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ABSTRAKT :
Nazev disertatni prace: Moznosti nedestruktivniho hodnoceni  kvality
diftiznich spojt .
Metodou diftizniho spojovani ve vakuu byly svateny homogenni spoje Z
hlinikové slitiny AlMg3 (EN AW-5754), aby byly vyzkouSeny vhodné
metody nedestruktivniho zkouSeni difaznich spoji a analyzovany difazni
procesy z hlediska tvorby diftznich rozhrani ve spojovanych vzorcich. Slitina
AlMg3 (EN AW-5754) byla zvolena, aby vysledky diftiznich procesit mohly
byt snadno vztazeny k vysledkiim nedestruktivni zkousek.
Disertadni prace se ve své reSersni, teoretické &asti zabyva principem
diftizniho spojovani slitin, popisem a zmapovanim hlavnich svétovych trendd
v této oblasti a soutasnymi mo¥nostmi hodnoceni kvality provedeni
diftznich spoji. Ve vyzkumné ghsti je popsan zplisob  piipravy
experimentalnich vzorki, popis zatizeni pro diffizni spojovani pouZitych pii
experimentu a kvalitativnim vyhodnocenim provedenych difiznich spoji.
V  zévéru disertatni prace hodnoti moZnost aplikace  vybranych
nedestruktivnich metod testovani pro technologii difazniho spojovani a dale
analyzuje difuzni spoje hlinikové slitiny AIMg3 (EN AW-5754).
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ABSTRACT

Title of dissertation:

Possibilities of non-destructive evaluation of the quality of diffusion joints
Homogeneous diffusion bonded joints of aluminium alloy AlMg3 (EN AW-
5754) were welded using the diffusion bonding in vacuum. Research was
focused on testing suitable methods of non-destructive testing of diffusion
joints and to analyse diffusion processes in terms of the formation of
diffusion interfaces in the bonded samples.

The AlMg3 (EN AW-5754) alloy was chosen so that the results of diffusion
processes could be easily related to the results of non-destructive tests.
Theoretical part of the dissertation deals with the principle of diffusion
bonding of alloys, description, mapping of the main world trends in this area
and the current possibilities of evaluating the quality of diffusion joints. The
research part describes the method of preparation of experimental samples, a
description of the devices for diffusion bonding used in the experiment and
the qualitative evaluation of the diffusion joints performed.

At the end the dissertation evaluates the possibility of application of selected
non-destructive testing methods for diffusion bonding technology and further
analyses the diffusion joints of aluminium alloy AlMg3 (EN AW-5754).

Keywords: diffusion, diffusion welding, bonding, AIMg3 (EN AW-5754),
ultrasonic testing, impedance, electric resistance, phased array

University: CTU in Prague, Mechanical Engincering Faculty
Institute: 12133 — Manufacturing technology institute

Year of publication: 2021

Author: Ing. Pavel Nachtnebl, IWE

Supervisor: doc. Ing. Ladislav Kolatik, Ph.D., IWE




Obsah

1. SOUCASNY STAV PROBLEMATIKY ..ooooiomiimminmnensssmnsmsemsesesses 9
3. CILE DISERTACNIE PRACE ...oocoommimmmissssssssssssssssssssssssssssssssssssessees 12
3 METODY ZPRACOVANI......ccoovvvvvrrmmsssssmmssssssssss s 14
3.1 PV €XPEIIMENE....orowssrereesenmmssnsssssesssssssssassssnss st s s 15
3.1.1 Metalografickd analyza......ocermssssremssssmmssssssssssnsssssssmms s 16
3.1.2 Vyhodnoceni prvniho EXPErimentll.....cveunrsescess T Nl 20
3.2 DIURY EXPEITMENT oo.orvvoreiseiscmssmmssissrssssessssss s 20
3.2.1 Metalografickd aNalyZa . ....cocsrsseessesmsssmmsnmmisesssssssems s 21
3.2.2 Rastrovaci elektronovy miKIrOSKOP ....coccvecerevsmimmmismssesessonssessenseseees 24
3.2.3 Impedanéni charakteristika a elektricka rezistivita............. s 24
3.2.4 Ultrazvukova defeKtoSKOPIE ..c.occirmiminiisisisimsssisssssse s 26
3.3 TFEt EXPEIIMENT. .o.rvmorirrssersscossnsssrsssss s 28
3.3.1 Metalograficka analyZa.....cocumermmsrsseresecsssmmsssssnsssnsssssssss s 30
3.3.2 Rastrovaci elektronovy MIKIOSKOP ....ocoovreiereisccmimsmsssssnssscosssnssseeecess 33
3.3.3 Impedanéni charakteristika a elektrickd reziStivita ......oooveevceniieiinenens
3.3.4 Ultrazvukova defeKtOSKOPIE ...o.uvvvremiimnrssessemcemssismmsess s
4. VYSLEDKY
S ZAVER .o eeeesseeeeessmsssssssssssmses s sssasss s e e s
Publikace souvisejici s tématem diSETtace .....cooevvcrmmirisrmrsesemssmsmmssereeees
Seznam pouzité literatury v B T ) DTSSR O PP PP PR TR L
10 P R e L T



1. SOUCASNY STAV PROBLEMATIKY

Technologii diftuzniho svatovéni jako prvni navrhl a patentoval profesor N. F.
Kazakov [1], [26] z Moskevského technologického institutu. V roce 1964 K.
V 80. letech 20. stoleti byly nejvyznamn&jsi prace N. F. Kazakova preloZeny
do ceitiny a vydany v souborné knize ,Difiizni svafovani® [1], ktera
komplexné popisuje teoretickou a praktickou problematiku  difizniho
spojovani. Dle této prace lze difizni svatovani fadit mezi metody spojovani
materiald v tuhém stavu a Ize ho definovat jako: ,,zpisob dosahnuti
monolitniho spojeni vznikem vazeb na atomové trovnic. Spoj vznika jako
néasledek minimaln{ lokalni plastické deformace pfi zvysené teploté zarudujici
vzajemnou diftizi v povrchovych vrstvach spojovanych materilf.
Z novgjsich publikaci, které na tyto ptivodni v teoretické roviné navazujf, lze
jmenovat napf. knihu , Werkstofftechnik: Herstellung  Verarbeitung
Fertigung® [8] od autort:: S. Kalpakjian, R. Schmid a E. Werner zabyvajici se
materidly a jejich zpracovéanim, ktera popisuje i diftizni svafovani.
V soucasné dobg se difliznimu svafovani ve sv&ts vénuje fada primyslovych
firem. Velké zastoupeni vyrobnich podnikli zam&fenych na technologii
difizniho svafovéni je zejména na tzemi Spojenych statli americkych a na
dalném vychodg. Za vsechny vyrobce pouZivajici tuto technologii v praxi, Ize
Jjmenovat nésledujici spole¢nosti: Vacuum process engineering (USA),
Sacramento California (USA), MKI Company, Greensboro North Carolina
(USA), Refrac Systems, Chandler Arizona (USA), VACCO Industries, El
Monte California (USA), INDUTHERM (Némecko), Metso Materials
Technology (Finsko) atd. Na technologicky proces diféizniho svafovéani tyto
firmy pouzivaji obvykle vakuové pece s pfesné kontrolovanou teplotou.
Teplo na aktivovani difiize se ziskava prostfednictvim odporového nebo
indukéniho ohfevu, zejména ve vakuovém prostiedi. Zafizeni jsou dnes
obvykle plné automatizovana a zabezpecuji digitalni zpracovani pouzitych
parametrli svafovani [9].
Difuzni svafovani se zvl4sts VYUZiva pro spojovani obtizné svatitelnych
materidld, nebo v t&ch piipadech, kdy nemohou byt pouZity b&Zné metody
tavného svafovani. Metody difuzniho svafovani se té% vyuziva ke svafovani
kombinovanych materialt (heterogennich spojt). Tyto spoje se vyrabéji z
Sirokého sortimentu materialt s riznymi  strukturami, veetn& pouziti
mezivrstev. Mezi svafované materidly pro  vyhotovovani  spoji
kombinovanych kovii a nekovi pati predevsim: Al, Cu, Mo, Pt, Ag, Ti, Mg,
Ni (véetné slitin téchto prvkii), CrNi oceli a keramika. [V1],[V3]

Sou¢asny vyzkum v Cesku, ktery se zabyva konkrétni problesnatikou
difuzniho spojovani, probiha zejména v akademickém prostiedi. Na CVUT v
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Praze byla vytvofena Vv roce 2015 habilitaéni prace L. Kolatika [9], ktera
zkoumala problematiku difazniho svafovani titanu s korozivzdornou oceli v
inertni ochranné atmosféte. V [9] je dosazeno uspokojivého difazniho spojeni
i bez pouziti vakua, za nizkého tlaku a pomoci Ni mezivrstvy. Na TU v
Liberci pod vedenim J. Moravee byl realizovan obdobny vyzkum diftiznich
spojil, zejména kombinace vysokolegované korozivzdorné austenitické oceli
s titanem (v&etnd vyuZiti mezivrstev) pomoci teplotné—napét’ového simulatoru
Gleeble 3500 [86, 87]. Na obou pracovistich vznikla i fada bakalafskych a
diplomovych praci zaméfenych na tuto problematiku, naptiklad (3, 4, 5: 7,
14] a naptiklad védecké publikace [V1], [v2]a[V3].

