ABSTRAKT

Systémy tepelnych bariér na bazi oxidu zirkonicitého stabilizovaného oxidem
ytritym patii mezi komeréné nejrozsitenéjsi povrchové upravy nachéazejici praktické
uplatnéni v leteckych motorech a pozemnich energetickych turbinach. Ugelem
tepelnych bariér je primarné ochrana substratu pied plsobenim vysokych teplot
a rovnéz zvyseni jeho oxidacni odolnost. V soucasné dobé v relaci k pomérné ¢astym
sopecnym erupcim a zvysujici se intenzité letecké dopravy v poustnich oblastech je
upirdna pozornost smérem k novym povlakiim, které budou odolévat tzv. CMAS
poskozeni a zaroven budou splnovat nejpiisnéjsi pozadavky leteckého primyslu.

Specidln€¢ pro tuto praci byly vyvinuty dva nové experimentilni povlaky
sestavajici ze tii na sebe navazujicich vrstev, z nichz svrchni dvé tvofi tepelné
izola¢ni keramicky povlak. U prvni varianty povlaku pouzitého pro izotermické
zkousky je nejsvrchnéj$i vrstva tvofena smési mullitu a hexacelsianu v poméru
70/30 hm. %. Druhy typ nejsvrchnéjsiho povlaku, ktery byl pouzit pro
termomechanické zkousky, tvotila smés AlgSioO13 + MgAI,O4 + BaCO3. Na svrchni
vrstvy povlaku navazuje komercné nejvyuzivanéjsi oxidem ytritym stabilizovany
oxid zirkonicity. Metalicky povlak, ktery je pfimo deponovany na substrat niklové
superslitiny MAR-M247 je na bazi CoNiCrAlY a plni kompenza¢ni funkci mezi
mechanickymi vlastnosti niklové superslitiny a svrchniho keramického povlaku.
Systém tepelné a environmentélni bariéry byl deponovan technologii plasmatického
nastiiku (APS).

Hlavnim cilem této prace bylo hodnoceni vlivu nové vyvinuté tepelné
a environmentdlni bariéry, ktera ma vysoky potencidl pii ochrané povrchu
komponent v agresivnim prostfedi, na izotermické a termomechanické tinavové
chovéni niklové superslitiny MAR-M247. Unavové zkousky byly provedeny nejprve
na nepovlakovaném materidlu a nésledné na povlakované superslitiné v rezimu fizeni
deformace s konstantni amplitudou celkové deformace. Byly zaznamenany kiivky
zpevnéni/zmékceeni, cyklické deformacni kiivky a kfivky zivotnosti v reprezentaci
amplitudy celkové deformace, amplitudy plastické deformace a amplitudy napéti na
poctu cykll do lomu.

Mikrostrukturni analyza superslitiny MAR-M247 a novych experimentalnich
povlaki byla provedena ve skenovacim elektronovém mikroskopu. Byla
identifikovana mista iniciace a byl popsan proces $ifeni unavovych trhlin. Dislokaéni
struktury povlakované i nepovlakované superslitiny byly studovany v transmisnim
elektronovém mikroskopu.

Hlavnim pfinosem této dizertaCni prace jsou zjiSténé parametry nizkocyklové
unavy povlakované a nepovlakované superslitiny MAR-M247 a identifikace
mechanizmi poskozeni pro jednotlivé druhy zatéZovani. Dosazené vysledky umozni
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zafizeni.

KLICOVA SLOVA

Niklova superslitina MAR-M247, tepelny a environmentalni povlak, izotermicka
a termomechanické tinava, napétové-deformacni odezva materialu, kiivky zivotnosti,
degradace materialu



ABSTRACT

Yttria-stabilized zirconia-based thermal barrier coating systems are the most
widely used commercial coatings in the industry, with practical applications in
aircraft engines and land-based power turbines. The purpose of thermal barriers is
primarily to protect the substrate from high temperatures and also to increase its
oxidation resistance. Currently, concerning the relatively frequent volcanic eruptions
and increasing air traffic intensity in desert areas, increased attention is being paid to
the development of new thermal and environmental coatings that will withstand the
so-called CMAS attack and still successfully meeting the strictest requirements of the
aerospace industry.

Two newly developed experimental coatings consisting of three successive layers
have been developed for this work. The upper two layers are thermal insulating
ceramic coatings, where two different uppermost coatings were deposited. The first
uppermost layer of the coating is a mixture of mullite and hexacelsian in a ratio of
70/30 wt. %. The second upper most type of coating consists of AlgSi,Oq3
+ MgAI,O, + BaCOgs in a ratio of 6:3:1 wt. %. The interlayer is made of the
commercially utilized yttria-stabilized zirconia. The metallic CoNiCrAlY coating,
which is directly deposited on the nickel-based superalloy MAR-M247, fulfils
a compensatory function between the mechanical properties of the nickel superalloy
and the ceramic coating. The thermal and environmental barrier system was
deposited using air plasma spraying (APS) technology.

The main objective of this work was to evaluate the effect of the newly
developed thermal and environmental barrier coating, which has a high potential for
the protection of component surfaces in an aggressive environment, on isothermical
and thermomechanical fatigue behaviour of nickel-based superalloy MAR-M247.
Low cycle fatigue tests were performed in strain control mode with constant strain
amplitude on both uncoated and TEBC coated superalloy. Fatigue
hardening/softening curves, cyclic stress-strain curves and fatigue life curves in the
representation of total strain amplitude, plastic strain amplitude and stress amplitude
on the number of cycles to failure were obtained.

Microstructural analysis of MAR-M247 superalloy and a newly developed
experimental coating was performed in a scanning electron microscope. The fatigue
crack initiation sites were identified and the process of fatigue crack propagation was
described. The dislocation arrangement after fatigue loading of MAR-M247 was
investigated in a transmission electron microscope.

The findings of isothermical and thermomechanical low cycle fatigue behaviour
of uncoated and TEBC coated MAR-M247 superalloy and identification of damage
mechanisms presented in this dissertation will improve the estimation of safe-life that
is particularly relevant to aircraft engines components.

KEY WORDS

Nickel-based superalloy MAR-M247, thermal and environmental barrier coating,
isothermical and thermomechanical fatigue, stress-strain response, fatigue life
curves, degradation of material
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Uvod

1 Uvod

Letectvi a energetika patfi k dynamicky se rozvijejicim odvétvim pramyslu,
kde nova konstrukéni feSeni a technologickd zpracovani jdou ruku v ruce
s materidlovym vyzkumem reagujicim na naristajici potfeby po vyssi kvalité
a spolehlivosti vyrabénych komponent. Ke konci roku 2018 byly celkové naklady
spojené s vyrobou pohonnych a energetickych jednotek rovné ptiblizné deviti stim
padesati miliarddm korun, pficemz 65 % z této castky je pfisouzeno leteckému
primyslu. Stacionarni jednotky pro vyrobu elektrické energie pokryvaji zbylou ¢ast
finan¢nich prostiredki, pfiCemz ocekavame stabilni nartist obou odvetvi.

Vysokoteplotni sekce leteckych motoril, plynovych turbin a uhelnych elektraren
jsou tvofeny pohyblivymi ¢astmi pracujicimi v opakujicich se reZimech za vysokych
teplot limitujicich Zivotnost komponent. Soucésti jsou vystaveny jak statickému
zatizeni, tak cyklickému namahdni v désledku zmén silového pisobeni v Case.
Stiidavé zatéZzovani ma za nasledek lokalizaci a kumulaci plastické deformace, ktera
se V kone¢ném disledku projevi tnavovym lomem. Objasnéni zakladnich pochod
unavového poskozeni na mikrostrukturni urovni v poslednich nékolika dekadach
vedlo k vyraznému zdokonaleni predikce Zivotnosti zatéZovanych soucasti.

Zatizeni v redlném provozu jsou vystaveny mnohem komplexnéjSimu zatézovani,
kdy faze ndbéhu s proménnym zatizenim je zdhy vystfiddna ustilenym chodem.
V takovych ptipadech roste vyznam casové zavislych a tepeln¢ aktivovanych déju,
jejichz synergické putsobeni s cyklickym zatézovdnim miize podstatné ovlivnit
spolehlivost soucasti a vést k pfedéasnému selhani. Tyto interakéni procesy lze
simulovat v laboratornich podminkach implementaci prodlev do zatézného cyklu,
kdy jsou silova zatiZeni nebo deformace udrZzovany na konstantni hodnot€ v tahovém
a/nebo v tlakovém vrcholu hysterezni smycky.

V poslednich letech je rovnéZ vénovéana pozornost fenoménu termomechanické
unavy. Deformace vyvolané v materidlu maji svij plvod jak v mechanickém
zatizeni, tak v podob¢ teplotnich poli vyvolanych zménou teploty v ¢ase. Nemnohé
studie v oblasti termomechanické uUnavy rovnéz prokazaly zasadni vliv fazového
rozdilu mezi napétim a teplotou.

Pozadavky na vysS§i vykon, lep$i ucinnost a del$i zivotnost Usti v technologicky
vyvoj novych plynovych turbin a pokrocilych materialt. ZvySeni G¢innosti turbin 1ze
dosdhnout mnohymi zptsoby, jako jsou rekuperace tepelné energie k piedehievu
vzduchu vstupujiciho do spalovaci komory nebo zdokonalenim teplotniho cyklu.
NejefektivnéjSim prostfedkem a rovnéz i smérem, jimZ se u modernich plynovych
turbin vyvoj ubira, se jevi zvySovani teploty vzplanuti. Superslitiny na bazi niklu
¢i kobaltu jsou charakteristické vybornou odolnosti vii¢i degradaénim mechanismiim
za zvySenych teplot, jako jsou oxidace, vysokoteplotni koroze a eroze Casticemi
spalin, a soucasn¢ si uchovavaji dobré pevnostni vlastnosti. Realizace budoucich
vysoce efektivnich pohonnych a energetickych jednotek spociva v ochrané tepelné
nejexponovanéjsich mist. Toho je dosahovano pfedevsim pomoci vhodné zvolenych
povrchovych tprav. Moderni ochranné povlaky vyuZivaji vysoce sofistikovanych
metod Zarového nandSeni plazmatem ¢i svazkem elektronli. V soucasnosti mezi
nejpokrokovéjsi povlaky patfi gradientni nékolikavrstvé kompozity na bazi
oxidickych keramik s velmi dobrou izolacni schopnosti v kombinaci s metalickym
podkladem kompenzujicim rozdilné vlastnosti substratu a svrchni keramické vrstvy
(tzv. thermal barrier coatings — TBC). Doposud publikované prace zaméiené na TBC
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systémy jsou orientované na optimalizaci parametrti nanaseni, mechanické vlastnosti
rozhrani TBC/substrat, vysokoteplotni oxidac¢ni odolnost, poptipad¢ charakterizaci
povlaki jako takovych. Znalosti chovani TBC systémt V oblasti cyklického
zatéZzovani, interakce Unavy a creepu a termomechanické Unavy jsou pomérné
omezené. Tato prace si klade za cil shromazdit experimentalni udaje z oblasti tnavy,
interakce unavy a creepu a termomechanické unavy povrchové upravené
polykrystalické niklové superslitiny MAR-M247 a nasledné diskutovat degradacni
mechanismy povlakovaného a nepovlakovaného materialu.
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2 Unava kovovych materiala

Rada strojnich zafizeni a jejich soucasti je béhem svého provozu vystavena
proménlivému zatizeni zapficinujicimu materidlové zmény a nevratné poskozeni.

Nasledujici kapitoly maji za cil shrnout dosavadni vybrané poznatky o unavé
materidlu, vlivu zvySenych teplot na mechanismy poSkozeni a objasnit vyznam
termomechanické unavy pii posuzovani zivotnosti zafizeni pracujicich v podminkach
proménlivého napéti a proménlivé teploty.

2.1 Mechanicka uinava

Unava materialu je podminéna existenci cyklické plastické deformace, ke které
dochdzi v materidlu 1 pfi zatizeni nizSim nez je mez kluzu. Periodicky
se opakujici plsobeni vngjSich sil, které jsou v radmci statického zatéZzovani
zanedbatelného rozsahu, produkuji v mikro objemech materidlu ireversibilni
plastickou deformaci, jejiz kumulativni G¢inek vede ke strukturnim, fyzikalnim
¢i mechanickym zméndm vlastnosti materidlu a ve findlni fazi k selhdni celého
zatizeni. Takovy proces degradace je nazyvan inavou materialu [1-3].

Schopnost materidlti, konstrukci a strojnich soucéasti odoldvat stfidavému
zatézovani je déna  strukturou, chemickym slozenim, konstrukénimi
a technologickymi parametry a predevSim zplisobem zatéZovani. Soucasny vyzkum
je sméfovan k porozumeéni synergickych ucinkii vice faktorti ovliviiujicich inavovou
zivotnost (interakce Unavy a creepu, termomechanickd tnava, vliv korozniho
¢1 oxidacniho prostiedi atd.). Skloubeni experimentalnich udaji tnavovych zkouSek
s modernimi pozorovacimi technikami, jako jsou mikroskopie atomarnich sil (AFM
— atomic force microscopy), skenovaci elektronovd mikroskopie s vysokym
rozliSenim (HRSEM — high resolution scanning electron microscopy) €i transmisni
elektronova mikroskopie (TEM - transmission electron microscopy), pomohlo
k objasnéni pochodt, k nimz béhem periodického zatézovani dochazi [4].

Formalni rozdéleni unavy z hlediska poctu cykli do lomu je nésledujici:

a) oblast nizkocyklové inavy — lom nastava fadové v rozmezi 10> - 5 x 10*
cyklu.
b) oblast vysokocyklové unavy — Zivotnost 5 x 10% — 10° cykli.
C) oblast gigacyklové tnavy — pocet cyklt do lomu muze dosahovat fadu az 10%
cykli pii zatizeni pod konvenéni mezi Gnavy stanovenou pro 10” cykli [5].
Nasledujici kapitoly jsou vénovany rozdéleni inavy materidlu na nékolik etap
a popisu degradacnich procest, které doprovazeji jednotlivé etapy.
2.2 Stadia unavy materidalu

Na zakladé typu nevratnych zmén zpiisobenych cyklickou plastickou deformaci
1ze proces tnavy roz¢lenit do tii ¢asové souslednych stadii [2, 6]:

1) Zmény mechanickych vlastnosti.
2) Iniciace inavovych trhlin.

3) Siteni unavovych trhlin s finilnim dolomem.
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Vz4jemna poloha stadii inavového procesu je schematicky ukdzana na obr 2.1a.
Hrani¢ni kiivky jednotlivych stadii nejsou jednoznacéné definovany a v ramci
statistického rozptylu dochazi k jejich vzdjemnému prekryvu.

Tustrativni vzhled tnavové lomové plochy je ukdzan na obr. 2.1b. Unavova
lomova plocha je rozd€lena na oblast stabilniho Sifeni tnavové trhliny s jedinym
mistem iniciace a oblast statického dolomu.

Zakladni mechanismy tnavového porusovani byly velmi dobfe zmapovany
pfi studiu Cistych kovl ¢i jednofazovych materialti s kubickou plo$né centrovanou

.....

Misto iniciace

Oblast Sifeni
unavove
trhliny

Oblast
dolomeni

{iniciace trhlin)

| .stadium
(zmény mechanickych vlastnosti)

Amplituda napéti nebo deformace

a) Pocet cykll b)

Obr. 2.1: (a) Stadia unavy materidalu zakoncené krivkou Zivotnosti (o — napéti na

Mmezi unavy) [2], (b) Vzhled lomové plochy [§].

2.2.1 Stadium zmén mechanickych vlastnosti

Prvopocatky tUnavového poSkozeni jsou doprovazeny mikrostrukturnimi
zménami v celém zat€Zovaném objemu materidlu a stim spojenou zménou
materidlovych vlastnosti. Aplikované promeénlivé zatizeni vyvola zménu konfigurace
stavajicich poruch krystalové miizky, jako jsou vakance a dislokace, a zaroven
produkuje nové. Pohyb a interakce dislokaci navzijem ¢i s jinymi prekazkami
a jejich multiplikace a anihilace vedou k evoluci dislokaénich struktur (viz kapitola
2.2.1.3), jez ve svém dlsledku zapfi¢ini zmény mechanickych, elektrickych,
magnetickych ¢i jinych fyzikdlnich vlastnosti. Projevy zmén mohou byt rovnéz
pozorovany na volném povrchu materialu v disledku odlisSnych podminek napjatosti
[9-13].

2.2.1.1 Cyklické zpevnéni/zmékceni

Odezva materidlu na plsobeni vné&jSich sil vradmeci jednoho cyklu
je charakterizovana hysterezni smyckou (obr. 2.2). Tvar a plocha hysterezni smycky
V prvnim stadiu nezlstdvaji neménné a jejich zmény v prubéhu kontinudlniho
cyklovani determinuji, zda material cyklicky zpeviiuje ¢i zméekcéuje. Velmi Casty je
nemonotonni pribéh zmén mechanickych vlastnosti materidlu, kdy je pocatecni
zpevnéni vystiidano zmekéenim nebo naopak je pocateéni zmékéeni nahrazeno
zpevnénim. Nejintenzivnéj$i zmény v mechanickych vlastnostech materiadlu v odezve
na vngj$i zatizeni jsou sledovany na pocatku cyklovani a s kazdym zatéZznym cyklem
postupné ustavaji Ci jsou jiz nepatrné. Ustaleni mechanickych vlastnosti odpovida
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saturovanému stavu [3, 5]. Zavislost sledovanych veli€in napfic¢ vSemi zatéznymi
cykly lze zaznamenat do kiivek zpevnéni/zmékceni.

100 MPa

CI’

Obr. 2.2: Ustdlena hysterezni smycka [3].

Vyzihané materidly s nizkou hustotou mfizkovych poruch obvykle cyklicky
zpeviiyji. Toto mé pficinu v rlstu hustoty dislokaci a dalSich mfizovych poruch
vzniklych v pribéhu cyklické deformace. Na pohybujici se dislokaci ptisobi vnitini
napétova pole od poruch krystalové miizky. Pole ptisobnosti vnitiniho napéti se 1isi
podle typu miizkové poruchy. Napét'ova pole v okoli bodovych defektti jsou kratSiho
dosahu, nez jsou napétova pole v okoli nakupenych dislokaci. Aby se dislokace
mohla dale pohybovat, musi tato napétova pole pickonat [14-16]. Mechanismy
cyklického zpevnéni jsou v literatufe objasnény na zakladé¢ rGznych modeld,
které jsou podpoteny mikroskopickym pozorovanim [17-20].

Naproti tomu je cyklické zmékceni pozorovano v prevazné vétsin€ u zpevnénych
materiali bez ohledu na mechanismus zpevnéni materialu (deformacni, precipitacni,
transformacni atd.), jehoZ podstata spoc¢iva ve vytvoreni piekazek znesnadiujicich
mobilitu dislokaci. Stabilita zpevnéni a podminky zatéZovani jsou rozhodujici
faktory ovliviiujici cyklické zmékceni. NaruSeni stability, oslabeni nebo Uplné
odstranéni piekazek, redistribuce vytvorené dislokacni struktury a ¢astecna anihilace
dislokaci ucinkem stiidavé plastické deformace maji za nasledek vyrazny pokles
pevnosti. Je snahou se téchto zvlasté¢ negativnich jevl a jejich dopadu vyvarovat
volbou vhodnych technologickych postupti [2, 21, 22].

Délka trvani cyklického zpevnéni/zmékceni je vdzana na charakter skluzu (vinity
nebo plandrni), jehoz projevy lze sledovat v podobé skluzovych stop na povrchu
vzorkd. Kovy s vlnitym charakterem skluzu (napf. Cu, Al, Ni, Fe) maji snadny
pticny skluz dislokaci. Materidly s planarnim charakterem skluzu (napt. Fe-Si,
a-mosazi s vyS§im obsahem Zn, austenitické oceli) se naopak vyznacuji obtiZnym
pficnym skluzem. Snadnost pii¢ného skluzu je ovlivnéna fadou parametru,
z nichZ ne vSechny jsou dobfe zndmy. Mnozstvi vyzkumnych praci bylo provadéno
na jednofazovych materialech s fcc miizkou, jako napt. Cu, Al, a-mosaz. Naro¢nost
pti¢ného skluzu je v pfimé relaci s energii vrstevné chyby u kovii s fcc miizkou, kdy
plati nepfima umera. S rostouci energii vrstevné chyby klesd naro¢nost pii¢ného
skluzu dislokaci a tim vice je podpoten vinity charakter skluzu. Saturovaného stavu
je v porovnani s materialy s planarnim charakterem skluzu dosazeno diive [3, 23].
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2.2.1.2 Cyklicka deformacni krivka

Zmény vlastnosti vyvolané stiidavym naméahanim maji u vétSiny konstruk¢énich
materidl sytici charakter a obdobi cyklického zpevnéni ¢i zmékceni je zahy
vystiidano ustdlenym chovanim, které¢ zlstdva az do poruseni neménné. Hodnoty
amplitudy napéti a amplitudy plastické deformace odectené ze saturovanych
hystereznich smycek pii riznych velikostech zatizeni jsou vyuzity k sestrojeni
cyklické deformacni kiivky popisujici odezvu materidlu na cyklickou plastickou
deformaci po prevaznou cCast unavové zivotnosti. Cyklickd deformacni kiivka je
unavovou charakteristikou, ktera je svym vyznamem srovnatelnd s tahovym
diagramem pfi monotoénni deformaci. Schematicka konstrukce cyklické deformacni
ktivky prolozenim vrcholovymi body stabilni hysterezni smycky je znazornéna na
obr. 2.3. Experimentalni body jsou obvykle vyndSeny do log-log soufadnicovém
systému, ponévadz rozsah amplitudy plastické deformace se muze lisit i o nékolik
radi. Data lze prolozit Hollomonovou mocninnou zévislosti (rov. 2.1) amplitudy

. v . , A
napéti AZ—G na amplitud¢ plastické deformace % ve tvaru [24]:

For () &

kde K an jsou soudinitel respektive exponent cyklického zpevnéni.

/ Cyklicka kfivka
/ 8

Stabilni smycky

Obr. 2.3: Konstrukce cyklické deformacni kiivky ze saturovanych hystereznich
smycek [3].

2.2.1.3 Dislokacni struktura

Vyvoj dislokacéni struktury je vyvolan plastickou deformaci, ktera se uskuteciiuje
pohybem dislokaci v rovindch a smeérech nejhustéji obsazenych atomy. Pohyb,
anihilace, tvorba novych dislokaci a interakce dislokaci, at’ jiz vzajemné nebo
s dal$imi typy poruch mitizky, vymezuji pochody cyklického zpevnéni, zmekceni
¢i vlastnosti v saturovaném stavu. Pfitomnost precipitatd, cizich ¢astic, hranic zrn
apod. ovliviluje pohyb dislokaci. V prabéhu cyklické deformace dochazi nejen
ke zménam v konfiguraci a hustoté dislokaci, ale mize rovnéz nastat zména
v rozlozeni a morfologii jinych typt pfekazek, jako jsou napft. precipitaty.

Pro vyslednou dislokac¢ni strukturu je nejen dilezity typ materidlu, ale predev§im
charakter skluzu jednotlivych materiali. Dislokace se snazi zaujmout takové
konfigurace, které jsou pro né energeticky nejvyhodngjsi. Schéma na obr 2.4a
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sumarizuje experimentalni poznatky dislokacnich struktur u materiala s fcc mfizkou.
Reprezentuje spojeni saturovanych dislokacnich struktur s energii vrstevné chyby
(obtiznosti ptiéného skluzu)a poctem cyklt do lomu [14].

Dislokacni struktury Ize rozdélit nasledovné [2, 3]:

Oblast A: Typickou strukturou jsou shluky ¢i pasy dislokaci oznaCované jako
persistentni skluzové pasy (PSP), které nejsou vzajemné propojeny (obr 2.4b). Mezi
jednotlivymi pasy jsou oblasti s ojedinélym vyskytem dislokaci. Pro pasy je typicky
vyskyt jak komplikovanych dislokac¢nich segmentd, tak zvySené mnozstvi
dislokacnich smycek a dipoli. Pasy jsou schopny pfendset mnohondsobé vyssi
plastickou deformaci nez okolni matrice. Z toho vyplyva vysoka lokalizace plastické
deformace do PSP [25].

Oblast B: 1 v tomto ptipadé ma dislokaéni struktura znaéné mnozstvi dislokacnich
dipoli a smycek, zejména v pfipadé vysokych energii vrstevné chyby. AvSak
dislokace se v této oblasti shlukuji do stén, které tvofi prostorové uzaviené bunky.
Nejvyssi koncentrace dislokaci je prave ve sténach buriky.

Oblast C: Oblast nizkych energii vrstevné chyby je v celém rozsahu zivotnosti
charakterizovdna rovinnymi fadami dislokaci. Dislokace se v disledku témef
nemozného pricného skluzu drzi svych skluzovych rovin a nemohou tedy vytvaret
prostorové shluky ani buiiky. Dislokacni smycky se v této oblasti vyskytuji malo.

Butikova
struktura

Zilova (pasové) struktura
Persistentni pasy

Energie vrstevné chyby y [Jm?]

Rovinné fady dislokaci

Podet cykli do lomu N,

Obr. 2.4: (a) Dislokacni struktury v zavislosti na energii vrstevné chyby a poctu
cykli do lomu u fcc materialu [2], (b) Dislokacni struktura PSP v monokrystalu médi

[7].

2.2.2 Stadium iniciace trhliny

Zpusob a mechanismus iniciace trhlin v podminkach ¢asové proménného zatizeni
je zékladni, nicméné doposud neuspokojivé vysvétleny problém feSeny od pocatku
20. stoleti [26].

Rozlozeni cyklické plastické deformace v objemu materidlu je nehomogenni
a vytvaii se mista s kritickou koncentraci napéti, ktera jsou vhodnymi centry
pro vznik mikrotrhlin. V porovnani se stadiem zmén mechanickych vlastnosti
se jedna o uzce lokalizované oblasti. Experimentélni udaje v oblasti inavy kovovych
materidli prokazaly, Ze vétSina inavovych trhlin je nukleovana z volného povrchu.
Na ving jsou z valné ¢asti koncentratory napéti rizného druhu pfitomné na volném
povrchu, at’ uz se jedna o vnéjsi povrch — konstrukéni vruby, ostré zmény priifezu,
vysokd drsnosti apod., nebo povrchy uvnitt materialu — fediny, porozita materialu,
nekoherentni precipitaty.
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Unavové trhliny vznikaji i na hladkych télesech. Lze tedy usuzovat, Ze existuji
i jiné mikroskopické pfiiny vzniku trhlin [15]. Divody mohou byt nasledujici
(1) zrna na povrchu maji vétsi moznost deformace, (ii) volny povrch umoziuje tvorbu
povrchového reliéfu, (iii) koncentrace napéti nebo deformace v okoli defektli nebo
inkluzi je nejvy$$i na volném povrchu [27]. Na zaklad¢ piedstav a zakladnich
pozorovani bylo vytvofeno mnozstvi modelt a jejich modifikaci popisujicich proces
vyvoje povrchového reliéfu a iniciace unavovych mikrotrhlin [10, 28]. Nicméné jak
poukazali ve své praci Laird a Duquette [29], nejsou vzhledem k experimentalnim
pozorovanim vSechny zcela adekvatni.

Doba iniciace tnavové trhliny je podminénd parametry zatézovani (amplituda
zatézovani, teplota, prostfedi), typem materialu nebo tvarem soucasti a dalsimi. Doba
iniciace trhlin je nepfimo tmérna velikosti vnéjsiho zatizeni [2, 3].

2.2.2.1 Povrchovy reliéf

Plastickd deformace je v pocatcich unavového zatéZzovani rozlozena v celém
objemu vzorku rovnomérné a po kratké dobé muze dojit k lokalizaci ireversibilni
plastické deformace do struktur tvofenych tenkymi pasy (PSP), které se na povrchu
projevi jako skluzové stopy.

Pozorovanim povrchu oceli v prubéhu cyklického namahéni identifikovali Ewing
a Humfrey v roce 1903 [26] skluzové stopy, které se i po op&tovném vylesténi
povrchové vrstvy znovu objevily ve stejnych mistech. Tyto povrchové stopy byly
nazvany perzistentnimi skluzovymi stopami (PSS). Na povrchu materidlu vznika
velice jemny povrchovy reliéf, ktery je obvykle tvofeny extruzemi a intruzemi
a pozd¢ji 1 zarodky trhlin a je vysledkem lokalizace plastické deformace do PSP.
Jednotlivé PSP u polykrystalickych materialti maji Sitku obvykle 1 — 2 um a jsou
rovnobézné s aktivni skluzovou rovinou [26].

Pozd¢jsi zevrubné studium povrchového reliéfu bylo podporovano piedevsim
faktem, ze extruze byly Casto pozorovany v parech s intruzemi, které odpovidaji
mistim nukleace trhlin. V soucasnosti se povazuje za prokdzané, Ze se povrchovy
reliéf spojeny s PSP v monokrystalech 1 polykrystalech fadi k zakladnim typim
iniciatnich mist uUnavovych trhlin. Studium povrchového reliéfu pfispiva
k pochopeni zékonitosti unavového poskozovani materiald, zejména pokud jde
o staddium nukleace navovych trhlin.

2.2.2.2 Iniciace unavovych trhlin

Rada experimentalnich studii povrchového reliéfu vznikajictho v disledku
cyklického zatéZzovani je v souladu snejnovéj§imi modely vzniku a vyvoje
povrchového reliéfu a iniciace trhlin [9, 12, 30, 31]. Navrzené modely popisujici
vznik a vyvoj povrchového reliéfu a s tim spojenou nukleaci inavovych trhlin lze
shrnout nasledovné:

Q) mechanismy navrzené Mayem [32] a Neumannem [33] kvalitativné
nerozliSuji mezi ostrou intruzi a mikrotrhlinou a vznik trhliny popisuji
jako ,.kartovy*“ skluz (obr. 2.5), kdy intruze proriista do materialu v jedné
¢i dvou skluzovych rovinéch;

(i)  naproti tomu modely rozliSujici intruze a mikrotrhliny vychazi z ptimého
pozorovani elektronovym mikroskopem. Mikrotrhliny se v tomto piipadé
vytvaii kiehkym prasknutim v kofeni intruze, kdyZz koncentrace napéti
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piesdhne tUroven meziatomové vazebné sily. Nicméné jde pouze

o ramcovou konstrukci, kterou nelze experimentalné dokazat ani vyvratit
[34];

(ili)  interakce dislokaci mohou vést k tvorbé bodovych poruch (vakanci).
EGM model navrzeny Essmannem a spol. [35] a modifikovany Polakem
[36] predpoklada kondenzaci vakanci uvniti PSP, z jejichz shluka se
mohou na povrchu vytvofit intruze, které od urcité velikosti 1ze povazovat
za trhliny (obr 2.6). Tato teorie ovSem pozbyva platnosti za teplot
blizkych absolutni nule, nebot’ predpoklada difuzni mechanismus pohybu
vakanci;

(iv)  vhodnym uspotfadanim dislokaci podél skluzové roviny muze dojit
k lokalnimu zvySeni napéti a tim zpusobit dekohezi krystalu v oblasti
nékolika desetin az jednotek nanometru [2];

(V) nukleace na hranici lze interpretovat jednim zvySe popsanych
mechanismi nebo jako tvorbu intruzi pifimo na hranicich zrn. Hranice zrn
jsou velmi tézko deformovatelné a v jejich misté proto mohou vznikat
intruze. Aplikovatelnost tohoto mechanismu je omezena jen na velké
amgplitudy zatézovani odpovidajici poctu cykli do lomu fadu maximalné
10°.
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Obr 2.6: Vznik povrchového reliéfu a trhlin kondenzaci vakanci [37].
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2.2.3 Stadium siveni unavovych trhlin

Nukleac¢ni stadium konc¢i vytvofenim povrchovych mikrotrhlin. Pfed objevenim
se magistralni trhliny lezi etapa rastu strukturni trhliny (tzv. krystalografické Sifeni).
Mikrotrhliny jsou nej¢astéji pozorovany v mistech podél aktivnich skluzovych rovin,
u nichz je dosazena maximalni intenzita smykového napéti. Tomuto odpovidaji
Vv ramci jednoosého zatézovani roviny, které sviraji tthel 45° se smérem pusobeni
vnéjsiho napéti. Polykrystalické materidly se vyznacuji mnoZzstvim zrn s riznou
krystalografickou orientaci skluzovych rovin. Aktivni budou jen ty skluzové
systémy, jejichz Schmidttv faktor je blizky hodnoté 0,5 [14, 16].

1I

[ —
Magistralni
/, trhlina /}-'— 8]

Intruze a extruze

Obr. 2.7:Krystalografické (1) a nekrystalografické (Il) sirent unavové trhliny [38].

wrw

Pokracujicim Sitenim dochazi k propojeni malych mikrotrhlin a v ristu podél
aktivnich skluzovych rovin pokracuje jen nékolik malo trhlin. Po urcité dobé
se zmeéni smér Sifeni z aktivnich skluzovych rovin a trhlina bude postupovat
ve sméru kolmém na osu zatiZeni. Nastane pfechod z krystalografického (obr 2.7
oblast I) do nekrystalografického (obr. 2.7 oblast II) §iteni trhliny [3, 38].

Mechanismus Sifeni magistralni trhliny byl objasnén pomoci elektronové
mikroskopie pozorovanim lomovych ploch. U vétSiny materialti je v druhé etapé
pozorovano charakteristické Zlabkovani (striace) kolmé na rast magistralni trhliny.
Laird [39] vroce 1967 piedstavil model vzniku striaci zaloZeny na opakovaném
otupovani a zaostfovani cela unavové trhliny béhem zat€zného cyklu. Rozte¢ mezi
jednotlivymi striacemi tedy odpovida pfirtistku délky trhliny béhem jednoho
zatézného cyklu. Nicméné toto neni pravidlem a existuji pfipady, kdy k vytvoreni
nov¢ striace dojde po vice nez jednom cyklu. Charakter striaci podléhd druhu
materidlu, podminkam zatéZovani a okolnimu prostfedi (vzduch, vakuum). Vznik
striaci je spjat s vyvojem oxidického filmu, ktery brani opétovnému spojovani
materialu, proto také nebyly striace ve vakuu pozorovany [2, 3].

2.3 Kiivky nizkocyklové unavové Zivotnosti

Stanoveni unavové zivotnosti konstrukci a jejich soucasti je problematické.
V oblasti nizkocyklové tnavy lze chovéani pod G¢inkem proménlivych napéti popsat
pomoci mocninnych funkei vyjadiujicich zavislost poctu cyklt do lomu na amplitudé
plastické deformace nebo amplitud€ napéti.

Basquin [40] formuloval zavislost poctu cykli do lomu na amplitudé napéti
(obr. 2.8a), kterou pozd¢ji upravil Morrow [41] do tvaru nasledujici rovnice:

10
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. b
0q = a7 (2Ny) (2.2)

Pficemz a]; je soulinitel tnavové pevnosti, b je exponent tnavové pevnosti.

Soucinitel Unavové pevnosti UJL, ktery reprezentuje extrapolovanou hodnotu
amplitudy cyklického napéti na prvni pullcyklus, byl pro fadu materiala Gspésné
korelovan se skute¢nym lomovym napétim (of) ur€enym pfi jednosmérném zatizeni.
Tato kiivka muze byt konstruovana pro rizné hodnoty stfedniho napéti (om)
jez ve vysledku ovliviiuji jeji polohu. Této zavislosti se rovnéz tikd odvozena
Wohlerova, nebot’ popisuje stejnou zavislost v rezimu fizené deformace namisto
fizené sily.

Studie z po¢atku 50. a 60. let minulého stoleni provedena v NACA Mansonem
[42] a v General Electric Coffinem [43] polozily zaklady pro stanoveni zivotnosti
soucasti pii nizkém poctu cykli do lomu, kdy primarni tlohu hraje velikost
amplitudy plastické deformace, jejimz opakovanym puasobenim je podminéna inava
materialu. Grafické znazornéni (obr. 2.8b) popisuje pocet cykld do lomu na
amplitud¢ plastické deformace. Jimi odvozeny vztah inavové zivotnosti ma tvar:

Ae,Nf = ¢, (2.3)

kde Agp je rozsah plastické deformace stanovené v poloviné poctu cykli do lomu,
B a Cp jsou materialové konstanty zavislé na podminkach zkousSeni.

Nicméné tento zapis se dnes jiz nepouziva. Vhodnéjsi varianta byla navrZena
roku 1965 Morrowem [41]:

, c
eap = & (2Ny) (2.4)

e]; je zde soucinitel inavové taznosti a C je exponent inavové taznosti [1].
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Obr. 2.8: Krivky Zivotnosti (a) Wéhler-Basquinova; (b) Mansonova-Coffinova [2].

Rizeni amplitudy plastické deformace je slozité v laboratornich podminkach,
natoz pak v provozu. Vyhodnéj$im se jevi fizeni amplitudy celkové deformace, ktera
je slozena z elastické a plastické slozky. Manson navrhl vztah popisujici zavislost na
obou téchto slozkach deformace:
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O', .
£q = Eqo + Eqp = (?f) (2Np)? + &/ (2Np)° (2.5)

kde E je modul pruznosti.

2.4 Unava za vysokych teplot

Soucasti pohonnych a energetickych jednotek pracuji ve velmi agresivnich
opakovan¢ pusobicich podminkach. Oxidace, vysokoteplotni koroze, eroze casticemi
spalin, creep — to vSe jsou procesy, kterym musi navic kritické komponenty pii
cyklické namahani za zvySenych teplot odolat a prokazat dlouhodobou Zivotnost.
Vliv teploty zacind byt zasadnim Cinitelem pfi poloviné¢ hodnoty bodu taveni
uvazovaného materidlu. Snahou materialového vyzkumu je navrhnout experimenty,
jez umozni ziskat charakteristiky cyklické plasticity, a odhalit deformacni
mechanismy snizujici inavovou Zivotnost. Na zaklad¢ zjisténych experimentalnich
udajti lze s jistou mirou spolehlivosti navrhnout metody vedouci k predikci zbytkové
Zivotnosti zafizeni ¢i komponent [1].

Pii zvySovani teploty dochazi k aktivaci dal§ich mechanismi poskozeni, jako
jsou creep a oxidace materidlu, a predevS§im k jejich nasledné interakci, jeZ znaéné
ovlivni deformaéni chovéani materidlu. Radime sem tepeln& aktivované procesy, mezi
néz patii Splh a pticny skluz dislokaci, diftize a relaxacni pochody. Jejich vyznam je
tim intenzivnéjsi, ¢im je vysSsi teplota. Samotny Uinavovy proces v rezimu fizené
deformace je tedy determinovadn nejen deformaci, nybrz i napétim. K urceni vlivu
jednotlivych slozek je nutno zékladni zatéZzny cyklus upravit. Vyuziva se tzv.
prodlev, v anglické literatufe oznaCovanych jako ,dwell“ ¢i ,hold-time.
Dle pracovnich podminek jsou prodlevy implementovany v tahové nebo tlakové ¢asti
cyklu ¢i v obou souCasné¢ [44]. Dalsi variantou je termomechanicka unava
kombinujici vn&js§i mechanickou slozku deformace spolu s deformaci vzniklou
v disledku teplotnich gradientd pii zméné teploty v Case.

