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ABSTRAKT

Diplomovad price se zabyvd nizkocyklovou tdnavou niklové superslitiny
IN713LC s aplikovanou TBC bariérou za vysoké teploty.

Teoretickd Céast prace je rozdelena do Ctyf Césti. Prvni je zaméfena na popis
unavového poskozeni. Druhd poskytuje zdkladni charakteristiku niklovych superslitin.
Treti ¢ast popisuje nejdulezitéjsi pouzivané ochranné povrchové vrstvy - diftzni vrstvy
a tepelné bariéry a posledni Ctvrta vliv téchto vrstev na inavové vlastnosti.

Experimentdlni ¢4st je zaméfena na vyhodnoceni zkouSek nizkocyklové tnavy a
na objasnéni mechanismu iniciace a Sifeni tinavovych trhlin.

Unavové vzorky pro experimentdlni Gast prdace byly pfipraveny metodou
piesného liti pomoci vytavitelného modelu. TBC bariéra byla aplikovand technologii
atmosférického plazmatického nasttiku a skldda ze dvou subvrstev - spodni vazebné
vrstvy typu CoNiCrAlY a horni keramické vrstvy typu YSZ. Zkousky nizkocyklové
unavy probéhly v rezZimu fizené deformace pfi teplot€¢ 900°C. Fraktografické hodnoceni
lomovych ploch bylo provedeno s pouZitim svételné a elektronové mikroskopie.

Byl urcen vliv aplikované bariéry na dnavovou Zivotnost - parametry Manson-
Coffinovy a Basquinovy kiivky. Ddle byla ziskdna cyklickd deformacni kiivka, kfivky
zmékcCeni/zpevnéni a byl urCen tranzitni pocet cykld. Ziskané parametry a hodnoty
z inavovych zkouSek byly porovnany s dostupnymi daty z dnavovych zkouSek
superslitiny IN713LC bez aplikované vrstvy a s aplikovanou diftizni vrstvou typu AlSi
za vysokych teplot.

V ramci fraktografického hodnoceni byly stanoveny mista iniciace na lomovych
plochéich a diskutovan vliv aplikované vrstvy na iniciaci a Sifeni Unavovych trhlin.
Pomocnym néstrojem bylo hodnoceni podélnych fezii pomoci rastrovaci elektronové
mikroskopie.

KLICOVA SLOVA

Inconel 713 LC, nizkocyklova tnava, tepelnd bariéra (TBC), fraktograficky
rozbor



ABSTRACT

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

The theoretical part is divided into four sections. The first one focuses on
description of fatigue damage. The second one provides the basic characteristics of
nickel-based superalloys. The third section describes the use of the surface layers -
diffusion layers and thermal barriers and the fourth section deals with the influence of
these layers on fatigue properties.

Experimental part is focused on the evaluation of low cycle fatigue tests and on
the explanation of the mechanisms of initiation and propagation of fatigue cracks.

For the experimental part, fatigue samples were prepared by vacuum precision
investment casting. TBC barrier was applied by atmospheric plasma spraying and
consists of two sublayers - the lower metallic bond coating type CoNiCrAlY and top
ceramic coating type YSZ. Low cycle fatigue tests were conducted under strain control
at controlled temperature of 900 ° C. Fractographical analysis of fracture surfaces was
carried out by using light and electron microscopy.

Effect of applied barrier to fatigue life was determined - the parameters of
Manson-Coffin and Basquin curve. A cyclic stress-strain curve was also obtained. The
curves softening / hardening and number of transit cycles were determined. The
obtained parameters and values from fatigue tests were compared with available data
from fatigue tests of superalloy IN713LC without the layer, as applied AISi type
diffusion layer, at high temperatures.

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

KEY WORDS

Inconel 713 LC, low cycle fatigue, thermal barrier coatings (TBC), fractographic
analysis
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Teoretickd cdst - Kapitola 1. - Cile prdce

1. CILE PRACE

Diplomové prace je zaméfena na studium vlastnosti lité polykrystalické niklové
superslitiny Inconel 713LC na vzorcich s aplikovanou TBC vrstvou, po cyklickém
zatézovani v oblasti nizkocyklové tnavy v reZimu fizené deformace za vysoké teploty.
Dil¢i cile prace jsou nésledujici:

® Vypracovat literdrni reSersSi na dané téma.

® Posoudit chovédni studovaného materidlu s aplikovanou TBC vrstvou po

cyklickém zaté€Zovéni na zdklad€ provedenych nizkocyklovych tnavovych
zkousek.

® Porovnat ziskané vysledky ze zkouSek nizkocyklové tnavy s dostupnymi
vysledky charakterizujicimi chovani experimentdlntho materidlu pfi
pokojové a zvySené teploté bez aplikace ochranné vrstvy, pripadné€ s jinym
typem aplikované vrstvy.

®  Provést fraktografické hodnoceni vybranych lomovych ploch.



Teoretickd cdst - Kapitola 2. - Uvod

2. UVOD

Hlavni oblasti pouziti niklovych superslitin jsou vysokoteplotni aplikace
v leteckém a energetickém primyslu. Soucdsti z niklovych superslitin musi kromé
vysoké teploty odoldvat také silnému oxidacnimu a koroznimu prostiedi a jsou
namdhdny i mechanicky. Pravé pfi téchto podminkdch pln€ vyniknou ty vlastnosti,
kterymi se niklové superslitiny odliSuji od ostatnich konstruk¢nich materidld, tj.
zejména vysokd Zarupevnost a Zaruvzdornost. Obecnym trendem, a to nejen ve vyse
uvedenych odvétvich, je zvySovani funkCnich parametrii strojnich soucasti. Tato snaha
zpusobuje, Ze se Casto pohybujeme na samé hranici moznosti material. U niklovych
superslitin se metalurgickd cesta vyvoje struktury povazuje prakticky za ukoncenou a
nepredpokladd se dal$i vyrazné zvySeni uzitnych vlastnosti Upravou chemického sloZeni
nebo tepelného zpracovani. Aplikaci ochrannych vrstev na povrch soucasti z niklovych
superslitin 1ze v§ak zmirnit extrémni ptsobeni pracovniho prostiedi.

Z vyse uvedenych divodi se pouzivaji dva typy ochrannych vrstev — difizni
vrstvy a tepelné bariéry. Hlavnim dkolem prvné€ jmenovanych je zvySeni oxidacni a
korozni odolnosti. U tepelnych bariér je sice moZno toto zlepSeni také pozorovat,
mnohem dulezit€j$i je vSak sniZeni tepelného dcinku na povrch soucasti. Tepelné
bariéry jsou schopny sniZit teplotu na povrchu az o 150°C. Rovnéz jsou schopny zmirnit
rychlé teplotni vykyvy béhem redlného provozu. Pozitivni vliv tepelnych bariér v tomto
ohledu je tedy neoddiskutovatelny.

Na problematiku ochrannych vrstev je vSak potfeba nahliZet i z jiného dhlu.
Aplikace tepelné bariéry na povrch soucasti muaze ovliviiovat napf. jeji dnavové
vlastnosti. Pfi hodnoceni je nutné nejen sledovat vliv na tnavové vlastnosti zdkladniho
materidlu - superslitiny (substratu), ale celou soustavu superslitina plus nanesend bariéra
hodnotit jako jeden funk¢éni celek.

Tepelné bariéry sebou mohou nést celou fadu problému. Jednim z nich je velmi
odlisnd tepelnd roztaznost horni keramické vrstvy a kovového substratu, coz miZze
zpusobit znacnd tepelnd pnuti. Tato pnuti jsou sice zmirnéna pfitomnosti pfechodné
vazebné vrstvy MCrAlY , ale pfesto mohou zpusobit prasknuti ochranné vrstvy, a co
vic, tato trhlina se maze rozsifit i do télesa soucasti a negativné tak ovlivnit inavovou
Zivotnost. Pfi prasknuti ochranné vrstvy muze také dochazet k lokdlni oxidaci a korozi
ve vrstvé. Tato skuteCnost muze zpusobovat zmeény i v substratu. Prikladem muZe byt
odcerpani hliniku z povrchu substratu do tvoficich se oxidi Al,Os. V substratu dochazi
k rozpousténi precipitatd y” a na rozhrani mezi vazebnou vrstvou MCrAlY a substratem
vznikd z téchto oxidd vrstva oznaCovand zkratkou TGO - thermally grown oxide.
Existence této vrstvy zdsadné ovliviiuje nejen Zivotnost vrstvy - sniZuje jeji pfilnavost ¢i
dokonce muiZe zpusobovat jeji delaminaci, ale muze také zhorSovat inavovou Zivotnost
superslitiny. Oxidy na rozhrani mohou byt mistem iniciace trhliny. Opomenout nelze
ani vliv samotného nandSeni tepelné bariéry. Pfed plasmatickym ndstfikem musi byt
povrch otryskén, coz opét zpuisobuje vznik potencidlnich mist iniciace inavovych trhlin.
Pfi samotném néstiiku miZe byt povrch také ovlivnén vnesenym teplem.

Vliv tepelnych bariér na udnavovou Zivotnost lité polykrystalické niklové
superslitiny Inconel 713 LC je v této praci popsdn pomoci vyhodnoceni zkouSek
nizkocyklové tnavy (NCU) v rezimu fizené deformace pii teploté 900 °C a pomoci
fraktografického rozboru lomovych ploch. Pro ucelenou predstavu Sifeni unavovych
trhlin v celém systému bylo pouZito i podélnych fezti. Vliv tepelné bariéry na NCU byl
porovnén s hodnotami zkousek NCU materidlu bez povrchové tpravy a rovnéZ s vlivem
difdzni bariéry typu AlSi.
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3. UNAVA KOVOVYCH MATERIALU

Unava kovovych materidld a strojnich soudasti je degradaéni proces, ktery ma
kumulativni charakter. Nutnou podminkou pro vznik a rozvoj Unavy materidlu je
cyklickd plastickd deformace, pfi které se meéni hustota a konfigurace miizkovych
poruch, coz v konecném disledku mize vést k vytvoreni zarode¢né trhliny a lomu [1].
Unava materidld je definovdna jako pUsobeni &asové proménlivych vnégjsich sil
projevujici se nevratnymi zménami v mikrostruktufe a ztoho vyplyvajicich zmén
mechanickych vlastnosti. Casové lze tento degradadni proces rozdélit na tii stidia -
stadium iniciace tnavové trhliny, nédsledny rust trhliny a v posledni fazi nastiva lom
soucasti [2]. Rozhrani mezi témito tfemi stadii tnavového Zivota neni ostré, nebot’ se
vzdjemn¢ piekryvaji.

3.1. Stadium zmén mechanickych vlastnosti

Zménu pevnostnich vlastnosti v materidlech, které byly podrobeny cyklické
plastické deformaci, l1ze sledovat provedenim tahové zkousSky po cyklovani. Na obr. 3.1
je uveden piiklad zpeviiovani materidlu. Kfivka s oznaCenim N=0 ukazuje chovani o -
mosazi, kterd nebyla cyklicky zatéZovand. S rostoucim poctem cyklu, lze sledovat, ze

hodnoty napéti potiebné ke stejné deformaci rostou.
Rada experimentalnich praci ukdzala, Ze zmény vlastnosti (nejen mechanickych)

Yev s
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v > 6.10°
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Obr. 3.1 Tahové diagramy o - mosazi pro riizny pocet cyklii, priklad cyklického
zpevnéni [3]

K popisu zmén pevnostnich vlastnosti béhem unavového Zivota se mnohem
Castéji pouzivaji cyklické deformaéni kiivky (CDK). Udaje pro jejich konstrukci
ziskavame z hystereznich smycek zaznamendvanych v pribéhu tnavové zkousky.
Obecnd hysterezni smycka je uvedena na obr. 3.2. Zkousky mohou probihat ve dvou
zdkladnich reZimech — tj. vreZimu konstantni amplitudy napéti nebo konstantni
amplitudy deformace (celkové, nebo plastické). Pokud probihd zkouSka v reZimu
fizeného napéti (obr. 3.3a, b) udrZujeme konstantni hodnotu amplitudy napéti - c,. Pfi
rezimu fizené deformace udrZujeme konstantni hodnotu amplitudy celkové deformace -
€, nebo amplitudy plastické deformace - €,, (obr. 3.3c, d). Pfedpokladd se, ze CDK
nezavisi na reZimu zatézovani [2].



s v o,

Teoretickd cdst - Kapitola 3. - Unava kovovych materidlii

Ca

e

Obr. 3.2 Obecnad hysterezni smycka [2]

Situace, které mohou nastat, jsou pfehledn€ zndzornény na obr. 3.3 (kfivky
zmekcCeni/zpevnéni). Varianta cyklického deformacniho zpevnéni je 3.3a (pro stejnou
amplitudu napéti je amplituda plastické deformace s rostoucim poctem cyklu mensi) a
3.3¢ (pro stejnou amplitudu plastické deformace je s rostoucim poctem cykla potieba
vyS$§i amplitudy napéti). Varianta 3.3b a 3.3d jsou piipady cyklického deformacniho
zmekceni.

R

€ap | Eap
o, = konst o, = konst
-

al N b N

0 £g=Konst O, €gp= konst

/ (0% Jsat
(Ta Jsat

c) N d N

Obr. 3.3 MoZnosti chovdani materidlu pri cyklickéem zatéZovani [2]

Dolni index ,,sat u (Ga)sat @ (€ap)sar 0znacuje skutecnost, kdy po urcitém poctu
cykla dochazi k ustdleni (saturaci) téchto hodnot. Ziskame tak jeden bod pro konstrukci
CDK, cozZ lze schematicky ukdzat na obr. 3.4 - jednd se v podstaté o vrchol stabilni
hysterezni smycky. Cyklickd deformacni kfivka je tedy zdvislost amplitudy napéti na
amplitudé (plastické) deformace. Kfivky zpevnéni/zmekéeni ukazuji zdvislost
amplitudy napéti ¢i deformace na poctu cykld. Cyklické zpevnéni/zmékceni zpravidla
zaujimd malou Cast tnavové Zivotnosti. VétSinu Casu z Gnavové Zivotnosti je tedy
materidl v saturovaném stavu. Toto vSak neplati pro materidly, které vyraznou saturaci
nevykazuji (Al). V t&€chto ptipadech pracujeme s hodnotami napéti a deformace pro Ng/2
(pocet cykla do lomu) [4].

Experimentdlné 1ze urit CDK dvéma zpasoby. Prvni moznosti je provést
zkousky na sérii vzorkl. Kazda zkouska probéhne pro jinou trovern amplitudy plastické
deformace - €,, (pro reZim konstantni €,p).
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Ziskdme tak pfislusné hodnoty amplitudy napéti - o, pro konstrukci CDK. Pro
zkousky nizkocyklové unavy se s tispechem vyuzivd zkracené zkousky, pfi niZ 1ze urcit
CDK z jednoho vzorku. Podstatou této zkouSky je zmeéna amplitudy zatéZovani. Na
kazdém stupni musi probéhnout dostateény pocet cykla, aby doslo k saturaci. Vysledky
pro nizkocyklovou oblast jsou v pfijatelném souladu s vysledky CDK ziskanych ze série
vzorku [5].

o CYKLICKA
L KRIVKA,
!_,.a-""_'-'-_—-7

s S | S
— “STABILNI SMYCKY

Obr. 3.4 Definice cyklické deformacni krivky [2]

CDK Ize poté vyjadrit mocninou zdvislosti:
o, =K'e,) (3.1), kde
K* je koeficient cyklického zpevnéni a n* je exponent cyklického zpevnéni.

Cyklické zpevnéni je typické pro materidly vyZihané. K cyklickému zmékceni
muze dojit u materiald zpevnénych (deformacné, precipitacné, disperzné, ptimésovymi
atomy, martenzitickou transformaci apod.). Neni to vSak pravidlem, nebot’ nékteré kovy
vykazuji superpozici obou chovéni (kovy s prodlevou na mezi kluzu) [2].

Jak jiz bylo uvedeno, zmeény mechanickych vlastnosti jsou odrazem
mikrostrukturnich zmeén. RovnéZ bylo uvedeno, Ze podminkou tnavy kovovych
materiald je cyklickd plastickd deformace. Plastickd deformace je nejvice spojena
s pohybem, chovidnim a interakci dislokaci a to nejen interakci mezi dislokacemi, ale i
mezi dislokacemi a jinymi strukturnimi poruchami ¢i jednotkami. Cyklickd deformace
vede rovnéz k intenzivni tvorbé bodovych poruch (vakanci), popt. maze vést i k fazové
transformaci.

Rozhodujicimi faktory pro vytvofeni dislokacni substruktury pifi cyklickém
zatézovani je (kromé velikosti amplitudy napéti) snadnost pfi€ného skluzu. Na zdkladé
mnoZstvi experimentdlnich dat bylo vytvofeno jednoduché schéma (obr. 3.5). Energie
vrstevné chyby (Ysp) urCuje snadnost pficného skluzu (¢im vysSi energie, tim snazsi
pticny skluz), pocet cykllti do lomu je ve vztahu s amplitudou napéti.

= oblast A: VyS§i energie vrstevné chyby, vysS$i dnavova Zivotnost (mensi
amplituda zat€Zovdani). Typickd struktura jsou shluky nebo pésy dislokaci,
vzdjemné oddélenych oblastmi bez dislokaci.

= oblast B: Vyssi energie vrstevné chyby, niZ8i tinavova Zivotnost. Struktura je
burikova. Stény bunék maji vyrazné vyssi dislokacni hustotu, nez jejich vnitrek.
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= oblast C: Oblast nizkych energii vrstevné chyby (a tedy obtiZného piicného
skluzu) po celou dobu Zivotnosti. Dislokace se drzi svych skluzovych rovin.
Nemohou tvofit shluky a buiiky.

Zcela platny je tento diagram pouze pro jednofazové kovy s FCC miiZzkou a stav
homogenni napjatosti. Pro zakladni pfibliZeni je lze pouZit i pro jiné typy kova. Zde
vSak misto energie vrstevné chyby je potfeba pracovat se snadnosti pticného skluzu.
Zelezo a jeho slitiny se vyznaGuji snadnym pii¢nym skluzem - jsou pozorovéany
substruktury A a B [6, 7]. OvSem je potfeba zohlednit fakt, Ze rostouci obsah piimé&si
snizuje energii vrstevné chyby - ysp. Napf. u austenitickych oceli, mosazi, bronzu
vznikaji velice Siroce rozStépené dislokace. V tab. 1 jsou uvedeny hodnoty energii
vrstevné chyby - Ysg pro vybrané FCC kovy.

V pifipadé nehomogenni napjatosti pak vyslednd struktura zdvisi na poloze
v ramci télesa (lokalni amplituda deformace).

y[dm?]
kov s [mJ/m?]
0,2 Ag 16
Burikova Zilova (pasova) struktura, Au 30
0,1 | struktura shluky dislokaci Cu 40
B A Al 140
0,05 Ni 200

Tab. 3.1 Energie vrstevné
0,02 chyby vybranych FCC

/"/__ kovii
0,01 C

Rovinné fady dislokaci
0,005 - - - >

104 105 108 107 N: [cyKIy]

Obr. 3.5 Oblasti vyskytu dislokacnich struktur v zdvislosti
na energii vrstevné chyby y a poctu cyklit do lomu Ny [2]

3.2. Stadium nukleace tinavovych trhlin

Pro tnavovou Zivotnost je velmi dulezity stav povrchu materidlu ¢i droven
povrchového zpracovéni. Nukleace dnavovych trhlin u makrostrukturné homogennich
soucasti probihd v drtivé vétSiné piipadu na volném povrchu cyklicky zatéZovanych
soucdsti (s urCitou vyjimkou gigacyklové unavy a kontaktni dnavy). U soucasti
makrostrukturné nehomogennich (se zpevnénou povrchovou vrstvou - napf.
nitrocementovanou, nitridovanou atd.) neni nukleace tnavovych trhlin vZdy vdzané na
volny povrch, dochdzi kni na rozhrani tvrdé povrchové vrstvy a meékké matrice.
Nejdulezitéjsim faktorem je koncentrace plastické deformace, kterd tuzce souvisi
s koncentraci napéti. Ta je na povrchu nejvetsi a je znasobena koncentraci na raznych
makroskopickych (konstrukéni vrub, zdpich) a mikroskopickych (nerovnosti po
brousent, leSténi, extruze, intruze) koncentratorech napéti. Rovné€Z muze nastat piipad,
Ze se na povrchu vyskytuji trhliny jiz pfed cyklickym zatéZovanim. V takovém piipadé
stddium nukleace zcela chybi. Stiddium nukleace vyrazné zkracuje rovnéz korozivni
prostredi.

