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ABSTRAKT

Diplomova prace se zabyva nizkocyklovou Unavoulomi superslitiny
IN713LC s aplikovanou TBC bariérou za vysoké teplot

Teoretickacast prace je roztena docdtyr ¢asti. Prvni je zagfena na popis
unavového poskozeni. Druha poskytuje zakladni &benatiku niklovych superslitin.
a tepelné bariéry a posleditvrta vliv t¢chto vrstev na inavové vlastnosti.

Experimentalntast je zam‘ena na vyhodnoceni zkouSek nizkocyklové anavy a
na objasani mechanismu iniciace aéhi unavovych trhlin.

Unavové vzorky pro experimentélriiast prace byly ipraveny metodou
piesného liti pomoci vytavitelného modelu. TBC bariéyla aplikovana technologii
atmosférického plazmatického nidlel a skldda ze dvou subvrstev - spodni vazebné
vrstvy typu CoNiCrAlY a horni keramické vrstvy typtdSZ. ZkouSky nizkocyklové
anavy prokhly v rezimutizené deformaceipteplo® 900°C. Fraktografické hodnoceni
lomovych ploch bylo provedeno s pouzitiné®iné a elektronové mikroskopie.

Byl uréen vliv aplikované bariéry na Unavovou Zivotnogtarametry Manson-
Coffinovy a Basquinovy #vky. Dale byla ziskana cyklicka defordrd kiivka, kiivky
zmekeeni/zpevini a byl ugen tranzitni péet cykh. Ziskané parametry a hodnoty
Z Unavovych zkouSek byly porovnany s dostupnymiy datinavovych zkousek
superslitiny IN713LC bez aplikované vrstvy a s laplianou difuzni vrstvou typu AlSi
za vysokych teplot.

V ramci fraktografického hodnoceni byly stanovemigta iniciace na lomovych
plochach a diskutovan vliv aplikované vrstvy naciaci a Steni Unavovych trhlin.
Pomocnym nastrojem bylo hodnoceni podélnyeh pomoci rastrovaci elektronové
mikroskopie.

KLi COVA SLOVA

Inconel 713 LC, nizkocyklova Unava, tepelna bari€éfBC), fraktograficky
rozbor



ABSTRACT

This thesis deals with the low cycle fatigue nidbkased superalloy IN713LC
with applied TBC barrier at high temperature.

The theoretical part is divided into four sectiofi$ie first one focuses on
description of fatigue damage. The second one gesvihe basic characteristics of
nickel-based superalloys. The third section dessrithe use of the surface layers -
diffusion layers and thermal barriers and the fowgction deals with the influence of
these layers on fatigue properties.

Experimental part is focused on the evaluatioiowf cycle fatigue tests and on
the explanation of the mechanisms of initiation prapagation of fatigue cracks.

For the experimental part, fatigue samples weepgned by vacuum precision
investment castingTBC barrier was applied batmospheric plasma spraying and
consists of two sublayers - the lower metallic baodting type CoNiCrAlY and top
ceramic coating type YSZ. Low cycle fatigue testsyevconducted under strain control
at controlled temperature of 900 ° C. Fractogragdhamalysis of fracture surfaces was
carried out by using light and electron microscopy.

Effect of applied barrier to fatigue life was detned - the parameters of
Manson-Coffin and Basquin curve. A cyclic stressistcurve was also obtained. The
curves softening / hardening and number of trangidles were determined. The
obtained parameters and values from fatigue teste wompared with available data
from fatigue tests of superalloy IN713LC withoutetlhayer, as applied AISi type
diffusion layer, at high temperatures.

The initiation site on the fracture surfaces wastednined within the
fractographic evaluation and the influence of #agel on the initiation and propagation
of fatigue cracks was discussed. A helpful tool s assessment of longitudinal
sections using scanning electron microscopy.

KEY WORDS

Inconel 713 LC, low cycle fatigue, thermal barrievatings (TBC), fractographic
analysis



PROHLASENI

ProhlaSuji, Ze jsem diplomovou praci vypracovahseatati a Ze jsem spraéra
apIr¢ odcitoval vSechny literarni zdroje, ze kterychnjsgerpal. Diplomova prace je z
hlediska obsahu majetkem Fakulty strojniho inZamir¥UT v Brné a mize byt
vyuzita ke komemim elim jen se souhlasem vedouciho diplomoveé pracekan
FSIVUT v Brre.

V Brné 24. 5. 2013 Jan Machala

PODEKOVANI

NejvétsSi diky pati vedoucimu této prace Ing. Martinu JuliSovi Ph.B z
vynikajici vedeni a bezproblémovou spolupraci. Ddtkuji za pomoc, rady a
piipominky Ing. Simo& Hutaové Ph.D, Ing. Drahord Janové a doc. RNDr. Karlu
Obrtlikovi CSc.

Tato diplomova prace vznikla za podpory projekA CR 107/12/1922 a
.CEITEC - Stedoevropsky technologicky institut® (CZ.1.05/1.7@®0068)
z Evropskeého fondu regionélniho rozvoje.

BIBLIOGRAFICKA CITACE

MACHALA, J. Nizkocyklova Unava niklové superslitiny IN713LCBCTvrstvou za
vysokych teploBrno: Vysoké deni technické v Bry Fakulta strojniho inZzenyrstvi,
2013. 83 s. Vedouci diplomové préace Ing. MartinSJuth.D..



OBSAH

L. CILE PRAGCE ...ttt et eee et e e e e 1
2. UVOD ..ottt ettt 2
3. UNAVA KOVOVYCH MATERIAL U...ooeieee et 3
3.1. Stadium zim mechanickych vIastnOSti..........cccooee e e e e eeeeeeeeeeeiiies 3
3.2.  Stadium nukleace Unavovych trhlin......coe .o 6.
3.3.  Stadium $éni tnavovych trhlin.............ooovmiiiice 8
3.4, KAVKY ZIVOINOST ...ttt 10
4. NIKLOVE SUPERSLITINY ..oooiteeit et eeeeet e e et e et st e e seeeeeeeseneeeeeens 12
4.1, VYVO] @ NISTOME.ccciiiiiiei ittt 12
N S (0 4« (=T s T1F= YAV /U 4 | 14
R T { (U] (U - = W £ V4 =IO 14
4.4.  Vybrané vlastnosti niklovych supershitin .. ..ccceeeeeeiieeeeeiiiiiieieiiiiiinnns 81
4.5. Odlévani niklovych SUPerslitin..........occcciiiiiiiiiiii e 18
4.6. UsmErnéneé tuhnuti a monokrystaly ...........cccovvvieeeeeee i 20
4.7.  Tepelne ZPraCoVANT ........ccviiiiiiit it 20
5. POVRCHOVE VRSTVY NA NIKLOVYCH SUPERSLITINACH.. 22
5.1, TePEINE DAMEIY ...oeeeiieiiiieie e e 22
5.2, DIfUZNT VISEVY .oiieeieeeiiiiiiie ettt s e e e e e e e e e e e e e e eeesesssannnnneennnnnes 30
6. VLIV POVRCHOVYCH UPRAV NA UNAVOVE VLASTNOSTI..ccocveveurennen. 31
7. EXPERIMENTALNI MATERIAL A TECHNIKA.....ceeoi oo 36
8. NIZKOCYKLOVA UNAVA IN713LC S TBC VRSTVOU.....cceiiiveieeerenen. 38
9. INICIACE A SIRENI UNAVOVYCH TRHLIN......coioiiiieee e e 44
o T I S o 1 SO R PSRRI RURN 45
0.2, LG = 000 ettt ettt 56
ST T I O o s TSROSO RTURR PR 63
10.  DISKUZE VYSLEDKI ....cuteoteee ettt et ee e eaee et ere s e e et aeeane e 69
L1, ZAVERY oottt 74
POUZITA LITERATURA ... oottt e e e s e ee s e e s e aneeneas 76
SEZNAM POUZITYCH ZKRATEK A SYMBOL ....couvteieee oo 80

= 210 & 1 22T 82



Teoretickatast - Kapitola 1. - Cile prace

1. CILE PRACE

Diplomova préace je zaffena na studium vlastnosti lité polykrystalické aué
superslitiny Inconel 713LC na vzorcich s aplikovan®BC vrstvou, po cyklickém
zatzovani v oblasti nizkocyklové Unavy v rezirfigené deformace za vysoké teploty.
Dil¢&i cile prace jsou nasledujici:

Vypracovat literarni reSerSi na dané téma.

Posoudit chovani studovaného materidlu s aplikovahBC vrstvou po
cyklickém zatZovéani na zékladprovedenych nizkocyklovych tnavovych
zkousek.

Porovnat ziskané vysledky ze zkouSek nizkocyklonavy s dostupnymi
vysledky charakterizujicimi chovani experiment&nitmaterialu p
pokojové a zvysSené teptobez aplikace ochranné vrstvyigadre s jinym
typem aplikované vrstvy.

Provést fraktografické hodnoceni vybranych lomovgtdth.
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Teoretickécast - Kapitola 2. - Uvod

2. UvOD

Hlavni oblasti pouziti niklovych superslitin jsouysokoteplotni aplikace
v leteckém a energetickém gpmyslu. Sowdasti z niklovych superslitin musi kr@m
vysoké teploty odolavat také silnému oxidanu a koroznimu prosdi a jsou
namahany i mechanicky. Praypii téchto podminkach pkvyniknou ty viastnosti,
kterymi se niklové superslitiny odliSuji od ostatmi konstruknich material, tj.
zejména vysoka Zarupevnost a Zaruvzdornost. Obed¢rgmdem, a to nejen ve vySe
uvedenych oditvich, je zvySovani funinich parametfr strojnich sotiasti. Tato snaha
zpiasobuje, Ze séasto pohybujeme na samé hranici moznosti maietialniklovych
superslitin se metalurgicka cesta vyvoje struktpoyazuje prakticky za ukéenou a
negredpoklada se dalSi vyrazné zvySeni uzitnych viastripravou chemického slozeni
nebo tepelného zpracovani. Aplikaci ochrannychevrsta povrch saidsti z niklovych
superslitin I1ze vSak zmirnit extrémnigobeni pracovniho prdsti.

Z vySe uvedenychigodi se pouzivaji dva typy ochrannych vrstev — difuzni
vrstvy a tepelné bariéry. Hlavnim Ukolem p¥vimenovanych je zvySeni oxidla a
korozni odolnosti. U tepelnych bariér je sice mozoto zlepSeni také pozorovat,
mnohem dleZit¢jSi je vSak snizeni tepelnéhainku na povrch saiésti. Tepelné
bariéry jsou schopny snizit teplotu na povrchu 450°C. RoviZ jsou schopny zmirnit
rychlé teplotni vykyvy Bhem realného provozu. Pozitivni vliv tepelnych éaki tomto
ohledu je tedy neoddiskutovatelny.

Na problematiku ochrannych vrstev je vSakigo& nahliZzet i z jiného uhlu.
Aplikace tepelné bariéry na povrch sasti mize ovliviovat nap. jeji Unavové
vlastnosti. B hodnoceni je nutné nejen sledovat vliv na Unawdaétnosti zakladniho
materialu - superslitiny (substratu), ale celoussaw superslitina plus nanesena bariéra
hodnotit jako jeden funini celek.

Tepelné bariéry sebou mohou nést ceébmu problém. Jednim z nich je velmi
odlisna tepelnd roztaZznost horni keramické vrstvigosového substratu, coZ iie
zpasobit zn&na tepelna pnuti. Tato pnuti jsou sice zgmm gitomnosti pechodné
vazebné vrstvy MCrAlY , aleipsto mohou zjsobit prasknuti ochranné vrstvy, a co
vic, tato trhlina se fiZe roz§iit i do t€lesa sotasti a negativé tak ovlivnit Unavovou
Zivotnost. Bi prasknuti ochranné vrstvytbe také dochazet k lokalni oxidaci a korozi
ve vrst¥. Tato skuténost mize zpisobovat zminy i v substratu. #kladem niize byt
oderpani hliniku z povrchu substratu doifieéch se oxid Al,Os. V substratu dochazi
k rozpou&tni precipitah y* a na rozhrani mezi vazebnou vrstvou MCrAIlY a sudibem
vznika z €chto oxidi vrstva ozn&ovana zkratkou TGO - thermally grown oxide.
Existence této vrstvy zasaglavliviiuje nejen zivotnost vrstvy - sniZuje jefilpavostci
dokonce niZe zmisobovat jeji delaminaci, aletrbe také zhorSovat Uinavovou Zivotnost
superslitiny. Oxidy na rozhrani mohou byt mistentiace trhliny. Opomenout nelze
ani vliv samotného nanaSeni tepelné bariéigdRlasmatickym néskem musi byt
povrch otryskan, coz @pzpasobuje vznik potencialnich mist iniciace unavovirtiin.

Pfi samotném nasiku miazZe byt povrch také ovlivim vnesenym teplem.

Vliv tepelnych bariér na Gnavovou Zzivotnost litélykrystalické niklové
superslitiny Inconel 713 LC je vtéto praci popsgomoci vyhodnoceni zkouSek
nizkocyklové tnavy (NCU) v rezimiizené deformacefpteplog 900 °C a pomoci
fraktografického rozboru lomovych ploch. Pro ucelerpedstavu &eni Unavovych
trhlin v celém systému bylo pouZito i podélnyiezi. Viiv tepelné bariéry na NCU byl
porovnan s hodnotami zkousek NCU materialu bezghmué Upravy a rowi s vliivem
difazni bariéry typu AlSi.
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3. UNAVA KOVOVYCH MATERIAL U

Unava kovovych materiéla strojnich sotasti je degradai proces, ktery ma
kumulativni charakter. Nutnou podminkou pro vznikravoj Unavy materialu je
cyklicka plasticka deformace,ripkteré se mini hustota a konfigurace tfigkovych
poruch, coZ v konmém disledku niize vést k vytvéeni zarodéné trhliny a lomu [1].
Unava materidl je definovana jako {sobeni ¢aso¥ promenlivych vrgjsich sil
projevujici se nevratnymi z&nami v mikrostruktie a ztoho vyplyvajicich zén
mechanickych vlastnostiCasow Ize tento degradai proces rozdlit na ti stadia -
stadium iniciace Unavove trhliny, nasledrigtrtrhliny a v posledni fazi nastava lom
souwasti [2]. Rozhrani mezimito tremi stadii tnavového Zivota neni ostré, nebe
vzajemr piekryvaji.

3.1. Stadium zmeén mechanickych vlastnosti

Zménu pevnostnich vlastnosti v materialech, které hybglrobeny cyklické
plastické deformaci, Ize sledovat provedenim talakediSky po cyklovani. Na obr. 3.1
je uveden fiklad zpewovani materialu. Kvka s ozndenim N=0 ukazuje chovawi -
mosazi, ktera nebyla cyklicky zgbvanda. S rostoucim pem cykli, I1ze sledovat, Zze
hodnoty napti potrebné ke stejné deformaci rostou.

Rada experimentalnich praci ukazala, Z&myrvlastnosti (nejen mechanickych)
maji zpravidla sytici charakter - nejvyr&gi jsou na péatku zatZzovani, s rostoucim
poctem cykli uz neni zrana takovéa a nasledmochazi k saturaci vlastnosti [2].

! o}

o - 1.10°
£ ° 210 ,
E > 210
=
5 > 6.10°

54
~ N=0
Cu-317%2n
o; = 10,7 kpmm*
g =107 sec’
0 1
0 1 2

6, (10" ——=

Obr. 3.1 Tahové diagramy - mosazi prodzny pa@et cykii, priklad cyklického
zpeveni [3]

K popisu zmn pevnostnich vlastnostiéleem Unavového Zivota se mnohem
dastji pouzivaji cyklické deforméni kiivky (CDK). Udaje pro jejich konstrukci
ziskavdme z hystereznich stalg zaznamenavanych v uehu Gnavové zkousky.
Obecna hysterezni sika je uvedena na obr. 3.2. Zkousky mohou probikaivwou
z&kladnich rezimech — tj. vrezimu konstantni atoglf nagti nebo konstantni
amplitudy deformace (celkové, nebo plastické). Rokurobihd zkouska v rezimu
fizeného nafii (obr. 3.3a, b) udrZzujeme konstantni hodnotu &omhy nagti - o, F¥i
rezimuiizené deformace udrzujeme konstantni hodnotu amplitelkové deformace -
€ar Nebo amplitudy plastické deformace,p (obr. 3.3c, d). Fedpoklada se, ze CDK
nezavisi na rezimu zZgtovani [2].
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Ca

e

Obr. 3.2 Obecna hysterezni sty [2]

Situace, které mohou nastat, jsotetped znazorgny na obr. 3.3 (kvky
zmekeeni/zpeviini). Varianta cyklického deformiaiho zpeveini je 3.3a (pro stejnou
amplitudu napti je amplituda plastické deformace s rostoucintgro cyklu mensi) a
3.3c (pro stejnou amplitudu plastické deformace jestoucim p&tem cykii potreba

vySSi amplitudy nagii). Varianta 3.3b a 3.3d jsouipady cyklického deform@iho
zmekeeni.

Eap I Eap
o, = konst o, = konst
-

(€p)sa (%up e
al N b N
A &gy =konst O, Eqp = KOst
/ (0 Dyt
(O Jsat
c) N di N

Obr. 3.3 MoZnosti chovani materiéli gyklickém zatzovani [2]

Dolni index ,sat* u §a)sar @ €ap)sat 0ZN&Uje skuténost, kdy po ufitem patu
cykli dochazi k ustaleni (saturacirito hodnot. Ziskame tak jeden bod pro konstrukci
CDK, coz lze schematicky ukazat na obr. 3.4 - jedea podst&to vrchol stabilni
hysterezni smiky. Cyklickd deformani kiivka je tedy zavislost amplitudy né&p na
amplituct (plastické) deformace. #ky zpevreni/zmekéeni ukazuji zavislost
amplitudy napti ¢i deformace na pidu cykhi. Cyklické zpevini/zmékéeni zpravidla
zaujima maloucast Unavoveé Zivotnosti. &8inu ¢asu z Unavoveé Zivotnosti je tedy
material v saturovaném stavu. Toto vSak neplatinpaterialy, které vyraznou saturaci
nevykazuji (Al). V tchto gipadech pracujeme s hodnotami¢téap deformace pro #2
(pocet cyki do lomu) [4].

Experimentala Ize ukit CDK dvéma zpisoby. Prvni moZnosti je proveést
zkouSky na sérii vzotk Kazda zkouSka preéhne pro jinou Urovie amplitudy plastické
deformace €5, (pro rezim konstantreiy).
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Ziskame tak fislusné hodnoty amplitudy nép - o, pro konstrukci CDK. Pro
zkousSky nizkocyklové unavy se s dspem vyuziva zkracené zkouskyi piz Ize utit
CDK z jednoho vzorku. Podstatou této zkousky jesrranamplitudy zaZovani. Na
kazdém stupni musi prébnout dostatiny paiet cykli, aby doslo k saturaci. Vysledky
pro nizkocyklovou oblast jsou \ifatelném souladu s vysledky CDK ziskanych ze série
vzorka [5].

o CYKLICKA
L KRIVKA,

‘}/

/ R
L———""’-—-

— NSTABILNI SMYCky

Obr. 3.4 Definice cyklické deforrta kfivky [2]

CDK Ize poté vyjatit mocninou zavislosti:
o, =K1, ) (3.1), kde
K* je koeficient cyklického zpewmi an‘ je exponent cyklického zpe¥ni.

Cyklické zpeveni je typické pro materialy vyzihané. K cyklickérmmekeeni
muze dojit u materidl zpevrenych (deforman¢, precipit&né, disperzs, piimésovymi
atomy, martenzitickou transformaci apod.). Nenidak pravidlem, nebion¢které kovy
vykazuji superpozici obou chovani (kovy s prodlemaumezi kluzu) [2].

Jak jiz bylo uvedeno, ziny mechanickych vlastnosti jsou odrazem
mikrostrukturnich zrmn. RovréZz bylo uvedeno, Ze podminkou uUnavy kovovych
materiah je cyklicka plasticka deformace. Plasticka defarenge nejvice spojena
s pohybem, chovanim a interakci dislokaci a tomajeerakci mezi dislokacemi, ale i
mezi dislokacemi a jinymi strukturnimi poruchadnijednotkami. Cyklick& deformace
vede roviZ k intenzivni tvork bodovych poruch (vakanci), popnize vést i k fazové
transformaci.

Rozhodujicimi faktory pro vytieni dislok&ni substruktury $ cyklickém
zakzovani je (krom velikosti amplitudy nagti) snadnost ficného skluzu. Na zaklad
mnoZstvi experimentalnich dat bylo vyteao jednoduché schéma (obr. 3.5). Energie
vrstevné chybyysg uréuje snadnost ifitného skluzu {im vySSi energie, tim snazsi
piicny skluz), péet cykki do lomu je ve vztahu s amplitudou &tp

= oblast A: VysSi energie vrstevné chyby, vysSi Unavova Zivattn@nensSi
amplituda zatzovani). Typick& struktura jsou shluky nebo passladiaci,
vzajemr odclenych oblastmbez dislokaci.

