktury
Vv krocich po 60 nm a jeho naslednou 3D rekonstrukci, viz obr. 6. Z provedenych rekonstrukei je
patrné, Ze zatimco hrubé deskové eutektikum (intermetalickd faze AlsNi) je nahodile orientované
Vv nové krystalizovaném zrnu, tak ultrajemné eutektikum vznika pravdépodobné mechanismem
spinodalni dekompozice [41] z hrubych desek intermetalické faze AlsNi pii ochlazeni taveniny
zakladniho materidlu, mirn€ nadeutekticky nasycené¢ho niklem a v pribéhu vlastni krystalizace
respektuje prednostni orientaci zrna [42].

Obr. 6: 3D rekonstrukce distribuce eutektika ve slitinach s (a) s hrubym deskovym a (b) ultrajemnym ty¢inkovym
(vlaknovym) eutektikem po odlestovani fokusovanym iontovym svazkem.
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2.3 VRSTEVNATE STRUKTURY A SLITINY V TERNARNICH SOUSTAVACH Al-
Si-Ni a Al-Mg-Ni

Za srovnatelnych podminek jsme (s cilem identifikovat interakce jednotlivych prvku) piipravili
a studovali podminky vzniku novych slitin i v ternarnich soustavach Al-Si-Ni a Al-Mg-Ni. Jako
zékladni materialy jsme vyuzili komer¢né dostupné slitiny AISi9 a AIMg3, na jejichz povrch byl
pomoci technologie HVOF nanesen Ni povlak. V pfipad¢ ternarni soustavy Al-Si-Ni jsme zjistili,
ze kiemik se podili na vzniku intermetalickych fazi AIsNi a AlsNi2, ale pouze s omezenou
rozpustnosti do 1,5 at.% Si v AlsNi a do 5,0 at.% Si ve fazi AlsNi2. Velmi podobny rozsah
koncentrace omezené rozpustnosti Si v téchto intermetalickych fazich byl také pozorovan
u konven¢nim zpuisobem piipravovanych objemovych slitin [43, 44]. V souladu s piedchozi
diskutovanou binarni soustavou AIl-Ni jsme u ternarni soustavy Al-Si-Ni pozorovali obdobné
znaky, spocCivajici nejprve ve vzniku souvislych intermetalickych vrstev na rozhrani
povlak-zakladni material a posléze v moznosti tvorby nadeutektickych slitin v pfechodové oblasti
pevna faze-tavenina ¢i v taveniné samotné. Nicméné v porovnani s binarni soustavou Al-Ni,
(zejména v disledku omezené rozpustnosti Si v obou téchto intermetalickych fazich), jsme na
DTA kiivkéch i ve vysledné mikrostruktute identifikovali vznik dvou na sobé nezéavislych eutektik
soustav Al+Al3(Ni,Si) a Al+Si. Za velmi vysokych teplot (az 1200 °C) jsme rovnéz nezjistili
moznost vzniku objemového intermetalika, viz obr. 7a. Podstatny vliv chemického slozeni
zékladniho materialu jsme pozorovali v ternarni soustavé Al-Mg-Ni, ve které ptisada Mg zcela
zamezila vzniku souvislé vrstvy, tvofené intermetalickou fazi AlsNi2. Nad teplotou taveni
eutektika Al+AI3Ni tak byl na rozhrani povlak-zakladni material umoznén pouze vznik nesouvislé
vrstvy, tvofené intermetalickou fazi AlsNi S omezenou rozpustnosti Mg do 1,5 at.%. V dusledku
toho dochézelo v pribéhu i relativné velmi kratké izotermické vydrze na teploté k intenzivni diftizi
Al smérem do Ni povlaku, coz se projevilo uplnym roztavenim zdkladniho materidlu. Zésadni
omezeni nami studované nekonvencéni metody obétovatelnych povlakil jednoznacné spociva
v moznosti jejiho uplatnéni v materiadlovych soustavach, ve kterych pfti tepelném zpracovani nad
teplotou taveni zdkladniho materidlu dochazi ke vzniku souvislé a stabilni intermetalické vrstvy
S vyssi teplotou taveni, nez je navrzena pro vznik nové slitiny. V pfipadé€ ternarni soustavy Al-Mg-
Ni jsme ve srovnani s piedchozimi soustavami, zaznamenali pouze vznik vysledné nadeutektické
slitiny s rozdilnym mnozstvim ¢astic intermetalickych fazi (Alz(Ni,Mg) a AlsNiz), nikoli vSak
vrstevnatych intermetalickych struktur nebo objemového intermetalika, viz obr. 7b [45].

ars ALY 3,

r \Nn - 3 R O
AccV  Spot Magn Det WD Exp P AccV Spot Magn Det WD —— 200um
200kV 46 100x BSE 116 3076 DTA AISi—12000C 200kV 45 100x BSE 12.1 3084 DTA AIMg-Ni—12000C
- -
A\