Na Slovensku se difuznimu svatovani vénoval piedeviim M. Turiia a jeho
tym na STU v Bratislavé, MTF v Trnavé [88], kiery se vénoval tvorbé
specialnich Kkombinovanych spoji [6, 89, 90]. Bylo zde naptiklad vyteSeno
svafovéni rotaénich anod (W + grafit s mezivrstvou), pouZivanych v RTG
piistrojich. Grafitové &ast dovoluje u rentgenovych piistroji pouzit podstatné
vy$si otacky, ¢im se zabezpeti rovnomérnéjsi rozdéleni teploty na rotaéni
anodé [6]. Dale bylo zkoumano pouziti diftizniho svafovani pro nezelezné
kovy a jejich slitiny [34].

Na University of Cambridge ve Velké Britanii se problematikou difazniho
svatovani a pajeni zabyvali AA. Shirzadi a R. Wallach, ktefi se mimo jiné v
teoretické roviné zabyvali problematikou diftizni vazby v pevné fazi [98],
novymi metodami diftznich vazeb u superslitin [93, 96] a slitin hliniku, se
zahrnutim  vlivu tepelného zpracovani na mikrostrukturu a mechanické
vlastnosti spojui (patent [35D.

Na Estonské Tallinn University of Technology se R. Veinthal a S. Dahms
[12] zabyvali diftiznim spojenim oceli X5CrNi18-10 s hlinikovou slitinou
AlMg3 (EN AW-5754) a spojovanim neoxidické keramiky. Kde cilem prace
bylo zjistit pevnost téchto spojii pomoci standardnich metod destruktivniho
zkouseni.

V oblasti diftizniho spojovani jsou publikacni aktivity védecko-vyzkumnych
kolektiv@, zabyvajicich se touto problematikou poméme rozsahlé. VétSina
vyzkumnych pracovist i pramyslovych firem vyuziva difiizni svafovani,
resp. provadi vyzkum difizniho svafovani v oblasti heterogennich spoji, a to
na zatizenich pouZivajicich velké tlaky (3-15 MPa) a vysoké vakuum. Reseny
jsou obvykle nejvetsi problémy pfi spojovani riiznorodych nezeleznych kovii,
které spotivaji ve tvorbé kiehkych intermetalickych vrstev, proto je Casto
vyzkum zam&fen na pouziti riznych typti specialnich prechodovych
materialil.

7 provedené reSerSe dale vyplyva, Ze se publikace nejvice vénuji
problematice spojovani titanovych slitin s ocelovymi slitinami se zamé&renim
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na vyzkum rozhrani difizniho spoje (vhodné parametry spojovani a pfiprava
stykovych ploch [9]) a pfipadng s vyuZitim mezivrstev. Vysledkem
zminénych publikaci je zejména zjisténi pevnosti téchto difiiznich spoju a jeji
nasledné zvySeni napfiklad pomoci niklové mezivrstvy [58]. Difiizni
spojovani slitiny titanu s oceli bylo také predmétem zdjmu disertaéni prace
[10].

Autor disertaéni prace béhem svého doktorského studia absolvoval
zahraniéni stdZ na RWHT Aachen, Welding a Joining Institute, pod vedenim
profesora U. Reisgena. Zde se seznamil s praci, kters se komplexngji zabyva
tématem diftizniho spojovani: , DifussionsschweiBen und seine Anwendung*
[11] jejiz autorem je R. Lison z vyzkumného centra v Jiilich a kter4 se zabyva
spojovanim ocelovych a titanovych slitin a jejich vyhodnoceni pomoci
metalografie a urCeni pevnosti spoje.

Na konferenci LOT 2016 v Aachen W. Tillmann a N. Sievers prezentovali
vysledky svého vyzkumu [27], ktery se zabyval aplikaci mé&feni elektrické
rezistivity pro zji§téni kvality péajenych spoji. V roce 2016 vnikla
mezindrodni vyzkumna skupina BONDTEST [29], kterda si dala za cil
vyvinout a ovéfit metodiku NDT (zejména uvadi vyuziti UT metody Phased
Array). Motivaci vyzkumné skupiny je uvést na trh ovéfenou metodiku
ultrazvukového testovani difiznich spojii (véetn& software pro automatické
detekovani vad).

Diftzni spoje se standardné nevyskytuji na povrchu spojovanych souéésti, ale
na rozhrani uvnitf spoje, proto NDT metody pro povrchové vady zde
postradaji vétsi vyznam. Zkousky t&snosti a tlakové zkousky [16], obvykle
vyZaduji specifickou geometrii a pouzivaji se pouze v odivodn&nych
pfipadech. Z tohoto pohledu mohou byt pro rychlou a spolehlivou kontrolu
difuznich spojii aplikoviny zejména NDT metody kontroly pro zjistovani
vnitfnich vad. [V5] MiiZe byt pouZito zejména ultrazvukové testovani (kde je
viak nutno zohlednit atypicky tvar a rozmér vySetfované oblasti, oproti
klasickym konvenénim svarovym spojim) nebo méfeni elektrickych
vlastnosti difuznich spoji [27] a [V5], coz je plsobivym fesenim, jak se
dozvédét informace o kvalité diftizni vazby, aniz by do$lo ke zniGeni
vyrobené soucasti pomoci diftizntho spojovani (svafovani).




2. CILE DISERTACNI PRACE

Disertaéni prace bude vénovat pozornost diftiznimu svafovani (spojovani) ve
vakuu. Prace popisuje tuto specidlni metodu svafovéani na zakladé podrobné
studie védeckych podkladf, vlastni zkugenosti  z vyzkumu difiizniho
svafovani v ochranné atmosféfe a mezinarodni vyzkumné spolupraci.

Na zakladé piehledu soudasného stavu problematiky v oblasti diftizniho
spojovani materiali byl stanoven cil disertaini prace v oblasti
experimentalniho ovéfeni moznosti NDT zkougeni difuznich spojii. Podle
autora disertadni prace je nutné vybrané vhodné NDT metody odzkouSet a
ovéfit spravnost tohoto sméru hodnoceni kvality v oblasti diftizniho
spojovani materiald, (zejména provefit moZnost ultrazvukové zkouSeni
diffiznich spojit). Déle by bylo vhodné aplikovat méfeni elektrickych
vlastnosti difiznich spojii (coZ je inspirovano ¢lankem [27]), které ma
aktualng uplatnéni v oblasti méfeni palivovych ¢&lankdl a elektrickych
akumulatort [13], [22], [24].

Ovéfeni zminénych NDT metod se jevi vhodnéjsi pfi aplikaci na
homogennich difaznich spojich napf. z Al slitin, které jsou pro diftizni
svafovani velmi pouzivané (napiiklad [2], [17], [25]), hned po kombinaci
heterogenniho spoje Ti-ocel.

Hiavnim cilem disertaéni prace bylo stanoveno: Navrhnout nové zpiisoby
nedestruktivni kontroly difédznich spoji pomoci nekonvenéni metody
zjistovani elektrickych vlastnosti difizniho spoje a pomoci moderni
metody Phased Array ultrazvukového testovani, které dosud nebyly
vtéto oblasti aplikovany. Véetné ovéfeni a vyhodnoceni jejich
pouzitelnosti.

Byly vytipované vhodné metody NDT kontroly ve dvou hlavnich smérech:
(1) pomoci ultrazvukovych metod testovani a (2) zjisténi elektrickych
vlastnosti difiznich spojil.

Motivaci pro prvni uvedené (1) zaméFeni disertaéni prace je velice aktudlni
vyvoj v oblasti detekce vad pomoci UT, a to Ze vznikla mezinarodni
vyzkumna skupina BONDTEST [29], ktera tvrdi, Ze neexistuje spolehliva
metoda NDT zkouseni difiiznich spojii a déva si za cil vyvinout a ovéfit
metodiku NDT (zejména uvadi metodu Phased Array) pro difuizni spoje.
Druhym smérem (2) je otdzka moné NDT aplikace pomoci zji§tovani
elektrickych vlastnosti difiznich spojli, ktery je inspirovan piednaSkou a
¢lankem [27] na konferenci LOT 2016 v Aachen, které se autor disertatni
prace osobng zuastnil. Tato aplikace je velice aktualni téma naptiklad
v oblasti mobility, a to zejména u uréovani ivotnosti palivovych ¢lanki. [22]
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Hlavni cil byl stanoven i vzhledem ke skute€nosti, ze v&tsina védeckych praci
voblasti difiizniho spojovani si ddvad za cil dosghnout spojeni dvou
riznorodych materild, aniz by byl definovany ucel tohoto spojeni a tim i
ocekavand kvalita spoje. Nasledné vySetfovani kvalitativnich vlastnosti
difuznich spojii je potom obvykle provadéno destruktivnimi metodami:
metalografickou analyzou, elektronovou mikroskopif (SEM, TEM) a
mechanickou zkouskou v tahu, kterd je vzhledem ktvaru a velikosti

difaznich vzorkd provadéna &asto mimo normovanou oblast provedeni této
zkousky.

PouZité spojované materidly jsou &asto specidlni slitiny, které se fadi
k nejdraz$im materialovym zdrojiim na trhu, nebo samotné difiizni svafence
Jsou jednoticelové prototypy (ptipadné vyrobky kusové vyroby), které se v
soucasnosti musi v prvni fazi vyrobit jako plnohodnotny prototyp, aby byla
destruktivné zjiSt€na jeho kvalita, a nasledné se vyréabi jako hotovy produkt.
Moznost pouziti kvalifikované a ovéfené nedestruktivni metody by tento
proces rapidné zkratila a ekonomicky racionalizovala.