U homogenniho materidlu je deformace z pocitku rozloZzena rovnomeérng.
Pozdéji vznikd (v objemu) Zilova dislokacni struktura (viz obr. 3.5 oblast A). Pti urcité
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velikosti napéti (blizko povrchu) vSak tato struktura jiz neni schopna pfenéset veSkerou
plastickou deformaci a vznika nova struktura perzistentnich skluzovych past (PSP).
V piipad€ polykrystalického materidlu jsou tato pidsma omezena pievdZzn€ jen na
povrchova zrna. Pro oblast B a C na obr. 3.5 neni povrchovd disloka¢ni struktura
zésadné odliSné od struktury objemové [2].

Protoze je v PSP vys§i droven plastické deformace neZz v okolni madlo
deformované matrici, vystupuji tyto pasy na povrch. Tvoii se perzistentni skluzové
stopy (PSS) na povrchu - vznikd povrchovy reliéf. Zavadé&ji se pojmy intruze (PSS pod
urovni povrchu) a extruze (PSS nad drovni povrchu). Intruze a extruze vznikaji i
v oblasti B a C na obr. 3.5. Jsou vSak jemné a vznikaji béhem prvniho stddia inavového
procesu - béhem zpevilovani nebo zmeékCovani. Kofen intruze je pfirozenym
koncentratorem napéti a hraje dilezitou roli pfi iniciaci inavové trhliny [8].

Mechanismy nukleace

Byla navrZena celd fada modell popisujicich zptsob nukleace tnavovych trhlin.
Tyto modely se shoduji ve faktu, Ze k nukleaci dochdzi v mistech silné lokalizace
plastické deformace (v nukleacnich mistech) - kofen intruze v unavovém skluzovém
pasu, v blizkosti inkluze, v okoli hranice zrna. Rozchdzeji se vSak v ndzoru, kde je
pfed€l mezi ostrou inkluzi a mikrotrhlinou. Mechanismy lze rozdé¢lit do Sesti zdkladnich
skupin:

* Modely nerozliSujici mezi intruzi a mikrotrhlinou. [9 - 11] Mikrotrhlina je
chdpana jako spojity rust intruze do hloubky. Rast probiha opakovanym skluzem
na jednom skluzovém systému uvnitf dnavového skluzového pasu - kartovy
skluz (viz obr. 3.6) Podle [11] je rust trhliny zptisoben stiidavym skluzem na
dvou nekomplanarnich skluzovych systémech.

ey | WHZe

malrice

T

Obr. 3.6 Kartovy skluz v tinavovém skluzovém pdsu [2]

* Nukleace kiehkym prasknutim v kofeni intruze. [12] Tento model rozliSuje
intruzi a trhlinu. Na ostrém konci intruze dochdzi ke zpevnéni a velké
koncentraci napéti. Toto napéti nemize byt odrelaxovano skluzem a dosdhne
takové trovné, Ze maximdlni napéti presdhne meziatomové vazebné sily.

*  Vznik trhliny kondenzaci vakanci. [13] Cyklicka plastickd deformace zpusobuje
zvyseni koncentrace vakanci. Nejveétsi narast je v oblastech s vysokou dislokacn{
aktivitou - Unavovych pasech, nebot nékteré dislokac¢ni interakce pravé vznik
vakanci zpusobuji. Vzniklé vakance mohou difundovat, shlukovat se a vytvaret
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dutiny. Dostatecné velkd dutina jiZz miZe byt povazovédna za trhlinu. Difuze
vakanci je silné teplotné zdvisld - predpokladd se, Ze mechanismus kondenzace
vakanci se na nukleaci podili pouze pfi vysSich teplotach (spolené s creepem).

»  Dekoheze krystalu podél skluzové roviny zpusobend akumulaci dislokaci.[14]
Vytvoreni takové konfigurace dislokaci, které vede k tak velkému lokdlnimu
zvySeni napéti, které staci ke ztrat€ dekoheze v oblasti aZ nékolika nanometru.

* Nukleace na hranicich zrn. Mikrotrhlina ve vySe uvedenych mechanismech
vznikd v dnavovém skluzovém pdsu, a to Casto i v blizkosti hranice zrn. Tento
model vSak uvazuje vznik intruze, ze které se poté vyviji mikrotrhlina, pfimo na
hranici zrn. VyZaduje velmi intenzivni cyklickou plastickou deformaci celé
povrchové vrstvy jednotlivych zrn. V misté¢ hranice zrn vSak deformace
neprobihd, protoZe posunuti kolmé k povrchu v misté hranice je témer nulové.
Tento mechanismus proto vyZaduje velmi vysoké amplitudy zatéZovdni, N
maximélng 10° a velké rychlosti deformace. [15, 16].

=  Propojeni intruzi podél PSP a vznik dlouhé mélké povrchové trhliny. [17, 18]
Tento mechanismus (podobné& jako druhy uvedeny mechanismus - kondenzace
vakanci) uvazuje zvySovani koncentraci vakanci v disledku interakci dislokaci
v PSP. Difiize vakanci je zdkonité spojena s difizi atoml v opa¢ném sméru. Je
pozorovano, Ze uvnitt kanald v PSP dochdzi k pribyvani hmoty. V mistech kde
kandly vybihaji na povrch, vznikaji extruze. Naproti tomu v disloka¢nich
sténach vznikaji napétova pole, kterd jsou relaxovand pfi cyklické plastické
deformaci. V mistech, kde se dislokacni stény stfetdvaji s povrchem, vznikaji
intruze. S rostoucim poc¢tem cykld se extruze zvysuji a intruze prohlubuji, roste
koncentrace napéti a deformace a intruze se spojuji. Podél PSP vznikd melka,
dlouha trhlina.

3.3. Stadium Sifeni anavovych trhlin

Z podstaty procesu neni Zadné kritérium (jak je patrno i z odlisSnych mechanismu
nukleace trhlin), které by umoznovalo oddélit druhé a tieti stidium tnavového Zivota.
Rozhodnuti je proto ddno konvenci v otdzce délky trhliny, kterou budeme poZadovat za
konec nukleac¢niho stadia [2].

Siten{ tinavovych trhlin probihd ve dvou etapéach (viz obr. 3.7). V prvnim stadiu
(Stage 1) se vznikld mikrotrhlina §iti od volného povrchu (free surface) ve sméru
aktivnich skluzovych rovin (krystalografické Siteni trhliny). Toto stddium postihuje jen
malou cast lomové plochy, ale trva az 90 % z celkovych pocti cykli do lomu (plati
zejména oblast vysokocyklové tnavy - ¢im niZ$i amplituda napéti, tim déle se bude
trhlina Sifit krystalograficky). Druhé stddium (Stage II) zacind v okamZiku, kdy trhlina
dosdhne urcité kritické velikosti a déle se Sifi jiZ nekrystalograficky, kolmo na smeér
pusobiciho napéti. V této etap€ se Sifi jedind - magistralni trhlina [19].

Nekrystalografické Siteni trhliny popisuje Lairddv model (viz obr. 3.8). Typicky
je zlabkovity reliéf, zZ1abky jsou kolmé na smér Sifeni trhliny. Kazdy Zldbek je tvofen
jednim zatéZnym cyklem, ovSem ne kazdy z4t€zny cyklus vytvoii Zlabek [2].

Na obr. 3.8 - bod a, je zndzornéna trhlina. V bod¢ b dochdzi k vyrazné deformaci
ve sméru maximalniho smykového napéti. V bodé ¢ naristd tahové napéti - trhlina se
otevira a jeji Celo otupuje. V bodé€ d pusobi tlakové napéti - trhlina se zavird, ale jeji
Celo zustava deformovano ve sméru maximalntho smykového napéti a nevraci se do
puvodni polohy. V bodé e dochazi k uplnému zavieni - trhlina ,,poskocila” o jeden

Zlabek.
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\ Free surface

Obr. 3.7 Sitent tinavové trhliny [20]
Free surface - volny povrch, Stage I - prvni stdadium, Stage II - druhé stadium

Otézku rychlosti Sifeni trhliny popisuje (pro symetricky cyklus zatéZovani)
Parisuv zakon (3.2):

A _ g ks (3.2), kde
dN
% rychlost Siteni magistralni trhliny [m.cyklus'l]

A, materidlové parametry

K. amplituda soucinitele intenzity napéti [MPa.m %]

Obr. 3.8 Lairditv model [21]

Rychlost Sifeni trhliny je zde funkci amplitudy intenzity napéti. Takto vztah
definoval Paris [22]. V nékterych publikacich se setkdvdme s rozkmitem faktoru
intenzity napéti AK. Tento zdkladni vztah vSak potfebuje urcitou modifikaci nebot
vyraz dIl/dN se rovnd nule pouze v tom piipadé, je - i K, = 0. To znamen4, Ze trhlina by
se prestala §ifit pouze v piipad€ nulové amplitudy. Jak jiz v§ak bylo zminéno, ne kazdy
zat€zny cyklus zpuasobuje rust trhliny. K rastu trhliny je zapotiebi urcitd minimalni
prahova hodnota K,, (AK). Vztah (3.3) [2] tuto hodnotu zahrnuje:
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A (kP _k# 33
= Akl -K) (3.3)

kde K,, je prahovd hodnota amplitudy soucinitele intenzity napéti [MPa.m ™).
Minimadlni prahové hodnota K, je charakteristickd vlastnost materidlu.

PRAHOVA HODNOTA
Kath

log Ky —=

Obr. 3.9 Zdvislost rychlosti Sifent iinavové trhliny na K, [23], Kun = Kqp

Platnost vztaht (3.2) a (3.3) je na obr. 3.9 vymezena oblasti B. V oblasti A se
unavovéa trhlina S§ifi krystalograficky (pomaleji). Oblast C je pfi zatéZovani velkymi
amplitudami (nizkocyklovd unava), kde je pred celem trhliny velkd plasticka
deformace.

Posledni etapou Siteni trhliny je tnavovy lom. Pfi dal$im rdstu trhliny dojde
k oslabeni nosného prifezu soucasti a cely proces kon¢i ndhlym lomem. Ve vétSiné
piipadii se jednd o kiehké poruseni.

3.4. KFrivky Zivotnosti

Zékladni kfivkou dnavové Zivotnosti je stile Wohlerova kiivka (obr. 3.10),
zejména v oblasti vysokocyklové unavy, kde je rozhodujici vlastnosti odolnost proti
pusobeni proménlivych napéti - mez inavy o.. Mez unavy je takova amplituda napéti,
pfi které jiz nedochdzi k poruSeni. Konstrukéni materidly jako ocel a nékteré jiné
intersticidlni slitiny se k této hodnoté v oblasti vysokého poctu cykla do lomu
asymptoticky blizi. U materidlQ, které toto chovani nevykazuji je nutno urcit smluvni
mez uUnavy pro dany pocet cykli N, pficemz se jednd predevsim o slitiny s FCC
miizkou (slitiny Al - 5.10% cykld, slitiny Mg - 108 cykla).

Pii nizkocyklové dnavé (107 - 10° cykld) je viak dileZit&jsi schopnost materidlu
snaSet stiidavou plastickou deformaci. PouZivaji se dvé zdkladni kiivky: Manson -
Coffinova (tvrdé zatéZovdani, tj. s konstantni amplitudou celkové nebo plastické
deformace, viz rovnice 3.4) a Basquinova (mékké zatézovani, tj. s konstantni
amplitudou napéti, viz rovnice 3.5).

Manson - Coffinova mocninnd zdvislost mezi amplitudou plastické deformace
€,p @ poctem cykld do lomu Ny:

e, =€ 2N F  (34).kde
e, je koeficient inavové taznosti, ¢ je exponent inavové taznosti.

Basquinova mocninnd zavislost mezi amplitudou napéti o, a poctem cykla do
lomu N¢:

o,=0,-2N,)  (3.5),kde

o, je koeficient unavové pevnosti [MPa], b je exponent inavové pevnosti.

10
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\3 kvazistaticky lom

nizkocyklovd Unava
C

log o

vysokocyklovd

Unava
o,=0 D
¢
NC
- , , logNy—=—
casovana trvald
unavova pevnost unavova pevnost

Obr. 3.10 Wohlerova kiivka [2]
S vyuZitim vztaht 3.4 a 3.5 lze odvodit vztah 3.6 pro amplitudu celkové
deformace ¢,, kterd se kromé slozky plastické ¢, sestdva 1 ze slozky elastické &,.

at

Grafické vyjadreni je na obr. 3.11.
ey =E,+e, =0 te, =LaN f+e, (N, ) (3.6 kde
E je modul pruznosti [MPa].
Pfi malych poctech cykld do lomu Nt prevlddd ¢, , pfi velkém poctu cykll &,
Hodnota 2N; na obr. 3.11 je tranzitni pocet cykli - rozsah obou sloZek deformace je
stejny.

log &,

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

2N,

log(2N))

Obr. 3.11 Kftivky Zivotnosti a amplituda celkové deformace [2]

11
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4. NIKLOVE SUPERSLITINY
4.1. Vyvoj a historie

Za ptredchadce niklovych superslitin 1ze povazovat zZaruvzdorné slitiny typu Ni-
20Cr, pouzivané jiz béhem 30. let 20. stoleti. Zadsadnim krokem byl pfidavek Al a Ti do
téchto slitin a pochopeni mechanismu precipitacnitho vytvrzovédni. Prvni vytvrditelnd
superslitina Nimonic 80 pak byla patentovdna vroce 1940. Byl tak odstartovdn
intenzivni vyzkum a vyvoj, protoZe niklové superslitiny se prokdzaly jako strategicky
material pro letecky prumysl. Jejich aplikace umoziuje vyS$§i pracovni teploty
turbinovych motort, a tim jejich vyss$i vykon a dcinnost. Pracovni teploty vzrostly z
puvodnich 700 na dneSnich pfiblizné¢ 1100°C. Existuje i urcitd spodni hranice
pouzitelnosti - cca 650 °C, ta je vSak Cist€ ekonomickd. Pod touto teplotou lze bez
omezeni pouZivat jiné, vyrazné levnéjsi, konstrukéni materidly (napiiklad austenitické
korozivzdorné oceli) [24].

Celkovy vyvoj niklovych superslitin a soucdsti z nich vyrobenych je komplexni
a dlouhodoby proces, 1ze vSak pozorovat Ctytfi zdkladni cesty:

* {prava chemického sloZeni a struktury
»  konstruk¢ni feSeni

" vyvoj povrchovych dprav

" vyvoj pouzivanych technologii.

Na konkrétnim piipadu vyvoje turbinovych lopatek 1ze ukazat, Ze prvni tfi cesty
na sebe do urcité miry navazuji. Rozvoj technologii vyroby byl vSak zcela determinujici
a zpocatku cely proces spiSe brzdil [25]. Vyroba niklovych superslitin totiz vyzaduje
vakuovou technologii taveni, odlévdni (metoda vytavitelného modelu) a tepelného
zpracovani. Teprve po zvladnuti téchto technologii a vyrobé soucasti bez slévarenskych
defektd bylo mozno pristoupit k navyseni uzitych vlastnosti metalurgickou cestou.

Obrdazek 4.1 dokumentuje historicky vyvoj mikrostruktury precipitacné
zpevnénych superslitin. Popis jednotlivych fdzi bude konkrétnéji rozebran v kapitole
4.3. Obrazek vSak jasn€ ukazuje vliv legovani a tepelného zpracovini. Mezi prvni
generaci a dneSnimi superslitinami je zdsadni rozdil zejména v:

* navySeni objemového podilu vytvrzujici faze y* (aZ na 60%)

* zmén¢ morfologie této faze z kulovité na kubickou

* zmenSeni velikosti primarnich karbidd MC

* vylouceni jemnych fetizkovych sekundarnich karbidi M»;Cg na hranicich zrn
= potlaeni vzniku nezadoucich fazi [26].

matrice y v karbid M23Ce eutektikum

karbid Ma3Cg ¥ Karbid MC

| . karbid MC
Sigma fize | Sigma faze H

Obr. 4.1 Vyvoj mikrostruktury precipitacné zpevnénych niklovych
superslitin (z leva doprava)[26]
Dalsi vyvoj technologii odlévani pfivedl na trh lopatky s usmérnéné ztuhlou
strukturou a dokonce monokrystalické lopatky (viz obr. 4.2). V prvnim piipade je

12
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vyuzito teplotniho gradientu k tvorb€ mensiho poctu zrn se sloupcovitou morfologii,
vhodné orientovanych k vnéjSimu zatiZeni. V pfipad€é monokrystalickych lopatek se
vyuziva tzv. selektoru, ktery umoziuje, aby celé téleso lopatky bylo tvofeno jedinym
krystalem. Pro tyto typy lopatek je sniZen nepfiznivy vliv hranice zrn. Tzn. zvySeni
creepové odolnosti, omezeni segregacnich pochodu a precipitace karbidi nepiiznivé
morfologie [26]. Podrobné&ji o technologii vyroby téchto lopatek bude pojednano
v kapitole 4.5.

Obr. 4.2 Monokrystalickd lopatka, lopatka s usmérnénou strukturou a lopatka
s rovnoosymi zrny (z leva doprava) [27]

Dnes jsou v podstaté vyCerpdny moznosti jak zvySit pracovni teploty
metalurgickou cestou. V piipadé€ lopatek byly dal§imi kroky konstrukéni dpravy (vnitini
chladici kandlky) a povrchové dpravy (tepelné bariéry).

Vnitini chlazeni lopatek je podminéno dokonale zvladnutym procesem presného
liti metodou vytavitelného modelu. Téleso lopatky neni kompaktni (viz obr. 4.3).
Obsahuje mnoZstvi vnitinich kanalkd, kterymi proudi vzduch a lopatku tak ochlazuje.
Prvni generace (Single-pass) byla tvofena fadou rovnobéznych kandlki mensiho
(Multi-pass)[28].

Tepelné bariéry jsou tvofeny né€kolika vrstvami, z nichZ nejdilezitéjsi je vnéjsi
keramickéd vrstva. Ta md malou tepelnou vodivost a je schopna sniZit teplotu na povrchu
superslitiny az o 150 °C. Tepelnym bariérdm bude veénovdna velkd pozornost
v samostatné kapitole 5 této price.

Single pass Multi-pass Thermal Barrier
Coating

Obr. 4.3 Dalsi mozZnosti zvySeni pracovnich teplot [28]
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4.2. Rozdéleni a vyuziti

Zékladni rozdé€leni je na slitiny Zaruvzdorné a Zaropevné.

Zaruvzdorné slitiny jsou zpevnéné pouze substituéné. Horni teplota pouZiti je az
1150°C, ovSem za predpokladu jejich provozu bez spoluptisobeni mechanickych napéti.
Matrice je tvofena tuhym roztokem NiCr s obsahem chrému 10 az 30 %, pripadné
levngj$i varianta NiCrFe s obsahem Zeleza 5 az 20 %. Prvky, které substitucné zpeviuji
tuhy roztok, jsou pfedev§im molybden, kobalt a wolfram.