4

buikova. Sény burék maji vyrazr vyssi dislokani hustotu, nez jejich virk.
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= oblast C: Oblast nizkych energii vrstevné chyby (a tedy aidiio @icného
skluzu) po celou dobu Zivotnosti. Dislokace se dnzych skluzovych rovin.
Nemohou tvéit shluky a buiky.

Zcela platny je tento diagram pouze pro jednofézawy s FCC rfizkou a stav
homogenni napjatosti. Pro z&kladribizeni je lze pouZzit i pro jiné typy kév Zde
vSak misto energie vrstevné chyby jeipba pracovat se snadnosti¢pého skluzu.
Zelezo a jeho slitiny se vyz#gi snadnym fénym skluzem - jsou pozorovany
substruktury A a B [6, 7]. OvSem je petba zohlednit fakt, Ze rostouci obsafgsi
snizuje energii vrstevné chybyyse Nag. u austenitickych oceli, mosazi, brénz
vznikaji velice Siroce roz&ené dislokace. V tab. 1 jsou uvedeny hodnoty gther
vrstevné chyby ysg pro vybrané FCC kovy.

V pripact nehomogenni napjatosti pak vysledna strukturastawa poloze
v ramci €lesa (lokalni amplituda deformace).

y[Um?]
0 kov Vse [MI/m?]
o e Ag 16
Burikova Zilova (pasova) struktura,
struktura shluky dislokaci Au 30
0,1 | y Cu 40
B A A 140
0,05 Ni 200

Tab. 3.1 Energie vrstevné
0,02 chyby vybranych FCC

L kowi
0,01} C

0.003 Rovinné fady dislokaci

10¢ 10* 10° 107 N; [eykly]

Obr. 3.5 Oblasti vyskytu dislokaich struktur v zavislosti
na energii vrstevné chylya paitu cykl: do lomu N [2]

3.2. Stadium nukleace Unavovych trhlin

Pro uUnavovou Zivotnost je velmiulézity stav povrchu materialdi Groven
povrchového zpracovani. Nukleace Unavovych trhlimakrostrukturd homogennich
souwasti probiha v drtivé &sSin¢ pripadu na volném povrchu cyklicky 2abvanych
souwasti (s witou vyjimkou gigacyklové Unavy a kontaktni Unavy). sowdasti
makrostrukturda nehomogennich (se zpewiou povrchovou vrstvou - nap
nitrocementovanou, nitridovanou atd.) neni nukle@avovych trhlin vzdy vazana na
volny povrch, dochazi k ni na rozhrani tvrdé poweseh vrstvy a mdkké matrice.
s koncentraci naji. Ta je na povrchu nej{Si a je znasobena koncentraci izangch
makroskopickych (konstriki vrub, zapich) a mikroskopickych (nerovnosti po
brouseni, leghi, extruze, intruze) koncentratorech &apRovréz miZze nastat fipad,
Ze se na povrchu vyskytuji trhliny jiZgd cyklickym zatZzovanim. V takovémijjpact
stadium nukleace zcela chybi. Stadium nukleacezwyrakracuje roveiz korozivni
prostedi.

U homogenniho materiadlu je deformace #gtku rozloZena rovno&nng.
Pozdji vznikéa (v objemu) Zilova dislokai struktura (viz obr. 3.5 oblast A)fiRur¢ité
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velikosti nagti (blizko povrchu) vSak tato struktura jiz nenhgpna penaset veSkerou
plastickou deformaci a vznika nové struktura peeniich skluzovych péas(PSP).

V piipact polykrystalického materialu jsou tato pasma omaz@evazr jen na

povrchova zrna. Pro oblast B a C na obr. 3.5 newighova dislokaéni struktura

zasadan odlisna od struktury objemoveé [2].

ProtoZze je v PSP vysSi Uraveplastické deformace neZz v okolni maélo
deformované matrici, vystupuji tyto pasy na povréhoii se perzistentni skluzove
stopy (PSS) na povrchu - vznika povrchovy religdvadiji se pojmy intruze (PSS pod
arovni povrchu) a extruze (PSS nad udrovni povrchoffuze a extruze vznikaji i
v oblasti B a C na obr. 3.5. Jsou vSak jemné akefinbcthem prvniho stadia unavového
procesu - Bhem zpewovani nebo zwkéovani. Kden intruze je prozenym
koncentratorem n&gi a hraje dleZitou roli @i iniciaci Unavoveé trhliny [8].

Mechanismy nukleace

Byla navrzena celéada modei popisujicich zpsob nukleace Unavovych trhlin.
Tyto modely se shoduji ve faktu, Ze k nukleaci @&xihv mistech silné lokalizace
plastické deformace (v nukl@@ch mistech) - kien intruze v iunavovém skluzovém
pasu, v blizkosti inkluze, v okoli hranice zrna.zBivazeji se vSak v nazoru, kde je
predél mezi ostrou inkluzi a mikrotrhlinou. Mechanisnaglrozalit do Sesti zakladnich
skupin:

= Modely nerozliSujici mezi intruzi a mikrotrhlinog9 - 11] Mikrotrhlina je
chapéana jako spoijityist intruze do hloubky. &t probih& opakovanym skluzem
na jednom skluzovém systému uvnitnavového skluzového pasu - kartovy
skluz (viz obr. 3.6) Podle [11] jeist trhliny zpisoben sidavym skluzem na
dvou nekomplanarnich skluzovych systémech.

mcirce

Obr. 3.6 Kartovy skluz v anavovém skluzovém p4su [2

» Nukleace kehkym prasknutim v Keni intruze.[12] Tento model rozliSuje
intruzi a trhlinu. Na ostrém konci intruze dochda zpevini a velké
koncentraci nafii. Toto nagti nemiZze byt odrelaxovano skluzem a dosahne
takové urove, Ze maximalni nafi presahne meziatomové vazebné sily.

» Vznik trhliny kondenzaci vakandil3] Cyklicka plasticka deformace igobuje
zvySeni koncentrace vakanci. N&gi nafst je v oblastech s vysokou dislgka
aktivitou - Unavovych pasech, neboekteré dislokani interakce prav vznik
vakanci zfisobuji. Vzniklé vakance mohou difundovat, shlukosata vytvéet
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dutiny. Dostatéené velka dutina jiz Mize byt povazovana za trhlinu. Difuze
vakanci je sila teplotré zavisla - pedpoklada se, Ze mechanismus kondenzace
vakanci se na nukleaci podili pouzevyssich teplotach (spale¢ s creepem).

» Dekoheze krystalu podél skluzové rovinyigpbena akumulaci dislokddi4]
Vytvoreni takové konfigurace dislokaci, které vede kvakému lokalnimu
zvysSeni nagti, které stai ke ztra¢ dekoheze v oblasti azkolika nanometi.

= Nukleace na hranicich zrnMikrotrhlina ve vySe uvedenych mechanismech

vznika v Unavovém skluzovém pasu, a&sto i v blizkosti hranice zrn. Tento
model vSak uvazuje vznik intruze, ze které se pgtdji mikrotrhlina, gfimo na
hranici zrn. VyZaduje velmi intenzivni cyklickou gsttickou deformaci celé
povrchové vrstvy jednotlivych zrn. V mésthranice zrn vSak deformace
neprobihd, protoZe posunuti kolmé k povrchu vénisanice je té nulové.
Tento mechanismus proto vyZzaduje velmi vysoké aogpfi zatZzovani, N
maximalré 10° a velké rychlosti deformace. [15, 16].

* Propojeni intruzi podél PSP a vznik dlouhélké& povrchové trhliny[17, 18]
Tento mechanismus (podabjako druhy uvedeny mechanismus - kondenzace
vakanci) uvazuje zvySovani koncentraci vakancislatiku interakci dislokaci
v PSP. Difuze vakanci je zakahpojena s difuzi atoinv opa&ném sndru. Je

,,,,,,,

kanaly vybihaji na povrch, vznikaji extruze. Naprtamu v dislok&nich
sttnach vznikaji nagrova pole, ktera jsou relaxovandi gyklické plastické
deformaci. V mistech, kde se disléka stny stetavaji s povrchem, vznikaji
intruze. S rostoucim @em cykh se extruze zvySuji a intruze prohlubuiji, roste
koncentrace naji a deformace a intruze se spojuji. Podél PSPkazntlka,
dlouha trhlina.

3.3. Stadium Si¥eni unavovych trhlin

Z podstaty procésneni zadné kritérium (jak je patrno i z odliSnyohchanismu
nukleace trhlin), které by umdédvalo oddlit druhé a teti stadium Unavového Zivota.
Rozhodnuti je proto dano konvenci v otazce délkiny, kterou budeme pozadovat za
konec nukleaniho stadia [2].

Siteni tnavovych trhlin probiha ve dvou etapach (Wiz 8.7). V prvnim stadiu
(Stage 1) se vznikla mikrotrhlinai§iod volného povrchu (free surface) ve ésm
aktivnich skluzovych rovin (krystalografické&di trhliny). Toto stadium postihuje jen
malou ¢ast lomové plochy, ale trvd az 90 % z celkovyckitpaykla do lomu (plati
zejména oblast vysokocyklové Unavyim nizSi amplituda nagi, tim déle se bude
trhlina §fit krystalograficky). Druhé stadium (Stage Il)¢a@a v okamziku, kdy trhlina
dosahne uité kritické velikosti a dale seisijiz nekrystalograficky, kolmo na smn
pusobiciho nagti. V této etap se Sfi jedina - magistralni trhlina [19].

Nekrystalografické &éni trhliny popisuje Lairtv model (viz obr. 3.8). Typicky
je zlabkovity reliéf, zlabky jsou kolmé na &m8iteni trhliny. Kazdy Zlabek je twen
jednim zatznym cyklem, ovSem ne kazdy &&ty cyklus vytvai Zlabek [2].

Na obr. 3.8 - bod, je znazor#na trhlina. V bod b dochézi k vyrazné deformaci
ve snéru maximalniho smykového n&p V bod ¢ narista tahové napi - trhlina se
otevira a jejicelo otupuje. V boél d pisobi tlakové natii - trhlina se zavira, ale jeji
celo Zistava deformovano ve $nu maximalniho smykového né&p a nevraci se do
puvodni polohy. V bod e dochazi k Uuplnému z#eni - trhlina ,poskgila” o jeden
Zlabek.
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\— Free surface

Obr. 3.7 Steni tnavové trhliny [20]

Free surface - volny povrch, Stage | - prvni stadi$tage Il - druhé stadium

Otazku rychlosti $éni trhliny popisuje (pro symetricky cyklus &abvani)

Parigiv zakon (3.2):

dl

dN
AB

A (3.2), kde
dN

rychlost &feni magistralni trhliny [m.cyklug§

materialové parametry
amplituda sotinitele intenzity nagti [MPa.ni*?

Obr. 3.8 Lairdiv model [21]

Rychlost Sieni trhliny je zde funkci amplitudy intenzity rdip Takto vztah

definoval Paris [22]. V &kterych publikacich se setkdvame s rozkmitem faktor
intenzity nagti AK. Tento zakladni vztah vSak pebuje utitou modifikaci nebé
vyraz dl/dN se rovn& nule pouze v tomipac, je - li Ky = 0. To znamen4, Ze trhlina by
se [festala §it pouze v pipact nulové amplitudy. Jak jiz vSak bylo zndfro, ne kazdy
zagzny cyklus zpsobuje tst trhliny. K mistu trhliny je zapdebi ugita minimalni
prahova hodnota i (AK). Vztah (3.3) [2] tuto hodnotu zahrnuje:
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%:AE(Kf—Kfp) (3.3)

kde Kq je prahova hodnota amplitudy sinitele intenzity nagti [MPa.mi*?.
Minimalni prahova hodnotadgje charakteristicka vlastnost materialu.

PRAHOVA HODNOTA
Kath

log Ku —

Obr. 3.9 Zavislost rychlosti&ni tnavoveé trhliny na K23], Kan = Kap

Platnost vztah (3.2) a (3.3) je na obr. 3.9 vymezena oblasti Bblasti A se
unavova trhlina &i krystalograficky (pomaleji). Oblast C jefipzatzovani velkymi
amplitudami (nizkocyklova (nava), kde jefed celem trhliny velka plasticka
deformace.

Posledni etapou i®ni trhliny je Unavovy lom. # dalSim dstu trhliny dojde
k oslabeni nosného {iezu sodasti a cely proces konnahlym lomem. Ve &Sin¢
piipadi se jedna oilehké poruseni.

3.4. Kiivky zivotnosti

Zakladni Kivkou unavové Zivotnosti je stale dhlerova Kivka (obr. 3.10),
zejména v oblasti vysokocyklové Unavy, kde je rathiwi vlastnosti odolnost proti
pusobeni prorénlivych nagti - mez Unavys.. Mez Unavy je takova amplituda reip
pii které jiz nedochazi k poruSeni. Konsitnk materidly jako ocel a¢hteré jiné
intersticialni slitiny se ktéto hodnotv oblasti vysokého pou cyklki do lomu
asymptoticky blizi. U materi& které toto chovani nevykazuji je nutn@&itismluvni
mez Unavy pro dany pet cykii N, piicemZz se jednaipdevSim o slitiny s FCC
mifzkou (slitiny Al - 5.10 cyklg, slitiny Mg - 1& cykla).

Pii nizkocyklové Gnay (107 - 1C° cykli) je vak dleZitsjsi schopnost materialu
snaSet stdavou plastickou deformaci. PouZivaji ses dadkladni kivky: Manson -
Coffinova (tvrdé zatzovani, tj. s konstantni amplitudou celkové nebasttke
deformace, viz rovnice 3.4) a Basquinova ¢kké zatZovani, tj. s konstantni
amplitudou nagti, viz rovnice 3.5).

Manson - Coffinova mocninna zavislost mezi amplitu plastické deformace
€ap a pa&tem cykh do lomu N:

£, =& 2N, f (3.4), kde
£, je koeficient Gnavove taznostije exponent Gnavové taznosti.

Basquinova mocninna zavislost mezi amplitudouctiag, a pd@tem cykii do
lomu N:

o,=0, 2N, P (35), kde
o, je koeficient Gnavove pevnosti [MPd) je exponent Gnavove pevnosti.

10
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—\3 kvazistaticky lom

nizkocyklovd Unava

log o

vysokacyklovd

unava
o, =0 D
o
NC
: , , logNy—=—
casavand trvala
‘ v . ’
uUnavova pevnost Unavova pevnost

Obr. 3.10 Whlerova kivka [2]
S vyuzitim vztah 3.4 a 3.5 lze odvodit vztah 3.6 pro amplitudu oekk
deformacee,, ktera se krom slozky plastickée, sestava i ze slozky elasticks..

at?

Grafické vyjadeni je na obr. 3.11.
Eat = € + ‘Eap = % + gap = J_EfE(ZN f)b + glf [(ZNf )C (36)’ kde
E je modul pruznosti [MPa].
Pti malych pd@tech cykii do lomu Npievladae,, pii velkém p@tu cykli &,.

Hodnota 2N na obr. 3.11 je tranzitni pet cyklki - rozsah obou sloZzek deformace je
stejny.

log &,

—— * C
— &= €; (2N)
Manson - Coffinova kfivka

log(2N))
Obr. 3.11 Kivky Zivotnosti a amplituda celkové deformace [2]

11
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4. NIKLOVE SUPERSLITINY

4.1. Vyvoj a historie
Za predchidce niklovych superslitin 1ze povaZovat Zaruvzdaostigny typu Ni-
20Cr, pouzivaneé jizdnem 30. let 20. stoleti. Zasadnim krokem bytlavek Al a Ti do
téchto slitin a pochopeni mechanismu precigitho vytvrzovani. Prvni vytvrditelna
superslitina Nimonic 80 pak byla patentovana v rd@10. Byl tak odstartovan
intenzivni vyzkum a vyvoj, protoZze niklové supdialy se prokézaly jako strategicky
material pro letecky @mysl. Jejich aplikace umagje vySSi pracovni teploty
turbinovych motat, a tim jejich vysSi vykon acinnost. Pracovni teploty vzrostly z
puvodnich 700 na dneSnichrilgizné 1100°C. Existuje i witd spodni hranice
pouzitelnosti - cca 650 °C, ta je vSaist¢ ekonomicka. Pod touto teplotou Ize bez
omezeni pouzivat jiné, vyrazmevrejSi, konstrukni materialy (naplklad austenitické
korozivzdorné oceli) [24].
Celkovy vyvoj niklovych superslitin a sdasti z nich vyrobenych je komplexni
a dlouhodoby proces, Ize vSak pozoraitgti zakladni cesty:
= (prava chemického slozeni a struktury
» Kkonstrukni reSeni
= vyvoj povrchovych Uprav
» vyvoj pouzivanych technologii.

Na konkrétnim fipadu vyvoje turbinovych lopatek Ize ukazat, Zenptki cesty
na sebe do dité miry navazuji. Rozvoj technologii vyroby bylakszcela determinujici
a zpaatku cely proces spiSe brzdil [25]yroba niklovych superslitin totiz vyZzaduje
vakuovou technologii taveni, odlévani (metoda wy&wého modelu) a tepelného
zpracovani. Teprve po zvladnutthto technologii a vyrabsowasti bez slévarenskych
defekti bylo mozno pistoupit k navySeni uzitych vlastnosti metalurgickestou.

Obrdzek 4.1 dokumentuje historicky vyvoj mikrogtiry precipit&né
zpevrénych superslitin. Popis jednotlivych fazi bude k)i rozebran v kapitole
4.3. Obrazek vSak jasnukazuje vliv legovani a tepelného zpracovani. Mazini
generaci a dnesSnimi superslitinami je zasadni ragfihéna v:

* navySeni objemového podilu vytvrzujici faz€az na 60%)

= zmené morfologie této faze z kulovité na kubickou

» zmenSeni velikosti primarnich karbit¥C

» vylouceni jemnychetizkovych sekundarnich karliéf1,3Cs na hranicich zrn
» potlaeni vzniku neZzadoucich fazi [26].

¥ matrice y v karbid M23Cs eutektikum

karbid Ma3Cg ¥ karbid MC o ERIAIIC

{
\ Sigma fize | Sigma fize

Obr. 4.1 Vyvoj mikrostruktury precipite¢ zpevignych niklovych
superslitin (z leva doprava)[26]

Dalsi vyvoj technologii odlévanifipedl na trh lopatky s usémnéné ztuhlou

strukturou a dokonce monokrystalické lopatky (viar.04.2). V prvnim fipac je

12
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vyuzito teplotniho gradientu k tva¥bmensiho p&u zrn se sloupcovitou morfologii,
vhodre orientovanych k w&Simu zatizeni. Vfipact monokrystalickych lopatek se
vyuziva tzv. selektoru, ktery umidje, aby celédeso lopatky bylo tvieno jedinym
krystalem. Pro tyto typy lopatek je snizen #impivy vliv hranice zrn. Tzn. zvySeni
creepové odolnosti, omezeni segkegeh pochod a precipitace karbid negiznivé
morfologie [26]. Podrob¥i o technologii vyroby &chto lopatek bude pojednano
v kapitole 4.5.

Obr. 4.2 Monokrystalicka lopatka, lopatka s ésn@énou strukturou a lopatka
s rovnoosymi zrny (z leva doprava) [27]

Dnes jsou v podstatvycerpany moznosti jak zvySit pracovni teploty
metalurgickou cestou. Vijpact lopatek byly dalSimi kroky konstrdki Upravy (vnitni
chladici kanalky) a povrchové Upravy (tepelné bgyie

Vnitini chlazeni lopatek je podn&mo dokonale zvliadnutym proceseiegného
liti metodou vytavitelného modelu.élEso lopatky neni kompaktni (viz obr. 4.3).
Obsahuje mnozstvi viitich kanalk, kterymi proudi vzduch a lopatku tak ochlazuje.
Prvni generace (Single-pass) byla rama fadou rovnobznych kanalk mensiho
(Multi-pass)[28].

Tepelné bariéry jsou tveny rekolika vrstvami, z nichZz nejdeZit¢jSi je vrejSi
keramicka vrstva. Ta ma malou tepelnou vodivost schopna snizit teplotu na povrchu
superslitiny az o 150 °C. Tepelnym bariéram bud@movana velka pozornost
v samostatné kapitole 5 této prace.

Single pass Multi-pass Thermal Barrier
Coating

Obr. 4.3 DalSi moznosti zvySeni pracovnich tef#éf [

13
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4.2. Rozdéleni a vyuziti

Zakladni rozdleni je na slitiny Zaruvzdorné a Zaropevne.

Zaruvzdorné slitiny jsou zpe¥né pouze substitmé. Horni teplota pouZiti je az
1150°C, ovSem zarpdpokladu jejich provozu bez spoligpbeni mechanickych nép
Matrice je tvdena tuhym roztokem NiCr s obsahem chrému 10 az 3Qidbadre
levngjSi varianta NiCrFe s obsahem Zeleza 5 az 20 %kyPk¥eré substittné zpewu;ji
tuhy roztok, jsou fedevsim molybden, kobalt a wolfram.

Zaropevné slitiny si udrzuji mechanické vlastnasti do teploty 950 °Cip
spolupisobeni mechanickych n&p Mechanismi zpevréni je vice: tyto slitiny jsou
zpevréné substitane, karbidy, pop. disperzg, ale nejétSi roli hraje precipiténi
zpevreéni koherentnimi precipitaty [29].