Na zakladé vySe uvedeného autor disertaéni prace vytvofil vyzkumny plén a
oslovil vyzkumné organizace v Evropg, které se zabyvaji difiznim
spojovénim a vlastni zafizeni pro difiizni svafovani (spojovani). Vysledkem
tohoto snazeni bylo navézani spoluprace s RWTH Aachen (Ustav pro
svafovani a spojovani) a Vyzkumnym centrem v Jiilich (Ustav pro
engineering, elektroniku, analytickou techniku a technologie), ktery vlastni
vakuové diftizni zafizeni, které bylo pouZito pro vytvofeni potfebnych
experimentalnich vzorkd a dosazeni vyzkumného cile.

Pro splnéni vySe uvedeného hlavniho cile byly definovény i diléi cile, které
maji napomoci ke splnéni cile hlavniho:

1) Volba vhodného materidlu pro experimenty, definovani parametri procesu
difuzniho svafovéni a jejich optimalizace.

2) Optimalizovanymi parametry provést zkusebni diftizni spoje, které budou
podrobeny nedestruktivnimu zkougeni vybranymi metodami zkouseni.
Vysledky nedestruktivnich zkougek porovnat s redlnym stavem difuzniho
spoje a vyhodnotit vhodnost a pouZitelnost vybranych NDT zkousek.

3) Ovefit vhodné metody NDT a optimalizovat jejich realizaci na zaklad&

pfedchozich vysledki. Vysledky nedestruktivniho zkouSeni porovnat
s realnou pevnosti diftiznich spoji.




3. METODY ZPRACOVANI

Jako vhodngjii pro experimenty je spojovani homogennich spojti, protoZze
ovéfeni NDT metod je 1épe proveditelné na homogennich diftiznich spojich.
Byla zvolena hlinikova slitina AIMg3 (EN AW-5754). Vhodné metody NDT
pro zkouseni difuznich spojii a ovéfeni kvality svardi v disertatni praci byly
zvoleny na zékladé reSerSe odborné literatury a védeckych &lanki. Dostupné
informace od vyzkumné skupiny BONDTEST [27] uvadi, Ze je nutné ovefit
ultrazvukové testovani pomoci metody Phassed Array a dale autofi
védeckych &lankd [81-84] aplikuji metodu C-Scan, proto byly pro disertaéni
praci zvoleny dvé metody UT:

1) metoda A-Scan (pouzita v druhém experimentu)

2) dualni rezim Phassed Array obsahujici A-scan a B-scan (pouzita v tfetim
experimentu)

Na zakladé inspirace védeckou praci [27] a navazanim spoluprace s RWTH
Aachen a FZ Jiilich zvolil autor disertatni prace dal$i moznou metodu NDT
testovani vzorkt difiznich svari pomoci méfeni elektrické rezistivity a
impedanéni charakteristiky diféiznich spojt, které byly provedeny v druhém a
tietim experimentu.

Jako daldi mozna metoda NDT ve spolupraci s FS, ZCU v Plzni byla
navrzena prozafovaci zkouska, ktera byla uskuteénéna v ramci tietiho
experimentu.

Jako standardni destruktivni metody ovéfovani kvality difiznich spoji, které
mély ovéfit spravnost vysledki vybranych NDT metod byly pouzity:
metalografickd a SEM analyza (u vSech tfech experimentt), zkouska tahem
(u tiettho experimentu).

Pro naplnéni jednotlivych dil¢ich cild a hlavniho cile byly navrzeny tfi hlavni
experimenty, které jsou popsany nésledovné:

Prvni experiment:

Definovéani hlavnich parametrd procesu svafovani na vybrané Al slitiné a
jejich optimalizace. Zvolit vhodné metody nedestruktivnich zkousek pro
ovéieni kvality vytvotenych difiiznich svarQ.

Druhy experiment:

Optimalizovanymi parametry provést diftzni spoje, které budou podrobeny
nedestruktivnimu zkouseni vybranymi metodami. Vysledky nedestruktivnich
zkousek ovéfit a porovnat s redlnym stavem difuzniho spoje, pomoci
konvenénich metod hodnoceni kvality.

Tfeti experiment:




Vytvofit difiizni spoje, jejichz proces spojovani bude optimalizovany na
zaklad€ piechozich experimentfi. Podrobit spoje nedestruktivnimu zkougeni,
které bude také optimalizovano na zakladé vysledkii z piedchozich
experimentli. Vysledky nedestruktivniho zkouseni porovnat s realnou
pevnosti difiznich spojt.

3.1 Prvni experiment

Experiment popsany v této kapitole je rozdélen do t &4sti. Prvni ¢ast byla
zamgfena na svafovani homogennich spojii z hlinikové slitiny AlMg3, kde
bylo cilem zjistit p¥ipadnou spojitost mezi kvalitou difiizniho spojeni a
nastavenim pouzitého svafovaciho zatizeni PVA TePla. Parametry svafovani
Casteéné vychazi z odborné literatury [2], [36-37], [40-42] a z provedenych
zkuSebnich experimentd na zafizeni PVA TePla. Jak vysledky experimenti
ukazuji, vhodné nastaveni (naprogramoviéni) diftizniho zafizeni PVA TePla
pro spojovanou slitinu viak neni moZné bez ptedchoziho ovéfeni a
vyzkouSeni procesnich parametrt na zkugebnich vzorcich.

Tabulka I Parametry spojovdni pro vzorky v prvaim experimentu

Naméfena
S velikost
Oznaéeni vzorku Nastavené svafovaci deformace
parametry
[%]
T t F
[°C] | [min] | [kN]
1 445 60 25 15,6
2 445 60 12 3,5

60 8




Obrdzek 1 prvni zkusebni experiment difilzniho spojovani slitiny
AIMg3 (EN AW-5754)

Teplota diftizniho spojovéani byla nastavena v rozmezi od 78 do 82 % z
teploty tani slitiny AlMg3 (EN AW-5754, teplota tani 595-645 °C). Piitlacna
sila béhem procesu byla 8 az 25 kN, kterd na priméru 50 mm vytvatela
pitlagny tlak 4,1 aZ 12,7 MPa.

Proces difazniho svafovani je popsan na obrazku 38, kiery zobrazuje graf
rozdéleny do tif usekd: A, B a C. Usek A odpovida fazi ohfevu v procesu
svatovani. Usek B je hlavni Cast procesu difizniho spojovani s Casem
svafovani: 60, 180 a 300 minut (pfi teplot® spojovani 445 a 500 °C pod
piitlakem 8 az 25 kN). Usek C odpovida ochlazovaci fazi procesu, ktera
probihala volné (piirozeng) ve vakuu.

Vzorek byl v pracovni komoie umistén uprostied pritlaénych desek. Takovou
situaci znazoriuje obrazek 39. Teplota procesu byla snimana dvéma
termo¢lanky, které byly umistény, co nejblize ke sténé vzorku tak, aby
teplota byla co nejpiesnéji méfena a vyjadfovala skutecnou teplotu vzorku.

3.1.1 Metalografickd analyza
Vysledky vsech péti vzorkd prvniho experimentu ukazuji metalografické
snimky 45 az 49. Na snimcich lze pozorovat, Ze &as svatovéani nemél velky
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vliv na podobu svarového rozhrani. Teoreticky by mélo svarové rozhrani u
homogenniho spoje byt po procesu diftizniho svafovani nerozpoznatelné (obr.
19). V tomto ptipadg, je mozné v rozhrani indikovat tmavé vrstvy o tloustce
1,5aZ2,1 pm a tmavé &astice, které byly déle analyzovany.

Probe 2 - Hauptparameter: T=445° C:t=60

Obrazek 2 Mikrostruktura vzorku 1



Probe 3 — Hauptparameter: T=445" C;t=60

Obrdzek 3 Mikrostruktura vzorku 2

Probe 4 — Hauptparameter; T=445" C;t=60

Obrdzek 4 Mikrostruktura vzorku 3



Probe 5 - Hauptparameter: T= 500° C:t+=18

Obrdzek 5 Mikrostruktura vzorku 4

Probe 6 — Hauptparameter: T=500° C;t=31

Obrazek 6 Mikrostruktura vzorku 5



3.1.2 Vyhodnoceni prvniho experimentu
Vystupem z prvniho experimentu jsou parametry difazniho procesu, které
byly zékladnim vstupem do druhého experimentu a poznatek z pripravy
kontaktnich ploch, Ze jejich gisténi musi namisto 1 minuty byt prodlouZeno,
aby bylo snizeno mnozstvi vad na difiznim rozhrani.
Pro dalii experimenty byla také feSena nestabilita systému fizeni svafovaciho
zafizeni. Déle bylo v ramci druhého experimentu ovéfeno, jakym zpusobem
se rozklada piitlaéna sila v diftizni komote. Zafizeni bylo nastaveno a
kontrolovano, aby V maximélni mozné mife odpovidalo programovému
nastaveni parametrd a priibéhu procesu.
Pfiprava stykovych (kontaktnich ploch) byla stej
experimentech byla prodlouzena doba plisobeni ro
% HF, pro potateéni odstranéni oxidické vrstvy (a to
dvojnésobek). \

na, tj. obrabénim. V dalsich
ztoku 80 ml H20 +5 ml 40
z 1 minuty na

3.2 Druhy experiment

Pro druhy experiment byla upravena délka vzorkd na 50 mm pfi zachovani
priméru vzorku 50 mm. Vzorek byl také oSetien pred svafovanim za ucelem
odstranéni oxidické vrstvy v roztoku (80 ml H20 + 5 ml 40 % HF) namisto

jedné minuty po dobu dvou minut.