Zaropevné slitiny si udrzuji mechanické vlastnosti az do teploty 950 °C pfi
spoluptsobeni mechanickych napéti. Mechanismt zpevnéni je vice: tyto slitiny jsou
zpevnéné substitu¢ng, karbidy, popf. disperzné, ale nejvétsi roli hraje precipitacni
zpevnéni koherentnimi precipitéty [29].

Hlavni oblast vyuziti je v leteckém primyslu - vysokoteplotni a nejvic namahané
soucasti leteckych turbinovych motord, a to jak odlitky, tak tvafené vyrobky. Z odlitka
predevsim lopatky, integrdlné litd kola. Z tvarenych vyrobku obézna a rozvadéci kola
pomocnych energetickych jednotek, spalovaci komory apod.

V oblasti energetiky jsou to predevSim soucdsti spalovacich a parnich turbin.
Turbodmychadla a vyfukové ventily v automobilovém prumyslu. Nastroje pouZivané
pro praci v nadmeérnych teplotach. Tepeln€ namahané plaste€ a Casti raketového motoru
v kosmonautice. Hnaci mechanismy regula¢nich ty¢i a armatury reaktort v jaderné
energetice. Potrubi a reaktory v chemickém a petrochemickém pramyslu [30].

4.3. Struktura a faze

Vliv jednotlivych prvkii na strukturu shrnuje tabulka 4.1. Pfehled vétSiny
bé&Znych fazi je v tabulce 4.2.

Matrice s miizkou FCC se oznacCuje Y. Jednd se o usporddany tuhy roztok
s niklovym zdkladem. Velkou rozpustnost v tuhém roztoku mé chrom. Prvky jako Mo,
Co, W maji rozpustnost malou a po nasyceni tvoii karbidy. U levnéjSich variant Ize Cast
niklu nahradit zvySenym obsahem Zeleza, klesa vSak jejich Zarupevnost.

V matrici se vyskytuji faze typu Ni3;X. Struktura a morfologie téchto fazi muze
byt znacné odliSnd a mohou mit tak diametrdlné€ odliSny vliv na vlastnosti superslitin.
Jednozna¢né pozitivni vliv maji faze NizAl a Niz(AlTi) oznaCované jako y* a NizNb
(Y*). Faze v je koherentni s matrici, md miizku FCC typu LI, [29] (viz obr. 4.5) a ma
nejcastéji kubicky nebo kulovity tvar. Faze y*‘ ma miizku BCT, tvar disku.

Pti tuhnuti muZe vznikat eutektikum sloZené z ya y*.

Neékteré faze z této skupiny vSak fadime mezi nezddouci faze. Vyznacuji se
nevhodnou morfologii, kterd negativné ovliviiuje vlastnosti superslitin (maji i odliSnou
krystalografickou strukturu). Mezi tyto faze patii napifiklad n fize Ni3(AlTa) a n faze
Ni3Ti. (obr. 4.5) a mnohé dalsi, spiSe raritni faze s prvky jako V, Mo, Ga apod.

Tvar faze y* je ddn souctem povrchové a deformacni energie. Zavadi se pojem

nesoulad mfiZek (misfit), ktery se vyjadfuje vztahem:

Clr —Cl;,

misfit = 100[%]  (4.1) [28], kde
»

a, je miizkovy parametr precipitujici faze [nm]

a,je miizZkovy parametr matrice [nm].

Je-li hodnota mfiZkového nesouladu od -0,2 do 0,4% ma y* kulovy tvar. Kubicky
tvar je pro rozmezi -0,6 az 0%, a 0,4 az 1%. TyCinkovy tvar nad + 1% a ztrita
koherence nastava nad +1,25% [28].
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Pfi dlouhodobém pusobeni teplot dochazi ke koagulaci (hrubnuti, spojovéni)
jednotlivych ¢astic y*. Pfi spoluptisobeni vnéjsiho napéti mize dochazet k jevu zvanému
rafting. Vytvari se soubézné kandly matrice y a precipitatd y‘. V oblastech 7y je velice
mdlo pifekazek pohybu dislokaci a dochdzi tak k vyrazné degradaci mechanickych
vlastnosti. V1liv hodnoty misfitu na smeér raftingu je na obr. 4.4.

B |o c lo
Obr. 4.4 A - koagulace ¥, B - rafting, kladny misfit, C - rafting, zdporny misfit [29]

V mikrostruktufe 1ze dale rozliSit ctyfi skupiny karbid(: primarni MC,
sekundarni MgC a M,;Cg¢ a nestabilni M,Cs.

Primdrni MC karbidy se vyznacuji vétsi velikosti a SCC miizkou. Tvoii je kovy
Hf, Ti, Ta, W, Mo. V licfi struktufe se zpravidla vyskytuji v meziosové oblasti dendrit.
Dlouhé doby tuhnuti a mirny gradient ochlazovdni podporuji vznik velkych
karbidickych castic. Z uvedené fady karbidd jsou primarni karbidy nejstabilné&jsi.
Rozpousti se az za teplot nad 1200°C (s ptidavkem Nb az za teplot 1260 °C) a slouZzi
jako dodavatel uhliku pro nésledné fazové reakce (naptiklad tepelné zpracovani) [31].

Tab. 4.1 Vliv legujicich prvki na strukturu a vlastnosti niklovych superslitin [31]

Tworba strukturnich soucasti Prvky
substituéni zpevnéni matrice Co, Cr, Mo, Fe, W, Ta
Tvotha koherentnich precipitat i Al Ti, Mb
Tvorba karbidi G W Ta, Ti, Mo, Nb
M?Cg Cr
hzzCg Cr, Mo, W
Ml Mo, WY
Tvorba karbonitridd M{CK) Ti, &r, MNb, Hf
Tvarba neZadoucich fazi (TCF) Cr, Mo, W, Fe, Mb, Mi, Co
Vlastnost Prvky
Kaorozni odolnost Al Cr, Ta
Llepgeni vysokoteplotni korozni odolnosti | La, Th
Lpevnéni hranic zrm B, Zr, Hf
Odolnost proti sulfiddm Cr

Sekundarni MeC karbidy s ortorombickou mifizkou vznikaji za pfitomnosti
vysokotavitelnych prvkd W, Mo pfi teplotach 815 - 900 °C. Karbidy M»,3Cg se slozitou
FCC mfiZkou zase pfi vysokém obsahu Cr pfi precipitatnim Zihani (700 - 980 °C). Pi
vhodné morfologii - fetizkovité vyloucené jemné Castice na hranicich zrn, obklopené
fazi y* - vyrazné zlepSuji creepovou odolnost. NeZaddouci morfologie - filmy, desky,
nepravidelné a nerovnomérné vyloucené Céstice - naopak vyrazné degraduji pevnostni
vlastnosti za zvySenych teplot.
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Mikrolegury B, Zr, Hf vytvaii faze na hranicich zrn a zpeviiuji tyto hranice zrn a
rovné€Z zvySuji odolnost proti creepu [31].

Hexagondlni karbidy M»C; jsou nestabilni, pfi ohfevu se transformuji na typ
M313Cs. Po tepelném zpracovanl se ve struktlure: nevyskytjl [32]

Obr. 4.5 A - uspordddni jednotkové buriky NizAl, B - kubickd morfologie y*,
- &t faze Ni3(AlTa), D - n fdze NisTi [29]

Precipitace karbidi ma vliv na zpevnéni matrice. Ve srovndni s ucinkem
koherentnich precipitatd je vSak tento vliv maly. Karbidy mohou pisobit negativné
vrubovym ucinkem. Mohou zpusobovat pred¢asné tnavové lomy a oxidaci. Proto se
v fad€ superslitin obsah uhliku fizené€ snizuje. Nesmi vSak dojit k opacnému extrému:
pokud by na hranicich zrn nebyly Zddné karbidy, byl by pohyb hranic zrn neomezeny a
na misté styku tif zrn by snadno mohlo dochézet k tvorb¢ trhlin [30].

Piimésové prvky Skodlivé v superslitindch jsou zbytkové plyny - O, H, N, Ar,
He a nemetalické necistoty - P,S. Mezi nezddouci kovové necistoty patii - Pb, Si, Sb,
Se, Ag, Cu, TIl, Te a dalsi prvky, které se nerozpousté&ji v matrici superslitin (nebo jen
velmi malo), segreguji na hranice zrn a zpasobuji sniZen{ tvaritelnosti, taznosti a vznik
trhlin po hranicich zrn [30].

Kromé jiz uvedenych fazi n-Niz(AlTa) a m-NisTi se vyskytuji dalsi fize
s nevhodnou morfologii, oznatované TCP - Topo Closed Packet. Tyto fidze maji
nejcastéji miizku BCT nebo HCP. Patii sem o faze (FeCr), p faze (Co, Fe, Ni);(Mo, W,
Cr)g a Lavesovy faze (obr. 4. 6). Dlouhé, tenké a kiehké Castice vylou€ené na hranici zrn
degraduji mechanické vlastnosti, jsou mistem iniciace trhlin. RovnéZ maji neptiznivy
vliv na Zaruvzdornost, protoZe obsahuji velké mnozstvi prvkd, které Zaruvzdornost
zajiStuji. Pfi zna¢ném piesyceni matrice y o Cr, Mo a W se zvySuje pravdépodobnost
vylucovani stabilnich TCP fazi [31].

Obr. 4.6 ¢ fdze (vlevo), u fdze (0 Fe Nl)7(M0 W, Cr)s [29]
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Tab. 4.2 Prehled fazi v niklovych superslitinach [30]

Faze Mrizka Vzorec Struc¢na charakteristika
Y FCC Matrice
Y FCC NizAl Zakladni zpeviiujici faze
Nis(Al,Ti) koherentni s matrici
v BCT NisNb Zpeviiujici faze
koherentni s matrici
MC SCC TiC Primdrni karbidy
NbC nepravidelné globule
HfC
M,3Cs FCC Cr3Csq, M023Cs Sekundarni karbidy
W23Cs, FexsCo precipituje na hranici zrn
globule, lamely, film
M¢C FCC Fes;MosC, FesNbsC Nahodna distribuce
FG3W3C - FC4W2C
Nb3CO3C, Ta3C03C
M;C; hexagondlni Cr,Cs Nestabilni karbid
M;B, tetragondlni TasB,, V3B,, NbsB, V superslitinich
(Mo,Ti,Cr)3;B; s obsahem B>0,03%.
(Ni,FG)3B2, M02F6B2
MN, M(CN) |kubicka TiN, ZrN, NbN Nitridy a karbonitridy
nerozpustné pod T
TCP Faze
1 HCP NisTi buiiky na hranicich zrn
nebo jehlice uvnitf zrn
0 ortorombickd | NizNb jehlicovité precipitéty
uvnitt zrn
1) romboedrickd | Co7Ws, (Fe, Co)7(Mo, W) | hrubozrnnaWidmanstittenova
(Co, Fe, Ni);(Mo, W, Cr)¢ | struktura
Lavesovy hexagondlni Fes;Nb, FesTi nepravidelné protazené
Fes;Mo, CosTa, CosTi globule
nepravidelné protazené
c tetragondlni FeCr, FeCrMo, CrFeMoNi | globule
CrCo, CrNiMo Castéji ve slitindch Co
T Niz(AlTa)
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4.4. Vybrané vlastnosti niklovych superslitin

Superslitiny zpevnéné fazi y* vykazuji anomdlii v teplotni zdvislosti
pevnostnich vlastnosti, ty se totizZ aZ do rozmezi 700 - 800°C s rostouci teplotou zvySuji
(viz obr. 4.7). Toto chovani je zpusobeno interakei dislokaci s precipitaty a vzajemnymi
interakcemi dislokaci.

550+

mez kluzu [MPa]

200 r/

0

PUR-RRES teplota
Obr. 4.7 Teplotni zdvislost meze kluzu niklovych superslitin [28]

V usporddaném tuhém roztoku je situace slozitéjsi nez u Cistych kovu.
Nevyskytuji se zde jednotlivé dislokace, ale superdislokace - soustava né&kolika
dislokaci a plo$nych poruch.

Primarni skluzovy systém v 7y a y‘je pfi vSech teplotich: Y2 <O11>{111}. Pfi
vySSich teplotich ma skluzové dislokace <011>{111} v ¥* tendenci k pfi€nému skluzu
na roviny {001} a pak zpatky na {111} - vytvoii se tak nepohyblivé konfigurace,
zodpoveédné za zpevnéni [33]. Nad 800°C se konfigurace stdvaji pohyblivymi a dochdzi
ke zmé&kceni.

Z hlediska unavového poskozovéni je pro experimentélni superslitinu IN713LC
typické lokalizace plastické deformace do PSP podél rovin {111}. Vznikaji tenké desky
s vysokou hustotou dislokaci, které prochdzi pfes y 1 y‘. Podél PSP vznikaji trhliny,
které se dale spojuji, dokud jedna z trhlin neptevlddne a stane se magistralni [34].

4.5. Odlévani niklovych superslitin
Jak jiZ bylo feCeno v uvodu této Casti diplomové price, vyroba a odlévéani

niklovych superslitin vyZaduje vakuovou technologii. Pfi vyrobé za piistupu vzduchu
by dochézelo k oxidaci reaktivnich prvku s vysokou afinitou ke kysliku - tedy hliniku a
titanu a pii presném odlévani by dochdzelo k nezddoucimu naplynéni. Taveni ve
vakuové induk¢éni umozZuje:

* hluboké odplynéni

* dokonalou dezoxidaci diky dlouhé vydrzi ve vakuu

* nepatrné mnoZstvi nekovovych vmeéstkt diky promichavani 1azné

» ochranu legur pted oxidaci a tim vynikajici stav povrchu

» zlepSeni zabihavosti a tim moznost vyroby slozitych a tenkosténnych odlitka

» (zké rozmezi chemického sloZeni a tim stabilni vlastnosti odlitka [35].

//////

kontaminace pfi kontaktu mezi roztavenym kovem a zZaruvzdornym kelimkem [35].
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Moderni a nejastéji pouzivanou technologii pfi odlévani niklovych superslitin
je metoda presného liti na vytavitelny model. Tato metoda umoZiiuje vyrobu tvarové
slozitych odlitkt, s vysokymi pozadavky na kvalitu povrchu, rozmérovou piesnost,
celkovou jakost odlitku, ale také i na niZ8i cenu [35].

Na obr. 4.8 je schematicky zndzornén proces odlévani metodou vytavitelného
modelu.

Cely proces zacind vyrobou formy a vstfikovani vosku do této formy. Poté jsou
jednotlivé voskové modely fazeny a lepeny na vtokovy kul a tvofi tzv. ,stromecek.
V dalsi fazi je potteba vytvofit na voskovém stromecku keramickou skofepinu. Toto se
vétSinou dé&je ponofenim a otidCenim stromeCku v keramické breCce a ndslednym
suSenim. Tento proces se zpravidla né€kolikrdt opakuje, az do vytvofeni pozZadované
tloustky skofepiny. Méni se sloZeni keramické bfecky - na spodni vrstvy skofepiny se

R
Jﬂ

pouZivé nejjemnéjsi osttivo, na dalsi ostfivo hrubsi [35].
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Obr. 4. 8 Odlévdni metodou vytavitelného modelu [30]

Konkrétni piiklad ptfipravy skofepiny (dle PBS Velka BiteS): pro prvni obal
keramické brecky je pouZito plnivo ZrSiO4 a jemné ostfivo molochit (d=0,18-0,5 mm),
na dalSi obaly pak plnivo molochit (Al,03.2510;) a hrubgjsi ostfivo molochit (d=0,5-1
mm). Celkovy pocet obalu je ptiblizn¢ devét a tloustka skofepiny se pohybuje okolo 10
mm [36].

Dalsim krokem je odtaveni vosku ze skofepiny v autokldvu a Zihdni, které ma za
ukol jednak zabezpecit odstranéni nezddoucich latek (voda, zbytky vosku) a dosaZeni
mechanické pevnosti skofepiny.

Po tomto procesu je dutd keramickd skofepina pfipravena k odlévani kovu ve
vakuové induk¢ni peci. Pro vyjmuti odlitku je nutno skofepinu rozbit [35].
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4.6. Usmérnéné tuhnuti a monokrystaly

Po odliti kovu do skofepiny dochdzi pfirozenym procesem ke vzniku
polykrystalické struktury. Pfi krystalizaci lze vSak meénit teplotni podminky pfi
ochlazovani (na obr. 4.9 vlevo) - lze vytvofit teplotni gradient, jednosmérné odvadét
teplo a ziskat tak usmérnénou sloupcovitou strukturu s fizenou velikosti zrna. K narastu
pevnostnich a creepovych vlastnosti a odolnosti proti tepelné unavé dochdzi, jsou-li
sloupcovitd zrna orientovana rovnobé€Zzné se smeérem hlavniho ptisobiciho napéti. Toto
zlepseni je zpisobeno eliminaci pticnych hranic zrn [32].

S zésobnik

~ odlévané
slitiny

zasobnik
odlévané
slitiny

" vtokovy kanal

,  tepelné zafeni tepelné zareni
[

\ vtokovy kanal I L [ i
T~ hlavni vtokovy | | Bmm
4 —=E]
kandl [ 200 mm e i
horni konec

_ hlavni vtokovy

kanal

“- monokrystal

4 | : ‘ selektor
i monokrystal |

,— dolni konec | kry. |

[ —

usmérmnéné

krystaly
_chladici deska ||

médéna
chladici
deska

médéna PR >
., usméméné selektor
chladici b

deska krystaly
| chladici deska |
DS — usmérnéné tuhnuti monokrystaly

Obr. 4.9 Usmérnéné tuhnuti a priprava monokrystalu [27]

Je tedy logické hledat dalsi cestu zlepSeni v Gplné absenci hranic — tzn. vytvofeni
monokrystalického odlitku. Technické feSeni spociva na zafazeni prvku - selektoru, do
technologie vyroby usmérnénych struktur. Selektor umozZiuje vybrat pouze jedno zrno -
jednu krystalografickou orientaci a té ,,dovoli* ddle rust. Ukazalo se vSak, Ze vytvofeni
monokrystalickych odlitki neni zcela jednoduchou zdleZitosti a Ze rozhodné neni
moZzné pro vSechny slévarenské niklové superslitiny. Prvni monokrystalické superslitiny
i pres vysoké vyrobni ndklady nedosahovaly ocekdvanych vlastnosti v porovndni se
slitinami s fizenou krystalizaci a proto se pro né hledala cesta dpravou chemického
sloZeni [32]. Vyvoj monokrystalickych superslitin probihal v n€kolika generacich:

» 1. generace: odstranéni piisad zpevtiujici hranici zrn jako jsou C, B, Hf a Zr

= 2. generace: Uprava chemického sloZeni 1. generace - zvySeni obsahu obtiZné
tavitelnych prvka - Co, W , Mo, Ta. Pfidavek - 3 hm. % rhenia, které zpeviiuje
tuhy roztok.