Obr. 7: Mikrostruktura vyslednych slitin po tepelném zpracovani na teploté 1200 °C (a) v soustavé Al-Si-Ni a (b)
Vv soustavé Al-Mg-Ni.
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3 POVRCHOVE UPRAVY PRO VYSOKOTEPLOTNI APLIKACE

3.1 ZPUSOB PRIPRAVY POVRCHOVYCH UPRAV PRO VYSOKOTEPLOTNI
APLIKACE

Velmi obecné 1ze povrchové Upravy pro vysokoteplotni aplikace rozdélit podle principu jejich
funkce a/nebo technologii pfipravy do tii zakladnich skupin, které tvofti: (i) difuzni vrstvy, (ii)
vazebné povlaky a (iii) tepelné bariéry [9, 46].

U prvni skupiny, tzn. difiznich vrstev, se pro jejich vlastni tvorbu pfednostné vyuziva metod
syceni povrchu zékladniho materidlu prvky, jako je Al, umoznujici tvorbu stabilnich vrstev
intermetalickych fazi AINi a/nebo AINis (tj. intermetalickych fazi binarni soustavy Al-Ni bohatych
na Ni), jejichZ primarnim ukolem je zajiSténi pozadované odolnosti povrchu zakladniho materialu
vici vysokoteplotni oxidaci. Dale pak naptiklad Pt, Si nebo Cr, jejichz intermetalika naopak
podporuji nartst korozni odolnosti povrchu materiall, pracujicich za velmi vysokych teplot
[47-50]. Mnohdy jsou také vyuzivany doprovodné piisady Hf, Y, Rh, Zr, W, apod., jejichz
zakladnim ukolem je bud’ pfispét ke stabilizaci ¢i narustu uzitnych vlastnosti vytvafenych
intermetalickych vrstev na povrchu vysokoteplotnich materidlti v pribéhu exploatace, nebo maji
svyyj jiny specificky ucel [51-53]. Z hlediska technologie ptipravy aluminidovych intermetalickych
vrstev bohatych na Al, Pt a Cr byva nejcastéji vyuzivano (a) zihani komponent v praskovych
smésich s halidovymi aktivatory [54, 55], (b) syceni povrchu slitin za vysokych teplot v plynné
fazi [56, 57], nebo (C) Vv nejcastéji i nami feSenych piipadech nastiik koloidnich suspenzi
S naslednym tepelnym zpracovanim, které muize byt realizovdno v relativné Sirokém intervalu
teplot a délkach izotermické vydrze na teploté [58, 59].

Druhou vyznamnou skupinu povrchovych uprav pro vysokoteplotni aplikace tvoii vazebné
povlaky, které byvaji nejCastéji piipravovany technologiemi Zarovych nastiikl, naparfovaci
depozici elektronovym svazkem zpevné faze (EB-PVD) nebo v soucasnosti i laserovym
platovanim [60-63]. Z pohledu chemického slozeni pak vychazi z komplexni materialové soustavy
M-CrAlY, kde M je nikl, kobalt nebo jejich kombinace, pfizpusobujici vazebny povlak
vlastnostem zékladniho materidlu, na jejichz povrch jsou nanaSeny. Chrom a hlinik, stejné jako
Vv ptipad¢ difuznich vrstev zajist'uji korozni a oxida¢ni odolnost povlaku za velmi vysokych teplot,
a pfisada yttria poté i redukci tepelné vodivosti této soustavy. S ohledem na fazové sloZeni se
vyskytuji jako povlaky dvou- ¢i troj-fazové, tvorené zdkladni matrici kovu na bazi Ni a/nebo Co,
a intermetalickou fazi AINi (AlCo) nebo AlNis ¢i v nejzaz§im piipad¢ kombinaci vySe uvedenych.
V porovnani s difiznimi vrstvami je vysledné fazové slozeni takto pfipravovanych povlaki, stejné
jako jejich adheze k zakladnimu materialu (definované stavem povrchu zakladniho materialu pied
depozici povlaku) podstatnou merou zavislé na Siroké Skale technologickych parametrt ptipravy
povlaku. Tato skupina povlakli, pak nachazi uplatnéni v podobé samostatné nanaSenych povlaki
substituujicich funkci difuznich vrstev nebo jako vazebné povlaky v pokrocilych komplexnich
systémech tepelnych bariér.