Hlavni oblast vyuZziti je v leteckémipnyslu - vysokoteplotni a nejvic namahané
soutasti leteckych turbinovych moftgra to jak odlitky, tak tviiné vyrobky. Z odlitik
piedevsim lopatky, integranita kola. Z tvédenych vyrobk obézna a rozvagti kola
pomocnych energetickych jednotek, spalovaci korapod.

V oblasti energetiky jsou toi@devsim sotasti spalovacich a parnich turbin.
Turbodmychadla a vyfukové ventily v automobilovémiipyslu. Nastroje pouZivané
pro praci v nadrgrnych teplotach. Tepethnamahané plasSt casti raketového motoru
v kosmonautice. Hnaci mechanismy regnlah tywi a armatury reaktér v jaderné
energetice. Potrubi a reaktory v chemickém a peé&mickém pimyslu [30].

4.3. Struktura a faze

Vliv jednotlivych prvki na strukturu shrnuje tabulka 4.1ieRled tSiny
béZnych fazi je v tabulce 4.2.

Matrice s nizkou FCC se oziaje y. Jedna se o usfamany tuhy roztok
s niklovym zakladem. Velkou rozpustnost v tuhénmtoka ma chréom. Prvky jako Mo,
Co, W maiji rozpustnost malou a po nasycenfitkarbidy. U levijSich variant |z&ast
niklu nahradit zvySenym obsahem Zeleza, klesa pjigk Zarupevnost.

V matrici se vyskytuji faze typu BK. Struktura a morfologiesthto fazi nize
byt zn&n¢ odliSnd a mohou mit tak diametréladliSny vliv na vlastnosti superslitin.
Jednoznéné pozitivni vliv maji fdze NJAI a Nis(AlTi) oznatované jakoy' a NisNb
(Y"). Fazey je koherentni s matrici, maiwku FCC typu LJ [29] (viz obr. 4.5) a ma
negastji kubicky nebo kulovity tvar. Faz¢' ma miizku BCT, tvar disku.

P¥i tuhnuti muze vznikat eutektikum slozeng ay'.

Nekteré faze z této skupiny vSakdime mezi nezadouci faze. VyZop se
nevhodnou morfologii, kterd negatiévovliviiuje vliastnosti superslitin (maji i odliSnou
krystalografickou strukturu). Mezi tyto faze Habagiklad = faze Nj(AlTa) an faze
Ni3Ti. (obr. 4.5) a mnohé dalsi, spiSe raritni fapevky jako V, Mo, Ga apod.

Tvar fazey je dan sotdtem povrchové a deforrai energie. Zavadi se pojem
nesoulad rfizek (misfit), ktery se vyjadje vztahem:

... a,-a
mlsf|t:%l10([%] (4.1) [28], kde
y
a, je miizkovy parametr precipitujici faze [nm]
a, je mrizkovy parametr matrice [nm].

Je-li hodnota ffizkového nesouladu od -0,2 do 0,4% yhkulovy tvar. Kubicky
tvar je pro rozmezi -0,6 az 0%, a 0,4 az 1%cidkovy tvar nad + 1% a ztrata
koherence nastava nad £1,25% [28].
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P¥i dlouhodobém fisobeni teplot dochazi ke koagulaci (hrubnuti, sE)9
jednotlivychc¢asticy. Pri spolupisobeni vijSiho nagti mize dochazet k jevu zvanému
rafting. Vytv&i se soubzné kanaly matricg a precipitai y'. V oblastechy je velice
malo pekazek pohybu dislokaci a dochazi tak k vyraznératdkegi mechanickych
vlastnosti. Vliv hodnoty misfitu na smraftingu je na obr. 4.4.

B .o c o
Obr. 4.4 A - koagulacg, B - rafting, kladny misfit, C - rafting, zapormyisfit [29]

V mikrostruktde Ize déle rozliSit étyfi skupiny karbid: primarni MC,
sekundarni MC a Mx3Cs a nestabilni MCs.

Primérni MC karbidy se vyzgiaji vétsSi velikosti a SCC iiizkou. Tvdi je kovy
Hf, Ti, Ta, W, Mo. V lici struktile se zpravidla vyskytuji v meziosoveé oblasti deidri
Dlouhé doby tuhnuti a mirny gradient ochlazovanidpgmouji vznik velkych
karbidickych ¢astic. Z uveden&ady karbidi jsou primarni karbidy nejstabdjsi.
Rozpousti se az za teplot nad 1200°Ci{dgvkem Nb az za teplot 1260 °C) a slouzi
jako dodavatel uhliku pro nasledné fazové reakagikiad tepelné zpracovani) [31].

Tab. 4.1 Vliv legujicich prvk na strukturu a vlastnosti niklovych superslitii]3

Tworba strukturnich soucasti Prvky
substituéni zpevnéni matrice Co, Cr, Mo, Fe, W, Ta
Twotba koherentnich precipitatd Al Ti, Mb
Twarba karbidi il Wi Ta, Ti, Ma, Mb
Mz Cy Cr
M23Cﬁ Cr, MD, Wy
Ml Mo, WY
Twarba karbonitridd M{CM) Ti, £r, Wb, Hf
Tvorba neZadoucich fazi (TCP) Cr, Mo, W, Fe, Mb, Mi, Co
Vlastnosti Prvky
Kaorozni odaolnost Al Cr, Ta
flepgeni vysokoteplotni karozni odalnasti | La, Th
Lpevnéni hranic zm B, fr, Hf
Odolnost proti sulfiddm B

Sekundarni MC karbidy s ortorombickou ffZkou vznikaji za fitomnosti
vysokotavitelnych prvik W, Mo i teplotach 815 - 900 °C. Karbidy NCs se sloZitou
FCC ntizkou zase # vysokém obsahu Cripprecipitainim Zihani (700 - 980 °C) P
vhodné morfologii fetizkovi€ vylou¢ené jemné&astice na hranicich zrn, obklopené
faziy - vyrazre zlepSuji creepovou odolnost. Nezadouci morfologfémy, desky,
nepravidelné a nerovnameé vyloucenécastice - naopak vyrazrdegraduji pevnostni
vlastnosti za zvySenych teplot.
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Mikrolegury B, Zr, Hf vytvdi faze na hranicich zrn a zpyi tyto hranice zrn a
rovréz zvysuji odolnost proti creepu [31].

Hexagonalni karbidy MCs; jsou nestabilni, i ohfevu se transformuji na typ
M23Cs. PO tepelném zpracovanl se ve strm(nuevyskytuu [32]

Obr. 45A - uspﬁ:adanl jednotkove biky NBAI, B - kubicka morfologi,
C -n faze Ni(AlTa), D -5 faze NiTi [29]

Precipitace karbid ma vliv na zpevéni matrice. Ve srovnani <itkem
koherentnich precipitatje vSak tento vliv maly. Karbidy mohouwigobit negativa
vrubovym &inkem. Mohou zfisobovat pedtasné Unavové lomy a oxidaci. Proto se
v fadé superslitin obsah uhliktizere sniZzuje. Nesmi vSak dojit k op@&mu extrému:
pokud by na hranicich zrn nebyly Zadné karbidy,bdyypohyb hranic zrn neomezeny a
na mist styku ti zrn by snadno mohlo dochéazet k twotthlin [30].

Primésové prvky Skodlivé v superslitinach jsou zbytkglgny - O, H, N, Ar,
He a nemetalické @istoty - P,S. Mezi neZzadouci kovovécistoty pati - Pb, Si, Sb,
Se, Ag, Cu, Tl, Te a dalSi prvky, které se neroZggiuv matrici superslitin (nebo jen
velmi malo), segreguji na hranice zrn digpbuji sniZzeni tuételnosti, taznosti a vznik
trhlin po hranicich zrn [30].

Krom¢ jiz uvedenych fazin-Niz(AlTa) a n-NisTi se vyskytuji dalSi faze
s nevhodnou morfologii, oztbavané TCP - Topo Closed Packet. Tyto faze maji
neiastji miizku BCT nebo HCP. Piatsemo faze (FeCr)u faze (Co, Fe, NjJMo, W,
Cr)sa Lavesovy faze (obr. 4. 6). Dlouhé, tenké&ehkécastice vylodené na hranici zrn
degraduji mechanické vlastnosti, jsou mistem in&ighlin. Roviz maji nepiznivy
vliv na Zaruvzdornost, protoZze obsahuji velké mnhozprvki, které zZaruvzdornost
zaji¥uji. Pri zna&ném pFesyceni matricee o Cr, Mo a W se zvySuje praymbdobnost
vylu¢ovani stabilnich TCP fazi [31].

Obr. 4.60 faze (vievo) faze (Co, Fe, NijMo, W, Cry[29]
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Tab. 4.2 Pehled fazi v niklovych superslitinach [30]

Faze Mrizka \zorec Struéna charakteristika
Y FCC Matrice
Y FCC NBAI Z&kladni zpevujici faze
Nis(Al, Ti) koherentni s matrici
7" BCT NisNb Zpewujici faze
koherentni s matrici
MC SCC TiC Primarni karbidy
NbC nepravidelné globule
HfC
M 23Ce FCC Ch3Cs, M023Cs Sekundarni karbidy
W,3Cs, Fe3Cs precipituje na hranici zrn
globule, lamely, film
MeC FCC FeMosC, FeNbsC Nahodna distribuce
FeWsC - FeW,C
NCosC, TagCosC
M-,Cs3 hexagonalni GECs Nestabilni karbid
M 3B tetragonalni T&B», V3B, NbsB> V superslitinach
(Mo, Ti,CrxB» s obsahem B>0,03%.
(Ni,Fe}B,, Mo,FeB;
MN, M(CN) |kubicka TiN, ZrN, NbN Nitridy a karbonitridy
nerozpustné pod T
TCP Faze
n HCP NiTi bunky na hranicich zrn
nebo jehlice uvnitzrn
o ortorombick& | NiNb jehlicovité precipitaty
uvnit zrn
1 romboedrickd | CiWs, (Fe, Co)(Mo, W)s | hrubozrnnaWidmanstatteno
(Co, Fe, Np(Mo, W, Cry | struktura
Lavesovy hexagonalni F&Db, FeTi nepravidelné protazené
FeMo, Co;Ta, CaTi globule
nepravidelné protazené
c tetragonalni FeCr, FeCrMo, CrFeMoNijglobule
CrCo, CrNiMo castji ve slitinach Co
T Niz(AlTa)
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4.4. Vybrané vlastnosti niklovych superslitin

Superslitiny zpewné faziy vykazuji anomalii v teplotni zavislosti
pevnostnich vlastnosti, ty se totiz az do rozni®gi- 800°C s rostouci teplotou zvysuji
(viz obr. 4.7). Toto chovani je #pobeno interakci dislokaci s precipitaty a vzajeminy
interakcemi dislokaci.

5501 s

mez kluzu [MPa]

N
200/ \

0

GO0 teplota
Obr. 4.7 Teplotni zavislost meze kluzu niklovygesslitin [28]

V uspdadaném tuhém roztoku je situace skj&it nez u cistych kova.
Nevyskytuji se zde jednotlivé dislokace, ale sujstsklace - soustava ¢kolika
dislokaci a ploSnych poruch.

Primérni skluzovy systém y a yje pii vSech teplotach: %2 <014{2#11}. Fi
vysSich teplotach ma skluzova dislokace <114} v y tendenci k picnému skluzu
na roviny {001} a pak zpatky nd111} - vytvoii se tak nepohyblivé konfigurace,
zodpowdné za zpewni [33]. Nad 800°C se konfigurace stavaji pohyhiivya dochazi
ke zmekeeni.

Z hlediska unavového poSkozovani je pro experiaiehsuperslitinu IN713LC
typicka lokalizace plastické deformace do PSP poméh {111}. Vznikaji tenké desky
s vysokou hustotou dislokaci, které procha&syy i y. Podél PSP vznikaji trhliny,
které se dale spojuji, dokud jedna z trhlinieefdne a stane se magistralni [34].

4.5. Odlévani niklovych supersilitin
Jak jiz bylotfeteno v Gvodu tétatasti diplomové prace, vyroba a odlévani

niklovych superslitin vyZaduje vakuovou technologfi vyrob¢ za gistupu vzduchu
by dochazelo k oxidaci reaktivnich pivk vysokou afinitou ke kysliku - tedy hliniku a
titanu a pi presném odlévani by dochazelo k nezadoucimu naplynraveni ve
vakuoveé indukni umozuje:

» hluboké odplyani

» dokonalou dezoxidaci diky dlouhé vydrzi ve vakuu

* nepatrné mnoZstvi nekovovych ¥stki diky promichavani lazn

= ochranu legur f&d oxidaci a tim vynikajici stav povrchu

= zlepSeni zabihavosti a tim moznost vyroby slozig¢bnkosinnych odlitk

» (zké rozmezi chemického sloZeni a tim stabilnitnézsi odlitki [35].

Praktickym jedinym vazfSim problémem vakuové technologie taveni je mozna
kontaminace $ kontaktu mezi roztavenym kovem a Zaruvzdornynirkkém [35].
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Moderni a n&jasgji pouzivanou technologiifpodlévani niklovych superslitin
je metoda pesného liti na vytavitelny model. Tato metoda unupZ vyrobu tvaroy
slozitych odlitki, s vysokymi poZadavky na kvalitu povrchu, r@xavou g@esnost,
celkovou jakost odlitku, ale také i na nizSi ce®b][

Na obr. 4.8 je schematicky znazémnproces odlévani metodou vytavitelného
modelu.

Cely proces zdna vyrobou formy a vikovani vosku do této formy. Poté jsou
jednotlivé voskové modelyazeny a lepeny na vtokovyilka tvai tzv. ,stromeek.

V dalSi fazi je patba vytvdit na voskovém stront&u keramickou skiepinu. Toto se
vétSinou dje pondenim a otéenim strom&ku v keramické Becce a naslednym
susSenim. Tento proces se zpravidikatikrat opakuje, az do vytw¥eni pozadované
tlou&’ky skarepiny. Meni se sloZzeni keramické&diky - na spodni vrstvy skepiny se
pouziva nejjemgjsi ostivo, na dalSi ogivo hrubsi [35].
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Obr. 4. 8 Odlévani metodou vytavitelného modely [30

Konkrétni giklad pipravy skdepiny (dle PBS Velka BiteS): pro prvni obal
keramické becky je pouzito plnivo ZrSi@a jemné ogivo molochit (d=0,18-0,5 mm),
na dalSi obaly pak plnivo molochit (&3.2SiG) a hrulgjSi ostivo molochit (d=0,5-1
mm). Celkovy pdet obalu je fiblizné dewt a tlou¥ka skdepiny se pohybuje okolo 10
mm [36].

DalSim krokem je odtaveni vosku ze siainy v autoklavu a Zihani, které ma za
ukol jednak zabezpd odstragni nezadoucich latek (voda, zbytky vosku) a dodazen
mechanické pevnosti skepiny.

Po tomto procesu je dutd keramickaigkana gipravena k odlévani kovu ve
vakuoveé indukni peci. Pro vyjmuti odlitku je nutno skepinu rozbit [35].
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4.6. Usmérnéné tuhnuti a monokrystaly
Po odliti kovu do sk@piny dochazi frozenym procesem ke vzniku
polykrystalické struktury. # krystalizaci Ize vSak #nit teplotni podminky
ochlazovani (na obr. 4.9 vlevo) - lze vyiiiaeplotni gradient, jednostmé odvadit
teplo a ziskat tak usfmeénou sloupcovitou strukturuigzenou velikosti zrna. K néstu
pevnostnich a creepovych vlastnosti a odolnostii pepelné Una¥ dochazi, jsou-li
sloupcovitad zrna orientovana rovridbe se smirem hlavniho fisobiciho nagti. Toto
zlepSeni je ziisobeno eliminaciiftnych hranic zrn [32].

zésobnik zéasobnik
odlévané

slitiny

" odlévané 3 ]

. L slitiny
,  tepeln¢ zafeni

usmérnéné

krystaly

_chladici deska ||

" tepelné zéateni
[

vtokovy kanal [ . { iy ' W vtokovy kanal
1T~ hlavni vtokovy | | W_Pﬂ:“ X fad 1 hlav'm' vtokovy
kanal | R = ] i o kanalhy "
horni konec i | MONOKTysta
i

| ¢
{0 | | selektor
i tal | -

,— dolni konec imonokl’ys ally o

e médéna

médeéna UsmEmEnd > selektor Aol Bl chladici
chladici N e deska

deska krystaly\—— — - A S

. [chladici deskal |
DS — usmérnéné tuhnuti monokrystaly

Obr. 4.9 Usmarnené tuhnuti a fiprava monokrystail [27]

Je tedy logické hledat dalSi cestu zlepSeni véipbsenci hranic — tzn. vytieni
monokrystalického odlitku. TechnickéSeni spéiva na z#azeni prvku - selektoru, do
technologie vyroby usamnénych struktur. Selektor umogje vybrat pouze jedno zrno -
jednu krystalografickou orientaci a té ,dovoli* dafist. Ukazalo se vSak, ze vytemi
monokrystalickych odlitk neni zcela jednoduchou zalezitosti a Ze roz&odeni
mozné pro vSechny slévarenské niklové superslifnyni monokrystalické superslitiny
i pres vysoké vyrobni naklady nedosahovatgl@vanych vlastnosti v porovnani se
slitinami stizenou krystalizaci a proto se pr¢ hledala cesta Upravou chemického
slozeni [32]. Vyvoj monokrystalickych superslitinopihal v kolika generacich:

= 1. generace: odstrami prisad zpeiujici hranici zrn jako jsou C, B, Hf a Zr

= 2. generace: Uprava chemického slozeni 1. generaegSeni obsahu obtiZn
tavitelnych prvk - Co, W , Mo, Ta. Hdavek - 3 hm. % rhenia, které zpeyje
tuhy roztok.

= 3. generace: zvySeni obsahu rhenia az na 6 hmu%okio naéist pevnosti fi
teceni

= 4. generace -ifdavek Re 5hm% + Ru 2hm% snizil prapddobnost vyskytu
nezadoucich fazi bohatych na chrom a wolfram

= 5. generace -ffdavek Re 5hm% + Ru 6hm% + Mo [27, 32]

4.7. Tepelné zpracovani

Zakladni tepelné zpracovani niklovych supers|ginytvrzovani, sestavajici se z
rozpoustciho (také roztokového) Zihani a precigitédno vytvrzovani (také vytvrzovaci
Zihani, precipiténi zihani, starnuti).klad diagramu tepelného zpracovani je na obr.
4.10. Tepelné zpracovani probihd & vakuovou technologii. DalSkastji
pouzivané tepelné zpracovani je zZihani rakm a HIPovani (Hot Isostatic Dressing).
N¢které niklové superslitiny se tepélnezpracovavaji.
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P¥i rozpoustcim Zihani jde o vytvi@ni chemicky homogenniho tuhého roztoku
rozpusénim fazey', ptip. dalSich fazi. Podle chemického sloZeni je raggoi teplota
v rozmezi 1080°az 1220°C [26]. Teplota rozpéci$to olevu je vysoka zisodu
rozpuséni co nejetSiho mnozstvi faze' (obr. 4.11). Vydrz na teplétje minimalré 2
hodiny. Ochlazovani z teploty rozpotdho se nejasgji provadi na vzduchu. P
prudkém ochlazovani by u vysokolegovanych Zaropevrsfitin hrozil vznik prasklin
[26].

"
1120 + 1125°C
ohfev
100+200°C/h ochlazovani
na klidném vzduchu
rozpoust.
Zihéni
845 + 850°C
ohfev ochlazeni
100+200°C/h vytvrzovini na klidném vzduchu
hod.
120+ 130min, . 24+245hod.

Obr. 4.10 Riklad diagramu tepelného zpracovani (IN 738LC) [37]
Pri vytvrzovani je hlavnim cilem dosazeni optimélelikosti a disperz€astic
v'. Teplota vytvrzovani je vzdy vysSi (v krajniniipack se rovna) nez pracovni teplota
sourasti. BéZny rozsah teplot je mezi 700 az 950 °C. Pro cey§§j vyloweni fazey'
se nmiZe pouzit stujpovité starnuti [26].

obj. %y
20 35 45
Ollt 1+ ¢

o il R 1140-1170°C

£ T I 1070-1110°C

R e 980-1020°C

@ Roztokové Zihani
B Precipitaéni Zihani
[
% prvku tvofici precipitaty —
Obr. 4.11 Ureni teplot rozpouétiho Zihani a precipitaiho vytvrzovani [38]
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5. POVRCHOVE VRSTVY NA NIKLOVYCH
SUPERSLITINACH

Materidlem sotasti leteckych motdra stacionarnich energetickych turbin, na
které za provozuisobi vysoké pracovni teploty, jsou superslitinybdai niklu. Tyto
slitiny musi dale odolavat celéadd degradanich proces, mezi které pdt nag.
vysokoteplotni koroze, oxidace a eroze. Spolu sgSuicimi se naroky na tyto
materialy (zejména vyska pracovnich teplot)igba zanitit také pozornost na ochranu
samotného povrchu seasti, nebt® schopnosti nechrénych niklovych slitin jsou
v sowtasné dob jiz na samé hranici jejich moznosti. Ukolem powngfch vrstev je
negativni fisobeni progedi co nejvice eliminovat. RozliSujemeédzxakladni skupiny:
tepelné bariéry a difazni vrstvy. S ohledem na erpentalni ¢ast této prace bude
nej\wetsi pozornost énovana skupititepelnych bariér.