Tabulka 2 Hlavni parametry difilzniho  spojovdni  pro druhy
experiment

Oznateni  vyslednd
vzorku deformace
Nastavené svafovaci ~ vzorku
parametry [l
Teplota Cas  Pfitlak
[ [min.]  [kN]
a soo 500 9 111
i 500 400 9 12,4
om 500 300 9 17,6
v 500 500 9 14,9
\Y 500 9 13,6




Obrdzek 7 yivofené yvzorky svarovych spojii z druhého experimentuy

Pro dalsi vyrobu zkusebnich vzorkd byl na zakladé testovani rozdgleni
pitlaku vzorek v pracovni komote umistén do predni ¢asti piitlaénych desek
a termo¢lanky byly umistény co nejblize ke sténé vzorku. Termoélanky byly
vymeénény, aby se neopakovalo selhani procesu jako pfi prvnim experimentu,
Rychlost ohfevu byla nastavena 1,4 °C/min. Hlavni é&as spojovani byl zvolen
300, 400 a 500 minut pii teploté spojovani 500 °C pod piitlakem 9 kN
(tabulka 9).

V druhém experimentu bylo také ovéieno, jestli rychlost ochlazovani ma
n&aky vliv na vyslednou kvalitu difuzniho spoje. U vzorkii I a IV byly
pouZity totozné parametry s rozdilnym zplisobem ochlazovéni, a to bud
volné ve vakuu nebo v ochranné atmosféfe argonu. Zafizeni PVA TePla je
vybaveno sekundarnim okruhem pro asistenéni plyny, kdy soucasng s
postupnym odvakuovanim Jje pracovni komora napousténa argonem (Cistoty
4.6) namisto okolni atmosféry. Proud argonu cirkuluje pres uzavieny okruh a
postupné ochlazuje pracovni prostor zafizeni. V ptipads potieby je mozné
pouzit tuto funkci zafizeni PVA TePla i pro vlastni diftizni svafovani v

ochranné atmosféfe [12]. Stejny pokus s ochlazovanim byl proveden u
vzorki Il a V.

3.2.1 Metalografickd analyza

Na metalografickych snimcich Ize pozorovat, Ze v oblasti difiizniho rozhrani
se nadale nachazi vady v podobé &ernych vrstev o toustee 1 az 1,8 ym. Z
toho Ize pozorovat, e prodlouZeni doby pro diftizni spojovani 0 67 % oproti
dobé diftizniho spojovani v prvnim experimentu nemélo zasadni vliv na
kvalitu spoje z pohledu Cistoty diftizniho rozhrani. [V6]




‘ Obrdzek 8 Mikrostruktura difiizniho rozhrani — Vzorek I

g

zo'pm‘
o

Obrazek 9 Mikrostrukturﬁ diﬁ&niﬁé rozhrani — Vzorek IT




£ e T
]
- &
L
200 pm - e ‘onum
4 - 3
|4
‘s
e < e A
<
0
v
‘ 20 ym

Obrdzek 10 Mikrostruktura difiizniho rozhrani — Vzorek IIT

B
= *?
¥
ix ¥
200 um 20 pm
+ :
= :
s £
i ¢ ; 2
o -
s . 20um

Obrdzek 11 Mikrostruktura difiizniho rozhrani — Vzorek | |4



e |
e : ==
: ¥ ’ .
: 3 1
E 4 e
. . > ™ -
e -
200pm  * = 3 20 um
E3
e ; s
. \
e e
o
m‘ﬁm

Obrdzek 12 Mikréstruktura difiizniho rozhrani — Vzorek V

3.2.2 Rastrovaci elektronovy mikroskop
Chemické slozeni tmavych &astic a vrstvy na svarovém rozhrani byly
analyzovany pomoci rastrovaciho elektronového mikroskopu. Vysledky
ukazuji, Ze diftizni rozhrani obsahuje zvysené mnozstvi hot¢iku a kysliku.
SRR e
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3 550 [ 505 | 7278 | 1550 | 012 | 004
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Obrazek 13 analyza SEM — Vzorku 111

3.2.3 Impedancni charakteristika a elektrickd rezistivita

Byly zméfeny hodnoty pro elektricky odpor (R) a pro veli¢iny jX
(kapacitance a induktance). Z téchto hodnot byla vypocitana elektrickd
impedance (Z), ktera byla pod¢lena impedanci Z(0,57Hz). Tim pfi méfeni
byla pouZita bezrozmérma velicina 7/(£)/Z(0,57Hz). Hodnota Z (£=0,57 Hz)
byla vybrana na zaklade zkuSenosti s predeslym méfenim hlinikovych slitin,
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tak aby byl zanedbatelny vliv samotného méficiho obvodu a hodnoty
impedanénich kfivek v grafu (obrézek 73) byly lépe porovnatelné. [19] [20]
[21][23]

Na obrazku 73 jsou zachyceny impedanéni charakteristiky jednotlivych
vzorkli. Cervens oznacend oblast je frekvence do 10 Hz, kde je piedeviim
vidét vliv elektrického odporu (re4lné slozky impedance). Modie oznaéené
pole je frekvence od 87 Hz do 10 000 Hz, kde vstupuje do méfeni jiz
imaginarni slozka impedance, a to zejména kapacitance (Xc).

Zelen€ vyznagena oblast, kde dochézi k poklesu impedanénich charakteristik,
zachycuje vyrazny vliv elektrického odporu, ac¢koliv se pohybujeme ve
vysoké frekvenci. Zde doslo pravd€podobné ke zkratu mezi vzorkem a méfici
elektrodou. Popis os k obrazku 14 je: osa Y — hodnota podilu Z(£)/Z (0,57Hz,
osa X — frekvence [Hz] a Probe I-V Jjsou Vzorek I-V.

100 4 e A ] AL B i s oy
| B Referenz (Volizylinder) | 35 \ WL]

Verhdltnis Z(f)/z(0,57Hz)
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[ ot

/ ':

’ A
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10° 10' 10° 10° 10° 10°
Frequenz [Hz)

Obrazek 14 Impedancni kivky pro vzorky I-V




Tabulka 3 Naméiend elektrickd rezistivita pFi stejnosmérném proudu

el R
I 204,581
I 282,357
" 208,951
v 252,131
v 206,988
gl B

Elektricky odpor naméfeny na referenénim vzorku dosahoval druhé nejvyssi
hodnoty po vzorku II. Nejniz3i hodnota elektrické rezistivity byla naméfena u
vzorku I, nizké hodnoty byly naméfeny i na vzorcich Il a V. [V5]

3.2.4 Ultrazvukovd defektoskopie
Pomoci ultrazvukového digitalniho defektoskopu Sonatest Prisma a sondy
RDT 2550 s pracovni frekvenci 5 MHz, kterd méla primér 6,3 mm, bylo
provedeno vysetieni difiznich spojit v druhém experimentu. Vzorky byly
upraveny na vysku pfiblizné 15 mm podle piipadné deformace po difznim
procesu. Detekované akustické rozhrani diftzniho spoje je oznaceno
gervenym koleckem v echogramu a hodnotou intenzity registrace defektu v
procentech z vyslaného akustické signalu. Hodnoty echa odraZeného od
diftizniho rozhrani jsou uvedeny v tabulce 4 —sloupec UT. [V6]
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Obrdzek 17 Echogram vzorku IT]
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Obrdzek 19 Echogram vzorku V

Tabulka 4 Vysledky zkouSek

vzorek | R [pQ mm?*/mm] | UT [%] ZZ(:(.)?;?;)Z)/
! 204,581 75,2 18
1 282,357 46,3 12
1] 208,951 14,0 45
1\ 252,131 48,5 65
\ 206,988 20,8 40
reference 259,402 - 13

3.3 Tieti experiment

Pro tieti experiment byla pouZita stejna slitina hliniku AlMg3 jako v
predchozich experimentech s tim rozdilem, Ze byly svafovany soucasné 3
vzorky v jednom pracovnim cyklu.

Celkové bylo spojeno 15 vzorkd (pét sad po tiech vzorcich, kde jednotlivé
sady vzorkil byly oznaceny S1 aZ S5).

U &ésti vzorkii S3, S4 a S5 bylo pouzito fizené ochlazeni v ochranném plynu
argonu, coz znaéné skratilo celkovou dobu chlazeni i celkového procesu
spojovani. Vzorky sad S1 a S2 byly chlazeny volné ve vakuu.
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ocelové trubicky, aby u deformaci vzorky, Tento
zplisob odedty teploty ved] ke zlepSeni Fizeni difizniho procesu, zejména
délky ohfevuy, a také k tomu, aby pozadovang teplota v programy odpovidala
iredlné teplots svafovani.




A i SN
Obrdzek 20 Vzorky ve tietim experimentu

3.3.1 Metalografickd analyza

V diftiznim rozhrani jsou viditelné vady, které se nachazi vzdy uprostied
snimku (ohraniGeno ervenymi €arami), skladajici se z tmavé vistvy a Gastic
o velikosti 0,5-1,8 um.

Diftizni rozhrani u vzorkd sady S1 se sklada ze souvislé tenké nespojité linie,
kterd ma tlousfku maximéalng 1 pm, doplnéné dalsimi vadami (viz obr. 89).
Stejnou nespojitou linii obsahuje vzorek ze sady S2, ale linie je na nékolika
mistech ,naruSena® diftiznim spojenim. Na druhou stranu obsahuje hrubsi
shluky vad (obr. 90).