V uvedeném rozdé€leni povrchovych uprav pro vysokoteplotni aplikace tvofi tieti skupinu
komplexni povlakové systémy oznacované jako tepelné nebo environmentalni bariéry. Tyto béZzné
sestavaji alespon ze dvou na sebe nanesenych povlakl a to z (i) difuzni vrstvy nebo vicefazového
(inter)metalického vazebného povlaku a (ii) povrchového keramického povlaku. Nejen volba
vhodné technologie jejich ptipravy, ale zejména stav zakladniho materidlu, vhodnost chemického
sloZzeni ¢i frakce praskl pridavnych materidlti a technologickych parametrii depozice umoziuji
V soucasnosti ptipravu tepelnych bariér s velmi rozlicnymi pozadovanymi vlastnostmi.
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V ptipadé¢ technologie zarovych nastiiki se tak jedna naptiklad o podskupiny povlaka s velmi
nizkou ¢i naopak velmi vysokou nominalni porozitou, s hustou siti fizen¢ vytvarenych vertikalnich
trhlin, nebo svyslednou specifickou strukturou tvorenou pseudo-kolumnarnimi zrny
V povrchovém keramickém povlaku [64-66]. Nicméné i v pfipad€ tepelnych bariér lze nalézt
vyjimky, jako jsou napftiklad aplikace pouze povrchového keramického povlaku na materidlovy
systém kompozitu uhlik-uhlik vyuzivany v systémech odvodu tepla vyfukovych spalin formuli F1
[67] nebo naopak s dalsim povlakem piipravenym nad povlakem povrchovym s cilem redukce
dopadu environmentélnich efektti, ke kterym dochazi pti kontaktu tepelnych bariér s pouStnim
prachem, piskem ¢i vulkanickym popilkem [68, 69]. Zakladni princip tepelnych bariér vsak
spoc¢iva v dosazeni co nejnizSi mozné tepelné vodivosti povrchového keramického povlaku,
umoznujici v kone¢ném disledku velmi vyznamnou redukci vysky teploty piisobici na povrch
vazebného povlaku a nasledné i zakladniho materidlu. Vysledkem pak mutze byt bud’ moznost
nartistu teploty spalin, tzn. ndrGst vykonu turbin, pfi zachovani soucasné provozni zivotnosti
¢1 naopak podstatné prodlouzeni provozni Zivotnosti turbin pfi zachovani stavajicich provoznich
teplot, tzn. pii zachovani v soucasnosti standardné pozadovaného vykonu. Je vSak zcela nezbytné
si uvédomit, Zze samotné tepelné bariéry by toho nebyly schopny bez pfitomnosti vysoce
propracovaného systému vnitinich chladicich kandlka v zdkladnim materidlu, bez nichz by nebyl
umoznén vznik potiebného gradientu teplot. Schéma komplexniho povlakového systému
tepelnych bariér, princip jejich funkce a schéma mikrostruktury standardné ptipravovanych
povrchovych keramickych povlakil bézné uzivanymi technologiemi APS a EB-PVD jsou uvedeny
na obr. 8 [70, 71].
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Obr. 8: Schéma (a) komplexniho povlakového systému tepelnych bariér, a mikrostruktury (b) APS a (c) EB-PVD
technologiemi pfipravovanych povrchovych keramickych povlakd; Interior coolant gas — Vnitini ochlazovaci plyn,
Turbine blade — Turbinova lopatka, Cooling gas temperature — Teplota chladiciho plynu, Nickel superalloy turbine

blade — Turbinova lopatka z niklové superslitiny, Thermally grown oxide — Tepelné indukovany oxid, Insulative
thermal barrier coating — Izolujici povlak tepelné bariéry, Engine gas temperature — Teplota plynu v motoru,
Temperature — Teplota, Hot gases — Horké plyny, Thermal flux — Tepelny tok, Bond coat — Vazebny povlak, Low
lateral compliance — Nizka shoda v pfi¢ném sméru, Low thermal conductivity — Nizka tepelna vodivost, High lateral
compliance — Vysoka shoda v pfi¢ném sméru, High thermal conductivity — Vysoka tepelna vodivost.
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3.2 DIFUZNI VRSTVY V SOUSTAVACH Ni(Cr,X)-Al a Ni(Cr,X)-Al-Si