5.1. Tepelné bariéry

Hlavnim Ukolem tepelnych bariér je snizit pracoteyplotu souasti, @gicemz
ochrana proti korozi a oxidaci je az driadym cilem. Zakladni schéma tepelné bariéry
je znazorgno na obr. 5.1. Tepelné bariéry se skladajickohka vrstev. V®jsi
keramicka vrstva TBC (thermal barrier coating),r&tge v gimém kontaktu s okolim
méa pedevSim izoleni funkci. PouZivaji se keramické materidly tegevsim YSZ
(yttria stabilized zirconia). Jedna se v pods@atZrO,, stabilizovany ¥Os;, negastji
vrozmezi 6 - 8 hm. %. Pod ni se nachazi vazebstvasfMCrAlY, CONICrAlY,
difuzni Pt - Al). Na pechodu mezi nimi se difuzi na kratkou vzdalenosvay vrstva
oxidi ozna&ovanych TGO (thermally grown oxide).

Vzhled bariéry a postupné uspdani vrstev zavisi na pouzité technologii
nanadSeni. Na obr. 5.1 je uvedeno schéma tepelignbaytvoiené deéma nefasti
pouzivanymi metodami - plasmového kst a EB - PVD.

2-300 2-300
. TBC \\m TBC |um

oo = "7e0

Bond-coat Bond-coat

Obr. 5.1 Schéma tepelnych bariéigvavenych plasmovym néstem (vlevo) a EB -
PVD (vpravo) [28]; Bond-coat - vazebni vrstva
Pouziti vrstev ma dvvelkd omezeni. Keramicka vrstva jéekka a proto se

TBC vrstvy ¢astji aplikuji na sodasti, které nejsou dynamicky naméahané. Druhé
omezeni - bariéra se skladaékalika vrstev, picemz kazda rize mit jinou tepelnou
roztaznost. Aby se zabranilo posSkozeni povrchovérasmeé vrstvy viksledku
tepelnych pnuti, je nutné pouzivat materidly s pogon koeficientem tepelné
roztaznosti.

5.1.1. VnéjSi keramicka vrstva

Stabilizace Zr@znamena udrzeni jediné krystalové modifikace \apoZaném
rozmezi teplotCisty ZrO, ma ti krystalové modifikace - monoklinicks, stabilni do
1175 °C. TetragonalnB, stabilni do 2350 °C a kubicky stabilni do teploty taveni
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2690°C. Ridavkem Y03 do tetragonalni modifikace dojde k substitugkterych ionti
Zr** (iontovy polongr 0,082 nm) za ionty ¥ (0,096 nm). Ke stabilizaci kroim
velikosti ionth prispiva i fakt, Ze celkovy naboj musistat zachovan. Rozdil naboje je
proto kompenzovan bodovymi defekty [39].

Povrchova keramicka vrstva typu - YSZ disponujérda pevnosti, lomovou
houZevnatosti a diky tomu, Ze nepflidda fazovou femenu, je i odolnd proti
cyklickym zmgnam teploty [26].

Vrstva TBC musi mit dostateou Sfku, nizkou tepelnou vodivost a vysokou
odolnost proti teplotnim Sdkn. Vysoka koncentrace viitich dutin ve vjsi izolatni
vrstwé vede k dalSimu sniZeni tepelné vodivosti [26].

Poruseni TBC vrstevéhem provozu je obeénspojeno s napim, které se
rozviji béhem ochlazovani po vysokoteplotni expozici afespodnym tepelnym
pnutim, které se rozvijichem rychlého teplotniho cyklovani. PoruSeni se @neh
objevuje kvli rozdilu v teplotni roztaznosti mezi keramickol@ ovou vrstvou a kili
napadeni vazebné vrstvy okolnim predim.

Rozdil mezi vijSim povrchem bariéry a pod ni se nachézejici vezelstvy
muze byt az 150 °C. To méa pro s@st hned dvoji vyznam. Jeji teplota vyraznzsi
nez pracovni teplota v okoli. A také teplotni Sddterému by byla saiést bez
povrchové Upravy vystavena, je vyrdaziedukovan. Rychlé zémy okolni teploty jsou
moderovany a oslabenyqultim nez dosdhnou substratu.

VngjsSi keramické vrstvy nanasené technologii EB - PWRji kolumnarni
(sloupcovitou) morfologii zrna (viz obr. 5.2 a 5.3kdnotliva zrna jsou siérvazana na
vrstvu pod nimi, vazba mezi zrny je vSak slaba [26khled keramickych vrstev
nanesenych plasmovym nidlsétm je naopak lamelarni (viz obr. 5.1 a kapitola -1
Fraktografie lomovych ploch).

e f \\\“\‘ I 1=

stablllzed
zirconia)

l Oxidation-
/ resistant
0.12 mm / bond
/ coat
‘/'/
Dense inner Gas turbine
layer (ZrOo) blade superalloy

Obr. 5.2 Schéma tepelnych bariéigravenych pomoci EB - PVD [42]
Insulative pramic - izoléni keramicka vrstva;
Dense inner layer (Zrg) - kompaktni mezifazovy film ZyO
Oxidation-resistant bond chat - antioxidtd vazebna vrstva
Gas turbine blade superalloy - lopatka plynové taytze superslitiny
Sloupcovita struktura garantuje zvySenou é&iapou odolnost. Hlavni vyhoda
tohoto usptadani spdiva ve faktu, ze dokaze velmtian¢ redukovat nagti, které
v povlaku vznikaji. Nagti v TBC vrst¥ je relaxovano volnym roztaZzenim nebo
smrsénim do mezer, volnych prostor. Teplotni pnuti vipoich se objevuje Kwi
rozdilu v teplotni roztaznosti kovového substrapoalaku a kli teplotnimu gradientu
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béhem rychlych zrén teplot. V zavislosti na depd@znich podminkach fe PVD
technika indukovat «itou Oroveér nagti v povlaku. Tato vnini tlakova pnuti
nanesenych povlakmiazou pisobit jako ,Fednagti“, které zmensSuje praskani povlaku
vlivem tahovych tepelnych pnuti za zvySenych teff@iumnérni struktura TBC vrstev
vytvorenych EB - PVD ma ale tu nevyhodu, Ze jeji tepelndivost se pohybuje
vrozmezi 1,8 az 2,0 W/m.K, coz je¢ilgizn¢ dvakrat vySSi nez u vrstev nanaSenych
plasmou (0,9 az 1 W/m.K) [28].

Proces nanaSeni plasmou také indukujéitéirzbytkové pnuti, zjsobené
zahrivanim substratu a depozici povlaku (bezétidpza depozini teploty. Teplotni
zbytkova pnuti se vyvijidhem ochlazovani na pokojovou teplotu.

5.1.2. Vazebna vrstva

Typické struktura f pouziti techniky EB - PVD je schematicky na obr2 a na
fotografii na obr. 5.3. Lze vid tenkou, kompaktni vrstvu ZgDktera se vyskytuje na
rozhrani vazebné vrstvy a horni kolumnarni struktdrato faze roste za podminky
nedostatku kysliku na Zatku depozice Zr® Jeji tlougka je kontrolovana tim, jak
rychle je po z&atku depozice ve vakuové koieoEB - PVD aktivovan ffisun kysliku.
Tento kompaktni, mezifazovy film je kriticky proviitnost EB - PVD vrstev. Vytia
totiz chemickou vazbu mezi kolumnarnim Zr®antioxidé&ni vazebnou vrstvou. Pokud
ale tento film budeiflis Siroky (>2um), mize udrzet ai@nést tlakova pnuti, dostateé,
na to aby zpsobila praskani Zrovrstvy [40, 41]. Tento kompaktni povlak slouzakp
difuzni bariéra pro plyny za vysokych teplot. Vaaalyrstva pro fipad bariéry na obr.
5.3 je vytvdena odpraSenim platiny a hliniku. Po naneseni ddigeihani, p kterém
se uplatiuje difize a vytvii se vysledna struktura vazebné vrstvy.

Vzhledu vazebnych vrstev nanaSenych plasmou g§aowana pozornost
v nasleduijici kapitole 5.1.3.

Kolhmmnarn strukcura
ZrO2 + Y203 (7%)

Pt- Al difazni vrstva

Monokrystalicka
superslitina

100 wm
Obr. 5.3 TBC vrstvaspravena technologii EB - PVD [26]

Vazebna vrstva zlepSuje vazbu horni keramickévyysthrani substratipd

vysokoteplotni korozi a oxidaci a napomaha snizdil v tepelné roztaznosti mezi
keramickou vrstvou a niklovou superslitinou.
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Schopnost povlak poskytnout vyhovujici ochranu tip vysokoteplotnich
aplikacich je hodnocenagkolika faktory: stalosti, odolnosti proti oxidaci karozi,
schopnosti fedchazet trhlinam.

Napetovy stav v keramické vrstvize ozndit jako biaxialni tlakovy v rovia
poviaku. Pnuti zfisobené amito nagtimi vzrista Ehem opakovaného teplotniho
cyklovani, vede kiniciaci trhlin na rozhrani oxit& a vrgjSi keramické vrstvy a
piipadnému odlupovani povlaku (obr. 5.4). UzitiOf ke stabilizaci keramickeé vrstvy,
spole&né s typem vazebneé vrstvy MCrAlY, vyrazalepSuje odolnost TBC vrstev proti
teplotni Unaw [26, 43].

Caramic top coal Ceramic top coat

Microcrack

NICTARY coat MICTAIY coat scale

| Substrate | Substrate
\ k

{a) (b}
Obr. 5.4 Mechanismus poskozeni v TBC vrstvach
a) iniciace mikrotrhlin b)spojovani v rowmpoviaku [26]
Pramic top coat - keramicka ¥8i vrstva; Microcrack - mikrotrhliny
Oxide scale - oxidova vrstva; substrate - zakladaterial

5.1.3. Technologie fFipravy bariér

TBC bariéry jsou né€pstji nanaseny plasmovym négem @i atmosférickém
tlaku (APS) nebo snizeném tlaku (LPPS) a EB - PR. gipravu vazebnych vrstev
typu MCrAlY se zkousi technologie HP/HVOF, zejmépe aplikace v leteckych
turbindch. S ohledem na experimentalagt této prace bude kladewtdi diraz na
technologii atmosférického plasmatického rikatAPS.

Principem plasmového né&gu je injektdZz nanaSeného materidlu ve férm
prasku do proudu plasmy. Jako plasmovy plyn gipravu TBC se néastji pouziva
vzduch. V plasré dochazi k nataveni praskuti Blopadu na substrdt maji roztavené
castice vysokou rychlost, coz {gobuje jejich rozsgik. Vytvaii se tak vrstevnata
struktura paralekh s rovinou povrchu, tyena lamelarnimiésticemi oznéovanych
jako splaty [44]. | z tohototivodu vyZaduje plasmové nanasSeni hruby povrch satbstr
Adhezivni a kohezivni pevnost spoje povlak /sulbssau definovany charakterem
mechanickych zanik piipravenych tryskanim,ifpadré jinou metodou [45]. Na obr.
5.5 Ize vidt obecné schéma struktury povlaku. Ve vyslednéksiie Ize pozorovat
nezadouci saiésti:

* neroztaven&astice — ty se mohou do povlaku dostatisledku nizké teploty
zdroje, gipadré kvali nadmirné velikosticastice.Céstice o velké hmotnosti je
pii injektazi schopna se dostat ddgestu proudy plasmy, kde je nizSi teplota.
Uniformni velikost¢astic v nanaSeném prasku je proto velitiezta.

» oxidické castice — vznikaji zejména u kibs vysokou afinitou ke kyslikuiip
kontaktu s Bznou atmosférou.

» kavity a nespojitosti — kavity vznikaji zejména blasti styku vice splatu
Keramické vrstvy nanesené plasmovym fisin jsou velice porézni. K jejimu
snizeni se proces nanasSeni provadi v nizkotlakeké&owé komee (LPPS -
low-pressure plasma spraying) [26].
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Obr. 5.5 Obecné schéma struktury povlaku pripravené technologii Zdrového ndstiiku
[44]
Particle impact — dopad Ccastice, Oxidized particle — oxidickd Cdstice,
Porosity — porozita pripadne kavita, Unmelted particle — neroztavend cdstice
Grit blast interface — otryskané rozhrani substrdtu

Metoda APS umoziiuje pfipravit povlaky z rozsdhlé Skdly materidli. Plasmovy
paprsek dosahuje vysokych teplot, umoZiuje tedy nandSeni i materidlli s vysokou
teplotou taveni, v€etné materidlli keramickych. Tato metoda se fadi mezi jednofdzové
zérové nastiiky — po jejich dopadu na substrat teplota neprekro¢i 120°C [46]. Rozsah
této technologie tak neni vyrazné omezen ani typem zdkladniho materidlu.

Ukazka plasmového hotdku je na obr. 5.6. Ustéleny elektricky oblouk hoii mezi
katodou (wolfram) a anodou (méd’) v proudu plasmového plynu. Anoda tvoii i trysku
hotdku a je chlazena vodu. Na vystup z trysky hofdku je pfivadén prasek, ktery je
nataven a urychlen k povrchu substratu. Tvorba povlaku je zajiSténa fizenym pohybem
plasmového hotdku.

Cooling water Poweder Injection

Particles/Substrat:
PXoarEles K pply Imjpact Waorkpilece

Cooling & Molten Particles
Power cables Acceleration

I‘T Flasma Spreay ; R

Powder Particles Malting

e coimL

ARC plasma flame
Anode
Cathode

Coating

Obr. 5.6 Priklad konstrukce plasmového hordku [46]
cooling & power cables — chlazeni a privod energie, plasma gas — privod plas. plynu
powder supply — privod nandseného prdaskového materidlu, cathode — katoda
anode — anoda, cooling water — chlazeni vodou, ARC plasma flame — plasmovy plamen
molten particles acceleration — urychleni natavenych cdstic, workpiece — povlak. kus
particles/substrate impact — dopad cdstic na substrdt, coating - povlak
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Metoda EB - PVD (Electron Beam Physical Vapor Dmfian) umoiiuje
depozici kow transportem jejich par bez peby chemické reakce. Zdrojem, ktery
pievede kov v pary je zde elektronovy paprsek. Celycgs probiha ve vakuoveé
komae. Jedno z moznych konsttukch usp#adani je na obr. 5.7. Vznikly povlak se
vyznauje vysokou kvalitou. Keramicka vrstva ma vyrazrhéupcovité usptadani.
Nevyhodou metody EB - PVD je nizka depwdirychlost a tim i vySSi cena. Oproti

metod LPPS se vyZaduje hladky, nejlépe ¢agtpovrch.
Vertical

Rotary
Drive
Vacwum Chamber Vaporizing EB Guns
vapor plurme

| Horizontal
| Monipulotor

lon Beom Assist Unit

Material Coating Ingots

Obr. 5.7 Metoda EB - PVD [47]
Vertical Rotary Drive - vertikalni rotani pohon;Vacuum chamber - vakuova komora
Vaporizing EB Guns - zdroje odfmvacich elektronovych papusk
vapor plume - oblak par; lon Beam Assist Unit - pany iontovy paprsek
Material Coating Ingots - ingoty povlakovanych nilté

5.1.4. Vybrané vlastnosti tepelnych bariér

Tvarnost vazebnych vrstev

Vazebné vrstvy musi byt schopny snasenc¢tiagzniklé v disledku rozdilné
tepelné roztaznosti a $8iho mechanického zatiZzeni tak, aby se zachowvadayrita
vrstva - substrat. Schopnost vrstvy snaSettiage popisuje tranzitni teplotou DBTT
(The ductile to brittle transition temperature). dNgeplotou DBTT se vrstva chova
tvarnym zmisobem, pod DBTT jeilehka. Teplota DBTT je ovlivina reékolika faktory,
zahrnujicimi sloZeni vrstvy, procesem nanaSeiiko8i povlaku, stavem povrchu a
arovni nagti. Teplota DBTT by mila byt co nejnizsi, aby setfbem provozu v povlaku
nevyskytovaly trhliny, které by se mohly roado substratu.

MCrAIY vrstvy maji obeci nizSi DBTT teplotu nez difazni vrstvy, protoze
jejich chemické sloZzeni #ie byt Iépe kontrolovdno. Teplota DBTT hlinikovych
difaznich vrstev je funkci obsahu hliniku - s vyg&bsahem hliniku se zvySuje DBTT.
Pridavek platiny rovi&Z tranzitni teplotu zvySuje. HouZevnatost hlinikolrydifuznich
vrstev mize byt kkdy rozStena laserovym fetavovanim. Tenk& povrchova vrstva
povlaku je roztavena a rychle ochlazena (chladnjjeroovym pevnym substratem),
vznikaji tak jemna zrna.

Pro MCrAIlY plati, Ze CoNIiCrAlY povlaky, obsahujiod 20 do 26 % Co, jsou
vyrazre houzevnaysSi nez samotné NiCrAlY nebo CoCrAlY povlaky. Trénz teplota
obou tchto povlak se zvySuje s rostoucim obsahem Cr a Al [26].
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Oxidace difuznich vazebnych vrstev

Hlinik v povlaku reaguje s kyslikem na povrchu dtdis a vytvéi ochranou
Al O3 vrstvicku. Pokud tato vrsteka praskne (napkvali teplotnimu cyklovani), dalSi
hlinik difunduje z povlaku k povrchu. Hlinik z p@Ku rovréz difunduje do substratu -
faze p (NiAl) se meni nay (NizAl) a poté na tuhy roztok. Pokud obsah hliniku
v povlaku poklesne na 4 - 5 hm. %, ngm se vrstwika Al,Os; vytvorit a dochazi k
rychlé oxidaci. Urov diflize hliniku je ovliviéna roviéz slozenim substratu. V difazni
zore maze mist® dochazet k nataveni za teplot 1120 °C - tedy wgraod teplotou
tani NiAl (1590 °C). Difuze je timto vyraZmurychlena a oxidace usnagha [26].

Z mnoha experimentalnich praci byl prokazéizrmvy vliv platiny na Zivotnost
hlinikovych difaznich povlak v oxidanim prostedi. Mechanismus neni zcela
objasrén, hlavni piciny vSak spoéivaji vtom, Ze platina zlepSuje adhezi,®d,
zpisobuje pomalejsi transportni podminky ve Wsi,03; a tim omezuje difizi mezi
poviakem a substratem [48].

Oxidace MCrAlY vrstev

Oxidani ,model* MCrAlY povlaki je podobny difaznim hlinikovym. Prvky
jako Cr a Y zlepsSuji odolnost vrstev 8. VétSina Siroce pouzivanych antioxihéch
povlaki je typu CoNiCrAlY. Rozdil je ten, Ze MCrAlY povlgkmaji vysSi teplotu tani
nez difizni povlaky, mohou byt vystaveny teplotaniao0 °C [26].

Pridavek prvk jako kemik, tantal a hafnium déle zlepSuji oxidaodolnost a
prodluzuji Zivotnost. (Obr. 5.8) Moznost flexibilnrmeénit chemické slozeni nabizi

moznost tzv. usit povlak pro optimalni vykon.

6

§p—— [:' Aluminide
7 Vapor-deposited
VA Nitocaan

J v |
N Nicatrane ™

@ Vacuum plasma
b NiCoCrAlY + (Si, Hf)

e ——

L

|

Relative coating oxidation life

\
\

N\

Coating type

Obr. 5.8 Relative rating oxidation life - Relativiivotnost poviak
(slitina PWA 1480 f teplote 1149 °C) [48]

N\
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Vysokoteplotni koroze

Vysokoteplotni korozni odolnost je poZadovana vige namdnich a
pramyslovych turbinovych aplikaci, nez v letectvi. Ré&y jsou uzivany k prevenci
katastrofickych selhani komponent v podminkéch ragjicich zneéisténé palivo nebo
kontaminanty v atmosfé. Zaklad degradace poviake shodny jako u oxidace,
v koroznim prosedi navic urychleny gsobenim roztavenych soli alkalickych kov
V pokrcgilych stadiich napadeni se formuji na chrom bohaifidy v substratu a
v interdifuzni oblasti substrat/povlak [26]. Nicngéselhani povlak secastji vyskytuje
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kvili snizeni obsahu hliniku a chromu, které jsou autrvytvaeni ochranné vrstvy
Al0s. NejlepSi vlastnosti ip vysokoteplotni korozi maji povlaky s kobaltovym
zakladem s vysokym pairem Cr-Al. Viz obr. 5.9.

Obr. 5.9 ukazuje vysledky experimentu [26]. Odsingroti vysokoteplotni
korozi superslitin CMSX-4 (niklova monokrystalickditina) a CM186LC (niklova
slitina s usmrnénym tuhnutim) bez povlaku (bare) a s antikoroznipovlaky je
vyjadiena pétem hodin do poruseni. Zrychlena korozni zkouSlabitrala pi teplot
900°C v palivu obsahuijici 1% S a 10 ppm soli.