Sir3i (viditelngjsi) linii vad v difdznim rozhrani obsahuji sady vzorkt S3, S4
a S5. Diftizni rozhrani vzorku S4 obsahuje nepferusenou linii vad, ktera je
doplnéna mistné vétsimi Casticemi, které jsou znazornény na obrazku 92.
Vzorek sady S5 m4 strukturu linie spojeni podobnou vzorku S4 (obr. 92), ale
na nékolika mistech je pozorovatelné difiizni spojeni (linie je pferuSena — obr.
93).
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Obrazek 25 Difiizni rozhrani vzorku S5

3.3.2 Rastrovaci elektronovy mikroskop

Mikrochemicky rozbor byl proveden pomoci rastrovaciho elektronového
mikroskopu, ktery je zachycen na obrdzku 94 a v tabulce 13 jsou uvedeny
procentualni hodnoty obsahu detekovanych prvki v jednotlivych bodech S4-
1 az S4-8 (obr. 94). Zvyseni mnoZstvi prvku Zeleza pochéazi pravdépodobné
ze znetiSténi pfi metalografické pfipravé, protoZe pro ochranu termoélanku
bylo pouZito ocelové pouzdro, jehoz zbytky ziistaly ve vzorku uréeném k
metalografickému rozboru.

Na obrazku 95 je zachycena liniova analyza spektralniho sloZeni difiizniho
rozhrani vzorku S4, ktery ukazuje, Ze v oblasti &ernych mist dochazi k
poklesu hliniku a naristu kysliku. Tento jev lze vysvétlit tak, e v t&chto
mistech dochéazi ke tvorb& AlI203 na stykovych plochich difuzniho spoje,
ktery zamezuje priibéhu difize a tim prerusuje difizni spojeni obou
spojovanych Casti. ZvySeny vyskyt kiemiku pochazi z brusného kotoude,
taktéz z pfipravy metalografického fezu, ktery ulpivd v otvorech po
vybrouSeném Al203.
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Obrdzek 26 Vysledky SEM analyzy [at. %]

3.3.3 Impedanéni charakteristika a elektrickd rezistivita

Méfeni elektrické rezistivity a impedance Jje zaloZeno na stejném principu
jako u druhého experimentu. Pokud se nachézi neCistoty, nespojitosti,
oxidické vméstky a dalsi vady v difoznim rozhrani, mély by tyto vady
zvétSovat elektricky odpor celého vzorku. Pokud je diftizni spoj bez t&chto
defekti a nedistot, m&l by byt elektricky odpor srovnatelny s elektrickym
odporem pIného materialu (refereneni vzorek — R), ktery je zobrazen na grafu
97 i mezi impedanénimi kfivkami na obrazku 98.
Nejnizsi hodnotu elektrické rezistivity ma vzorek S2, coz je v souladu s
metalografickym vybrusem, ktery ukazuje, 7e difiizni spojeni u vzorku S2
probéhlo nejlépe ze viech vzorka (ale s vyraznou deformaci). Linie vad u
vzorku S2 je v difiiznim rozhrani naruSovana plné prob&hlou diftizi, coz
snizuje pfechodovy elektricky odpor. Elektricks rezistivita (odpor) ostatnich
vzorkll se pohybuji mezi 242 az 257 pQxmm. Takto t&sné hodnoty nelze
snadno interpretovat, i pfesto, Ze metalografické vybrusy ukazuji rozdilnou
kvalitu difiznich spojii. Vzorek S5 ma opravdu Jjednu z nejsirsich linii vad v

diftiznim spoji a elektricky odpor dosahuje nejvyssi hodnoty v porovnani s
ostatnimi vzorky. [V5]
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3.3.4 Ultrazvukovd defektoskopie

Na snimcich 99 az 103 jsou zachyceny ultrazvukové zaznamy jednotlivych
difuzné spojenych vzorkt. Méfeni probihalo v dudlnim rezimu obsahujicim
A-scan a B-scan. Horni €4st snimku znazorfiuje A-Scan, ktery slouzil pro
kontrolu spravnosti nastaveni pfistroje a dolni ¢ast snimku obsahuje linearni
B-Scan.

A-Scan obsahuje v levé &asti snimku stupnici na ose Y uréujici silu zpétného
signalu v procentech. Osa Y pro B — Scan znazorfiuje hloubku registrace
chybového echa ve spojeném vzorku. V pravé ¢asti oblasti B-Scan je barevné
znazornény rozsah, ktery zobrazuje barevnou indikaci intenzity odraZeného
signalu. Syt& ervena barva definuje 100% silu odrazeného ultrazvukového
echa. Zluta barva je definovana 50% intenzitou odraZeného echa a barva
bledé modra znazorfiuje intenzitu signalu do 10 %.

V piipadé $patného difuzniho spojeni materidlu doslo k registraci odrazeného
ultrazvukového echa od akustickych rozhrani mezi jednotlivymi diftizné
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spojenymi &astmi vzorkd. Pokud doslo k optiméalnimu difiznimu spojeni
obou vzorki, nebylo toto echo od jednotlivych rozhrani zaznamenéno.
Echogram pro vzorek S1 na obrazku 99 v oblasti A-Scan zachycuje v levé
&sti echo od povrchu. Cervenou tseckou je vyznageno misto spoje, kde je
zaznamenany slaby ultrazvukovy odraz z difGzniho rozhrani, ktery ma
intenzitu 8 %. Nasleduje nasobné echo zplisobené predsadkou sondy. V pravé
asti echogramu A — Scanu je echo zpiisobené registraci druhého konce
vzorku. V oblasti B-Scanu je v horni &asti ervené pole, kde je zobrazen
signal od povrchu vzorku. Chybové echo v oblasti spoje je vyznaceno
Cervenymi Garami pfiblizné uprostied snimku. Znovu za touto oblasti
(branou) je odraz zptsobeny piedsadkou sondy (ndsobné echo). Ve spodni
&asti je stejné jako p¥i A-Scan echo od druhého konce vzorku (konec vzorku).
Struktura a popis A — Scan a B — Scan je totoZné jako u vzorku S1 i pro dalsi
vzorky ze sad S2 az S5.

U vzorku sady S2 nebylo detekovéno chybové echo v misté difuzniho spoje
ani u jednoho méfeni. Chybové echo bylo detekovano u vzorku S3 v intenzité
40 %. U vzorkil S4 a S5 byla intenzita ultrazvukového echa 100 %.

Podle ultrazvukovych zdznami doslo k plnému difaznimu svafeni u vzorkd
S1 a S2. K &asteénému spojeni doslo u vzorkli S3. U vzorkil S4 a S5 bylo v
oblasti difizniho spoje detekovano vyznamné akustické rozhrani, z ¢ehoz Ize
usuzovat, Ze u t&chto vzorki ke spojeni v zddané kvalité nedoslo. [V7]

Sh Y Nasobné echo od Konec vzorku v Povrch vzorkn
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Obrazek 28 Echogram vzorku sady S1
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Obrdzek 30 Echogram vzorku sady S3
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Pro vySetfeni difizich spojii bylo dale pouzito reZimu Phased Array Sectorial
Scans (S-Scan). Sektorové skenovani je vytvafeno v realném &ase a pomoci
mnoha inspekénich Ghld nabizi dynamické zobrazeni pfipadnych vad, coz
zvy3uje pravdépodobnost detekce vad, které mohou byt ndhodné orientované.
Ultrazvukové zdznamy jsou znazornény ve formé klinu (pie-shape) s (hlem
rozevieni + 30°. Echogram S — Scanu na ose Y znazoriiuje hloubku registrace
chybového echa ve spojeném vzorku. Na ose X je zndzornéna Sifka
spojeného vzorku. V pravé &asti S-Scanu je $kala, ktera zobrazuje barevnou
indikaci intenzity odraZeného signalu. Obdobn& jako u B-Scan plati: syt&
Cervena barva je 100% intenzita odrazeného ultrazvukového echa, ?luta barva
je 50% intenzita odraZeného echa a bled® modra barva vyjadiuje intenzitu
signalu do 10 %.

V horni ¢asti ultrazvukového zdznamu S — Scan je echo zpiisobené odrazem
od povrchu vzorku. Déle je v &erveném mezikruzi vyznaena oblast
chybového echa od difizniho spojeni. Za touto oblasti je vyskyt nasobného
echa, které je jako u pfedchozich rezim@ zplisobeno piedsddkou sondy.
Nésobné echo spolu s echem od druhého konce vzorku se vyskytuje i v dolni
Casti snimku S — Scan. [V7]

Pozice sondy — uhel 30° —|

Gate — oblast vyskytu
4 chybového echa od
1| spojeni

Echo — odraz od vzorku a
predsadky vzorku

| Echo — odraz druhého
| konce vzorku

Obrdzek 33 S — Scan pro vzorek ze sady SI
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Obrdzek 34 S — Scan pro vzorek ze sad S2 a S3
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Obrdzek 35 S — Scan pro vzorek ze sad S4 a S.




4. V¥YSLEDKY

Prvni experiment

Cilem prvniho experimentu bylo najit vhodné parametry difuzniho svatovani
véetné urceni vhodné piipravy stykovych ploch pro zvolenou slitinu AIMg3
(EN AW-5754) na zékladé metalografického rozboru difizné spojenych
vzorkil 1 aZ 5. Vystupem prvniho experimentu jsou metalografické vybrusy,
na jejichz zékladé lze vyhodnotit celistvost difizniho spojeni, respektive
viditelnost vad a negistot nachazejicich se na rozhrani difizniho svaru.