Z divodu neuspésné piipravy difuznich vrstev komerénim subjektem, jsme se od roku 2005
zacali zabyvat vlastni pfipravou a studiem podminek vzniku aluminidovych difuznich vrstev
vytvarenych z koloidnich suspenzi. V ramci tohoto studia jsme navrhli metodiku pfipravy
suspenzi, pfi které je vyuzivan organicky roztok s disperznim ¢inidlem a obsahujici ¢astice praska
Al a Al+Si. Tyto suspenze, o pozadované viskozit¢ a pfipravené s cilem nasledného studia
interakci zuCastnénych prvkii umoznujicich vznik ochrannych aluminidovych intermetalickych
vrstev bohatych na Ni, byly nejprve nastfikany vzduchovou pistoli na povrch komeréné ¢istého
niklu, slitiny Ni20Cr a lité¢ polykrystalické superslitiny Inconel 713LC. Po zaschnuti koloidniho
roztoku na povrchu téchto zakladnich materiali jsme provedli izotermické Zihani v rozmezi
800 - 1200 °C v atmosféfe ochranného argonového plynu. Jako nejvhodnéjsi se v pribéhu
navrzenych experimentalnich praci ukazala teplota 1000 °C. U teplot nizSich dochéazelo ke vzniku
tenkych intermetalickych vrstev bohatych na Ni, ¢asova narocnost celého procesu byla neumérné
vysoka a pohybovala se bézn¢ az v desitkach hodin izotermické vydrze na teploté. Naproti tomu za
vysSich teplot dochazelo v relativné kratké dobé ke vzniku velmi silnych difaznich vrstev
spojenych rovnéz s nezadouci degradaci zakladnich materidli. Ta se projevila hrubnutim zrna
a/nebo rozpousténim precipitatii intermetalické faze AINiz v zakladnim materidlu, v mist¢ pod
vytvafenymi intermetalickymi vrstvami. Pro vznik souvislych a v tloustce rovnomérnych
intermetalickych vrstev byla posléze navrzena metodika stupiiovitého ohfevu. Ten sestdval
Z ohfevu na teplotu 200 °C s vydrzi po dobu 60 min Kk zajisténi dekompozice organické slozky
suspenze. Po ni nasledoval ohiev na teplotu 1000 °C po dobu 0 - 10 hod (dobou 0 hod izotermické
vydrze na teploté je minéno dosazeni pozadované teploty s ndslednych okamzitym ochlazenim
v peci), pii kterém dochazelo k tvorbé ochrannych aluminidovych intermetalickych vrstev.
S nartlstajici délkou izotermické vydrze dochazelo prednostné k ristu tloustky intermetalickych
vrstev AINi u volného povrchu a AINiz mezi vrstvou AINi a zakladnim materidlem.

V ptipadé zakladni binarni soustavy Al-Ni jsme pozorovali ptevladajici vliv pouzitého niklu
jako zakladniho materidlu, u kterého ve srovnani s kompozitnimi materidly diskutovanymi
v predchozi kapitole nedochazelo v pribéhu izotermického tepelného zpracovani ke vzniku zadné
z intermetalickych fazi bohatych na Al. V této zakladni soustavé byl zaznamenan Kirkendalltv
jev, zpusobeny nerovnomérnymi difiznimi toky Al z pfipravené¢ho povlaku do Ni zédkladniho
materidlu a naopak, ktery se projevil ve vzniku poért v zakladnim materidlu pod vytvarenymi
intermetalickymi vrstvami. U difuznich vrstev pfipravovanych z Al+Si suspenzi, tzn. v ternarni
soustavé Al-Si-Ni, dochazelo ke vzniku intermetalickych vrstev o podstatné mensi tloustce,
zaniku vrstvy intermetalické faze AINi za vzniku souvislé vrstvy AINiz nartstajici v tloust'ce
s rostouci délkou izotermické prodlevy. Dosazeni rovnomeérnosti difiznich tokil jsme zaznamenali
experimentalné az u multikomponentnich soustav Al-Ni-Cr a Al-Si-Ni-Cr, u kterych dochazelo
kromé tvorby ochrannych intermetalickych vrstev také ke vzniku ¢astic intermetalické faze AlCr
a tuhého roztoku a-(Cr) nebo castic intermetalické faze SiCr [72].

U nejslozitéjsi nami studované multikomponentni soustavy slitiny Inconel 713LC
a jeji interakci s Al a Al-Si povlaky, dochazelo ke vzniku souvislych a rovnomérnych vrstev
tvotenych ¢tyfmi (v ptipadé Al) nebo tfemi (v ptipad€ Al-Si) rozliSitelnymi oblastmi. V piipadé Al
povlaku jsme jednotlivé oblasti smérem od volného povrchu do zdkladniho materidlu oznacili jako
(1) Al reservoir (porézni intermetalickd vrstva tvofena oxidem Al2O3 a intermetalickymi
fazemi AINi a AlgCrz), (ii) upper layer (kompaktni vrstva o relativné stabilni tloustce, ktera je
Vv priubéhu izotermické prodlevy pifednostné tvoiend intermetalickou fazi AINi a obsahuje také
Castice intermetalické faze AlgCrz), (iii) middle layer, jejiz vznik byl zaznamenan az po 3 hodinach
izotermické prodlevy, (s rostouci tloustkou behem vydrze na teploté, tvofend pouze
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intermetalickou fazi AINi s omezenou rozpustnosti Cr do 5 at.%), a (iv) lower layer, (navzdory
délce vydrze na teploté relativné tenkd vrstva (~ 20 um) obsahujici intermetalické faze AlNis,
a komplexni intermetalika na bazi Al, Cr spole¢né s karbidy Mo a Nb). U povlaku Al-Si dochéazelo
ke vzniku difizni vrstvy o piiblizné poloviéni tloustce, tvofené pouze tfemi odlisitelnymi
oblastmi: (i) Al reservoir, obsahujici oxidy Al2Oz, SiO2 a intermetalické faze AlNis, AlzCrisSiz
a nestechiometrickou fazi Alo42Nioes, (ii) upper layer, vrstva relativné rovnomérna v tloust'ce,
v prubéhu celé délky izotermické vydrze, tvofend pifednostné intermetalickou fazi AINis3
a minoritné¢ pak obsahujici i intermetalika Al3CrisSi> a Alo42Nioes, a (iii) lower layer, vrstva
naristajici v tloustce s délkou vydrze na teploté, obsahujici intermetalickou fazi AlNi3
a komplexni intermetalika Si, Cr spole¢né s karbidy na bazi Mo a Nb, viz obr. 9 [73].
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Obr. 9: Mikrostruktura difuznich vrstev vytvofenych po tepelném zpracovani na teploté 1000 °C / 10 hod
s vyuzitim (a) Al, a (b) Al-Si suspenzi; Al reservoir — zasoba Al, upper layer — Vrchni sub-vrstva,
Middle layer — Prostiedni sub-vrstva, Lower layer — Spodni sub-vrstva, Substrate — Zakladni material.