1000 e
] CMSX-4 No failure
- 800f CICM186LC i
o
5 600
o ot
= P
2 400} .
= _
E
= 200l
ol— 1

Bare  Aluminide PtAl  NiCoCrAlY
(diffusion) (diffusion) (overlay)

Coating type
Obr. 5.9 Odolnost proti vysokoteplotni koro#i pouZiti riznych tyg poviaki [26]

Nizkoteplotni koroze

Povlaky vyvinuté k tomu aby odolavaly oxidaci arda@ za vysokych teplot,
jsou tsSinou neefektivni id nizkych teplotach (680 - 750 °C). Namisto nictskpduji
nejlepsi ochranu @03 a SiQ povlaky [26].

Chromoveé difuzni povlaky rychle formuji ochrannenstvu a pilnavou vrstvu
Cr,0s. Protoze difuze ies rozhrani jeip nizSich teplotach mala, jsou povlaky relativn
tenkeé (0,04 - 0,05 mm).

Proti korozi za nizSich teplot jsou iznych moznosti MCrAlY poviak i¢inné
ty se zadkladem CrCo-, Ni- , Fe-. Povlaky s kobaltovzakladem s vysokym obsahem
chromu jsou ufednosiiovany, protoZze rozsah opéndch teplot ve spoustturbin je
takovy, Ze je pdebna ochrana jak proti vysokoteplotni tak i progkoteplotni oxidaci
a korozi [26].
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5.2. Difazni vrstvy

Pracovni podminky plynovych turbin vyZaduji pouaithrannych povlak
které chrani superslitiny ted korozi, zpsobenou kombinaci ékolika faktori -
piitomnosti kontaminafit z okolniho prosedi, neistot z paliva a zvySené teploty.
Z toho vyplyvaji dva hlavni mechanismy degradaogidace a vysokoteplotni koroze.
Kazdy z €chto mechanisinje dominantni v jiném rozmezi teplot.

Chemicka podstata difaznich bariér je dkterych tym velice podobn4, jako u
vazebnych vrstev tepelnych bariér. U tepelnychéoge vSak hlavnim delem zajisni
dobré vazby se substratem a snizZeni v rozdilurtépektaznosti mezi keramickou TBC
vrstvou a substratem. Difuzni bariéry maji za hiaefl ochranu proti oxidaci a
vysokoteplotni korozi. | z nazvu je patrné, Z# jejich ptipraw hraje mnohem
dulezit&jSi roli difize na dlouhou vzdalenost.

Niklové superslitiny reaguji s kyslikem. Do tepl&70 °C neni oxidace
zavaznym problémem [26]#iPvysSich teplotach je vSak nutno povrch chrana. 930
°C se pouzivaji bariéry se zvySenym obsahem Cwaifiyse ochranna vrstva £J;. Fi
teplotach nad 980 °C viista vyznam obsahu Al, t¥iose ochranna vrstva Ab; [26].

Zrychleny oxid&ni proces sifitomnosti siry je ozr@van jako vysokoteplotni
koroze, ktera se vyskytuje ve dvou separovanychmexh. Typ | @i teplotach 900 -
1000 °C. Typ Il pi teplotach 680 - 750 °C. Sira jéifpmna v neéistotach v palivu a
v okolnim prostedi. Vysokoteplotni koroze sastji nez u leteckych turbin vyskytuje u
velkych pamyslovych nebo generatorovych turbin, vellasto @i pouziti nekvalitniho
paliva [26].

RozliSujeme dva zakladni typy difaznich bariéyp MCrAlY, ktery je podobny
tepelnym bariérantasto gipraveny i stejnou technologii (M = Co, Ni nebo Kamace
obou). Druhy typ jsodist¢ difuzni bariéry - princip je zaloZzen na syceni qobw prvky
s vySSi afinitou ke kysliku nez ma Ni, tj. Al, C3j a jejich kombinaci. Vytya se
kompaktni oxidické vrstvy AD3, CrQ, Si0,. Praktickym pikladem je alitosilitace —
sowasné syceni povrchu hlinikem gekikem. B této metod aktivni ochranu proti
oxidaci tvai Al,O; a faze MAIy. (M =opet Co, Ni nebo kombinace obou) [37].

Priprava difaznich bariér je mozna z kapalného, p#rani tuhého prostdi.
Difazni syceni z tuhého prdeti se provadi v praskovych &sich. Vyuziva se pro
vytvoieni homogennich Al vrstev. Difazni zihani probiligteplotach 500 - 1200 °C
v ochranné atmosifé argonu.

Princip gipravy z plynné faze spitva v nuceném aihu plynného média
v prostoru mezi taveninou syticiho kovu a povlakmua soddsti. Sodasti jsou
zahivany na teplotu 900 - 1000 °Cyigemz dochazi kinterakci mezi plynem a
povrchem sotasti. Vyhodou této metody je, Ze lzdéippavit difuzni vrstvy i na
vnitinich povrsich.

Pro gipravu z kapalného prdsdi se vyuZivaji roztoky slozené z pr&sk
pozadovanych prik (velikostéastic do 4Qum) a organického pojiva. Tyto roztoky lze
nanaset porienim do laz#, piipadré nagrem nebo naikem. Po zaschnuti této
suspenze aipd difuznim Zihanim musi préffmout odp#eni organického pojiva [49].
To se dje pri teplotach 180 - 200 °C. Vlastni difuzni zihamélwha za teplot 850 -
1100 °C, vydrz 4 - 6 hodin, v ochranné atm#sférgonu, nebo ve vakuu [37]. Vrstvy
piipravené ve vakuu jsou rovnémegjsi a maji kvalitgjSi povrch [50].
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6. VLIV POVRCHOVYCH UPRAY NA UNAVOVE
VLASTNOSTI

Vlivem difaznich bariér na nizkocyklovou Unavu lolkych superslitin se
zabyvalo jiz rkolik praci [viz 37, 51 - 54]. Ty se shoduji v n&zpze pi pouZziti
vhodné technologie a vhodného typu povrchové Updmghazi ¥tSinou k prodlouzeni
unavove zivotnosti.

Difazni bariéra typu Al-Si zvySuje Unavovou Zivost slitiny Inconel 713 LC,
zejména § nizSich amplitudach z&tovani. Vliv na parametry Manson - Coffinovy
kiivky je priznivy [51]. Dochéazi vSak k mirnému sniZeni &@yé odezvy. Kivky
cyklického zpevani/zmekeéeni a CDK jsou posunuty k nizSim amplitudamatapproti
hodnotdm materialu bez vrstvy. Pokles jésgben dlouhym difaznim zih&ninii 2000
°C, pi kterém dochazi ke zhrubnuti precipitgt [37].

Podobny piznivy &inek v oblasti nizkych amplitud deformace ma Alv8itva
i na nizkocyklovou uUnavu slitiny Inconel 738LC. Ylasti vySSich amplitud je
naptova odezva povlakovaného materialu vy$si nez nagoviného. V Manson -
Coffinové prezentaci je patrny Skodlivy vliv Al-Si vrstvyablasti vysokych amplitud
deformace [52].

Difazni bariéry na monokrystalickych slitinach CM& a SCB zlepSuji
nizkocyklovou Unavovou Zivotnostiip900°C, @i 500 °C ji naopak zhorSuji [53].
Plasmaticky nanaseny povlak MCrAlY zlepSuje Zivatnguperslitiny Inconel 738,
zatim co Al-Pt povlak Zivotnost mirzhorsil [54].

U TBC se cel&ada praci zabyva spiSe vlivem teplotniho cyklovankvalitu a
Zivotnost samotné vrstvy, nez vlivem tohoto typwrnesbové Upravy na nizkocyklovou
anavu supersilitiny.

Prace [55] srovnava vlastnosti kongeka nanostrukturni PS - YSZ TBC vrstvy
béhem teplotniho cyklovani. Oxidai odolnost byla zkoumanatipteplot 1100°C.
Nanostrukturni povlak poskytuje lepsi odolnost d#weé husté a vice us@alané
struktue, brani difazi kysliku a &uje tak tvorbu TGO vrstvy. Nanostrukturni povilak

e

e

Prace [56] se zabyva vlivem sloZeni substrataauspovrchu na tvorbu vrstvy
Al,O;. Tato oxidicka vrstva se t¥iona povrchu vazebné vrstvy (Ni, Pt)AEHEm
procesu nanaseni §8i YSZ vrstvy metodou EB - PVD a negatévovliviiuje odolnost
celého systému tepelné bariéry. Vazebnd vrstvargi@sSend metodou CVD. Vysledny
poviak byl tvden jedinou fazip-(Ni, Pt)Al. Povlakovanou superslitinou byla
monokrystalickd RENE N5 a to vieth variantach siznym obsahem siry. Po naneseni
vazebné vrstvy byl@ast vzork otryskana. Snizeni obsahu S pod 1 ppntisaga Pt
(nebo Y, Hf, Zr) zlepSuje odolnost povtakPodobny fiznivy vliv ma i otryskani
povrchu vazebné vrstvyigd nanaSenim ¥si keramické vrstvy. Po otryskani se na
rozhrani vazebné a ¥j3i vrstvy vyskytoval vyrazhmensi pdet dutin.

Peimy vliv. TBC na vysokocyklovou dnavu slitiny SupernC-263
(polykrystalicka, slitina valcovana za tepla) zkaliRay a kol [57]. ZkousSky probihaly
v rezimutizeného nafii (v rozmezi amplitudy napi 220 - 380 MPa, tj. 50 - 90 %
meze kluzu), p teplo€ 800 °C, ve vzduchu, parametr &aivani R = 0,1 nai¢ch
sadach vzork - bez povrchové dpravy, pouze svazebnou vrstvou
(Ni22Co017Cr12,5AI10,6Y) a s kompletni tepelnou bameé (vazebna vrstva a &j8i
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keramicka vrstva YSZ - 8 hm. %,85). Vysledky této prace naz&gi, ze aplikace TBC
vrstvy ma jednoznaé pozitivni vliv na hodnotu meze Unavy, kterou vyrazvysuije.
V oblasti vysSich aplikovanych amplitud réipsSak TBC vrstva snizuje ptu cykhi do
lomu (viz obr. 6.1). Autth uvadi nazor, Zeip vySSim aplikovaném n&f je snazSi
formace trhlin ve vrstv v mis¢ pémi a defekh v nanesenych vrstvach (a jejich
naslednéhoiistu do substratu) nez u nechfidého povrchu superslitiny [57].

400

350

E 300 Rt
s L Endurance limit for TB Vo o < DI P
@ 250 | \
g Endurance limit for substrate+ bond coat
1'.-‘; H_D
c 200 x
g Endurance Nimit for bare substrate
s 150}
= || o TBC

io0l-| * Substrate + bond coat

4 Bare substrate
50 I L 1 N ] L
2000000 4000000 6000000 8000000

N, Number of cycles to rupture

Obr. 6.1 Vliv TBC na vysokocyklovou Unavu slitinp&ni C-263 [57]
Endurance limit - mez Unavy

V praci [58] byl zkouman mechanismus poruSeni mias nanasenych TBC
vrstev na slitid Haynes 230 (57Ni22Cr14W2Mo) podrobené nizkocyklomaw, a to
pomoci fraktografického rozboru a modelovanim metodon€&nych prviki. Tepelna
bariéra byla slozena z vrchni keramické YSZ (7%0O3 vrstvy a vazebné vrstvy
Ni23Co017Cr12,5AI10,5Y. $ka keramické vrstvy byla 350m, $tka vazebné vrstvy
15Qum. VSechny vzorky byly f@d Unavovymi zkouSkami podrobeny tepelnému
zpracovani, simulujicimu realny provoz. (1000°C/80%% + 20% Q). ZkouSky
nizkocyklové Uunavy probihaly v reziniizené deformace fipteplot 850 °C.

Zawry této prace jsou nasledujiciii Pepelném zpracovani dochéazi ke vzniku
oxidické vrstvy - TGO (obr. 6.2) na rozhrani keraké a vazebné vrstvy.
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Obr. 6.2 Rist TGO vrstvy na vazebné vistyi 1000 °C [58]
oxide thickness - &da oxidani vrstvy
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Rostouci §ka TGO vrstvy ma negativni vliv na nizkocyklovou atrovou
Zivotnost (viz obr. 6.3). &hem fraktografického rozboru byly pozorovarmasté trhliny
iniciujici z této vrstvy. Iniciace trhlin probihalamistech, kde byl neftSi uhel mezi
TGO a vrjSim zatizenim. Modelovani metodou kdmgch prvki potvrdilo v €chto
mistech nejvysSi Urovienagti [58]. Nutno podotknout, Ze TGO vrstva neni jgan
mistem, kde dochéazelo k iniciaci (zejméitarzké arovni deformace).

14
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Obr. 6.3 Urove celkové deformace vs. ¢& cykl: do lomu,
(total strain range vs. reversals to silure)
jednotlivé Kivky reprezentuji ku TGO vrstvy, teplota zkousSky 850 °C [58]

Pro poteby experimentalni¢asti je uvedena dalSi prace, kterénavala
pozornost iniciaci a &ni Unavovych trhlin.

Prace [43] srovnavd mimo jiné vliv aplikovanycleheologii APS a LPPS na
zpiusob posSkozeni tepelné bariéry. Aplikovana tepebréba se sestava z&si vrstvy
YSZ o Sfce 300um a vazebné vrstvy CoNiCrAlY oise 150um. Substratem byla
austeniticka ocel typu 304. Unavové zkousky prdgilvaezimu konstantnino nap,
pii zaBZovani tah - tlak s parametrem R = 4l pokojové teplot a pi 620°C. Cast
zkuSebnich i s bariérami ppravenych pomoci LPPS bylatqd cyklovanim
vystavena teplotnimu starnuti - 3 hodiny na teépb®50°C ve vakuu (na obr. 6.7
uprosted - oznaeni LPPS-T).

Zpiusob poskozeni a delaminace na rozhrani jednotliwshev je spojovan
S pevnosti vrstev,urovni viitich pnuti a velikosti pt#bné delaminai energie.

Pevnost v ohybu vrstev byladena sloZitou experimentalni procedurou, kdy
bylo poteba odleptat substrat a izolovat samosthariéru. Vysledné hodnoty pevnosti
v ohybu shrnuje obr. 6.4
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Obr. 6.4 (vlevo) Pevnost v ohybu jednotlivych wr48]
Obr 6.5 (vpravo) Vnini pnuti jednotlivych vrstev[43]

Zpisob poskozeni a delaminace na rozhrani jednotliwfrshev je spojovan
S pevnosti vrstev,urovni vhitich pnuti a velikosti ptebné delaminai energie.

Pevnost v ohybu vrstev byladena slozitou experimentalni procedurou, kdy
bylo poteba odleptat substrat a izolovat samosthariéru. Vysledné hodnoty pevnosti
v ohybu shrnuje obr. 6.4

Rentgenovou difrakci byla égna Grové vnittnich pnuti ve vrst CoNiCrAlY
(obr. 6.5). U vzork LPPS-T je Urovi téchto pnuti nejvyssi.

Instrumentovanou inderttai metodou byla wena delamingni energieEq pro
vrstvu CoNiCrAlY (obr. 6.6: jednotka - energie v kd jednotku plochy m2). U vzaik
LPPS-T byl velky rozptyl zjighych hodnot, ale pt#bna energie byla minimair8x
vySSi nez u vzoik APS a LPPS. Autd davaji vysokou adhezivni pevnost do
souvislosti s fitomnym vysokym tlakovym pnutim. Indetitd metodou byl uten i
modul pruznosti 20GPa pro YSZ vrstvu a 55GPa.
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Delam ina tion energy £, K]/ *
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LAPS) (LPP3) (LPP5-T)

Obr. 6.6 Potebn& delamineni energie pro jednotlivé vrstvy [43]
Na obr. 6.7 je vlevo vid vrstva gipravena p atmosférickém tlaku. Ve vazebné
vrstwé se nachazi mnozstvi oxid\l,Ni,Cr,Co. U metody LPPS (vpravo) je & oxidi

vyrazre menSi, Po aplikaci teplotniho starnuti iéd) je vazebna vrstva
homogenizacovana s intermetalickymi komponentamiQ®Al.
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Obr. 6.7 Typicky mechanismus poSkozeni v podélfezeith po unavovych zkouSkach
[43]

Zameéfme se nyni na jednotlivé mechanismy iniciace fangitrhlin v tepelné
barige.

U metody APS se trhliny iniciovaly na povrchu kareké vrstvy a gily se
souvisle pes vazebnou vrstvu az k substratu, k delaminacbetettzi. Oproti vzorkm
na které nebyly aplikované tepelné bariéry, vSattoBl® ke snizeni Zivotnosti [43].
Podle autal doSla trhlina na rozhrani vazebna vrstva/subsitétodsud doslo K iniciaci
dalsi trhliny jako pro nepovlakovany vzorek.

U vzorku LPPS-T se trhliny z keramické vrstvy resii do vazebné vrstvy. Na
rozhrani &chto vrstev dochazi k delaminaci. Na delaminovangrhrani vznikaji nove
trhliny, které nemaji navaznost na trhliny v kerekéi vrsté. Davodem je ¥rejme
vysoka pevnost vrstvyijpravena pomoci LPPS. (Tato pevnost byla vzdy vy&d
pouzitd amplituda napi pri cyklickém zatzovani). Na rozhrani mezi CoNiCrAlY a
substratem nedoSlo k delaminaci vrstvyazatu velmi vysoké péebné delaminani
energie (viz obr. 6.6). Tyto vzorkydhy nejvyssi tnavovou Zivotnost.

Pro gipad LPPS doSlo k delaminaci mezi vazebnou vrstaogubstratem.
Delamin&ni energie je zde mnohem nizSi nez ipak LPPS-T.
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7. EXPERIMENTALNI MATERIAL A TECHNIKA

Experimentalni material
ZkuSebni ty¢e - Inconel 713 LC

ZkuSebni tye pro nizkocyklovou uUnavu byly odlity vakuovou teclogii
piesného liti pomoci vytavitelného modelu ve #rABS Velka BiteS a.s. Poté byly
soustruzeny a brouseny do pozadovanych &kmobr. 7.1. Do zkuSebnichdybyly
na konci ndrné ¢asti vyvrtany otvory pro umi&ti termalanki.

Mechanické vlastnosti slitinyfppokojové teplat garantované vyrobcem jsou
Rm> 745 MPa, Rp,> 677 MPa, A > 3%. Chemické slozeni dané normou musi byt pro
jednotlivé prvky v rozmezi dle tab. 7.1.

Tab. 7.1 Chemické slozeni IN713LC

prvek hm. % prvek hm. %
Ccr 11,0- 13,0 Co =1,0
Al 5,50- 86,50 Si <0,5
Mo 3,80- 5,20 Fe <0,5
Mb 1,50- 2,50 Cu <0,5
Ti 0,40 - 1,00 M <0,25
r 0,05- 0,15 P <0,015
C 0,03 - 0,07 5 <0,015
B 0,005 - 0,015 N <20 ppm
Mi zhytek 0 <15 ppm

R1

o, 81,1 RIB 5 L, BT
] v ] o , L
[ 1
! 15

10 3,0

B9

Vrstva TBC
105 -

Obr. 7.1 ZkuSebni &pro zkousSky nizkocyklové Unavy s vyenan oblasti tepelné
bariéry a vyvrii pro umiséni termalank

Povlak - TBC bariéra

Tepelna bariéra se sklada ze dvou vrstev - spaairdbné vrstvy CoNiCrAlY a
vngjSi keramickeé vrstvy Zr@stabilizované 8 - 10 % 203, ozna&ované YSZ (yttria-
stabilized zirconia). $ka kazdé z vrstev je cca 2Q@n. Prasek pro tvorbu poviakoyl
dodan spolkénosti Wirpo, s.r.o. a Eutit s.r.o. Nanaseni teabgiol APS (air plasma
spraying) bylo provedeno ve figmS.A.M. - metalizani spol€nost, s.r.o. v Br&
Parametry P depozici byly nastaveny dle dop@ani vyrobce nanaSeného praskového
materialu.
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Experimentalni technika
Zkousky nizkocyklové inavy

Zkousky NCU byly provedeny na UFM AV CR v Brné. Experimenty byly
provedeny na elektrohydraulickém zkuSebnim stroji MTS 810 (obr. 7.2) v rezimu fizené
deformace v symetrickém deforma¢nim cyklu R = -1. Rychlost deformace byla 0,002 s
!, Pribéh zkousky byl zajistén programem Advanced Low Cycle Fatigue od firmy
MTS. Uchyceni vzorku do celisti zkuSebniho stroje bylo feSeno pomoci zavitovych
vloZzek z niklové superslitiny. Deformace byla fizena extenzometrem s mérnou délkou
12mm. Elektronickd ¢ast extenzometru byla umisténa vné pece. Kontakt extenzometru
se zkuSebni tyCi zajisStovaly dvé keramické tyCinky s bfity, které jsou ke vzorku
pfitlatované pruzinou. Teplota v elektrické peci byla fizena pomoci tii termoclanki.
Dva byly umistény na koncich vzorku a jeden ve vybdhu mémé &asti. Ctvrty
termoclanek, umistény ve druhém vybéhu z mérné ¢asti byl kontrolni. Teplota béhem
zkousky byla fizena s ptesnosti + 2 °C.

>
Obr. 7.2 ZkuSebni stroj MTS 810

Fraktograficky rozbor

Pro fraktograficky rozbor lomovych ploch a pozorovani podélnych fezii po
provedeni zkousek NCU byl vyuZit rastrovaci elektronovy mikroskop Philips XL30
s adaptérem pro EDS analyzu v laboratofi OSFA UMVI FSI VUT v Brné.