» 3. generace: zvySeni obsahu rhenia az na 6 hm. % zpUsobilo nérdst pevnosti pfi
teceni

» 4. generace - pifidavek Re 5Shm% + Ru 2hm% snizil pravdépodobnost vyskytu
nezadoucich fazi bohatych na chrom a wolfram

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

4.7. Tepelné zpracovani

Zékladni tepelné zpracovani niklovych superslitin je vytvrzovéni, sestdvajici se z
rozpoustéciho (také roztokového) Zihdni a precipitaCniho vytvrzovani (také vytvrzovaci
zihani, precipitaCni Zihani, starnuti). Piiklad diagramu tepelného zpracovéni je na obr.
4.10. Tepelné zpracovani probihd vyluéné vakuovou technologii. Dalsi casté&ji
pouzivané tepelné zpracovéni je Zihani na mekko a HIPovani (Hot Isostatic Dressing).
Neékteré niklové superslitiny se tepeln€ nezpracovavaji.
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Pti rozpoustécim Zihdni jde o vytvofeni chemicky homogenniho tuhého roztoku
rozpusténim féaze y*, pfip. dalSich fazi. Podle chemického sloZeni je rozpoustéci teplota
vrozmezi 1080°az 1220°C [26]. Teplota rozpoustéciho ohfevu je vysoka z duvodu
rozpusteéni co nejvetstho mnozstvi faze y* (obr. 4.11). VydrZ na teploté je minimalng 2
hodiny. Ochlazovéani z teploty rozpoustéciho se nejCast&ji provadi na vzduchu. Pii
prudkém ochlazovani by u vysokolegovanych Zdaropevnych slitin hrozil vznik prasklin
[26].

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

Obr. 4.10 Priklad diagramu tepelného zpracovani (IN 738LC) [37]

Pti vytvrzovéni je hlavnim cilem dosaZeni optimdlni velikosti a disperze Castic
v¢. Teplota vytvrzovéni je vZdy vyss$i (v krajnim pfipadé€ se rovnd) neZ pracovni teplota
soucdsti. B&Zny rozsah teplot je mezi 700 az 950 °C. Pro co nejvyssi vylouceni faze y*
se muze pouZzit stupnovité starnuti [26].

obj. %y
20 35 45

—
o
el
(=l

@ Roztokové Zzihani
i M Precipita¢ni Zihani

% prvku tvofici precipitaty —

Obr. 4.11 Urceni teplot rozpoustéciho Zihdni a precipitacniho vytvrzovdni [38]
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5. POVRCHOVE VRSTVY NA NIKLOVYCH
SUPERSLITINACH

Materialem soucasti leteckych motord a staciondrnich energetickych turbin, na
které za provozu pusobi vysoké pracovni teploty, jsou superslitiny na bazi niklu. Tyto
slitiny musi dédle odolavat celé fadé degradacnich procest, mezi které patii napf.
vysokoteplotni koroze, oxidace a eroze. Spolu se zvySujicimi se ndroky na tyto
materidly (zejména vySka pracovnich teplot) je tfeba zamérit také pozornost na ochranu
samotného povrchu soucdsti, nebot schopnosti nechrdnénych niklovych slitin jsou
v souasné dobé jiz na samé hranici jejich moznosti. Ukolem povrchovych vrstev je
negativni pasobeni prostiedi co nejvice eliminovat. RozliSujeme dvé zdkladni skupiny:
tepelné bariéry a difizni vrstvy. S ohledem na experimentdlni ¢4st této prace bude
nejvetsi pozornost vénovana skuping tepelnych bariér.

5.1. Tepelné bariéry

Hlavnim dkolem tepelnych bariér je sniZit pracovni teplotu soucasti, pfiCemz
ochrana proti korozi a oxidaci je aZ druhotadym cilem. Zakladni schéma tepelné bariéry
je zndzornéno na obr. 5.1. Tepelné bariéry se sklddaji z né€kolika vrstev. Vné&jsi
keramickd vrstva TBC (thermal barrier coating), kterd je v piimém kontaktu s okolim
ma predevSim izolacni funkci. PouZivaji se keramické materidly - predev§Sim YSZ
(yttria stabilized zirconia). Jednd se v podstaté o ZrO,, stabilizovany Y,0O3, nejCastéji
vrozmezi 6 - 8 hm. %. Pod ni se nachazi vazebna vrstva (MCrAlY, CONiCrAlY,
difuzni Pt - Al). Na pfechodu mezi nimi se diftizi na kratkou vzdédlenost vytvafi vrstva
oxidi oznacovanych TGO (thermally grown oxide).

Vzhled bariéry a postupné uspofdddni vrstev zdvisi na pouZité technologii
nandSeni. Na obr. 5.1 je uvedeno schéma tepelné bariéry vytvofené dvéma nejCastéji
pouZivanymi metodami - plasmového nastfiku a EB - PVD.

2-300 2-300
| TBC |um TBC |,m

Teo ~Te0

Bond-coat Bond-coat

Obr. 5.1 Schéma tepelnych bariér pripravenych plasmovym ndstrikem (vlevo) a EB -
PVD (vpravo) [28]; Bond-coat - vazebni vrstva

Pouziti vrstev méd dvé velkd omezeni. Keramicka vrstva je kiehkd a proto se
TBC vrstvy Castéji aplikuji na soucésti, které nejsou dynamicky namdhané. Druhé
omezeni - bariéra se sklada z n€kolika vrstev, pficemz kazdd miZe mit jinou tepelnou
roztaznost. Aby se zabranilo poskozeni povrchové ochranné vrstvy v dasledku
tepelnych pnuti, je nutné pouzivat materidly s podobnym koeficientem tepelné
roztaznosti.

5.1.1. Vnéjsi keramicka vrstva

Stabilizace ZrO, znamend udrZeni jediné krystalové modifikace v poZadovaném
rozmezi teplot. Cisty ZrO, ma tii krystalové modifikace - monoklinicky . stabilni do
1175 °C. Tetragondlni B, stabilni do 2350 °C a kubicky v stabilni do teploty taveni
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2690°C. Pridavkem Y,Oj3 do tetragondlni modifikace dojde k substituci nékterych iontt

* (iontovy polomér 0,082 nm) za ionty Y* (0,096 nm). Ke stabilizaci kromé
velikosti iontt pfispiva i fakt, Zze celkovy naboj musi zustat zachovan. Rozdil naboje je
proto kompenzovéan bodovymi defekty [39].

Povrchové keramickd vrstva typu - YSZ disponuje dobrou pevnosti, lomovou
houZevnatosti a diky tomu, Ze neprod€lavd fidzovou pfemeénu, je i odolnd proti
cyklickym zmé&ndm teploty [26].

Vrstva TBC mus1’ ml’t dostateénou Sitku, nl’zkou tepelnou Vodivost a Vysokou
vrstveé vede k dalSimu snizeni tepelne vodivosti [26].

Poruseni TBC vrstev béhem provozu je obecné spojeno s napétim, které se
rozviji béhem ochlazovdni po vysokoteplotni expozici a s pfechodnym tepelnym
pnutim, které se rozviji béhem rychlého teplotniho cyklovédni. Poruseni se primarné
objevuje kvuli rozdilu v teplotni roztaznosti mezi keramickou a kovovou vrstvou a kvuli
napadeni vazebné vrstvy okolnim prostredim.

Rozdil mezi vng&j$Sim povrchem bariéry a pod ni se nachdzejici vazebné vrstvy
muze byt az 150 °C. To ma pro soucast hned dvoji vyznam. Jeji teplota vyrazné nizsi
nez pracovni teplota v okoli. A také teplotni Sok, kterému by byla soucdst bez
povrchové dpravy vystavena, je vyrazné redukovin. Rychlé zmény okolni teploty jsou
moderovény a oslabeny pfedtim neZ dosdhnou substratu.

Vnéjsi keramické vrstvy nanaSené technologii EB - PVD maji kolumnérni
(sloupcovitou) morfologii zrna (viz obr. 5.2 a 5.3). Jednotlivé zrna jsou siln€ vdzdna na
vrstvu pod nimi, vazba mezi zrny je vSak slabd [26]. Vzhled keramickych vrstev
nanesenych plasmovym ndstifikem je naopak lameldrni (viz obr. 5.1 a kapitola 10 -
Fraktografie lomovych ploch).

i ‘\l ’t e

(yttria-

( : stabilized
A zirconia)

l Oxidation-
1Y 7 / _ resistant
012mm/‘ /// //_, bond
/ //// / 7 4 coat
/
Dense inner Gas turbine
layer (ZrO,) blade superalloy

Obr. 5.2 Schéma tepelnych bariér pripravenych pomoci EB - PVD [42]
Insulative pramic - izolacni keramickd vrstva;
Dense inner layer (ZrO-) - kompakitni mezifazovy film ZrO-
Oxidation-resistant bond chat - antioxidacni vazebnd vrstva
Gas turbine blade superalloy - lopatka plynové turbiny ze superslitiny
Sloupcovitd struktura garantuje zvySenou napétovou odolnost. Hlavni vyhoda
tohoto usporddani spocivd ve faktu, Ze dokdZe velmi dcinn€ redukovat napéti, které
v povlaku vznikaji. Napéti v TBC vrstvé je relaxovdno volnym roztazenim nebo
smr$ténim do mezer, volnych prostor. Teplotni pnuti v povlacich se objevuje kvuli
rozdilu v teplotni roztaznosti kovového substratu a povlaku a kvuli teplotnimu gradientu
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béhem rychlych zmén teplot. V zdvislosti na depozi¢nich podminkich muiZze PVD
technika indukovat urCitou udroven napéti v povlaku. Tato vnitini tlakovd pnuti
nanesenych povlakti mizou pusobit jako ,,pfednapéti*, které zmenSuje praskani povlaku
vlivem tahovych tepelnych pnuti za zvySenych teplot. Kolumnéarn{ struktura TBC vrstev
vytvofenych EB - PVD m4d ale tu nevyhodu, Ze jeji tepelnd vodivost se pohybuje
vrozmezi 1,8 az 2,0 W/m.K, cozZ je pfiblizné¢ dvakrat vys$i nez u vrstev nandSenych
plasmou (0,9 az 1 W/m.K) [28].

Proces nanaSeni plasmou také indukuje urcCité zbytkové pnuti, zpisobena
zahfivdnim substrdtu a depozici povlaku (bez napéti) za depozicni teploty. Teplotni
zbytkova pnuti se vyviji béhem ochlazovani na pokojovou teplotu.

5.1.2. Vazebna vrstva

Typickd struktura pii pouZiti techniky EB - PVD je schematicky na obr. 5.2 a na
fotografii na obr. 5.3. Lze vidét tenkou, kompaktni vrstvu ZrO,, kterd se vyskytuje na
rozhrani vazebné vrstvy a horni kolumnérni struktury. Tato fidze roste za podminky
nedostatku kysliku na zacatku depozice ZrO,. Jeji tloustka je kontrolovand tim, jak
rychle je po zacitku depozice ve vakuové komote EB - PVD aktivovan pfisun kysliku.
Tento kompaktni, mezifazovy film je kriticky pro Zivotnost EB - PVD vrstev. Vytvari
totiZ chemickou vazbu mezi kolumnarnim ZrO, a antioxidac¢ni vazebnou vrstvou. Pokud
ale tento film bude pfili$ Siroky (>2um), miZe udrZet a prenést tlakova pnuti, dostate¢na
na to aby zpusobila praskani ZrO, vrstvy [40, 41]. Tento kompaktni povlak slouZi i jako
difdzni bariéra pro plyny za vysokych teplot. Vazebna vrstva pro ptipad bariéry na obr.
5.3 je vytvofena odprdSenim platiny a hliniku. Po naneseni nésleduje Zihani, pfi kterém
se uplatiiuje difize a vytvoii se vysledna struktura vazebné vrstvy.

Vzhledu vazebnych vrstev nandSenych plasmou je vé&novdna pozornost
v nasledujici kapitole 5.1.3.

Kolmnarn strukctura
ZrO2 + Y203 (7%)

Pt- Al diftiznd vrstva

Monolkrystalicka
superslitina

100 um
Obr. 5.3 TBC vrstva pripravend technologii EB - PVD [26]
Vazebna vrstva zlepSuje vazbu horni keramické vrstvy, chrani substrdt pfed

vysokoteplotni korozi a oxidaci a napomdhd sniZit rozdil v tepelné roztaZnosti mezi
keramickou vrstvou a niklovou superslitinou.
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Schopnost povlakii poskytnout vyhovujici ochranu pii vysokoteplotnich
aplikacich je hodnocena né€kolika faktory: stdlosti, odolnosti proti oxidaci a korozi,
schopnosti pfedchdzet trhlindm.

Napétovy stav v keramické vrstvé lze oznacit jako biaxidlni tlakovy v roviné
povlaku. Pnuti zpusobené témito napétimi vzrastdi béhem opakovaného teplotniho
cyklovani, vede kiniciaci trhlin na rozhrani oxidacni a vné&j$i keramické vrstvy a
ptipadnému odlupovani povlaku (obr. 5.4). Uziti Y,03 ke stabilizaci keramické vrstvy,
spolecné s typem vazebné vrstvy MCrAlY, vyrazné zlepSuje odolnost TBC vrstev proti
teplotni ﬁnzlvé [26, 43].

Caramic top coal Ceramic top coat

Microcrack

o

Cride _~
WICrFAIY coat scale
W .
| Bubstrate f Substrale
i k

(a) (b)
Obr. 5.4 Mechanismus poskozeni v TBC vrstvdch
a) iniciace mikrotrhlin b)spojovadni v roviné povlaku [26]
Pramic top coat - keramickd vnéjsi vrstva; Microcrack - mikrotrhliny
Oxide scale - oxidovd vrstva; substrate - zdkladni materidl

5.1.3. Technologie piipravy bariér

TBC bariéry jsou nejcastéji nandSeny plasmovym ndstfikem pii atmosférickém
tlaku (APS) nebo snizeném tlaku (LPPS) a EB - PVD. Pro piipravu vazebnych vrstev
typu MCrAlY se zkousi technologie HP/HVOF, zejména pro aplikace v leteckych
turbindch. S ohledem na experimentdlni Cast této prace bude kladen vétsi diraz na
technologii atmosférického plasmatického nastiiku APS.

Principem plasmového nastiiku je injektdZ nanaSeného materidlu ve formé
prasku do proudu plasmy. Jako plasmovy plyn pro pfipravu TBC se nejCastéji pouziva
vzduch. V plasmé dochdzi k nataveni prasku. Pti dopadu na substrdt maji roztavené
Castice vysokou rychlost, coZ zpusobuje jejich rozstiik. Vytvari se tak vrstevnatd
struktura paraleln€ s rovinou povrchu, tvofend lameldrnimi Casticemi oznaCovanych
jako splaty [44]. I z tohoto divodu vyzaduje plasmové nanaseni hruby povrch substratu.
Adhezivni a kohezivni pevnost spoje povlak /substrdt jsou definovdny charakterem
mechanickych zamki pfipravenych tryskdnim, piipadné jinou metodou [45]. Na obr.
5.5 lze vidét obecné schéma struktury povlaku. Ve vysledné struktute lze pozorovat
nezadouci soucasti:

e neroztavené Castice — ty se mohou do povlaku dostat v disledku nizké teploty
zdroje, piipadné kvili nadmémé velikosti &astice. Cistice o velké hmotnosti je
pii injektdZi schopna se dostat do stfedu proudy plasmy, kde je niZsi teplota.
Uniformn{ velikost ¢astic v nanaseném prasku je proto velice dilezita.

e oxidické cCastice — vznikaji zejména u kovl s vysokou afinitou ke kysliku pfi
kontaktu s béZnou atmosférou.

e Kkavity a nespojitosti — kavity vznikaji zejména v oblasti styku vice splati u
Keramické vrstvy nanesené plasmovym nastfikem jsou velice porézni. K jejimu
sniZeni se proces nandSeni provadi v nizkotlakové vakuové komote (LPPS -
low-pressure plasma spraying) [26].
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Obr. 5.5 Obecné schéma struktury povlaku pripravené technologii Zdrového ndstriku
[44]
Particle impact — dopad cdstice, Oxidized particle — oxidickd Cdstice,
Porosity — porozita pripadné kavita, Unmelted particle — neroztavend cdstice
Grit blast interface — otryskané rozhrani substrdtu

Metoda APS umoziiuje piipravit povlaky z rozsdhlé $kaly materidalt. Plasmovy
paprsek dosahuje vysokych teplot, umoziuje tedy nandSeni i materidli s vysokou
teplotou taveni, vCetné materiall keramickych. Tato metoda se fadi mezi jednofazové
zarové nastiiky — po jejich dopadu na substrat teplota neprekro¢i 120°C [46]. Rozsah
této technologie tak neni vyrazné omezen ani typem zdkladniho materiélu.

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

Cooling water Poweder Injection

Parucles.rsuhstrat-a
Powder supply e
Enoling Motten Particles
Power cables Al:ce1e1'atlon
‘H )
I‘"l' Flasmia Sproy EI T
R
Powder Particles Mel‘tlng
ARC plasma flame
Anode C““"'E
Cathode

Obr. 5.6 Priklad konstrukce plasmového hovdku [46]
cooling & power cables — chlazeni a privod energie, plasma gas — privod plas. plynu
powder supply — privod nandseného prdskového 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 Deposition) umoZiuje
depozici kova transportem jejich par bez potieby chemické reakce. Zdrojem, ktery
pievede kov v pary je zde elektronovy paprsek. Cely proces probihd ve vakuové
komote. Jedno z moznych konstrukénich uspofddéni je na obr. 5.7. Vznikly povlak se
vyznacuje vysokou kvalitou. Keramickd vrstva ma vyrazné sloupcovité usporadéni.

Nevyhodou metody EB - PVD je nizkd depozi¢ni rychlost a tim i vys§i cena. Oproti
metodé LPPS se vyZzaduje hladky, nejlépe leStény povrch.

Vertical
Rotary
Drive
Vacuum Chamber Voporizing EB Guns
vapor plume ]
| Horizontal
| Manipulator

lon Beam Assist Unit

Material Conting Ingots

Obr. 5.7 Metoda EB - PVD [47]
Vertical Rotary Drive - vertikdlni rotacni pohon;Vacuum chamber - vakuovd komora
Vaporizing EB Guns - zdroje odparovacich elektronovych paprski
vapor plume - oblak par; lon Beam Assist Unit - pomocny iontovy paprsek
Material Coating Ingots - ingoty povlakovanych matridlit

5.1.4. Vybrané vlastnosti tepelnych bariér

Tvarnost vazebnych vrstev

Vazebné vrstvy musi byt schopny snasen napéti vzniklé v dasledku rozdilné
tepelné roztaznosti a vnéjStho mechanického zatiZeni tak, aby se zachovala integrita
vrstva - substrdt. Schopnost vrstvy sndSet napéti se popisuje tranzitni teplotou DBTT
(The ductile to brittle transition temperature). Nad teplotou DBTT se vrstva chova
tvarnym zpasobem, pod DBTT je kiehka. Teplota DBTT je ovlivnéna nékolika faktory,
zahrnujicimi sloZeni vrstvy, procesem nanaSeni, Sitkou povlaku, stavem povrchu a
urovni napéti. Teplota DBTT by méla byt co nejnizsi, aby se béhem provozu v povlaku
nevyskytovaly trhliny, které by se mohly rozsiftit do substrétu.

MCrAlY vrstvy maji obecné€ niz§i DBTT teplotu nez difizni vrstvy, protoZe
jejich chemické slozeni muze byt lépe kontrolovano. Teplota DBTT hlinikovych
difuznich vrstev je funkci obsahu hliniku - s vy$§im obsahem hliniku se zvySuje DBTT.
Pridavek platiny rovnéZ tranzitni teplotu zvySuje. HouZevnatost hlinikovych diftiznich
vrstev muZe byt nékdy rozsifena laserovym pretavovanim. Tenkd povrchova vrstva
povlaku je roztavena a rychle ochlazena (chladnym objemovym pevnym substratem),
vznikaji tak jemna zrna.