Vysledkem nasi experimentalni studie bylo mj. zjiSténi, Ze ve vSech soustavach se projevuje
shodny vliv kfemiku a jeho vysokého podilu v suspenzi, ktery zamezuje vzniku stechiometrické
intermetalické vrstvy AINi a zplsobuje redukci intenzity probihajicich reakci pouze za
pfednostniho vzniku intermetalické vrstvy AINiz. To ovSem z pohledu moZného aplika¢niho
potencidlu téchto ochrannych vrstev nemusi byt vzdy vysledek negativni. V ptipadé
superslitiny ZS6K vyuzivané v letectvi, viak difazni vrstvy obsahujici Si jednoznaéné prokazuji
niz8i odolnost vi¢i poskozeni za velmi vysokych provoznich teplot v porovnani s vrstvami
vytvafenymi z Al nebo AI-Cr [74]. Naopak pii koncentraci Si niz$i a s vyuzitim i dal§ich
ptisadovych prvki je mozné jejich provozni zivotnost mirn€ zvysit [ 75].

Pro podrobnéjsi studium téchto multikomponentnich soustav, jsme pouzili vzorky po tepelném
zpracovani na teplot¢ 1000 °C, s dobou izotermické vydrze 6 hod. V piipad¢ difuzni vrstvy
vytvarené z Al-Si povlaku jsme rovnéz vyuZzili metodu odlestovani pomoci iontového svazku se
zdznamem mikrostruktury a naslednou 3D rekonstrukci, viz obr. 10. Na rozhrani mezi oblastmi
vySe oznaCenymi jako upper layer a lower layer byla zaznamenana tendence ke vzniku velmi
tenké (viadu jednotek mikrometri) jednofdzové oblasti, pravdépodobné tvorené
nestechiometrickou fazi Alg42Nioes. Nicméné tuto vrstvu jsme jiz po delsi izotermické vydrzi
nepozorovali. Pro detailngjsi popis fazového slozeni intermetalickych fazi vznikajicich uvniti
jednotlivych oblasti jsme uobou difuznich vrstev z Al 1 Al-Si suspenzi vyuZzili postupné
odbrusovani a kvalitativni RTG fazovou analyzu, kterd ndm pomohla uptesnit intermetalické faze,
vznikajici v jednotlivych oblastech difuznich povlaki [76].
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Obr. 10: Mikrostruktura Al-Si difuzni vrstvy po tepelné expozici 1000 °C / 6 hod: (a) pied odlestovanim
fokusovanym iontovym svazkem, (b) po 3D rekonstrukci v software Amira3D; lon milling direction — Smér iontového
odlestovani, Compact upper layer — Kompaktni vrchni sub-vrstva, Lower layer — Spodni sub-vrstva, Substrate —
Zékladni material.