Priprava metalografickych vzorki

Piiprava metalografickych vzorkii probihala standardnim postupem. Odbér
vzorkli pro osové podélné tezy probihal na rozbruSovaci kotoucové pile Acutom.
Zalisovani bylo provedeno v pfistroji Struers - Labopress-2. BrouSeni na brusnych
papirech o zrnitosti postupné 280 az 600 a leSténi s pomoci diamantové pasty (zrnitost 3
a 1 um) a Cerveného smacedla prob¢hlo na pfistroji Stuers - Pedemin-2. V zavéru byly
vzorky chemicky leStény a leptdny roztokem: 65ml etanol + 35ml HCI + 10 kapek
H202. Pro pozorovani v REM byly vzorky pifedev§Sim z divodu Spatné vodivosti
keramické vrstvy nauhli¢eny.
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8. NIZKOCYKLOVA UNAVA IN713LC S TBC VRSTVOU

Zkousky nizkocyklové tunavy superslitiny Inconel 713 LC s aplikovanou TBC
bariérou probéhly na sérii 9 vzorkl v reZimu fizené deformace pfi teplot¢ 900°C. Kazdy
ze vzorkl byl vystaven jiné hodnoté amplitudy celkové deformace €,. Kritériem
ukonceni zkousky bylo dosazeni poméru stiedniho napéti k amplitudé napéti 6./, = -
0,3. Tento pomé&r odpovidd inavové trhling rozsitené ptes polovinu prufezu zkusebniho
télesa [59]. Pocet cykli do lomu Ny byl uren dosazenim tohoto kritéria
nebo okamzikem lomu, pokud tento nastal pted dosaZzenim hodnoty o./c, = -0,3.
Hodnoty amplitudy napéti ¢, a amplitudy plastické deformace €,,, uvedené v tabulce
8.1, jsou urceny v poloviné poctli cykli do lomu a byly pouZity pro konstrukci cyklické
deformacni kfivky - CDK (obr. 8.2), kiivek Zivotnosti - Basquinovy (obr. 8.3) a
Manson-Coffinovy (obr. 8.4) zavislosti.

Pro kazdy vzorek byl také ur€en modul pruznosti pfi pokojové teploté a pii
teploté zkousky 900°C. Experimentdlni materidl IN 713 LC je charakteristicky velkym
rozmérem zrna - fddové mm. Z tohoto faktu vyplyvd, Ze na priméru mérné casti
unavové zkuSebni tyCe je pifitomno jen nékolik zrn a naméteny elasticky modul muze
vykazovat velky rozptyl. Hodnoty modulu E za pokojové teploty lezi v rozmezi 193 a
212 GPa. Hodnoty modulu za teploty 900°C jsou v intervalu 135 az 152 GPa. Hodnoty
modulu pruznosti pii 900°C jsou tedy piiblizné o 60 GPa niZsi nez za teploty pokojové.

Ziskané zavislosti poté byly srovnany s jiz diive urCenymi hodnotami pro IN
713 LC, a to sice pro zkusSebni vzorky s aplikovanou diftizni AlSi vrstvou pii 800°C
,pro vzorky bez aplikované vrstvy pifi 800°C a pro vzorky bez aplikované vrstvy pii
pokojové teplote [37,51].

Tab. 8.1 Zakladni charakteristiky experimentdlniho materidlu

symbol oznateni E. E Esooec o, Nf Eap
na obr.1 vzorku [%6] [GPa] [GPa] [MPa] [-1 [%6]
1 ‘ LC-015 0,65 206 144 491 156 0,2880
2 . LC-013 0,50 196 135 431 370 0,1718
3 >< LC-009 040 199 141 385 7ig 0,1170
4 tﬁl LC-010 0,34 206 144 361 1000 0,0863
5 ‘ LC-007 0,29 199 148 330 1764 0,0588
5] + LC-003 0,24 195 137 282 4795 0,0348
7 0 LC-014 0,16 212 152 239 8513 0,0069
8 * LC-017 0,15 193 138 200 42341 0,0051
9 . LC-019 0,14 207 148 191 40330 0,0040
vrstva teplota [*C]| K' [MPa] n' o;' [MPa] b ' C
TBC 300 1573 0,207 1160 -0,169 0,191 | -0,793
koef. determinace R* 0,979321 0,993716 0,956529
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Na obr. 8.1 je uvedena zavislost amplitudy napéti na poctu cykla N. Pro vSechny
urovné deformace je napétova odezva velice podobnd. V priubéhu celého zatéZovani
materidl vykazuje stabilni napétovou odezvu, pouze s mirné klesajicim charakterem.
Pouze v oblasti vySSich amplitud napéti 1ze pozorovat v pocatku zatéZovani rychlejsi
pokles. U nizsich amplitud zatéZovani neni vyraznéjsi pocatecni zmékceni materidlu
pozorovano. V zdvéru tnavového Zivota dochazi k vyraznéjSimu zmekceni, které je ale
uz spojeno s Sitenim tinavové trhliny.
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Obr. 8.1 Krivky cyklického zmekceni/zpevneni
superslitiny IN713LC s TBC bariérou pri teplote 900°C
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Na obr. 8.2 je uvedena CDK superslitiny IN713 LC s aplikovanou tepelnou
bariérou pii teploté 900°C.

Cyklicka deformac¢ni kiivka vyjadiuje zdavislost amplitudy napéti o, na
amplitudé plastické deformace €,, stanovené v poloviné Zivotnosti zkuSebni tyce.
Experimentdlnimi hodnotami byla prolozena mocninnd zdvislost (3.1), uvedena
v kapitole 3. Na obr. 8.2 je tato zdvislost vyjddiena v logaritmické prezentaci:

logo, =logK'+n"loge,,
kde K* je koeficient cyklického zpevnéni a n® exponent cyklického zpevnéni. Tyto
parametry byly urCeny linedrni regresni analyzou a jsou uvedeny v tabulce 8.1.
V tabulce 8.1 je rovnéZ uveden koeficient determinace R?, ktery uréuje silu linedrni
zavislosti a kvalitu proloZeni experimentédlnich dat. Koeficient nabyva hodnot 0 az 1.

Cim je vyssi, tim je proloZeni pfesnéjsi.

500 —

[ |
400
—
o]
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E 300 —|
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©
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200 —
T T T T T T T T T
1E-005 0.0001 0.001 0.01
Eap

Obr. 8.2 Cyklickad deformacni krivka superslitiny Inconel 713LC
s aplikovanou TBC bariérou pri teplote 900°C
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Na obr. 8.3 je uvedena Basquinova kiivka superslitiny IN713 LC s aplikovanou
tepelnou bariérou pii teploté¢ 900°C.

Basquinova kiivka vyjadiuje zavislost amplitudy napéti ¢, na poctu cykli do
lomu Ny Amplituda napéti je stanovena v poloviné Zivotnosti zkuSebni tyce.
Experimentdlnimi hodnotami byla prolozena mocninnd zavislost (3.5), uvedena
v kapitole 3. Na obr. 8.3 je tato zavislost vyjddiena v logaritmické prezentaci:

logo, =logo’,+b-1og2N,

kde of je koeficient inavové pevnosti a b je exponent unavové pevnosti. Tyto
parametry byly urCeny linedrni regresni analyzou a jsou uvedeny v tabulce 8.1.
V tabulce 8.1 je rovn&Z uveden koeficient determinace R
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Obr. 8.3 Basquinova kiivka Zivotnosti superslitiny Inconel 713LC
s aplikovanou TBC bariérou pri teplote 900°C
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Na obr. 8.4 je uvedena Manson-Coffinova kiivka superslitiny IN713 LC
s aplikovanou tepelnou bariérou pfi teploté 900°C.

Manson-Coffinova kiivka vyjadiuje zavislost amplitudy plastické deformace &€,
na poctu cyklli do lomu N;. Amplituda plastické deformace je stanovena v poloviné
Zivotnosti zkuSebni tyCe. Experimentdlnimi hodnotami byla proloZena mocninna
zévislost (3.4), uvedend v kapitole 3. Na obr. 8.4 je tato zdvislost vyjadiena
v logaritmické prezentaci:

log E,p

kde &* je koeficient tinavové taznosti a ¢ je exponent unavové taznosti. Tyto parametry
byly urceny linedrni regresni analyzou a jsou uvedeny v tabulce 8.1. V tabulce 8.1 je

rovné&z uveden koeficient determinace R>.
0.01 —

=logé' +c-1og2N,

0.001

Sap

0.0001

1E-005 T T T T T T T

100 1000 10000 100000

N; [cykly]

Obr. 8.4 Manson-Coffinova krivka Zivotnosti superslitiny Inconel 713LC
s aplikovanou TBC bariérou pri teplote 900°C

S vyuzitim vztahii 3.4 a 3.5 lze odvodit vztah 3.6 pro amplitudu celkové
deformace €, , kterd se kromé sloZky plastické €,, sestdvd i ze sloZKy elastické €, :

at ?

£, =€, +E, = ‘; te :%- en, Y +e. (N, ) (3.6), kde

ap

E je modul pruznosti [MPa].

Hodnota, kdy je rozsah obou slozek deformace je stejny se oznacuje 2N -
tranzitni pocet cykll [2]. Tranzitni pocet cykli byl uréen pro IN 713LC s aplikovanou
TBC bariérou pii 900°C.
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Vypocet byl proveden za pomoci hodnot parametrii of‘, b, &’, ¢ urcenych
linearni regresni analyzou uvedenych v tabulce 1. Pro ptesnost vypoctu uvedeného nize
vSak bylo pouZito téchto parametri s platnosti na deset Cislic. Modul pruZnosti pfi
900°C byl urcen jako aritmeticky primér hodnot uvedenych v tabulce 8.1. Grafické
vyjadieni vztahu 3.6, se zobrazenim tranzitnitho poctu cykli 2N, je v logaritmické
prezentaci zobrazeno na obr. 8.5.

o, =1160,972622[MPa]

£, =0,1906564731 O Ny =¢.-N )
E t f t
b =-0,1686910779 ,
h—c 87‘ * E
¢ =-0,7927763051 (2N, ) = p
E =143000{MPa] /

e -E -
OIN = S5 0 OIOL143000 _ 57 57 195377g)
o, 1160 =

0.01 —
0.001 —
. ]
la]
5 i
00001 —
7 @
2Nt
1E-005 I IIIIIII| I IIIIIII| I IIIIIII| I III\III|
10 100 157 1000 10000 100000
N; [cykly]

Obr. 8.5 Grafické vyjddreni hodnoty tranzitniho poctu cyklit do lomu 2N,

Zkouska s oznaCenim LC - 015 byla vystavena amplitud€ celkové deformace
0,65 % a dosdhla poctu cykli do lomu N; = 156, tedy téméf presné v hodnoté
tranzitniho poctu cykl. Uréeny rozsah €,, [%] v poloving Zivotnosti pro zkousku LC -
015 byl 0,2880 %, tvoril tedy ptiblizné 44 % celkové deformace. V rdmci
experimentalniho rozptylu Ize povaZovat tuto hodnotu za pfijatelnou.
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9. INICIACE A SIRENI UNAVOVYCH TRHLIN

Mechanismus iniciace a Sifeni unavovych trhlin byl hodnocen pomoci
fraktografického rozboru lomovych ploch a pozorovani podélnych fezii metodami
svételné a elektronové mikroskopie.

Rozbor byl proveden na 3 vzorcich po zkouSkdch nizkocyklové tnavy za vysoké
teploty s oznacenim LC-010, LC-014 a LC-019. Na obr. 9.1 jsou pro tyto vzorky
uvedeny hodnoty fizené amplitudy deformace €,., amplitudy plastické deformace €,p,
amplitudy napéti 6, urené v poloviné Zivotnosti a pocet cyklti do lomu N.

1 —

| LC-010
7 o4 = 361 MPa
=0,34%
01 | €ac 0
0,086 3
S ]
o i
&S ] LC-019
65 =191 MPa
0.01 —| £a¢=0,14%
. n
0,0040
1000 40330
0.001 T T TTTI I IIIIII| I I I|IIIII|
100 1000 10000 100000
N; [cykly]

Obr. 9.1 Vybrané vzorky pro fraktografické hodnoceni,
vyznacené v krivce Manson-Colffinovy zdvislosti
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9.1. LC-014

Vzhledem k ¢lenitosti lomové plochy, 1ze u vzorku LC 014 ptredpokladat vyssi
poéet iniciaénich mist. Zkouska NCU na tomto vzorku nebyla ukonéena dosaZenim
kritéria o,/c, = -0,3, ale lomem zkuSebniho télesa. Pfi lomu také doslo k odtrzeni
tepelné bariéry po vétSi Casti obvodu. Mista iniciace byla vyhodnocena ve tfech
hlavnich oblastech I az III (viz obr. 9.2). Na rozdil od ptfedchozich praci [37,51,60]
které se zabyvaly fraktografii superslitiny IN713LC nebyly na lomové plose
pozorovany slévarenské defekty.

Povrch tnavového lomu byl silné zoxidovan. Ve vhodnych oblastech bylo
mozné pozorovat rustové Cdry, striace vSak viditelné nebyly (obr. 9.14). Dolomeni
soucdsti probéhlo tvarnym mechanismem. V oblasti dolomu bylo mnoZstvi karbidi
vyrazné - rist lomové plochy sledoval karbidy (obr. 9.15).

odtrzeni
tepelné
bariéry

ablast
Unavoveho
lomu

AccV Spot Magn  Det WD Exp
ke 200 kv 5.0 Ox SE 276 94508 LC 014
Obr. 9.2 Lomovd plocha LC - 014 (g4 = 0,16 %, Ny = 8517);
s vyznacenim hlavnich mist iniciace

Oblast I
Zluté Sipky na obr. 9.3 ukazuji na dvé hlavni pozorovana mista iniciace lomu. Misto
v levé Casti obr. 9.3 je v bliz§im pfiblizeni na obr. 9.4 a obr. 9.5. Detail oblasti iniciace
v pravé Casti obr. 9.3 je na obr. 9.6 a obr. 9.7.

Zelené Sipky naznacuji smér Sifeni trhlin z iniciaCnich mist/oblasti na rozhrani
vnéjsi vrstva YSZ/ vazebna vrstva CoNiCrAlY. Trhliny se Sifily kolmo na smér
zat€ézovani smérem k zdkladnimu materidlu. Pfi roz§ifeni téchto trhlin na rozhrani
vazebnd vrstva CoNiCrAlY/ zakladni materidl IN713LC doslo ke zméné sméru $ifeni.
Rozhrani CoNiCrAlY/IN713LC oznacené na obr. 9.3 fialovou oblasti je oslabeno
pritomnosti rozmérnych ¢astic Al,Os. SlozZeni téchto ¢astic bylo ovéfeno EDS analyzou
(viz Priloha 1). Pivod téchto castic je s nejvétsi pravdépodobnosti z technologické
operace otryskdvani povrchu superslitiny pfed samotnym APS nandSenim vrstvy
CoNiCrAlY. Trhlina se v oslabené ¢asti rozhrani $ifi rovnob€Zné se smérem zatéZovani,
dochézi rovnéz k delaminaci vrstvy CoNiCrAlY, jak je patrno pfedevs$im z obr. 9.8.
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NP

V této oblasti doSlo ke spojeni obou trhlin a dal§imu S$ifeni do substritu jiz
kolmo na smér zatéZovani. Tento mechanismus iniciace a Sifeni trhlin lze podpofit
pozorovdnim podélnych fezi (obr. 9.183).

'1! ]

AccY Spot Magn Det WD Exp 1 200 pm
200kv 41 60x SE 108 94816 LCO14

Obr. 9.3 Lomovd plocha LC - 014 - oblast 1

- ¥

i‘.,,

"AccY Spot Magn Det WD Exp I—| 100 pm
200KV 4.1 200 SE\W 10.8 94816 LCO14
||IJ 5 § . : R T %

Obr. 9.4 Lomova plocha LC 01 4 - oblast mtsto iniciace v leve castt
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Na obr. 9.5 je detail mista iniciace v levé Casti oblasti I. Mistem iniciace je
castice AlbO; na rozhrani YSZ/CoNiCrAlY. Plavod této castice je zjevné béhem
piipravy tepelné bariéry. Souvisld TGO na rozhrani YSZ/CoNiCrAlY se béhem
zkousky NCU sice vytvorila, je vSak velice tenkd. Tento fakt je v souladu s praci [58].

- 1 e 1 . i 4 &

/ L Spo-’; Magn Det WD Exp
{ 200kV45 1000){ BSE 10.8 94813 LCO14 - . . .
¥ a%h’ e BN A
Obr. 9 5 Lomova plocha LC -014, detail iniciace v leve cdsti oblasti I 7 obr. 9.3

Vv s

Na obr. 9.6 a 9.7 je v bliZzSim pfibliZzeni oblast iniciace v pravé C4sti oblasti I z
obr. 9.3. V této oblasti nebylo pozorovdno prevazujici misto iniciace, ale celd fada
drobngjsich oxidl, piipadné nespojitosti, ze kterych je mozno pozorovat praskliny ve
vrstv€é YSZ rovnobéZné s povrchem. Lze pozorovat i po¢inajici delaminaci vrstvy YSZ.
Pozorovéni téchto dvou jevil je v souladu s publikaci [26], ve které je popsan napétovy
stav v keramické vrstve.

(.;c VI\ Spof Magh Det WD Exp
20 Okv 40 b00x BSE
3,}\” L7 e L a\ 3 : PR ; X
Obr. 9 6 Lomova plocha LC -014, detall iniciace v prave cdsti oblasti [ zobr. 9.3

prasklina vychdzejici 7 cdstice Al,O3
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!

“‘. ‘_ "; '\\\'-*s-. i %
Det WD Exp I—I 20 ym
_Dq[lB 9 94520 LC 014

Obr 9.7 Lomovd plocha LC 0] .‘ detall znzczace v prave Cdsti oblastl Iz obr 9.3
pocinajici delammace na rozhrani YSZ/CoNiCrAlY

Na obr. 9.8 je vidét rozhrani CoNiCrAlY/IN713LC v oblasti I z obr. 9.3. Lze
pozorovat rozmérné Cdstice Al,O3; otryskdvactho materidlu, které zpiisobuji zménu

Siteni trhlin a delaminaci vrstvy CoNiCrAlY. Na obr. 9.8 1ze rovnéZ pozorovat silné
zoxidovany povrch zdkladnitho materidlu.

S 8AccY SpotMagn Det WD Exp —— 50um
=20 0KV 47 300x  BSE 268 94517 LC 014

br. 9.8 Oovci ploch LC -014, detail rozhrani CoiCrAlY/I 713LC
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Oblast 1I

V oblasti II (viz obr. 9.2) nelze pfesnéji urCit konkrétni misto iniciace lomu.
Z obr. 9.9 je patrné, Ze v této oblasti doslo k Sifeni a ndslednému propojeni minimdalné
tff trhlin v nazna¢eném sméru zelenych Sipek.

AccV  Spot Magn  Det WD Exp
200kv 5.0 16x SE 10.6 94810 LCO14

Obr. 9.9 Lomovd plocha LC -014oblast 11

Na obr. 9.10 je detail spodni Casti oblasti II. Ve vyznaCené Casti doslo
k propojeni trhlin. Na rozhrani CoNiCrAlY/IN713LC vSak nelze odlisit, které
nespojitosti byly zpisobeny obdobnym mechanismem popsanym v oblasti I a které
vznikly béhem odtrZzeni tepelné bariéry. Ve vrstvé CoNiCrAlY, ani na rozhrani
YSZ/CoNiCrAlY a rozhrani CoNiCrAlY/IN713LC nelze s jistotou urcit pfesné misto
iniciace.

iz, b )
I ——
OX‘ ~ BSE 11.0 94811 LCO14

Obr. 9.10 Lomovd plocha LC -014; spodni cdast oblasti Il
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NP

Na obr. 9.11 je uvedena horni ¢ast oblasti II. Lze pozorovat Sifeni dvou trhlin,
které se v prubehu zatéZovani spojily i s rostouci trhlinou ze spodni ¢asti (viz obr. 9.9).
Urcit s presnosti misto iniciace neni mozné. Vzhled lomové plochy v oblasti II pfipousti
moZznost, Ze k iniciaci o§10 a Casticich Al,O3 na rozhrani CoNiCrAIY/IN713LC.

-

N j g o H‘ ~ = ; -
WAccY Spot Magn  Det WD Exp 200 pm
200 kY 5.0 75x SE 274 94511 LC 014

i

Obr. 9.11 Lomovd plo LC -014; horni cdst oblasti 11

Oblast IIT
V oblasti III je situace velice podobna oblasti II. Z Clenitosti lomové plochy lze

opét usuzovat na vyssi pocet inicia¢nich mist. Na rozhrani CoNiCrAlY/IN713LC se
nachdzi rozmérné Castice Al,Os (obr. 9.12) a dochdzi zde k delaminaci vrstvy
CoNiCrAlY (detail na obr. 9.13), av§ak misto iniciace zde pravdépodobné neleZzi. Na
obr. 9.13 Ize rovnéZ pozorovat silnou oxidaci povrchu, kterd znesnadiuje identifikaci

inicia¢niho mista.