Pro MCrAlY plati, Ze CoNiCrAlY povlaky, obsahujici od 20 do 26 % Co, jsou
vyrazn€ houZevnat€jsi nez samotné NiCrAlY nebo CoCrAlY povlaky. Tranzitni teplota
obou téchto povlaki se zvysuje s rostoucim obsahem Cr a Al [26].
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Oxidace diftiznich vazebnych vrstev

Hlinik v povlaku reaguje s kyslikem na povrchu substrdtu a vytvaii ochranou
Al,O3 vrstvicku. Pokud tato vrstvicka praskne (napf. kvali teplotnimu cyklovani), dalsi
hlinik difunduje z povlaku k povrchu. Hlinik z povlaku rovnéz difunduje do substratu -
faze p (NiAl) se méni na y° (NizAl) a poté na tuhy roztok y. Pokud obsah hliniku
v povlaku poklesne na 4 - 5 hm. %, nemuze se vrstvicka Al,O3 vytvofit a dochdzi k
rychlé oxidaci. Uroveti difiize hliniku je ovlivnéna rovnéZ sloZenim substratu. V difizn{
z6né¢ muze mistn€ dochéazet k nataveni za teplot 1120 °C - tedy vyrazné pod teplotou
tani NiAl (1590 °C). Diftze je timto vyrazné urychlena a oxidace usnadnéna [26].

Z mnoha experimentélnich praci byl prokdzéan pfiznivy vliv platiny na Zivotnost
hlinikovych difiznich povlaki v oxidaénim prostfedi. Mechanismus neni zcela
objasnén, hlavni pfiCiny vSak spocCivaji vtom, Ze platina zlepSuje adhezi Al,Os,
zpusobuje pomalejsi transportni podminky ve vrstvé Al,O3 a tim omezuje diftzi mezi
povlakem a substratem [48].

Oxidace MCrAlY vrstev

Oxidacni ,,model“ MCrAlY povlakii je podobny difiznim hlinikovym. Prvky
jako Cr a Y zlepSuji odolnost vrstev Al,Os. VétSina Siroce pouZivanych antioxidacnich
povlaki je typu CoNiCrAlY. Rozdil je ten, Ze MCrAlY povlaky maji vyssi teplotu tan{
nez difuzni povlaky, mohou byt vystaveny teplotdim az 1290 °C [26].

Pridavek prvki jako kfemik, tantal a hafnium déle zlepSuji oxida¢ni odolnost a
prodluzuji Zivotnost. (Obr. 5.8) MozZnost flexibilné meénit chemické sloZzeni nabizi
moznost tzv. usit povlak pro optimalni vykon.
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Obr. 5.8 Relative rating oxidation life - Relativni Zivotnost povlakii
(slitina PWA 1480 pri teploté 1149 °C) [48]

Vysokoteplotni koroze

Vysokoteplotni korozni odolnost je poZadovdna vice u ndmoinich a
pramyslovych turbinovych aplikaci, nez v letectvi. Povlaky jsou uzivany k prevenci
katastrofickych selhdani komponent v podminkach zahrnujicich znecisténé palivo nebo
kontaminanty v atmosféfe. Zaklad degradace povlaki je shodny jako u oxidace,
v koroznim prostedi navic urychleny piisobenim roztavenych soli alkalickych kovi.
V pokrocilych stddiich napadeni se formuji na chrom bohaté sulfidy v substrdtu a
v interdifizni oblasti substrat/povlak [26]. Nicméné selhani povlaku se Castéji vyskytuje
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kvuli sniZzeni obsahu hliniku a chromu, které jsou nutné k vytvofeni ochranné vrstvy
Al03. Nejlepsi vlastnosti pfi vysokoteplotni korozi maji povlaky s kobaltovym
zakladem s vysokym pomeérem Cr-Al. Viz obr. 5.9.

Obr. 5.9 ukazuje vysledky experimentu [26]. Odolnost proti vysokoteplotni
korozi superslitin CMSX-4 (niklovd monokrystalickd slitina) a CM186LC (niklova
slitina s usmérnénym tuhnutim) bez povlaku (bare) a s antikoroznimi povlaky je
vyjadfena po€tem hodin do poruSeni. Zrychlend korozni zkouska probihala pfi teploté
900°C v palivu obsahujici 1% S a 10 ppm soli.

1000 ——
CMSX-4 No failure

. 800 [ICM186LC

o

5 600}

2

2 400

[}]

£

= 200l

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

Coating type
Obr. 5.9 Odolnost proti vysokoteplotni korozi pFi pouZiti riiznych typu povlakii [26]

Nizkoteplotni koroze

Povlaky vyvinuté k tomu aby odoldvaly oxidaci a korozi za vysokych teplot,
jsou vétsinou neefektivni pfi nizkych teplotich (680 - 750 °C). Namisto nich poskytuji
nejlepsi ochranu Cr,03 a SiO; povlaky [26].

Chromové difuzni povlaky rychle formuji ochrannou vrstvu a pfilnavou vrstvu
Cr,03. ProtoZe diftize pres rozhrani je pfi niz§ich teplotich mald, jsou povlaky relativné
tenké (0,04 - 0,05 mm).

Proti korozi za niz§ich teplot jsou z riznych moznosti MCrAlY povlakd ducinné
ty se zdkladem CrCo-, Ni- , Fe-. Povlaky s kobaltovym zdkladem s vysokym obsahem
chrému jsou uptednostiiovany, protoZe rozsah operaCnich teplot ve spousté turbin je
takovy, Ze je potfebnd ochrana jak proti vysokoteplotni tak i proti nizkoteplotni oxidaci
a korozi [26].
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5.2. Diftizni vrstvy

Pracovni podminky plynovych turbin vyzaduji pouziti ochrannych povlakd,
které chrani superslitiny pred korozi, zpisobenou kombinaci nékolika faktord -
piitomnosti kontaminanti z okolniho prostfedi, necistot z paliva a zvySené teploty.
Z toho vyplyvaji dva hlavni mechanismy degradace - oxidace a vysokoteplotni koroze.
Kazdy z téchto mechanisma je dominantni v jiném rozmez{ teplot.

Chemicka podstata diftznich bariér je u nékterych typu velice podobnd, jako u
vazebnych vrstev tepelnych bariér. U tepelnych bariér je vSak hlavnim dcelem zajiSténi
dobré vazby se substratem a sniZeni v rozdilu tepelné roztaznosti mezi keramickou TBC
vrstvou a substrdtem. Difizni bariéry maji za hlavni cil ochranu proti oxidaci a
vysokoteplotni korozi. I zndzvu je patrné, Ze pii jejich pfipravé hraje mnohem
dilezit&jsi roli difize na dlouhou vzdélenost.

Niklové superslitiny reaguji s kyslikem. Do teplot 870 °C neni oxidace
zavaznym problémem [26]. Pfi vySSich teplotach je vSak nutno povrch chranit. Do 980
°C se pouzivaji bariéry se zvySenym obsahem Cr. Vytvaii se ochrannd vrstva Cr,Os. Pfi
teplotach nad 980 °C vzrastd vyznam obsahu Al, tvoii se ochrannd vrstva Al,O3 [26].

Zrychleny oxida¢ni proces s piitomnosti siry je oznacovan jako vysokoteplotni
koroze, kterd se vyskytuje ve dvou separovanych rezimech. Typ I pfi teplotiach 900 -
1000 °C. Typ II pfti teplotidch 680 - 750 °C. Sira je pfitomna v necistotdch v palivu a
v okolnim prostfedi. Vysokoteplotni koroze se Castéji neZ u leteckych turbin vyskytuje u
velkych primyslovych nebo generatorovych turbin, velice Casto pii pouZiti nekvalitniho
paliva [26].

RozliSujeme dva zdkladni typy difiznich bariér - typ MCrAlY, ktery je podobny
tepelnym bariéram, Casto pfipraveny i stejnou technologii (M = Co, Ni nebo kombinace
obou). Druhy typ jsou cisté difizni bariéry - princip je zaloZen na syceni povrchu prvky
s vyS§i afinitou ke kysliku neZ md Ni, tj. Al, Cr, Si a jejich kombinaci. Vytvaii se
kompaktni oxidické vrstvy Al,O3, CrO,, SiO,. Praktickym ptikladem je alitosilitace —
soucasné syceni povrchu hlinikem a kfemikem. Pfi této metod€ aktivni ochranu proti
oxidaci tvoii Al,Os a faze M Aly. (M =opét Co, Ni nebo kombinace obou) [37].

Priprava diftiznich bariér je moZnd z kapalného, plynného i tuhého prostiedi.
Difizni syceni z tuhého prostiedi se provadi v praskovych smeésich. VyuZzivd se pro
vytvofeni homogennich Al vrstev. Diftizni Zihdni probihd pfti teplotich 500 - 1200 °C
v ochranné atmosféfe argonu.

Princip pfipravy z plynné fize spoCivd v nuceném obéhu plynného média
v prostoru mezi taveninou sytictho kovu a povlakovanou soucdsti. Soucdsti jsou
zahfiviny na teplotu 900 - 1000 °C, pficemz dochdzi k interakci mezi plynem a
povrchem soucdsti. Vyhodou této metody je, Ze lze pfipravit diftizni vrstvy i na
vnitinich povrSich.

Pro pfipravu z kapalného prostfedi se vyuzivaji roztoky sloZené z praska
pozadovanych prvki (velikost ¢astic do 40 um) a organického pojiva. Tyto roztoky lze
nanaSet ponofenim do ldzné€, pfipadné natérem nebo ndstiikem. Po zaschnuti této
suspenze a pied diftiznim Zihdnim musi probéhnout odpafeni organického pojiva [49].
To se déje pri teplotach 180 - 200 °C. Vlastni diftiizni Zihdni probiha za teplot 850 -
1100 °C, vydrz 4 - 6 hodin, v ochranné atmosféfe argonu, nebo ve vakuu [37]. Vrstvy
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pfipravené ve vakuu jsou rovnomeérn€jsi a maji kvalitn€j$i povrch [50].
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6. VLIV POVRCHOVYCH UPRAV NA UNAVOVE
VLASTNOSTI

Vlivem diftiznich bariér na nizkocyklovou tnavu niklovych superslitin se
zabyvalo jiz n&kolik praci [viz 37, 51 - 54]. Ty se shoduji v ndzoru, Ze pfi pouZiti
vhodné technologie a vhodného typu povrchové tpravy dochézi vétSinou k prodlouzeni
tnavové Zivotnosti.

Diftizni bariéra typu Al-Si zvySuje inavovou Zivotnost slitiny Inconel 713 LC,
zejména pii niz§ich amplituddch zatéZovani. VIiv na parametry Manson - Coffinovy
kiivky je pfiznivy [51]. Dochdzi vSak k mirnému sniZeni nap&tové odezvy. Kiivky
cyklického zpevnéni/zmekceni a CDK jsou posunuty k niZ§im amplituddm napéti oproti
hodnotdm materidlu bez vrstvy. Pokles je zpisoben dlouhym difiznim Zihanim pti 1000
°C, pii kterém dochazi ke zhrubnuti precipitata y* [37].

Podobny priznivy ucinek v oblasti nizkych amplitud deformace ma Al-Si vrstva
i na nizkocyklovou tdnavu slitiny Inconel 738LC. V oblasti vysSich amplitud je
napétova odezva povlakovaného materidlu vyssi nez nepovlakovaného. V Manson -
Coffinove prezentaci je patrny Skodlivy vliv Al-Si vrstvy v oblasti vysokych amplitud
deformace [52].

Diftizni bariéry na monokrystalickych slitinich CMSX-4 a SCB zlepSuji
nizkocyklovou tnavovou Zivotnost pii 900°C, pfi 500 °C ji naopak zhorSuji [53].
Plasmaticky nandSeny povlak MCrAlY zlepSuje Zivotnost superslitiny Inconel 738,
zatim co Al-Pt povlak Zivotnost mirné zhor$il [54].

U TBC se cela fada praci zabyva spiSe vlivem teplotniho cyklovdni na kvalitu a
Zivotnost samotné vrstvy, neZ vlivem tohoto typu povrchové tdpravy na nizkocyklovou
unavu superslitiny.

Prace [55] srovnédva vlastnosti konvek¢ni a nanostrukturni PS - YSZ TBC vrstvy
béhem teplotniho cyklovédni. Oxida¢ni odolnost byla zkoumdna pfi teploté¢ 1100°C.
Nanostrukturni povlak poskytuje lep$i odolnost diky své husté a vice usporddané
struktute, brani difizi kysliku a ztéZuje tak tvorbu TGO vrstvy. Nanostrukturni povlak

Yev s

vV s

a modul pruznosti) a niZsi droven tepelnych pnuti.

Prace [56] se zabyva vlivem sloZeni substratu a stavu povrchu na tvorbu vrstvy
ALOs. Tato oxidickd vrstva se tvofi na povrchu vazebné vrstvy (Ni, Pt)Al béhem
procesu nandSeni vné&js$i YSZ vrstvy metodou EB - PVD a negativné ovliviiuje odolnost
celého systému tepelné bariéry. Vazebnd vrstva byla nandSend metodou CVD. Vysledny
povlak byl tvofen jedinou fazi P-(Ni, Pt)Al. Povlakovanou superslitinou byla
monokrystalickd RENE N5 a to ve tfech variantach s riznym obsahem siry. Po naneseni
vazebné vrstvy byla ¢ast vzorkd otryskdna. SniZeni obsahu S pod 1 ppm a piisada Pt
(nebo Y, Hf, Zr) zlepSuje odolnost povlakil. Podobny pfiznivy vliv md i otryskani
povrchu vazebné vrstvy pred nandSenim vné&jSi keramické vrstvy. Po otryskédni se na
rozhréni vazebné a vné&j$i vrstvy vyskytoval vyrazn€ mensi pocet dutin.

Ptimy vliv TBC na vysokocyklovou dunavu slitiny Superni C-263
(polykrystalickd, slitina vdlcovana za tepla) zkoumal Ray a kol. [57]. ZkouSky probihaly
v rezimu fizeného napéti (v rozmezi amplitudy napéti 220 - 380 MPa, tj. 50 - 90 %
meze kluzu), pfi teploté 800 °C, ve vzduchu, parametr zat€Zovani R = 0,1 na tfech
sadich vzorki - bez povrchové dpravy, pouze svazebnou vrstvou
(Ni22Co17Cr12,5A10,6Y) a s kompletni tepelnou bariérou (vazebnd vrstva a vné&jsi
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keramickd vrstva YSZ - 8 hm. % Y,03). Vysledky této prace naznacuji, Ze aplikace TBC
vrstvy md jednoznacné pozitivni vliv na hodnotu meze dinavy, kterou vyrazné zvysuje.
V oblasti vyssich aplikovanych amplitud napéti v§ak TBC vrstva snizuje poc¢tu cykla do
lomu (viz obr. 6.1). Autofi uvadi nédzor, Ze pfi vySSim aplikovaném napéti je snazsi
formace trhlin ve vrstvé v misté pori a defekti v nanesenych vrstvach (a jejich
nasledného rustu do substratu) neZ u nechranéného povrchu superslitiny [57].

400

350
S| 300 -
= LEndurance limit for TBC™ 4y~ _—
o -
§20f S~ o
?_, Endurance limit for substrate+ bond coat
- i A
c 2004 3
- Endurance Nimit for bare substrate
= L
s 150 |
= © TBC

100k| * Substrate + bond coat

& Bare substrate
50 L 1 ]
2000000 4000000 6000000 8000000

N, Number of cycles to rupture

Obr. 6.1 Vliv TBC na vysokocyklovou tinavu slitiny Superni C-263 [57]
Endurance limit - mez tinavy

V prici [58] byl zkoumdn mechanismus poruseni plasmou nandSenych TBC
vrstev na slitiné Haynes 230 (57Ni22Cr14W2Mo) podrobené nizkocyklové unavé, a to
pomoci fraktografického rozboru a modelovanim metodou konecnych prvka. Tepelna
bariéra byla sloZzena z vrchni keramické YSZ (7% Y,03) vrstvy a vazebné vrstvy
Ni23Co17Cr12,5A10,5Y. Sitka keramické vrstvy byla 350 um, $itka vazebné vrstvy
150pum. VSechny vzorky byly pfed tnavovymi zkouSkami podrobeny tepelnému
zpracovani, simulujicimu redlny provoz. (1000°C/80% N, + 20% O»). Zkousky
nizkocyklové tinavy probihaly v reZimu fizené deformace, pfi teploté 850 °C.

Zaveéry této prace jsou ndsledujici. Pfi tepelném zpracovani dochdzi ke vzniku
oxidické vrstvy - TGO (obr. 6.2) na rozhrani keramické a vazebné vrstvy.
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Obr. 6.2 Riist TGO vrstvy na vazebné vrstvé pri 1000 °C [58]
oxide thickness - $irka oxidacni vrstvy
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Rostouci Sitka TGO vrstvy md negativni vliv na nizkocyklovou tnavovou
Zivotnost (viz obr. 6.3). Béhem fraktografického rozboru byly pozorovany Casté trhliny
iniciujici z této vrstvy. Iniciace trhlin probihala v mistech, kde byl nejvétsi thel mezi
TGO a vnéjSim zatizenim. Modelovani metodou kone¢nych prvka potvrdilo v téchto
mistech nejvyssi droven napéti [58]. Nutno podotknout, Ze TGO vrstva neni jedinym
mistem, kde dochdzelo k iniciaci (zejména pti nizké drovni deformace).
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Obr. 6.3 Uroveri celkové deformace vs. pocet cyklii do lomu,
(total strain range vs. reversals to silure)

s v

Jjednotlivé krivky reprezentuji sitku TGO vrstvy, teplota zkousky 850 °C [58]

Pro potreby experimentdlni Casti je uvedena dal§i price, kterd vénovala
pozornost iniciaci a Siteni unavovych trhlin.

Prace [43] srovndvd mimo jiné vliv aplikovanych technologii APS a LPPS na
zpusob poskozeni tepelné bariéry. Aplikovana tepelna bariéra se sestava z vnéjsi vrstvy
YSZ o Sifce 300 um a vazebné vrstvy CoNiCrAlY o Sifce 150 pm. Substritem byla
austenitickd ocel typu 304. Unavové zkousky probihaly v reZimu konstantniho napéti,
pii zatdZovéni tah - tlak s parametrem R = -1 pii pokojové teplot& a pii 620°C. Cést
zkuSebnich ty¢i s bariérami pfipravenych pomoci LPPS byla pifed cyklovdnim
vystavena teplotnimu starnuti - 3 hodiny na teplot€¢ 1050°C ve vakuu (na obr. 6.7
uprostied - oznaceni LPPS-T).

Zpusob poskozeni a delaminace na rozhrani jednotlivych vrstev je spojovan
s pevnosti vrstev,drovni vnitinich pnuti a velikosti potfebné delaminacni energie.

Pevnost v ohybu vrstev byla urCena sloZitou experimentdlni procedurou, kdy
bylo potfeba odleptat substrit a izolovat samostatné bariéru. Vysledné hodnoty pevnosti
v ohybu shrnuje obr. 6.4

33



z v 2

Teoretickd cdst - Kapitola 6. - VIiv povrchovych tiprav na tinavové vlastnosti

1500 ; - : ! ' '
(APS) (LPPS) (LPPS-T)

T Trrr

(=]

Ll 11

1000

_ iy

g

Bending strength o, MPa
T T T T T T T | L T T
Residual stress o, , MPa
2

=

rrrryprorrrrrrTrT

-150

I T N SO T O T

Obr. 6.4 (vlevo) Pevnost v ohybu jednotlivych vrstev [43]
Obr 6.5 (vpravo) Vnitrni pnuti jednotlivych vrstev[43]

Zpusob poskozeni a delaminace na rozhrani jednotlivych vrstev je spojovan
s pevnosti vrstev,drovni vnitinich pnuti a velikosti potfebné delaminacni energie.