3.3 VAZEBNE POVLAKY A TEPELNE BARIERY NiCrAlY a CoNiCrAlY /YSZ

Vazebné povlaky a tepelné bariéry, pfipravované atmosférickymi plazmatickymi néstiiky jsou
ve veétsingé piipadi prednostné tvorfeny charakteristickou splatovou morfologii, vznikajici po
dopadu roztavenych castic pfidavného materidlu na povrch zdkladniho materidlu. V pfijatelném
mnozstvi obsahuji rovnéz poéry a mikrotrhliny, (které mohou byt u povrchového keramického
povlaku zadouci tim, ze pfispivaji ke snizeni tepelné vodivosti a lepsi deformacéni odolnosti)
a nenatavené Castice a oxidy (v pfipadé kovového prasku M-CrAlY). Kvalitu nanaSeného povlaku,
ve srovnani s vySe uvedenymi technikami, které vyuzivaji tepelného zpracovani v oblastech nad
teplotou taveni Al, zasadnim zplsobem ovliviiuji (i) zpisob pfipravy povrchu zakladniho
materidlu, (ii) technologické parametry vlastni depozice, jako napt. prutok plyni, smés plynd,
napéti, elektricky proud, vzdalenost hofdku od zédkladniho materidlu, pocet piejezdii hofdkem,
teplota zakladniho materialu, uroven opotiebeni trysky, rychlost podavani pfidavného materialu,
apod. a rovnéz i (iil) vlastnosti pfidavného materidlu [77]. Ve vétSing€ béznych ptipadii nejsou tyto
povlaky k zakladnimu materialu ¢i mezi sebou vazany primarnimi vazbami mezi atomy a jejich
adhezi zajistuji zakotveni v mechanickych zamcich a/nebo sekundarni vazby mezi atomy.

V nasem ptipadé byly plazmou stfikané vazebné povlaky NiCrAlY a CoNiCrAlY tvoieny
piednostné tuhymi roztoky Ni a/nebo Co, a intermetalickymi fazemi AINi a/nebo CoAl. Minoritné
v8ak obsahovaly také intermetalickou fazi AINiz a oxid Al2O0s. Podrobngji jsme sledovali vliv
teploty na jejich strukturni a fazovou stabilitu v pribéhu kratkodobé izotermické expozice [78].
Mechanismus degradace takto pfipravenych povlakt spocival ve fazové transformaci smérem pies
intermetalickou fazi AINis aZ k existenci pouze tuhého ¢i tuhych roztoki Ni, Co s minoritnim
obsahem tuhého roztoku Cr, oxidu Al2O3 a/nebo komplexnich spineld. Za niZSich teplot,
tzn. do 1000 °C, dochazelo piednostné ke vzniku tenké vrstvy tepelné indukovaného oxidu na
volném povrchu povlaku. Naopak za vysSich teplot dochédzelo k vyrazné degradaci struktury
povlaku, projevujici se urychlenou tvorbou tuhého roztoku, vznikem spinelti v oblastech mezi
jednotlivymi splaty a podstatnym nartistem pért v objemu povlaku. Obdobny mechanismus
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poskozeni povlakt NiCrAlY, navic spojeny se vznikem oXidu Cr.03, a to po relativné kratké
tepelné expozici 5 hod na teplot¢ 1000 °C, byl pozorovan také v piispévcich [79, 80].
V souvislosti s pfedchozimi experimenty jsme rovnéz studovali moznost pietaveni povlaku
NiCrAlY za pomoci hlinikového platu, nalisovaného na jeho volny povrch [81]. Tato technika
nejen ze umoznila vznik primarni vazby atomt na rozhrani povlak-zékladni material, ale umoznila
také vznik intermetalickych fazi bohatych na Al.

V ramci feseni projektu GA P107/12/1922 zabyvajiciho se zarovou pfipravou a vysokoteplotni
strukturni stabilitou nanokrystalickych tepelnych bariér se naSe pozornost zameéfila na vyzkum
komplexnich gradientnich povlakovych systémii urcenych pro vysokoteplotni aplikace. Podrobnéji
jsme nasi pozornost zaméfili na vlastni technologii vytvareni povlaku v souvislosti s vyslednou
strukturou povlakového systému tepelnych bariér CoNiCrAlY-ZrO,+Y03 a CoNiCrAlY—
Al;03+Si02+ZrO; a posléze i na vybrané tinavové vlastnosti téchto systému za vysokych, ale
i laboratornich teplot. V ramci experimentalniho studia jsme u téchto systémi identifikovali hlavni
kriticka mista, nachazejici se na rozhrani mezi vazebnym a povrchovym povlakem (nebo v jeho
tésné blizkosti). V téchto mistech dochdzi k ristu souvislé vrstvy tepelné indukovaného oxidu na
bazi AlxOgz, ktery v prubéhu tepelné expozice nariistd na tloustce, na ukor ochuzeni vazebného
povlaku o Al. Po dosaZzeni urcité tloustky (~ 10 um) zavisejici na teploté, délce expozice
a rychlosti ochlazovani dochézi k delaminaci povrchového povlaku v dasledku vzniku rozdilnych
tahovych a tlakovych napéti. Dal§im kritickym mistem je rovnéz rozhrani mezi vazebnym
povlakem a zdkladnim materidlem. Pokud je povrch materidlu pfed plazmatickym nastiikem
nevhodné pfipraven (lokdlni nespojitosti na rozhrani mezi zdkladnim materidlem a vazebnym
povlakem, pfitomnost Castic tryskacitho materidlu v zdkladnim materialu), dochazi ke vzniku
nezadoucich oxidd a degradaci zdkladniho materidlu ochuzenim o Al Tento jev, ale také
nezédouci oxidaci vazebného povlaku mezi splaty, je do jist¢é miry mozné potlacit vhodnym
gradientem teplot mezi volnym povrchem svrchniho keramického povlaku a ochlazovanym
zakladnim materidlem. Problémy spojené se vznikem dalSich rozhrani, na kterych byl tento
negativni efekt rovnéZ pozorovéan, zejména pak u vazebného povlaku, jsou casto spojeny
s vicenasobnymi piejezdy hotaku za tcelem dosazeni jeho vétsi tloustky [82, 83]. V souvislosti
S vySe uvedenym teplotnim omezenim vazebnych povlaki 1ze, za ptedpokladu existence gradientu
teplot, vhodnou volbou povrchového keramického povlaku s nizkou tepelnou vodivosti umoznit
narust provoznich teplot, coz vede ke zvySeni vykonu nebo naopak k prodlouzeni zivotnosti
soucasti v diisledku sniZeni teplot piisobicich na rozhrani mezi t€émito povlaky.