Striace a ristové cary
Striace nebyly kvili silné povrchové oxidaci pozorovatelné na Zadném

z hodnocenych lomi. Na zkusebni ty¢i LC - 014 Ize v mistech tnavového Sifeni blizko
dolomu - tedy v mistech, které byly vystaveny nejkrat$i dobu oxida¢nimu prostiedi,

7z

pozorovat ristové ¢ary (obr. 9.14). Snimek 9.14 je situovan nad oblasti III - viz obr. 9.2.

Oblast dolomeni
Na lomové ploSe v oblasti dolomeni lze sledovat celou fadu karbidi (Obr. 9.15).
Toto reflektuje skutecnost, Ze vznik nového povrchu pfi tvarném poruseni hledd cestu

nejmensi energetické ndrocnosti. Lokalizace obr. 9.15 na lomové plose je provedena na
obr. 9.2.
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lﬂ' '&u
AccV SpotMagn Det WD Exp |—|
200kv 3.7 bOx BSE 11.b 94627 LC 014 -

Obr. 9.12 Lomovd plocha LC - 014, o ast III

LT,

L AccY Spot Magn' Det WD Exp |—| 20rum
£ 2200kv 41 1000x SE 10.7 94819 LCO14
- '. - 'h ¥ _.' L = - . a - . x

Obr. 9.13 Lomovd plochg LC-01 4, detail delaminae v oblasti 111 |
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JAccV SpotMagn Det WD FExp
--’20 0KV 37 260x SE 115 94526 LC 014

5

: AL £ ax NI e R 3 : ,
_AccV SpotMagn Det WD Exp 1 50um
_,20 0 kV 5 0 500}{ BSE 10 b 94808 LCO14

e Ly

Obr 9.1 5 Lomova plocha LC 01 4, oblast dolomu -
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Podélny iez vzorku LC-014

Piehledovy snimek TBC bariéry v podélném fezu je na obr. 9.16. Na snimku lze
pozorovat vyraznou poérovitost ve vrstvé YSZ a rostouci trhlinu zrozhrani
YSZ/CoNiCrAlY. Na tomto rozhranni se nachazi velice tenkd, ale souvisla vrstva TGO.
Na rozhrani CoNiCrAlY/IN713LC je vidét oxid Al,Os po otryskani, ktery se vSak nestal
mistem iniciace.

Detail vrchni keramické vrstvy YSZ je na obr. 9.17, kde lze pozorovat
propojovani trhlin pfitomnych jiz z vychoziho stavu.

Na obr. 9.18 je zachyceno jiné misto podélného fezu. Tento snimek potvrzuje
mechanismus $ifeni trhliny, ktery byl naznacen pii fraktografickém hodnoceni oblasti |
na tomto vzorku LC-014. Lze pozorovat trhlinu iniciovanou na TGO vrstvé na rozhrani
YSZ/CoNiCrAlY, kterd se dale S$ifila kolmo napovrch smérem k rozhrani
CoNiCrAlY/IN713LC. Na tomto rozhrani zméni trhlina svlij smér Sifeni a $ifi se ptfimo
v rozhrani. V oblasti I (obr. 9.4) na lomové ploSe doslo k Siteni pfes rozhrani oslabené
pfitomnosti rozmérnych oxidii z otryskdni Al,O;. Na obr. 9.18 neni Zadny takovy
rozmérny oxid pritomen. Ke zméné Sifeni trhliny zfejm¢ mize stacit pouze piitomné
vnitini pnuti v kombinaci s vadami men$i velikosti (necelistvosti, pory, oxidy mensi
velikosti - viz obr. 9.19). Tato skutecnost ¢dstecn€é mize vysvétlit obtiZnost uréeni mista
iniciace v oblastech II a III na lomové plosSe vzorku LC -014.

Na obr. 9.19 je detail dal$iho Sifeni trhlin do zdkladniho materidlu. Z Sitky
oxidacni vrstvy lze usuzovat, Ze se sifeni trhliny na rozhrani pozastavilo. Z obr. 9.18 je
totiz patrné, Ze v mistech kam trhlina nepronikla, se na rozhrani CoNiCrAIY/IN713LC
souvisld vrstva oxidl vibec nevyskytuje. Rozsifeni oxidacni vrstvy pak ndsledné

poskytlo inicia¢ni mista pro rozSiteni trhlin do substratu. Z obrdzkd je rovnéz patrné
ovlivnéni mikrostruktury IN713LC v oblasti ptiblizn¢ 5 az 8 pm od rozhrani.
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— porovitost

AccV Spot Magn Det WD Exp 1 200um
200kv 47 126x  BSE 11.4 94539 LC 014

Obr. 9.16 Podélny rez TBC bariérou LC - 014

AccY SpotMagn Det WD Exp M1 20um
20.0kV 4.7 1000x _ BSE 11.4 94533 LC 014

Obr. 9.17 Podélny rez TBC bariérou LC - 014, vnéjsi keramickd vrstva YSZ
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oslabené misto
rozhrani

AccY  Spot Magn' Det WD Exp 1 50pum
20.0kv 4.7 300x BSE 256.8 94540 LC 014
it i

i = i i
Obr. 9.18 Podélny rez TBC bariérou LC - 014, Siveni trhliny

f

oslabené misto
rozhrani

AccY SpotMagn Det WD Exp 1 20um
200k b0 12b0x BSE 86 94543 LC 014

Obr. 9.19 Podélny rez TBC bariérou LC - 014, sifenti trhliny do substrdtu
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9.2. LC-010

Zkouska NCU na zkugebni ty&i probéhla s amplitudou deformace €,. = 0,34 %.
K lomu doslo po 1000 cyklech. Amplituda napéti 6, = 361 MPa a amplituda plastické
deformace €,, = 0,0863 % byly urCeny v poloviné Zivotnosti. Lomova plocha je na obr.
9.20.

Oblast tunavového lomu zabird vice jak dvé tretiny lomové plochy.
Z pozorovanych lomovych ploch md LC - 010 nejvétsi clenitost lomové plochy, coz
dobfe koresponduje s vys$i hodnotou amplitudy celkové deformace. Nejvyrazngjsi
mista iniciace jsou naznacena. V bliz§im pfibliZzeni budou popsédny oblasti I az III. Pfi
lomu doslo k odtrZeni tepelné bariéry po mensi ¢asti obvodu. Na lomové ploSe nebyly

pozorovany slévarenské defekty.

AccV  Spot Magn  Det WD Exp
200kv 50 9x SE 345 92858 LC Q10

Obr. 9.20 Lomovd plocha LC - 010 (g4 = 0,34%, Ny = 1000);
s vyznacenim hlavnich mist iniciace

Oblast 1

Prehledovy snimek oblasti I je na obr. 9.21. V této oblasti je moZné pozorovat
Siteni jedné z pocdtecnich trhlin ve sméru zelené Sipky. Na misto iniciace ukazuje Zlutd
Sipka. Detail mista iniciace je na obr. 9.22. V tomto piipad€é doSlo k iniciaci uvnitf
vrstvy CoNiCrAlY.

Na obr. 9.23 je vidét rozSiteni této trhliny do substratu. Smér Siteni lze
identifikovat podle sméru riistovych ¢ar. Na tomto snimku je rovnéz Sifeni druhé trhliny
ve sméru od bariéry. Ke spojeni obou trhlin doslo v horni ¢asti snimku. Detail druhého
sméru Siteni trhliny je na obr. 9.24.

Na rozhrani YSZ/CoNiCrAlY se béhem cyklovéani vytvofily oblasti TGO, které
ale netvofi souvislou vrstvu (obr. 9.25). Na druhém rozhrani CoNiCrAlY/IN713LC tato
vrstva pozorovéana nebyla.
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Siteni trhlin zptsobuje delaminaci na rozhrani CoNiCrAlY/IN713LC - detail na
obr. 9.26.

AccV SpotMagn Det WD Exp FH—— 200um
200kvV 5.0 100x  BSE 11.1 92867 LC 010

INICIAeNT g
“misto

L e - :‘L ﬁ ~ hlt TS > ¢

Accv Spot Magn et WD S I — 50 pm
w20 0kY 39 500x SE 113 92870 LC 010
Y R ¥ i AR 7 ¢

57



v

eni tinavovych trhlin

Experimentdlni cdst - Kapitola 9. - Iniciace a $

AN b & . 2 :
AccY SpotMagn Det WD Exp 1 200
200kv 3.9 100x  SE 11.0 92872 LC010

s o et

SR
7 ¥ e

Obr. 93 mov ploch -010, blaI - -vz’ l’ tlin

. #L‘ -
AccV  SpotMagn  Det WD Exp f—————— 50um
20.0kV 3.9 500x SE 11.0 92873 LC 010

Obr. 9.24 Lomovd plocha LC -010, oblast I - riistové cdry

58



s vz v

Experimentdlni cdst - Kapitola 9. - Iniciace a Sireni inavovych trhlin

Al

A~
tﬁ&n, ¢, ¥V

Det WD Exp H——
BSE 113 92864 LC 010

. A
Det WD Exp

- SE 10.9 928?1 LC 010 i
¥ f':“ “‘tu W 3 o B e t" r
Obr 9.26 Lomovd plocha LC -010, oblast I - delammace na rozhram
CoNiCrAlY/IN713LC

59



v

Experimentdlni cdst - Kapitola 9. - Iniciace a Sireni inavovych trhlin

Oblast I1

Z oblasti II je zde uveden pouze obr. 9.27, kde 1ze vidét delaminace na rozhrani
CoNiCrAlY/IN713LC a ptedev§im vyrazny vyskovy rozdil mezi vazebnou vrstvou a

substratem. Tento rozdil potvrzuje mechanismus Siteni trhliny popsany diive u vzorku
LC - 014 - obr. 9.6 a7 9.8 na lomové plose a obr. 9.18 na podélném fezu.

l yAccY  Spot Magn  Det WD Exp - 50 pm
200 kv 48 500x _ SE 110 928771C010 ]
I \.P'l 4 = *"".. < oy S
Obr 9.27 Lomova plocha LC -010, oblast II - delaminace na rozhrani
CoNiCrAlY/IN713LC
Oblast I11

Z oblasti III je zde uveden obr. 9.28. Na tomto obrazku je vidét oxid Al,O3 na
rozhrani CoNiCrAIY/IN713LC a ptfedevS§im vyrazny vysSkovy rozdil mezi vazebnou

v v

vrstvou a substratem. Tento rozdil potvrzuje mechanismus Siteni trhliny popsany diive

oA

u vzorku LC - 014. Trhlina se $ifila v rozhrani az k mistu, ve kterém se nachazi oxid.

NP

Zde doslo ke zmene smeru 31ren1 do substratu.

YAccY SpotMagn  Det WD Exp
200kV38 500}( SE ]18 92881 L

Obr. 9.28 Lomova plocha LC -010, oblast 11l - Al,O3 na rozhrani CoNiCrAIY/IN713LC
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Podélny fez vzorku LC-010

Prehledovy snimek podélného fezu vzorku LC-010 je na obr. 9.29. Lze
pozorovat dlouhou trhlinu, Sifici se zrozhrani YSZ/CoNiCrAlY. Detail iniciaéniho

mista je na obr. 9.30, kde lze pozorovat ndvaznost mezi prasklinou ve vnéjsi keramické
vrstve a trhlinou ve vazebné vrstve.

T

trhlina

AccV Spot Magn Det WD Exp ———— 1mm
20.0kV 5.0 2bx BSE 12.9 92922 LC 010, osovy rez

Obr. 9.29 Podélny rez LC -010

AccY Spot Magn Det WD Exp 1 50m
200kV 43 500x BSE 13.1 92923 LC 010, osovy rez

Obr. 9.30 Podélny rez LC -010, misto iniciace
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Na obr. 931 je ndzorné¢ vidét prechod trhliny pfes rozhrani
CoNiCrAlY/IN713LC. Je zde jasnd souvislost s obr. 9.28 z lomové plochy. Fialova

Sipka vymezuje oblast, kdy se trhlina slozité §ifila po hranici a naznacuje tak divody
vyskovych rozdilu z obr. 9.28.

AccV SpotMagn Det WD Exp M 50um
200kv 43 5H0Ox BSE 13.0 92924 LC 010, osovy rez

A
Obr. 9.31 Podélny rez LC -010, prechod trhliny pres rozhrani CoNiCrAlY/IN713LC
Na obr. 9.32 je vidét jind oblast podélného fezu s dalSi sérii trhlin. K jejich

iniciaci doSlo jak na obou rozhranich, tak zfejmé i z oxidu Al,O3, pfitomného po
otryskdni. Na mista iniciace ukazuji Zluté Sipky.

AccV SpotMagn Det WD Exp 1 200pum
20.0kv 5.0 100x BSE 11.4 92931 LC 010, osovy rez

Obr. 9.32 Podélny rez LC -010, rizné typy iniciacnich mist
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9.3. LC-019

Zkouska NCU na zkugebni ty&i probéhla s amplitudou deformace €,. = 0,14 %.
K lomu doslo po 40 330 cyklech. Amplituda napéti o, = 191 MPa a amplituda plastické
deformace €,, = 0,040 % byly ureny v poloviné Zivotnosti. Lomova plocha je na obr.
9.33.

Oblast tunavového lomu zabird vice jak dvé tretiny lomové plochy.
Z pozorovanych lomovych ploch md LC - 019 nejmensi clenitost, coZz dobie
koresponduje s nizkou hodnotou amplitudy celkové deformace. Rovnéz oxidace
povrchu je ze vSech pozorovanych vzorkl nejvyssi. Pocet cyklli do lomu byl 5x vétsi
nez u zkousky LC - 014 a 40x vétsi neZ u zkouSky LC - 010. Nejvyraznéj$i mista
iniciace jsou naznacena na obr. 9.33. V bliz§im pfibliZeni budou popsédny oblasti I aZ
III. Pfi lomu doslo k odtrZeni tepelné bariéry po mensi ¢asti obvodu. Na lomové plose
nebyly pozoroviny slévarenské defekty.

AccV  Spot Hagn Det WD Exp
200kVb52 9x  SE 322 92893 LC 019
.t "\;.:-_l-"_h__ oL _';.-‘_ -
Obr. 9.33 Lomovd plocha LC - 019 (g4 = 0,14%, Ny = 40330);
s vyznacenim hlavnich mist iniciace

Oblast 1

V pozorované oblasti I na obr. 9.33 1ze pozorovat jiz kompaktni vrstvu TGO na
hranici CoNiCrAlY/IN713LC, spojenou s oxidy Al,O3 po otryskdni (obr. 9.34).
Nejdelsi doba cyklovani a tim expozice oxidaéni atmosféfe rovnéz zpiisobuje
mikrostrukturni zmény ve vrstv€é CoNiCrAlY. Na obr. 9.35 je detail rozmérného
defektu, ktery se nachdzi ve sttedu této vrstvy. Mikrostrukturni zmény jsou Ilépe
pozorovatelné na podélném fezu (obr. 9.37 az 9.42). VEtsi piitomnost defektl a souvislé
bariéry technologii APS. Vazebnd vrstva CoNiCrAlY byla nanesena dvéma prichody
plasmového hotfdku. Na spodni vrstvé tak zfejmée vznikly zdrodecné ¢éstice oxidu, které

se béhem zkousky NCU zvétsily a spojily v kompaktni vrstvu.
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¥

ccV Spo’r Magn De’r WD Exp 1 100pm
20. O_kV 44 200x 116 92736 LC 019

@iccy  Spot Mégn Det WD Ex;ﬂ T 50 {m
t—"' kV 5.0 500x BSE 115 92738 LC 019

h Obr 9, 35 Lomova plocha LC -019, oblast I- rozmeérny defekt
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Oblast 11

Z oblasti II je uveden detail pravdépodobného mista iniciace - TGO na rozhrani
YSZ/CoNiCrAlY (obr. 9.36).

AccV SpotMagn Det WD Exp 1 10um
200kV 47 2000x BSE 116 92740 LC 019

Obr. 9.36Lomovd plocha LC -019, oblast Il -misto iniciace

Oblast 111

Snimek oblasti III je uveden na obr. 9.37, kde je zfetelné vidét stiedovy pds ve
vazebné vrstvé CoNiCrAlY. Mezi tepelnou bariérou a substrdtem neni vysSkovy rozdil.
To znamend, Ze pii Sifeni trhliny nedoslo na hranici CoNiCrAlY/IN713LC ke zméné
sméru Sifeni trhliny. Tato skute¢nost je podloZena pozorovdanim podélného fezu — viz

déle.

Stredovy pas

AccY SpotMagn Det WD Exp 1 200m
200kv 49 100x  BSE 11.4 92749 LC 019

Obr. 9.37 Lomovd plocha LC -019, oblast III -stiedovy zoxidovany pds
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Podélny fez vzorku LC-019

Pozorovéni podélného fezu potvrdilo existenci TGO oxidll na obou rozhranich i
uvnitf vazebné vrstvy - obr. 9.38 - vrstvy 1 az 3. Detail vrstev je na obr. 9.39 az 9.41.
Z lokalni analyzy chemického slozeni plyne, Ze tyto oxidy jsou komplexni, Casto
tvotfené velkym poctem prvki (viz Piiloha 2).
Na rozhrani CoNiCrAlY/IN713LC jsou pfitomny jak TGO, tak Al,O3; oxidy po
otryskdni.

o

P

AccY Spot Magn Det WD Exp 1 200pm
200kv 50 100x  BSE 105 93186 LCO19 osovy rez

Obr. 9.38 Podélny rez LC -019, TGO vrstvy

AccV Spot Magn Det WD Exp 1 10m
200kv 25 2000x BSE 7.4 93190 LC019 osovy rez

Obr. 9.39 Podélny rez LC -019, detail TGO-1
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-----

YSZ/CoNiCrAlY. Pii rGstu trhliny nedochdzi ke zmén€ sméru Sifeni na rozhrani
CoNiCrAlY/IN713LC. Toto tvrzeni je v souladu s pozorovdnim lomové plochy (obr.
9.37). Sit’ oxidl a defektl uvnitf vazebné ma vliv na $ifeni trhlin v této vrstvé - viz obr.
90.42.

AccV Spot Magn Det WD Exp 1 10pm
200kv 29 1500x  BSE 11.7 93193 LCO019 osovy rez

Obr. 9.40 Podélny rez LC -019, detail TGO-2

AccV Spot Magn Det WD Exp ——— 20um
200kV 36 1000x BSE 11.6 93195 LCO19 osovy rez

Obr. 9.41 Podélny rez LC -019, detail TGO-3

67



sV

Experimentdlni cdst - Kapitola 9. - Iniciace a Sirent tinavovych trhlin

¢

K(-:c_v Spot Magn Det WD Exp f———— s0um
200 kv 46 500x BSE 13.1 92921 LC 019, osovy rez

Obr. 9.42 Podélny rez LC -019, Sifeni trhliny
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10. DISKUZE VYSLEDK U

Nizkocyklova unava

Ziskané zavislosti systému IN713LC+TBC zkouSen2ad®00 °C (TBC/900)
byly z divodu nedostatku doposud publikovanych dat za obgdbrpodminek
srovnany s jiz tive provedenymi experimenty pro IN713 LC, a to gite zkuSebni
vzorky s aplikovanou difazni AISi vrstvouripB00°C (AlISi/800), dale pro vzorky bez
aplikované vrstvy $ 800°C (bare/800) a pro vzorky bez aplikovanéwyrsti pokojove
teplo€ (bare/RT) [37, 51].

V textu dale budou tyto experimenty pro jednodwthozngeny zkratkami
uvedenymi v zavorkach - viz vyse.

Ziskané parametry cyklické defortm kiivky a kiivek Zivotnosti - Basquinovy
a Manson-Coffinovy zavislosti jsou uvedeny v tab.11

Tab. 10.1 Parametry cyklické deforéné kiivky, Basquinovy a
Manson - Coffinovy zavislosti

cyklicka koeficient exponent
deformatni|l Vrstva | Teplota | cyklického zpevnéni | cyklického zpevnéni
kFivka K' [MPa] n'
|| TBC 900 1573 0,207
X AlSsi 300 2953 0,189
. - 200 2087 0,140
A - 23 1519 0,090
Basquinova koeficient exponent
zdvislost | Wrstva | Teplota | dnavové pevnosti Unavové pevnosti
of' [MPa] b
|| TBC 900 1160 -0,169
X AlSsi 300 1456 -0,139
L 800 1535 -0,157
A - 23 1354 -0,094
Manson koeficient exponent
Coffinova | Vrstva | Teplota Unavové tainosti Unavové tainosti
zavislost ef’ C
|| TBC 900 0,191 -0,793
X AlSi 200 0,018 -0,703
. 200 0,070 -1,050
A 23 0,120 -0,830

Jak bylo vySe uvedeno - hodnoty ze zkousek NChemslitiny IN713LC bez
ochranné tepelné bariéryiipteplo& 900°C nebyly v dob vypracovani této prace
k dispozici. S pjetim uritych predpoklad I1ze vSak v tkterych skuténostech chovani
této superslitiny porovnavat i s Udaji ziskanyritpplot 800°C.