Pracuje-li soucast za teplot piesahujicich homologickou teplotu, tedy pokud
pracovni teplota pfesahuje polovinu teploty taveni, miZze dojit k zméné deformacniho
mechanismu. Pti¢ny skluz dislokaci je potlacen a je podpofen vinity skluz. Za
takovychto podminek dochédzi soub&zné ke znatelnému poklesu interniho napéti.
Teplotni fluktuace pozitivné pfispivd k piekondvani piekazek v pohybu dislokaci
a tim sniZuje sloZku efektivniho napéti. Na druhou stranu zotaveni materidlu mtize
vést ke snizeni hustoty pohyblivych dislokaci a tim k navySeni efektivniho napéti
[16]. Béhem vystaveni materidlu vysokym provoznim teplotam probihaji zmény
struktury v ramci dynamického deformacniho starnuti, zotaveni materidlu,
precipitace a hrubnuti. Pfipad od pfipadu mohou mit strukturni transformace
pozitivni ¢i negativni vliv [1, 2, 45].

Proces nukleace unavovych trhlin za vysokych teplot je zdsadné ovlivnén fadou
faktort vyplyvajicich z okolniho prostiedi, z miry zaté¢Zovani a zkuSebnich
(provoznich) teplot. Soudrznost materidlu je rozrusovdna pusobenim ndsledujicich
mechanismu [45]:

e Kavitace na hranicich zrn.
e Pokluz po hranicich zrn.

e Nukleace na inkluzich a precipitatech.
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e Vznik PSP a iniciace trhliny v kofeni intruze.

e Oxidace a koroze.

2.4.1 Vliv prodlev na unavu materialu

Studium nizkocyklové tnavy je zpravidla provadéno v rezimu fizené deformace
za izotermickych podminek, kdy jsou brany v potaz ¢asové zévislé vlivy, z nichz
je nejvyznamnéj$i creepové zatizeni. Zarizeni zpusobild k simulaci redlnych
podminek zatézovani jsou Casto velmi nakladna. Z toho diivodu je v laboratornich
podminkach ptistupovano k ndhradé¢ teplotni slozky naméhani (vzniklé gradientem
teploty) slozkou mechanickou za konstantni teploty. Pribéh napéti a deformace
zatézného cyklu pro rizné variace cyklu vcéetné hysterezni smycky je ukazan na
obr. 2.9. Znazornénym =zatiZenim jsou vystaveny piedev§im parni kotle, rotory
a statory parnich turbin ¢ komponenty plynovych turbin leteckych motort.
Alternujici ¢ast cyklu pfedstavuje zahdjeni a ukonceni provozu soucasti. Obdobi
provozu je simulovéano statickou slozkou zatizeni (tzv. ,,dwell* ¢i ,,hold time®), coz
umoziuje representativné napodobit komplexni interakci unavy a creepu [45].

Dle sledu udalosti, kterym je zkuSebni téleso vystaveno, rozliSujeme interakci
unavy S creepem na dv¢ skupiny:

a) Sekven¢éni — jsou-li jednotlivé zptuisoby namahani oddélené. To znamena,
ze jsou prvné uskuteénény unavové testy a ndsledné creepové zkousky
(respektive v opacném sledu).

b) Simultanni — jak creepova, tak cyklicka slozka je obsazena Vkazdém
zatézném cyklu.

V rezimu fizené deformace je Castéji volenym a sndze interpretovatelnym druhy
zpusob zatézovani. Creepové poskozeni je zde reprezentovano ¢asovou prodlevou na
dané¢ hodnoté deformace v tahu, tlaku ¢i obou zdroven (viz obr 2.9) a to vzdy
s ohledem na primyslovou aplikaci daného materialu.

Vliv prodlev na unavovou zivotnost neni obecné stejny pro jednotlivé
materidlové skupiny (slitiny hotc¢iku, niklové superslitiny, oceli...), natoZ pro
vSechny materidly. Existuje fada materiali, kdy vloZeni prodlev skute¢né vyvola
pokles zivotnosti, jak by se dalo ofekavat. Stejné€ tak ale existuji materidly, které
nejsou vuci vlozenym prodlevam citlivé, a muze tedy dojit i k nartstu celkové
Zivotnosti [44].
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Setrvani na maximalni deformaci v tahu
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Obr. 2.9: Kombinace zateznych cyklii s prodlevou a jim odpovidajici tvary
hystereznich smycek [46].

2.4.1.1 Mechanismus interakce unava-creep

Primyslovd zafizeni pracuji v odlisSnych podminkach, kdy mezi startem
a vypnutim mohou uplynout minuty, hodiny ¢i dny. Vyvoj poskozeni vlivem
interakce Unavy a creepu je zavisly na teploté, rozsahu deformace, deformacni
rychlosti, dobé prodlevy, mezi pevnosti a taznosti materialu [44, 46]. Poskozeni dle
dominantniho mechanismu mtze byt rozdéleno nasledovné:

e Mechanismy s pfevladajici tnavou — k poruseni télesa dochdzi diky ristu
unavovych trhlin bez viditelné znamky creepového poSkozeni
(obr. 2.10a). Tento mechanismus prevlada pii vysokych rychlostech
deformace a s kratkou dobou prodlevy i za velmi vysokych tepot.

e Mechanismy s pievladajicim creepem — za téchto podminek je interakce
s unavovym poruSenim zanedbatelna a creep hraje zéasadni ulohu.
K selhani télesa dojde interkrystalicky v dusledku nahromadéni kavit
na hranicich zrn (obr. 2.10b).

e Interakce unava-Creep — v materidlu uZ jsou pozorovany kavity
od creepového poskozeni spolu s inavovymi trhlinami (obr. 2.10¢,d). Oba
druhy poskozeni se ze zacatku vyvijeji nezavisle. Rozsah interakce zavisi
na velikosti jejich vzajemného poméru. Casto se vyskytujicim piipadem
je pocatecni rust trhlin, jejichZz rychlost rGstu se neliSi od bézného
cyklického zatéZzovani. V pokrocilejSim stadiu poruSeni zacne dochazet
k spojovani trhlin napfi¢ zrnem, a to pfedev§im oblastmi s kavitami.
Vyslednd lomova plocha sestdvd z oblasti transkrystalického a také
interkrystalického poruseni.
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(a) Unavové dominantni (b) creepoveé dominantni

(c) Incterakce unava-creep (d) Interakce tinava-creep
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sekvencni zatézovani simultalni zatézovani

Obr. 2.10: Rezimy porusovani materialu v relaci k zpiisobu zatézovani [47].

2.4.2 Termomechanicka unava

Soucasti plynovych turbin leteckych motorti, mezi néz patii spalovaci vlozky,
lopatky, disky, trysky a podobné, jsou vystaveny vysokym teplotam
a mnohdy 1 znaénym teplotnim gradientim. Deformace vyvolané v téchto
komponentech maji svlij pivod jak v mechanickém zatizeni, tak i v podobé¢
teplotnich poli. Tento druh namaéhani Gsti ke komplexnimu termomechanickému
unavovému poskozeni materialu, coz vede k iniciaci trhlin a jejich naslednému Sifeni
napfi¢ prifezem soucasti az do lomu [48].

Termomechanick4 inava (TMF) materialu neni novym fenoménem dneSni doby
a je pro konstruktéry znama jiz celou fadu let. Kuptikladu Sims ve své knize [49]
uvadi, ze vétsina poruch vysokoteplotnich zafizeni je zptuisobena pravé v disledku
TMF. Z nedostatku spolehlivych tidaji a diky snaze konstruktér extrapolovat data
pro TMF ztnavy za konstantni teploty byla tomuto tématu vénovana omezena
pozornost.

Zkousky termomechanické inavy jsou variantou testovani uréené¢ho k simulaci
redlnych provoznich podminek. Konkrétn¢ je snahou TMF testi charakterizovat
reakci materiali na soucasné periodické zmény mechanického zatiZeni a teplotnich
vykyvl majici synergicky ucinek. Zakladni teorie TMF se opiraji o interakci Gnavy
a creepu. Bylo zjisténo, Ze Zivotnost komponent v ramci téchto zatizeni se znacné 1isi
od dat ziskanych pfi izotermickych zkouskach nizkocyklové unavy provadéné
pii maximalni teploté provozu. V praci Thomase [50] na materialu IN738 bylo
ukéazéano, ze v ptipad¢ stejnych hodnot amplitudy deformace je creepové poskozeni
pii teplotnich cyklech 500 az 850 °C vyraznéjsi oproti cyklovani za konstantni
teploty 850 °C. Dalsi prace [51] zabyvajici se touto tematikou jen potvrzuje vysSe
popsany fakt u jiné niklové slitiny. Tyto okolnosti vedou k zavéru, ze k predikci
a hodnoceni Zivotnosti plynovych turbin by mélo byt vyuzito TMF spiSe nez zkousek
za izotermickych podminek.
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2.4.2.1 Zatezny cyklus pri TMF

Moderni laboratorni testovaci techniky umoznuji realistické simulace tvart
cykli. Tyto pak umoziuji vytvaret takové zkusebni podminky, které jsou velmi
blizké redlnému provoznimu zatizeni. Existuje n€kolik zakladnich rezimu cyklovani,
jez jsou ukazany v zavislosti na ¢ase na obr. 2.11 a obr. 2.12. K popisu cykla je
pouzito tzv. fazového posunuti o definovaného jako uhlovy rozdil mezi
mechanickym a teplotnim cyklem. Je mozné volit jakékoliv fazové posunuti
v rozmezi 180° > ¢ > —180°. Aplikace riiznych zatéznych cykla se lisi komponenta
od komponenty a spo¢iva na provoznich podminkach, geometrii a pouziti dilce [52].

Zakladni zatézné cykly 1ze charakterizovat nasledovné:

a) Ve fazi (In-Phase — IP) — hodnota maximalni deformace (popfipadé napéti)
koresponduje s maximalni teplotou a naopak minimalni deformace je dosaZeno,
kdyz je teplota nejnizsi. Fazové posunuti & = 0°.

b) Mimo fazi (Out-of-Phase — OP) — maximalni a minimalni deformace je
Vv cyklu dosazeno pii nejnizsi, respektive nejvyssi teploté. Fazové posunuti v tomto
ptipadeé je 6 = 180°.

c) Ptipad, kdy je fazové posunuti rovno 90°, je nazyvan diamantovym cyklem.
Maxima a minima deformaci jsou dosahovany pii stfednich hodnotach teplot. Jak
ukazuje obr. 2.12, diamantovy cyklus je mozno provadét ve dvou variantach:
po sméru, respektive proti sméru hodinovych ruci¢ek (Clockwise a Anti-Clockwise).

a5 0,8

925 0,8

OP Cycle +os IP Cycle 106

826 + 8251

725 + 257

TEMPERATURE, °C

[~}

2

o
TEMPERATURE, °C

xR

N

o

MECHANICAL STRAIN, %

425 | |==—Temperature 425 +
= = = = Strain T 0.6

325 -0.8 325 -0,8
0 TIME 0 TIME

Obr. 2.11: Zdkladni rezimy zatézovani v prubéhu TMF (temperature — teplota,
time — cas, strain — deformace, mechanical strain — mechanicka deformace) [53].

Temperature
Temperature P

Strain Straiﬂ/\

Clockwise Diamond Anti-Clockwise Diamond

Obr. 2.12: ,, Diamantovy” cyklus s 90° fazovym rozdilem (clockwise (CD) — kladny
fazovy rozdil, anti-clockwise (ACD) — zaporny fazovy rozdil, temperature — teplota,
strain — deformace) [54].
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Hodnota celkové deformace o1, je dana souctem amplitud ¢asti mechanické emech
(plastické a elastické slozky) a tepelné &y, uvedené v rovnici 2.6,

Etot = €mech T Eth = Emech T a(Tmax - Tmin) (26)

kde Tmax @ Tmin jsou maximalni a minimalni teploty zkouSeni a a je koeficient
teplotni roztaznosti zkouSeného materidlu. ,,Real-time* kompenzace teplotni slozky
v pribéhu TMF zkousek je velmi dulezitd pro dosazeni pozadované mechanické
deformace. Ovéteni korektnosti kompenzace se provadi za podminek, kdy hodnoty
mechanické deformace odpovidaji: €max = €min = 0 [55,56].

Rizné varianty fazového posunu maji vyznamny vliv na mikrostrukturu,
deformacni chovani a samotnou unavovou zivotnost materidlu. Uvazujeme-li
cyklovani v ur¢itém teplotnim intervalu, kdy se mechanicka slozka kryje s tepelnou
(IP), bude v dtsledku creepu dochazet k snizeni maximalniho tahového napéti a tim
I k poklesu stfedniho napéti. Naproti tomu nartst stfedniho napéti je mnohem
pravdépodobnéjsi v ptipadé OP cyklu, kdy se projevi pokles a relaxace napéti
v tlakové oblasti v disledku creepu. Zplsob, jakym ovliviluje fazovy posun
hysterezni smycku, je deklarovan na obr. 2.13 [56].

2 L ﬁ Creep
e B sl
Plasticity __ &3 P
Tmax
7 / /

/ Mechanical Strain
/ Mechanical Strain
Tmax 2

™ Plasticity

Creep

Out-of-Phase In-Phase

Obr. 2.13: Schematickd hysterezni smycka pro Out-of-Phase a In-Phase cyklus
(plasticity — plasticita, mechanical strain — mechanicka deformace, stress — napéti)
[56].

2.4.2.2 Mechanismy poskozeni pri TMF
Nejvyznamngj§i  Cinitelé  podilejici se na poSkozeni materidlu pii
termomechanické inavé jsou Unava, creep a vliv prostfedi (oxidace) [57]. Tyto tii
zékladni cinitelé mohou vzajemné interagovat v zavislosti na teploté, velikosti
deformace a fazovému posunu. Zvlaste¢ za zvySenych teplot, kdy nabyva
na dilezitosti Casové zavisla slozka deformace, jsou interakce Unavy a creepu
dilezitymi parametry [58]. Unava materialu a vliv ¢asové zavislé slozky deformace

(creep) na mechanismy poskozeni byly zminény dfive.

Rozsah poSkozeni vlivem vnéj§itho prostiedi je dan citlivosti testovaného
materidlu. Zpravidla mizeme za vysokych teplot pozorovat dva typy chovani
materidlu. Prvy typ je linearni oxidace, jeZ je popsana rovnici (2.7), druhym typem
chovani je parabolickd oxidace formulovana rovnici (2.8):
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Adm =k, xt (2.7)
(Am)? = kp =t (2.8)

kde ki_a Kkp jsou kinetické konstanty, t ¢as a Am hmotnostni ptirtstek.

Degradace tvorbou oxidického filmu je znacné€ zavislé na teploté (obr. 2.15) a jeji
rychlost je definovana Arrheniovym vztahem (2.9), tj. kinetické konstanty k; a Kp
rostou exponencialné s teplotou.

-9 —Qp
kL=AL*eRT kpzAp*eRT (29)

kde A_ a Ap, QL a Qp jsou materialové konstanty.

rostouci

M4 teplota T

ln kp
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_Q L/R neho—QP/ R

L

ln k
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Obr. 2.14 Pribéh rychlosti oxidace [59].

Pro ilustraci uvazujme Out-of-Phase cyklus, oxidace se bude nejvyrazngji
projevovat v tlakové c¢asti cyklu. Naproti tomu pii snizovani teploty a piesunu
do tahové Casti nastane rozrusSeni a praskani oxidické vrstvy kvili vyssi kiehkosti
oxidd. V téchto mistech dojde Kk obnaZzeni ¢istétho materialu a oxidace je
na neposkozeném povrchu urychlena a samotny proces je neustdle dokola opakovan
(obr. 2.15). Praskani oxidického filmu mutze byt pozorovéano i v piipadé cyklovani
ve fazi vtahové Casti. Béhem ochlazovani dojde k vyboéeni a delaminaci oxida
a obnaZzeni povrchu. Seifert a Riedel ve své praci [60] uvadéji vliv oxidace
na Unavovou Zzivotnost a jeji predikci. Na zdklad¢ jejich vyzkumu bylo zjisténo,
ze doba Sifeni unavové trhliny znacné¢ dominuje nad dobou iniciace trhliny. Nicméné
stanoveni samotného vlivu oxidace na §ifeni je pomérné komplikované. Zatimco u IP
testl je nejvyznamnéjs$i poSkozeni v tahové sekci a je ocekdvana vyssi rychlost
Sifeni, mlze mit oxidicka vrstva i pozitivni efekt a pfispét k vyraznéjSimu uzavirani
trhliny a tim snizit koncentraci napéti na ¢ele inavové trhliny. Naopak v ptipadé¢ OP
testll mizZe byt pozorovana vyssi rychlost Sifeni.
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(a) (b)

Oxidicka
vrstva

Sustrat

Obr. 2.15 Schéma praskani povrchové vrstvy oxidu
(a) Out-of-Phase, (b) In-Phase [61].

2.4.2.1 Krivky Zivotnosti

Ve snaze popsat chovani pti TMF musi byt brana v uvahu existence zna¢né¢ho
poc¢tu mechanismi, které budou mit vliv na inavovou zivotnost. Faktor asymetrie
cyklu R, fazovy uhel, rozptyl, maximum a minimum teplot, hodnota deformace
a odolnost materidlu vuci prostfedi jsou sice urcujicimi parametry, ale samy o sob¢
nemaji takovy dopad, jako kdyZ plisobi sou€asné. Obecné je predikce Zivotnosti
turbinovych lopatek zalozena na poctu cykli do iniciace trhliny. Naproti tomu
u spalovacich vlozek a diskli, které maji mnohem vetsi toleranci k poskozeni,
mize predikce zahrnovat i oblast Sifeni trhliny. Nitta a Kuwabara [62] navrhli
klasifikaci zivotnosti materidlu dle typu pievladajiciho poskozeni (obr 2.16).
Chovani typu I odpovidd ptevladajicimu creepovému poSkozeni. Vliv napéti
a vysoké teploty je proto vice poskozujici pti IP cyklu nez OP, kdy je maximalni
teploty dosazeno v tlakové casti cyklu. Brzkd iniciace trhlin vede ke snizeni
zivotnosti v piipad€é OP cyklu (Typ O). Zkiehnuti povrchu tvorbou oxidického filmu
akceleruje nukleaci unavovych trhlin v pfipadé, kdy je dosazeno maximalni
deformace za minimalni teploty. V piipadé&, kdy nepievlada ani jeden z mechanismd,
jsou zivotnost IP a OP cykli srovnatelné (Typ E, E").

Pro charakterizaci celkového poskozeni byla navrzena fada modeld umoziiujicich
s dostacujici presnosti odhadnout zivotnost materidlu. Sofistikované€jsi modely
vyZzaduji vice proménnych a souvisejicich parametrli, které musi byt zahrnuty
do odhadu Zivotnosti, aby plné representovaly hlavni mechanismy poskozeni. Mezi
proménné vstupujici do rovnic patii modul pruznosti, rozsah elastické, plastické
a celkové deformace, rozptyl deformacni energie, teplota, frekvence nebo rychlost
deformace, prodlevy na teplot¢ a velikost stfedniho napéti [63—72].
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Unava kovovych materialt

Typ dominantni mechanismus
Po§kozeni
Typ I: IP zatéZovani crecp
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————————— )"(
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zatéZovani ma shodnou mechanismus
3 Zivotnost
&
<
. T_v.p E pro IP,‘ (,)P creep prevldda pri
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3 -, 0P poiet cyklu deformacich
3 IP\\
‘\r'l.

Obr. 2.16: Klasifikace Zivotnosti pri termomechanickém cyklovani [62].

Experimentalni data mohou byt aproximovany mocninnymi funkcemi popsanymi
rovnicemi (2.2) a (2.4). V disledku proménlivé teploty zkouseni béhem zkousek
termomechanické tnavy dochazi k pomérn¢ vyrazné asymetrii v odezvé materialu na
vngjsi zatiZeni, jak je patrné z hystereznich smycek na obr 2.13. Toto se projevi
vyvojem tahového (OP zatézny cyklus) ¢i tlakového (IP zatézny cyklus) stfedniho
napéti. Smith, Watson a Topper navrhli upravu Mansonova vztahu (rovnice 2.5),
ktery skrze maximalni napéti neptimo definuje vliv stfedniho napéti [73]:

\2
b . b
Omax€amech = (‘7]};) (ZNf)Z + O-fgf(ZNf) " (2.10)

kde parametry oy, &, b a ¢ jsou znamé z rovnic 2.2 a 2.4, E je modul pruznosti,

Omax Maximalni napé€ti, €40, amplituda mechanické deformace a Nt pocet cykla
do lomu.
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3 Niklové superslitiny

Niklové superslitiny jsou materialy schopné odolavat extrémnim podminkam
panujicim v prostiedi staciondrnich a leteckych plynovych turbin. Vyznacuji se
neobycejné dobrou pevnosti, inavovou a creepovou odolnosti a povrchovou stalosti
za vysokych teplot. Prelomovym objevem z roku 1926 bylo precipita¢ni zpevnéni
oceli hlinikem a titanem [74]. Nedlouho nato byl tento princip patentovan
i u niklovych superslitin [75, 76]. Prvni precipitacné vytvrditelnou slitinou z roku
1940 byl Nimonic 80. Rapidni rist pracovnich teplot niklovych superlitin
z puvodnich 700 °C na dnesnich vice jak 1100 °C je zachycen na obr 3.1 [77, 78].
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Obr. 3.1: Vyvoj pracovnich teplot staciondarnich turbin [79].

Soustavnad optimalizace chemického sloZeni, mikrostruktury a vyrobnich
technologii dala vzniknout fad€ primyslové vyznamnych i1 mén€ vyuZivanych
niklovych slitin. Zatimco chemické sloZzeni a mikrostruktura spolu s inovativnim
konstrukénim feSenim Sly ruku vruce, rozvoj technologii vyroby byl zcela
determinujici a zpocatku brzdicim elementem vyvoje a produkce niklovych
superslitin [80]. Vyroba niklovych superslitin je zavisla na vakuové technologii
taveni, odlévani (metoda vytavitelného modelu) a tepelného zpracovani. Zvladnuti
technologie vyroby soucasti bez slévarenskych defektli umoznilo navyseni uzitych
vlastnosti metalurgickou cestou. Mikrostruktura souc¢asnych superslitin se od prvnich
zasadné lisi v morfologii a podilu jednotlivych strukturnich soucésti véetné potlaceni
vzniku nezadoucich fazi. Nicméné spole¢nym rysem vSech je matrice tvofena tuhym
roztokem gama vy s fcc miizkou. Vhodnou kombinaci legujicich prvki (Al, Cr, Ti,
Nb, Co, Ta, W, ...) lze vyrazné ovlivnit a optimalizovat mechanické, chemické ¢i
fyzikéalni vlastnosti niklovych superslitin. Zpevnéni materidlu je dosaZzeno jak
substituénim vytvrzovanim matrice y (W, Co, Mo, Re), tak pfevazné precipitaty
intermetalickych fazi y* — Ni3(ALTi) a y*" — NisNb. Pfidanim malého mnozstvi Hf
a/nebo Ta zvySuje pevnost a stabilitu precipitati. Pevnost hranic zrn Ize podpoftit
ptitomnosti karbidd a borida [77, 81, 82]. Detailn€jsi popis jednotlivych fazi
vyskytujicich se ve struktufe niklovych superslitin je uveden v nasledujici kapitole.
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3.1 Strukturni sloZky

Mikrostruktura niklovych superslitin je diky Sirokému spektru legujicich prvki
velmi komplexni. Zakladni matrici tvofi neuspofddany tuhy roztok y. Precipitaty
zpeviujici faze y* (NizAl nebo Niz(Al, Ti)) jsou na matrici koherentné navazany.
U nékterych superslitin je mozné pozorovat rovnéz vytvrzujici fazi y”* (NisNb).
Pfitomny jsou Casto primarni karbidy (MC) a sekundarni karbidy (M23Cs, MsC,
M;C3) a v malé mife se vyskytujici boridy a karbonitridy (M3B,, M(C, N),
Ma3(C, N)g).

Nezbytnosti v procesu vyroby je zabranéni vzniku nezadoucich fazi, které
nepfizniveé plisobi na vlastnosti materidlu. Tyto faze ( ), u, o, Lavesovy) se vylucuji
za vysokych teplot pti dlouhodobém provozu. Je-li jejich obsah ve velkém mnozstvi,
maji za nasledek predevs$im zkiehnuti materialu [77].

Obr. 3.2 zachycuje historii strukturniho vyvoje niklovych superslitin, pfedevsim
je mozno porovnat zménu tvaru precipitatu y’.

1940 1950 1960 1970 1980 1990 2000 Soucasnost

matrice y v karbid M23Ce eutektikum

. karbid MC
Sigma faze Sigma faze Y

karbid Ma3Cg ¥ karbid MC

Obr. 3.2: Historicky vyvoj mikrostruktury niklovych superslitin [83].

3.1.1 Fazey

Tato faze tvofi matrici, vniz jsou dispergovany ostatni faze. Jednd se
o neuspoiadany substitu¢ni tuhy roztok niklu a legujicich prvki. Matrice krystalizuje
v fcc miiZzce. Neprodélava zadnou alotropickou pieménu, kterd by mohla
destabilizovat strukturu. Prvky rozpoustéjici se v matrici jsou ptredevsim z V., VL.
a VIL skupiny periodické soustavy (Co, Cr, Fe, Mo, W, Nb a Ta). Zpevnéni matrice
je nejvyznamnéjSi substituni ndhradou atomd niklu atomy s vétSim polomérem
(W, Ta, Mo a Nb) [82]. Rozdil ve velikosti atomti vzhledem k niklu je 3 — 13 %. Na
volbu piisadovych prvkl rozpusténych v tuhém roztoku mé zéasadni vliv valen¢ni
sféra s ohledem na poZadovanou strukturni stabilitu za vysokych teplot. Korozni
odolnost superslitin tvorbou povrchového oxidického filmu je zarucena vySSim
obsahem Cr v matrici. Pfi nevhodné zvoleném chemickém sloZeni a piresyceni
matrice Cr, Mo, W, Re muze dochazet k vylucovani intermetalickych o, p
a Lavesovych fazi [84]. V matrici jsou rozpustény i Al a Ti, ale tyto prvky pfi
tepelném zpracovani a jinych precipita¢nich procesech opoustéji matrici [49].

3.1.2 Fazey’

Tato faze patii mezi tzv. Kurnakovovy faze a ukazala se jako klicova
pro zpevnéni niklovych superslitin za zvySenych teplot. Jedna se o intermetalickou
fazi krystalizujici v fcc mfizce. Faze ma usporadanou strukturu oznacovanou jako
typ L1, pro kterou je charakteristicky obecny vzorec A3B. Uzlové body miizky jsou
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prednostné obsazeny atomy Al, pfipadné nahrazeny atomy Ti. Nikl se pak usazuje do
stiedil stén mfizky (viz obr. 3.3).

Homogenni nukleace zpevnujici faze y" probiha z neusporadané¢ho tuhého
roztoku pti poklesu teploty, pficemz fidicim faktorem transformace je snizovani
entalpie béhem krystalizace uspoiadané NizAl faze [82]. Jednotlivé precipitaty
¢i shluky precipitati jsou od sebe oddéleny fecistém matrice y (obr. 3.4). Tvar

ochlazovani superslitiny a tepelnym zpracovanim [85].

Morfologie, objemovy podil a vysokoteplotni stabilita precipitatii determinuji
vysledné vlastnosti superslitiny. Prvni superslitiny obsahovaly precipitaty ve formeé
globuli, jejichz obsah neptesahoval 20 % (viz obr. 3.2). ZvySovani objemového
podilu y” bylo docileno kontrolou obsahu Al a Ti. Superslitiny ziskdvaji maximalni
pevnost pii objemu kuboidalnich ¢astic v 70 % [82].

Registe
matrice y Precipitaty y’

y
[010]

X
[100]

Obr. 3.3: RozlozZeni atomii v elementdrni ~ Obr. 3.4: Usporadani kubickych
burice miizky typu L1, (NisAl) [86]. precipitatii v recisti matrice
(TEM snimek) [87].

Precipitaty s matrici na sebe koherentné navazuji a pro toto koherentni rozhrani
je typickd navaznost krystalovych rovin a smérii precipitdtl s rovinami a sméry
matrice. Rozdil v mfiZzkovych parametrech mezi matrici a vytvrzujicimi precipitaty je
tudiZz velice maly. Rozsah koherentniho rozhrani u fazi s odliSnymi mfiZkovymi
parametry je omezen napétim, které vyvolava distorze nezbytné k jejich ndvaznosti.
Elasticka napétova pole, jeZ maji mnohem vétsi dosah, nez je rozmér samotnych
Castic precipitat, se podileji na zpevnéni (omezeni pohybu dislokaci). Dojde-li
k ptekroceni mezniho napéti, které zavisi na souciniteli rozdilu velikosti mtizkovych
parametrt & (tzv. misfit), koherence se Castecné nebo Uplné porusi. Pii misfitu
v rozmezi + 0,2 % maji precipitaty globuldrni morfologii, v rozmezi + 0,5 az 1 %
kuboidalni a pfi poméru do + 1,25 % tyCinkovitou (tzv. rafty). Nad tyto hodnoty
nastava ztrata koherence rozhrani [77, 81, 82].

Misfit miizkovych parametrt d je definovan jako [81]:

§= L (3.)

ay

kde je a, mfizkovy parametr zpevilujici faze y" a @, je miizkovy parametr faze v.
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3.1.3 Fazey”

V padesatych letech 19. stoleti bylo u superslitiny Inconel 718 objeven novy druh
precipitatl S chemickym slozenim NigNb. Vyrazné zvySuji pevnost a vylucuji se jako
nanocastice o rozmérech 5 — 30 nm [88]. Zpevnéni je dosazeno podobné jako u vy,
tedy diky elastickym napétim na koherentnim rozhrani matrice/precipitat, ktera
vznikaji v dasledku misfitu miizkovych parametrd. Misfit v tomto piipadé cini
2,9 %.

3.1.1 Primarni karbidy

Ve slitinach obsahujicich uhlik v rozmezi 0,02 — 0,2 hm. % ve vhodné kombinaci
s reaktivnimi prvky jako naptiklad Ti, Ta, Hf, Nb, Mo, W se mohou utvaret primarni
karbidy MC. Jejich morfologie je nahodna, globularni nebo blokova [78]. Stejné jako
matrice krystalizuji v fcc miiZce, ale s odliSnou orientaci. K jejich vzniku dochazi
b&hem tuhnuti a jejich rozlozeni ve struktufe po odliti je zna¢n¢ heterogenni. Jelikoz
maji niz§i teplotu tuhnuti nez samotné superslitiny, byvaji rozmistény hlavné
v mezidendritickych prostorech.

Béhem provozu ¢i v dusledku tepelného zpracovani maji MC karbidy tendenci
se rozpadat na karbidy typu M23Cs a nebo MgC, pokud je ve slitiné Mo a W, a to
podle chemické rovnice (3.2) nebo (3.3). Pfiinou je zeslabeni vazebnych sil
a nasledna nestabilita a degradace primarnich karbidi. Naproti tomu jsou prvky, jez
maji schopnost zvySovat stabilitu MC az do teplot 1200 — 1260 °C (Ta, Nb) [77, 81].

MC + Y — M,3Cs + Y (32)
MC +y — Mg¢C +7v’ (3.3)

Karbidy vyloueny po hranicich zrn mohou vést k zpevnéni a zvySeni
houZevnatosti superslitiny. Soucasné pfispivaji k ochrané pfed zhrubnutim zrna.
Se zvySujicim se podilem a velikosti karbidii mohou byt inicidtory zarodecnych
trhlin vedoucich k pfed¢asnym lomim. Morfologii, velikost a mnozstvi vyloucenych
karbida lze ovliviovat pfedevS§im chemickym sloZenim a kontrolou fizeni rychlosti
ochlazovani superslitiny [89].

3.1.2 Sekunddrni karbidy

Sekundarni karbidy na sebe primarné¢ vazou chemické prvky, jejichZ pfitomnost
Vv jiné formé by zplisobovala fazovou nestabilitu v pribéhu provozu. Je-li rozlozeni
sekundérnich karbidl s globuldrni morfologii po hranicich zrn diskrétni, mohou je
zesilovat a brzdit pokluzy hranic zrn. To vede k lepsim creepovym vlastnostem a je
tedy ptihodné mit ve struktufe sice omezené, ale presto dostatecné mnozstvi karbidu
[90]. V piipadé precipitace jemné disperse karbidii v matrici dojde k jejimu dal§imu
zpevnéni. V piipadé, kdy je vyloucen po hranicich zrn souvisly karbidicky film,
vyrazng narusta tendence tvorby trhlin a pfitomnost karbidi je nezadouci [81].

U superslitin obsahujicich zvySené procento W a Mo (8 — 10 %) se vytvaii ve
struktute karbidy typu MgC. Teplotni interval geneze téchto sloucenin se pohybuje
v rozmezi 815 az 980 °C. Karbidy typu M23Cs jsou pfitomny v superslitinach se
sttednim aZ vysokym obsahem Cr a vznikaji béhem tepelného zpracovani za teplot
760 az 816 °C, pripadné za provoznich podminek precipitaci ze zbytkového uhliku
v tuhém roztoku nebo rozpadem primarnich karbidii dle rovnice 3.2. Za vysokych
teplot jsou v8ak méné stabilni nez karbidy MgC [49, 77].
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3.1.3 Boridy

Boér je jednim zprvkid, ktery v omezeném mnozstvi piizniveé ovliviiuje
mechanické vlastnosti superslitin. V superslitindch obsahujicich kolem 0,10 % béru
se snizuje koncentrace uhliku pod 0,05 %. Vysledkem je nahrazeni velké casti
karbidli za boridy typu M3B;, M23Bg nebo MB1,. Tyto struktury jsou velmi tvrdé
a vykazuji deskovitou, pfipadné pilmésicovou morfologii [91].

3.1.4 Nezadouci faze

Nezadoucimi fazemi jsou v tomto piipadé mysleny topologicky usporadané faze
(TCP — Topologically Close-Packed). Jejich piitomnost, v disledku nevhodné
morfologie, nepfiznivé ovliviiuje mechanické vlastnosti a to predevS§im zkichnuti
materidlu. Vznikaji za provozu pii vysokych teplotich pfi nespravném tepelném
zpracovani za spoluptisobeni Spatné zvolené¢ho chemického sloZeni. Jsou vylu€ovany
ve form¢ dlouhych, tenkych nebo protahlych ¢astic, které jsou tvrdé a kiehké a maji
tendenci se seskupovat na hranicich zrn. Patii sem o, y, 1, 6 a Lavesovy faze [81].

Pfitomnost nezddoucich fazi v nékterych superslitinach je nevyhnutelna.
Dominantni se v tomto ptipad¢ jevi faze . Jedna se o intermetalickou velmi kiehkou
fazi vytvarejici dlouhé desky nebo jehlice. Je ozna¢ena AxBy kde A znaci Cr, Mo a B
je Fe, Ni. V piipadé zvySeného obsahu W nebo Mo (obvykle nad 3,5 hm. %) je
hlavni TCP fazi vyloucenou ve slitiné p. Ma obdobné vlastnosti jako o faze, je
tvofena kiehkymi prodlouzenymi precipitaty. Z chemického hlediska vytvari
slouceniny typu A;Bs, kde A reprezentuje prvky VIII. skupiny a B prvky V.B a VI.B
skupiny [92]. Lavesovy faze tvofi interkrystalické precipitaty s obecnym vzorcem
A,B, kde A je Fe, Cr, Mn, Si a B je Mo, Ti, Nb, Ta. Jejich krystalova struktura je
charakterizovana vysokou symetrii, vysokym koordina¢nim ¢islem atomt a vysokou
specifickou hustotou. Zakladni podminkou je velikost atomt, kdy A musi byt o 20 az
30 % vétsi nez atomy B [77].
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4 Povrchové apravy superslitin

Superslitiny jsou provozovany V prostfedi bohatém na siru, chloridy, vodni pary,
soli alkalickych zemin ¢i prachové Ccastice [82, 93]. Nejmodernéjsi niklové
superslitiny nejsou schopny i pies své vyjimecné vlastnosti pln¢ vyhoveét naroktim,
které jsou kladeny na soucasti turbin. Kritickym se stava predev§im volny povrch.
Za zvySenych teplot zpiisobuje kontakt kovovych soucasti s agresivnim prostfedim
Siroké spektrum poskozeni, at’ uz se jednd o vysokoteplotni oxidaci, korozi,
nauhlicovani, sulfidaci ¢i kombinaci jednotlivych mechanismi [94]. Nicméné ani
V neagresivnim vzdusSném prostfedi neni oxidacni odolnost superslitin dostate¢na pro
staly provoz za teplot pfesahujicich 1050 °C [82, 95]. Navzdory témto limitim je
neustaly tlak na vyrobu silnéjSich a u¢innéjsich energetickych a pohonnych jednotek.
Toho 1ze dosdhnout zvySenim provoznich teplot, ¢imz se posouvaji doposud uzivané
slitiny na hranici svych moZznosti. Pozornost je proto vénovéana ochrannym vrstvam
a povlakiim zajist'ujicim vysokoteplotni oxidaéni a korozni odolnost a odolnost proti
erozi spalinami.

K ochran¢ substratu pted uéinky agresivnich atmosfér slouzi predevsim difuzni
vrstvy a kovové overlay povlaky. Jsou navrZeny tak, aby se zabranilo pfimému
kontaktu zakladniho materialu s horkymi plyny. Na povrchu se vytvafi tenka vrstva
stabilnich oxidu zabranujici dalsi oxidaci [96].

DalSim faktorem vyrazné ovliviiujicim celkovou Zivotnost substratu je provozni
teplota. Pouzivané materidly determinuji maximalni teplotu spalin, které jsou
piivadény na lopatky turbin a mohou dosahovat teplot az 1600 °C [93], coZ je teplota
dostadujici k zmé&kd&eni nebo roztaveni zakladniho materidlu. U&inné vnitini chlazeni
spolu s tzv. teplotnimi bariérami — TBC (thermal barrier coating) umoznuji praci
za téchto teplot [97]. TBC povlaky jsou kombinaci metalického povlaku, jez slouzi
jako podkladova tzv. vazebna vrstva (bond coat) a vnéjsi izolacni keramické vrstvy
(top coat). Princip téchto povlakl spoc¢iva v efektivni tepelné izolaci, kterou zajistuje
keramicka vrstva s nizkou tepelnou vodivosti, ¢imz je zajiSténa snizena teplota
zakladniho materialu. Schéma jednotlivych vrstev a povlaki je ukazano na obr 4.1.

T

Ceramic Top coat ﬁ_‘=

e
|-

Metallic overlay ' A

' Diffusion coating ‘

Metallic bond coat

Substrate Substrate Substrate

Obr. 4.1: Schematické nakresy vrstev a povlakit pouzivanych pro vysokoteplotni
aplikace — zleva doprava — difiizni vrstva, overlay poviak a TBC povlak (diffusion
coating — difuizni vrstva, metallic overlay — kovovy overlay povlak, ceramic top coat
— keramicky povlak, metallic bond coat — kovovy vazebny povlak, substrate —
substrat [98].

4.1 Difuzni vrstvy

Vysokoteplotni koroze a oxidace jsou dva hlavni degradacni mechanismy
povrchu soucésti pracujicich v agresivnim prostfedi za vysokych teplot. Kazdy
z téchto mechanismi je dominantni v jiném rozsahu teplot. Ochrana povrchu
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soucasti proti kontaminantim z okolniho prostiedi, necistotam z paliva a vysokym
teplotam je stézejni pro dlouhodoby bezpecny chod zatizeni.