V porovnani s nepovlakovanym zakladnim materidlem dochazi u povlakovanych vzorki
Vv pritbéhu nizkocyklové tnavy (tah—tlak za vysokych teplot) k mirnému posunu kiivek Zivotnosti
k niz§Sim hodnotam. Z hlediska mechanismu poskozeni dochazi k relativné homogenni iniciaci
trhlin vznikajicich pfevazné na rozhrani mezi vazebnym a povrchovym povlakem [84, 85]. Pti
zkouskach biaxialni inavy kombinaci ohybu a krutu provadénych za laboratornich teplot, kdy
K iniciaci trhliny dochazi na povrchu svrchniho povlaku, je nejkriti¢téjsSim mistem komplexniho
systému rozhrani zakladniho materidlu a vazebného povlaku. Pfitomnost tepelné¢ indukované
vrstvy oxidu Al,O3 a spineld o celkové tloust’ce ~ 3-5 pm vede Kk ¢aste¢nému Sifeni trhliny podél
rozhrani mezi keramickym a vazebnym povlakem. Nicmén€ tinavova Zivotnost se v porovnani
S zivotnosti tepelné neexponovanych vzorkll zdsadnim zplsobem neméni, coZ bylo vysvétleno
prednostnim praskanim této vrstvy oxidi ve sméru kolmo na rozhrani [86]. Z tohoto diivodu jsme
nasi pozornost zaméfili na vyvoj zjednoduSeného 3D vypocetniho modelu s vyuzitim metody
kone¢nych prvkll. Ten ndm mél umoznit posoudit tepelné indukovana napéti v kritickych mistech
povlaku v zavislosti na tloustce tepeln¢ indukovaného oxidu a geometrii rozhrani. Vypocty
ukazaly, ze snaha o zahrnuti mnoha komplexnich jevl a faktorii jako napft. creepového chovani
materidlti, slinovani keramického povlaku za vysokych teplot nebo jeho anizotropii, ktera
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vzhledem k numerické naro¢nosti omezuje soucasné vypocetni modely na 2D problémy, napf.
[87, 88], vede ke ztrat¢ vypocetni presnosti v disledku méné realistického popisu geometrie
rozhrani. Provedené vypocty a topografickd méteni realnych povrchii prokazuji rovnéz existenci
zéavislosti vlnitosti a drsnosti povrchu na technologii plazmového néstiiku, ale pfedevSim
naznacuji, ze narustu stability a zivotnosti tepelné bariéry lze docilit vhodnou volbou povrchové
topografie vazebného povlaku [89].
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4 ZAVERY

V habilita¢ni praci a piilozenych publikacich ptfedkladatele je feSena problematika spojena
S ptipravou a strukturni stabilitou pokrocilych nezeleznych slitin a povrchovych uprav
v materialovych soustavach Al-Ni(-X), vyuzivajicich pro svij vznik kombinaci piistupt
povrchového a materidlového inzenyrstvi.

Nejprve byla v praci predstavena nekonvencni metoda obétovatelnych povlaki, kterda umoziuje
piipravu intermetalickych vrstevnatych struktur, novych hlinikovych slitin nebo objemového
intermetalika, tvofenych intermetalickymi fazemi této soustavy, bohatymi na hlinik. Rovnéz byly
diskutovany moznosti a omezeni navrzené¢ metody pii piechodu z binarni do multikomponentnich
materidlovych soustav. Zcela novym vysledkem bylo pfedstaveni moznosti vzniku mirné
nadeutektické slitiny s ultrajemnym eutektikem.