Z vysledkt je patrné, Ze u kvality difiizniho spojeni v tomto pfipads nehraje
Cas difuze zasadni roli, protoZe napiiklad u vzorku 3 byl nastaven &as difaze
60 minut a u vzorku 5 300 minut, a vysledné diftizni rozhrani obou vzorki je
obdobné. Nicméné ¢as je dilezity pro vyslednou deformaci vzorkd.

Obrdzek 36 Metalografie vzorku 3 (vievo) a vzorku 5 (vpravo)

Je vSak pozorovatelné, Ze pfi pouZiti piitlaéné sily 25 kKN u vzorku 1 a
pritlaéné sily 8 kN u vzorku 3, doslo u vzorku 1 k efektivngj§imu naruseni
linie oxidli a mistné probihala plna materidlova vyména mezi spojovanymi
dily (obrazek 51). Deformace vzorku 1 byla

15,6 % a deformace vzorku 3 byla 2,2 %.
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Obrazek 37 Metalografie vzorku 1 (vpravo) a vzorku 3 (velvo)

Vystupem z prvniho experimentu jsou parametry difiizniho procesu, které
byly zékladnim vstupem do druhého experimentu a poznatek z piipravy
kontaktnich ploch, Ze jejich &i$t&ni musi namisto 1 minuty byt prodlouZeno,
aby bylo sniZeno mnozstvi vad na difiznim rozhrani.

Pro dalsi experimenty byla také feSena nestabilita systému fizeni svafovaciho
zafizeni a byl pfeinstalovan fidici software zafizeni a snimani teploty bylo
fizeno pouze jednim termo¢lankem. Déle bylo v rdmci druhého experimentu
ovéfeno, jakym zpiisobem se rozklada pfitlatna sila v difizni komofte.
Zatizeni bylo nastaveno a kontrolovano, aby v maximélni mozné mife
odpovidalo programovému nastaveni parametrli a priibéhu procesu. Jako
parametry svafovani pro dalsi experimenty byly pouZity parametry z kapitoly
5.1.1, které byly upraveny o praktické poznatky ze zkouSek a zavéry
z metalografické analyzy (kapitola 5.1.2).

Priprava stykovych (kontaktnich ploch) byla stejn4, tj. obrabénim (které bylo
vyhodnoceno jako optimélni zplsob piipravy vzorku v kapitole 4.3).
V dalSich experimentech byla prodlouzena doba ptisobeni roztoku 80 ml H20
+5 ml 40 % HF, pro po¢ateéni odstrangni oxidické vrstvy (a to z 1 minuty na
dvojnasobek).




Druhy experiment
Cilem druhého experimentu bylo difiizn& spojit vzorky, které budou
podrobeny nedestruktivnimu testovani, aby byla ovéfena vhodnost vybranych
testovacich metod pro tento zpiisob spojovani materiald.

Byly vybrany dv& metody NDT, a to konvenéni ultrazvukova zkouska a
méné tradiéni nekonvendni méfeni elektrické rezistivity spojenych &asti
doplnéné impedanéni charakteristikou.

V této &asti bylo svafeno 5 vzorkll oznatenych I az V, které byly difuzné
spojeny na zaklad€ zkuSenosti ziskanych v prvnim experimentu.

Zaroveti bylo ovéfovano, zda existuje vliv zpiisobu ochlazovéni vzorkii na
konci procesu svafovani (argon nebo volné ve vakuu) na vyslednou
deformaci vzorki a jejich kvalitu. Zména zpiisobu ochlazovéani nepfinesla
zésadni zménu, kromé& praktického zkriceni &asu vyroby vzorku pri
ochlazovéani v argonu. Vzorky IIl a V (které byly ochlazovany v argonu)
viak vykazovaly nepatrné v&tsi deformaci neZ vzorky ochlazované ve vakuu,
Tento rozdil je viak z praktického hlediska zanedbatelny a byl zpiisoben
odchylkou v pFitlaéné sile desek.

Pfi porovnavani metalografickych vybrusé z prvniho a druhého experimentu
nelze pozorovat zisadni posun ve zlepseni difizniho spojeni, tj. zmen3eni
vad spojeni v oblasti diftizniho rozhrani. Vady v difiznim spojeni v druhém
experimentu maji velikost 1 az 1,8 um coZ je nepatrné zlepSeni oproti
prvnimu experimentu (1,5 az 2,1 pm). Pomoci rastrovaci elektronové
mikroskopie bylo zjisténo, Ze v mistech vad se vyskytuji oxidy hliniku a
hot¢iku. Podle metody plogné analyzy je v téchto oblastech vy$§i zastoupeni
oxidd hot¢iku.

Pfi méfeni elektrické rezistivity svarovanych vzorkd bylo zjisténo, Ze nejnizsi
hodnotu elektrické rezistivity ma vzorek I, jehoZ metalograficky vybrus
odhaluje opravdu nizsi vyskyt vad (oxidit) a jejich velikost v diffiznim Spoji.
Naopak vzorek IV, ktery mél nejvyssi hodnotu elektrické rezistivity,
obsahuje ve svém difiznim rozhrani Ziroky pas nespojitosti v porovnani
s ostatnimi vzorky. Z porovnavani byl vyfazen referenéni vzorek, jehoZ
hodnota elektrické rezistivity je nejvyssi a nekoresponduje s hodnotami
ostatnich vzorki (podrobnéjsi vysvétleni je uvedeno v kapitole 5.3.7).
Impedanéni kiivky spojenych vzorkii maji témet identicky prabéh. Do 10 Hz
jsou kiivky linearniho charakteru. U vzorkd I, 11 a referenéniho vzorku
dosahuji impedanéni kfivky niZz§ich hodnot oproti ostatnim vzorkiim IV,Il a
V. Pii srovnani vzorku I, ktery by z pohledu elektrické rezistivity mohl byt
povazovan za nejlépe spojeny, je jeho kiivka tvarem i hodnotami velice
blizk4 kiivce referenéniho vzorku. Aviak referenéni vzorek naopak dosahuje

43




nejvyssi hodnoty elektrické rezistivity. V piipadé, Ze by referenéni vzorek byl
difizn€ spojeny, mél by byt povaZovéan v tomto kontextu za nejhiife spojeny.
Porovnani dat ziskanych v druhém experimentu je na obrazku 79, kde v levé
Casti je vyfez z grafu impedancnich kiivek (obrazek 73) a v pravé &asti je
tabulka s hodnotami elektrické rezistivity, intenzitou registrace echa
difizniho rozhrani a maximalni dosaZenou hodnotou podilu Z(f)/Z (0,57Hz).

100 - T 4 T 3
W 4 ¥ Provey
v 4 ! 4
v 3 N Z(10* Ha) /
v,‘“"’:‘f ] el vzorek | R [uQ mm?/mm] | UT[%] 2(0,57H2)
L Y
= 7 = s clies ] 208,581 75,2 18
3 .
i o e ] e Pl il 282,357 463 12
=3 "‘4 JF.;T» ree o - Referenz.
N 104 iy S "i; 5 n 208,951 14,0 45
N . { S AP v 252,131 485 65
g v 206,988 20,8 40
2 1! reference 259,402 : 13
;
14 =
- . .
10 100 10°

Obrdzek 38 Porovndni impedancnich charakteristik vzorki I-V s UT
Osa Y — hodnota podilu Z(f)/Z (0,57Hz; Osa X — frekvence [Hz];
Probe I-V = Vzorek I-V

Za pomoci mobilniho ultrazvukového defektoskopu bylo provedeno
zkoumani kvality difizniho spoje, které bylo porovnano s metalografickym
vybrusem ultrazvukové testovaného vzorku. Pokud bylo echo od diftizniho
rozhrani vyssi intenzity, byla nalezena spojitost s vétdi tloustkou vad
v difdznim rozhrani. Pokud linie vad byla naruSena diftzi nebo vady v
rozhrani byly mensi, echo od diftizniho rozhrani nabyvalo nizi intenzity
registrace. Na zikladé experimentu se tato metoda nedestruktivniho zkouseni
jevi jako vhodnd pro difizni spoje, a proto bude dile provéfena
v nasledujicim  experimentu. Vysledky zdruhého experimentu jsou
publikovany v &lanku [V6].

Tteti experiment

Cilem tfetiho experimentu bylo ziskat vice dat pro nedestruktivni
vyhodnoceni kvality spoje pomoci elektrické rezistivity a impedance, nebot
pfi druhém experimentu zejména hodnoty impedanénich kiivek naznacily
urcity potencial této metody

(obrazek 79). Dalgim cilem bylo ovéfit vhodnost ultrazvukové defektoskopie
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k uréeni trovné kvality difuzniho spojeni, kdy bylo pouzito vedle metody tzv.
A — Scan také metod B — Scan a S — Scan. V zavérené &asti tietiho
experimentu byla provedena pfi¢nd zkouska tahem na zkuSebnich télesech
odebranych ze svafovanych vzorkli pomoci elektroerozivni dratové
vyfezavacky.

Bylo svafeno celkem 15 kusi vzorkil, které byly svafované v sadach po tfech
vzorcich. Diky jiz dobfe zvladnutému fizeni procesu vyroby vzorkl
dochazelo k zanedbatelnym deformacim vzorkd. Pouze u vzorkd S2 doslo
k deformaci 23,3 %, coZ bylo zplisobeno vy$si hodnou pfitlaéné sily (30 kIN)
a teploty difiizniho procesu (500 °C) plisobici po delsi &as (400 min).