Vysokoteplotni koroze je zrychleny oxidacni proces v sirném prostiedi. Miize
probihat ve dvou rezimech definovanych teplotnimi intervaly 900 az 1000 °C (Typ I)
a 680 az 750 °C (Typ II). Sira je pritomna v necistotach v méné kvalitnim palivu
a Vv okolnim prostfedi. Tento degradacni mechanismu je vice uplatiiovan u velkych
prumyslovych nebo generatorovych turbin [99].

Primarni funkci difiznich vrstev je korozné oxida¢ni odolnost zajisténa tepelné
aktivovanym ristem oxidické vrstvy. Principem je difuzni syceni povrchu
zakladniho materidlu prvky s vysokou afinitou ke kysliku, jako jsou Al, Cr a Si.
Samotny zakladni material pfispiva k tvorbé vrstvy. V ptipadé provozu soucasti do
980 °C je preferenénim prvkem tvoticim difizni bariéru Cr. Ten vytvari na povrchu
ochrannou vrstvu oxidil na bazi CrO, a Cr,03. Nad teplotou 980 °C je vhodnéjsi sytit
povrch hlinikem, ktery vytvari stabilngjsi a odolnéjsi oxid Al,Os. Ochrana povrchu
neni nutnd v piipadé provozu do teplot 870 °C, kdy rychlost oxidace neni zvlast
velka [99].

Technologie piipravy difiznich vrstev ovlivituje tloustku a homogenitu vysledné
vrstvy. Ptiprava diftiznich bariér je mozna z kapalného, plynného i tuhého prostiedi.
Primérné hloubka je v rozmezi 10 — 100 um. Difuze je tepelné aktivovany proces.
Z toho vyplyva moznost nartistu tloustky vrstvy béhem provozu, ¢imz mutze dojit
k oslabeni ochranného ucinku [100].

Vzniklé vrstvy jsou Casto rozdéleny na vnéjsi a vnitini difizni subvrstvu. Vnéjsi
vrstva obsahuje na hlinik bohatou fazi B-NiAl zajistujici piedev§im oxidacni
odolnost. Vnitini difizni vrstva se vyznacuje kolumndrni strukturou bohatou na
intermetalické faze majici zna¢n€ odlisné chemické sloZeni. Objevuji se v ni
komplexni ¢astice s vysokym obsahem Mo, Nb, Cr, Al, Ta, Si [101].

4.2 Metalické povlaky

Oxidacni a korozni odolnost superslitin zavisi na jejich chemickém slozeni.
Soucasnym trendem je zvySovani mechanickych vlastnosti ptidavkem zaruvzdornych
prvki (Re, Ta, W) na ukor oxidacni a korozni odolnosti (snizeni obsahti Cr a Al).
U metalickych (tzv. overlay) povlakl se nepocita s prispénim zakladniho materialu
pro tvorbu ochranné vrstvy. Tento druh povlakll proto nabizi moZnost pouZit zcela
odliSné slozeni ve srovndni se substratem a jejich mechanické a tepelné vlastnosti
mohou byt idealné optimalizovany tak, aby byly plné kompatibilni se substratem.
Navzdory velké variabilité je vétSina téchto povlakli obecného typu MCrAlIX, kde M
jsou Ni a/nebo Co a X vyjadiuje prvek reagujici s kyslikem, jako je napt. Hf, Zra 'Y
[102, 103]. Pfimés ytria slouzi k lepsi adhezi v prubéhu tvorby vrstvy tepelné
aktivovanych oxidd (TGO) na bazi Al;O;3 a Cr,0O3 a rovnéz k optimalizaci
mechanickych vlastnosti povlaku. Zakladnim poZadavkem je obsah Al v rozmezi
10 az 12 hm. %, coZ je méné nez u diftznich povlakd. Obsah chromu je pfiblizné
15 hm. % a jeho ptitomnost podporuje tvorbu Al,Os;. Vys$si podil hliniku
Vv superslitinach zplsobuje tvorbu intermetalickych fazi. V tomto pfipadé¢ je tvofena
pouze B — NiAl, CoAl a/nebo (NiCo)Al faze, kterd je obklopena tuhym roztokem f.
Vysledna dvoufazova struktura zvySuje taznost povlaku i odolnost proti tepelné
unavé [103]. Schematicky je struktura ukazana na obr 4.2.

Za vysokych teplot mize dojit k degradaci povlaku odlupovanim ochranné
povrchové vrstvy oxidl Al,O3 a naslednému ochuzovani  faze o hlinik, ktery mize
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difundovat jak smérem k povrchu, tak i do substratu, jak je naznaceno na obr. 4.2.
S niz8im obsahem P faze je snizena oxidaé¢ni i korozni odolnost povlaku [103].

TGO Povlak Substrat

LT
)
e .+

Obr. 4.2: Schématické zndzornéni overlay poviaku [84].

Svymi mechanickymi a fyzikalnimi vlastnostmi jsou tyto druhy povlakd
pfedurCené jako funkcéné gradientni materidly mezi substratem a izolacnim
keramickym povlakem u TBC povlakd. Znac¢né rozdily v modulech pruznosti,
koeficientech teplotni roztaznosti, houzevnatosti a dalSich vlastnostech superslitin
a keramickych povlaki musi byt kompenzovany, aby nedochazelo k ptred¢asnému
selhani komponent. Proto jsou overlay povlaky casto oznaCovany za vazebné
povlaky (z angl. bond coat) [103].

NanaSeni overlay povlakli je mozné né€kolika zplsoby, z nichz nejbéznéjsi jsou
PVD (physical vapor deposition) procesy, APS (atmospheric plasma spraying),
VPS (vacuum plasma spraying), LPPS (low pressure plasma spraying), HVOF (high
velocity oxyfuel spraying) a HVAF (high velocity air spraying). Vybranym
technologiim Zarovych nastiikl je vénovana kapitola 4.4.

4.3 Tepelné bariéry

Priméarnim cilem tepelnych bariér je odstinéni a izolace zdkladniho substratu
proti plisobeni vysokych teplot, kdy samotna vrstva o tloust’ce 200 pm je schopna
snizit teplotu substratu az o 200 °C [84]. Vzhled a struktura TBC povlaku
s kolumnarni strukturou a funkénim principem jsou zobrazeny na obr. 4.3. Svrchni
keramické vrstva s nizkou tepelnou vodivosti snizuje teplotu zakladniho materialu.
V disledku velmi rozdilnych modulii pruznosti a koeficientl tepelné roztaznosti
mezi zakladnim materidlem a keramickou izola¢ni vrstvou, které by mohly zpiisobit
pfed¢asné selhani povlaku, je svrchni vrstva nanaSena na podkladovy vazebny
materidl kompenzujici tyto rozdily. Vazebna vrstva (bond coat) je na bazi MCrAlY,
jimz byla vénovéna pozornost diive (viz kapitola 4.2). Na rozhrani izola¢ni
a vazebné vrstvy povlaku vznika difazi na kratkou vzdalenost tenka oxida¢ni vrstva
TGO (thermally grown oxide). Sestava predevsim z oxidi Al,O3 a Cr,03. Rast TGO
vrstvy nad 8 um vede k odlupovani (delaminaci) keramického povlaku od vazebného
povlaku [104].

Vyznamnym parametrem TBC povlakii je tepelnd vodivost. Tu ovliviiuje
zejména technologie pfipravy. Tepelnd vodivost komeréné nejvyuzivanéjSich TBC
povlakii na bazi ZrO; stabilizované¢ho oxidem ytritym pfipravenych metodou
plazmatického nastiiku a metodou EB-PVD za teploty 1027 °C je 0,8, respektive
1,3 Wm?*K™ Rozdily jsou zpusobeny odlisSnou mikrostrukturou a porozitou povlak.
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Vyssi  porozita zajiStuje lepsi izolaéni vlastnosti. Nicméné dlouhodoba

vysokoteplotni expozice aktivuje proces slinovani, kdy dochézi k zaniku pori
a zhutiiovani povlaku, coz vede k zvysené tepelné vodivosti.

é il’roudici

N | vzduch

Superslitina | Vazebny | Keramicki

Substrat i povlak i vrstva ZrO:
TBC povlak na 1100-200pm;  100-400 pm
lopatce turbiny Teplota [

Horké spaliny

Vzdalenost

Obr. 4.3: Struktura a funkce TBC povlaku naneseného EB-PVD metodou na lopatku
turbiny [105].
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Obr. 4.4: Narust teplot spalin privadenych na lopatky turbin v relaci s vyvojem
superslitin, TBC povlakii a vnitrniho chlazeni (Temperature — teplota, Un-cooled —
bez chlazeni, Allowable T4.1 gas temperature — pripustna teplota plynii, with TBC —

s tepelnou bariérou, TBC — tepelna bariéra, Material temperature — teplota
materidlu, Closed-loop cooling — chlazeni uzavienou smyckou, Silicon-based CMC —
kompozity s keramickou matrici na bazi kremiku, with EBC — s environmentalni
tepelnou bariérou, Eutectic oxide-based CMC — kompozity s keramickou matrici na
bazi eutektickych oxidii, with heat pipe cooling — s trubkovym chlazenim,
Temperature — teplota, Year — rok) [106].
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Vyvoj novych TBC povlakt aplikovatelnych v primyslu umoznil za poslednich
nékolik dekad navySeni pracovnich teplot niklovych superslitin o 300 °C a je
ocekavano, ze tento trend bude i nadale pokracovat (viz obr. 4.4).

Tloustka deponovanych keramickych povlakii pouzivanych pro soucasti
leteckych turbin je do 250 um. U stacionarnich energetickych jednotek urcenych
pro dlouhodoby nepferuseny provoz jsou tloustky i nékolik mm. Objemovéa porozita
povlakt je v rozmezi 10 az 15 % [103].

4.3.1 Keramické povlaky na bazi YSZ

Pocate¢ni vyzkum TBC zacal jiz v 60. letech minulého stoleti a prvni Gispésné
testy prob&hly v 70. letech [103]. Nejbéznéji pouzivanym typem TBC povlaki pro
tepelnou izolaci lopatek turbin, kompresort, ventilii a podobné se staly keramiky na
bazi oxidu zirkonicitého (ZrO,). U <distého ZrO, dochazi béhem ochlazovani
ke zménam krystalové miizky (obr 4.5), které jsou spojené s narustem objemu
0 3 az 5 obj. %. Stabilizace vysokoteplotni tetragonalni faze je mozna pifidanim
oxidi CaO, MgO nebo Y,03 [107]. Nejvice se v praxi vyuziva stabilizace
6 az 8 hm. % Y,03 K vytvoreni keramiky ozna¢ované zkratkou YSZ (yttria stabilized
zirconia). Na fazovém diagramu (obr. 4.5) lze sledovat tfi vodorovné oblasti
ohranicujici existenci fazi za pokojové teploty. Obsah Y03 niZz§i nez 4 hm. %
stabilizuje monoklinickou fazi zpasobujici odlupovani YSZ povlakt. Naproti tomu
pfi koncentraci vys$$i, neZ je 10 hm. % Y03 je struktura tvofena kubickou fazi
s nizkou pevnosti a odolnosti viici tepelnym Soktim [102, 103].

Depozice YSZ povlakii probihd z divodu vysoké teploty tani (~2690 °C)
primarné metodami APS (viz kapitola 4.4.2) ¢i EB-PVD. Homogenita chemického
sloZzeni a distribuce castic vychoziho praSkového materidlu zésadn€ ovliviiuje
vysledné vlastnosti a fazové slozeni nanesené¢ho povlaku. V piipadé nerovnomérné

distribuce Y203 muZze dochazet k nezadouci tvorbé monoklinické a kubické faze
[102].

Cubic

2000 1 (©)

Tetragonal+ Cubic
(T+C)

Temperature [°C]
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500 .Mono—
clinic M+C
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Monoclinic. Tetragonal. Cubic
I T
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Obr. 4.5: Fazovy diagram ZrO, — Y,03 (Tetragonal — tetragonalni, Monoclinic —
monoklinickd, Cubic — kubicka) [98].
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4.3.2 Tepelné a environmentalni bariéry

Tepelné a environmentalni bariéry (TEBC — Thermal and Environmental Barrier
Coatings) jsou povlaky slouzici k ochrané povrchu lopatek turbin a tepelnych sStitd
vuci  vlivim prostiedi. KliCové pozadavky pro TEBC zahrnuji stabilitu
v environmentalnich atmosférach (ptfedevsim ve vodni pare), podobnost koeficientu
tepelné roztaznosti s vazebnym povlakem a zakladnim materialem, chemickou
kompatibilitu a fazovou stabilitu. Déle je také pozadovana nizka tepelna vodivost pro
zlepseni tepelné izolace povlakované komponenty.

Degradace konven¢nich TBC povlaki ulpivdnim ¢&astic pisku, prachu
a sopetného popilku oznaCovaného jako CMAS (Calcium - Magnesium —
Aluminium — Silicate) je v soucasné dobé velmi aktualnim tématem [108, 109].
Smés roztavenych oxidl pronikd do struktury TBC povlaku aZz do hloubky, kde
teplota klesne na turovenn odpovidajici teploté tuhnuti penetrujici smési oxidi
(ptfiblizn€ 1100 °C). Po ztuhnuti je vytvofena skelnd faze s rozdilnym koeficientem
teplotni roztaznosti. Nasledné vznikla vnitini pnuti vedou k roztrzeni TBC povlaku
v infiltrované oblasti [110]. Pronikani CMAS do TBC povlaku s kolumnarni
strukturou a jeho naslednou degradaci znazoriuje obr. 4.6. V ptipadé TBC povlakt
na bazi YSZ reaguje CMAS depozit ¢asto s Y703, ¢imZ se zaroven oslabuje stabilita
ZrO;[111] a povlak degraduje, jak bylo popsano v ptedchozi kapitole.

. Capillary action pulls
(i) Heated CMAS into voids (i) Cooled

i

CMAS thermal contraction

Reaction “ B -

product

Delamination

7 éond coat CMAS —érrﬁal oontractian

W and roachon m

Obr. 4.6: Pronikani roztaveného CMAS povrchem povlaku a vznik teplotnich
pnuti (heated — ohraty, cooled — zchlazeny, Capillary action pulls CMAS into voids —
kapilarni sily usnadnuji pronikani CMAS depozitu do povlaku, molten CMAS —
roztaveny CMAS depozit, CMAS thermal contraction — teplotni kontrakce CMAS
depozitu, reaction product — produkt reakce, bond coat — vazebny povlak, Thermal
contraction — teplotni kontrakce, CMAS infiltration and reaction — infiltrace CMAS
depozitu a reakce s povlakem [106].

Vysoce ucinné TEBC odolné vii¢i CMAS musi siln€ interagovat s roztavenymi
oxidy a vést k jejich rychlé krystalizaci nejlépe ptimo na povrchu povlaku. V této
oblasti bylo navrzeno nckolik materidlovych feSeni. ValBlen poskytl piehled
pokrocilych TEBC na bazi oxidu zirkoni¢itého, pyrochlort, perovskiti a hlinitand
vzacnych zemin [112]. Slibné TEBC povlaky rezistentni k dopadu CMAS na bazi
AP a Ti**dopovaného YSZ [113, 114] s rezervoarem AI** a Ti*" v povlaku TEBC
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zlepsuji krystalizaci CMAS a tim zabranuji dalSimu pronikani a néslednému
poskozeni povlaku TEBC. Podobného ucinku lze dosahnout ptidanim prvki
vzacnych zemin. Drexler ukazal, ze Gd»Zr,O7 povlak se zda byt relativné netecny
k riznym typim environmentalnich utokd [115, 116]. Jiny pfistup je zalozen
na principu obé&tovanych, nepropustnych ¢i nenasdkavych TEBC. Jejich ucinnost
vici pusobeni CMAS studoval Rai [117], kdy prokazal, Ze vSechny studované typy
environmentalnich povlakti maji vyssi odolnost proti napadeni CMAS nez komercni
YSZ. Rovnéz bylo prokazano, ze v ramci dlouhodobéjsiho piisobeni CMAS depozitu
se Vv dominantnéjSim postaveni projevuje morfologie TEBC nez jeho samotné
chemické slozeni [117]. Jak je ziejmé z vySe uvedeného, zvySena schopnost
modernich TEBC odolavat agresivnimu prostfedi je ddna nejen chemickym
sloZzenim, které urCuje miru interakce TEBC s roztavenym CMAS depozitem
[118-120], ale rovnéz procesem vyroby ovliviiujicim uspofadani strukturnich
soucasti povlaku. V této praci je pozornost vénovana TEBC povlakim na bazi
silikata — BMAS (Barium — Magnesium — Aluminium — Silicate), BSAS (Barium —
Stroncium — Aluminium — Silicate) ¢i pouze BAS (Barium — Aluminium — Silicate),
které mohou interagovat s oxidacnim prostfedim za vzniku ochranné vrstvy oxidu
SiO,, ktery se za vysokych teplot pomalu odpatuje a brani pronikani CMAS depozitu
do povlaku a jeho degradaci. Rychlost odpafovani SiO; je v piimé relaci s teplotou,
rychlosti proudéni okolnich plynt a parciadlnimi tlaky odpatujicich se latek.

Depozice EBC povlakil je provadéna plazmatickym nastiikem s naslednym
tepelnym zpracovanim. Systémy TEBC sestdvaji nejméné ze dvou a vice vrstev
povlaki, Casto oznacovanych jako CMCs (ceramic matrix composites) materialy
(obr. 4.4). Vazebny povlak MCrAlY zajistuje pfilnuti svrchniho keramického
povlaku Kk substratu a jistou kompenzaci rozdilnych mechanickych vlastnosti
keramického povlaku a kovového substratu. Povrchovy povlak miize sestavat z jedné
1 vice vrstev rozdilnych keramik, které poskytuji odolnost zejména proti agresivnimu
prostiedi a rovnéz plni funkci tepelné izolace [121]. Piiklad struktury TEBC povlaku
deponovaného metodou APS je uveden na obr 4.7.

as-sprayed

[

CNRCAMI 15.0kV 10.0mm x250 YAGBSE

Obr. 4.7: Priklad struktury EBC povlaku (as-sprayed — stav po depozici, BSAS —
barium-stroncium-aluminium-silicate, M — mullit) [121].

4.4 Technologie depozice povlakii

Overlay a TBC povlaky mohou byt nanaseny fadou zpusobtl, jejichz ptehled
je graficky sumarizovan na obr 4.8. Volba technologie a nastaveni parametri
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nandSeni zasadné ovliviiuje vyslednou strukturu a vlastnosti povlakl. Principialné
jsou techniky depozice zaloZzeny na zdkladnich fyzikdlnich procesech interakce
elektronii a latky, vypafovani a formovéani parni faze nebo toku plazmatu a
kondenzace latky.

Sohledem na experimentalni cast této prace bude pozornost veénovana
technologii vysokorychlostniho nastfiku plamenem a plasmatického nastiiku.

Detonaéni
nastiik

Nasttik
plamenem

Tenkovrstvé icky Plasmatlcky -
povlaky nastiik
LPPS
Nasttik el.
obloukem

NapraSovani

Obr 4.8: Prehled technologii pouzivanych k depozici overlay a TBC poviakii
(PVD — fyzikalni depozice z plynné faze, EB-PVD — Fyzikalni depozice z plynné faze
asistovand elektronovym svazkem, ESD — depozice elektronovym svazkem,
HVOF — vysokorychlostni depozice plamenem v kyslikové atmosfére,

HVAF — vysokorychlostni depozice plamenem za atmosférickych podminek,
APS — plazmaticky nastiik, LPPS — plazmaticky nastrik za nizkého tlaku) [122].

4.4.1 Vysokotlaky nastrik plamenem

Technologie HVOF (high velocity oxygen fuel) a jeji modifikace HVAF (high
velocity air fuel) byla vyvinuta ztechnologie detona¢ni vlnou. Depozice
je uskutectiovana pistoli s vnitini spalovaci komorou, jeZ je pfipojena
k dvourozmérné konvergentné divergentni Lavalové dyze (obr 4.9). Ve spalovaci
komofte probihd za vysokého tlaku hofeni paliva a kysliku (vzduchu), ¢imZ je na usti
pistole vytvoien kontinualni plamen. Palivem je nejcastéji propylen, acetylén, propan
a vodik. Kyslik vtomto piipad¢ slouzi k iniciaci a udrZeni spalovaciho procesu.
Metoda HVAF pouziva jako okyslicovadla misto €istého kysliku stlaceny vzduch.
Materidl povlaku je néasledné v praSkové formé axidln€é nebo radidlné¢ podavan do
plamene a je expandujicim proudem plynu unaSen k povrchu substratu. V zavislosti
na palivu je teplota nosného plynu az 2760 °C. Rychlost plynu je v rozmezi 1370 az
2930 m.s*. Castice povlaku jsou takto nataveny a urychleny na rychlost 480 az
1020 m.st. Po dopadu na povrchu substritu jsou &astice povlaku plasticky
deformovany a vytvareji lamelarni strukturu. Metoda je vhodna pro nanéseni
otéruvzdornych nastiikli, cermetd, ale hlavn€ Zadruvzdornych povlakti odolnych proti
vysokoteplotni korozi a oxidaci, jako jsou MCrAlX overlay povlaky [102, 103].
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Obr. 4.9: Schematicka konstrukce a depozice HVOF pistoli [122].

4.4.2 Plazmatické nastriky

Plazma je znamé jako ctvrté skupenstvi hmoty. Tento stav je do jist¢ miry
podobny plynu, v némz jsou nekteré Castice ionizovany (kladné a zaporné ionty).
Castice s opaénymi naboji jsou k sob& pfitahovany a posléze dochazi k jejich
rekombinaci zptisobem blizkym exotermické chemické reakci. Pti rekombinaci
dochazi k uvolnéni entalpie, vyvinu tepla a zformovani plazmatu. lonizace atomu
a molekul plynu formujicich plazma muize byt vyvoldna ohfevem na vysokou
teplotu, laserem nebo generatorem mikrovinného zafeni [103].

Technologie plazmatického nastiiku je jednou z primyslové nejpouzivanéjSich
zpiisobll nanaSeni vrstev a povlakii. Vyznacuje se roztavenim surového materialu
v prostiedi plazmatu (15000 °C), které je vytvareno V tzv. plazmatickém hotaku.
Jedno z moznych uspofadani je na obr. 4.10. Kionizaci plazmového plynu
a zformovani plazmatu je vyuzit elektricky oblouk vytvofeny stejnosmérnym
proudem mezi médénou katodou tyCového tvaru s hrotem z wolframu a médénou
anodou chlazenou vodou. Plazma je tvofeno v inertni argonové nebo heliové
atmosfétre. Pro zvySeni entalpie a tim teploty plazmatu jsou do ionizovaného plynu
pfidavany atomy vodiku, jejichZz rekombinaci vznika pétkrat vice energie nez
rekombinaci argonu. Vzniklé plazma je elektricky neutralni. Plyny na tsti dyzy maji
rychlost 500 — 1000 m.s™ [102].

Material povlaku je ve formé& prasku ptfivadén na vystupu trysky do plazmatu
vysokym tlakem argonu. Pfidavny material je nataven a urychlen smérem k povrchu
substratu. Je-li tento proces provadén na vzduchu, hovoifime o metodé¢ APS
(atmospheric plasma spraying). Pfimy kontakt s atmosférou vede k zvySené tvorbé
oxidického filmu na povrchu ¢astic pfidavného materidlu, coz mize ve svém
dasledku zptsobit zhorSené korozni, oxidacni a mechanické vlastnosti povlaku.
Nastiikem Vv ochranné atmosféie nebo metodou nasttiku za nizkého tlaku LPPS (low
pressure plasma spraying) lze tento nezadouci proces potlacit [102, 103].

Rizeny pohyb plasmového hoidku zajistuje tvorbu povlaku o definované
tloustce, ktera je vrozmezi nékolika um az jednotek mm. Plazmaticky nastiik
umoznuje deponovat povlaky z materidlli s vysokou teplotou tani, vcetné oxidické
¢1 jiné keramiky. Povlaky nanesené touto technologii se vyznacuji nizkou pevnosti
vazeb a vyrazné heterogenni strukturou. Obsahuji znacné mnoZzstvi port v mnozstvi
1-25% [123].
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Obr. 4.10: Schematicka konstrukce a nastiik plazmatickou pistoli [122].

4.4.3 Struktura povlaku

Povlaky deponované metodou HVOF (HVAF) a APS maji velmi heterogenni
vrstevnatou strukturu. Céstice nataveného piidavného materialu hnané nosnym
plynem vysokou rychlosti k povlakované soucasti jsou pii kontaktu s povrchem
substratu plasticky deformovany, ¢imz dochdzi k jejich mechanickému ukotveni.
Adhezivni a kohezivni pevnost rozhrani povlak / substrat je definovana charakterem
mechanickych zamka pfipravenych tryskanim, gravirovanim ¢i jinou metodou.
Vznika lamelarni ,,splatova“ struktura paralelni s rovinou povrchu (obr. 4.11).
Vysledna struktura obsahuje rovnéz nezadouci soucasti jako nenatavené castice,
oxidické ¢astice, kavity, pory a dalsi defekty v podobé trhlin, prasklin a nespojitosti
[102].

Dopad éastice
Vméstky

Porezita
Nenatavené nebo
oxidované éastice

Otryskané rozhrani

Obr. 4.11: Schéma struktury TBC povlaku pripraveného technologii Zarového
nastiiku [122].

Nenatavené ¢astice mohou byt pfitomny v povlaku v dasledku jejich nizké
absorpce tepla ¢i velmi kratké dob¢ v prostiedi plazmatu, a vyplyvaji tak zejména z
neuniformni velikosti ¢astic vychoziho praSku. Rozmérné ¢astice s velkou hmotnosti
se mohou pii injektdzi snaze dostat do stfedu proudu plazmatu s nizsi teplotou.
Oxidické castice vznikaji v pribéhu nanasSeni pii kontaktu s okolni atmosférou
zejména u kovu s vysokou afinitou ke kysliku. Kavity a pory se pak vyskytuji
nejcastéji na hranicich splat. SniZeni jejich obsahu Ize docilit depozici za snizené¢ho
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atmosférického tlaku (LPPS) nebo v prostfedi nizkého vakua (VPS). Nicméné
porézni povlaky maji vyrazné nizsi tepelnou vodivost, ¢ehoz je s vyhodou vyuzito
pravé u TBC povlaki. Trhliny a praskliny jsou obecné nezadouci a snizuji ochranné
vlastnosti povlakti. Vznikaji v disledku velkych vnitinich pnuti zptisobenych
teplotnim gradientem pii ochlazovani povlaku [124].

4.5 Unava povrchové upravenych superslitin

Rada praci z oblasti povrchovych Gprav je zaméfena pfevazné na vliv teplotniho
cyklovani a odolnosti proti teplotnim Soktim [125-128]. Poznatky z oblasti tinavy
samotnych vrstev nejsou nijak rozsédhlé a vétSina experimentalnich dat pochazi
ze zkousek nosného materialu s deponovanym povlakem ¢i vrstvou [129-131]. Vliv
povrchovych Uprav na tnavovou zivotnost je nasledné konfrontovan s materidlem
bez povrchovych tprav. Odolnost povlakll a vrstev vici nukleaci trhlin a jejich
chovani na rozhrani se substratem jsou hlavnimi faktory determinujicimi inavovou
Zivotnost.

4.5.1 Unavové chovdni za konstantnich teplot

Nedavné studie unavového chovani niklovych superslitin s difuzni ochrannou
vrstvou se shoduji v nazoru, ze vhodna technologie a typ povrchové upravy ptispiva
k zvySeni unavové zivotnosti [132-134]. Kritickym faktorem silné¢ ovliviiujicim
Zivotnost se jevi teplota zkouSeni [82, 102, 103]. Difuzni bariéry na
monokrystalickych slitinaich CMSX-4 a SCB zlepsuji nizkocyklovou tnavovou
zivotnost pti 900 °C, pti 500 °C ji naopak zhorSuji [135]. Za nizsich teplot jsou
vrstvy kiehké a trhliny sndze iniciuji, ¢imz mize dojit k pfedCasnému selhani
komponenty. Srostouci teplotou dochazi ke zlepSeni odolnosti vU¢i iniciaci
unavovych trhlin v disledku vyssi plasticity vrstev. Toto chovani difuznich a overlay
povlakii je popisovano jako kiehce-tvarny ptechod (DBTT — ductile to brittle
transition temperature) [102].

Ray [136] studoval ucinek TBC povlaku na vysokocyklovou tunavu
polykrystalické tvarené slitiny Superni C-263 za teploty 800 °C v rezimu fizené sily.
Testy byly provadény na vzduchu v rozsahu napéti 220 — 380 MPa s parametrem
asymetrie R = 0,1. Z vysledki ziskanych na tfech sadach vzorkd (a) bez povrchové
upravy, (b) pouze s vazebnym NiCoCrAlY povlakem a (¢) s TBC povlakem (ZrO,
stabilizovany 8 hm. % Y,03) vyplyva pozitivni vliv TBC povlaku na mez unavy,
kterd je oproti (a) i (b) vyssi (obr. 4.12). S rostouci amplitudou napéti tento benefit
klesa a pti amplitudé odpovidajici ptiblizné¢ 300 MPa je tinavova zivotnost TBC
povlaku horsi nez samotné superslitiny. Diivod je spojovan se snazsi nukleaci trhlin
vV mistech port a defekti a jejich naslednym rastem do substratu.

Unavova Zzivotnost materiali s TBC povlakem je do znatné miry ovlivnéna
rustem tepelné aktivovanych oxidi (TGO), které vznikaji na rozhrani keramické
vrstvy a vazebného povlaku. Vliv tloustky TGO na nizkocyklovou Unavu studoval
Jinnestrandem [137] na slitiné Haynes 230 sTBC povlakem sloZzenym
z vazebného Ni-23Co-17Cr-12,5AI-O,5Y povlaku a YSZ (7 hm. % Y,03)
keramického povlaku za teploty 850 °C (obr. 4.13). Zkousky probihaly v rezimu
fizené deformace. K vytvofeni TGO o tloust’ce v rozmezi 1 az 8 pm byla zkuSebni
télesa pred zahdjenim zkousSek vystavena podminkdm simulujicim realny provoz
(1000 °C v atmosféie slozené z 80 % N a 20 % O,) po dobu 0 — 1000 h.
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Obr. 4.12 : Krivky Zivotnosti superslitiny Superni C-263 bez povlaku, pouze
S vazebnym povlakem a s TBC povlakem (endurance limit for TBC — unavova
Zivotnost substratu s TBC, endurance limit for substrate + bond coat — unavova
Zivotnost substrdtu s vazebnym povlakem, endurance limit for bare substrate —
unavovd zZivotnost substratu, maximum stress — maximalni napéti, Number of cycles
to rupture — pocet cyklii do lomu) [136].
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Obr. 4.13: Vliv tloustky TGO na unavovou Zivotnost slitiny Haynes 230 s TBC
vrstvou (total strain range — rozsah celkové deformace, reversals to failure — pocet
pulcyklii do lomu) [137].

Pozorovani lomovych ploch a metalografickych vybrusti odhalilo iniciaci
unavovych trhlin v mistech, kde byla ocekdvdna nejvysSi koncentrace napéti.
Metodou kone¢nych prvkil bylo simulovdno rozlozeni napé€ti v okoli mist iniciace,
které potvrdilo maximalni Groven napéti v té€chto oblastech [137].

Mechanismy poskozeni TBC bariér béhem unavovych zkousek byly studovany
Wakim [138] a Hutafovou [139]. Zpusob poskozeni povlakd probiha piedevsim
delaminaci na rozhrani jednotlivych vrstev a je spojovan s pevnosti vrstev, trovni
vhitinich pnuti a velikosti potfebné delamina¢ni energie, ktera je zavisla na zptasobu
depozice [138]. Nukleace unavovych trhlin (obr. 4.14) probihd pfednostné na
povrchu povlaku a rozhranich mezi keramickou vrstvou a vazebnou vrstvou, odkud
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v

spojovana s pritomnosti Al,O3 Castic. Jejich pfitomnost je artefaktem po tryskani
povrchu substratu k docileni lepsiho ukotveni a lepSich adheznich vlastnosti povlaku
[140].

.+ ~-€oNICrAlY -

B o G T s o i :
;i x Substrate <44 b M&Jv’/\,ﬂ"— 4 C Nt\‘,/\“"‘.‘r_/ -

{4 delamination iy , il

"-'i-" T‘l "‘v \“
g
200 um
200 um

=

Obr. 4.14: Iniciace unavovych trhlin (a) z povrchu TBC (b) rozhrani keramické
vrstvy a vazebné vrstvy (substrate — substrat, delamination — delaminace) [139].

4.5.2 Unavove chovani pri termomechanickéem zatezovani

Rada komponent je v provozu vystavena nejen pasobeni mechanické slozky
namahani, ale i opakujicim se teplotnim gradientim. Z toho vyplyva dileZitost
zkousek termomechanické tnavy zvlasté v systémech s TBC povlaky pro spravné
pochopeni degrada¢nich mechanismii a urfeni zivotnosti komponent. Navzdory
dalezitosti je studii zkoumajicich termomechanickou tUnavu systému s TBC
povlakem velmi malo [141-146].

Problematickym je ptedevsim ohiev a chlazeni TBC povlaku, které jsou spojeny
s nizkou absorpci tepla a tepelnou vodivosti a sou¢asnym udrzenim odpovidajicich
teplotnich gradientll napfi¢ celou jeho tloustkou. Ruznych metod ohievu, jako je
radiaéni pec [141], indukéni ohfev [142, 143] nebo ohfev lampou [146], bylo vyuZzito
pfi termomechanickych testech TBC povlakt v rezimech IP a OP. Vysledky téchto
studii jednozna¢né nestanovuji, jaky typ zatéZzného cyklu je pro TBC systémy vice
devastujici. Naproti tomu studie Wrighta [141] provedena na monokrystalické
superslitiny René N5 povlakované YSZ (7 hm. % Y,03) vede k zavéru, ze v OP
rezimu je zivotnost TBC systému delsi, nez je tomu v piipad€ IP. Vysvétleni autofi
nalézaji v generaci tlakovych napéti v TGO na rozhrani keramické vrstvy a substratu
v disledku jejich rozdilnych koeficientii teplotni roztaZnosti (obr. 4.15). Takto
vznikld napéti umociiuji celkovou slozku tlakového napéti pti IP cyklu a dochazi
k prohnuti a odloupnuti TBC povlaku.
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Thermal Expansion of TBC Constituents
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Obr. 4.15: Teplotni roztaznost substratu a TGO tvorené oxidem hlinitym (thermal
expansion of TBC constituents — teplotni roztaznost slozek TBC poviaku, total
thermal expansion — celkova teplotni roztaznost, temperature — teplota) [141].

vvvvv

TBC systému pii IP cyklu. ZkouSky termomechanické unavy byly provedeny za
teplot 450 — 850 °C na superslitin€é M963 s TBC systémem tvofenym
Ni-25Cr-5Al1-0.5Y vazebnym povlakem a YSZ (7 hm. % Y,03) s teplotnim
gradientem mezi svrchni keramickou vrstvou a substratem 90 °C. Kfivky Zivotnosti
jsou ukézany na obr. 4.16a.

Rozdil v zivotnosti pfi rezimu cyklovani IP a OP je pfisuzovan rozdilnému
vyvoji sttedniho napéti, kdy IP cyklus vykazuje tlakové stfedni napéti a OP naopak
tahova (viz zdznam hysterezni smycky na obr. 4.16b). Stejnych vysledki dosahl
| Baufeld [144].
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Obr. 4.16: (a) Krivka Zivotnosti v reprezentaci amplitudy mechanické deformace
vs. pocet cyklii do lomu, (b) ustalené hysterezni smycky odpovidajici poloviné poctu
cyklit do lomu (mechanical strain amplitude — amplituda mechanické deformace,
cycles to failure — pocet cyklii do lomu, mechanical strain — mechanicka deformace,
stress — napeéti) [147].
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Neshody rovnéz panuji 1 v mechanismech poruseni TBC povlaku a iniciace
unavovych trhlin pfi termomechanickém namahani. PoruSeni TBC povlakd muze
probihat delaminaci nebo odlupovanim povlaku (obr. 4.17) v kompresni ¢asti cyklu.
Mista nukleace unavovych trhlin se mohou vyskytovat jak na vnitfnim
nepovlakovaném povrchu (v piipadé zkuSebnich ty¢i s vyvrtem) [142, 144]
vazebného povlaku [148], tak/nebo na rozhrani mezi vazebnym povlakem
a izola¢ni keramickou vrstvou [143].

Sifeni tnavovych trhlin do substratu probiha v médu II (nekrystalografické
Sifeni), které se posléze méni na mdd I (krystalografické Siteni). Vzhledem k vysoké
hustoté¢ mikrotrhlin generovanych v povlaku muze byt rust unavovych trhlin
substratem urychlen spojovanim sousednich zarode¢nych trhlin do jedné vétsi
trhliny, coz vede k nahlému skoku v rychlosti ristu inavové trhliny [149].
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Obr. 4.17: Poruseni TBC povlaku pri zkouskach termomechanické unavy
(a) delaminace (b) odlupovani (TC — keramicky povlak, BC — vazebny povlak,
Sub - substrat [147].
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5 Cile prace

Dizertaéni prace je zaméfena na studium vlivu nového typu tepelné
a environmentalni bariéry na Unavové chovani precipitacné¢ zpevnéné niklové
superslitiny MAR-M247 pfi termomechanickém zatézovani a izotermickém
zatéZzovani ve spojitém rezimu a v rezimu interakce Unavy s creepem. Pozornost je
upirana ptredevsim K ziskani poznatkii o mechanismech degradace v jednotlivych
rezimech zatéZzovani superslitiny MAR-M247 a vlivu povrchové upravy na
mechanismus porusovani a inavové charakteristiky superslitiny.

Na zakladé rozboru literarnich udaji byly formulovany nésledujici cile této
dizertacni prace:

1)

2)

3)

4)

5)

Provést zkousky nizkocyklové unavy v rezimu spojit¢tho zatéZovani
a zatézovani symetrickymi prodlevami v tahu a tlaku s konstantni hodnotou
amplitudy celkové deformace za teploty 900 °C u materiallu MAR-M247
v zékladnim stavu a stepelnou a environmentalni bariérou a jejich
vyhodnocenim ziskat charakteristiky napétoveé-deformacni odezvy a tnavové
Zivotnosti.

Analogicky provést zkousky termomechanické Unavy v teplotnim intervalu
500 — 900 °C na materialu MAR-M247 s tepelnou a environmentalni bariérou
a bez povrchové upravy a ziskat charakteristiky cyklické plastické odezvy
a unavové zivotnosti.

Ziskat poznatky o iniciaci inavovych trhlin a po¢ate¢nim §ifeni pozorovanim
povrchového reliéfu, osovych fezli a lomovych ploch u superslitiny
S povrchovou tipravou i1 bez ni.

Analyzovat vliv zatézného cyklu (IP vs. OP) pfi termomechanické tnavée
Vv teplotnim intervalu 500 — 900 °C na chovani testované¢ho materialu.