Pevnost v ohybu vrstev byla urCena sloZitou experimentdlni procedurou, kdy
bylo potfeba odleptat substrat a izolovat samostatné bariéru. Vysledné hodnoty pevnosti
v ohybu shrnuje obr. 6.4

Rentgenovou difrakci byla urCena troveni vnitinich pnuti ve vrstvé CoNiCrAlY
(obr. 6.5). U vzorkl LPPS-T je droveri téchto pnuti nejvyssi.

Instrumentovanou indentacni metodou byla urena delaminacni energie E; pro
vrstvu CoNiCrAlY (obr. 6.6: jednotka - energie v kJ na jednotku plochy m2). U vzorkt
LPPS-T byl velky rozptyl zjiSténych hodnot, ale potfebnd energie byla minimalné 3x
vy$$i nez u vzorki APS a LPPS. Autofi davaji vysokou adhezivni pevnost do
souvislosti s pfitomnym vysokym tlakovym pnutim. Indenta¢ni metodou byl uren i
modul pruznosti 20GPa pro YSZ vrstvu a 55GPa.
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Obr. 6.6 Potrebnd delaminacni energie pro jednotlivé vrstvy [43]

Na obr. 6.7 je vlevo vidét vrstva pripravend pii atmosférickém tlaku. Ve vazebné
vrstve se nachdzi mnozstvi oxida AlNi,Cr,Co. U metody LPPS (vpravo) je pocet oxidu
vyrazné mensi, Po aplikaci teplotniho starnuti (stfed) je vazebnd vrstva
homogenizacovana s intermetalickymi komponentami (Ni,Co)Al.
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Obr. 6.7 Typicky mechanismus poSkozeni v podélnych rFezech po tinavovych zkouskdch
[43]

Zameéime se nyni na jednotlivé mechanismy iniciace a Sifeni trhlin v tepelné
bariére.

U metody APS se trhliny iniciovaly na povrchu keramické vrstvy a Sifily se
souvisle pfes vazebnou vrstvu az k substratu, k delaminaci nedochdzi. Oproti vzorkim
na které nebyly aplikované tepelné bariéry, vSak nedoSlo ke sniZeni Zivotnosti [43].
Podle autoru dosla trhlina na rozhrani vazebnd vrstva/substrat, ale odsud doslo k iniciaci
dalsi trhliny jako pro nepovlakovany vzorek.

U vzorku LPPS-T se trhliny z keramické vrstvy nerozsiii do vazebné vrstvy. Na
rozhrani téchto vrstev dochdzi k delaminaci. Na delaminovaném rozhrani vznikaji nové
trhliny, které nemaji ndavaznost na trhliny v keramické vrstvé. Divodem je ziejmé
vysokd pevnost vrstvy pfipravend pomoci LPPS. (Tato pevnost byla vZzdy vySSi nez
pouZzitd amplituda napéti pii cyklickém zat€Zovéni). Na rozhrani mezi CoNiCrAlY a
substratem nedoslo k delaminaci vrstvy z divodu velmi vysoké potiebné delaminacni
energie (viz obr. 6.6). Tyto vzorky mély nejvyssi inavovou Zivotnost.

Pro ptipad LPPS doSlo k delaminaci mezi vazebnou vrstvou a substritem.
Delaminacni energie je zde mnohem niz§i nez v piipadé LPPS-T.
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7. EXPERIMENTALNI MATERIAL A TECHNIKA

Experimentalni material
ZkusSebni tyce - Inconel 713 LC

Zkusebni tyCe pro nizkocyklovou tnavu byly odlity vakuovou technologif
piesného liti pomoci vytavitelného modelu ve firmé PBS Velkd BiteS a.s. Poté byly
soustruzeny a brouSeny do pozadovanych rozméra - obr. 7.1. Do zkuSebnich ty¢i byly
na konci mérné Casti vyvrtany otvory pro umisténi termoclanka.

Mechanické vlastnosti slitiny pti pokojové teploté garantované vyrobcem jsou
Ry, > 745 MPa, Rpg,> 677 MPa, As > 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. %
Cr 11,0- 13,0 Co <1,0
Al 5,50- 6,50 Si <0,5
Mo 3,80- 5,20 Fe <0,5
Mb 1,50- 2,50 Cu <0,5
Ti 0,40 - 1,00 Mn 0,25
r 0,05 - 0,15 P <0015
C 0,03 - 0,07 g 0,015
B 0,005 - 0,015 N <20 ppm
Mi zhytek 0 <15 ppm
= @1,1 R1E8 o1,/
! vd 1 @ A
) | ™ |
o ] |
— : . . : : i
121
] |
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10 | 255 =)
Vrstva TBC

105

Obr. 7.1 ZkuSebni tyc¢ pro zkousky nizkocyklové tinavy s vyznacenim oblasti tepelné
bariéry a vyvrtit pro umisténi termocldnkit

Povlak - TBC bariéra

Tepelnd bariéra se sklad4 ze dvou vrstev - spodni vazebné vrstvy CoNiCrAlY a
vnéjsi keramické vrstvy ZrO, stabilizované 8 - 10 % Y,0s, oznaCované YSZ (yttria-
stabilized zirconia). Sitka kaZdé z vrstev je cca 200 pm. Prasek pro tvorbu povlaki byl
dodén spolecnosti Wirpo, s.r.o. a Eutit s.r.o. NanaSeni technologii APS (air plasma
spraying) bylo provedeno ve firmé S.A.M. - metalizaCni spoleCnost, s.r.o. v Brné.
Parametry pfi depozici byly nastaveny dle doporu€eni vyrobce nandSené¢ho praskového
materidlu.
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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 deformacnim cyklu R¢ = -1. Rychlost deformace byla 0,002 s
! Priibéh 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 zajiStovaly dvé keramické tyCinky s brity, které jsou ke vzorku
pritlatované pruzinou. Teplota v elektrické peci byla fizena pomoci tii termoclankd.
Dva byly umistény na koncich vzorku a jeden ve vybshu mémé ¢&asti. Ctvrty
termoclanek, umistény ve druhém vybéhu z mérné Césti byl kontrolni. Teplota béhem
zkousky byla fizena s presnosti + 2 °C.

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 vzorku

Piiprava metalografickych vzork probihala standardnim postupem. Odbér
vzorkll pro osové podélné fezy 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 smécedla probéhlo na pfistroji Stuers - Pedemin-2. V zdvéru byly
vzorky chemicky leStény a leptdny roztokem: 65ml etanol + 35ml HCl + 10 kapek
H202. Pro pozorovani v REM byly vzorky piedevs§im z divodu Spatné vodivosti
keramické vrstvy nauhliceny.
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8. NIZKOCYKLOVA UNAVA IN713LC S TBC VRSTVOU

Zkousky nizkocyklové tnavy superslitiny Inconel 713 LC s aplikovanou TBC
bariérou probéhly na sérii 9 vzorkt v rezimu fizené deformace pfi teploté 900°C. Kazdy
ze vzorku byl vystaven jiné hodnoté amplitudy celkové deformace €,. Kritériem
ukonceni zkousky bylo dosazeni poméru stfedniho napéti k amplitud€ napéti ¢/, = -
0,3. Tento pomér odpovidd unavové trhlin€ rozsitené ptes polovinu prufezu zkusebniho
télesa [59]. Pocet cykli do lomu N; byl urCen dosazenim tohoto Kkritéria
nebo okamZzikem lomu, pokud tento nastal pfed dosazenim hodnoty on/c, = -0,3.
Hodnoty amplitudy napéti c, a amplitudy plastické deformace €,p, uvedené v tabulce
8.1, jsou uréeny v poloviné poctu 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) zadvislosti.

Pro kazdy vzorek byl také uren modul pruznosti pfi pokojové teploté a pfi
teploté zkousky 900°C. Experimentalni materidl IN 713 LC je charakteristicky velkym
rozmérem zrna - fddové mm. Z tohoto faktu vyplyvd, Ze na pruméru mérné Casti
tnavové zkusebni tyCe je pfitomno jen né€kolik zrn a naméfeny 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 pti 900°C jsou tedy pfiblizn€ o 60 GPa niZsi neZ za teploty pokojové.

Ziskané zavislosti poté byly srovndny s jiz dfive ur€enymi hodnotami pro IN
713 LC, a to sice pro zkuSebni vzorky s aplikovanou diftizni AlSi vrstvou pii 800°C
,pro vzorky bez aplikované vrstvy pfi 800°C a pro vzorky bez aplikované vrstvy pfi
pokojové teplote [37,51].

Tab. 8.1 Zakladni charakteristiky experimentdlniho materidlu

symbol oznafeni E, E  F— g, Nf Exp
na obr.1 vzorku [%&] [GPa] [GPa] [MPa] [-1 [%&]
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 0,40 199 141 385 776 0,1170
4 Cﬁl 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 500 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 po¢tu cykli N. Pro v§echny
urovné deformace je napétova odezva velice podobnd. V prubéhu 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 pocitecni zme&kceni materidlu
pozorovéano. V zdveru dnavového Zivota dochdzi k vyrazn&jSimu zmekceni, které je ale

NP z

uzZ spojeno s Sitenim tnavové trhliny.

&
o200 —# iiiiiiiii
& 0
- eac [%0]
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& XXX X X X % X XXX e th 0,34 (LC-010)
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L I R S DO ODetigy, + 0,24 (LC-003)
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*
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Obr. 8.1 K¥ivky cyklického zmékceni/zpevnéni

superslitiny IN713LC s TBC bariérou pri teploté 900°C
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Na obr. 8.2 je uvedena CDK superslitiny IN713 LC s aplikovanou tepelnou
bariérou pfi teploté 900°C.

Cyklickd deformacni kfivka vyjadfuje zdvislost amplitudy napéti o, na
amplitudé plastické deformace €,, stanovené v poloviné Zivotnosti zkuSebni tycCe.
Experimentdlnimi hodnotami byla proloZena mocninnd zdvislost (3.1), uvedena
v kapitole 3. Na obr. 8.2 je tato zdvislost vyjadiena 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 urluje silu linedrni
zavislosti a kvalitu proloZeni experimentalnich dat. Koeficient nabyva hodnot 0 az 1.
Cim je vy3si, tim je proloZeni presn&jsi.

500 —

[ |
400 —
| |
]
(a1l
E 300 —
[
< [ |
©
[ |
200 —
T T T T T T T T T
1E-005 0.0001 0.001 0.01
Eap

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

Basquinova kfivka vyjadfuje zavislost amplitudy napéti 6, na poctu cyklia do
lomu N; Amplituda napéti je stanovena v polovin€ Zivotnosti zkuSebni tycCe.
Experimentdlnimi hodnotami byla proloZena mocninnd zavislost (3.5), uvedend
v kapitole 3. Na obr. 8.3 je tato zdvislost vyjaddfena v logaritmické prezentaci:

logo, =logo’,+b-log2N,

kde of* je koeficient tinavové pevnosti a b je exponent tnavové pevnosti. Tyto
parametry byly urCeny linedrni regresni analyzou a jsou uvedeny v tabulce 8.1.
V tabulce 8.1 je rovnéz uveden koeficient determinace R

500 —

400 —
r—
2]
ol
2 300 |
|
o

[ |
200 — [ |
T T TITT] T T 1T RN
100 1000 10000 100000

Nf [cykly]

Obr. 8.3 Basquinova krivka Zivotnosti superslitiny Inconel 713LC
s aplikovanou TBC bariérou pri teploté 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 kfivka vyjadiuje zavislost amplitudy plastické deformace €,
na poctu cyklid do lomu N;. Amplituda plastické deformace je stanovena v poloviné
Zivotnosti zkuSebni tyCe. Experimentdlnimi hodnotami byla proloZena mocninna
zéavislost (3.4), uvedend v kapitole 3. Na obr. 8.4 je tato zdvislost vyjadiena
v logaritmické prezentaci:

loge,, =loge' +c-log2N,
kde & je koeficient inavové taznosti a ¢ je exponent inavové taznosti. Tyto parametry
byly urCeny linedrni regresni analyzou a jsou uvedeny v tabulce 8.1. V tabulce 8.1 je

vy . . . 2
rovnéz uveden koeficient determinace R”.
0.01 —

0.001

Sap

0.0001

1E-005 T T TTTTT T T T T T T

100 1000 10000 100000
N; [cykly]
Obr. 8.4 Manson-Coffinova kfivka Zivotnosti superslitiny Inconel 713LC
s aplikovanou TBC bariérou pri teploté 900°C

S vyuZitim vztaht 3.4 a 3.5 lze odvodit vztah 3.6 pro amplitudu celkové
deformace £, , kterd se kromé slozky plastické €,, sestdva i ze slozky elastické €, :

at ?

£, =, +E, =%+e =%~(2Nf)* +é, (N, ) (3.6), kde

ap

E je modul pruznosti [MPa].

Hodnota, kdy je rozsah obou slozek deformace je stejny se oznacuje 2N -
tranzitni pocet cyklu [2]. Tranzitni pocet cykld byl uréen pro IN 713LC s aplikovanou
TBC bariérou pti 900°C.
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Vypocet byl proveden za pomoci hodnot parametri o¢‘, b, &, ¢ urCenych
linearni regresni analyzou uvedenych v tabulce 1. Pro pfesnost vypoctu uvedeného nize
vSak bylo pouzito téchto parametrd s platnosti na deset Cislic. Modul pruznosti pfi
900°C byl urcen jako aritmeticky prumér hodnot uvedenych v tabulce 8.1. Grafické
vyjadreni vztahu 3.6, se zobrazenim tranzitntho poctu cykld 2N, je v logaritmické
prezentaci zobrazeno na obr. 8.5.

o, =1160,972622[MPa]

" O-' s .
g, =0,1906564731 ff.(th f=¢,-(N,)
b=-0,1686910779 ,

b—c 8f M E
c=-0,7927763051 AR ——
E =143000{MPa] /

g' - E .
IN, =i S5 L0y QOLIA3000 ) 5oy 55 1953774)
v, 160 =

001 —
0.001 —
. ]
]
3 ]
0.0001 —
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 amplitudé celkové deformace
0,65 % a dosahla poCtu cyklid do lomu N; = 156, tedy téméf presné v hodnoté
tranzitniho poctu cykll. UrCeny rozsah €., [%] v poloviné Zivotnosti pro zkousku LC -
015 byl 0,2880 %, tvotil tedy ptiblizné 44 % celkové deformace. V rdmci
experimentdlniho rozptylu lze povaZovat tuto hodnotu za pftijatelnou.
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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
svetelné a elektronové mikroskopie.

Rozbor byl proveden na 3 vzorcich po zkouskéch nizkocyklové tinavy 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, urCené v poloviné Zivotnosti a pocet cykli do lomu Ny.

1 —

| LC-010
. o5 = 361 MPa
£40=0,34%
0.1 -
0,086 3
§ ]
y |
&S ] LC-019
65 =191 MPa
0.01 — eq0=0,14%
N ]
0,0040
1000 40330
0.001 [ I T TTTI [ IIIIII| [ [ I|IIIII|
100 1000 10000 100000

N; [cykly]

Obr. 9.1 Vybrané vzorky pro fraktografické hodnocent,
vyznacené v krivce Manson-Coffinovy zdavislosti
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9.1. LC-014
Vzhledem k ¢lenitosti lomové plochy, 1ze u vzorku LC 014 ptedpokladat vyssi

kritéria o,/c, = -0,3, ale lomem zkuSebniho télesa. Pri lomu také doslo k odtrzeni
tepelné bariéry po veétSi Casti obvodu. Mista iniciace byla vyhodnocena ve tfech
hlavnich oblastech I az III (viz obr. 9.2). Na rozdil od predchozich praci [37,51,60]
které se zabyvaly fraktografii superslitiny IN713LC nebyly na lomové ploSe
pozorovény slévarenské defekty.

Povrch dnavového lomu byl siln€é zoxidovdn. Ve vhodnych oblastech bylo
mozné pozorovat rustové cary, striace vSak viditelné nebyly (obr. 9.14). Dolomeni
soucasti probéhlo tvarnym mechanismem. V oblasti dolomu bylo mnozstvi karbidu
vyrazné - rust lomové plochy sledoval karbidy (obr. 9.15).

odtrzeni

tepelné

bariery
_-+

oblast
Unavového
lomu

AccV  Spot Magn  Det D Exp
k 200 kV 5.0 9x SE 276 94508 LC 014
Obr. 9.2 Lomovd plocha LC - 014 (&, = 0,16 %, Ny = 8517);

s vyznacenim hlavnich mist iniciace

Oblast I
Zluté Sipky na obr. 9.3 ukazuji na dvé hlavni pozorovand 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

z Mz

v pravé ¢4sti obr. 9.3 je na obr. 9.6 a obr. 9.7.

vngj$i vrstva YSZ/ vazebnd vrstva CoNiCrAlY. Trhliny se §ifily kolmo na smér
zatézovani smérem k zdkladnimu materidlu. Pfi roz§ifeni t€chto trhlin na rozhrani
vazebnd vrstva CoNiCrAlY/ zakladni materidl IN713LC doSlo ke zmé&n€ smeéru Sifeni.
Rozhrani CoNiCrAlY/IN713LC oznacené na obr. 9.3 fialovou oblasti je oslabeno
piitomnosti rozmérnych Castic Al,Os. SloZeni téchto Castic bylo oveéfeno EDS analyzou
(viz Ptiloha 1). Pavod téchto castic je s nejvetsi 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,
dochdzi rovnéz k delaminaci vrstvy CoNiCrAlY, jak je patrno pfedevSim z obr. 9.8.
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V této oblasti doSlo ke spojeni obou trhlin a dalSimu Sifeni do substritu jiz
kolmo na smér zat€Zovani. Tento mechanismus iniciace a Sifeni trhlin lze podpofit
pozorovanim podélnych fezl (obr. 9.18).

i { & A '1.. ]

AceV  Spot Magn Det WD Exp
20.0kv 4.1 60x SE 10.8 94815 LCO14

. sSAccV  Spot Magn  Det WD Exp |—| 100 le
e 20 0 kv 4.1 200}{ SE 10.8 94816 LCDM
".‘ R R T S ;"E-J"_"y
Obr. 9. 4 Lomova plocha LC 01 4 - oblast I mzsto iniciace v levé cdsti

46



Experimentdlni cast - Kapitola 9. - Iniciace a Siteni tinavovych trhlin

Na obr. 9.5 je detail mista iniciace v levé Casti oblasti I. Mistem iniciace je
castice AlO3; na rozhrani YSZ/CoNiCrAlY. Pivod této Castice je zjevné béhem
piipravy tepelné bariéry. Souvisld TGO na rozhrani YSZ/CoNiCrAlY se bechem
zkousky NCU sice vytvofila, je viak velice tenkd. Tento fakt je v souladu s praci [58].

- L Aoy, . & 4 4

L Acc.V Spo-’f Magn  Det WD Exp
200kV45 1000){ BSE 10.8 94813 LCOM e s . !
(N v aVh - UL WA 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 bliz§im pfibliZzeni oblast iniciace v pravé Casti oblasti I z
obr. 9.3. V této oblasti nebylo pozorovdno prevazujici misto iniciace, ale celd fada
drobnéjsich oxidd, piipadné nespojitosti, ze kterych je mozno pozorovat praskliny ve
vrstvé YSZ rovnobézné s povrchem. Lze pozorovat i po€inajici delaminaci vrstvy YSZ.
Pozorovani téchto dvou jeva je v souladu s publikaci [26], ve které je popsdn napétovy
stav v keramické vrstve.

ce. V Spot Magn
200 kV 4.0 500x

P B ARG R N W : PRz
Obr. 9.6 Lomovd plocha LC -014, detail iniciace v prave Cdsti oblastl Izobr. 9.3
prasklina vychdzejici z cdstice Al;O3
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: . A

Det WD Exp ——————— 20pm

BSC 8.9 94520 LC 014
N ¥

=

i “ N

LA 7l y o N B /
Obr. 9.7 Lomovd plocha LC -014, detail iniciace v pravé casti oblasti I 7 o
pocinajici delaminace na rozhrani YSZ/CoNiCrAlY

it
br. 9.3

Na obr. 9.8 je vidét rozhrani CoNiCrAlY/IN713LC v oblasti I z obr. 9.3. Lze
pozorovat rozmérné cCastice Al,O; otryskavactho materidlu, které zpusobuji zménu

Siteni trhlin a delaminaci vrstvy CoNiCrAlY. Na obr. 9.8 Ize rovné€Z pozorovat silné

zoxidovany povrch zdkladniho materiélu.