U vzorkd S3, S4 a S5 bylo pouzito chlazeni argonem a u vzorki S1 a S2 bylo
pouZito pfirozené ochlazovani. Zpisob ochlazovani nemé&l Zadny vyznamny
vliv na vyslednou kvalitu svar, coz odpovida vysledkim v druhém
experimentu.

U vSech 15 vzorkli byla zméfena elektricka rezistivita a uréeny impedanéni
kivky. Nasledng jeden vzorek zkazdé sady, ktery obsahoval otvor pro
termoclanek byl podroben metalografické analyze stavu difuzniho rozhrani
spoje.

Pfi  srovnani  snimkd  z metalografické  analyzy  zprvniho a
druhého experimentu

(kap. 5.1.2 a kap. 5.2.2) s metalografickymi snimky z tfetiho experimentu
(kap. 5.3.2) je patrné, Ze difiizni rozhrani vzorkdi v tfetim experimentu
obsahuje mensi mnoZstvi vad. U vzorkl tfetiho experimentu je piechodové
rozhrani méné viditelné. Ve spoji se také nachazeji vady a oxidy, ale v
porovnani s pfedchozimi experimenty je toto pasmo mnohem men3i. Na
obrazku 110 je mozné porovnat dva difizni spoje, u kterych bylo pouzito
t€méf totoZnych parametri. Snimek spoje vlevo je z prvniho experimentu
(vzorek 5) a spoj vpravo je z tiettho experimentu (vzorek S2), jehoZ linie vad
nepiekroCila itku 1 um. Toto je zplisobeno optimalizaci v oblasti p¥ipravy
vzorkil a ipravou parametrd difazniho procesu. [V7]




Metallographische Analyse- vergleich zwische

Obrdzek 39 Porovndni vzorkii z prvntho a tietiho experimentu

Vyraznou tvorbu oxidického pasma v rozhrani u hlinikové slitiny AlMg3
(EN  AW-5754) vprvnim a druhém experimentu potvrzuje rozbor
chemického sloZeni pouzité slitiny.

V prvnich dvou experimentech byla pouZita slitina AIMg3 (EN AW-5754) z
jiné tavby, kterd obsahovala 3,02 % Mg, zatimco v tieti &4sti vyzkumu byla
pouZita jina tavba slitiny AIMg3 (EN AW-5754), ktera obsahovala 2,90 %
Mg. Existuje pfedpoklad, Ze hoi¢ik vytvafi vlastni oxidy mnohem rychleji,
nez je dosazeno vakua v difuzni peci a je to dostatedny &as, aby se na
povrchu stykovych ploch stihla vytvofit oxidick4 vrstva Mg a Al. Moznou
praktickou eliminaci tohoto jevu je pouZivat slitinu AIMg3 (EN AW-5754) s
co nejmensim mnoZstvim hofgiku, ktery miiZze dle normy kolisat u této dané
slitiny mezi 2,6 — 3,6 %. [28] — viz tabulka 15.

Tabulka 6 Hodnoty realného chemického sloZeni jednotlivych

taveb slitiny AlMg3 (EN AW-5754)
Prvni a druhy experiment:
Si Fe Cu Mn Mg Zn Ni Cr Pb So Ti
%o %a %o %a “a %o o a % %% %
Wert 0227 0,400 00644 0300 | 302 0,0891  0.00650 0,0787 0,0127 060210 0,0243
Bi Ca Na 4 Sb S Li M Zr Al

% %a %a % ba % % 3 %o % %
Wert 0.00050  0,00140  0,00280 000190 000170 <0,00100 <0,00020 <0,00080 00107 000140 958

Tieti experiment:

Si Fe Cu Mo Mg Zn Ni Cr Pb Sn Ti

% %o % % %o % % %o % % %
Wert 0175 0,379 00380 0276 | 2,90 00355 000950 0,0357  0,00300 000100 00186

Be Bi Ca Na P ?b Sr Li v ZIr Al

%a % e % % % % %a % %
Wert 000030 000130 000390 000090 <0,00080 0.00120 <0.00020 <0,00080 0,0110 000120

= T




Stejn€ jako vdruhém experimentu, byla vyfazena hodnota elektrické
rezistivity referencniho vzorku, ktera dosahovala nejvyss§i hodnoty (R=290,3
pQxmm).

U obou experimentid dos§lo ke zkresleni vysledkli referenéniho vzorku,
protoze nebyl vlozen do diftizni pece a neproSel stejnym teplenym a
mechanickym ovlivnénim jako zkuSebni vzorky, a proto tato hodnota
elektrické rezistivity nemiiZe slouzit jako referenéni hodnota.

Vzorek ze sady S2 sice nevyhovél z hlediska deformace vzorkid, ale mél
nejmensi zjiténou hodnotu elektrické rezistivity (180,9 pQxmm) a pfi
metalografické analyze difizni linie je patrné, Ze obsahuje malé mnoZstvi
vad, které nebyly detekovany ani jednou metodou ultrazvukového testovani,
proto byl stejné jako ostatni vzorky vyhodnocen na provéfeni vhodnosti
metod NDT kontroly. Podobna situace je u vzorku S1, ktery md také
pferuSovanou diftizni linii obsahujici malé vady, ale elekirickd rezistivita je
srovnatelnd s ostatnimi vzorky. Metody zkouSeni ultrazvukem také
nedetekovaly vady v difiznim rozhrani. Pfi analyze celého diftizniho
rozhrani vdaném fezu vzorkd S1 a S2 je vidét, Ze vzorek S1 ma v&tsi
mnoZzstvi vad v difiznim rozhrani oproti vzorku S2. To je také dfivod, pro¢
dosdhl vzorek S1 mensi pevnosti pfi linedrni zkousce tahem, ale stile vyssi
pevnosti nez ostatni vzorky zkuSebnich sad S3 a S5.

Piedpoklad, Zze vzorek s ¢istym difuznim rozhranim bude dosahovat mensi
hodnoty elektrické rezistivity a vy$si hodnoty pevnosti, bylo mozné potvrdit
u vzorku S2, ale u ostatnich vzorki je tato spojitost neprokazatelna.

Impedanéni kfivky vzorkti ze sad S1 aZ S5 jsou sloZeny z primérnych hodnot
z kaZdého vzorku v sadg, tudiz bylo provedeno patnict méfeni. Tvar kiivek je
pro vSechny vzorky téméf identicky. Diky prestavbé méfici stanice doglo
k odstranéni ruSeni a konce kiivek nevykazuji pokles hodnot jako v piipadé
druhého experimentu. Pribéh impedanénich kiivek do 100 Hz je linearni. Od
hodnoty 104 Hz se impedanéni kfivky mimé& rozvétvuji, ale neni zde
viditelna zadna vyznamna diference.

Pokud bude kvalita difuzniho rozhrani posuzovdna na zakladé
metalografickych snimkii a zjisténé pevnosti jednotlivych spojli, je zde
mozné pozorovat zdvislost na zjisténé pevnosti spoji. Nejkvalitn&jsi spoje
z pohledu pevnosti byly vzorky S2, které dosahuji pii frekvenci 105 Hz
hodnoty impedanéniho poméru Z(f)/Z(0,57Hz)=22. Druhé nejlepsi vysledky
ukazuji vzorky ze sady S1, které dosahuji hodnoty Z(f)/Z(0,57Hz)=28. Se
stoupajici hodnotou Z(f)/Z(0,57Hz) se zvySovalo mnoZstvi vad ve spoji a
klesala pevnost spoje. Tento zji§tény efekt, ale neni zavisly na elektrické
rezistivité (elektrickém odporu) jednotlivych vzorkd, ktery by mél
s mnozstvim vad v difiznim spoji také stoupat. Vzorek ze sady S1 ma
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hodnotu elektrické rezistivity o 4,7 % vy3si oproti vzorku ze sady S4, ale u
vzorku S4 nedoslo k dokonalému svafeni a dle metalografickych snimkd
obsahuje zasadni vady v difiznim rozhrani, coZ odhalila i zkouska
ultrazvukem (echo vady UT=100 %). [V7] i

o . b Z(10%Hz)/

Vzorek [MPa] | [uQ mm] %] 7 (0,[5-; Hz)
S4 0,0 243,0 100 34
S5 14,8 256,9 100 35
S3 56,0 250,1 40 29
S1 85,4 255,0 0 28
S2 195,8 180,9 0 22

Verhaltnis Z(fy2(0,57Hz)

Frequenz [Hz]

Obrazek 40 Vyrez z grafu impedanénich kifivek vzorkii sad S1-S5

Na obrazku 112 je vidét porovnani citlivosti metod ultrazvukového zkouseni
v zavislosti na pevnosti spoje (15 vzorki). Jako nedestruktivni metoda
vhodna ke zkouSeni diftiznich svari byl vyhodnocen tzv. dudlni rezim UT
metody Phased Array (A — Scan a B — Scan), ktery zachytil i mensi vady
v diftiznim rozhrani (vzorek sady S1). Naopak metoda S — Scan tyto vady u
vzorku sady S1 neregistrovala. Dualni reZim byl citlivéjsi i v ptipadé vzorku
sady S3, kdy registrace echa z rozhrani spoje dosahovala intenzity 40 %, ale

vreZimu S — Scan byla intenzita odraZeného signdlu podle stupné zabarveni

30 %. [V7]