Analyzovat vliv tepelné a environmentalni bariéry na unavové charakteristiky
a na mechanizmus poskozeni materialu MAR-M247.
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6 Experiment

6.1 Slitina MAR-M247

Lita polykrystalicka niklova superslitina s komerénim nazvem MAR-M247 byla
dodana firmou PBS Velka Bites, a.s. Svym chemickym slozenim (viz tabulka 6.1)
se fadi do druhé generace niklovych superslitin a vyuziti nachdzi v prvé tadé
pro vysokoteplotni aplikace na integralnich kolech a lopatich rotorovych turbin.
Nizky obsah uhliku vede k zvyseni teplot solidu a liquidu a zaroven k omezené
tvorbé mnozstvi karbidd, které jsou za vysokych teplot nestabilni a mohou iniciovat
unavoveé trhliny. Vysokotavitelné prvky (W, Co) zajistuji zpevnéni substituc¢niho
roztoku y. Zvysené¢ mnozstvi Ta a Hf stabilizuje a zpeviuje fazi y'.

Tabulka 6.1: Chemické slozeni slitiny MAR-M247 — tavba G49 [hm. %] (dodano
vyrobcem PBS, Velka Bites, a.s.)

C Cr Co W Mo Ta Ti Al B V4 Hf Ni

0,15 8,37 991 992 067 305 101 542 0,015 0,04 1,37 zbytek

Z diivodu narocné obrobitelnosti je superslitina MAR-M247 odlévana metodou
presného liti do vytavitelného modelu. Jelikoz obsahuje titan a hlinik, jez maji
vysokou afinitu ke kysliku a zaroveil je nikl vysoce reaktivni v prostfedi dusiku,
musi byt v celém procesu vyroby aplikovana vakuova technologie.

K dosaZeni optimalni struktury a zajiSténi maximalnich mechanickych vlastnosti
byla dodanad superslitina MAR-M247 po tepelném zpracovéani. Proces tepelného
zpracovani sestdva z rozpoustéciho zihani (1200 °C / 2h) s ochlazenim na vzduchu
a nasledného precipitacniho zihani (870 °C / 24h) rovnéz s ochlazenim na vzduchu.
Pied samotnym tepelnym zpracovanim byl zafazen proces izostatického lisovani
za tepla (1200 °C / 100 MPa / 240 min) tzv. HIPovani, jeZ vyznamné redukuje
velikost a mnozstvi slévarenskych defektt [150].

6.2 Depozice tepelné a enviromentdlni bariéry

Pied samotnym procesem depozice byl povrch vybrané skupiny vzorkt tryskan
za ucelem zajisténi dobré pfilnavosti kovového vazebného povlaku k povrchu
superslitiny MAR-M247. Tryskani povrchu bylo provedeno korundovymi (Al,O3)
casticemi, které byly urychleny tlakem vzduchu odpovidajiciho 5 atmosféram po
dobu 3 minut. Primérna drsnost povrchu takto upravené superslitiny R, byla 7,5 pm.
Pro depozici vazebného povlaku byl pouzit komeréné dostupny prasek (H.C. Starck
Amperit 415, Goslar, Némecko) s pramérnou velikosti ¢astic prasku (45 + 22) um
a chemickym slozenim v hm. % je 32 Ni, 21 Cr, 8 Al, 0,5 Y a 38,5 Co. Naneseni
CoNiCrAlY povlaku bylo provedeno metodou APS, kdy parametry nastfiku byly
voleny s ohledem na zajisténi optimalni tloustky vazebného povlaku a minimalizaci
vnitinich pnuti. Proto byl vazebny povlak nanesen ve dvou prichodech
plazmatického hotaku. Druhy priichod byl realizovan po ochlazeni povrchové teploty
substratu pod 80 °C. Depozice vazebného povlaku probihala na zatizeni MF-P-1000
vybaveného plazmatickou pistoli FAMB-XL. Rychlost otacek na polohovacim
zatizeni byla 2000 ot. /min.
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Dvouvrstvy keramicky povlak byl vyroben metodou APS na stejném zafizeni,
jako byl ptipraven vazebny povlak. Keramicka YSZ mezivrstva TEBC povlaku byla
vytvofena z komercéné dostupného aglomerovaného a slinutého prasku (H. C. Stark
Amperit 827) s velikosti ¢astic (45 = 10) pm. Byly zvoleny dvé varianty svrchni
vrstvy, z nichz jedna byla urena pro izotermické unavové zkousky a je vytvorena
experimentalni smési mullitu (AlgSi,O13) a hexacelsianu (BaAl;Si;Og) v poméru
70:30 vol. %, coz tento povlak fadi do skupiny barium-alumino-silicate (BAS)
povlakl. Z diivodu nestability prvné¢ zmiflovaného prasSku pii rychlé zméné teploty
bylo nutné vyvinout stabilnéjsi svrchni povlak. Tento povlak pro zkousky
termomechanické tnavy byl tvofen z mullitu (AlgSi2O13), spinelu (MgAl;O,)
a BaCO;z v poméru 60:30:10 hm. %, coz tento typ povlaku fadi mezi barium-
magneisum-alumino-silicate (BMAS) povlaky.

6.3 Unavové zkousky

6.3.1 [Izotermicka unava

Zkousky nizkocyklové unavy bez prodlev a s prodlevami byly provedeny
na valcovych zkuSebnich télesech. Rozméry a tvar jsou uvedeny na obr 6.1. Mérna
délka Lo je 15 mm a pramér dp md 6 mm. Drsnost povrchu po findlnim opracovani
byla Ry = 0,4 um.
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Obr. 6.1 Vykres zkuSebni tyce pro zkouSky nizkocyklové unavy a interakce tinavy
s creepem za konstantni teploty.

Zkusebni tyCe byly zatéZzovany v symetrickém deformacénim cyklu (R, = -1)
s fizenou konstantni amplitudou celkové deformace a konstantni rychlosti deformace
(0,002 S'l) na elektrohydraulickém zkusebnim zafizeni MTS 810 s maximalnim
zatizenim + 100 kN a fizeném pocitacem s programem dodanym firmou MTS.
Schematické znazornéni zatéZnych cykli pii zkouskach nizkocyklové unavy
za konstantni teploty je vyobrazeno na obr. 6.2a. Extenzometr upevnény ve stiedni
casti vzorku byl pouzit ktizeni a méfeni podélné deformace. Mérnd délka
extenzometru odpovidd 12 mm. Pro zkouSky za zvySenych teplot byl pouzit
extenzometr vybaveny prodlouZzenymi hroty z keramiky tak, Ze jeho elektronicka
¢ast byla umisténa mimo pec a udrzovana na konstantni teploté proudem stlaceného
vzduchu. Doba trvani zkousek bez prodlev byla mezi 0,4 az 50 hodinami a 24 az 300
hodinami pro zkousky s prodlevami.

K ohfevu vzorkl na teplotu zkousek byla pouzita tfizonova elektricka odporova
pec. Rizeni teploty v peci bylo provedeno za pomoci tiikandlového regulatoru
prostfednictvim termoc¢lankt pfipevnénych na vzorku (viz ¢ervené tecky na obr. 6.1).
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V pribéhu experimentl byla teplota na téchto mistech udrzovana na zadané teploté
s presnosti + 1,5 °C.

(a) — — Bez prodlev _ (b)
— S prodlevami

(%)

Obr. 6.2: Schéma (a) zatéezného cyklu (b) hysterezni smycky
eprk — pririistek plastické deformace v tlaku, ey — pririistek plastické deformace
V tahu, ow — relaxace napéti v tlaku, oy — relaxace napéti v tahu.

Pro vybrané pocty cykli tvorici pfiblizné geometrickou posloupnost (20 hodnot
na dekadu) byla do elektronické paméti zaznamendavana digitalni forma hysterezni
smycky (asi 400 dvojic napéti a deformace). Schéma hystereznich smycek ukazuje
obr. 6.2b. Krom¢ toho fidici program vyhodnocoval zejména amplitudu napéti,
amplitudu celkové deformace, maximalni a minimalni hodnoty napéti a deformace
v daném cyklu a efektivni modul pruznosti pti odlehéeni z tahu a z tlaku. Amplituda
plastické deformace rovnajici se polovi¢ni Sifce hysterezni smycky pii pruchodu
sttednim napétim byla vyhodnocena separatnim programem pozdéji s vyuZitim
digitalnich udaji o jednotlivych zaznamenanych hystereznich smyckach. Digitalni
data (dvojice napéti a deformace) béhem zkousek nizkocyklové tinavy s prodlevami
byla zaznamenavana v ¢asovém intervalu 0,01 s™. Kritériem ukonéeni zkousky
bez prodlev byl pokles poméru stiedniho napéti ku amplitud€ napéti na hodnotu:

Im - _0,3 (6.1)

Oa

Podminka ukonceni zkousky s prodlevami byla stanovena jako rozdil rozkmitu
napéti i-t€ho cyklu (anax — a,inin) a referen¢niho cyklu (a;ef ), ktery byl podéleny
hodnotou referen¢niho cyklu:

ref

i\
(Umax "min) Oa

ref
Oa

<07 (6.2)

kde olqy @ O}, jsOu maximalni a miniméalni hodnoty napéti v i-tém cyklu, agef
je referen¢ni hodnota amplitudy napéti stanovena v 10. cyklu. Pokud klesne tento
pomér na hodnotu 0,7, zkouska se povazuje za ukoncenou. Ob¢ uvedend kritéria
odpovidaji unavové trhliné rozsitené ptiblizné€ na tfetinu prifezu zkusSebniho télesa.
Pocet cykli do lomu Ns byl stanoven jako pocet ub&hlych cykli v okamziku splnéni
kritéria nebo v okamziku lomu zkuSebniho télesa, pokud nastal pted dosaZenim
kritéria ukonceni zkousky.
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6.3.2 Termomechanicka unava

Pro zkousky termomechanické tunavy materialu MAR-M247 byly zhotoveny
zkusebni vzorky valcového tvaru s mérnou délkou Lo = 16 mm a primérem mérné
délky dp = 7 mm. Drsnost povrchu mérné délky byla R; = 0,4 um. Rozméry a tvar
vzorku jsou uvedeny na obr. 6.3.

16 67
O,CB n 57,32
Se
i Ro0.4 Ral6 0.5x45 L
. — ct——- DIN 332-A2x4,25

_
)

&
[ £7]0.02]4]

870,05 | |

912+0,05

Obr. 6.3 Vykres zkusebni tyce pro zkouSky termomechanické unavy.

Testy termomechanické unavy byly provedeny s pouzitim pocitatem fizeného
servo-hydraulického systému MTS 880 v teplotnim intervalu 500 — 900 °C s fizenou
amplitudou mechanické deformace a s dobou cyklu 160 s (5 °C.s™) v rezimu
In-Phase (IP) a Out-of-Phase (OP). Slozka mechanické deformace &mech, byla
vypoctena z celkové deformace &y odectenim slozky tepelné roztaznosti &y (Viz
rovnice 2.6). Ovladani zkousky bylo zajiSténo softwarem TestSuit umoziujicim
nastaveni parametri zatézovaciho systému pomoci fidiciho programu. Podélna
deformace byla méfena a fizena extenzometrem upevnénym ve stfedni ¢asti vzorku
pomoci prodlouZenych keramickych hrotd, aby nedoSlo k ovlivnéni elektrické ¢asti
vysokou teplotou. Mérna délka extenzometru byla 12 mm.

Ohiev zkuSebnich téles byl provadén vysokofrekvenénim indukénim topnym
zafizenim. Teplota nepovlakovanych zkuSebnich téles byla méfena s piesnosti
+ 0,2 °C termoclankem (typ K) umisténym ve sttedu mérné délky (Cervend teCka
na obr. 6.3). Termoc¢lanek byl navic obalen izola¢ni textilii, aby nedoslo k jeho
ovlivnéni béhem ochlazovani proudem vzduchu. Nehomogenita teplotniho pole
vV ramci mérné délky byla v rozsahu + 5 °C.

Ohiev a méfeni teploty povlakovanych téles probihaly analogicky ke zkouskam
nepovlakovanych zkuSebnich téles. Pouze umisténi termoclanku pro povlakovanou
superslitinu bylo z experimentalnich divodu zvoleno ve vybéhu zkuSebniho télesa,
kde byl vyroben vyvrt do hloubky 3 mm skrze povlak az do substratu (modra tecka
na obr. 6.3). Jiné umisténi termoclanku bylo vybrano z divodu, aby nedochazelo
Kk pfed¢asné iniciaci a Sifeni navovych trhlin. S ohledem na tuto skute¢nost byly
zkousky termomechanické unavy provedeny v teplotnim intervalu 475 — 875 °C, coz
odpovida teplotnimu intervalu 500 — 900 °C na mérné délce.

Digitalni zdznam dat ze zkouSek TMF byl proveden analogicky k izotermickym
zkouskam. Amplituda plastické deformace rovnajici se polovi¢ni Sifce hysterezni
smycky pfi prichodu stfednim napétim byla vyhodnocena separatnim programem
s vyuzitim digitdlnich udaji o jednotlivych hystereznich smyckach. Kritérium
ukonceni TMF zkousek bylo stanoveno obdobné jako u zkousek izotermické unavy
s prodlevami, a to dle rovnice 6.2. Zkousky TMF byly provadény v souladu
s ,,Validated Code-of-Practice for Strain-Controlled Thermo-Mechanical Fatigue
Testing™ [53].
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6.4 Pozorovaci metody

Opticky mikroskop Olympus DSX 510 (OM) a software pro analyzu obrazu
Olympus Stream Enterprise Desktop 2.1 byly pouzity pro méteni tloustky a plosné
porovitosti jednotlivych vrstev TEBC povlaku. Tato méteni probihala na piicnych
1 podélnych metalografickych vybrusech vybranych zkuSebnich téles — vychozi stav
pied zkouskami nizkocyklové tnavy a jeden vzdy po dvou vzorcich pro jednotlivé
rezimy zatézovani — celkem tedy 10 vzorkd.

Metalografické vybrusy, lomové plochy a leSténé mémé délky vybranych
unavovych zkuSebnich téles byly pozorovany ve skenovacim elektronovém
mikroskopu (SEM) TESCAN LYRA 3 XMU s maximalnim rozliSenim 1,2 nm pii
30 kV. Pro lokélni chemickou analyzu byl pouzit EDS detektor Oxford XMAX,
ktery je zabudovéan v SEMu.

Orientované folie pro pozorovani v transmisnim elektronovém mikroskopu
(TEM) byly pfipraveny standardni procedurou, kdy jsou ze zkuSebni tyce
elektrojiskrové odfezany platky o ptiblizné tloustce 0,7 mm, které jsou posléze
mechanicky brouseny na tlouStku ptiblizn€¢ 80 um a nésledné jsou ze ztenenych
platktt vyseknuty disky o priméru 3 mm. Finalni ztenovani, kdy se doséhne
tloustky potfebné k pozorovani na TEM, probihalo v elektrolytu skladajicim se
z 950 ml ledové kyseliny octové p.a. a 50 ml kyseliny chloristé¢ 70 % p.a. Nastavené
napéti a odpovidajici proud prochazejici 3mm diskem byly 70 V a pfiblizné 150 mA.
TEM a STEM pozorovani byla provedena na pfistrojich Philips CM12 STEM
a JEOL 2100F STEM s pouzitim goniometru s velkym naklapécim rozsahem
(+ 45° hlavni naklon a + 20° pfi¢ny sklon) se zvlastnim zaméfenim na dislokacni
strukturu a objasnéni mechanismi degradace béhem vysokoteplotni nizkocyklové
a termomechanické tnavy niklové superslitiny MAR-M247.

6.5 Méreni mikrotvrdosti

Me¢éteni mikrotvrdosti dle Vickerse superslitiny MAR-M247 a jednotlivych vrstev
povlaku bylo provedeno na =zafizeni ZWICK Z2.5 s optickym systémem
a mikrotvrdostni hlavou ZHUO.2. Zvolené zatizeni bylo 0,2 kgf (1,96 N) a cas
vnikani indentoru do materialu byl 10 sekund s naslednou 10 sekundovou vydrzi na
maximalnim zatizeni. Mikrotvrdost byla naméfena na metalografickych vybrusech
podélnych fezii zkuSebnich téles a vtisky byly umistény vzdy pfiblizné v polovicni
tloustce jednotlivych vrstev povlaku. Odlehcovaci kiivky ziskané z testl
mikrotvrdosti dle Vickerse byly pouzity pro stanoveni Youngova modulu TEBC
systému.
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Pro charakterizaci vlivu TEBC povlaku na vysokoteplotni nizkocyklové tinavové
chovani superslitiny MAR-M247 byly provedeny néasledujici testy: 1) série
izotermickych unavovych zkousek se spojitym cyklovanim v rozsahu amplitud
celkové deformace odpovidajici poctu cykli 10? az 5 x 10% 2) série izotermickych
unavovych zkousSek s vlozenymi Sminutovymi prodlevami na hodnoté maximalni
deformace soucasné¢ Vvtahu i tlaku; 3) série zkouSek termomechanické tnavy
Vv teplotnim intervalu 500 — 900 °C. VSechny tyto zkousky byly provedeny jednak na
nepovlakované superslitiné MAR-M247 a jednak na materialu s deponovanou TEBC
vrstvou. Analyza vychozi mikrostruktury a mikrostruktury po tinavovych zkouskach
byla provedena za pomoci SEM a TEM. Z namétfenych dat jsou prezentovany kiivky
cyklického zpevnéni/zmekeeni, kiivky vyvoje stfedniho napéti, relaxacni kiivky,
cyklické deformacni kiivky a kiivky tinavové Zivotnosti.

1.1 Vychozi mikrostruktura superslitiny MAR-M247

Mikrostruktura superslitiny MAR-M247 ve vychozim stavu je dokumentovana
na metalografickém vybrusu zhotoveném ve sméru kolmém na osu vzorku (obr. 7.1).
Je tvofena hrubymi dendritickymi zrny, ktera jsou vysledkem pomalého ochlazovani
odlitku a jez jsou typicka dlouhymi primarnimi a kratkymi sekundarnimi vétvemi
dendritii (obr. 7.1a). Primérna velikost zrna zji§ténd linearni prisec¢ikovou metodou je
2,1 £ 0,3 mm. Slévarenské vady jsou diky HIPovani pfitomny v materidlu v omezené
mife. Porovnani defektl na metalografickém vybrusu neHIPované a HIPované
superslitiny je prezentovano na obr. 7.1b, respektive obr. 7.1c. Rozméry
slévarenskych vad u materalu, ktery nebyl izostaticky lisovan za tepla, dosahovaly
ptes 500 um (obr. 7.1b). Shlukovani defekti do clusterii nebylo vyjimkou. Naproti
tomu HIPovéani vedlo k znatelnému sniZeni Cetnosti slévarenskych vad a rovnéz
k redukci jejich velikosti, kdy maximalni rozmér slévarenskych defekti byl do
200 um (obr. 7.1c). Mikrostruktura superslitiny je z ptevazné casti tvofena matrici
neuspofadaného tuhého roztoku y s fcc miiZzkou a koherentni y” fazi s uspofddanou
strukturou (L1,) zajistujici precipitacni vytvrzeni superslitiny. Obr. 7.1d ukazuje
tvarovou riznorodost y” precipitatll, s jakou je mozné se u superslitiny MAR-M247
setkat. Morfologie a velikost y* precipitati je trojiho druhu. Okraje dendritickych
vétvi jsou lemovany oblastmi s hrubymi y” precipitaty s velikosti v jednotkach pum
a jasné ohranicuji oblasti s kubickymi Yy’ precipitdty s primérnou délkou hrany
460 nm. Na detailu hrubych y” precipitatt (obr 7.1€) je mozné pozorovat vyraznou
tvarovou slozitost s ¢etnymi zalivy. Nezbytné tepelné zpracovani ve svém dusledku
vede Kk seskupeni nekolika kubickych y” precipitatti kolem spolecného jadra (obr 7.1f).
Rovnéz dochazi k precipitaci jemné disperze nanocastic y~ s prumérnou velikosti
50 nm. Objemovy podil y” precipitatii uréeny obrazovou analyzou snimkii z TEM byl
stanoven na 61 %. Na hranicich zrn a v interdendritickych prostorach je moZzné najit
zvySené mnozstvi komplexnich karbidl na bazi Zr, Hf, Ta a Mo karbidd.
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Obr. 7.1: Mikrostruktura supersliting MAR-M247 (a) dendriticka struktura (OM),
(b) defekty pred HIPovanim, (c) defekty po HIPovani, (d) morfologicka rozlicnost
precipitatit, (e) detail morfologie hrubych precipitatu, (f) detail usporadani kubickych
precipitatit s disperzi nanoprecipitatii; (b-f) — SEM; (a, c-€) — HIPovany materidl.

7.2 Vychozi mikrostruktura TEBC

Vychozi mikrostruktura TEBC povlaku pro zkouSky izotermické tnavy spolu
s jednotlivymi strukturnimi soucdstmi povlaku jsou v detailech ukazany
na metalografickém vybrusu na obr. 7.2. Piehledovy snimek pofizeny v zpétné
odrazenych elektronech, které jsou citlivé na chemické sloZzeni (back-scattered
elektron — BSE), je zndzornény na obr. 7.2a a ukazuje pocatecni splatovou
mikrostrukturu TEBC povlaku deponovaného na superslitinu  MAR-M247.
V mikrostruktute TEBC lze rozpoznat tii rozliSené oblasti. Svrchni keramickou vrstvu
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tvoii experimentalni systém sestavajici z Mullitu — AlgSi,O;13 (tmavé Sedé splaty)
a Hexacelsianu — BaAl,Si,Og (svétle Sedé splaty). Heterogenni splatova morfologie
typicka pro APS deponované povlaky svrchni vrstvy je ukazana v detailu na obr. 7.2b.
Splaty hexacelsianu maji zna¢n¢ nepravidelny tvar a jsou rovhomérné distribuovany
v pievladajici mullitové fazi. Pomér mullitu a hexacelsianu v povlaku po depozici
zustal stejny jako pomér vstupnich praskt a to 70:30 obj. %. Ptilezitostné jsou v horni
vrstvé pritomny tenké horizontdlni 1 vertikalni kapilarni trhliny. Primérna tloustka
a plosna porovitost svrchniho BAS povlaku je 247 £ 21 um a 5,45 %. Keramickd YSZ
mezivrstva TEBC povlaku nachézejici se piimo pod BAS povlakem ma prumérnou
tloustku a plosnou porovitost 169 + 23 pm, resp. 9,13 %. Detail na obr. 7.2¢ ukazuje
mikrotrhliny a §tépné defekty pritomné v YSZ mezivrstvé. Svrchni BAS povlak spolu
S YSZ mezivrstvou tvoii tepelné izolacni systém. Pfimo na substrat superslitiny
MAR-M247 byl nanesen kovovy CoNiCrAlY vazebny povlak. Primérna tloustka
vazebného povlaku a plosna poérovitost odpovidd 268 £ 19 um, respektive 5 %.
Mikrostruktura vazebného povlaku, jak je ukazana ve vét§im zvétSeni na obr. 7.2d, ma
typickou lamelarni morfologii roztavenych splatii a je tvofena fazemi B (NiAl)avy /vy’
Rozhrani mezi svrchnim BAS povlakem a YSZ povlakem je plné spojité a bez defektl
(obr. 7.2e). Stejné tak je tomu i V piipad¢ rozhrani YSZ povlaku a vazebného povlaku
a neobsahuje zadné rozeznatelné stopy tepelné aktivovanych oxidu (obr. 7.2f).
Rozhrani YSZ povlaku a vazebného povlaku kopiruje topografii vazebného povlaku.
Z hlediska celkové integrity jednotlivych na sebe navazujicich povlaki a kvality jejich
rozhrani splituje vychozi stav TEBC povlaku standardy pro aplikaci v leteckém
primyslu. Rozhrani mezi vazebnym povlakem a superslitinou MAR-M247 ma
vysokou drsnost zptsobenou tryskanim Al,Oz ¢éasticemi pro zlepSeni nezbytného
mechanického spojeni vazebného povlaku k substratu. Tryskaci ¢astice mohou byt
zakotveny v substratu (viz obr. 7.2g) a ptsobit jako iniciatory tinavovych trhlin. Krom
toho tryskani Al,Os ¢asticemi zpiisobuje silnou deformaci mikrostruktury v tenké
podpovrchové vrstvé superslitiny MAR-M247. Primérna hloubka deformované zony
je (14 £ 5) um. Toto rozhrani je opét bez piitomnosti defektl ¢i mikrotrhlin a kopiruje
topografii mechanicky predupraveného zakladniho materialu, ¢imz je zarucena vysoka
adheze vazebného povlaku. EDS mapy zobrazené na obr. 7.3, ukazuji distribuci prvku
v TEBC. Nutno podotknout, Ze morfologie precipitati mimo podpovrchovou vrstvu
zustala po naneseni TEBC povlaku nezménénd a depozici povlaku nedoSlo
k negativnimu ovlivnéni struktury, coz by mohlo v koneéném dusledku mit vliv
na vysledky tnavovych zkousek. Vysledny povrch deponovaného TEBC povlaku ma
vlnity charakter s tenkymi kapilarnimi trhlinami a je zndzornén na obr. 7.2h.
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Obr. 7.2: Vychozi mikrostruktura TEBC poviaku pro izotermické zkousky
(a) prehledovy snimek, (b) svrchni BAS vrstva tvorena mullitem a hexacelsianem,
(c) YSZ mezivrstva, (d) vazebny CoNiCrAlY povlak, (e) rozhrani BAS/YSZ, (f) rozhrani
YSZ/CoNiCrAlY, (g) rozhrani CoNiCrAlY/MAR-M247 s ukotvenou relikini Al,Os
castici po tryskani (h) vzhled povrchu zkusebni tyce s TEBC povlakem; SEM.
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Obr. 7.3: EDS mapy distribuce zdkladnich prvkii v TEBC povlaku pro izotermické
zkousky.

Vychozi mikrostruktura TEBC povlaku pro zkousky termomechanické tnavy je
ukdzana na obr. 7.4. Mikrostruktura, tlouStka i poérovitost vazebného CoNiCrAlY
povlaku a YSZ mezivrstvy jsou shodné pro oba typy zkuSebnich téles, nebot
parametry nastifiku zistaly stejné. Primérné tlouStka a ploSna podrovitost svrchniho
BMAS povlaku tvotfeného smési AlgSiO13 + MgAIl,O4 + BaCO3 v poméru 6:3:1 je
233 £35 um a 7,15 %. Ve vrstvé jsou a priory pfitomny kapilarni trhliny, které jsou
nahodile orientovany (obr. 7.4b). Na prvni pohled jsou patrné rozdily svrchnich
povlaku (obr. 7.2a a obr 7.4a). Splatova morfologie BMAS povlaku je zachovana, ale
vrstva se zda byt mnohem homogennéjsi stran chemického sloZeni. EDS analyza
odhalila, Ze béhem plazmatické depozice svrchni vrstvy doslo k odpafeni znacné ¢asti
BaCOj; ktery neni pfitomen v svrchni vrstvé povlaku mérou odpovidajici sloZeni
praskového materialu (obr. 7.5).

i

R R
¢ T ;",4‘}* *\" 2

P e ?d- £ ot ¥ 8 ’
Obr. 7.4 Vychozi mikrostruktura TEBC poviaku pro termomechanické zkousky
(a) prehledovy snimek, (b) detail svrchniho povlaku.
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Obr. 7.5: EDS mapy distribuce zdkladnich prvkii v TEBC povlaku pro zkousky
termomechanické unavy.

V tabulce 7.1 jsou shrnuty vysledky méfeni mikrotvrdosti za pokojové teploty
a vypoctené moduly pruznosti, které byly stanoveny z odlehCovacich kiivek béhem
zkousek mikrotvrdosti pro niklovou superslitinu MAR-M247 a jednotlivé vrstvy
TEBC povlaki. Primérnd mikrotvrdost BMAS svrchniho povlaku je shodna s tvrdosti
YSZ povlaku. RovnéZ moduly pruznosti obou téchto vrstev povlaku jsou si velmi
blizké. Tvrdost a modul pruznosti BAS povlaku je nepatrné vyssi. Youngiv modul
pruznosti superslitiny MAR-M247 vérné sekunduje hodnotdam naméfenym pted
unavovymi zkouskami na valcovych zkuSebnich télesech za pokojové teploty, kdy
primérny modul pruznosti nepovlakovaného materialu ¢inil 221 GPa.

Tabulka 7.1: Vysledky méfeni mikrotvrdosti a vypocteny modul pruznosti
superslitiny MAR-M247 a jednotlivych vrstev TEBC povlakii.

MAR-M247 CoNiCrAlY  YSZ BAS BMAS
HV 0.2 397 370 733 801 736
E [GPa] 225 119 52 66 60
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7.3 Izotermicka a termomechanicka unava nepovlakované
superslitiny

Zkousky nizkocyklové tnavy nepovlakované¢ superslitiny MAR-M247
bez prodlev a sprodlevami (vtahovém i tlakovém vrcholu hysterezni smycky
zaroven) za konstantni teploty 900 °C byly provedeny na sérii 16 zkuSebnich téles.
Zkousky termomechanické tnavy v teplotnim intervalu 500 — 900 °C v rezimech IP
a OP probéhly na sérii 12 zkuSebnich té€les. Amplituda celkové deformace byla volena
s ohledem na modul pruznosti E jednotlivych zkuSebnich tcles tak, aby Zivotnost
odpovidala nizkocyklové oblasti, tj. pocet cykli do lomu v rozmezi 10% — 5x10%
Vysledky jsou uvedeny v nasledujicich tabulkach 7.2 a 7.3.

Tabulka 7.2: Ptehled provedenych zkousek a vysledkl izotermické unavy na
nepovlakované superslitiné MAR-M247 na teploté 900 °C.

Poznamka € [%0] Eow [GPa] ©6a[MPa] &5 [%]  Nf[-]

Bez prodlev 0,75 165 747,5 0,2316 90
0,60 156 642,4 0,1436 242
0,50 157 623,1 0,1043 206
0,40 141 519,7 0,0456 965
0,35 171 493,2 0,0306 1192
0,25 173 411,9 0,0124 3089
0,20 146 301,7 0,0056 15697
0,18 156 306,7 0,0011 29004
0,17 146 272,3 0,0016 31170
0,16 160 255,2 0,0015 58034

S prodlevami 0,50 149 613,8 0,2381 94
0,40 147 580,6 0,1729 141
0,30 136 4492 0,1070 476
0,28 145 390,8 0,0818 579
0,25 132 400,3 0,0797 500
0,21 135 325,3 0,0563 1739
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Tabulka 7.3: Pichled charakteristik provedenych zkousek termomechanické unavy na
nepovlakované superslitiné€ MAR-M247 v teplotnim rozsahu 500 — 900 °C.

Poznamka €amech [%0]  Esoo Ego0 6. [MPa] &5 [%] N¢[-]
[GPa] [GPa]

IP 0,50 184 166 767,2 0,0519 86
0,42 187 154 621,2 0,0231 144
0,35 176 144 514,5 0,0170 349
0,30 183 146 478,5 0,0137 767
0,19 195 175 3715 0,0028 2400
0,17 185 142 293,0 0,0070 4998

OoP 0,50 182 164 698,1 0,0918 128
0,42 176 158 631,9 0,0563 273
0,30 178 163 534,0 0,0293 413
0,27 181 161 463,4 0,0246 1326
0,25 170 150 475,9 0,0265 1941
0,19 174 152 353,7 0,0029 3789

7.3.1 Krivky zpevnéni/zmékceni

Na obr. 7.6 a 7.7 jsou uvedeny zavislosti amplitudy napéti, respektive sttedniho
napéti na poctu cykli N pro vybrané amplitudy celkové deformace ze zkousek
izotermické tUnavy. Pro oba typy =zatézovani lze pozorovat obdobny charakter
napétové odezvy na vnéjsi zatizeni a pribéh kiivek zpevnéni/zmekceni (obr. 7.6a
a 7.7a) muze byt rozdélen do tii oblasti. — oblast vyssich, stfednim a nizkych amplitud
celkové deformace. V oblasti vysSich amplitud celkové deformace (g5 > 0,6 % pro
nizkocyklovou unavu bez prodlev a g, > 0,4 % pro tnavu s prodlevami) vykazuje
materidl po pocatecnim mirném zmekcéeni stabilni napétovou odezvu s opétovnym
poklesem amplitudy napéti ke konci tinavového Zzivota. Cyklické zmékceni po celou
dobu unavového Zivota je typické pro zkouSky provedené pro stfedni hodnoty
deformaci. Odezva materidlu na cyklické zatézovani s amplitudou celkové deformace
€a < 0,25 % ma stabilni pribéh a ke zmékceni materidlu nedochézi ani v pocatecni
tazi. V zavéru tnavového Zivota dochazi k vyraznéjSimu poklesu amplitudy napéti,
které je spojeno s Sifenim unavové trhliny. Nezanedbatelnym cCinitelem v prib&hu
unavovych zkousek je stiedni napéti. Diky volbé symetrického zatézného cyklu
osciluje stfedni napéti v pribéhu zkouSek nizkocyklové unavy bez prodlev
i sprodlevami kolem stabilnich hodnot ustanovenych na =zafatku cyklovani
a nedochazi ke kontinualnimu vyvoji sttedniho napéti. Jak je patrné z diagramua 7.6b
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a 7.7b, stiedni napéti je spiSe mirné tahové. Jeho hodnoty v prubéhu cyklovani (do
doby, nez je dosazeno kritérium urcené rovnici 6.1 pro inavu bez prodlev, respektive
rovnici 6.2 pro Unavu s prodlevami) nepiesahuji 45 MPa. Toto chovani je dano
rozdilnym tahovymi a tlakovymi moduly pruznosti superslitiny MAR-M247.
Analogicky ke kiivkam zpevnéni/zmék¢eeni je pokles stfedniho napéti na konci zivota
spjat s Sifenim magistralni trhliny a se zménou tvaru hysterezni smycky (viz obr. 7.8).
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Obr. 7.6: Napétova odezva nepovlakované superslitiny MAR-M247 pii zkouSkach
izotermické unavy bez prodlev za teploty 900 °C (a) kiivky cyklického
zpevneni/zmekceni, (b) pribéh stredniho napéti.

(a) e [%] (b) e, [%]
800 900°C | » 050 200 900°C | © 0,50
© 0,40 © 0,40
0,30 0.30
o
— 600 0,25 — ;
> g21 8 0,21
= = 0
©"400 o

200

n L Ll 41l Ll 1ol Lol -200 L 1 al i L 1 L
10° 10" 102 10%® 10* 10° 10° 10" 102 10%® 10* 10°
N [cykly] N [cykly]
Obr. 7.7: Napétova odezva nepovlakované superslitiny MAR-M247 pri zkouSkach
izotermické unavy s prodlevami za teploty 900 °C (a) kiivky cyklického
zpevneni/zmekcent, (b) pribéh stredniho napéti.

(@)

800

400

©

o

s o

o]

.ao0 - & N © N=10
400 N 2 No=N.J2

N N = N,
-800 * , : -800 : . :
-0.60 -0.30 0.00 0.30 0.60 -0.60 -0.30 0.00 0.30 0.60
e [%] e [%]

Obr. 7.28: Vyvoj hystereznich smycek behem unavovych zkousek (a) bez prodlev
(b) s prodlevami. Zkousky byly provedeny pri ea= 0,5 % a teploté 900 °C.
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ZkouSky termomechanické unavy nepovlakované superslitiny MAR-M247 byly
provedeny V rezimu In-Phase (maximalni hodnoty tahové deformace koresponduji
s maximalni teplotou cyklu) a Out-of-Phase (maximalni hodnoty tahové deformace
odpovidaji minimalni teploté cyklu). Ktivky cyklického zpevnéni/zmékceni urcené
zavislosti amplitudy napéti na poctu cyklt v rezimech IP a OP jsou demonstrovany
na obr. 7.9a a 7.10a. Cyklovani s amplitudou mechanické deformace €zmech > 0,35 %
vrezimu IP vede Kzpevnéni superslitiny v celém rozsahu zatéZzovani. Pokles
amplitudy mechanické deformace pod 0,35 % vedl ke stabilni napétové odezvé
materidlu (obr. 7.9a). Cyklické zpevnéni superslitiny MAR-M247 je pozorovano
rovnéz pro zatézovani vrezimu OP pro amplitudy mechanické deformace
€amech > 0,25 %. Pro zvolené¢ amplitudy celkové deformace v rezimu OP nebyla
pozorovana stabilni odezva materidlu na vné&jSi zatizeni. Pro nejniz§i hodnotu
mechanické deformace je typické cyklické zmékéeni (obr. 7.10a). V obou ptipadech
(IP a OP) je rapidni pokles amplitudy napéti ke konci unavového zivota spojen
s Sifenim unavové trhliny. Kfivky vyvoje sttedniho napéti v rezimu IP (obr. 7.9b) jsou
v zapornych hodnotach napéti. Toto chovani je pozorovano v celém rozsahu
zatéZzovani bez ohledu na hodnotu mechanické deformace a uzce souvisi s asymetrii
napétové odezvy pii zméné teploty v pribéhu cyklu. Minimdalni teplota béhem
cyklovéni v IP rezimu odpovida tlakové casti cyklu a odpor materidlu vii¢i ptisobeni
vngjsich sil je v této fazi mnohem vyssi. Analogicky lze zdivodnit tahové stiedni
napéti v pfipad¢ cyklovani v OP rezimu (obr. 7.10b).
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Obr. 7.9: Napétova odezva nepoviakované superslitiny MAR-M247 pri zkouSkach
termomechanické unavy v teplotnim intervalu 500 — 900 °C v rezimu IP
(a) kiivky cyklického zpevneni/zmékcent, (b) vyvoj stiedniho napéti.
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Obr. 7.10: Napetova odezva nepovlakované superslitiny MAR-M247 pri

zkouSkdch termomechanické unavy v teplotnim intervalu 500 — 900 °C v rezimu OP
(a) krivky cyklického zpevneni/zmékcent, (b) vyvoj stiedniho napéti.
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Reprezentativni hysterezni smycky v zavislosti napéti 6 na celkové deformaci €t
pro zatezné cykly N = 1, N = 10, N¢2 a Nf u vybranych testd s amplitudou
mechanické deformace eamech = 0,5 % jsou vykresleny na obr 7.11a a 7.11b. Na
hystereznich smyckach je mozné sledovat proces cyklického zpevnéni, ktery je
manifestovan postupnym ztenCovanim Sirky hysterezni smycky.
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Obr. 7.11: Reprezentativni hysterezni smycky pri zvolené hodnoté mechanické
deformace &amech = 0,5 % v rezimu (a) IP, (b) OP.