S %AccV SpotMagn Det WD Exp —— 50um
“9200kv 47 300x  BSE 26.8 94617 LC 014

L

| Obr. 9.8 oovd ploch LC -014, detail rozhrani CoiCrAlY/I7Z 3LC
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Oblast 11

V oblasti II (viz obr. 9.2) nelze pfesné€ji urCit konkrétni misto iniciace lomu.
Z obr. 9.9 je patrné, Ze v této oblasti doSlo k Sifeni a ndslednému propojeni minimélné
tif trhlin v naznaceném sméru zelenych Sipek.

AccY  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 Céasti oblasti II. Ve vyznaCené Céasti doSlo
k propojeni trhlin. Na rozhrani CoNiCrAlY/IN713LC vSak nelze odlisit, které
nespojitosti byly zpusobeny obdobnym mechanismem popsanym v oblasti I a které
vznikly béhem odtrzeni tepelné bariéry. Ve vrstvé CoNiCrAlY, ani na rozhrani
YSZ/CoNiCrAlY a rozhrani CoNiCrAlY/IN713LC nelze s jistotou urCit presné misto
iniciace.

Ox  BSE 11.0 94811 LCO14

Obr. 9.10 Lomovd plocha LC -014; spodni cdst oblasti Il
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NP4

Na obr. 9.11 je uvedena horni Cast oblasti II. Lze pozorovat Siteni dvou trhlin,
které se v prubéhu zaté€Zovani spojily i s rostouci trhlinou ze spodni Casti (viz obr. 9.9).
Urcit s presnosti misto iniciace neni mozné. Vzhled lomové plochy v oblasti II pripousti
moznost, Ze k iniciaci oélo a ¢asticich Al,O3 na rozhrani CoNiCrAlY/IN713LC.
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Obr. 9.11 Lomovid plo LC -014; horni cdst oblasti 11

Oblast II1

V oblasti IIT je situace velice podobnd oblasti II. Z €lenitosti lomové plochy lze
opét usuzovat na vys§i pocet iniciacnich mist. Na rozhrani CoNiCrAlY/IN713LC se
nachdzi rozmérné CcCastice Al,O3; (obr. 9.12) a dochdzi zde k delaminaci vrstvy
CoNiCrAlY (detail na obr. 9.13), avSak misto iniciace zde pravdépodobné nelezi. Na
obr. 9.13 Ize rovnéz pozorovat silnou oxidaci povrchu, kterd znesnadnuje identifikaci

inicia¢niho mista.

Striace a rustové cary

Striace nebyly kvali silné povrchové oxidaci pozorovatelné na zadném
z hodnocenych lomu. Na zku$ebni ty¢i LC - 014 1ze v mistech inavového $ifeni blizko
dolomu - tedy v mistech, které byly vystaveny nejkrat$i dobu oxidacnimu prostiedi,
pozorovat rustové ¢ary (obr. 9.14). Snimek 9.14 je situovan nad oblasti III - viz obr. 9.2.

Oblast dolomeni

Na lomové plose v oblasti dolomeni Ize sledovat celou fadu karbida (Obr. 9.15).
Toto reflektuje skutecnost, Ze vznik nového povrchu pfi tvarném poruseni hleda cestu
nejmensi energetické ndroc¢nosti. Lokalizace obr. 9.15 na lomové ploSe je provedena na
obr. 9.2.
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Obr. 9.13 Lomovd plochg LC-01 4, detail delaminae v oblasti 111 |
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Obr. I' 9.1 5 Lomovd plocha LC 01 4, oblast dolomu -
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Podélny rez vzorku LC-014

Prehledovy snimek TBC bariéry v podélném tezu je na obr. 9.16. Na snimku 1ze
pozorovat vyraznou porovitost ve vrstvé YSZ a rostouci trhlinu 2z rozhrani
YSZ/CoNiCrAlY. Na tomto rozhranni se nachazi velice tenka, ale souvisla vrstva TGO.
Na rozhrani CoNiCrAlY/IN713LC je vidét oxid Al,O3 po otryskdni, ktery se vSak nestal
mistem iniciace.

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

Na obr. 9.18 je zachyceno jiné misto podélného fezu. Tento snimek potvrzuje
mechanismus Siten{ trhliny, ktery byl naznacen pfi fraktografickém hodnoceni oblasti I
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 zmeéni trhlina sviij smér $ifeni a Sifi se pifimo
v rozhrani. V oblasti I (obr. 9.4) na lomové ploSe doslo k Sitfeni pfes rozhrani oslabené
ptitomnosti rozmérnych oxidd z otryskani Al,Os;. Na obr. 9.18 neni Zadny takovy
rozmérny oxid pfitomen. Ke zméné Siteni trhliny zfejmé muize stacit pouze piitomné
vnitini pnuti v kombinaci s vadami mensi velikosti (necelistvosti, pory, oxidy mensi
velikosti - viz obr. 9.19). Tato skuteCnost ¢asteCné muze vysvétlit obtiznost urceni mista

iniciace v oblastech II a III na lomové plose vzorku LC -014.

Na obr. 9.19 je detail dal§tho Sifeni trhlin do zdkladniho materidlu. Z Sitky
oxidac¢ni 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 oxidd vibec nevyskytuje. Rozsifeni oxidacni vrstvy pak ndsledné

poskytlo iniciacni mista pro rozsifeni trhlin do substratu. Z obrazki je rovnéz patrné
ovlivnéni mikrostruktury IN713LC v oblasti pfiblizn€ 5 aZ 8 pum od rozhrani.
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— porovitost

AccV SpotMagn Det WD Exp 1 200um
200kv 47 125x  BSE 11.4 94539 LC 014

Obr. 9.16 Podélny rez TBC bariérou LC - 014

AccV Spot Magn Det WD Exp 1 20m
200KV 4.7 1000x  BSE 11.4 94533 LC 014

Obr. 9.17 Podélny fez TBC bariérou LC - 014, vnéjsi keramickd vrstva YSZ

54



s ¥z v

Experimentdlni cast - Kapitola 9. - Iniciace a Siteni tinavovych trhlin

oslabené misto
rozhrani

AccY  Spot Magn' Det WD Exp 1 50pum
200kV 4.7 300x BSE 25.8 94540 LC 014

16 L { { i
Obr. 9.18 Podélny Fez TBC bariérou LC - 014, siFeni trhliny

oslabené misto
rozhrani

AccY  Spot Magn Det WD Exp f———— 20um
200kv b0 1260x BSE 8.6 94b431LC014

Obr. 9.19 Podélny iez TBC bariérou LC - 014, Sifeni trhliny do substrdtu
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9.2. LC-010

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

Oblast unavového lomu zabird vice jak dvé tretiny lomové plochy.
Z pozorovanych lomovych ploch md LC - 010 nejvétsi Clenitost lomové plochy, coz
dobfe koresponduje s vys$S$i hodnotou amplitudy celkové deformace. Nejvyraznéjsi
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

pozorovény slévarenské defekty.

AccV  Spot Magn
200kV 5.0 9x SE 345 92858 LC 010

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

Oblast I

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

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

Na rozhrani YSZ/CoNiCrAlY se béhem cyklovéni vytvofily oblasti TGO, které
ale netvoii souvislou vrstvu (obr. 9.25). Na druhém rozhrani CoNiCrAlY/IN713LC tato
vrstva pozorovédna nebyla.
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Siteni trhlin zpGsobuje delaminaci na rozhrani CoNiCrAlY/IN713LC - detail na
obr. 9.26.
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Obr. 9.22 Lomovd ploa LC -010, oblast I - misto iniciace -
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#

AccV SpotMagn Det WD Exp 1 50m
1200kY 39 b00x SE 11.0 92873 LC 010

Obr. 9.24 Lomovd plocha LC -010, oblast I - ritstové cdry
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“*,‘A&;év Spot Magn  Det WD Exp I—|
20.0 kv 8.6 _2000x _BSE 11.3 92864 LC 010

ccV Spot Magn Det WD Exp
0.0 k‘v‘ 3.9 500}: SE 10.9 928?1 LC GIO

Obr. 9. 26 Lomova plocha LC -010, oblast I delaminace na rozhram
CoNiCrAlY/IN713LC
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Oblast 11

Z oblasti 11 je zde uveden pouze obr. 9.27, kde 1ze vidét delaminace na rozhrani
CoNiCrAlY/IN713LC a pfedev§Sim vyrazny vySkovy rozdil mezi vazebnou vrstvou a

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

delaminace.’

‘ vAccY  Spot Magn  Det WD Exp - 50 pm
200 kv 48 500x  SE 110 92877 1C010 ]
i Y \.P\ ” at A"G‘._ N
Obr 9.27 Lomovd 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,Os na
rozhrani CoNiCrAlY/IN713LC a ptfedevSim vyrazny vyskovy rozdil mezi vazebnou
vrstvou a substratem. Tento rozdil potvrzuje mechanismus Siteni trhliny popsany diive

u vzorku LC - 014. Trhlina se S$ifila v rozhrani aZ k mistu, ve kterém se nachazi oxid.
Zde doslo ke zmne sme 1en1 do substratu.

YAccV SpotMagn  Det ) Exp
200kV 38 500}( SE 11 8 92881 LC 010

Obr. 9.28 Lomova plocha LC -010, oblast 111 - Al,O3 na rozhrani CoNiCrAlY/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, §ifici se zrozhrani YSZ/CoNiCrAlY. Detail inicia¢niho

mista je na obr. 9.30, kde 1ze pozorovat ndvaznost mezi prasklinou ve vné&jsi keramické
vrstvé a trhlinou ve vazebné vrstvé.

T

trhlina

AccV SpotMagn Det WD Exp M 1mm
200 kv b0 2bx BSE 129 92922 LC 010. osovy rez

Obr. 9.29 Podélny rez LC -010

AccV Spot Magn Det WD Exp —— 50m
200kV 4.3 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 jasnad souvislost s obr. 9.28 z lomové plochy. Fialovd
Sipka vymezuje oblast, kdy se trhlina slozité Sifila po hranici a naznacuje tak divody
vyskovych rozdila z obr. 9.28.

AccY Spot Magn Det WD Exp 1 50um
200kvV 43 bH00x BSE 13.0 92924 LC 010. osovy rez

i
Obr. 9.31 Podélny ez LC -010, piechod 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 AlOs, ptfitomného po
otryskédni. Na mista iniciace ukazuji Zluté Sipky.

AccY Spot Magn  Det WD Exp 1 200 m
200kV 50 100x  BSE 11.4 92931 LC 010, osovy rez

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

Zkouska NCU na zkusebni 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 urCeny v poloviné Zivotnosti. Lomové plocha je na obr.
9.33.

Oblast dnavového lomu =zabird vice jak dveé tfetiny lomové plochy.
Z pozorovanych lomovych ploch md LC - 019 nejmensi Clenitost, coz dobie
koresponduje s nizkou hodnotou amplitudy celkové deformace. Rovnéz oxidace
povrchu je ze vSech pozorovanych vzorkil nejvyssi. Pocet cykld do lomu byl 5x vetsi
nezZ u zkouSky LC - 014 a 40x vétsi neZ u zkouSky LC - 010. Nejvyraznéjsi mista
iniciace jsou naznaena na obr. 9.33. V bliZ§im pftibliZzeni budou popsédny oblasti I az
III. Pfi lomu doslo k odtrZeni tepelné bariéry po mensi ¢asti obvodu. Na lomové plose

nebyly pozorovény slévarenské defekty.

oblllast
lomu. -

AccV Spt Magn D’r WD Exp
200kv 52 9x SE 322 92893 LC 019

. 1

Obr. 9.33 Lomovd plocha LC - 019 (g, = 0,14%, N; = 40330);
s vyznacenim hlavnich mist iniciace

Oblast I

V pozorované oblasti I na obr. 9.33 Ize pozorovat jiz kompaktni vrstvu TGO na
hranici CoNiCrAlY/IN713LC, spojenou soxidy Al,O; po otryskdni (obr. 9.34).
Nejdelsi doba cyklovani a tim expozice oxidacni atmosféfe rovnéz zpusobuje
mikrostrukturni zmény ve vrstvé CoNiCrAlY. Na obr. 9.35 je detail rozmérného
defektu, ktery se nachdzi ve stfedu této vrstvy. Mikrostrukturni zmeény jsou Iépe
pozorovatelné na podélném tezu (obr. 9.37 az 9.42). Vétsi ptitomnost defektli a souvislé
oxidické vrstvy ve stfedu vazebné vrstvy ma objektivni pti¢inu béhem pfipravy tepelné
bariéry technologii APS. Vazebna vrstva CoNiCrAlY byla nanesena dvéma prichody
plasmového hotdku. Na spodni vrstvé tak ziejmée vznikly zdrodecné Castice oxidu, které
se bdhem zkousky NCU zvétsily a spojily v kompaktni vrstvu.

63



Experimentdlni cast - Kapitola 9. - Iniciace a Siteni tinavovych trhlin

Accy  Spot Magn “Det WD Exp 1 100um
§20.0kv 4.4 _200x __BSE 11.6 92736 LC 019

@iccv Spot Magn Det WD Exp 1 50um
#8200k 5.0 500« BSE 115 92738 LC019_

) Obr 9. 35 Lomovaplocha LC -019, oblastl rozmérny defekt
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Oblast 11

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

AccY SpotMagn Det WD Exp 1 10m
200KV 47 2000x BSE 11.6 92740 LC 019

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

Oblast II1

Snimek oblasti III je uveden na obr. 9.37, kde je zieteln¢ vidét stiedovy pds ve
vazebné vrstvé CoNiCrAlY. Mezi tepelnou bariérou a substratem neni vySkovy rozdil.
To znamend, Ze pii Siteni trhliny nedoSlo na hranici CoNiCrAlY/IN713LC ke zméné
sméru Siteni trhliny. Tato skuteCnost je podloZena pozorovinim podélného fezu — viz
dale.

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 11l -stiedovy zoxidovany pds
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Podélny iez vzorku LC-019

Pozorovani podélného fezu potvrdilo existenci TGO oxidd na obou rozhranich i
uvnitt vazebné vrstvy - obr. 9.38 - vrstvy 1 az 3. Detail vrstev je na obr. 9.39 a7 9.41.
Z lokalni analyzy chemického slozeni plyne, Ze tyto oxidy jsou komplexni, Casto
tvofené velkym poctem prvka (viz Piiloha 2).
Na rozhrani CoNiCrAlY/IN713LC jsou pfitomny jak TGO, tak Al,O3; oxidy po
otryskéni.

>

7

AccY Spot Magn Det WD Exp 1 200pm
200kv 5.0 100x  BSE 10.5 93186 LCO019 osovy rez

Obr. 9.38 Podélny ez LC -019, TGO vrstvy

AccV Spot Magn Det WD Exp —— 10um
200kv 25 2000x BSE 7.4 93190 LC019 os0vy rez

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

66



s ¥z v

Experimentdlni cast - Kapitola 9. - Iniciace a Siteni tinavovych trhlin

-----

YSZ/CoNiCrAlY. Pii rastu trhliny nedochazi ke zméné€ sméru Sifeni na rozhrani
CoNiCrAlY/IN713LC. Toto tvrzeni je v souladu s pozorovdnim lomové plochy (obr.
9.37). Sit oxidu a defektd uvniti vazebné ma vliv na Sifeni trhlin v této vrstvé - viz obr.
9.42.

AccV SpotMagn Det WD Exp 1 10pm
200kv 29 1600x BSE 11.7 93193 LCO19 osovy rez

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

AccV SpotMagn Det WD Exp ——— 20m
200kv 36 1000x BSE 11.6 93195 LCO19 osovy rez

Obr. 9.41 Podélny Fez LC -019, detail TGO-3
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¢

;&-C-C.V Spot Magn Det WD Exp F—— 50um
200kV 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 VYSLEDKU

Nizkocyklova tinava

Ziskané zavislosti systému IN713LC+TBC zkouSeného za 900 °C (TBC/900)
byly z divodu nedostatku doposud publikovanych dat za obdobnych podminek
srovnény s jiz diive provedenymi experimenty pro IN713 LC, a to sice pro zkuSebni
vzorky s aplikovanou difizni AISi vrstvou pii 800°C (AlSi/800), déle pro vzorky bez
aplikované vrstvy pti 800°C (bare/800) a pro vzorky bez aplikované vrstvy pfi pokojové
teploté (bare/RT) [37, 51].

V textu ddle budou tyto experimenty pro jednoduchost oznaCeny zkratkami
uvedenymi v zdvorkéch - viz vyse.

Ziskané parametry cyklické deformacni kiivky a kfivek Zivotnosti - Basquinovy
a Manson-Coffinovy zdvislosti jsou uvedeny v tab. 10.1.

Tab. 10.1 Parametry cyklické deformacni kiivky, Basquinovy a
Manson - Coffinovy zdvislosti

cyklicka koeficient exponent
deformatni| Vrstva | Teplota | cyklického zpevnéni | cyklického zpevnéni
kiivka K' [MPa] n'
| TBC 900 1573 0,207
x AlSi 800 2953 0,189
g - 300 2087 0,140
A - 23 1519 0,090
Basquinova koeficient exponent
zavislost | Wrstva | Teplota | dnavové pevnosti Unavové pevnosti
of' [MPa] b
| TBC 900 1160 -0,169
b4 AlSi 800 1456 -0,133
. - 800 1535 -0,157
A - 23 1354 -0,094
Manson koeficient exponent
Coffinova | Vrstva | Teplota Unavové tainosti Unavové tainosti
zdvislost ef! C
[ | TBEC 900 0,191 -0,793
X AlSi 800 0,018 -0,703
g 300 0,070 -1,050
A 23 0,120 -0,830

Jak bylo vy$e uvedeno - hodnoty ze zkousek NCU superslitiny IN713LC bez
ochranné tepelné bariéry pii teplot€ 900°C nebyly v dobé vypracovani této prace
k dispozici. S pfijetim urcitych predpokladi lze vSak v nékterych skute¢nostech chovani
této superslitiny porovndvat i s idaji ziskanymi pfi teploté 800°C.

Pii provedené zkouice NCU pro TBC/900 byla teplota v peci fizena tfemi
termoclanky, z nichZ jeden byl umistén ve vyvrtu na konci vybéhu mérné ¢asti inavové
zkusebni ty¢e a dva na jejich koncich. Ctvrty termo&ldnek umistény ve vyvrtu na
druhém vybéhu z mérné délky je kontrolni. Toto rozmisténi termoclanku zajistuje
vytemperovdni vzorku na poZadovanou teplotu. Stejné rozmisténi termoclanku bylo
pouZito i pfi zkouskdch NCU pro AlSi/800 a bare/800 [37].

Kdyby se soucéast v redlném provozu vystavila v jejim pracovnim cyklu teploté
okoli 900°C, lze ocekavat sniZzeni jeji teploty vlivem tepelné bariéry. V literature
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[26,28] je uvddéna schopnost vné&jsi keramické vrstvy tepelné bariéry odstinit pfi jeji
tloustce 150 um az 170 °C. Pfi pfijeti tohoto piedpokladu 1ze chovani systému AlSi/800
a bare/800 povazovat za model redlného chovdni souldsti s aplikovanou tepelnou
bariérou.