Tabulka 7 Porovndni metod zkouSeni ultrazvukem v zavislosti na
pevnosti spoje

Vzorek Rm UT [%]
[MPa] e S-
Scan Scan
B-
Scan
S2 195,8 0
S1 85,4 8 0
S3 56,0 40 30
S5 14,8 100 100
S4 0,0 100 100
- e

s2 s1 53 S5 S4

N B (MPa] s UT (%] A-Stan B-Scan sseeliT [%]S- Scan
Obrdzek 41 Porovnani metod UT v zavislosti na pevnosti spoje

Statickou zkouskou v tahu byla zjisténa mez pevnosti u vzorku ze sady S2,
kterd je Rm=195,8 MPa. Druhy nejpevnéjsi vzorek byl ze sady SI, ktery
doséhl pevnosti 43 % z pevnosti vzorku S2. Vzorek ze sady S3 m4 difuzni
linii vyraznéjsi nez vzorky S1 a S2, ale stéle tenéi neZ vzorky S4 a S5. Proto
také dosahl vzorek S3 pevnosti 28,6 % pevnosti z vzorku S2. Vzorek ze sady
S4 byl zni¢en béhem piipravy pro zkousku tahem. Vzorek ze sady S5 dosahl
pouze 7,7 % z pevnosti vzorku S2. [V7]
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Na vzorku ze sady S4 byla experimentaln& vyzkousena prozafovaci zkouska
(RT), jejiz vysledky (obrazek 109) nepotvrdily vhodnost této NDT metody
pro diftzni spoje provedené v disertatni praci. Z uvedenych radiogramt
(obrazek 109) vyplyva, Ze pomoci této metody nebylo mozné detekovat
diftizni rozhrani ani pfipadné vady, proto na zakladé této zkousky v ramci
diserta¢ni prace byla metoda vyhodnocena jako nevhodni pro zkouseni
diftiznich spoju. [V7]

5. ZAVER

Tato disertaéni prace méla stanoveny tfi diléi cile:

1) Volba vhodného materidlu pro experimenty, definovani parametrt procesu
difizniho svafovani a jejich optimalizace.

Nejprve byly odzkouSeny heterogenni svary (titanové slitiny a korozivzdorné
oceli, vEetné pouziti Ni mezivrstev), pro které byly navrzeny svafovaci
parametry (kapitola 4.2.1). Vzhledem k ové&feni vhodnosti zvolenych NDT
zkousek a nemoznosti méfeni elektrickych vlastnosti u heterogennich spoji
byly pro dalsi experimenty navrZeny homogenni spoje slitiny AIMg3.

Splnéni prvniho dil¢tho cile bylo dosaZeno diky provedeni prvniho
experimentu (kapitola 5.1), kde bylo vytvofeno pét diftaznich spojii ze slitiny
AlMg3 (EN AW-5754). V prvnim experimentu byly provedeny
metalografické vybrusy, na jejichz zaklad& bylo mozné vyhodnotit celistvost
difuzniho spojeni, respektive viditelnost vad a ne&istot nachazejicich se v
rozhrani diftzniho spoje. Vystupem z prvniho experimentu byly
optimalizované parametry difuzniho procesu, které byly zakladnim vstupem
do dal3ich navrzenych experimentd a dale poznatky z pfipravy kontaktnich
difuznich (svarovych) ploch. Napiiklad, Ze &isténi kontaktnich ploch musi
namisto jedné minuty byt prodlouZeno, aby bylo snizeno mnoZstvi vad v
difuznim rozhrani. Z vysledkd prvniho expetimentu je patrné, e na kvalitu
difizntho spojeni v tomto piipadé nema zasadni vliv as difiize, protoZe
napiiklad u vzorku 3 byl nastaven ¢as difuze 60 minut a u vzorku 5 je &as 300
minut, a pfitom stav difiizniho rozhrani z pohledu metalografie obou vzorki
byl srovnatelny. ZkuSenosti s tvorbou homogennich svarfi byly publikovény
v [V1] a konkrétni vysledky této disertadni prace byly publikovany v &lancich
[V2]a[V3].

2) Optimalizovanymi parametry provést zkusebni diftizni spoje, které budou
podrobeny nedestruktivnimu zkouseni vybranymi metodami zkouSeni.
Vysledky nedestruktivnich zkouSek porovnat s redlnym stavem difiizniho
spoje a vyhodnotit vhodnost a pouZitelnost vybranych NDT zkousek.

Druhého diléiho cile bylo splnéno pomoci realizace druhého experimentu
(kapitola 5.2). V této &asti bylo provedeno pét diftiznich spojti (vzorky I az
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V), u kterych byly pouzity optimalizované parametry na zékladé zkusenosti a
vysledkd [V3] zprvniho experimentu. ZkuSenosti srozhranim spoji a
povrchovou vrstvou byly publikovany ve [V4].

Pro NDT kontrolu difiiznich spoji byly vybrany metody ultrazvukové
defektoskopie a zjistovani elektrickych vlastnosti [V5], které byly porovnany
se standartnimi  destruktivnimi metodami zkouSeni v této oblasti:
metalografickd analyza a zkouska tahem. Byly tedy aplikované vybrané
NDT zkousky (méfeni elektrickych vlastnosti spoji — kap. 524 a
ultrazvukova defektoskopie — kap. 5.2.5). Msfeni elektrickych vlastnosti
bylo porovnavano s metalografickymi vybrusy jednotlivych spoji. Pfi
porovnani (obrazek 79 v kapitole 5.2.6) ziskanych dat u druhého experimentu
(elektricka rezistivita, ultrazvukové zkouSeni a impedanéni charakteristika)
bylo mozné vyhodnotit vzorky nicméné nebylo mozné najit jednozna¢nou
vzéjemnou vazbu mezi zkuSebnimi metodami. Na zéklad¢ experimentu s UT
(kapitola 5.2.5) se tato metoda nedestruktivniho zkougeni jevila jako vhodna
metoda NDT pro kontrolu difiznich spojii, a proto byla dale zkousena
vramci tfettho experimentu spolu s vylepsenym meéfenim elektrickych
vlastnosti spojti (obr. 96 — kap. 5.3.4). [V5]

3) Ovefit vhodné metody NDT a optimalizovat jejich realizaci na zakladé
pfedchozich vysledkd. Vysledky nedestruktivniho zkouSeni porovnat s
realnou pevnosti difiznich spojt.

Utelem této fize experimentii bylo vytvofit difuzni spoje, jejichZ proces
spojovani byl optimalizovany na zaklad¢ pfedchozich experimentii. Podrobit
tyto spoje nedestruktivnimu zkouSeni, které bylo také optimalizovano na
zaklade vysledkl z predchozich experimentd.

Naplnéni tfetiho diléiho cile bylo docileno diky provedeni tietiho
experimentu (kapitola 5.3). V této casti bylo provedeno celkové patnact
difiiznich spojt (5 sad po tiech kusech — S1 aZ S5), u kterych byla zméfena
jejich elektricka rezistivita a uréeny impedanéni kfivky. Vzorek z kazdé sady
byl podroben metalografické analyze stavu diftizniho rozhrani spoje (kapitola
5.3.2) a byla zjisténa pevnost spoje v kazdé sadé vzorkd (kapitola 5.3.6).
Diky zjisténé pevnosti difuznich spoji a znalosti stavu difizniho rozhrani
spoju byly validovany jednotlivé pfistupy NDT (kapitola 5.3.7). V tabulce 16
a na obrazku 112 je porovnani citlivosti, tj. schopnost detekce vad, dvou
pouzitych UT metod (dudlni reZim a S-scan), z které vyplyvd, ze dudlni reZim
je citlivejsi. Pri méfeni elektrickych vlastnosti difiznich spoji byla zjisténa
zdvislost mezi zvySujicim se impedanénim pomérem, pevnosti spoje a
intenzitou detekce vad pii UT (obr. 111). Je vysoce pravdépodobné, ze tato
metoda je pouzitelna minimalné pro homogenni diftizni spoje a hodnoceni
jejich kvality. Bylo by vhodné v ramci dal$ich vyzkumnych praci proméfit
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mnohem V&t mno#stvi kontrolnich difaznich spojii a vytvofit mnohem vetsi
objem dat pro porovnani a vyhodnoceni této metody.

U metody proméfovani elektrické rezistivity difazich spoji z vysledki této
disertaéni prace (kapitola 6) nelze jednoznaéné konstatovat, Ze metoda je
aplikovatelna pro zjistovani kvality provedent difiznich spoji.

Na zékladé vysledki uvedenych v kapitole 5 a jejich vyhodnoceni v kapitole
6 1ze konstatovat, ze viechny diléi cile disertacni préce byly dosaZeny a tim
byl splnén i hlavni cil prace: experimentalni ov&feni a popis vhodné metody
nedestruktivniho zkouSeni difiznich spojii a zmapovani moZnosti jejich
pouziti pfi difiznim spojovéni. Celkové shrnuti vysledki je pfipraveno
k publikovani (pfipravovana publikace [V7]). Vysledky disertaéni prace byly
publikované ve védeckych Elancich, které jsou uvedeny v kapitole 10, jejichz
hodnoceni je uvedeno v pilohach, a které  jsou recenzenty hodnoceny jako
originalni a piinasejici nové poznatky v oblasti difizniho spojovani. Pfinos
diserta&ni prace pro védu a praxi byl popsan v kapitole 7.
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