7.3.2 Relaxace napéti

V tahovém a tlakovém vrcholu hysterezni smyc¢ky je béhem zkousek s prodlevami
udrzovédna konstantni hodnota celkové deformace po dobu 5 minut, kdy dochazi
k relaxaci napéti. V této ¢asti cyklu tak dochazi k poklesu hodnot tahovych (or)
a tlakovych (on) napéti. Velikost zmény napéti o a o od zacatku prodlevy
aZ po jeji konec se béhem tnavového Zivota méni a je zavisla na amplitud€ celkoveé
deformace €;. Tento vyvoj je pro nepovlakovanou superslitinu MAR-M247 znazornén
na obrazku 7.12, kdy jsou veli¢iny on a o vyneseny do grafu v absolutnich
hodnotach. Obecné lze konstatovat, ze velikost tahovych i tlakovych relaxacnich
napéti je pro zvolenou amplitudu celkové deformace ptiblizné€ stejna. Toto plati pro
vSechny sledované amplitudy celkové deformace. Trend vyvoje relaxacnich napéti lze
rozdélit na dvé oblasti. V oblasti amplitud celkové deformace g5 > 0,4 % v pocatecni
fazi neni pozorovéana jakakoliv zména velikosti relaxacnich napéti a aZ po nékolika
malo cyklech dochédzi ke kontinualnimu poklesu absolutnich hodnot relaxa¢nich
napéti ont a o, Béhem cyklovani s niz8i amplitudou celkové deformace naproti tomu
dochézi ke stadlému mirnému narlstu relaxaniho napéti, ktery pfetrvava az do konce
unavového Zivota.
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Obr. 7.12: Vyvoj relaxacniho napéti behem zkousek nizkocyklové unavy
s prodlevami provedenych na nepovlakované superslitine MAR-M247 za teploty
900 °C (a), (b) tahova cast cyklu (c),(d) tlakova cast cyklu, na grafech (b) a (d) jsou
experimentadlnimi body 7 grafii (a) a (c) prolozeny krivky polynomu druhého stupné.

Pribéh relaxacnich napéti on a o Vzavislosti na case bchem zkousky
nizkocyklové tunavy s prodlevou cyklované samplitudou celkové deformace
€a = 0.5 % jsou uvedeny na obr. 7.13. Byly vybrany prodlevy odpovidajici
referenénimu cyklu, poloviné unavového Zivota a jeho konci. Nejvyznamngjs$i ¢ast
relaxace se uskuteni v n¢kolika prvnich sekundach a nasledné se pokles postupné
zmiriiuje. Pocatecni rychly pokles napéti i nasledny pozvolny pokles je az do poloviny
unavového Zivota ptiblizné stabilni a vyraznéjsi pokles nastava az na konci unavového
Zivota, kdy je poloha relaxac¢nich kiivek ovlivnéna Sifici se inavovou trhlinou.
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Obr. 7.13: Casové pritbéhy relaxace napéti béhem zkousky nizkocyklové imavy
S prodlevami pri zvolené amplitudeé celkové deformace ¢4 = 0,5 % v relaci k poctu
ubéehlych cyklii — 10 cykiu, Ni2 a Nt (a) tahova cast cyklu, (b) tlakova cast cyklu.

7.3.3 Cyklicka deformacni kiivka

Cyklické deformacni kiivky sledované superslitiny MAR-M247 zatéZzované
Vv nizkocyklové oblasti bez prodlev a s prodlevami pfi teploté¢ 900 °C a pii zkouskach
termomechanické tnavy vrezimech IP a OP byly ureny ve formé zavislosti
amplitudy napéti o, na amplitudé plastické deformace e,p. Amplituda napéti
a amplituda plastické deformace byly stanoveny v poloviné zivota. Cyklické
deformacni kiivky pro zkouSky za konstantni teploty a v teplotnim intervalu
500 — 900 °C jsou uvedeny na obr. 7.14a a 7.14b v logaritmické reprezentaci.
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Experimentalni hodnoty zavislosti ca vs. &y byly aproximovidny mocninovou
zavislosti ve tvaru:

logo, = log K"+ n'loge,y, (7.2)

kde K’ je koeficient cyklického zpevnéni a n' je exponent cyklického zpevnéni.
Hodnoty téchto parametri byly stanoveny regresni analyzou a jsou pro sledovanou
teplotu uvedeny v tabulce 7.4.
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Obr. 7.14: Cyklické deformacni kiivky nepoviakové superslitiny MAR-M247
(a) zatezovaného v rezimu nizkocyklové unavy bez prodlev a s prodlevami za

konstantni teploty (b) zatézované v teplotnim intervalu 500 — 900 °C v rezimech IP
a OP.

Z obr. 7.14a je patmé, Ze cyklicka deformacni kiivka superslitiny MAR-M247
vrezimu s prodlevami je posunuta k vySSim amplituddm plastické deformace
v porovnani s materidlem cyklovanym v reZimu bez prodlev. Rozdilné smérnice
vedou K vyraznéjSimu rozdilu v oblasti nizkych amplitud napéti. Nartst amplitudy
plastické deformace je spojen s relaxaci napéti béhem prodlev v tahovém a tlakovém
vrcholu hysterezni smycky. Za predpokladu, Ze odtizeni je elastické, muze byt
vypocitan ptirustek plastické deformace v disledku relaxace Agp jako:

Agpr = €ppe + Eprk = % + % (7.2)

Carkovana kiivka na obr 7.14a uvazuje korekci amplitudy plastické deformace,
kde je od celkové hodnoty plastické deformace odectena hodnota Agp.. Takto
konstruovana cyklicka deformacéni ktivka superslitiny MAR-M247 je posunuta
k niz§im hodnotam plastické deformace, nicméné tento posuv je stale vyssi, nez je
tomu v piipadé cyklické deformacni kiivky materidlu zatéZovaného bez prodlev.

Cyklicka deformaéni kiivka reprezentujici termomechanické zkousky je ukazéna
na obr. 7.14b. Cyklovéni v obou rezimech TMF vedlo k posunu cyklické deformac¢ni k
vys$S§im hodnotam amplitudy napéti v porovnani s cyklickym zatéZovanim bez prodlev
(modra kiivka). Tento posun je daleko vyraznéjsi pro zkousky provedené v rezimu IP.
Vsechny kiivky jsou téméf rovnobézné, coz je patrné 1 z exponentu cyklického
zpevnéni n’ v tabulce 7.4.
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Tabulka 7.4: Parametry cyklické deformacni kiivky nepovlakované superslitiny
MAR-M247 cyklované v rezimu bez prodlev a s prodlevami za konstantni teploty
900 °C a vrezimech IP a OP pfi zkouSkach termomechanické tnavy v teplotnim
intervalu 500 — 900 °C.

Bez S TMF TMF
prodlev  prodlevami IP OoP
K’ 2290 9840 3310 3590
+ 300 + 2060 +810 + 780
n’ 0,192 0,452 0,206 0,218
+0,014 +0,031 +0,026 +0,027

7.3.4 Krivky Zivotnosti

Kiivky nizkocyklové tnavy bez prodlev a s prodlevami za konstantni teploty
900 °C a pfti zkouskach termomechanické tinavy v teplotnim rozsahu 500 — 900 °C
vrezimech IP a OP nepovlakované superslitiny MAR-M247 jsou prezentovany
ve formée zavislosti amplitudy napéti 6, na dvojnasobku poctu cykli do lomu 2N
na obr. 7.15. Hodnoty amplitudy napéti byly stanoveny v poloviné poctu cyklu
do lomu. Experimentalnimi body byla prolozena mocninnd zavislost navrzena
Basquinem (rov. 2.2), kterd byla upravena do tvaru:

log 2Ny = (%) logo, — (%) log a]; (7.3)

kde aj; a je koeficient inavové pevnosti a b je exponent tnavové pevnosti. Cyklovani
s prodlevami ve vrcholech hysterezni smycky vedlo v Basquinové reprezentaci
(obr. 7.15a) k vyraznému poklesu unavové zivotnosti superslitiny MAR-M247.
PficemZ vyrazngj$i vliv byl pozorovan s rostoucim poctem cyklli do lomu. Pokles
amplitudy napdti pfi po¢tu cykli do lomu odpovidajici 10? a 2x10° je 134 MPa,
respektive 147 MPa.

Cyklické  zatézovani  niklové  superslitiny MAR-M247 v IP  rezimu
termomechanické unavy vedlo k mirnému poklesu unavové zivotnosti v celém
rozsahu sledovanych amplitud mechanické deformace €zmech (obr. 7.15b), ptficemz
pokles se staval vyraznéj$Sim s poklesem amplitudy mechanické deformace. Naproti
tomu témét zanedbatelny efekt na inavovou Zivotnost v Basquinov€ reprezentaci
muzeme pozorovat pii termomechanickém namahani superslitiny MAR-M247
v rezimu OP.
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Obr. 7.15: Krivky unavové zivotnosti nepovlakované superslitiny MAR-M247
v Basquinové reprezentaci pro zkousky provedené (a) za konstantni teploty 900 °C
(b) v teplotnim intervalu 500 — 900 °C.

Analogicky Dbyly konstruovany kiivky zivotnosti v reprezentaci plastické
deformace €5 na dvojnasobku pocti cykli do lomu 2Nt a jsou ukdzany na obr. 7.16.
Hodnoty amplitudy plastické deformace byly stanoveny v poloviné pocth cykli
do lomu. Experimentalnimi body byla proloZena Mansonova — Coffinova zavislost
(rov. 2.4) ve tvaru:

log 2Ny = (%) log &gy — (%) log s]; (7.4)

kde s} je koeficient unavové taznosti a C je exponent Unavové taznosti. Hodnoty
téchto parametri byly urCeny regresni analyzou a jsou uvedeny S ptisluSnou chybou
v tabulce 7.5. V piipadé¢ Mansonovy-Coffinovy reprezentace (obr. 7.16a) se kiivky
Zivotnosti superslitiny MAR-M247 pfi spojitém cyklovani bez prodlev a pti cyklovani
s prodlevami navzajem protinaji v oblasti nejvysSich amplitud plastické deformace
a s klesajici amplitudou plastické deformace dochazi k narastu poc¢tu cykll do lomu
ve prospéch zatézného cyklu s prodlevami.

Zietelny pokles tUnavové Zivotnosti je moZzné sledovat na obr. 7.16b,
ktery reprezentuje data ziskana ze zkouSek termomechanické inavy. Podobné jako
Vv Basquinové reprezentaci ma i v Mansonové-Coffinove reprezentaci vice poskozujici
ucinek rezim IP nez rezim OP, kdy pro zvolenou amplitudu plastické deformace je
zivotnost v rezimu OP az dva a ptilnasobna.

wrwve

rozdily ve struktufe a modulu pruZnosti individualnich zkuSebnich téles a pfesnosti
extenzometru v oblasti nizkych amplitud plastické deformace.
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Obr. 7.16: Krivky unavové Zivotnosti nepoviakované supersliting MAR-M247
v Mansonove-Coffinoveé reprezentaci pro zkouSky provedené (a) za konstantni teploty
900 °C (b) v teplotnim intervalu 500 — 900 °C.

Veskeré unavové zkousky byly fizeny v rezimu celkové deformace, proto jsou
V této praci rovnéz uvedeny kiivky Zivotnosti ve formé zavislosti amplitudy celkové
deformace na poctu cykli do lomu (obr. 7.17). Jednotlivymi body reprezentujicimi
data z provedenych unavovych zkousek byly proloZzeny kifivky dle rovnice (2.5).
Tato zavislost potvrzuje negativni vliv jak cyklického zatézovani s prodlevami,
tak zatézovani v obou rezimech termomechanické Unavy na tnavovou Zzivotnost
superslitiny MAR-M247, kdy nejvétsi posuv nastal v piipadé zkousek nizkocyklové
unavy s prodlevami. Tento rezim cyklovani vedl az k Ctyfndsobnému zkraceni
unavového zivota. Nejméné drastické bylo zatéZovani v rezimu OP tésné€ nasledované
rezimem IP, ktery vedl, co se tyCe Zivotnosti, jen K nepatrné lep$im vysledkim
nez rezim cyklovani s prodlevami.

0.80 900°C 0.80 500-900°C
0.60 - 0.60 -
©0.40 & «® 0.40 ¢
0.20 0.20 [—— Bez prodlev X
—— Bez prodlev —— TMF - IP
e ] R A UL L SN 0.00 M O, i i i
10" 102 10® 104 105 10% 10" 102 10%® 104 105 108
N, [cykly] N, [eykly]

Obr. 7.17: Krivky unavové zZivotnosti nepovlakované superslitiny MAR-M247
V reprezentaci celkové deformace vs. Ns pro zkousky provedené (a) za konstantni
teploty 900 °C (b) v teplotnim intervalu 500 — 900 °C.
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Tabulka 7.5: Parametry nizkocyklové tinavy nepovlakované superslitiny MAR-M247
cyklované v rezimu bez prodlev a s prodlevami za konstantni teploty 900 °C
a vrezimech IP a OP pii zkouSkach termomechanické tnavy v teplotnim intervalu
500 —900 °C.

O',f b & C

[MPa] [-] [-] [-]
Bez prodlev 1790 -0,168 0,294 -0,887
+ 100 + 0,007 + 0,14 + 0,055
S 2150 —0,236 0,035 —-0,521
prodlevami + 300 +0,020 +0,013 + 0,056
TMF 2160 -0,210 0,122 -1,02
IP + 230 + 0,014 + 0,098 + 0,14
TMF 2220 —0,202 0,19 —0,897
OoP + 500 + 0,031 +0,15 + 0,24

7.3.5 SEM pozorovani

Typicka mikrostruktura superslitiny MAR-M247 je ukazana na metalografickém
vybrusu (obr. 7.18) ze zkuSebni tyce, ktera byla exponovéna na teploté¢ 900 °C béhem
zkousek nizkocyklové tnavy po dobu 50 hodin. Zna¢na tvarova rtiznorodost y’
precipitati  komplikuje identifikaci degradacnich pochodi, jako je shlukovani
a koagulace oznacovana jako rafting, ktery je typickym projevem degradace
mikrostruktury niklovych superslitin za zvySenych teplot. Obrazova analyza,
kterda byla provedena na vzorcich s dobou expozice 10h, 50h, 100h a 150h,
neprokéazala ani po nejdelSi dobé vyrazné zmény morfologie y" precipitati. Zména
morfologie kubickych precipitatti byla oproti vychozi struktufe stanovena na 1,36 %,
coz je po zapocteni mozné odchylky vysledkii zanedbatelny rozdil. Tato mimotadna
stabilita je dana chemickym slozenim superslitiny MAR-M247. Legovani wolframem
a kobaltem zlepSuje zpevnéni a vysokoteplotni odolnost tuhého roztoku y a legovani
tantalem a hafniem pfispiva ke stabilit€¢ vy~ precipitati. Ke sferoidizaci a naslednému
raftingu predevSim kubickych precipitath dochéazi za vysSich teplot, nez je 900 °C.
Proto morfologie y" precipitati superslitiny MAR-M247 po tnavovych zkouskach
za teploty 900 °C zlstava viceméné stejnd jako ve vychozim stavu (obr. 7.1). Nejinak
je tomu i v pfipad¢é termomechanické unavy, kdy je material vystaven maximalni
teploté 900 °C pouze omezenou dobu. Na obr 7.18d je prezentovana mikrostruktura
kubickych precipitatt, které po zkouskach termomechanické tnavy v rezimu IP
nepodléhaji Zadnym pozorovatelnym zménam.
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Obr. 7.18: Morfologie precipitatit po unavovém zatézovani (a) - (C) S prodlevou —
doba expozice na teploté 50 hodin (a) prehled hrubych a kubickych precipitatii,
(b) detail kubickych precipitatu, (c) detail sférickych precipitati, (d) mikrostruktura
precipitatit po zkouskdch termomechanické unavy v rezimu IP, uprostred sekunddrni
(Cr,Hf, Ta)23C¢ karbid ve formé cinského pisma; SEM.

Je-li material dlouhodobé vystaven plsobeni teplot pfesahujicich homologickou
teplotu, miZze dojit k degradaci struktury, kterd je koncentrovana v objemu materialu
a je tim intenzivngj$i, ¢im je doba expozice delSi. Soudrznost materialu v piipadé
zkousek nizkocyklové tinavy za konstantni teploty 900 °C miliZe byt rozrusovana
pokluzem po hranicich zrn nebo kavitaci na hranicich pfipadné uvnitf zrn.
Metalografické fezy vzorkll testovanych az do lomu ve vSech rezimech zatézovani
jsou dokumentovany na obr. 7.19 a dokumentuji hranice zrn piiblizn¢ 1 mm od
povrchu. Na obr. 7.19a je ukdzan vzhled typickych hranic dendritickych zrn po
unavovém namahani bez prodlev. Hranice zrn neobsahuji zadné vady zpiisobené
vysokoteplotni expozici a mechanickym naméhanim a jsou zde pfitomny pouze
karbidy typu MC a Mj3Cg bohaté na Hf, Ta, W a Cr. Nejinak je tomu v piipadé
unavového zatézovani s prodlevami, kdy nedoslo k podstatnému zhorSeni stavu hranic
zrn a kavitace podé€l hranic zrn je pozorovana pouze sporadicky, jak je znazornéno na
obr. 7.19b. Na obr. 7.19¢ je detail dokumentujici kavitu typu ,,r* eliptického tvaru na
hranici dvou zrn. V piipadé zkousek TMF v obou rezimech zatéZovani je stav hranic
zrn identicky S vychozim stavem (obr. 7.19d).
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Obr. 7.19: Degradace hranic dendritickych zrn v rezimu nizkocyklové unavy
(a) bez prodlev, (b) a (c) s prodlevami, (d) v rezimu IP; SEM.

V prubéhu vysokoteplotnich tnavovych zkousek dochdzi na povrchu k tvorbé
tenkého oxidického filmu bohatého na chrom a hlinik, tedy prvku s vysokou afinitou
ke kysliku, ktery nasledné chrani superslitinu vi¢i dalsi degradaci. Jako prvni dojde
K vytvofeni svrchni vrstvy Cr,Oz a jakmile je vyCerpan fond chromu, v blizkosti
povrchu, dojde k od¢erpavani hliniku z precipitati a tvorbé Al,O3 filmu. Tento proces
vede k ochuzeni podpovrchové vrstvy o ¢y’ precipitaty (obr. 7.20), nebot’ dochazi
k difuzi hliniku z y” precipitatd smérem k povrchu. Hloubka ochuzené zony je Casové
zavisla aroste s dobou vysokoteplotni expozice. Primé&ma hloubka béhem zkousek
nizkocyklové tinavy za konstantni teploty odpovida 8 az 12 um pro nejkratsi resp.
nejdelsi zkousky. Proces tvorby ochranné vrstvy povrchovych oxidl je nejen ¢asove,
nybrz i tepelné zavisly. Proto v pfipadé termomechanické unavy je rust oxidické
vrstvy a s tim spojeny i vyvoj podpovrchové o precipitaty ochuzené vrstvy do jisté
miry zpomalen a tlouStka ochuzené zony dosahuje 5 um pro nejdéle trvajici zkouSky
(110 hod.)
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Obr. 7.20: Podpovrchovad zona ochuzend oy’ precipitaty po zkouskdch
nizkocyklove unavy za konstantni teploty 900°C (a) SEM snimek (b) EDS mapa
podpovrchové vrstvy s vrstvou komplexnich oxidii bohatych na Al a Cr; SEM.

Jakmile dojde K iniciaci inavové trhliny, je ochranny oxidicky film naruSen a jsou
vytvofeny nové povrchy, které rychle oxiduji, a v okoli trhliny opétovné dochazi
k tvorbé o y’ precipitaty ochuzené zony stejnym mechanismem, jak byl popsan vyse.
Na obr. 7.21a z podélného fezu zkuSebnim télesem je ukdzana sekundarni Ginavova
trhlina na vzorku zatézovaném v rezimu bez prodlev, kterd roste kolmo na osu
zatiZzeni. Obrazek 7.21c ukazuje mapy relativni koncentrace prvki (jmenovité Al, Cr,
O a Ni) v blizkosti povrchu vzorku a trhliny. Je patrné, Ze oxidace neprobihala
dostate¢n¢ dlouhou dobu (doba testu byla ptiblizn€ 15 hodin) a nedoslo k vy€erpani
chromu v okoli trhliny, jehoz nasledkem by byl zvySeny transport Al k povrchu
trhliny a intenzivnéjsi tvorba Al,O3. Zona ochuzend o precipitaty tak v okoli trhliny
a na jejim cele nepiesahuje 1 um. Podobna situace je dokumentovana i pro zkousky
nizkocyklové tnavy s prodlevami, kdy cetnost sekundarnich Unavovych trhlin je
nékolikanasobné vyssi (viz Cerné Sipky na obr. 7.21b). Tyto trhliny jsou vSak
podstatné m¢l¢i. Mira oxidace v okoli sekundéarnich trhlin je znatelnéj$i a rovnéz i
zona ochuzena o y’ precipitaty dosahuje nckolika jednotek pum pravé v disledku
dlouhodobéjsi expozice na teplote 900 °C (doba zkousSky pfiblizné 120 hodin). EDS
mapy chemického slozeni v okoli sekundarni unavové trhliny, jak jsou ukdzany na
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Obr. 7.21: SEM mikrografy zoxidovanych sekundarnich unavovych trhlin po
zkouskdch izotermické unavy za teploty 900 °C (a) bez prodlev, (b) s prodlevami,
(c) a (d) EDS mapy korespondujici k (a) a (b) podpovrchové vrstvy s vrstvou
komplexnich oxidu bohatych na Al a Cr; SEM.

Pozorovéani vyvoje povrchového reliéfu a mist iniciace unavovych trhlin bylo
provedeno na vybranych zkusebnich ty¢ich (jejichz mémé délky byly pted unavovym
zatézovanim mechanicky a elektrochemicky vylestény), na metalografickych
vybrusech a lomovych plochach. Na obrazku 7.22a je snimek povrchu zkusebniho
télesa ve vzdalenosti 1 mm od magistralni trhliny zatézovany v rezimu nizkocyklové
unavy bez prodlev s amplitudou celkové deformace g5 = 0,5 %. Na nékterych mistech,
kterd predstavuji vhodné orientovand zrna, v nichz dochazelo k intenzivni lokalizaci
plastické deformace, se ojedinéle vyvinul vyrazny povrchovy reliéf ve formé kratkych
pteruSovanych stop, jez jsou tvofeny extrudovanym materialem nad rovinu piivodniho
povrchu. Orientace téchto stop je blizka sméru kolmému na osu zatézovani. Podobné
stopy byly nalezeny na télesech, ktera byla zatézovana s prodlevami (obr. 7.22b)
s amplitudou celkové deformace €, = 0,5 %. Ze snimku je patrné, Ze tyto stopy jsou
pomérné vyvinutéjsi a jsou mirné zvlnéné. Na obrdzku 7.23 je na metalografickém
vybrusu vzorku zatézovaného s prodlevou (g5 = 0,5 %) fez jedné takové stopy, na
némz je vidét, ze stopy jsou tvofeny pievazné oxidy prvkd s vysokou afinitou
ke kysliku kolem extrudované matrice. Proriistani oxidickych extruzi do materialu
superslitiny mize vést k iniciaci Unavovych trhlin. ZkuSebni ty¢e cyklované na
sttednich a nizkych amplitudach celkové deformace jsou vystaveny vyrazné mensi
cyklické plastické¢ deformaci. Tato skute¢nost se projevila na povrchu pozorovanych
zkuSebnich ty¢i absenci povrchového reliéfu. Sporadicky vyskyt povrchovych stop
naznacuje, Ze markantnéj$i vyznam z hlediska iniciace inavovych trhlin maji hranice
dendritickych zrn, kiehké karbidické faze a lici defekty. Statisticka data cetnosti
unavovych trhlin a typu mista iniciace jsou uvedeny v tabulce 7.6.
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Obr. 7.22: Povrchovy reliéf lesténych zkusebnich tyci po zkouSkdch nizkocyklové
unavy (a) bez prodlev, (b) s prodlevami; SEM.

25 pm

Obr. 7.23: Rez oxidickou extruzi zkuSebni tyce zatézované v rezimu cyklovani
S prodlevami za teploty 900 °C (g3 = 0,5 %), (a) SEM snimek (b) EDS mapy
chemického slozZeni oxidické extruze; SEM.

Na povrchu zkuSebnich ty¢i cyklovanych ve vSech reZzimech zatéZovani jsou
i mista nukleace unavovych trhlin, v jejichz okoli nebyly zadné viditelné stopy po
lokalizaci cyklické plastické deformace. Typy mist nukleace jsou pro vSechny rezimy
zatézovani stejné a li§i se pouze svou Cetnosti (viz tabulka 7.6). Castymi zdroji
iniciace Unavovych trhlin za vysokych teplot jsou hranice zrn, pfevazné kvuli vyssi
koncentraci defektii. Na obr. 7.24a je ukdzdna iniciace unavové trhliny na hranici
dvou zrn a jeji nasledné rozsifeni napfic¢ jednotlivymi zrny. DalSim typickym mistem
jsou rozpadlé a zoxidované MC a My3Cg karbidy (7.24b), které jsou vyrazné kiehci
nez okolni matrice. Na metalografickém vybrusu je ukazana iniciace unavovych trhlin
Z karbidi po zkouskdch termomechanické unavy v rezimu IP. Sekundéarni tinavové
trhliny iniciujici ze zoxidovanych komplexnich karbidii jsou povétSinou velmi mélké
a jejich délka jen ziidka pfesahuje 100 pm. Dal$im vyznaénym mistem pro iniciaci
unavovych trhlin béhem zkousSek za zvySenych teplot je rozhrani hrubych a jemnych
precipitatii (7.24d). Sifeni tinavovych trhlin v obou reZimech izotermické tnavy bylo
prevazné¢ kolmo na smér zatézovani (obr. 7.21). Stejné¢ tomu bylo i1 v ptipadé
termomechanické tnavy vrezimu OP, kdy se trhliny Sifily transkrystalicky. Jina
situace nastala v rezimu IP, kdy trhlina ve svém $ifeni sleduje hranici dendritickych
zrn a $ifi se interkrystalicky (obr. 7.24¢)
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Obr. 7.24: Preferencni mista iniciace unavovych trhlin a jejich Sireni pri zkouskach
nizkocyklové unavy (a) hranice zrn, (b) a (¢) karbidy, (d) rozhrani hrubych a jemnych

rovrv I4

precipitatii, (€) transkrystalické sireni unavové trhliny, SEM.
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Tabulka 7.6: Statisticka analyza Cetnosti sekundarnich unavovych trhlin a typu mista
iniciace

Cetnost Hranice Karbidy Interdendritické
trhlin zrn (%) (%) oblasti (%0)
(trhliny/mm)

Bez prodlev 0,68 — 2,08* 29 39 32
S prodlevami 2,84 —7,23* 25 47 28
TMF - IP 1,16 — 3,23* 13 53 34
TMF-OP  0,93-9,43* 10 60 30

* Cetnost trhlin roste s rostouci amplitudou deformace, uréeno z metalografickych vybrusi.

Lomové plochy po zkouskach nizkocyklové tunavy bez prodlev a s prodlevami
za teploty 900 °C se oproti ocekavani vyrazné nelisily a vyznacovaly se mimo jiné
svou rozmanitosti a &lenitosti. Clenitost lomovych ploch je dana jednak povahou
materialu, ktery je lity s hrubozrnnou dendritickou strukturou, a za druhé typem
zatizeni. 1 pres tuto komplexnost bylo ve vétSin€é piipadit mozné pomoci SEM
jednoznaéné uréit mista nukleace unavovych trhlin a oblasti statického dolomu
(viz obr. 7.25a). Sifeni unavové trhliny probihalo preferenéné misty nejmensiho
odporu, mezi néz patii karbidy, hranice dendritickych zrn a mezidendritické prostory.
Jak jiz bylo zminéno diive (kapitola 7.1.1), superslitina MAR-M247 obsahuje fadu
slévarenskych defekti, coz se projevilo 1 na vzhledu lomovych ploch, které
obsahovaly mnozstvi fedin. V piipadé cyklovani bez prodlev probiha iniciace
unavovych trhlin z mist nespojitosti zkusebniho materidlu. V tomto ptipadé jsou
takovymi misty zmifiované fediny. Rozméry fedin dosahovaly az stovek mikrometri.
Typicka je nukleace unavové trhliny z fediny Gstici na povrch ptipadné vyskytujici se
t&sn¢ pod povrchem zkuSebniho télesa, jak je k vidéni na obr. 7.25b. Slévarenské
defekty jsou na snimku ukazany Cernymi Sipkami. Spojeni fediny s povrchem
zkuSebni ty¢e umoznuje vyznamnéjsi podil oxidace na inavovém poruSeni. V pifimé
navaznosti na fediny byla pozorovana pole striaci (7.25b). Bil4 Sipka ukazuje smér
Sifeni Unavové trhliny, kterd v tomto pfipadé¢ sméfuje z menSiho vnitiniho defektu
smérem ven k povrchu zkuSebni tyce. Primérna rozte¢ striaci byla asi 1,5 um. Iniciace
unavovych trhlin na povrchu nebo z fedin blizko povrchu se vyskytovala pfedev§im
u cyklickych zkousek pfi stiednich a vysokych amplitudach celkové deformace e,.
Iniciaci unavovych trhlin z povrchu a jejich néasledné krystalografické Sifeni (viz
obr. 7.25¢) bylo mozné ojedinéle pozorovat pouze u zkousek s amplitudou &; > 0,5%.
Na obr. 7.25¢ je mozné pozorovat relativné hladkou fazetu s délkou asi 150 pum.
Délky fazet rostou s amplitudou deformace a nejdelsi fazeta (asi 370 pum) byla
pozorovana na lomové ploSe zkuSebniho télesa zatéZzovaného amplitudou celkové
deformace &3 > 0,75 %. V pfipad€ tinavovych zkousek s nizkou amplitudou celkové
deformace g, a velkym pocty cykll do lomu Ize pozorovat iniciaci inavovych trhlin
z internich fedin. Uprostied snimku 7.25d je oznacen defekt, z n¢hoz se cirkularné
Sitfila tnavova trhlina bez pfistupu vzduchu z okolniho prostfedi. Takto je vytvofena
velmi hladka oblast dominujici lomové plose, kterd je oznaCovéna jako ,,rybi oko*
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(z angl. ,,fish-eye*). Plocha v okoli mista iniciace byla orientovana témét kolmo vici
ose zatézovani. Jakmile trhlina dosahla povrchu v dolni ¢asti snimku, pokracovala ve
svém Sifeni do materidlu aZ do lomu. Oblast statického dolomu je v horni ¢asti lomové
plochy.

Y

Obr. 7.25: Vzhled lomovych ploch po zkouSkach nizkocyklové unavy bez prodlev za
teploty 900 °C (a) mnohocetna iniciace unavovych trhlin (bilé sipky) — e4 = 0,5 %,
(b) detail striaci v blizkosti rediny z (a), (c) povrchova iniciace v blizkosti defektu
a krystalografické sireni unavové trhliny, (d) iniciace unavové trhliny z vnitrniho
defektu — e, = 0,17 %; SEM.

Na obrazku 7.26 jsou zachyceny lomové plochy po zkouSkach nizkocyklové
inavy s prodlevami. Clenitost lomové plochy je podobna té pozorované po zkouskéach
bez prodlev. Lomova plocha sestdva z fady inicia¢nich mist, kterd jsou na obr. 7.26a
oznacena bilymi Sipkami. Lze rovnéZ pozorovat rozdilny charakter Sifeni inavovych
trhlin. Fazety typické pro krystalografické Sifeni tinavové trhliny byly pozorovany
na lomové ploSe zkuSebniho télesa zatéZovaného s amplitudou celkové deformace
€a = 0,5 %. Jejich délka byla pfiblizné¢ 180 pum. Propojeni n¢kolika unavovych trhlin
béhem cyklovani s velkou amplitudou deformace dalo vzniknout rozsahlé oblasti
statického dolomu. Oblast statického dolomu je od oblasti §ifeni tnavovych trhlin
oddélena oranzovou linii. Iniciace Unavovych trhlin byla ve vét§iné piipada
pozorovana z povrchu zkuiebnich téles (obr 7.26b). Rediny v piipadé cyklovani
s prodlevami neovlivnily iniciaci unavovych trhlin tak vyrazné, jak tomu bylo
Vv ptipad¢ cyklovani bez prodlev. Pole striaci (obr. 7.26¢) nalezenych na lomovych
plochach svéd¢i o specifickém mechanismu tinavového porusovani. Jejich vyskyt vSak
byl vice sporadicky a jednotlivd pole striaci byla méné rozsédhld v porovnani
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s cyklovanim bez prodlev. Rozte¢ jednotlivych striaci byla delsi nez u cyklovani bez
prodlev (pfiblizn¢ kolem 7 um).

Obr. 7.26: Vzhled lomovych ploch po zkouskach nizkocyklové unavy s prodlevami
za teplozy 900 °C (a) mnohocetna iniciace unavovych trhlin — e, = 0,5 %, (b) detail
mista iniciace unavovych trhlin se semi-eliptickym sirenim — ¢4 = 0,4 %, (c) detall
pole striaci — g5 = 0,4 %; SEM.

Lomové plochy po zkouskach termomechanické tnavy v rezimech IP a OP jsou
pro zvolenou amplitudu mechanické deformace €amech = 0,3 % ukézany na obr. 7.27.
Iniciace tinavovych trhlin probihala pfednostné z povrchu zkusebnich ty¢i a nasledné
nekrystalografické Sifeni Unavové trhliny bylo charakteristické poli striaci. Rozte¢
jednotlivych striaci pro IP (OP) rezim zatézovani se pohybovala v rozmezi
od 3,7 um do 20,7 pum (2,7 — 19,9 um), kdy s rostouci vzdélenosti od mista iniciace
nartistala rozte¢ striaci ptiblizné linearné (obr 7.27b a 7.27d). Siteni unavovych trhlin
vobou rezimech bylo smiSeného charakteru, ptesto vrezimu OP pievladalo
transkrystalické Sifeni tnavovych trhlin nad interkrystalickym. V rezimu IP byla
situace opacna a Sifeni unavovych trhlin probihalo ptevazné interkrystalicky. Oblast

rowrw

statického dolomu je od oblasti Sifeni inavovych trhlin odd€lena oranzovou linii.
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Obr. 7.27: Vzhled lomovych ploch po zkouskdach termomechanické unavy

V teplotnim intervalu 500 — 900 °C zatézované amplitudou mechanické deformace —
€amech = 0,3 % (a) IP rezim zatézZovani, (b) detail pole striaci, (c) OP rezim zatézovani,
(d) detail pole striaci; SEM.

7.3.6 TEM pozorovani

Deformacni chovani superslitiny MAR-M247 pii unavovém zatézovani je
charakterizovano pohybem dislokaci. Na zikladé SEM pozorovéani byly vybrané
zkuSebni tyCe po zkouskach izotermické a termomechanické nizkocyklové tnavy
superslitiny MAR-M247 analyzovany pomoci transmisni elektronové mikroskopie
(TEM). Jak jiz bylo zminéno v kapitole 7.1, je mikrostruktura materidlu znacné
heterogenni. Pozorovani, jak jsou prezentovana v této kapitole, odhalila znacné
rozdily v uspotadani dislokaci a dislokacni hustoté mezi oblastmi s kubickymi
vy~ precipitdity a oblastmi s hrubymi y" precipitaty. K této heterogenité dislokacni
struktury nemalou mérou piispiva orientace dané¢ho zrna vici ose zatézovani a stejné
tak 1 velikost amplitudy plastické deformace a teplota. Dislokace byly v ptipadé
izotermickych zkousek nizkocyklové tinavy homogenné soustiedény uvniti y matrice
a/nebo na rozhrani y / y’. Pouze sporadicky byly na TEM f6liich nalezeny i karbidy.

Na TEM snimku 7.28 potizeného z folie nepovlakované zkusebni tyCe zaté¢Zované
Vv rezimu zkousek izotermické tinavy bez prodlev v oblasti nizkych amplitud celkové
deformace (g2 = 0,19 %, € = 0,0011 %) je mozné pozorovat oblast kubickych
precipitatii. Tyto oblasti jsou typické nizkou dislokacni hustotou a vysokym poctem
vrstevnych chyb, které se vyskytovaly hned na nékolika vhodnych skluzovych
rovinach typu {111} s vysokym Schmidovym faktorem. Detail na obr. 7.28b ukazuje
vrstevnou chybu tvofenou dvéma parcidlnimi dislokacemi pfitomnou v kubickém vy’
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precipitaitu. Obr 7.28c dokumentuje uspofadani dislokaci v oblasti pfechodu
kubickych y” precipitati do oblasti hrubych y" precipitatii. V oblasti hrubych y” je
mozné pozorovat zvySenou dislokacni hustotu, kterd je lokalizovdna na rozhraniy / y’.

IS% B 25 3]
~ SFTTD[101]}=0441

Obr. 7.28: Dislokacni struktura po zkouskdch izotermické unavy bez prodlev za
teploty 900 °C (a) Vrstevne chyby v oblasti s nizkou dislokacni hustotou, (b) detail
vrstevné chyby pritomné pouze vy’ precipitatu (c) oblast hrubych y’ precipitatu, TEM.

Disloka¢ni struktura nepovlakované superslitiny MAR-M247 po zkouskéach
izotermické tnavy bez prodlev cyklované v oblasti s vysokou amplitudou celkové
deformace (ea = 0,5 %, €ap = 0,104 %) je vidét na obr. 7.29. Na snimku 7.29a je
ukdzéna oblast kubickych vy° precipitati s pomérné heterogennim rozlozenim
dislokaci, které jsou primarné¢ shlukovany do kanald matrice y. Rovnéz byly
pozorovany dislokace ptresekavajici y* precipitaty. Obr. 7.29b dokumentuje dislokacni
strukturu v oblasti hrubych precipitatt stejného zrna. Dislokacni hustota v kanalech
matrice je vyrazné vysSi, nez je tomu v oblasti kubickych y" precipitatii, coz je
vystupky spolu s vyssi koncentraci sférickych precipitatii Gcinné ukotvuji dislokace
a brani jejich dal§imu pohybu. Dislokace pro sviij pohyb vyuzivaji vice vhodnych
skluzovych systému. Dislokace jsou v hrubych y* precipititech ptitomny pouze
ojedinéle, protoze 7y  precipitaty byly primarné obchazeny Splhem dislokaci.
Srovnatelné je to i1 s pfitomnosti vrstevnych chyb, které bylo mozné sporadicky
pozorovat v oblastech kubickych precipitatt, a to pouze v zrnu s nizkym Schmidovym
faktorem.
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Obr. 7.29: Dislokacni struktura po zkouskdch izotermické unavy bez prodlev za
teploty 900 °C (a) oblast kubickych precipitatu, (b) oblast hrubych komplexné
tvarovanych precipitatii; TEM.

Po zkouskach izotermické tinavy bez prodlev bylo mozné vyjimecné pozorovat
lokalizaci plastické deformace do persistentnich skluzovych pasi, které protinaly
vy matrici i y” precipitaty (obr. 7.30). Hustota dislokaci je v pasech pomérn¢ vysoka
a dislokace s Burgersovym vektorem b [101] jsou uspofadany podél skluzové roviny
(111).

B[5 8 8] _
Osa zatizeni [1 3 6]

\
go?z
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Obr. 7.30: Lokalizace plastické deformace do PSP (ea = 0,5 %, €ap = 0,104 %); TEM.