V navazujici ¢asti byla vénovéna pozornost vSem zdkladnim skupindm tvorby povrchovych
uprav pro vysokoteplotni aplikace, které vyuzivaji intermetalické faze soustavy A-Ni(-X) bohaté
na nikl (tzn. difuzni vrstvy, vazebné povlaky i tepelné bariéry). Krom¢é metodiky pfipravy
difuznich vrstev byla diskutovéana i narocnost tvorby povlakl zbyvajicich dvou zdkladnich skupin,
v zavislosti na pouzité technologii vytvareni povlakli pomoci zarovych nastiikti, u kterych
zékladnim parametrem ovliviiujicim jejich adhezi je zakotveni roztavenych castic k substratu.
Jednou z moznych cest pro zvySeni uzitnych vlastnosti povlakd je tedy napiiklad definovana
uprava stavu povrchu substratu nebo vazebného povlaku pfed samotnym nastiikem. V této
souvislosti byl vyvinut model umozZiujici podstatné zjednoduseni doposud vyuzivanych
vypoctovych piistupti.

V soucasnosti vénujeme pozornost transferu ndmi navrZzené metody obé&tovatelnych povlaki
i do ostatnich materialovych soustav, smérem k jejimu moznému aplikacnimu potencialu. Jako
ptiklad miizeme uvést cilené syceni povrchu Fe slitin pomoci Si a Cu za i¢elem zmény fyzikalnich
vlastnosti povrchu oceli vyuZivanych ve vysokootackovych elektromotorech jako kotev nakratko.
V oblasti povrchovych uprav pro vysokoteplotni aplikace vyuZzivame nabyté znalosti a zkuSenosti
k pripravé a specifickému zkouseni novych materialovych soustav s cilem dalsiho snizeni tepelné
vodivosti a zvySeni odolnosti téchto komplexnich povlakovych systémi viici environmentalnimu
poskozeni, jako je naptiklad zamezeni vzniku nizkotavitelné faze svrchniho keramického povlaku
po depozici CMAS (poustni pisek ¢i vulkanicky popel). Rovnéz aktivné vénujeme pozornost
moznostem nartistu provozni Zivotnosti téchto komplexnich systéma vzhledem ke stavu povrchu
materidlu, na ktery jsou stfikany. Probihaji také teoretické prace spojené s vyvojem navazujicich
modeld, simulujicich redlny povrch materiala a jejich experimentalni validace.
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ABSTRAKT

Habilitacni prace shrnuje podstatné vysledky ¢innosti piedkladatele, vybrané z védeckych praci
publikovanych od roku 2005 az do roku 2015. Po kratké tvodni c¢asti je v praci feSena
problematika aplikovaného povrchového inzenyrstvi, technologii zarovych nastfiki a jejich
konkrétniho vyuziti v binarnich a multikomponentnich materialovych soustavach Al-Ni(-X). Prvni
Cast prace je vénovana problematice vzniku a strukturni stabilité¢ intermetalickych vrstevnatych
struktur a nadeutektickych slitin, pfipadné vzniku objemového intermetalika v téchto
materialovych soustavach bohatych na hlinik. Pro jejich vznik byla navrzena a vyuzita
nekonvenéni dvoustupiiova metoda, spocivajici v aplikaci povlaku s naslednym tepelnym
zpracovanim v rezimu teplot, umoziujici vzdjemné interakce zOcCastnénych prvkd Vv tuhém,
ptfechodovém, ale i kapalném stavu. Navazujici druhéd ¢ast prace se naopak soustied’'uje na nové
poznatky z oblasti povrchovych uprav v téchto materidlovych soustavach bohatych na nikl, na
rozdilné zplsoby technologii pfipravy a strukturni stabilitu ochrannych intermetalickych vrstev
a/nebo komplexnich systéml tepelnych bariér nachdzejici své uplatnéni v soucasnych
vysokoteplotnich aplikacich v letectvi a energetice.

ABSTRACT

Habilitation thesis summarizes the substantial results of applicant activity selected from
scientific works published from 2005 to 2015. After a brief introduction is the frame of work
focused on applied surface science approaches, thermal spray technologies and its particular use in
binary and multicomponent materials systems Al-Ni(-X). The first part of the thesis deals with the
formation and structural stability issues of intermetallic layered structures and/or hypereutectic
alloys or bulk intermetallic alloy in these materials systems rich in aluminium, where for
processing was designed an unconventional two-step method consisting of coating application and
subsequent heat treatment in temperature ranges enable to investigate mutual element interactions
in solid, semi-molten or molten states. Related second part of habilitation thesis focuses on novel
insights from the area of surface treatments in these materials systems rich in nickel, different
approaches on coatings processing technologies and structural stability of protective intermetallic
diffusion coatings and/or complex thermal barrier coating systems, which can be found at present
high temperature applications in aerospace and power generation industries.
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