Provedené zkousky NCU pro TBC/900 tak z hlediska tepelné expozice nastavuji
hors$i podminky, pfesto pocCty cyklu do lomi koresponduji se zkouskami AlSi/800,
bare/800 a bare/23. Teplotni rozdil vSak musi byt brdn na zfetel pfi porovndvani
predevsim napétové odezvy a plastické deformace.

1 —

gac [ %]

B 900°C, TBC
— 900°C, TBC [ |
® 800°C, bez vrstvy
————— 800°C, bez vrstvy
X 800°C, AISi

- - - 800°CAISI

0.1 T T T T T T
100 1000 10000 100000

N; [cykly]

Obr. 10.1 Zdvislost poctii cykli do lomu Ny na amplitudé celkové deformace &4 v %

Na obr. 10.1 je v logaritmické prezentaci uvedena zavislost poctu cykla do lomu
Nt na amplitudé celkové deformace g, pro TBC/900, AlSi/800 a bare/800. Lze
pozorovat, Ze sklon kfivek pro AISi/800 a bare/800 je stejny. Hodnoty jsou velice
podobné a leZi v rdmci experimentalniho rozptylu.

Kftivka pro TBC/900 ma4 jinou smeérnici, protind zdvislosti A1Si/800 a bare/800 a
urCuje tak tfi oblasti. V oblasti nejvysSich amplitud celkové deformace g, lze
pozorovat, Ze TBC/900 vykazuje vyssi pocet cykli do lomu N¢ v porovnani s AISi/800 a
bare/800. Ve stfedni oblasti jsou vSechny varianty (AlSi/800, bare/800 a TBC/900)
rovnocenné. V oblasti nizkych hodnot €, je naopak pocet cykli do lomu u systému
TBC/900 sniZen.

Hodnoty TBC/900 se rovnéz vyznacuji mensim rozptylem naméfenych hodnot.
Tato skuteCnost se projevuje u vSech srovndvanych vlastnosti. Pfi¢inu tohoto chovéni
lze spiSe nez aplikaci tepelné bariéry piisuzovat kvalitn€jSimu procesu vakuového
odlévani zkuSebnich tyCi pouzitych pro tuto prici a pro srovndvané price [37,51].
Velikost zrna bylo pro ptipad TBC/900 v pruméru 4x mensi nez pro AlSi/800, bare/800
a bare/23.
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Obr. 10.2 Manson - Coffinovy zdvislosti srovndvanych experimentii

Odlisné chovani 1ze pozorovat, pokud se do souvislosti poctem cykla do lomu
nebude uvaZzovat deformace celkova ale plastickd (obr. 10.2). V tomto piipadé€ vykazuje
TBC/900 pro danou hodnotu plastické deformace &, vZdy vyssi pocet cykli do lomu
N¢. Tato skutecnost muze byt v prvnim pohledu chdpana jako pozitivni, ovSem zde se
musi pocitat s teplotnim rozdilem. Ten zpusobuje vySSi plasticitu materidlid. Pro
dosazeni urCit¢ hodnoty plastické deformace sta¢i menSi napé&ti. SniZeni napétové

odezvy lze pozorovat na obr. 10.3 v grafickém vyjadieni Basquinova zdkona.

Fraktografie lomovych ploch

Fraktografické hodnoceni probehlo na 3 vzorcich s odliSnou hodnotou celkové
deformace. Zkouska LC - 010 byla vystavena nejvySSi amplitudé deformace &,, =
0,34% a pocet cykli do lomu N¢ se rovnal 1000 cyklim. Parametry zkousky LC - 014:
gap = 0,16%, Nr = 8517. Zkouska LC - 019 vykazovala nejvyssi pocet cykld do lomu N
=40 330 pfi g4 = 0,14%.

SpoleCnym jmenovatelem lomovych ploch byla nepiitomnost slévarenskych
defektt. Na vSech pozorovanych plochach jsou pfitomny rozmeérné ¢astice oxidu Al,Os;
na rozhrani mezi télesem zkuSebni tyCe a vazebnou intermetalickou vrstvou. Pavod
téchto Céstic je z otryskdni povrchu pred samotnym APS nandSenim tepelné bariéry.
Vsechny pozorované fraktografické plochy byly siln€ zoxidované. VSechny hodnocené
zkousky byly ukonceny lomem zkusebni tycCe, kterd zpusobila ¢astecné odtrzeni tepelné
bariéry od zkuSebni tyCe. V oblasti tvdrného dolomeni jsou na lomové ploSe pozorovany
karbidy typu MC. Toto reflektuje skuteCnost, Ze vznik nového povrchu pfi tvdrném
porusSeni hled4 cestu nejmensi energetické naroCnosti.
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Obr. 10.3 Basquinova zdvislost srovndvanych experimentii

Ze Clenitosti lomové plochy lze usuzovat na velky pocet zarodecnych trhlin.
Nejvétsi reliéfnost byla pozorovana u zkouSky LC - 014 a nejmens$i u zkousky LC -
019. Toto pozorovéani dobie koresponduje s hodnotou fizené deformace pfi cyklickém
zatéZovani.

S vyuZitim podélnych fezG byl nastinén mechanismus iniciace a Sifeni
unavovych trhlin v syst¢ému TBC bariéra - IN713LC. Popsany mechanismus uvedeny
v této praci lze podpofit kvantifikaci trhlin. Tato kvantifikace neni soucésti této préce,
ale byla provedena v rdamci projektd GA CR 107/12/1922 a ,,CEITEC - Stfedoevropsky
technologicky institut (CZ.1.05/1.1.00/02.0068) z Evropského fondu regiondlniho
rozvoje. Clanek shrnujici vysledky kvantifikace trhlin byl v dobé zvefejnéni této price
recenzovan a shoduje se zaveéry této prace.

Iniciace trhlin

Prednostni oblasti iniciace trhlin je rozhrani YSZ/CoNiCrAlY. U zkouSek LC-
010 a LC - 014, které byly vystaveny oxida¢nimu prostfedi krat$i dobu, dochdzi k
iniciaci na jednotlivych oxidech v rozhrani. Souvisld vrstva TGO se nestihla vytvofit.
Lze pozorovat praskliny a delaminaci na tomto rozhrani. Praskliny Casto vychdzeji
z pfitomnych oxidi. U zkousky LC -019, ktera byla vystavena oxida¢nimu prostiedi
nejdelsi dobu je jiZ na tomto rozhrani souvisld vrstva TGO, kterd je pfednostnim mistem
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iniciace. Oxidac¢ni atmosféra se k vazebné vrstvé dostava pres Cetné praskliny ve vrstvé
YSZ. Vlivem cyklického zatéZoviani a zvySené teploty dochdzi k sintrovani této
keramické vrstvy.

Pouze u zkousky LC - 010 s nejvyS$si amplitudou aplikované deformace byla
pozorovana iniciace z oxidi Al,O3 na rozhrani mezi vazebnou intermetalickou vrstvou a
zékladnim materidlem — IN713LC. Tento mechanismus je ale vyrazn€ minoritni. Dalsi
pfipadnd mozZnost iniciace uvnitt vazebné vrstvy CoNiCrAlY nebyla na podélném fezu
pozorovdna.

Sifeni trhlin

Po iniciaci na rozhrani YSZ/CoNiCrAlY se trhlina §ifi pfes vazebnou vrstvu
kolmo na smér zat€Zovéani. Zejména u zkousSky LC - 019 bylo pozorovidno odklonéni
trhliny pfes vnitini sit’ oxidu a defektd v této vrstvé. Tato sit’ byla diky nejdelsi expozici
oxidacnimu prostredi u vzorku LC - 019 nejvyrazngjsi. Timto zpisobem se trhliny Sif{
aZ na spodni rozhrani CoNiCrAlY/IN713LC.

Po tom co trhlina dosdhne tohoto rozhrani, mohou obecn€ nastat dvé moznosti:

a) trhlina projde bez zmény smeéru Sifeni do substratu

b) na rozhran{ dojde ke zméné sméru §iteni, trhlina zptisobi
delaminaci tepelné bariéry a do substratu se roz$ifi z jiného mista
rozhrani.

Prvni moZnost (a) byla pozorovana pouze u zkousky LC - 019. Tento zpusob
Siteni lze vysvétlit tim, Ze na spodnim rozhrani je rovnéZ pfitomna souvislé vrstva TGO,
ktera oslabuje toto rozhrani. Ke zmén¢ sméru Siteni tedy neni diivod. To, Ze nedochaz{
ke zméng¢ Siteni 1ze dokumentovat i z lomové plochy. Mezi tepelnou bariérou a télesem
zkuSebni tyCe neni patrny vyskovy rozdil.

MozZnost (b) byla pozorovana u zkouSek LC - 010 a LC - 014. Zde neni souvisla
vrstva TGO na spodnim rozhrani pfitomna. Trhlina na rozhrani tak hled4 oslabené misto
a §$ifi se vrozhrani. Na fraktografickém rozboru se toto Sifeni projevuje vyraznym
vySkovym rozdilem mezi tepelnou bariérou a télesem zkuSebni tyCe - zejména u
zkouSky LC -010 s nejvyssi aplikovanou amplitudou napéti. Zmeéna sméru Siteni zpé&t
kolmo na smér zat€Zovéni do substritu nastdva nejcastéji na oxidech Al,O3 po otryskédni
(obr. 9.29), nebo na jinak oslabeném misté (obr. 9.19 a 9.28). Na tomto rozhrani
dochézi tedy k reiniciaci trhliny.

V zékladnim materidlu IN713LC poté dochézi ke spojeni zdrode¢nych trhlin, az
se jedna z nich stane trhlinou magistralni a roz$iii se pres podstatnou ¢ast pruméru
zkuSebni tyCe. Dolomeni probihd tviarnym mechanismem - mezidendriticky po
karbidech MC.

Pfi srovndni s literaturou [43,57,58] je patrné, Ze pozorovany mechanismus a
iniciace Sifeni trhlin je odliSny. S odvoldnim pfedevSim na prici [43] lze zdkladni
rozdily pozorovat v misté iniciace trhlin. V této préci, na rozdil od pfedchozich, nebyly
pozorovdny trhliny iniciované na vnéjSim povrchu horni keramické vrstvy.

Siteni trhlin v této praci neni spojeno s vyraznou delaminaci mezi nanaSenymi
vrstvami a substratem jako v praci [43]. Pro Siten{ trhlin v ramci experiment( této praci
je typickd lokdlni delaminace, ktera zpusobuje reiniciaci trhliny na rozhrani
CoNiCrAIY/IN713LC.
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11.

ZAVERY

Vysledky zkousSek nizkocyklové tunavy materidlu IN713LC s aplikovanou

tepelnou bariérou, fraktografické hodnoceni lomovych ploch a pozorovédni osovych
podélnych fezt zkusSebnich tyci, spole¢né s diskuzi ziskanych vysledki s technickou
literaturou a piibuznymi experimenty vedlo k nasledujicim zavéram:

Zkousky nizkocyklové inavy

>

Pribéh kiivek zmékceni/zpevnéni mad pro vSechny trovné deformace stejny
prubéh. Stabilni, velice mirn€ klesajici napétova odezva trva vétsinu tinavového

Zivota. V z4véru je nahrazena zmék&enim, které je spojeno jiZ s Sitenim tinavové
trhliny.

Parametry cyklické deformacni kfivky a kfivek Zivotnosti - Basquinovy a
Manson-Coffinovy zdvislosti byly urCeny linedrni regresni analyzou s vysokou
hodnotou koeficientu determinace R”. Maly rozptyl uréenych hodnot je

Yev s

zpusoben mensi primérem a rovnomérnéjsi velikosti zrn zkouseného materiélu.

Tranzitni pocet cykld pro IN713LC s tepelnou bariérou je 157. VétSinu
unavového zZivota je tedy zatéZovan prevazujici sloZkou elastické deformace.

Napétovd odezva je pro interval celkové deformace 0,14 az 0,65 % v rozmezi
191 az 491 MPa. Oproti napétové odezvé IN713LC s diftizni vrstvou AlSi je
pokles v celém rozsahu Zivotnosti 150 az 250 MPa. Ve srovnani s materidlem
bez povrchové tpravy a pii pokojové teploté klesa hodnota napétové odezvy az
na 2/3 pro nejmensi amplitudy zatéZovani.

Amplituda plastické deformace IN713LC s tepelnou bariérou pii 900°C je pfi

podobné Zivotnosti vyrazné (az fddove€) vyssi nez v literatufe uvadénd hodnota
pro IN713LC s aplikovanou vrstvou AlSi 1 bez vrstvy pii 800°C.

Pro nejvyssi amplitudy celkové deformace je Zivotnost IN713LC s tepelnou
bariérou pii 900°C delsi ve srovnani s IN713LC pii 800°C s a bez diftzni vrstvy
AlSi.

Pro nejnizs$i amplitudy celkové deformace je Zivotnost IN713LC s tepelnou

bariérou pii 900°C krat$i ve srovnani s IN713LC pfi 800°C sa bez difizni
vrstvy AlSi.
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Fraktografické hodnoceni lomovych ploch

» Na lomovych plochich nejsou pritomné slévarenské defekty. Silna oxidace
povrchu zabrafiuje pozorovdni striaci. Dolom probihd tvirnym mechanismem
cestou nejmensi energetické narocnosti po karbidech typu MC.

> Clenitost lomovych ploch zna&i velky poéet zdrodeGnych trhlin. S rostouci
amplitudou deformace roste ¢lenitost lomové plochy.

Iniciace trhlin

» Prednostni oblasti iniciace trhlin je rozhrani YSZ/CoNiCrAlY. Na tomto

rozhrani dochdzi k delaminaci. Pfi nejdelSi Zivotnosti vznikd na tomto rozhrani
souvisla vrstva oxidi TGO.

Siteni trhlin
> Sifeni trhlin ve vazebné vrstvé CoNiCrAlY probihd kolmo k povrchu.
Zvyraznéna sit oxidu uvnitf vrstvy usmérnuje Siteni trhlin
» Pres spodni rozhrani CoNiCrAlY/IN713LC trhlina projde bez zmény sméru

Siteni v pfipadé, je-li na tomto rozhrani pfitomna souvisla vrstva TGO.

» Pres spodni rozhrani CoNiCrAlY/IN713LC trhlina projde se zménou sméru
Siteni v pfipad€, neni-li na tomto rozhrani pfitomnd souvisld vrstva TGO.
Trhlina tak hled4 oslabené misto a §ifi se v rozhrani. Dochdzi k reinicaci trhliny.
Zmeéna smeru Sifeni zpét kolmo na smér zatéZovani do substritu nastava
nejcasteji na oxidech Al,O3 po otryskdni.
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Seznam pouZitych zkratek a symbolii

SEZNAM POUZITYCH ZKRATEK A SYMBOLU

AlSi
APS
CDK

CoNiCrAlY

DBTT

EB-PVD

FCC
HP/HVOF

IN713LC
LPPS
NCU
PSP

PSS

PS TBC

TCP
TGO
TBC
YSZ
TBC/900

AlSi1/800

bare/800
bare/RT

diftzni vrstva hliniku a kfemiku

atmosféricky plasmaticky ndstfik (air plasma spraying)

cyklickd deformacni kiivka

vazebnd vrstva tepelné bariéry sloZena z kobaltu, niklu, chrému, hliniku
a ytria

tranzitni teplota tvarné-kifehkého prechodu

(ductile to brittle transition temperature)

depozice z pevné faze aktivovand elektronovym paprskem

(elektron beam physical vapor deposition)

plos$né centrovand kubickd mfiZka (face centered cubic)
vysokotlakovy/vysokorychlostni kyslikovy plamen

(high-pressure / high-velocity oxygen fuel)

experimentalni superslitina Inconel 713 Low Carbon

plasmovy ndstfik pfi nizkém tlaku ( low-pressure plasma spraying)
nizkocyklova tnava

perzistentni skluzové pasmo

perzistentni skluzova stopa

plasmou nandSené tepelné bariéry (plasma sprayed thermal barrier
coatings)

tésné usporddané nezddouci faze (topo closed packet)

tepelnou expozici vznikld vrstva oxida (thermally grown oxide)

tepelnd bariéra (thermal barrier coatings)

oxidem Y03 stabilizovany oxid zirkoni ity (yttria stabilized zirconia)
zkousky NCU na IN713LC pii teplotd 900°C s aplikovanou TBC
bariérou

zkousky NCU na IN713LC pii teploté 800°C s aplikovanou AlSi
vrstvou

zkousky NCU na IN713LC pii teploté 800°bez povrchové tipravy
zkousky NCU na IN713LC pii pokojové teploté bez povrchové tpravy
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Seznam pouZitych zkratek a symbolii

AB

YsF

€ac

€ac

€ap
(€ap)sat
E‘f

n

u

T

(¢

Ga

Gc
(Ga)sat

Gf

materidlové parametry vystupujici v Parisové zdkon¢

exponent tnavové pevnosti vystupujici v Basquinové zdkoné
exponent inavové taznosti vystupujici v Manson - Coffinové zdkoné
koeficient cyklického zpevnéni [MPa]

amplituda soucinitele intenzity napé&ti [MPa.m %]

prahova hodnota amplitudy soucinitele intenzity napéti [MPa.m %]
pocet cykli pro smluvni mez inavy
pocet cykli do lomu

tranzitni pocet cykli

exponent cyklického zpevnéni

rozkmit faktoru intenzity napé&ti [MPa.m™?]

miizkovy parametr precipitujici faze [nm]
miizkovy parametr matrice [nm]

matrice, tuhy roztok niklu a chrému

koherentni vytvrzujici faze NizAl

koherentni vytvrzujici faze NizNb

energie vrstevné chyby [mJ .m™]

amplituda elastické deformace [%]

amplituda celkové deformace [%]

amplituda plastické deformace [%]

saturovand hodnota amplitudy plastické deformace [%]
koeficient inavové taZnosti

faze NisTi s nevhodnou morfologii

faze (Co, Fe, Ni);(Mo, W, Cr)¢ s nevhodnou morfologii
faze Ni3(AlTa) s nevhodnou morfologii

faze (FeCr) s nevhodnou morfologif

amplituda napéti [MPa]

mez tnavy [MPa]

saturovand hodnota amplitudy napéti [MPa]

koeficient inavové pevnosti
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Prilohy

PRILOHY

Ptiloha 1 - EDS analyza rozmérnych &astic na rozhrani CoNiCrAlY/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
Al
i
o
1.390 2.30 3.30 4.30 5.30 6.30 7.30 8.30 .30 10.30 11.30
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 33.90 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
0 K 88.76 234 1.54 37.93
AlK 842.66 5.52 0.49 152.66
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Prilohy

Priloha 2 - EDS analyza TGO oxida 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

Cr

Cr

+

8.30

9.30 10.30 11.30 12.3

1.30 2.30 3.30 4.30 6.30 7.30
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
0 K 17.39 39.28 0.0870 1.31232 0.4446 1.0026
AlK 9.36 1255 0.0375 1.0446 0.3830 1.0006
CrK 39.08 27:17% 0.3880 0.9572 0.9941 1.0434
CoK 1:8.. 3% 11.27 0.1645 0.9394 0.9535 1.0000
NiK 15.80 9.73 0.1485 0.9740 0.9650 1.0000
Total 100.00 100.00
Element Net Inte. Bkgd Inte. Inte. Error P/B
0 K 11.2.32 3.+38 1. 37 33.23
Al1K 104.88 15.92 1.58 6.59
CrK 397.06 11.76 0. 78 33.76
CoK 105.90 9.70 1.49 10.92
NiK 80.24 8.80 1.74 9.12
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