Série obrazkli 7.31a az 7.31c byla pofizena z folii zkuSebnich ty¢i cyklovanych
s tahovymi a tlakovymi prodlevami ve vrcholech hysterezni smycky. Amplituda
plastické deformace byla ve srovnani s izotermickymi zkouskami bez prodlev
pii srovnatelné¢ amplitud¢ celkové deformace nékolikanasobné vyssi. 1 tak ale nebyla
dislokaéni hustota v materialu vyrazné vyssi. Obr. 7.31a a 7.31b byly potizeny z folie
zkuSebni tyce zatéZované s amplitudou celkové deformace &, = 0,25 % a vykazuji
relativné homogenni dislokacni substrukturu s nizkou disloka¢ni hustotou. Tvorba
vrstevnych chyb, které jsou typické pro izotermické zkousky bez prodlev v oblasti
nizkych amplitud, je zcela potlacena. Dislokace jsou pfitomny vyluéné v kanélech
vy matrice a pii svém pohybu obchézi y” precipitaty. Cyklovani s vyssi amplitudou
celkové deformace €3 = 0,40 % vedlo k nepatrnému nardstu dislokaéni hustoty.
I presto zistavaji dislokace pritomné prevazné v kanalech y matrice nebo na rozhrani
v /vy" av zélivech hrubych precipitati (obr. 7.31c) a v samotnych y” precipitatech jsou
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pfitomny pouze ojedinéle. V ptipadé izotermického cyklovani s prodlevami TEM

Obr. 7.31: Dislokacni struktura po zkouSkdch izotermické unavy s prodlevami za
teploty 900 °C (a) oblast kubickych precipitatu, (b) oblast hrubych komplexné
tvarovanych precipitatii - e = 0,25 %, eap = 0,0797 %, (c) €a = 0,4 %, eap = 0,173 %;
TEM.

Diive bylo zminéno, ze dislokacni struktury zavisi na teplote, pfi niz probiha
deformace. S klesajici teplotou jsou tepelné aktivované procesy jako Splh a pficny
skluz dislokaci potlateny a deformace niklovych superslitiny nejcastéji probiha
presekavanim koherentnich y” precipitatt dislokacemi. V ptipadé termomechanické
unavy, kdy teplota v ¢ase neni konstantni, se mohou uplatiiovat jak vysokoteplotni,
tak nizkoteplotni mechanismy deformace a disloka¢ni struktury se stavaji vice
komplikovanymi. Obrazek 7.32 ukazuje vyraznou lokalizaci cyklické plastické
deformace do kanalli matrice a to i v pfipadé zkuSebni tyce, kterd byla zatézovana
Vv oblasti nizkych amplitud celkové deformace (€amech = 0,17 %, €4 = 0,0007 %).
Snimek 7.32b ukazuje detail dislokac¢niho sitovi s zig-zag uspofadanim dislokaci.
Individualni dislokace s Burgersovym vektorem b [110] se objevuji v y” precipitatech
ojedinéle. Cyklovani v oblasti vysokych amplitud (€amech = 0,42 %, €5 = 0,0231 %)
vedlo k vyraznému narustu dislokac¢ni hustoty. Dislokace se jiz nesoustfed’uji pouze
do snadno deformovatelnych oblasti y matrice, ale jsou ptfitomny i v y” precipitatech
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a vytvari slozité¢ propletené struktury (obr. 7.33a). Na obr. 7.33b je ukazan detail
rozhrani y / y” z ¢erného ramecku z obr. 7.33a. Jsou zde viditelné misfitové dislokace
na rozhrani, které husté interaguji s vytvofenou zig-zag strukturou. Podrobnéjsi
analyzou disloka¢ni struktury bylo zjisténo, ze dislokace ptitomné v y” precipitatech
jsou pievazné Sroubové.

B oaills B

Obr. 7.32: Dislokacni struktura po zkouskach termomechanickeé unavy v teplotnim
intervalu 500 — 900 °C v rezimu IP (a) piehled dislokacni struktury, (b) detail zig-zag
dislokacni struktury v y matrici.

Obr. 7.33: Dislokacni struktura po zkouSkdach termomechanické unavy v teplotnim
intervalu 500 — 900 °C v rezimu IP (a) husté sitovi dislokaci homogenné rozlozené
V celéem objemu pozorovaného zrna, (b) detail nakupeni dislokaci na rozhrani y/y’;
TEM.

Obrazky 7.34a az 7.34c dokumentuji disloka¢ni strukturu po zkouSkach
termomechanické unavy vrezimu OP. Opét lze pozorovat vyrazné rozdily
v dislokacni hustoté v zavislosti na zvolené amplitudé¢ mechanické deformace. I pies
témet o fad vyssi hodnotu plastické deformace je dislokacni hustota v rezimu OP
Vv oblasti nizkych amplitud mechanické deformace vyrazné niz$i, nez je tomu
v ptipad¢ cyklovani vrezimu IP. Pfitomné dislokace jsou ukotveny v zalivech
hrubych precipitatd. ZvysSeni amplitudy mechanické deformace mélo za nasledek
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vyrazny narust poctu dislokaci. Na obr 7.34b je ukdzano zrno vhodné orientované
pro vicendsobny skluz na rovinach typu {111}. Na detailu obr. 7.34c je mozné
sledovat lokalizaci cyklické plastické deformace do kratkych dislokacnich pési.
Detailni TEM analyzou tohoto mista bylo zjisténo, ze lokalizace plastické deformace
do pasu je uskute¢néna podél roviny (111). Tyto pasy jsOou navic piekiizeny
hranovymi dislokacemi s Burgersovym vektorem b [110] na roviné (111). Tato
struktura byla pozorovana pouze v ptipadé cyklovani v rezimu OP a silné¢ pfipomina
zebtikovitou strukturu PSP.

Osa zatézovani [1 8 2]
B[150]
SF {(111)[110]}= 0,479}
SF {(111)[1101}=0.414

Obr. 7.34: Dislokacni struktura po zkouskach termomechanické unavy v teplotnim
intervalu 500 — 900 °C v rezimu OP (a) oblast hrubych precipitatii (€amech = 0,19 %,
gap = 0,0043 %), (b) hustd dislokacni sit' s naznaky lokalizace dislokact do rovinnych
7ad (€amech = 0,5 %, €ap = 0,0919 %, (c) detail z (b); TEM.

1.4 Izotermicka a termomechanicka unava povlakované
superslitiny

U povlakované superslitiny MAR-M247 byly zkousky izotermické unavy
provedeny na sérii 14 zkuSebnich téles a zkouSky termomechanické unavy na sérii
10 zkuSebnich téles. S ohledem na modul pruznosti E jednotlivych zkuSebnich téles
byly zvoleny amplitudy celkové deformace tak, aby zivotnost odpovidala
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nizkocyklové oblasti, tj. pocet cykli do lomu v rozmezi 102 — 5x10%. Nasledujici
tabulky (7.7 a 7.8) uvadéji prehled vysledki provedenych zkousek na povlakovaném

materialu.

Tabulka 7.7: Ptehled provedenych zkousek a vysledkll izotermické uUnavy na

povlakované superslitiné¢ MAR-M247 na teploté 900 °C.

Poznamka

Bez prodlev

S prodlevami

€ [%0]

0,67
0,57
0,44
0,38
0,30
0,26
0,15
0,13
0,60
0,50
0,40
0,30
0,25

0,22

Egoo [G Pa]

122

108

115

112

108

107

116

121

109

110

102

109

114

112

79

6, [MPa]

522,1
480,6
400,2
372,7
325,6
2414
182,8
145,7
467,1
408,9
316,6
309,4
262,5

247,0

€ap [0]
0,153
0,110
0,0596
0,0423
0,0133
0,0075
0,0048
0,0034
0,336
0,214
0,163
0,108
0,0833

0,0651

Nt [-]
156
215
783
852

2902

12002

41935
181661
90
159
336
475
1193

1311
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Tabulka 7.8: Ptehled provedenych zkousek a vysledkii termomechanické tnavy
na povlakované superslitiné MAR-M247 v teplotnim rozsahu 500 — 900 °C.

. E E
Poznamka  &imech [20] [Gf:o;] [G%);] 6. [MPa] &, [%0] Nt [-]

IP 0,50 170 133 582,1 0,0844 55
0,40 171 137 532,3 0,0223 159
0,35 158 133 467,0 0,073 652
0,30 158 134 426,0 0,0123 1143
0,22 165 135 299,1 0,0021 5221

OoP 0,50 152 111 585,7 0,179 41
0,40 145 106 500,6 0,0794 156
0,35 165 130 477,3 0,0799 396
0,25 138 106 309,5 0,0332 1214
0,20 130 107 258,6 0,0083 2253

7.4.1 Krivky zpevnéni/zmékceni

Na obr. 7.35a az 7.38a jsou vykresleny kiivky zpevnéni/zmékéeni v zéavislosti
amplitudy napéti na poctu cykli N pro vybrané amplitudy celkové deformace. Oba
rezimy zatéZovani za konstantni teploty jsou typické podobnym charakterem napétové
odezvy na vnéjsi zatizeni. U cyklovani s amplitudou celkové deformace g5 > 0,26 % je
pozorovano cyklické zmekEeni materidlu v celém rozsahu unavového Zzivota.
Vyrazngj$i zmékceni nastava v piipadé cyklovani s prodlevami, kdy pro amplitudu
celkové deformace &, < 0,5 % je pokles amplitudy napéti 35 MPa. Stabilni napét'ové
chovani materidlu na cyklické zatézovani je typické pro zkouSky provedené
s amplitudou celkové deformace &, < 0,25 %, kdy nedochdzi ani v pocatecni fazi
ke zmekceni ¢i zpevnéni superslitiny MAR-M247. Ke konci tnavového Zivota je
mozné sledovat pomérné¢ dramaticky pokles amplitudy napéti, ktery je spojen
s Sifenim Unavové trhliny. Stfedni napéti a jeho vyvoj v pritbéhu cyklovani mé zésadni
vliv na inavovou zivotnost materiadlu. Nezavisle na hodnotach amplitudy napéti je
symetricky zatézny cyklus izotermickych unavovych zkouSek charakteristicky

hodnotami stiedniho napéti, které jsou blizké nulové hodnotg, jak je patrné z diagramil
7.35b a 7.36b.
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Obr. 7.35: Napétova odezva povlakované superslitiny MAR-M247 p7i zkouskdch
izotermické unavy bez prodlev za teploty 900 °C (a) krivky cyklického
zpevneni/zmekceni, (b) pribéh stredniho napéti.
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Obr. 7.36: Napétova odezva poviakované superslitiny MAR-M247 pri zkouSkach
izotermické unavy s prodlevami za teploty 900 °C (a) kiivky cyklického
zpevnéni/zmekceni, (b) prubéh stiedniho napéti.

Charakter kiivek cyklického zpevnéni/zmé&kceni a kiivky vyvoje stfedniho napéti
povlakované superslitiny MAR-M247 v rezimech IP a OP koresponduji s trendem,
ktery je mozné sledovat u nepovlakované superslitiny (viz kapitola 7.3.4). Kfivky
zpevnéni/zmekeeni jsou pro oba rezimy zatéZzovani v zavislosti amplitudy napéti
na poctu cykli prezentovany na obr. 7.37a a 7.38a. Zatézovani S amplitudou
mechanické deformace €zmech > 0,35 % Vvrezimu IP vede k cyklickému zpevnéni
V majoritni ¢asti unavového zivota a je ndsledné vystfidan cyklickym zmékéenim,
které¢ je v pifimé relaci s Sifenim unavové trhliny. Snizeni amplitudy mechanické
deformace pod hodnotu 0,35 % vede ke stabilni napétové odezvé materialu
(obr. 7.37a). Po pocatecni stabilni odezve (pifiblizné 10 cykld) je mozné pozorovat
mirné cyklické zpevnéni povlakované superslitiny MAR-M247 i v OP rezimu
zatézovani. Stabilni napét'ovou odezvu materidlu na vnéjsi zatizeni je mozné sledovat
béhem cyklovani s amplitudou mechanické deformace emech < 0,25 %. Asymetrie
napét'ové odezvy souvisejici se zmeénou teploty v priabehu cyklu se promita do polohy
sttedniho napéti. Pro zatéZovani vrezimu IP je typické tlakové stfedni napéti
(obr 7.37b). Velikost stfedniho napéti je zavisla na zvolené amplitudé mechanické
deformace a hodnoty tlakového napéti rostou Umeérné s nardstem mechanické
deformace. Protipdl tvoii cyklovani v rezimu OP, kdy maximalni teplota bé¢hem
cyklovani odpovida tlakové ¢asti cyklu a odpor materialu vici pisobeni vnéjsich sil je
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VvV této fazi adekvatn€ snizen, a proto je vtomto rezimu mozné€ pozorovat vyvoj
tahovych stiednich napéti (obr. 7.38b).

(a) eamech [%] (b) 8arnech [%]
700 TMF - IP | o 0,50 0 TMF - IP | ¢ 0,50
s o0 COy 500-900°C| & ¢ 40 500-900°C| & @ 40
600 ., 0,35 o 0,35
— O oo 0,30 —.100 <><><5>> S 0,30
< 500 N OQ%%% " 0,22 8 0000, s 0,22
E X5 E % % >
<400 3
° ©-200 X
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Obr. 7.37: Napétova odezva poviakované superslitiny MAR-M247 pri zkouSkdch
termomechanické unavy v teplotnim intervalu 500 — 900 °C v rezimu IP
(a) kiivky cyklického zpevneni/zmékceni, (b) vyvoj stredniho napéti.
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Obr. 7.38: Napétova odezva povlakované supersliting MAR-M247 pri zkouskach
termomechanické unavy v teplotnim intervalu 500 — 900 °C v reZimu OP
(a) krivky cyklického zpevnéni/zméekceni, (b) vyvoj stredniho napéti.

7.4.2 Relaxace napeéti

Pribéh relaxace napéti v tahovém a tlakovém vrcholu hysterezni smycky byl
béhem zkousek s prodlevami zaznamenavan s frekvenci 100 Hz. Velikost zmény
napéti o a ok od zacatku prodlevy az po jeji konec je proménlivy a roste s rostouci
amplitudou celkové deformace. Tento vyvoj relaxacniho napéti je V absolutnich
hodnotach pro povlakovanou superslitinu MAR-M247 zaznamenan na obrazku 7.39.

Obecné Ize konstatovat, ze co do velikosti jsou tahova (o) 1 tlakova (o) relaxacni
napéti pro danou amplitudu celkové deformace ekvivalentni. Trend vyvoje
relaxacnich napéti 1ze rozdélit na dvé oblasti. V oblasti amplitud celkové deformace
€a > 0,3 % v pocatecni fazi je pozorovan mirny narlst relaxace napéti, ktery je po
nékolik malo zatéznych cyklech vystiidam postupnym snizovanim tahovych
1 tlakovych relaxacnich napéti az do lomu zkuSebni ty¢e. Béhem cyklovani s nizsi
amplitudou celkové deformace naproti tomu dochdzi ke stalému nartstu
pfetrvavajicimu az do konce tnavového zivota.
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Obr. 7.39: Vyvoj relaxacniho napéti behem zkousek nizkocyklové unavy
s prodlevami provedenych na poviakované superslitine MAR-M247 za teploty
900 °C (a), (b) tahova cast cyklu (c),(d) tlakova cast cyklu, na grafech (b) a (d) jsou
experimentdlnimi body z grafii (a) a (c) prolozeny krivky polynomu druhého stupné.

Casova zavislost relaxace napéti o a ok behem izotermického tinavového testu
s prodlevou provedené s amplitudou celkové deformace &, = 0,5% je uvedena na
obr. 7.40. Podobné jako v pfipadé nepovlakové superslitiny byly vybrany prubehy
tahovych a tlakovych prodlev odpovidajici referen¢nimu cyklu, polovin€ unavového
zivota a konci. Hlavni ¢ast relaxace je mozné pozorovat v nékolika prvnich sekundach
a nasledné je pokles méné vyrazny. PoCatecni dramaticky propad napéti nasledovany
pomalym poklesem je az do poloviny unavového zivota ptiblizné stabilni a vyraznéjsi
pokles nastdvd az na konci tnavového zivota, kdy je poloha relaxacnich kiivek
ovlivnéna Sifici se uUnavovou trhlinou. Pocatky 1 konce relaxacnich kiivek
povlakovaného materidlu jsou ve srovnani s nepovlakovanym materidlem posunuty
o pfiblizn¢ 180 MPa. Navic konec Uinavového zivota se projevuje mirnou asymetrii
relaxacnich kiivek.
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Obr. 7.40: Casové priibéhy relaxace napéti béhem zkousky izotermické vinavy
S prodlevami za teploty 900 °C pri zvolené amplitude celkové deformace e3 = 0,5 %
v relaci k poctu cykiii do lomu — 10 cyklu, Ni/2 a Nt (a) tahova cast cyklu, (b) tlakova
cast cyklu.

7.4.3 Cyklicka deformacni krivka

Cyklické deformacni kiivky povlakované superslitiny MAR-M247 zatézované
pii zkouskach izotermické a termomechanické nizkocyklové tinavy jsou zaneseny
V logaritmickém soufadném systému v reprezentaci zdvislosti amplitudy napéti o,
na amplitud€ plastické deformace €, na obrazcich 7.41 respektive 7.42. Stejné jako
Vv piipad¢ nepovlakovaného materidlu byly amplituda napéti a amplituda plastické
deformace stanoveny v poloviné Zivota. Experimentalni hodnoty zavislosti 6, vs. &g
byly aproximovany mocninnou zavislosti dle rovnice 7.1 a hodnoty parametri
stanovenych regresni analyzou jsou uvedeny v tabulce7.9. Vysledné kiivky
pro jednotlivé typy zatéZovani jsou z divodu lepsi prehlednosti vyneseny separatné
a jsou porovnany s cyklickou deformacni kiivkou nepovlakovaného materilu.

Ve vSech ptipadech méla aplikace TEBC povlaku stejny ucinek, a to posunuti
cyklické deformacéni kiivky Kniz§im hodnotam amplitudy napéti v porovnani
s nepovlakovanym materidlem. Nejmarkantnéj$i posun nastal v ptipad¢ izotermického
cyklovani s prodlevami, kdy je cyklicka deformacni kiivka povlakovaného materialu
snizena az o 250 MPa. Nejmensi pokles amplitudy napéti nastal pfi
termomechanickém cyklovani v rezimu IP, a to pfiblizné¢ 100 MPa. Takto vyznamny
posun K niz$im hodnotam amplitudy napéti lze pfisuzovat absenci mechanickych
vlastnosti keramického povlaku. Efektivni nosny prifez materidlu, ktery se podili na
pfenosu zatiZeni, je niz§i nez ten, ktery vyhodnocuje program na zakladé zadaného
celkového primeéru vzorku. Z tohoto diivodu byla provedena korekce, kdy za nosny
material byl povazovan pouze substrat a vazebny povlak. Korekce je v grafech 7.54
a 7.42 vynesena Cernou cCerchovanou carou. Tato korekce v pfipadé¢ cyklovani
s prodlevami pouze piiblizila cyklické deformacni kiivky blize k sobé a pokles
amplitudy napéti je po Upraveé piiblizné¢ 50 MPa. V piipad¢ izotermického cyklovani
bez prodlev a termomechanické Unavy vrezimu OP jsou smérnice cyklickych
deformacnich kiivek povlakovaného a nepovlakovaného materidlu odlisné a kiivky se
tak témet potkavaji v oblasti vysokych amplitud plastické deformace a naopak se vice
rozchadzeji se snizujici se amplitudou plastické deformace. V piipadé
termomechanického cyklovani v rezimu IP korekce téméf eliminovala rozdil mezi
jednotlivymi kiivkami.
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Obr. 7.41: Cyklické deformacni krivky poviakované superslitiny MAR-M247
zatézované v rezimu izotermické nizkocyklové unavy za teploty 900 °C (a) bez prodlev,
(b) s prodlevami.
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Obr. 7.42: Cyklické deformacni krivky poviakované superslitiny MAR-M247
Ziskané ze zkousek termomechanické unavy v teplotnim intervalu 500 — 900 °C v
rezimu (a) IP, (b) OP.

Tabulka 7.9: Parametry cyklické deformaéni kiivky povlakované superslitiny
MAR-M247 cyklované v rezimu bez prodlev a s prodlevami za konstantni teploty
900 °C a vrezimech IP a OP pfi zkouSkach termomechanické unavy v teplotnim

intervalu 500 — 900°C.

Bez S TMF TMF
prodlev  prodlevami IP OP
K’ 3940 4370 2560 2120
+ 1090 + 1260 + /290 +720
n’ 0,304 0,394 0,198 0,206
+0,033 + 0,044 + 0,056 + 0,044

7.4.4 Krivky Zivotnosti

Kiivky unavové Zzivotnosti v Basquinové reprezentaci amplitudy napéti o, VS.
dvojnasobek poctu cykli do lomu 2Nf povlakovaného materialu testovaného
v moédech izotermické a termomechanické nizkocyklové tnavy jsou prezentovany
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na obrazcich 7.43 a 7.44. Amplituda napéti byla stanovena jako polovina rozdilu
maximalni a minimalni hodnoty napéti v poloviné poctu cykld do lomu.
Experimentalnimi body byla prolozena mocninna zavislost navrZzena ve tvaru rovnice
7.3. Hodnoty koeficientd inavové pevnosti 0]; a exponentd Gnavové pevnosti b byly

stanoveny regresni analyzou a jsou pro sledovany typ zatéZovani uvedeny
v tabulce 7.10.

Ve vsech sledovanych piipadech vedla aplikace TEBC povlaku k vyznamnému
snizeni unavové Zzivotnosti. Pro srovnatelnou hodnotu amplitudy napéti je pokles
unavového zivota v piipadé izotermickych zkouSek bez prodlev a s prodlevami az péti
respektive Ctyindsobny, a to v celém rozsahu sledovanych amplitud, nebot’ smérnice
kiivek zivotnosti povlakovaného a nepovlakovaného materidlu v tomto rezimu
zaté¢zovani si jsou velmi blizké. Obdobnéd situace nastavd i v pfipadé zkousek
termomechanické tinavy v rezimu OP, kdy byla Zivotnost nepovlakované superslitiny
MAR-M247 ¢tyti az 6krat vyssi nez zivotnost povlakované superslitiny MAR-M247.
Tomuto trendu se vymykéd zatézovani v rezimu IP (obr. 7.44a). Zde je Unavova
zivotnost povlakovaného materidlu v oblasti vysokych amplitud rovnéz nizsi nez
materidlu nepovlakovaného, ale odlisSné exponenty unavové pevnosti tento rozdil
V zivotnosti v oblasti nizkych amplitud eliminuji a je mozné pozorovat i jisty trend
K nardstu anavového zivota povlakovaného materialu.
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Obr. 7.43: Krivky unavové zZivotnosti povlakované superslitiny MAR-M247
v Basquinové reprezentaci pro izotermické unavové zkousky za teploty 900 °C
V rezimu (a) bez prodlev (b) s prodlevami.
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Obr. 7.44: Krivky unavové Zivotnosti povliakované supersliting MAR-M247
v Basquinoveé reprezentaci pro termomechanické unavové zkousky v teplotnim
intervalu 500 — 900 °C v rezimu (a) IP (b) OP.
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Diagramy v log-log soufadnicovém systému na obrazcich 7.45 a 7.46 piedstavuji
kfivky unavové zivotnosti v Mansonove-Coffinové reprezentaci plastické deformace
gqp Vrelaci k dvojnasobku poctu cyklit do lomu 2Ny. Hodnoty amplitudy plastické
deformace byly stanoveny jako polovina Sitky hysterezni smycky v poloviné
unavového zivota. Experimentalnimi body byla proloZena zavislost uvedena v rovnici
7.4. Hodnoty koeficientl unavové taznosti 8} a exponentti unavové taznosti ¢ byly
urceny regresni analyzou a jsou uvedeny s pfisluSnou chybou v tabulce 7.10.

Experimentalni vysledky v této reprezentaci jsou ambivalentni k Basquinovym
kiivkdm zivotnosti. Ve vSech pfipadech je mozné pozorovat ptiznivy vliv TEBC
povlaku na inavovou zivotnost superslitiny MAR-M247. Nicmén¢ zvySeni zivotnosti
V celém rozsahu amplitud plastické deformace je mozné sledovat pouze v piipadé
izotermickych zkousek s prodlevami (obr. 7.45b), kdy je unavova Zzivotnost
povlakovaného materidlu zvySena piiblizné 1,5 nasobné. Cyklovani za konstantni
teploty bez prodlev (obr. 7.45a) a termomechanické zatézovani v rezimu IP
(obr. 7.46a) zvysSuje Unavovou zivotnost pouze V oblastech stfednich a nizkych
amplitud deformace, kdy povlak efektivné brani oxidaénimu posSkozeni superslitiny.
Naopak zanedbatelny efekt TEBC povlaku se jevi v rezimu OP (obr. 7.46b), kdy jsou
hodnoty soucinitelli a exponentl unavové taznosti povlakovaného a nepovlakovaného
materialu skoro totozné.
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Obr. 7.45: Krivky unavové Zivotnosti poviakované superslitiny MAR-M247
v Mansonove-Coffinové reprezentaci pro izotermické unavové zkousky za teploty 900
°C v rezimu (a) bez prodlev (b) s prodlevami.
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Obr. 7.46. Krivky unavové zivotnosti povlakované superslitiny MAR-M247
v Mansonove-Coffinové reprezentaci pro termomechanické unavové zkousky
V teplotnim intervalu 500 — 900 °C v rezimu (a) IP (b) OP.
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Z uvedenych kiivek zivotnosti v Basquinové a Mansonové-Coffinoveé zavislosti,
které jsou zakladnimi kfivkami zivotnosti v nizkocyklové unavé a reprezentuji
elastickou respektive plastickou slozku celkové deformace, vyvstava jisty rozpor, zda
ma TEBC povlak pozitivni ¢i negativni efekt na tnavovou Zivotnost niklové
superslitiny MAR-M247. Z tohoto divodu jsou na obrazcich 7.47 a 7.48 uvedeny
zivotnosti materialu v reprezentaci amplitudy celkové deformace na poctu cyklid do
lomu. Experimentalnimi body jsou prolozeny kiivky dle rovnice 2.5. Diagram na
obrazku 7.47a ukazuje mirny nariist Uinavového Zivota v piipad¢ izotermickych
zkousek bez prodlev. Ponc¢kud markantnéjsi pozitivni efekt v celém rozsahu
sledovanych amplitud ma vrstva v piipad¢ cyklovani s prodlevami, kdy je tinavova
Zivotnost pro nejvyssi amplitudy deformace az dvojnasobna, ale s poklesem amplitudy
deformace je pozitivni vliv TEBC povlaku postupné redukovan. Na zaklad¢ obr. 7.48b
1ze konstatovat, Ze termomechanické cyklovani povlakované slitiny v reZimu OP vede
k vyraznému zkraceni tnavového zivota v oblasti vysokych amplitud mechanické
deformace. Kfivky povlakovaného a nepovlakovaného materialu se protinaji ptiblizné
v 2100 cyklu. V rezimu IP je situace podobna. Mirné zhorSeni inavového Zzivota je
patrné pro oblast vysokych amplitud mechanické deformace. KtiZeni kiivek zivotnosti
ovSem nastava diive, a to vN = 386. Ddle jiz pfevladd pozitivni efekt TEBC
na inavovou Zivotnost.
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Obr. 7.47: Krivky unavové zivotnosti povlakované superslitiny MAR-M247
V reprezentaci celkové deformace vs. Ns pro izotermické unavové zkousky za teploty
900 °C v rezimu (a) bez prodlev (b) s prodlevami.
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Obr. 7.48: Krivky unavové Zivotnosti poviakované superslitiny MAR-M247
V reprezentaci celkové deformace vs. N pro termomechanické unavové zkousky
Vv teplotnim intervalu 500 — 900 °C v rezimu (a) IP (b) OP.
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Tabulka 7.10: Parametry nizkocyklové unavy povlakované superslitiny MAR-M247
cyklované v rezimu bez prodlev a s prodlevami za konstantni teploty 900 °C

a vrezimech IP a OP pii zkouSkach termomechanické tnavy V teplotnim intervalu
500 —900 °C.

0';: b & C

[MPa] [-] [-] [-]
Bez prodlev 1490 -0,182 0,039 -0,592
+70 + 0,005 + 0,019 + 0,054
S 1560 -0,234 0,067 -0,583
prodlevami + 180 +0,017 +0,023 +0,050
TMF 1250 -0,149 0,019 -0,704
IP + 170 + 0,019 +0,018 +0,156
TMF 1440 -0,178 0,093 -0,790
OoP + 480 + 0,049 + 0,091 + 0,190

7.4.5 Optické pozorovani

Z hlediska makroskopického vzhledu nedoSlo u vétSiny vzorkd testovanych
za konstantni teploty k viditelnému poSkozeni tepelné a environmentalni bariéry, a to
nezavisle na rezimu cyklovani (viz obr. 7.35a). Ojedinéle bylo mozné pozorovat na
zkuSebnich télesech cyklovanych v oblasti vysokych amplitud celkové deformace
delaminaci keramického povlaku, a to pouze svrchniho mullit + hexacelsian povlaku
(obr. 7.35b), kdy tato delaminace mize byt zpisobena finalnim dolomem. V piipadé
termomechanickych zkousSek dochédzelo k delaminaci svrchni vrstvy keramického
povlaku nebo i obou keramickych vrstev (obr. 7.35c). Detailn&j$imu pozorovani
mikrostruktury TEBC povlaku se vénuje nasledujici kapitola.

(2) (b) (©

Obr. 7.35: Makroskopicky vzhled povrchu zkusebnich tyci po unavovém
zatézovani (a) izotermicka unava bez prodlev za teploty 900°C — g4 = 0,15 %,
(b) izotermicka unava — g5 = 0,38 %, (c) termomechanicka unava v teplotnim

intervalu 500 — 900 °C v rezimu OP — &amech = 0,5 %.
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7.4.6 SEM pozorovani

Na obrazcich 7.49 az 7.54 potizenych v BSE zobrazovacim modu je ukazana
mikrostruktura obou typi TEBC povlakii v podélnych fezech zkuSebnich tyci
po zkouskach izotermické a termomechanické tunavy. Mikrostruktura TEBC
po unavovych zkouskich se z hlediska chemického a strukturniho slozeni nelisi
od vychoziho stavu povlaku a je tvofena typickou splatovou morfologii. Plosna
porozita jednotlivych vrstev povlaku je v ramci statistické chyby shodna.

Na obr. 7.49 je ukazana variabilita poskozeni TEBC povlaku béhem zkousek
nizkocyklové unavy bez prodlev. Snimek 7.49a dokumentuje relativné kompaktni
oblast povlaku, kde CoNiCrAlY vazebny povlak a YSZ mezivrstva TEBC povlaku
jsou bez znamek poruSeni. Ve svrchni vrstvé je mozné pozorovat pomérné malou
Cetnost trhlin kolmych na osu zatéZovani a jisté ndznaky pocinajici delaminace
priblizné v tfetiné tloustky povlaku. Na obr. 7.49b je ukézdno misto vzdalené
pfiblizn€ 1 mm od magistralni trhliny. V tomto misté byl povlak poruSen delaminaci
ve svrchni vrstvé povlaku. Ve vzdalenosti pfiblizné 200 um od magistralni trhliny
dochdzelo k delaminace povlaku v YSZ wvrstvé blizko rozhrani s vazebnym
CoNiCrAlY povlakem (obr. 7.49c). Delaminace TEBC povlaku, at’ uz svrchni BAS
vrstvy nebo YSZ vrstvy, se jevi spise jako dusledek finalniho dolomu nez tinavového
poskozeni. Na snimku 7.49c jsou patrné unavové trhliny, jez iniciovaly z povrchu
povlaku a které se v keramické vrstvé povlaku §iii piiblizn€ kolmo na osu zatézovani
a Vmist¢ rozhrani s metalickym vazebnym povlakem se mirné¢ odklangji od
puvodniho sméru. Detailni pohled na Sifeni trhliny ve vazebném povlaku a nasledna
penetrace trhliny do substratu je ukazan na obr. 7.49d. Dvé ptivodné separatni trhliny,
které spolu sviraji thel ptiblizné 60°, se ve vzdéalenosti 50 pm od rozhrani
se substratem spojuji v jednu. Na rozhrani se substratem se trhlina $ifi necelych 10 um
po rozhrani a nasledné pronika do substratu niklové superslitiny MAR-M247, kde se
§ifi opét kolmo k ose zatézovani. Cerné Sipky na obr. 7.49d oznaluji mozna mista
iniciace Unavovych trhlin na rozhrani vazebného povlaku a superslitiny MAR-M247
v mist¢, kde jsou ukotveny reliktni Al,O3 ¢astice po tryskani.

MAR-M247 MAR-M247
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MAR-M247 MAR-M247

Obr. 7.49: Mikrostruktura TEBC povlaku po zkouSkdch izotermické unavy bez
prodlev za teploty 900 °C — g3 = 0,30 % (a) kompaktni oblast s kapilarnimi trhlinami
ve svrchni vrstve povlaku a naznakem delaminace, (b) delaminace svrchni vrstvy
povlaku, (c) delaminace YSZ mezivrstvy, (d) detail spojeni trhlin v BC a Sireni
unavovych trhlin; SEM.

Cetnymi misty iniciace tUnavovych trhlin je povrch. Toto tvrzeni plati jak
pro materialy kovové, tak i pro keramické, jak je mozné vidét z obr. 7.50a. Trhlina
vznikla v disledku cyklického namahani je orientovana kolmo na osu zaté¢zovani a Siii
se nezavisle na jednotlivych splatech a jejich hranicich. V ptipadé¢ cyklovani
za zvySenych teplot dochazi k degradaci rozhrani s vazebnym povlakem, kde tento
podléhé oxidaci a vytvaii vrstvu tepelné aktivovanych kiehkych oxidl, které vnaseji
do materidlu silnd pnuti, jez mohou na vhodnych mistech akcelerovat iniciaci
unavovych trhlin, jak je vidét z obr. 7.50b.

2(a) B R T

Obr. 7.50: Priklady iniciace unavovych trhlin po zkouskdach izotermické unavy bez
prodlev za teploty 900 °C (a) povrchova nukleace trhlin v TEBC povlaku,
(b) podpovrchova nukleace na rozhrani YSZ/CoNiCrAlY; SEM.

Proces porusovani TEBC povlaku béhem zkousek izotermické unavy s prodlevami
neni nepodobny tomu bez prodlev. Na obr 7.51a je mozné vidét kompaktni oblast
TEBC povlaku s fadou unavovych trhlin, které byly pfitomny ve vazebném povlaku
(bilé¢ Sipky). Mista oznacend Cernymi Sipkami oznacuji mista iniciace Unavovych
trhlin na rozhrani se superslitinou MAR-M247 opét v blizkosti ¢astic Al,O3 nebo
pifimo na ukotvenych Al,Oj3 casticich. Tento zpilisob iniciace je mnohem castéjsi
u zkousek s prodlevami nez u zkousek provedenych bez prodlev. K delaminaci jedné
z keramickych vrstev povlaku opét dochazi v blizkosti magistralnich trhlin. Obr. 7.51b
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ilustruje delaminaci BAS povlaku pfiblizné 300 um od uUnavové trhliny. Blize
magistralni trhlin¢ doslo k Gplné delaminaci a svrchni vrstva TEBC povlaku chybéla
uplné. Svrchni vrstva povlaku je pomérné vice poskozena, nez tomu bylo v piipadé
cyklovani bez prodlev (7.50a). Delsi doba vysokoteplotni expozice piispiva
i Kintenzivnéjs$i degradaci vazebného povlaku. Zde dochazi k rozsahlejsi tvorbé
kiehkych komplexnich oxidl a to nejen na rozhrani s YSZ mezivrstvou, ale i uvnitf
vazebného povlaku, kde tyto oxidy mohou praskat a dat vzniknout novym tnavovym
trhlindm (obr. 7.51c). Delsi doba expozice na teplot¢ 900 °C je rovnéz patrna
na samotném substratu (obr. 7.51d). Navzdory pomérné rozsahlé degradaci vazebného
povlaku nedoslo u zadného ze sledovanych vzorkd k delaminaci vazebného povlaku.

Trhliny
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Obr. 7.51: Mikrostruktura TEBC povlaku po zkouSkdch izotermické unavy
S prodlevami za teploty 900 °C — &5 = 0,30 % (a) prehledovy snimek s Fadou trhlin
v CoNiCrAlY vazebném povlaku, (b) detail trhlin v svrchni vrstvé povlaku, (c) trhlina
S TGO uvnitr vazebného povlaku (d) trhliny na rozhrani se superslitinou;, SEM.

Poskozeni TEBC povlaku béhem zkousSek termomechanické tnavy mélo fadu
spolecnych rystt s degradaci TEBC povlaku béhem izotermickych unavovych
zkousek. Typickou delaminaci v  blizkosti rozhrani BMAS/YSZ nebo
YSZ/CoNiCrAlY bylo mozné pozorovat nezavisle na moédu termomechanické unavy
(obr. 7.52 a 7.53). Obr. 7.52a ukazuje delaminaci obou keramickych vrstev povlaku
a jejich Sikmé spojeni trhlinou napfi¢ YSZ povlakem. Mirn¢ vyssi porovitost BMAS
povlaku umoziiuje trhlindm vétsi volnost ve sméru Sifeni a vyuZivat tak oslabena
mista a ménit smér Sifeni (obr. 7.52b). I piesto je smér $ifeni vétsiny trhlin v povlaku
prevazné kolmy na osu zatézovani. I pies velkou amplitudu mechanické deformace
byly trhliny v TEBC povlaku po zkouskach termomechanické tnavy v rezimu IP
pomémné ojedinélou zalezitosti. Trhliny, které nukleovaly na povrchu, byly casto
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zastaveny na rozhrani YSZ/CoNiCrAlY a jen sporadicky pronikaly do vazebného
povlaku nebo piimo do substratu. Toto ovSem neplati v pfipad¢ cyklovani v rezimu
OP. Trhliny v TEBC povlaku byly mnohem ¢etnéjsi a rovnéz delaminace povlaku
se projevila vdaleko vétsSim rozsahu (obr. 7.53). Iniciace unavovych trhlin
se odehravala pfedevSim na rozhrani YSZ/CoNiCrAlY nebo v samotném substratu
v blizkosti Al,O3 tryskacich ¢astic.

Delaminace

Obr. 7.52: Mikrostruktura TEBC povlaku po zkouSkdch termomechanické unavy
Vv teplotnim intervalu 500 — 900 °C v reZimu IP (a) eamech = 0,22 % (b) €a = 0,45 %j;
SEM.

\Dclaminace
CoNiCrAlY

MAR-M247 "~ MAR-M247

Obr. 7.53: Mikrostruktura TEBC poviaku po zkouskach termomechanické unavy
V teplotnim intervalu 500 — 900 °C v rezZimu OP (a) €amech = 0,20 % (b) €2 = 0,35 %;
SEM.

Béhem vysokoteplotnich Unavovych zkousSek dochazi nasledkem pronikani
kysliku skrze keramicky povlak k postupné oxidaci kovového vazebného povlaku.
Detail rozhrani vazebného CoNiCrAlY povlaku a YSZ mezivrstvy po izotermickych
unavovych testech s riiznou dobou vysokoteplotni expozice je ukazan na obr. 7.54.
Tloustka oxidického filmu je imérna dobé expozice. Primérna tloustka pro nejkratsi
(pfiblizné 2 hodiny na teploté 900 °C) a nejdelsi (pfiblizné 250 hodiny na teploté
900 °C) izotermické zkouSky byla 0,34 pum respektive 4,61 um. Tmava oxidicka
vrstva na bazi Al,Os (TGO) se nevytvaii pouze na rozhrani vazebného povlaku s YSZ
keramickou vrstvou, ale také uvniti samotného vazebného povlaku na rozhrani
jednotlivych splati a/nebo v blizkosti defektd, jako jsou napf. pdéry nebo jiné
strukturni nehomogenity (obr. 7.51c). Na metalografickém vybrusu zkuSebni tyce
zatézované v rezimu s prodlevami s g = 0,22 % (obr. 7.54b) byla vytvofena souvisla
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vrstva TGO tvofena nejen Al,O3 oxidy ale 1 komplexnimi oxidy (spinely) na bazi Cr,
Ni, Co a Al.