Pri provedené zkouSce NCU pro TBC/900 byla teplotpesi fizena temi
terma:lanky, z nichz jeden byl umist ve vyvrtu na konci vyhu mérné ¢asti inavove
zkuebni tye a dva na jejich koncictCtvrty termalanek umisiny ve vyvrtu na
druném vykhu z nérné délky je kontrolni. Toto rozmésti terma@lanka zaji¥'uje
vytemperovani vzorku na pozadovanou teplotu. Stegreéniséni termalanku bylo
pouzito i i zkouskach NCU pro AlSi/800 a bare/800 [37].

Kdyby se sodéast v realném provozu vystavila v jejim pracovniykle teplot
okoli 900°C, lze ®ekavat snizeni jeji teploty vlivem tepelné barié¥yliterature

69



Experimentalniast - Kapitola 10. - Diskuze vysledk

[26,28] je uvadna schopnost si keramické vrstvy tepelné bariéry odstinit jeji
tlou&’ce 150um az 170 °C. R prijeti tohoto gedpokladu Ize chovani systérAlSi/800

a bare/800 povazovat za model realného chovanéastius aplikovanou tepelnou
bariérou.

Provedené zkousky NCU pro TBC/900 tak z hledigkeiné expozice nastavuji
horSi podminky, festo péty cyklu do lomi koresponduji se zkouSkami AlSi/800,
bare/800 a bare/23. Teplotni rozdil vSak musi byinbna retel @i porovnavani
piedevsim nagrové odezvy a plastické deformace.

1 —

gac [%]

900°C, TBC
900°C, TBC [ |
800°C, bez vrstvy
————— 800°C, bez vrstvy
x 800°C, AlSi
—— - - - BOO°CAISI

0.1 IIIIIII| IIIIIII| IIIIIII|

100 1000 10000 100000
N; [cykly]
Obr. 10.1 Zavislost ptui cykk: do lomu Nna amplitud celkové deformace. v %

Na obr. 10.1 je v logaritmické prezentaci uvedeasdslost potu cykli do lomu
N: na amplitud celkové deformaces,c pro TBC/900, AISi/800 a bare/800. Lze
pozorovat, Zze sklontkiek pro AISi/800 a bare/800 je stejny. Hodnotyuseelice
podobné a lezi v ramci experimentalniho rozptylu.

Kiivka pro TBC/900 ma jinou sémici, protina zavislosti AlSi/800 a bare/800 a
uréuje tak ti oblasti. V oblasti nejvysSich amplitud celkové fatenace g;c Ize
pozorovat, Zze TBC/900 vykazuje vysSicpocykli do lomu N v porovnani s AISi/800 a
bare/800. Ve s$edni oblasti jsou vSechny varianty (AlSi/800, b8@€& a TBC/900)
rovnocenné. V oblasti nizkych hodngt je naopak peéet cyki do lomu u systému
TBC/900 snizen.

Hodnoty TBC/900 se row vyzna&uji mensim rozptylem natfenych hodnot.
Tato skuténost se projevuje u vSech srovnavanych vlastnBitiinu tohoto chovani
lze spiSe nez aplikaci tepelné bariéryspzovat kvalit®jSimu procesu vakuoveho
odlévani zkuSebnich &y pouzitych pro tuto praci a pro srovnavané prageq1].
Velikost zrna bylo pro fspad TBC/900 v prméru 4x mensSi nez pro AlSi/800, bare/800
a bare/23.
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0.01

0.001

o
&< 0.0001
W

15003 B 900°CTBC ‘L e -

900°C, TBC ~
9 800°C, bez vrstvy -

————— 800°C, bez vrsivy ~
X 800°C, AISi ® N

—— - - - 800°CAIS Y

1E-008 I IIIIII| I IIIIII| I I‘IIIIII|

100 1000 10000 100000

N; [cyKly]

Obr. 10.2 Manson - Coffinovy zavislosti srovnavémnggperiment

Odlisné chovani lze pozorovat, pokud se do soostispatem cykh do lomu
nebude uvazovat deformace celkova ale plasticka {@b2). V tomto fipac vykazuje
TBC/900 pro danou hodnotu plastické deformagevzdy vysSi poet cykii do lomu
N¢. Tato skuténost mize byt v prvnim pohledu chapana jako pozitivni,emn&zde se
musi pd@itat s teplotnim rozdilem. Ten iugpbuje vySSi plasticitu materiél Pro
dosazeni wité hodnoty plastické deformace &tamensi nagti. Snizeni naffove
odezvy lze pozorovat na obr. 10.3 v grafickém vkgad Basquinova zékona.

Fraktografie lomovych ploch

Fraktografické hodnoceni prédo na 3 vzorcich s odliSnou hodnotou celkové
deformace. Zkouska LC - 010 byla vystavena nejvyggaplitud deformacees, =
0,34% a poet cykli do lomu N se rovnal 1000 cykm. Parametry zkousky LC - 014:
gap= 0,16%, N = 8517. ZkousSka LC - 019 vykazovala nejvys3fgiaykli do lomu N
=40 330 pi &5p= 0,14%.

Spolénym jmenovatelem lomovych ploch byla #igpmnost slévarenskych
defekti. Na vSech pozorovanych plochach jsaiigmny roznérné ¢astice oxid Al,O3
na rozhrani mezi¢tesem zkuSebni & a vazebnou intermetalickou vrstvouived
téchto ¢astic je z otryskani povrchurgd samotnym APS nanaSenim tepelné bariéry.
VSechny pozorované fraktografické plochy byly sitoxidované. VSechny hodnocené
zkouSky byly ukogeny lomem zkuSebni &g, kterd zpsobilacast&né odtrzeni tepelné
bariéry od zkuSebni &g. V oblasti tvarného dolomeni jsou na lomové pladeorovany
karbidy typu MC. Toto reflektuje skuteost, Ze vznik nového povrchuipgvarném
poruseni hleda cestu nejmensi energetick&néasti.
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A 23°C, bez vrstvy
- —  23°C, bez vrstwy
® 800°C, bez vrstvy
77777 800°C, bez vrstvy

] 900°C, TBC
900°C, TBC
sop gh Ak X B00°CAIS

e - - - BOO°CAISI

700 —

600 —

500 —

400 —

o, [MPa]

300 H

200 —

I IIIIII| T II\III| I IIIIII|
100 1000 10000 100000
Nf [cykly]
Obr. 10.3 Basquinova zavislost srovnavanych erpent:

Ze clenitosti lomové plochy Ize usuzovat na velkyépb zarodenych trhlin.
Nejvétsi reliéfnost byla pozorovana u zkousky LC - 0lAegmenSi u zkousSky LC -
019. Toto pozorovani dob koresponduje s hodnotdizené deformacerpcyklickém
zagzovani.

S vyuzitim podélnychiezi byl nastidn mechanismus iniciace a iéi
anavovych trhlin v systému TBC bariéra - IN713L@pBany mechanismus uvedeny
v této praci Ize podga kvantifikaci trhlin. Tato kvantifikace neni sésti této prace,
ale byla provedena v ramci projékBA CR 107/12/1922 a ,CEITEC - #tdoevropsky
technologicky institut* (CZ.1.05/1.1.00/02.0068)Exropského fondu regionalniho

PRI V4

recenzovan a shoduje se &dwtéto prace.

Iniciace trhlin

Prednostni oblasti iniciace trhlin je rozhrani YSZMIGrAlY. U zkouSek LC-
010 a LC - 014, které byly vystaveny oxidému prostedi kratSi dobu, dochazi k
iniciaci na jednotlivych oxidech v rozhrani. Soda@isrstva TGO se nestihla vytkib
Lze pozorovat praskliny a delaminaci na tomto ramhr Praskliny¢asto vychazeji
z pritomnych oxidi. U zkousSky LC -019, ktera byla vystavena oxXitianu prostedi
nejdelSi dobu je jiz na tomto rozhrani souvisldwasT GO, ktera je fgdnostnim mistem
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iniciace. Oxid&ni atmosféra se k vazebné vistlostava fescetné praskliny ve vrstv
YSZ. Vlivem cyklického zatzovani a zvySené teploty dochézi k sintrovani této
keramicke vrstvy.

Pouze u zkouSky LC - 010 s nejvysSi amplitudoukaphné deformace byla
pozorovana iniciace z oxidAl,O3 na rozhrani mezi vazebnou intermetalickou vrs@&ou
z&kladnim materidlem — IN713LC. Tento mechanismeual¢ vyrazé minoritni. DalSi
piipadna moznost iniciace uvhitazebné vrstvy CoNiCrAlY nebyla na podélnésau
pozorovana.

Siteni trhlin

Po iniciaci na rozhrani YSZ/CoNIiCrAlY se trhlinatiSpires vazebnou vrstvu
kolmo na smir zatgZovani. Zejména u zkousSky LC - 019 bylo pozorovad&lonini
trhliny pres vnitni st’ oxida a defekd v této vrste¢. Tato sf byla diky nejdelSi expozici
oxidatnimu prostedi u vzorku LC - 019 nejvyrazjsi. Timto zgisobem se trhliny Hi
aZz na spodni rozhrani CoNiCrAlY/IN713LC.

Po tom co trhlina dosahne tohoto rozhrani, molmc@ nastat d¥ moznosti:

a) trhlina projde bez z#my sneru Sieni do substratu

b) na rozhrani dojde ke zZm¢ smeru Sieni, trhlina zsobi
delaminaci tepelné bariéry a do substratu sefiaz§ného mista
rozhrani.

Prvni moZznost (a) byla pozorovana pouze u zkouwsky 019. Tento zfisob
Siteni Ize vys¥tlit tim, Ze na spodnim rozhrani je r@znpritomna souvisla vrstva TGO,
kterd oslabuje toto rozhrani. Ke &m sméru Steni tedy neni @vod. To, Ze nedochazi
ke zmené Siteni 1ze dokumentovat i z lomové plochy. Mezi tepelfariérou agtesem
zkuSebni tye neni patrny vySkovy rozdil.

Moznost (b) byla pozorovana u zkouSek LC - 010Ca-1014. Zde neni souvisla
vrstva TGO na spodnim rozhrarfitpmna. Trhlina na rozhrani tak hled4 oslabenéanist
a Sfi se vrozhrani. Na fraktografickém rozboru se téieni projevuje vyraznym
vySkovym rozdilem mezi tepelnou bariérou desem zkuSebni &g - zejména u
zkousky LC -010 s nejvyssi aplikovanou amplitudayeeti. Zmena snéru Sieni zgEt
kolmo na snir zagZovani do substratu nastavadasigji na oxidech AJOs; po otryskani
(obr. 9.29), nebo na jinak oslabeném migibr. 9.19 a 9.28). Na tomto rozhrani
dochazi tedy k reiniciaci trhliny.

V zakladnim materialu IN713LC poté dochazi ke spbgarodénych trhlin, az
se jedna z nich stane trhlinou magistralni a f0=8 ges podstatnowdast pfiiméru
zkuSebni tye. Dolomeni probiha tvarnym mechanismem - mezidicidr po
karbidech MC.

P¥i srovnani s literaturou [43,57,58] je patrné, Zegrovany mechanismus a
iniciace Sfeni trhlin je odliSny. S odvolanimigrdevsSim na praci [43] Ize zakladni
rozdily pozorovat v mistiniciace trhlin. V této praci, na rozdil odeaichozich, nebyly
pozorovany trhliny iniciované na ¥$im povrchu horni keramickeé vrstvy.

Siteni trhlin v této praci neni spojeno s vyraznowadehaci mezi nanasenymi
vrstvami a substratem jako v praci [43]. Pre8i trhlin v ramci experimeatéto praci
je typickd lokalni delaminace, kterd t®obuje reiniciaci trhliny na rozhrani

CoNICrAlY/IN713LC.
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11. ZAVERY

Vysledky zkouSek nizkocyklové anavy materialu ISEC s aplikovanou

tepelnou bariérou, fraktografické hodnoceni lomdévyaloch a pozorovani osovych
podélnychiezi zkuSebnich @i, spolén¢ s diskuzi ziskanych vysletlks technickou
literaturou a pibuznymi experimenty vedlo k nasledujicim &divn:

Zkousky nizkocyklové unavy

>

Pribeh kiivek zmekceni/zpevini ma pro vSechny dro¥ndeformace stejny
prabéh. Stabilni, velice mirhklesajici naprova odezva trvad&sSinu anavového
Zivota. V za¥ru je nahrazena z#kcenim, které je spojeno jiz ¥8him anavové
trhliny.

Parametry cyklické deforndmi kiivky a kiivek Zivotnosti - Basquinovy a
Manson-Coffinovy zavislosti byly deny linearni regresni analyzou s vysokou
hodnotou koeficientu determinace®.RMaly rozptyl utenych hodnot je
zpisoben mensSi pmérem a rovnorérnéjSi velikosti zrn zkouseného materialu.

Tranzitni pd@et cykli pro IN713LC stepelnou bariérou je 157.¢&t8inu
Unavoveho Zivota je tedy 2abvan pevazujici slozkou elastické deformace.

Napitova odezva je pro interval celkové deformace 049,85 % v rozmezi
191 az 491 MPa. Oproti n&fové odezv IN713LC s difuzni vrstvou AlSi je
pokles v celém rozsahu Zivotnosti 150 az 250 MRa.skbvnani s materialem
bez povrchové Upravy dippokojové teplat klesa hodnota n&pové odezvy az
na 2/3 pro nejmensi amplitudy gabvani.

Amplituda plastické deformace IN713LC s tepelnouidvau @i 900°C je i
podobné Zivotnosti vyrazn(az fadow) vyssi nez v literafie uvadna hodnota
pro IN713LC s aplikovanou vrstvou AlSi i bez vrsipiy 800°C.

Pro nejvyssi amplitudy celkové deformace je ZivetntN713LC s tepelnou
bariérou pi 900°C delSi ve srovnani s IN713L& B00°C s a bez difuzni vrstvy
AISi.

e

bariéerou pi 900°C kratSi ve srovnani s IN713LGi B00°C s a bez difuzni
vrstvy AlSi.
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Fraktografické hodnoceni lomovych ploch

» Na lomovych plochach nejsoufipmné slévarenské defekty. Silnd oxidace
povrchu zabrauje pozorovani striaci. Dolom probiha tvarnym mecsraem
cestou nejmensi energetické rdmasti po karbidech typu MC.

> Clenitost lomovych ploch zwé velky paset zarodeénych trhlin. S rostouci
amplitudou deformace rostenitost lomové plochy.

Iniciace trhlin

» Prednostni oblasti iniciace trhlin je rozhrani YSZNOOrAlY. Na tomto
rozhrani dochazi k delaminaciii PejdelSi Zivotnosti vznika na tomto rozhrani
souvisla vrstva oxidl TGO.

Sireni trhlin

> Siteni trhlin ve vazebné vrstv CoNiCrAlY probihd kolmo k povrchu.
Zvyrazrena st oxida uvnitt vrstvy usnériiuje Steni trhlin

» Pres spodni rozhrani CoNiCrAlY/IN713LC trhlina projdez znény sméru
Sireni v Fipack, je-li na tomto rozhraniiftomna souvisla vrstva TGO.

» Pres spodni rozhrani CoNIiCrAlY/IN713LC trhlina projd® zmdnou sngru
Siteni v @ipact, neni-li na tomto rozhranitfpomna souvisla vrstva TGO.
Trhlina tak hleda oslabené misto & S v rozhrani. Dochazi k reinicaci trhliny.
Zmeéna sméru Sieni zgt kolmo na smr zatZovani do substratu nastava
neiastji na oxidech A}O3 po otryskani.
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Seznam pouzitych zkratek a synibol

SEZNAM POUZITYCH ZKRATEK ASYMBOL U

AlSi

APS

CDK
CoNICrAlY

DBTT

EB-PVD

FCC
HP/HVOF

IN713LC
LPPS
NCU
PSP
PSS

PS TBC

TCP
TGO
TBC
YSZ
TBC/900

AlSi/800

bare/800
bare/RT

difuzni vrstva hliniku a temiku

atmosfeéricky plasmaticky nékt(air plasma spraying)

cyklicka deformani kiivka
vazebna vrstva tepelné bariéry sloZzekalzaltu, niklu, chrému, hliniku
a ytria

tranzitni teplota tvamkiehkého pechodu

(ductile to brittle transition temperature)

depozice z pevné faze aktivovana elektronopaprskem

(elektron beam physical vapor deposition)

plosSg centrovana kubicka fizka (face centered cubic)
vysokotlakovy/vysokorychlostni kyslikovygphen

(high-pressure / high-velocity oxygen fuel)

experimentalni superslitina Inconel 713 LGarbon

plasmovy nask pii nizkém tlaku ( low-pressure plasma spraying)
nizkocyklova Unava

perzistentni skluzové pasmo

perzistentni skluzova stopa

plasmou nanasené tepelné bariéry (plasmayexprthermal barrier
coatings)

€sné uspdadané nezadouci faze (topo closed packet)

tepelnou expozici vznikla vrstva oii(thermally grown oxide)
tepelna bariéra (thermal barrier coatings)

oxidem Y,Oj3 stabilizovany oxid zirkowity (yttria stabilized zirconia)

zkousky NCU na IN713LCiipteplo& 900°C s aplikovanou TBC
bariérou

zkousky NCU na IN713LC ip teplo& 800°C s aplikovanou AISi
vrstvou

zkousky NCU na IN713LGi peplo 800°bez povrchové Upravy
zkousky NCU na IN713LGipokojové teplat bez povrchové Gpravy
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A,B materialové parametry vystupujici v Parisaakorg
b exponent Unavové pevnosti vystupujici v Basquinpakorg
c exponent Unavove taznosti vystupujici v Mans@offinove zakorg
K’ koeficient cyklickeého zpevéni [MPa]
Ka amplituda sotinitele intenzity nagti [MPa.ni*?|
Kap prahova hodnota amplitudy snitele intenzity nagti [MPa.m*?
Nc pacet cykki pro smluvni mez Unavy
Ns pacet cykii do lomu
N tranzitni pget cyki
n' exponent cyklického zpe¥ni
AK rozkmit faktoru intenzity nagi [MPa.ni*?
a, miizkovy parametr precipitujici faze [nm]
a, miizkovy parametr matrice [nm]
y matrice, tuhy roztok niklu a chromu
Y koherentni vytvrzujici faze NAI
¢ koherentni vytvrzujici faze NNb
Ysk energie vrstevné chyby [mJih
€ae amplituda elastické deformace [%]
€ac amplituda celkové deformace [%)]
€ap amplituda plastické deformace [%]
(Eap)sat saturovana hodnota amplitudy plastické deformade [%
€5 koeficient inavové taznosti
n faze NgTi s nevhodnou morfologii
u faze (Co, Fe, NjfMo, W, Cr)xs nevhodnou morfologii
T faze N(AlTa) s nevhodnou morfologii
o faze (FeCr) s nevhodnou morfologii
Oa amplituda nagti [MPa]
Oc mez Unavy [MPa]
(0a)sat saturovana hodnota amplitudy gdagMPa]
o koeficient inavové pevnosti
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PRILOHY

Ptiloha 1 - EDS analyza rozmérnych ¢astic na rozhrani CoNiCrAIY/IN713LC

kv:20.0 Tilt:0.0 Take-off:36.5 Det Type:SUTW+ Res:135 Tc:50

FS : 6841 Lsec : 50 15-Feb-2013 14:41:18

1.30 2 30 3.30 4.30 5.30 6.30 T .30 8.30 $.30 10.30 3I11.30

EDAX ZAF Quantification (Standardless)

Element Normalized

SEC Table : Default

Coating Correction Used : Element : C , Factor : 14.00

Element Wt % At % K-Ratio b4 A F
0 K 33.50 45.94 0.1211 1.0475 0.3447 1.0010
AlK 66.50 54.06 0.5323 0.9754 0.8207 1.0000

Total 100.00 100.00

Element Net Inte. Bkgd Inte. Inte. Error P/B
0O K 88.76 2.34 1.54 37.93
AlK 842.66 5.52 0.49 152.66
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Prilohy

Piiloha 2 - EDS analyza TGO oxid na rozhrani

kV:20.0 Tilt:0.0 Take-off:36.3 Det Type:SUTW+ Res:135 Tc:50

FS : 1930 Lsec : 50 15-Feb-2013 12:51:44
Cx
Cr
o
Al
Co
. Ni
Ni
Co
|
| i

i~ : - g

1.30 2.30 3.30 4.30 5.30 6.30 730 8.30 $.30 10.30 211.30 12.3

EDAX ZAF Quantification (Standardless)

Element Normalized

SEC Table : Default

Coating Correction Used : Element : C , Factor : 14.00

Element Wt % At % K-Ratio Z A F
O K 17.39 39.28 0.0870 1:1232 0.4446 1.0026
AlK 9. 36 12.55 0.0375 1.0446 0.3830 1.0006
CrK 39.08 27 17 0.3880 0.9572 0.9941 1.0434
CoK 1.8. 37 11.27 0.1645 0.9394 0.9535 1.0000
NiK 15.80 973 0.1485 0.9740 0.9650 1.0000
Total 100.00 100.00
Element Net Inte. Bkgd Inte. Inte. Error P/B
0 K 112.32 3.28 1. 37 33.23
AlK 104.88 15.82 1.58 6.59
CrK 397.06 11.76 Qi T3 33.76
CoK 105.90 9.70 1.49 10.92
NiK 80.24 8.80 1.74 9.12
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