/
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Obr. 7.54: Vrstva tepelné aktivovanych oxidii po zkouSkdch izotermické unavy za
teploty 900 °C (a) bez prodlev g5 = 0,15 %, doba expozice priblizné 35 hodin,
(b) s prodlevami &3 = 0,22 %, doba expozice priblizné 250 hodin; SEM.

Vrstva tepeln€ aktivovanych oxidil se vytvarela i v piipad¢ termomechanického
zatézovani, avSak v porovnani s izotermickymi testy je tloustka TGO znacné
redukovana. Ani pro nejdéle trvajici test (pfiblizné 232 hodin) nepfesahuje maximalni
tloustka oxidické vrstvy na rozhrani vazebného povlaku a YSZ mezivrstvy tloustku
1,5 um. Jak vyplyva zrovnic 2.7 az 2.9, kinetika tvorby oxidické vrstvy je nejen
Casove, ale 1 teplotné zavisla a s poklesem teploty pfi termomechanickych zkouskach
je tvorba oxidické vrstvy pomalej$i nez béhem zkousek za konstantni teploty 900 °C.

Lomové plochy po zkouskach izotermické a termomechanické tinavy povlakované
superslitiny jsou ukazany na sérii obrazkti 7.55 az 7.57. Pozorovani se zaméfilo
predevsim na mista iniciace unavovych trhlin, mechanismus jejich Sifeni a na zptisob
poruseni TEBC povlaku. Iniciace unavovych trhlin nezdvisle na rezimu zatézovani
probihala preferencné z povrchu povlakovanych zkuSebnich téles. Iniciace z vnitinich
slévarenskych defekti byla pfitomnosti TEBC povlaku potlacena. Na SEM snimku
(obr. 7.55) je dokumentovdna lomova plocha zkuSebniho télesa po zkouskéach
izotermické Unavy bez prodlev zatéZzovaného s amplitudou celkové deformace
€a = 0,38 %. Unavova trhlina se §ifi z povrchu vzorku skrz ob& keramické vrstvy
povlaku i metalicky vazebny povlak do substratu. Z obr. 7.55a je mozné pozorovat
delaminaci TEBC obou keramickych vrstev povlaku. Jednotlivé delaminacni linie jsou
V levé dolnim rohu snimku 7.55a spojeny Sikmou trhlinou napi#i¢ YSZ mezivrstvou.
Detail (b) zachycuje §tépné poruseni svrchni vrstvy povlaku. Délka Stépnych fazet
je rozdilna pro mullitové a hexacelsialni splaty, kdy delsi Stépné fazety je mozné
pozorovat v mullitové fazi (obr. 7.55b). Podobné §t€pné fazety je mozné najit i v YSZ
mezivrstvé TEBC povlaku (obr. 7.55¢). Tyto charakteristické rysy keramické slozky
TEBC povlaku naznacuji jeji nizkou houzevnatost i za teploty 900 °C. Mechanismus
poruseni substratu zistal v porovnani s nepovlakovanym materidlem vice méné
zachovan a nekrystalografické Sifeni tUnavovych trhlin probihalo stria¢nim
mechanismem (obr. 7.55d). Etapa krystalografického Sitfeni unavové trhliny vSak
nebyla pozorovana na zadné zlomovych ploch. Rozte¢ jednotlivych striaci

povlakovaného materidlu je se svou primérnou velikosti 1,3 pm nepatrné nizsi nez je
tomu v ptipad¢ nepovlakovaného materialu (obr. 7.25).
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Obr. 7.55: Fraktograficke pozorovani lomové plochy povlakovaného zkusebniho
telesa po zkouSkdach izotermické unavy bez prodlev za teploty 900 °C — &5 = 0,38 %
(a) misto iniciace unavové trhliny, (b) detail stépného poruseni svrchni vrstvy
povlaku, (c) detail poruseni YSZ mezivrstvy, (d) striace na lomové plose; SEM.
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Obr. 7.56: Fraktografické pozorovani lomové plochy povlakovaného zkusebniho
télesa zatezovaného v rezimu s prodlevami za teploty 900°C — ¢, = 0,60 % () iniciace
unavové trhliny z povrchu a rovnobézna trhlina s 0SOu zatéZovani, (b) striace na
lomoveé plose; SEM.

Na obr. 7.56 je prezentovana lomova plocha po izotermické tinavové zkousce
S prodlevami zatézované s amplitudou celkové deformace &, = 0,60 %. Obr. 7.56a
ukazuje misto iniciace sekundarni unavové trhliny, kterd ma svlij pocatek na povrchu

povlakovaného materidlu. Jistou zvlastnosti je Sifeni této trhliny, jejiz smér je shodny
se smcrem osy zatézovani. Sifeni unavové trhliny opét probihalo specifickym
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Lairdovym mechanismem. Primérna rozte¢ striaci, které jsou ukézany na obr. 7.56b
Vv priblizné vzdalenosti 250 pm od povrchu zkusebniho télesa, je 6,2 um. Na lomové
ploSe se pomérné Casto vyskytovaly kratké sekundérni trhliny, které byly kolmé na
smér Sifeni hlavni tnavové trhliny.

Vzhled lomovych ploch po zkouSkach termomechanické tnavy v reZimech IP
a OP je dokumentovdn na obr. 7.57. Rezim IP reprezentuji obr. 7.57a az 7.57c,
snimky lomovych ploch z obr. 7.57d az 7.57f dokumentuji rezim OP. Piehledovy
snimek (obr. 7.57a) reprezentativni lomové plochy zkuSebniho télesa zatézovaného
s amplitudou mechanické deformace €amech = 0,35 % ukazuje rozsahlou oblast Sifeni
unavové trhliny, ktera zabird pfiblizné 40 % lomové plochy. Mista nukleace
unavovych trhlin jsou naznacena bilymi Sipkami. Na lomovych plochich byla
pozorovana typicka delaminace jak obou keramickych vrstev TEBC povlaku, tak
1 Castecnd delaminace vazebného povlaku (obr. 7.57a a 7.57e). Pole striaci
S primérnou rozteci 5,3 um je prezentovano na obr. 7.57b. Detail $tépného poruseni
svrchni BMAS vrstvy povlaku a YSZ vrstvy povlaku je zobrazen na obr. 7.57c.
Lomova plocha na obr. 7.57d dokumentuje viceCetnou iniciaci inavovych trhlin po
celém obvodu zkuSebni tyée zatézované v rezimu OP (€amech = 0,40 %). Iniciaci
unavovych trhlin zpovrchu povlakovanych zkuSebnich téles a nasledné
krystalografické Sifeni tUnavové trhlin bylo pozorovdno pouze v pifipadé
termomechanické tUnavy vrezimu OP, jak wukazuje obr. 7.57e. Oblast
krystalografického Sifeni Unavové trhliny je tvofena nckolika stupni pomérné
hladkych fazet s celkovou délkou pfiblizné 250 um. Ve vzdalenosti piiblizné 1,3 mm
od povrchu zkuSebniho télesa bylo moZzné pozorovat smiSeny lom, kdy oblasti
Stépnych fazet jsou stiidany oblastmi s dilkovym charakterem (obr. 7.57f).
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Obr. 7.57: Fraktografické pozorovani lomovych ploch povlakovanych zkuSebnich téles
po zkouskach termomechanické unavy v teplotnim intervalu 500 — 900 °C
(a) prehledovy snimek (IP), (b) pole striaci v blizkosti rozhrani vazebného povlaku
a substratu (IP), (c) detail lomové plochy TEBC povlaku (IP), (d) prehledovy snimek
(OP), (e) delaminace vazebného poviaku a krystalografické Sifeni uinavové trhliny
(OP), () stepné fazety a oblasti tvarného poruseni (OP); SEM.

7.4.7 TEM pozorovani

Pozorovani v TEM provedena na tenkych foliich zhotovenych ze zkusebnich tyci
povlakované superslitiny MAR-M247 zatézované ve vSech reZzimech plné
koresponduji s pozorovanimi na nepovlakovaném materialu. Nebyly nalezeny zadné
vyznamné zmeény dislokacnich struktur oproti nepovlakované superslitiné
MAR-M247. Obrazky 7.58 az 7.61 dokumentuji toto tvrzeni pro vSechny rezimy
zaté¢Zovani. Formovani vrstevnych chyb, které jsou pfitomny pouze v kubickych y’
precipitatech, je typické pro cyklovani bez prodlev s nizkymi amplitudami deformace
(7.58a). Vyssi dislokacni hustota je k vidéni na rozhrani hrubych vy’ precipitath
a matrice (7.58b). Disloka¢ni struktura s vyS$$i koncentraci dislokaci v matrici
a obCasnymi dislokacemi pfitomnymi v y" precipitdtech po cyklickém zatéZovani
s amplitudou deformace €, = 0,57 % je ilustrovana na obr. 7.59.

Obr. 7.58: Dislokacni struktura povlakované superslitiny MAR-M247 po zkouskach
izotermicke unavy bez prodlev za teploty 900 °C — &5 = 0,26 % (a) oblast kubickych y’
precipitatu, (b) oblast hrubych y” precipitatii;, TEM.
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Obr. 7.59: Dislokacni struktura povlakované superslitiny MAR-M247 po zkouskdach
izotermické unavy bez prodlev za teploty 900 °C — e, = 0,57 % (a) oblast kubickych y’
precipitatu, (b) oblast hrubych y’ precipitatii; TEM.

Obdobnou situaci je mozné pozorovat 1 v piipad¢ izotermického cyklovani
s prodlevami (obr. 7.60). Hustota dislokaci je i pfes vyrazné vyssi amplitudu plastické
deformace niz8i, nez je tomu V pfipadé¢ cyklovani bez prodlev, coz muize byt
vysledkem vyrazné delSiho ¢asu pro anihilaci dislokaci. Pfitomné dislokace jsou
prevazné lokalizovany do kanald y matrice.

zkouskdch izotermické unavy s prodlevami za teploty 900 °C (a) €4 = 0,25 %,
(b) €a = 0,50 %; TEM.

Obrazek 7.61 ukazuje vyraznou heterogenitu v lokalizaci cyklické plastické
deformace v oblasti kubickych y” precipitati a hrubych y” precipitatli jednoho zrna
po zkousSkach termomechanické tnavy v rezimu IP. Zatimco v oblasti kubickych
v" precipitatd je dislokacni hustota nizs$i a dislokace jsou tésné vazany na rozhrani
vy’ precipitatli a y matrice, hustota dislokaci v oblasti hrubych y” precipitati je vyssi
a je lokalizovana do kanald y matrice. Dislokace jsou v y” precipitatech, nezavisle na
jejich morfologii, pfitomny pouze sporadicky. Obrazek 7.61c ukazuje dislokacni
sitovi, jez je typické pro zatézovani s vysokou amplitudou mechanické deformace.
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Dislokace se jiz nesoustfeduji jen do kandlii matrice, ale jsou pfitomny i1 vy’
precipitatech a vytvaii komplexni struktury.

Obr. 7.61: Dislokacni struktura povlakované superslitiny MAR-M247 po
zkouskach termomechanické unavy v rezimu IP v teplotnim intervalu 500 — 900 °C

(@) a (b) eamech = 0,22 %, (c) €amecn = 0,50 %; TEM.

Obrazky 7.62a a 7.62b prezentuji rozlozeni dislokaci po zkouskéach
termomechanické Unavy v reZimu OP. I zde lze pozorovat odliSnosti v dislokacni
hustoté¢ v zavislosti na amplitudé mechanické deformace. Na obr. 7.62a je mozné
spatfit dislokace s Burgersovym vektorem b = a[101] pfitomné v hrubych
precipitatech, kazdopadné valna vétSina dislokaci je stale pfitomna ve snadnéji
deformovatelné matrici y. ZvySend koncentrace dislokaci je patrnd v zalivech vy’
precipitatii. Alternujici zatizeni s amplitudy mechanické deformace €zmech = 0,5 %
vedlo k pomérn¢ markantnimu nartstu disloka¢ni hustoty. Na obr 7.62b je ukazano
zrno vhodné orientované pro vicendsobny skluz na rovinach typu {111}. Dislokace
husté presekavaji y” precipitaty. Oproti nepovlakovanému materidlu nebyla na
zkoumanych tenkych foliich nalezena lokalizace do PSP (Ctenaf miize porovnat
obr. 7.30 a obr. 7.62).

99



Vysledky

Obr. 7.62 Dislokacni struktura poviakované superslitiny MAR-M247 po zkouskach

termomechanické unavy v rezimu OP v teplotnim intervalu 500 — 900 °C
(@) €amech = 0,2 %, (b) €amech = 0,5 %; TEM.

100



Diskuse vysledk

8 Diskuse vysledkii

Izotermicka nizkocyklové unava s prodlevami a bez prodlev a termomechanicka
unava v rezimech IP a OP nepovlakované a povlakované superslitiny MAR-M247
byla studovana v rezimu fizené celkové deformace v symetrickém cyklu.
V nasledujicich sekcich jsou diskutovany tdaje ziskané z téchto testll a je provedena
analyza vlivu zaté¢Zzného cyklu na unavovou zivotnost superslitiny MAR-M247
a nasledn¢ analyza vlivu TEBC povlaka na inavovou Zivotnost této superslitiny.

Zavedeni tahovych a tlakovych prodlev vyznamné ovlivnilo inavovou zivotnost
superslitiny MAR-M247. SniZeni tinavového Zivota v disledku implementace prodlev
je pIn¢ v souladu s literarnimi udaji o chovani niklovych superslitin v oblasti interakce
unavy a creepu [151-155]. Srovnatelny negativni vliv na Gnavovou zivotnost mélo
rovnéz termomechanické cyklovani. Rada studii ukézala, ze vzhledem ke sloZitosti
procest pfi termomechanickém cyklovani je analyza cyklické napétoveé-deformacni
odezvy, unavové zivotnosti, jakozto i mechanismi poskozeni materialu mnohem
komplikovanéjsi, nez je tomu v piipadé¢ izotermické tinavy [156-159].

V pomérné vyznamné omezené miie jsou k dispozici vyzkumné prace a publikace
zaméfené na izotermickou a termomechanickou unavu superslitin s deponovanym
TBC povlakem, o TEBC systémech ani nemluveé. Navic se dostupné prace plné
neshoduji v nazoru na vliv povlakii na unavovou Zzivotnost a prezentované vysledky
jsou do zna¢né miry ambivalentni [130, 136, 137, 142, 149].

8.1 Cyklické zpevnéni/zmékceni

Nasledujici kapitoly (8.1 a 8.2) se soustfed’'uji na diskuzi napét'oveé-deformacéni
odezvy cyklicky zatézované superslitiny MAR-M247, a to na zaklad¢ ziskanych
ktivek tnavového zpevnéni/zmékéeni a cyklické deformacni kiivky. DosaZené
vysledky jsou porovnany s dostupnou literaturou.

Mikrostruktura superstlitin ma vyznamny vliv na mechanické vlastnosti a tedy
také na cyklickou napétové-deformacni odezvu materidlu. Velmi vysokd strukturni
stabilita superslitiny MAR-M247 je dana pfedevs§im jejim chemickym sloZenim, kdy
je diky pfitomnosti wolframu a kobaltu dosazeno vyrazngjSiho zpevnéni tuhého
snizuje mobilitu dislokaci. ZvySend odolnost vic¢i degradaci za zvySenych teplot je
také dana legovanim tantalem a hafniem [81, 82]. Stupen zpevnéni superslitiny zavisi
na velikosti, morfologii a celkovém objemovém podilu y" precipitat. Je zfejmé, ze
mikrostruktura superslitiny MAR-M247 po zkouskach nizkocyklové unavy za teploty
900 °C je vtémét nepozménéné formé. To znamend, ze hrubé komplexni
vy  precipitaty i kubické y" precipitity si v podstaté¢ zachovavaji svij ptvodni tvar
a V kanalech matrice stale existuje mnozstvi drobnych sférickych y" nano-precipitata,
jak je ukazano na obr 7.4. Pro slitiny zpevnéné malymi ptevazné sférickymi
precipitaty do velikosti 25 nm je typické pocatecni cyklické zpevnéni do doby, dokud
jsou tyto nanoprecipitaty G¢innymi bariérami pro pohyb dislokaci [160]. Jakmile
dojde k nartstu disloka¢ni hustoty v matrici a na rozhrani y/y’, jsou nanoprecipitaty
postupné piesekdvany a material ztraci svou cyklickou pevnost. Pfitomnost hrubych
komplexnich precipitati piredstavuje ucinnéjsi piekazku pro pohyb dislokaci.
Dislokace je obvykle pfekonavaji obtékdnim (viz TEM snimky v kapitolach 7.3.2
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nedegraduje.
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Velmi nepatrné zmény morfologie y” precipitaiti MAR-M247 po zkouskach
nizkocyklové tinavy s prodlevami za teploty 900 °C odhalilo az TEM pozorovani,
kdy se velikost kubickych y” precipitata 1isi od své puvodni velikosti a tvaru (lze
porovnat vychozi strukturu na obr. 7.1 s TEM snimky na obr. 7.31a nebo 7.59a). Ostré
hrany a rohy kubickych y’ precipitati se v dasledku ptsobeni vnéj$iho zatiZeni
a vysokych teplot nepatrné¢ zaobluji, ¢imz mize dochazet k degradaci mechanickych
vlastnosti materialu. Jak uvadi ve své praci Gabb a Welsche [161] nebo Mughrabi
[162], proces hrubnuti y" precipitatd souvisi s dobou vysokoteplotni expozice
a mnozstvim akumulované deformace. Kinetika hrubnuti y” precipitati béhem
unavovych zkousek mize byt popsana podle Lifshitz—Slyozova [163] takto:

d® — d3 = kt (8.1)

_ (8aDCeVi)
9RT

k (8.2)

kde d je primérna velikost kubickych y” precipitati v €ase t; do je primérné velikost
vy precipitati ve vychozim stavu; t je Cas, k je rychlostni konstanta; o je energie
rozhrani mezi y* precipitaty a y matrici; D je difuzni koeficient rozpuSténé latky
Vv matrici; C. je rovnovazna koncentrace hliniku v matrici; Vi, je molarni objem
v faze; R je plynova konstanta a T je absolutni teplota. Dle tohoto modelu odpovida
zména morfologie precipitati pti hrubnuti u superslitiny MAR-M247 pfiblizné 2 % az
5 %, coz koresponduje s nepatrnym zaoblenim kubickych precipititli pozorovanym
na obr. 7.31a.

Mirné cyklické zmékceni, které je patrné z kiivek cyklického zmékeeni/zpevnéni
(obr. 7.6) pro vysoké amplitudy celkové deformace, l1ze tedy pficitat pocateCnim
projevim degradace 7y~ precipitati. Kromé toho lokalizace plastick¢é deformace
do PSP (obr. 7.30), které se na povrchu projevuji ve formeé persistentnich skluzovych
stop (obr. 7.22), je obecné povazovana za proces zodpoveédny za cyklické zmékceni
materialu [31]. Kontinualni zmékéeni pozorované béhem zkousek nizkocyklové
unavy s prodlevami (obr. 7.7) mize byt kromé vySe zminénych mikrostrukturalnich
zmén disledkem pomérné vétSiho casu potifebného pro preskupeni dislokaci do
nizkoenergetickych konfiguraci. Vzhledem k tomu, Ze deformacni substruktury po
zkouskach nizkocyklové unavy s prodlevami jsou tvofeny z dislokacnich smycek,
navrhl Singh [164] mechanismus tvorby Orowanovych smyc¢ek kolem y” precipitata.
Singh ptedpokladd, ze smycka se musi otaet o 90° podél rozhrani y/y’ kombinaci
Splhu a pfi€ného skluzu. Pfitomnost dislokaénich smycek (napi. obr. 7.31) potvrzuje,
ze dislokace obtékaji kolem y” precipitatl a deformace probiha pievazné v kanélech
matrice piicnym skluzem, pro ktery je nutny ohyb dislokaci. Orwanovo napéti, tor,
nezbytné pro tento proces, je rovno [165]:

20b

== (8.3)

Tor =

kde b je velikost Burgersova vektoru, G je modul pruznosti ve smyku a h je Sitka
kanalu matrice. Pro ptibuznou slitinu CM 247 DS LC jsou hodnoty téchto parametrti
za teploty 850 °C nasledujici: G = 37 GPa, b = 0,254 nm a h = 60 nm pro zkousky
s prodlevou trvajici 5 minut [165]. Rai [166] pro zkouSky nizkocyklové tnavy
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s minutovou a 5minutovou prodlevou stanovil hodnoty tor na 306 MPa a 127,8 MPa.
Pro kratsi prodlevu je hodnota tor vice nez dvojnasobna. Umémé tomu bude nartistat
Tor pro zkouSky bez prodlev. Proto je pro dislokace snaz§i obtékat
vy’ precipitaty béhem zkousek s prodlevami a tim pfispivat k cyklickému zmékéeni
materialu.

Stabilni napétova odezva materialu v ptipadé cyklovani bez prodlev v oblasti
sttednich a nizkych amplitud celkové deformace poukazuje na vyvazenost
zpeviijicich a zmékcujicich mechanismtt a rovnéz svédéi o vysoké stabilité
mikrostruktury, ktera velice dobfe odolava hrubnuti precipitatii béhem dlouhodobého
vystaveni vysokym teplotdm a plisobeni deformace. Pozorované cyklické zmékceni
i stabilni napétova odezva jsou v souladu s pracemi provedenymi na dalSich
niklovych superslitinach v teplotnim rozsahu 750 °C az 1050 °C [161, 166-168].
Pti¢inou stabilni odezvy materidlu, krom jiz dfive zminéné vysoké mikrostrukturni
stability, mize byt i vysoky objemovy podil ¥ precipitatd spolu s jejich tvarovou
heterogenitou (tfi morfologické druhy precipitat). Relativné snadny $plh a piicny
skluz dislokaci za zvySenych teplot umoznuje dislokacim se efektivnéji vyhybat vy’
precipitditim a pohybovat se v kanalech matrice. Vzhledem k tomu, Ze je dislokacni
struktura materidlu po zkouskach izotermické unavy bez prodlev v oblasti nizkych
amplitud celkové deformace se vyznacuje cCetnymi vrstevnymi chybami, je
pravdépodobné, ze za stabilni napétovou odezvou materialu stoji pravé formovani
vrstevnych chyb v omezeném poctu aktivnich skluzovych systému [160, 169].
U niklovych superslitin obecné plati, ze dislokace ptesekavajici y~ precipitaty maji
Burgerstv vektor typu a/2 (110) , a/6 (112), a/3 (112) a svym priachodem pies vy’
precipitaty produkuji antifdzova rozhrani, komplexni vrstevné chyby a vnitfni nebo
vngjsi vrstevné chyby. Obr. 8.1a aZz 8.1c ukazuji vybrané STEM snimky analyzy
vrstevnych chyb v kubickych y” precipititech provedené naklanénim folie v TEM.
Porovnani snimkl poftizenych v riznych difrakénich podminkéch (viz obr. 8.1d)
a pouzitim podminky neviditelnosti, kdy parcidlni dislokace jsou neviditelné pro
g.b =0, £1/3, —2/3, 4/3 atd. a viditelné pro g.b = %1, 2/3, —4/3 atd., byl identifikovan
Burgerstiv vektor b parcidlnich dislokaci jako a/3 [112] pohybujicich se na roving
(111). HAADF snimek (obr.8.1c) potvrzuje, ze se v tomto piipadé jedna o vnitini
vrstvené chyby (z angl. superlatice intrinsic stacking faults). Existuje mnoho
disloka¢nich modelti, které podrobné vysvétluji vznik vrstevnych chyb uvnitt v’
precipitatii. Mezi nejznaméjsi patii modely navrzené Condatem [170] a Kearem [171].
V Condatové modelu [170] je vrstevna chyba vytvoiena ptfeseknutim y” precipitatu
dislokaci a/2 [110], ktera vytvorfi antifazové rozhrani uvnitf vy~ precipitatu a nasledné
jsou nukleovany dvé Shockleyho parcialni dislokace s Burgersovym vektorem b
a/6 [112] na rozhrani y/y’. Kear [171] na zaklad¢ energie antifaizového rozhrani
navrhl, ze superdislokace a [110] bude disociovana na rozhrani y/y" na dvé identické
superparcialni dislokace a/2 (110), které mohou interagovat v kanalech matrice
a vytvofit parcialni dislokaci s Burgersovym vektorem a/2 (112). Superparcialni
dislokace a/2 (110) mohou rovnéz disociovat na a/3 (112) superparcialni dislokaci
a Shockleyho parcialni dislokaci a/6 (112). Pokud je aplikované externi napéti
dostate¢né vysoké, muze superparcialni dislokace a/3 (112) projit y* precipitaitem
a zanechd za sebou vrstevnou chybu uvniti v precipitdtu a Shockleyho parcialni
dislokaci a/6 (112) na rozhrani y/y’. Uspofadani vrstevnych chyb podél rovin typu
{111} vede k snizeni energie systému a efektivné prispiva k zmékceni materialu. Na
druhou stranu drobné sférické y” precipitaty pritomné v kanalech matrice predstavuji
pro dislokace dopliikové piekazky v pohybu. Diky tomu mechanické vlastnosti
materidlu pti teplotach kolem 900 °C nedegraduji tak intenzivné.
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Obr. 8.1: Analyza Burgersova vektoru dislokaci tvoricich vrstevné chyby V kubickych
y’ precipitatech (a) podminka g1 (svétlé pole), (b) podminka g3 (tmavé pole),
(c) podminka g4 (svétlé pole), (d) mapa kikuchiho linii studované oblasti s indexy
rovin a zon a difrakcnimi vektory g.

Proces cyklického zpevnéni, ktery je moZné pozorovat v pfipadé testl
termomechanické tnavy, je spojen se zménou mechanismu deformace, ktery je
zavisly na teplot&. Tepelné aktivované procesy jako Splh a pfi¢ny skluz dislokaci jsou
potlaceny a deformace niklovych superslitiny za teplot nizsich, nez je homologicka
teplota, probiha nejcastéji piesekavanim koherentnich y” precipitatd dislokacemi [172,
173]. Rovnéz mobilita dislokaci je za nizSich teplot omezena a obtékani y” precipitatl
dislokacni hustoty v prubéhu cyklick¢é deformace je jednim z mechanismu
pfispivajicich k cyklickému zpevnéni materidlu. Vybudovani slozitych konfiguraci
dislokacni struktury (obr. 7.33 a 7.34), kde pohybujici se dislokace musi pfekondvat
vnitini  napétova pole v okoli nakupenych dislokaci, dislokacnich smycek
a dislokaci lesa, puisobicich jako aditivni pfekazky a mista pro zakotveni pohyblivych
dislokaci [14-16], pfispiva vyraznou mérou ke zpevnéni superslitiny MAR-M247.

Na zakladé experimentalnich vysledki a TEM pozorovani lze konstatovat, Ze vySe
popsané mechanismy cyklického zpevnéni/zmékceni plati stejné pro nepovlakovany
1 povlakovany material s tim rozdilem, Ze u povlakovaného materiadlu jsou hodnoty
amplitud napéti pro korespondujici amplitudy deformace nizsi. Pfic¢inu poklesu lze
objasnit nizkym podilem TEBC povlaku na pienosu zatizeni. Pfevazna ¢ast deformace
je prenasena hlavné superslitinou a zejména vazebny povlak ptispiva k vyssi oxidacni
odolnosti substratu.
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8.2 Cyklické deformacni kiivky

Cyklicka deformacni kiivka je souhrnnou charakteristikou napétové-deformacni
odezvy materidlu na dany typ cyklického zatézovani. Z tohoto hlediska se vlozeni
prodlev projevilo zietelnym posunem cyklické deformacni kiivky k vyssim hladinam
amplitud plastické deformace (obr. 7.14a). K tomuto posunu piispivad hned nékolik
faktorti; (i) implementace Sminutovych prodlev v tahovych a tlakovych vrcholech
hysterezni smycky vedlo ke zvySeni amplitudy plastické deformace jakoZzto nésledek
relaxace napéti, jejiz velikost se d4 odvodit dle rovnice 7.2. Pro danou amplitudu
napéti je tedy amplituda plastické deformace béhem cyklovani s prodlevami vyssi, nez
je tomu v piipadé cyklovani bez prodlev. Tento nartst amplitudy plastické deformace
je pouze Castetné zodpoveédny za posun cyklické deformacni kiivky pozorovany na
obr. 7.14a — viz Cerna Carkovana cara [152]; (ii) dal$im faktorem je vliv prostiedi.
Relativné nizky obsah chromu (tabulka 6.1) rozpusténého v matrici superslitiny
MAR-M247 je zodpovédny za sniZeni korozni a oxidacni odolnosti superslitiny za
zvysenych teplot [125, 174]. Casové zavislé procesy se tak mohou v daleko vétsi mife
podilet na degradaci materidlu. Analyza iniciace Unavovych trhlin provedend na
metalografickych vybrusech zhotovenych podél osy zatézovani ukézala, Ze Cetnost
trhlin je ve vzorcich cyklovanych bez prodlev pomémé niz§i nez ve vzorcich
cyklovanych s prodlevami — tabulka 7.6. Pozorovana zvysena hustota trhlin implikuje
zvySenou homogenitu rozlozeni plastické deformace na mérné délce zkuSebnich
vzorkll zatézovanych s prodlevami, ¢imz muize opét dojit k posunu cyklické
deformacni kiivky k vy$sim hodnotam amplitud plastické deformace [152]. Oxidace
povrchu, jmenovité oxidace hranic dendritickych zrn a karbidd, je jednim z hlavnich
Casové zavislych degradacnich procest, které¢ usnadiiuji iniciaci povrchovych trhlin
[169] a tim homogenizaci distribuce plastické deformace napfi¢ zkusebnim télesem.
Nasledné Sifeni Unavovych trhlin béhem zkouSek s prodlevami muize byt rovnéz
akcelerovano pusobenim agresivniho prostiedi, kdy dochazi k oxidaci nové
vytvofenych povrchll a tim je zabranéno jejich opétovnému spojeni. Tento proces
muze nicméné vést i k opaénému efektu, kdy rtst oxidl zptisobi otupeni ¢ela inavové
trhliny a tim snizi faktor intenzity napéti, ¢imz se $ifeni Uinavovych trhlin muze
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v

To, ktery vliv pfevladne, zévisi na tad¢ faktord, z nichZ nejvyznamnéjsi jsou typ
testovaného materialu, teplota zkouSeni, rychlost zatéZovani a doba prodlev [154,
175-177].

Opacny trend je mozné sledovat z dat termomechanické unavy (obr. 7.14b), kdy
oba rezimy zatéZzovani vedou k posunu cyklické deformacni kiivky k vySSim
hodnotdm amplitudy napéti a niz§im hodnotdm amplitudy plastické deformace. Posun
1ze uspokojivé vysvétlit zmeénou teploty, kdy se snizujici se teplotou roste odpor
materidlu vici vné€j§imu zatiZzeni a snizuje se jeho plasticita, pficemz vyrazngjsi posuv
nastdva vrezimu IP. Homogenita plastické deformace hraje i vtomto piipadé
Vv odiivodnéni napétové deformacni odezvy superslitiny MAR-M247 zatézované
V rezimu termomechanické unavy dilezitou roli. Vyssi Cetnost trhlin (tabulka 7.6)
pozorovana na vzorcich po zkouskach termomechanické inavy v reZimu OP vypovida
o homogennégjsi distribuci plastick¢é deformace. Rovnéz lokalizace plastické
deformace do snadno deformovatelnych struktur (obr. 7.34b) ne nepodobnych
zebiikim pozorovanych v médi [7], své€déi o vyssi akomodaci plastické deformace
béhem zatéZovani v rezimu OP. Pfiinu lze c¢astecné nalézt 1 v rozdilu modulu
pruznosti, kdy primérny modul pruznosti Esog zkuSebnich ty¢i, které byly podrobeny
testim termomechanické unavy v rezimu IP, byl o cca 10 GPa vys$i nez u vzorkl
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testovanych vrezimu OP (viz tabulka 7.8). Egpo byl pro oba rezimy cyklovani
ptiblizn¢ stejny.

Jak je mozné vidét z grafli na obr. 7.41 a 7.42, aplikace TEBC povlaku ma za
nasledek posun cyklické deformacni kiivky povlakovaného materidlu ve srovnani
s nepovlakovanou superslitinou MAR-M247 kniz§im hodnotam amplitudy napéti
a vyssim hodnotam amplitudy plastické deformace, a to nezavisle na typu zatézovani.
Za tento posun jsou zodpovédné dva faktory. Jednim z nich jsou rozdilné mechanické
vlastnosti keramického povlaku a kovového substratu, kdy prim hraje Youngiv modul
pruznosti. Cojocaru [178] méfil Youngiv modul pruznosti TEBC povlaku tvofeného
smési mullitového prasku a BSAS prasku (BaSrAl,;Si,Og) naneseného metodou APS.
Z méteni provedenych po expozici na teplot¢ 1300 °C (obr. 8.2) vyplyva, ze modul
pruznosti BSAS povlaku se s dobou expozice vyznamné neméni a za pokojové teploty
jsou jeho hodnoty pftiblizn¢ 60 — 70 GPa. V ptipadé¢ YSZ povlakl jsou data dostupna
V literatuie pomérné nesouroda a modul pruznosti se pohybuje od 2,3 GPa [179] az po
170 GPa [180], kdy stézejni parametry ovliviiujici vysledny modul jsou porozita
a optimalizace technologie ndstiiku povlaku. Moduly pruznosti pro oba TEBC
povlaky studované v této praci jsou uvedeny vtabulce 7.1 a byly stanoveny
z odleh¢ovacich kiivek pti méfeni mikrotvrdosti povlaku. Jak je patrné z tabulky 7.1,
jsou moduly pruznosti porézni keramické vrstvy povlaku vyrazn€ niz§i nez
u vazebného povlaku a substratu. To naznacuje, ze pokles amplitudy napéti ve
keramické vrstvy povlaku. Navic, vzhledem k povaze meziatomarnich vazeb
keramického povlaku, které jsou kovalentni, je nepravdépodobné, ze by dochazelo
béhem unavového zatézovani k ptenosu plastické deformace v této vrstvé povlaku.
Ocekavanéjsi je Stépné porusSeni keramické vrstvy povlaku (jak naznacuji snimky
z lomové plochy na obr. 7.55), které se nejpravdépodobnéji uskutecni jiz v n€kolika
prvnich cyklech zatézovani [139]. Efektivni nosny prifez materialu, ktery se podili na
prenosu zatizeni, je tedy niz$i nez ten, ktery vyhodnocuje program na zakladé
zadaného celkového priiméru vzorku. Proto jsou do grafti 7.41 a 7.42 vyneseny ¢ernou
Cerchovanou carou korekce cyklickych deformacnich kiivek. Konkrétné¢ se jedna
o korekci, kdy amplituda napéti byla vypoctena z prufezu tvoreného pouze substratem
a vazebnym povlakem (keramicky povlak nebyl zahrnut). Lec¢ 1 tato korekce cyklické
deformaéni kiivky vysvétluje posun cyklické deformacni kiivky pouze castecné.
Vysvétleni posunu cyklickych deformacnich kiivek k vy$§im hodnotdm amplitudy
plastické deformace je mozné nalézt v pomémé rovnomérné distribuci plastické
deformace napti¢ mérnou délkou zkuSebnich téles. A priory pfitomné kapilarni trhliny
v TEBC povlaku spolu s péry a zahy vytvorenymi trhlinami v disledku mechanického
zatéZzovani na jednu stranu plisobi jako koncentratory napéti, které mohou snadno
iniciovat $ifeni unavovych trhlin do substratu, avsak jejich pomérmné vysoka cetnost
a rovnomé&rné rozlozeni po celé délce zkuSebniho télesa zabraniuje vyrazné lokalizaci
plastické deformace a tim je umoznéna vysSi akumulace plastické deformace
V povlakovaném materialu. Tato hypotéza je podpofena simulaci na obr. 8.3, kdy byla
simulovana deformaci varianta s jednou trhlinou a s péti trhlinami s konstantni rozteci
500 um. Hloubka trhliny byla zvolena 500 um, amplituda celkové deformace byla
€,=0,5%.
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Obr. 8.2: Youngirv modul pruznosti BSAS povlaku [178].
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Obr. 8.3: Simulace vlivu Cetnosti trhlin na velikost akumulované plastické
deformace (a) pét trhlin s rozestupem 500 um (b) jedna trhlina.

8.3 Vliv typu zdtéZného cyklu na unavovou Zivotnost

V této dizertani praci byla niklova superslitina MAR-M247 podrobena ¢tyfem
typtim zatézného cyklu. Zkousky izotermické unavy za teploty 900 °C byly provedeny
v zakladnim pilovitém cyklu a v modifikovaném pilovitém zatézném cyklu, ktery byl
doplnén o Sminutové prodlevy v tahovém a tlakovém vrcholu hysterezni smycky.
Rovnéz pro zkousky termomechanické tnavy provedené v teplotnim intervalu
500 — 900 °C v rezimech IP a OP byl zvolen zékladni pilovity cyklus.

8.3.1 [Izotermicka unava

Goswami [44, 154] ve svych souhrnnych studiich vlivu prodlev na unavovou
Zivotnost materialu uvadi, ze chovani materialu pii vlozenych prodlevach je ovlivnéno
fadou faktorti a nelze s urCitosti stanovit, jak bude ktery materidl reagovat. Citlivost
materidlu na dany typ prodlev se projevi poklesem zivotnosti. Necitlivost pak
srovnatelnou zivotnosti a ojedinéle i nartistem tnavové Zivotnosti. Obr. 8.4 zobrazuje
mapy citlivosti slitiny MAR-M 002, ktera je piibuzna superslitiné MAR-M247,
na rizné druhy prodlev. To zda je, ¢i neni superslitina MAR-MO002 citliva na dany typ
prodlev, je podminéno teplotou a dobou setrvani na maximéalni deformaci.
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Obr. 8.4: Mapa citlivosti superslitiny MAR-M002 na riizné druhy prodlev (total
strain range — rozsah amplitudy deformace, normalized cycle ratio — pomér mezi
unavovou zivotnosti s prodlevami a bez prodlev, dwell fatigue life — inavova zZivotnost
s prodlevami, continuous fatigue life — unavova Zivotnost bez prodlev, Keys: dwell
time in s — rozklicovani: doba prodlev v sekundach) [44].

Kiivky zivotnosti nepovlakované superslitiny MAR-M247 byly prezentovany
v kapitole 7.3.4 v Basquinové a Mansonové-Coffinové reprezentaci a Vv zavislosti
amplitudy celkové deformace. Na obr. 7.15a je vidét, Ze prodlevy vedou k posunu
Basquinovy kiivky zivotnosti k niz§im zivotnostem. Lehce opacny trend je nastolen
v Mansonoveé-Coffinové reprezentaci (obr. 7.16a), kdy zatéZzovani s prodlevami vedlo
k zvySeni inavového zivota s rostouci délkou zkousek a pro kratsi zkousky je unavova
Zivotnost obou typl zatéZnych cykld za konstantni teploty 900 °C shodna.
Rozhodujici pro urceni citlivosti materialu na prodlevy se tedy stava kiivka tinavové
Zivotnosti v reprezentaci amplitudy celkové deformace (obr. 7.17a). Z prezentovanych
kiivek se superslitina MAR-M247 tadi do skupiny materialu citlivych na prodlevy.
Faktory ovliviiujici tnavovou Zzivotnost v pfipadé cyklovani s prodlevami se daji
shrnout do nékolika bodu:

(i)  Unavova Zzivotnost je uréena velikosti amplitudy plastické deformace, kdy jeji
zvySeni v dusledku relaxace napéti prispiva k posunu Mansonovy-Coffinovy
kiivky (obr. 7.16a) k vy$Sim zivotnostem a zaroven stejny faktor zpiisobuje
snizeni unavové Zzivotnosti v reprezentaci amplitudy napéti vs pocet cykli do
lomu (7.15a) a v reprezentaci amplitudy celkové deformace na poctu cyklu do
lomu (obr. 7.17a).

(i)  Pro danou amplitudu plastické deformace je amplituda napéti vyrazné snizena,
jak je ztejmé z cyklické deformacni kiivky (obr. 7.14a), ¢imz dochézi k snizeni
koncentrace napéti na Cele trhliny a tak miZze dojit k prodlouZeni unavového
zivota v Coffin-Mansonové¢ reprezentaci. Tento faktor je navic umocnén vyssi
homogenitou distribuce plastické deformace (vyssi hustota inavovych trhlin na
povrchu).

(ilf) Poskozeni zplsobené creepem, které je reprezentovano piitomnosti kavit

(obr. 7.19c¢) posouva tnavovou zivotnost K niz§imu poétu cykla do lomu.

(iv) Brzka iniciace tunavovych trhlin v dasledku oxidace povrchu negativné
ovlivituje unavovou zivotnost. Siln¢ zoxidované skluzové stopy nalezené na
povrchu zkuSebnich téles zatézovanych s prodlevami a bez prodlev poukazaly
na zvySeny vyznam oxidace a interakce prostfedi s cyklickym zatéZovéanim.

108



Diskuse vysledk

Kratké a vInité povrchové stopy (obr. 7.22b) jsou podobné tém, které pozoroval
Stinville [181] v superlitiné René 88DT za teploty 650 °C. Jejich detailni
pozorovani skluzovych stop prokazalo tvorbu past bohatych na dislokace
Vv blizkosti dvojcat, které podporuji tvorbu oxidickych extruzi. Nicméné dvojcata
V této praci pozorovana nebyla. Pivod skluzovych stop vysvétluje Mughrabi
[182] pomoci rozdilnych v mtizkovych parametrd y matrice a y’ precipitatu,
které¢ generuji v kanalech matrice pnuti. Jistd nespojitost povrhovych stop
(obr. 7.22) spolu s vysokou hustotou dislokaci, které jsou pfitomny pievazné
v kanalech y matrice [152] nahrava této teorii. Béhem opakovaného cyklického
zatizeni je material z kanali matrice vytlaovan na povrch (obr. 14a).
Extrudovany material kandli y matrice rychle oxiduje a wvytvaii kratké
povrchové stopy s vysokym objemem Cr, Al a O. Pfi dlouhodobégjsi
vysokoteplotni expozici dochazi k tvorbé termodynamicky méné stabilnich
oxidi Ni a Co [183]. Krom toho oxidace hranic dendritickych zrn,
interdendritickych  oblasti a karbidi, jejiz vyznam narGsta s dobou
vysokoteplotni expozice, je dalsim dilezitym a Casto diskutovanym cCinitelem
snizujicim unavovou Zivotnost niklovych superslitin [184]. Tememaier [185]
studoval interakci Gnavy, creepu a prostfedi na zivotnost superslitiny Inconel
617. Testy provedné na vzduchu, ve vakuu a v argonu jednozna¢né prokazaly,
ze s rostouci dobou zkousek vyznamné roste vliv prostiedi na zivotnost.

Vliv jednotlivych mechanismt degradace a jejich podil na celkovém posSkozeni je dale
diskutovan v kapitole 8.5.

8.3.2 Termomechanicka unava

Termomechanickd tUnava je zplsobena kombinaci opakovaného tepelného
a mechanického zatizeni, kde se jak deformace, tak teplota méni v Case. Tento typ
zatiZzeni se miliZe negativné projevit na Zivotnosti soucasti, kterd je Casto vice nez
o fad niz8i neZ u izotermické tnavy pfi maximalni provozni teploté. V této dizertacni
préci byla vénovéna pozornost vlivu IP a OP zatéZnych cykli na inavovou Zivotnost
supersliting MAR-M247. Unavova Zivotnost v grafickych zavislostech amplitudy
nap¢ti, amplitudy plastické deformace a amplitudy celkové deformace na poctu cyklt
do lomu byla prezentovana v kapitole 7.3.4. V zavislosti na fazovém rozdilu mezi
mechanickou a teplotni slozkou namahani se muze dominantni mechanismus
poskozeni lisit [186, 187]. Studie zaméfené na termomechanickou Unavu
vysokoteplotnich materidlu se shoduji v nazoru, ze cyklovani v IP rezimu vede
K interkrystalickému S§ifeni Unavovych trhlin, zatimco v rezimu OP dominuje
transkrystalické Sifeni tUnavovych trhlin [186-189]. Interkrystalické S$ifeni trhlin
v IP testech se obvykle pfipisuje creepovému poSkozeni na hranicich zrn v disledku
vysokého tahového napéti ve vysokoteplotni casti cyklu. Degradacni mechanismus
prevladajici v rezimu OP je praskani povrchové oxidické vrstvy a obecné vysoké
nap¢ti v nizkoteplotni c¢asti cyklu. Ridzné mechanismy posSkozeni pro zkousky
v rezimu IP a OP obvykle vedou Kk riznym tnavovym Zivotnostem materialu. Sklon
kiivek se také mize lisit a muze dojit k jejich prekiizeni [62]. Pineau [169] tvrdi, ze
zivotnosti. Odiivodnéni nachazi v porusovani oxidické vrstvy v tahové (nizkoteplotni)
¢asti OP cyklu, kdy skluzové pasy, které se formuji za nizsi teploty, snadnéji pronikaji
kiehkou oxidickou vrstvou na povrchu niklovych superslitin, coz dokladaji i vysledky
zkousek termomechanické tnavy superslitiny PWA 1480 [190]. Jak je ovSem patrné
z obr. 7.15b, 7.16b a 7.17b je tinavova Zivostnost superslitiny MAR-M247 v rezimu
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OP mirn¢ vyssi nez v rezimu IP. Stejnych vysledka dosahl Guth [191], ktery studoval
termomechanickou tnavu superslitiny MAR-M247LC v rezimech IP, OP a obou
diamantovych cyklech Vv teplotnim rozsahu 100 — 850 °C a rozsahu amplitud
mechanické deformace 0,3 % az 0,6 %. Unavova Zivotnost rostla v sekvenci IP < OP
< CD = ACD. Dominantnim mechanismem v IP rezimu zatézovani je creep a oxidace
na hranicich zrn, které vedou ke zrychlenému interkrystalickému Sifeni trhlin
(obr. 7.24e) a tim snizeni zZivotnosti v porovnani s OP rezimem a to i pies fakt, Ze
superslitingy MAR-M247 v OP rezimu tedy muze byt pfisouzena rozdilné rychlosti
Sifeni unavové trhliny, souvisejici s praveé s interkrystalickym ¢i transkrystalickym
Sitenim unavovych trhlin. Mensi rozteC striaci, V piiblizn¢ stejné vzdalenosti od
povrchu zkuSebnich téles, byla pozorovana na lomovych plochach (obr. 7.27) pravé
pro OP rezim zatézovani. Charakterizaci rustu tGnavovych trhlin, mechanismy
poskozeni a vyvoj poskozeni superslitiny MAR-M247 CC (HIP) béhem
termomechanického zatéZovani za pouziti in-situ optické mikroskopie studoval
Eckmann a potvrdil vyssi rychlost rastu inavovych trhlin v IP rezimu (viz obr. 8.6)
[192].
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Obr. 8.5: Vliv asymetrie cyklu a reZimu zatézovani (IP nebo OP) na rychlost Sireni
unavové trhliny pri termomechanickém zatéZovani v teplotnim rozsahu 300 — 950 °C
(cycle — cyklus, phase — rezim zatézovani) [192].

8.4 Vliv TEBC povlaku na unavovou Zivotnost

Vyznam TBC ¢i1 TEBC povlaka v primyslovém sektoru neustale roste a je proto
nutné pro jednotlivé povlaky a jejich nosné materidly provadeét unavové zkousky,
které¢ budou reprezentovat jejich skutecné zatizeni. Z doposud publikovanych studii
zabyvajicich se unavou povlakovanych superslitin [130, 136, 137, 193] neni piesné
ziejme, jaky vliv maji tyto povlaky na inavovou Zivotnost.

Kiivky tnavové zivotnosti povlakované superslitiny MAR-M247 v reprezentacich
amplitudy napéti, amplitudy plastické deformace a amplitudy celkové deformace na
poctu cykli do lomu byly prezentovany v kapitole 7.4.4. kde byly kiivky pro
jednotlivé rezimy zatézovani porovnany s kiivkami tinavové zivotnosti nepovlakované
superslitiny MAR-M247. V Basquinové reprezentaci (obr. 7.43 a obr 7.44) maji
kiivky pfislusejici povlakovanému materidlu nezdvisle na druhu zatézovani
V celém rozsahu testovanych amplitud deformace. Vyjimku tvofi pouze IP rezim
zatézovani, kde se kiivky obou testovanych materidlu kiizi v oblasti nejvysSich
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zivotnosti. V opacném gardu jsou kiivky v Mansonové-Coffinové reprezentaci
(obr 7.45 a obr. 7.46), kdy zivotnost povlakované superslitiny je nepatrné vyssi pro
vSechny typy zatézovani. Rozhodujici pro stanoveni vlivu na inavovou Zivotnost jsou
tedy kfivky zivotnosti v reprezentaci amplitudy celkové respektive mechanické
deformace (obr. 7.47 a obr. 7.48).

Degradace TBC povlaki béhem vysokoteplotnich tunavovych zkousek se
projevuje tvorbou TGO (obr. 7.54), delaminaci jednotlivych vrstev povlaku
(obr. 7.49) a tvorbou trhlin (obr 7.49 a obr. 7.50). Delaminace TEBC povlaku, ktera
byla ukézéna v této praci byla pouze z Casti zplsobena ptitomnosti TGO. Z valné
vétSiny byla delaminace dusledkem findlniho dolomu zkuSebniho télesa. Piesto je
delaminace TBC povlakl ¢asto spojovana s rastem TGO, které v blizkosti rozhrani
keramického povlaku a vazebného povlaku generuji velka pnuti [194]. Cim je vrstva
TGO tlustSi tim je jeji vliv na delaminaci a potazmo 1 Unavovou Zivotnost
vyznamnéj$i [137]. Kyslik potiebny pro tvorbu TGO se na rozhrani dostava pory
a kapilarnimi trhlinami, které jsou a priory pfitomné v keramickém povlaku.
Cyklickou deformaci dochazi velmi zahy k tvorbé novych trhlin a tim je pifenos
kysliku urychlen. Navic tyto trhliny mohou akcelerovat iniciaci inavovych trhlin do
substratu a tim snizit unavovou Zzivotnost studovaného materidlu. TBC povlaky na
bazi YSZ vykazuji 1 pfes velmi dobie zvladnuty proces vyroby fadu trhlin, které jsou
pritomny jiz v panenském materidlu (obr. 7.2c¢). Zdrojem iniciace fady unavovych
trhlin jsou pravé defekty, které jsou piitomny v YSZ [139]. Zkousky nizkocyklové
unavy za konstantni teploty provedené Obrtlikem [130] srovnavaji Unavovou
zivotnost superslitiny IN 713LC bez TBC povlaku a s YSZ povlakem. Vysledky
v Basquinov¢ reprezentaci plné¢ koresponduji s daty uvedenymi v této praci. Vliv YSZ
povlaku v Mansonové-Coffinové reprezentaci byl nulovy. Jak bylo zminéno
Vv teoretické Casti této prace, je snaha povlaky na bazi YSZ nahradit povlaky, které
budou odolavat tzv. CMAS poskozeni. Jistou alternativu nabizeji povlaky, které jsou
svym slozenim blizké eutektickému slozeni [193, 195]. OvSem béhem tepelného
zpracovani deponovaného Al,03-SiO,-ZrO, povlaku, které je nutné ke stabilizaci
struktury, snizeni vnitinich pnuti v povlaku a zamezeni zmén v objemu povlaku
Vv disledku fazové trenaformace keramické faze, doslo k pomérné vyraznému praskani
keramické izola¢ni vrstvy povlaku (obr. 8.6), ¢imz se tento typ povlaku navzdory
svému mirné pozitivnimu vlivu na Unavovou zivotnost stal bez dalSiho studia
zamé&fené¢ho na odstranéni téchto vlivli v primyslové praxi prozatim nepouzitelnym.

— ,

Inconel 713LC _200 pm_

Obr. 8.6: Trhliny v Al,03-Si02-ZrO; poviaku po tepelném zpracovani, které
vznikly v diisledku relaxace vnitinich pnuti (TC — top coat — keramicky povlak,
BC — bond coat — vazebny povlak) [193].
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Samotny proces vyroby TBC a TEBC povlakt spolu s chemickou heterogenitou
jednotlivych strukturnich soucésti keramickych vrstev povlakli vnasi do povlaku
znacna vnitini pnuti. Z pohledu tinavy materidlu jsou vhodna tlakova povrchova pnuti,
ktera prodluzuji ¢as potiebny k iniciaci unavovych trhlin. Kokini [196] prokazal, ze
relaxace napéti, ke kterému dochazi v YSZ povlaku béhem vysokoteplotni expozice
anuluje tlakova pnuti pfitomnd v povlaku a b&hem ochlazovani dochazi k vyvoji
tahovych pnuti. V piipadé povlaku tvoifeného mullitem nedochazi k relaxaci napéti
a je tedy mozné, aby TEBC povlaky s touto fazi ve srovnani s jinymi TBC ¢i TEBC
povlaky efektivné zvySovaly dobu, kterd je nutna k iniciaci inavovych trhlin a tim
zvysily tnavovou Zivotnost povlakované¢ho materialu.
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Obr. 8.7 Zavislost velikosti plastické deformace na amplitudé celkové, respektive
mechanické deformace (a) izotermicka unava bez prodlev, (b) izotermicka unava
S prodlevami, (c) termomechanicka unava v rezimu IP, (d) termomechanicka unava
Vv rezimu OP.

Vliv TEBC povlaku na tinavovou zivotnost pro jednotlivé rezimy zatézovani neni
zcela jednoznaény a v nékterych piipadech dochdzi ke kiiZzeni kiivek wnavové
zivotnosti (obr. 7.47 a obr. 7.48). Na obr. 8.7 je ukdzana zavislost amplitudy plastické
deformace na amplitudé celkové deformace, kterda muze pfispét k vysvétleni tohoto
chovani. V pfipadé¢ nizkocyklové tunavy je amplituda plastické deformace
determinujicim Cinitelem uUnavového Zivota. Vys8i hodnoty amplitudy plastické
deformace pomérné vérné¢ sekunduji vysledkim prezentovanych v reprezentaci
celkové deformace vs. pocet cykli do lomu s jedinou vyjimkou a to pro rezim
cyklovani s prodlevami. Zde jsou hodnoty amplitudy plastické deformace pro dané
hodnoty amplitudy celkové deformace shodné (obr. 8.7b) a piesto je Unavova
zivotnost pro povlakovanou superslitinu vyrazné vysSi. V pfipadé cyklovani

112



Diskuse vysledk

s prodlevami se vlozenim Sminutovych prodlev do tahového a tlakového vrcholu
hysterezni smycky prodlouzila doba jednoho zatézného cyklu z né€kolika sekund na
vice jak 10 minut. Superslitina MAR-M247 byla vystavena vyrazné vys$Simu
oxida¢nimu piisobeni okolni atmosféry a vzhledem k velmi $patné oxidacni a korozni
odolnosti této superslitiny [125] lze zvySeni zivotnosti, které je pozorované na
obr. 7.47b ptisoudit pravé ochrannému ucinku TEBC povlaku, ktery brani oxidaci
povrchu superslitiny.

8.5 Analyza poSkozeni prodlevami

Synergické pusobeni nékolika degrada¢nich mechanismii béhem cyklického
namahani s vlozenymi prodlevami za zvySenych teplot lze rozd¢lit na jednotlivé
slozky poskozeni, jmenovité na slozku unavovou, creepovou a interakéni slozku
a stanovit jejich podil na celkovém poskozeni. Experimentilni data ziskana ze
zkousek izotermické tinavy s Sminutovymi prodlevami v tahu a tlaku byla podrobena
analyze poskozeni jednotlivych degradacnich mechanismii pomoci zobecnéného
pravidla kumulace poSkozeni:

1 2
N ni+1~"ni r B a F+1
f(Eapef) + ani (tni+1—tni) + [ Hc ] 2(4e )q + D(tdi) =1 (81)

nf(sapef) tr erff él_F

kde prvni ¢len rovnice (8.1) predstavuje podil unavového poskozeni béhem zkousek
izotermické unavy s prodlevami. K vyhodnoceni bylo pouzito Palmgren-Minerovo
kumulativni pravidlo poSkozeni, kde Nt reprezentuje skutecny pocet cykli do lomu
béhem zkousek izotermické Unavy s prodlevami a ns odpovida vypoctenému poctu
cyklli do lomu pro stejnou hodnotu efektivni amplitudy plastické deformace eapef,
ktera je stanovena nasledovné:

€apef = (4€ap — Eprt — Sprk) (8.2)

kde &4 je celkova amplituda plastické deformace ziskana z $itky hysterezni smycky
pro zkousky izotermické unavy s prodlevami (obr. 6.2 — Sitka Cervené hysterezni
smycky) a €prt a €prk jsou odvozené z rovnice (7.2). Pomérné vysoky rozptyl Youngova
modulu pruznosti individudlnich zkuSebnich téles neumoznil vyuzZit k vypoctu ns
amplitudu celkové deformace, proto byla do vypoctu ns pouZzita amplituda plastické
deformace. Pro samotny vypocet n; bylo vyuzito parametrti ziskanych prolozenim
experimentalnich dat z izotermickych zkousek bez prodlev Mansonovou-Coffinovou
zavislosti. Druha ¢ast rovnice (8.1) ptredstavuje piispévek creepového poskozeni.
Souhrnné creepové poskozeni bylo ziskdno z kiivek prabéhu relaxace napéti
(obr. 7.13) pro kazdy cyklus zvlast a pouzitim Larsonova-Milerova parametru
ekvivalence teploty a Casu Ppy. Casovy interval mezi jednotlivymi body tpi+1 — tyi
(z relaxacni kiivky) pro n-ty cyklus byl 0,01 s. Doba do lomu t; je funkci napéti
((Onis1 + 0ni)/2). Parametr Py byl ziskan z 23 creepovych zkousek provedenych
vintervalu 172 — 1103 MPa v teplotnim rozsahu 800 — 1000 °C. Vysledné ¢asy do
poruseni byly od 2,19 do 45970 hodin [197, 198]. V této analyze byl pro stanoveni
poskozeni oxidaci pouzit model, ktery navrhli Neu a Sehitoglu [187], kde H¢ je
konstanta spojena s kritickou tloustkou oxidické vrstvy, £ je exponent rychlosti
oxidace, q je exponent citlivosti na rychlost deformace, K je konstanta efektivni
oxidace. Parametry pro vypocet poskozeni oxidaci pochdzi z prace provedené
Sehitogluem [57]. K poskozeni oxidaci dochazi pouze v piipadé, kdy napéti presahne
prahovou hodnotu nutnou K popraskani oxidu. Posledni ¢len rovnice Dgqiy reprezentuje
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Casove zavislé procesy interakce Unavy, creepu a prostfedi. Doposud nebyl nalezen
zadny vhodny matematicky model [199], ktery by vhodné reprezentoval interakéni
slozku Dggi). Proto je v této praci interakéni slozka Dgqiy vypocitana jako zbytkové
poskozeni.

Obr. 8.8a ukazuje vysledky analyzy poSkozeni po zkouskach izotermické tnavy
s prodlevami v reprezentaci proporcionalniho poskozeni na poctu cykld do lomu Ny.
Unavové poskozeni, vypoétené z prvniho ¢&lenu Vrovnici 8.1 zistdva v ramci
statistického rozptylu téméf konstantni a jeho podil je vzdy vyssi nez 50 %. Frakce
creepového poskozeni je v rozmezi 17 % az 40 % a vyrazné pfispivad k celkovému
poskozeni béhem kratkodobych zkousek a s rostouci délkou zkousek je patrny pokles
creepového poskozeni. Opacény trend je mozné sledovat v pfipadé poskozeni
prostiedim (oxidace) a Vv interakénim c¢lenu posSkozeni. Oba tyto Cleny zastavaji
minoritni podil na celkovém poskozeni a nepiesahuji 18 %. Stejné analyze byly
podrobeny vysledky ziskané ze zkouSek izotermické tnavy v asymetrickém cyklu
s 10minutovymi prodlevami v tahovém vrcholu hysterezni smycky [152]. Vysledky je
mozné najit na obr. 8.8b. Unavové poskozeni u 5 z 6 vzorkd je nad 50 % a rovnéz
oxidacni poskozeni koresponduje trendu na obr. 8.8a. Ptispévek creepového
poskozeni je vSak zna¢né sniZzen a maximalni hodnota dosahuje 10 %. Adekvatné
tomu je podil interakénich procestt Dggiy vySSi a vyrazné piispiva k poSkozeni
predevsim beéhem kratkodobych zkousek.
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Obr. 8.8 Analyza poskozeni superslitiny po zkouSkach izotermické unavy
S prodlevami za teploty 900 °C (a) symetricky cyklus s Sminutovymi prodlevami v tahu
i tlaku, (b) asymetricky cyklus s 10minutovymi prodlevami v tahu.

Na obr. 8.9 je ukazano kavita¢ni poskozeni, které bylo pozorovano v superslitiné
MAR-M247 béhem zkousek izotermické unavy s 10minutovymi prodlevami Vv tahu
[152]. Z uvedené analyzy izotermickych zkousek s Sminutovymi prodlevami vyplyva,
ze poSkozeni creepem hraje daleko vyznamnéjsi roli v degradaci materidlu nez je
tomu v ptipadé asymetrického zatézovani s 10minutovymi prodlevami v tahu. Dalo by
se tedy ocCekavat, ze hranice dendritickych zrn a interdendritické oblasti budou posety
kavitami. Jak ukazuje obr. 7.19, nic neni vzdalenéj$i pravd¢é nez toto ocekavani.
Hranice zrn po zkouskach izotermické Unavy s prodlevami jsou témeét prosty kavit.
Vysvétleni Ize nalézt v reverzibilité creepového poskozeni. Tvorba kavit pohybem
vakanci je jak chemicky tak i mechanicky fizeny proces [200]. Tok vakanci
a substitu¢nich atomi je fizen chemickym potencidlem, jak uvadi Fickliv zékon a jeho
smér béhem izotermickych zkouSek za teploty 900 °C lze povazovat za neménny.
Proto je mozné, ze se po dostate¢né dlouhé dobé objevi v materialu kavity vytvorené
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kondenzaci vakanci. Naproti tomu napét'ové indukovany tok atomti a vakanci smérem
K hranicim dendritickych zrn je popsan vztahem [201]:

Jg = %grad o (8.3)

kde Dg je koeficient difiize na hranici zrn, k je Boltzmannova konstanta, T je teplota
a grad o je gradient napéti. Z rovnice 8.3 vyplyva, ze tok vakanci a substitu¢nich
atomu je reverzibilni a tvorba kavit tak mize byt v pfipadé symetrického zatézovani
s prodlevami potlacena. VySe zminéné okolnosti spolu s mikrostrukturnim
pozorovanim (obr. 7.19 a obr. 8.9) naznacuji, ze analyza poskozeni uvedena na
obr. 8.8a by méla byt korigovana. Namisto sumarizace tahové a tlakové slozky
creepového poskozeni je pro analyzu poskozeni symetrického zatézného cyklu
adekvatngjsi brat v uvahu rozdil téchto slozek. Takto vypoctené creepové poskozeni je
ve vSech vzorcich niz§i nez 5 % (obr. 8.10a). Tato hodnota mnohem vérnéji
koresponduje s pozorovanim v této praci. Analogicky byla provedena analyza
poskozeni pro povlakovanou superslitinu (obr. 8.10b). Vysledky anylyzy ukazuji,
ze dominantnim poSkozenim je opé€t Unava, ktera reprezentuje pfiblizné 50 %
poskozeni nezéavisle na dob& zkousky. Creepova slozka je opét velmi nizka
a nepiesahuje hranici 5 %. Vzhledem k chybé&jicim tdajim o oxidaci TEBC povlaku
bylo piedpokladano, Ze oxidacni poskozeni bude o tfetinu niZsi nez je tomu v piipadé
nepovlakované superslitiny. Tim vzrostl podil interakéniho ¢lenu, ktery se nyni témét
vyrovnava slozce unavového poskozeni. Hodnoty podilu interakénich procest jsou
v rozmezi 35 % az 49 %.

Obr. 8.9 Kavity podél hranic dendritickych zrn priblizné 1 mm od povrchu vzorku
(ea = 0,24 %). Detailni pohled ukazuje spojeni jednotlivych kavit trhlinami [152].
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Obr. 8.10: Analyza poskozeni po zkouskach izotermické unavy s prodlevami za
teploty 900 °C (a) nepoviakovana superslitina MAR-M247,
(b) poviakovana superslitina MAR-M247.

8.6 Analyza poSkozeni pii termomechanické unavé

Podobn¢ jako v pfipadé¢ izotermické unavy sprodlevami 1 v pfipadé
termomechanického zatézovani dochézi k vzdjemné interakci nékolika rGznych
mechanismi poskozeni. Pro zjednoduseni popisu se vychazi ze tii primarnich zdroja
poskozeni: inava, oxidace a creep [56] z nichZz vzdy jeden dominuje nad ostatnimi.
Socie [202] sestavil pomérné piesny model, kde sumaci jednotlivych typt poskozeni
(rovnice 8.4) muzeme ziskat odhad celkové unavové zivotnosti v piipadé
termomechanického zatézovani:

l=_ 4 _* 42 (8.4)

nr Ninava Ncreep Noxidace

Unavové poskozeni se projevuje iniciaci povrchovych trhlin a jejich naslednym
Sifenim napfi¢ materidlem, kdy samotny proces Unavového poskozeni je ftizen
cyklickou plastickou deformaci. PoSkozeni unavou bude dominantnim mechanismem
poskozeni pii vysokych amplitudach a rychlostech deformace a zaroven pii nizkych
teplotach. Samotné poskozeni v tomto modelu je definovano rovnici (2.5). Dosazené
parametry nizkocyklové tinavové Zivotnosti pro zkousky termomechanické tnavy jsou

uvedeny v tabulkach 7.5 a 7.10.
Poskozeni creepem je v podstaté difuzné fizeny proces, ktery je vyznamné zavisly

na teploté a Case. Velikost creepového poSkozeni je dano aktualni hodnotou napéti,
které je zavislé na aktudlni teploté a rychlosti deformace a je definovano nasledovné:

1 ot cr (AH") (a16+ azah)m
— Jo S Acr @Texp — - (8.5)

kde AH® je aktiva¢ni energie pro creep, A je creepovd konstanta, m exponent
creepového napéti, o; konstanta stabilntho napéti pfi creepu, oy konstanta
hydrostatického tlaku pfi creepu, K vle¢né creepové napéti, Ktera souvisi s pevnosti
materidlu a definuje pfechod mezi creepovou deformaci a cyklickou plastickou
deformaci a @' fazovy faktor creepu zohlediujici IP a OP rezim zat&Zovani.
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K poskozeni oxidaci muze dochazet ve formé¢ tenkého oxidického filmu
(obr. 7.20b) piipadné ve form¢ oxidickych intruzi nebo extruzi (obr. 7.23), k jejichz
tvorbé bude dochézet snadnéji za vyssich teplot. Pfi mechanickém namahani dochazi
Kk praskani oxidické vrstvy a obnazeni novych povrchi, které mohou opétovné
zoxidovat, a béhem nasledného cyklu se proces opakuje. Oxida¢ni poskozeni ve formé
jak ji navrhl Neu [187] je funkci deformace, rychlosti deformace a teploty a je
definovano nasledujici rovnici:

1 2
J— —-+1
1 [ Her ] B 2(4eg)P (8.6)
Noxidace PoxKperf gl_% |

kde @y je fazovy faktor, ktery zohlediuje typ praskani oxidd, ke kterému dochazi
bud’ v IP, nebo OP rezimu (viz obr. 2.15). Zbylé parametry z rovnice 8.6 jsou shodné
S parametry tfetiho ¢lenu rovnice 8.1.

Vysledky zanalyzy poskozeni s odhadem Zzivostnosti pfi termomechanickém
namahani povlakované a nepovlakované superslitiny MAR-M247 jsou shrnuty
v tabulkéch 8.1 a 8.2. V piipad¢ nepovlakované superslitiny lze konstatovat, ze model
lehce pieceniuje Unavovou zivotnost superslitiny MAR-M247 v rezimu OP pro
amplitudy mechanické deformace vyssi nez 0,30 % a je pon¢kud konzervativni pro
niz§i amplitudy. V rezimu IP je tomu pfesné¢ opacn¢, model piedpokldda vyssi
zivotnost pro nejniz$i dvé amplitudy mechanické deformace. Pro amplitudu
mechanické deformace egmech > 0,3 % je model pomérné konzervativni. Dominantnim
poSkozenim nezavisle na rezimu zatéZzovani je tinava, ktera ma, v 90 % pfipadua, vice
jak 50% podil na poSkozeni. Druhym je v pfipadé IP rezimu zatéZovani creep
a oxida¢ni poSkozeni je pomérn€ bezvyznamné. Opacné je tomu v piipadé OP rezimu
zaté¢zovani, kdy oxidacni poskozeni je druhym nejdulezitéjSim degradacnim
mechanismem a creepové poSkozeni je zanedbatelné. Srovnatelnych vysledki
u superslitiny MAR-M247 bylo dosazeno Sehitogluem [57] ptipadné u superslitiny
IN 738LC, kterou ve své praci pouzil Socie [202]. Data z analyzy povlakované
superslitiny jsou prvni svého druhu a nelze je porovnat S zddnymi dostupnymi
literarnimi zdroji. Unavova Zivotnost vypoétend pomoci tohoto modelu pomérné
dobie koresponduje s inavovou Zivotnosti povlakované superslitiny zatézované v IP
rezimu. Model vSak hrub& pfeceniuje Zivotnost v rezimu OP v oblasti vysokych
amplitud mechanické deformace a naopak ji podcenuje pii deformacich mensich nez
0,25 % (viz tabulka 8.2).
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Tabulka 8.1: Vysledky odhadu Zivotnosti a analyza poskozeni unavou, oxidaci
a creepem nepovlakované superslitiny MAR-M247 po zkouskach termomechanické
unavy v rezimech IP a OP v teplotnim intervalu 500 — 900 °C.

Poznamka €amech [%] N¢ [']* N¢ [']* Nﬁnava ['] Noxidace ['] Ncreep [']

IP 0,50 86 62 94 14700 186
0,42 144 98 171 40557 230
0,35 349 201 343 144791 490
0,30 767 521 648 530177 2670

0,19 2400 3813 5054 1,65 x 10° 15520

0,17 4998 7389 8497  1,28x10° 56674
OP 0,50 128 161 185 1231 1535886
0,42 273 274 323 1695 21414300
0,30 413 839 1145 3140 5,04 x10°
0,27 1326 1214 1781 3810 1x 10"
0,25 1941 1588 2489 4387 1x 10"
0,19 3789 3661 8724 7055 1x 10"

*N¢ naméfeny pocet cykld do lomu, ns vypocitany pocet cykli do lomu z rovnice (8.4).
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Tabulka 8.2: Vysledky odhadu Zivotnosti a analyza poskozeni unavou, oxidaci
a creepem povlakované superslitiny MAR-M247 po zkouskach termomechanické
unavy v rezimech IP a OP v teplotnim intervalu 500 — 900 °C.

Poznamka €amech [%] N¢ [']* N¢ [']* Ninava ['] Noxidace ['] Ncreep [']

IP 0,50 55 69 87 22050 186
0,40 159 173 234 83511 259
0,35 652 456 478 210476 490
0,30 1143 1234 1192 630177 2670
0,22 5221 4321 8766 21564952 5474

OP 0,50 41 116 127 1231 1535886
0,40 156 216 245 1853 48573530
0,35 396 322 373 2367 5,13 x 10°
0,25 1214 939 1195 4387 1x10%
0,20 2253 1836 2561 6604 1x 10"

*N¢ naméfeny pocet cykld do lomu, ns vypocitany pocet cykli do lomu z rovnice (8.4).
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9 Zavéry

Na zakladé dosazenych vysledkii uvedenych v této dizertacni préaci zabyvajici se
vlivem tepelnych a environmentdlnich bariér na izotermickou Unavu pii teploté
900 °C a termomechanickou Unavu V teplotnim intervalu 500 — 900 °C niklové
superslitiny MAR-M247 |ze formulovat nasledujici shrnuti a zavéry:

Mikrostruktura

o MAR-M247 — Niklova superslitina byla tvofena hrubymi dendritickymi zrny
s pramérnou velikosti 2,1 mm. Navzdory izostatickému lisovani za tepla, kdy bylo
dosazeno vyrazného snizZeni licich defektii, byly ve zkuSebnich télesech nalezeny
lici defekty s velikosti do 200 pum. Podél hranic dendritickych zrn a také
v mezidendritickych prostorach byly pfitomny karbidy. Mikrostruktura materialu
byla tvofena matrici y a zpeviujicimi precipitaty y’. Morfologie a velikost
S hrubymi y” precipitaty s velikosti v jednotkdch pm a jasné ohraniCuji oblasti
S kubickymi y” precipitaty S primérnou délkou hrany 460 nm. V fecisti y matrice
byly dispergovany jemné sférické y” precipitaty S velikosti ptfiblizn¢ 50 nm.

o TEBC povlaky — Na zkusebni ty¢e byly deponovany a nasledné otestovany 2 typy
TEBC povlaku. Pro zkousky izotermické nizkocyklové unavy byl zvolen systém
tvofeny vazebnym CoNiCrAlY povlakem, na ktery byly nasledné naneseny dvé
vrstvy keramického povlaku. Prvni vrstva povlaku byla YSZ. Svrchni vrstvu
keramického povlaku tvofila experimentalni smés mullitu  (AlgSizO13)
a hexacelsianu (BaAl,Si;Og). Pro zkousky termomechanické tinavy byl svrchni
keramicky povlak tvofen smési mullitu (AlgSi,O13), spinelu (MgAl,O,4) a BaCOs.
Mikrostruktura po APS depozici vykazuje typickou splatovou morfologii.

K¥ivky zpevnéni/zmékceni — Zkousky izotermické tinavy s prodlevami povlakovaného
1 nepovlakovaného materialu ukazuji cyklické zmékceni v celém rozsahu testovanych
amplitud celkové deformace. U zkouSek bez prodlev bylo cyklické zmékceni
pozorovano pouze Vv oblasti vysokych a stfednich amplitud celkové deformace
a Vv oblasti nizkych amplitud byla pozorovana stabilni napétova odezva superslitiny
MAR-M247. Oba rezimy termomechanické Unavy byly charakteristické cyklickym
zpevnénim pro vysoké a stfedni hodnoty amplitud celkové deformace
a stabilni napétovou odezvou pro nizké hodnoty amplitudy celkové deformace.

Cyklické deformacni kiivky — V zavislosti na typu zatézovani byla cyklicka
deformaéni kiivka nepovlakované superslitiny posunuta v relaci ke kfivce
reprezentujici data zizotermickych zkouSek bez prodlev k vy$Sim (zkousky
s prodlevou) piipadné¢ nizSim (termomechanické zkouSky) hodnotdm amplitud
plastické deformace. Aplikace TEBC povlaku vedla vzdy k posunu cyklické
deformac¢ni kiivky k vy$Sim hodnotdm amplitud plastické deformace a niZSim
hodnotadm amplitud napéti.

Vliv zatéZného cyklu na iinavovou Zivotnost

o Basquinova reprezentace kiivek tinavové zivotnosti — Negativni vliv na unavovou
zivotnost v této reprezentaci maji jak vloZené prodlevy, tak i cyklovani v rezimu
IP termomechanické tinavy. Unavova Zivotnost v rezimu OP V teplotnim intervalu
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500 — 900 °C je v ramci statistického rozptylu srovnatelna s tinavovou zivotnosti
materialu zaté¢Zovaného pfi konstantni teploté 900 °C bez prodlev.

o Mansonova-Coffinova reprezentace kiivek unavové zivotnosti — Kiivka tnavové
zivotnosti pro zkousky izotermické Uinavy s prodlevami je posunutd vzhledem ke
kiivce reprezentujici zatéZovani bez prodlev k vysSim zivotnostem. Cyklovani
V obou rezimech termomechanické unavy V teplotnim intervalu 500 — 900 °C
vedlo ke sniZzeni tnavové Zivotnosti V porovnani s cyklickym zatéZovanim bez
prodlev na teploté 900 °C.

o Kiivky zivotnosti v reprezentaci celkové deformace — Zavedeni prodlev pii
izotermické unavé pii teplot¢ 900 °C stejné jako oba rezimy IP a OP
termomechanického cyklického zatézovani v teplotnim intervalu 500 — 900 °C
mély za nasledek sniZzeni unavové Zivotnosti Vrelaci k zakladnim zkouskam
izotermické nizkocyklové unavy bez prodlev za teploty 900 °C.

e Vliv TEBC na unavovou Zivotnost

o Basquinova reprezentace kiivek unavové zivotnosti — Aplikace TEBC povlaku
méla v této reprezentaci vzdy, nezavisle na typech zatézovani sledovanych v této
praci, negativni vliv na inavovou zivotnost a to v celém rozsahu testovanych
amplitud deformace.

o Mansonova-Coffinova reprezentace kiivek tUnavové zivotnosti — V této
reprezentaci mél deponovany TEBC povlak vzdy pozitivni efekt na tnavovou
Zivotnost.

o Kiivky Zivotnosti v reprezentaci celkové deformace — Nejmarkantnéj$i ptinos
TEBC povlaku byl zaznamenan pro zkousky izotermické unavy s prodlevami.
Mensi zvySeni tnavové Zivotnosti V celém rozsahu testovanych amplitud nastalo
u izotermickych zkousek bez prodlev. Kiivky tnavové zivotnosti pro
termomechanické zatéZovani v obou rezimech vykazuji prechodové chovani, kdy
negativni vliv. TEBC na tnavovou zivotnost superslitiny MAR-M247 pii
vysokych amplitudach deformace je nahrazen pozitivnim vlivem pfi
dlouhodobé;jsich testech.

e [Iniciace a Siieni unavovych trhlin

o Nepovlakovand superslitina MAR-M247 — Preferencnim mistem iniciace
unavovych trhlin v pfipadé izotermického cyklovani pii teplot¢ 900 °C byly
zoxidované karbidy, interdendritické oblasti, hranice zrn a v mensi mife
slévarenské defekty uvnitf materialu. Sifeni navovych trhlin bylo pievazné
transkrystalického  charakteru.  V pfipadé¢ termomechanického namdhani
V teplotnim intervalu 500 — 900 °C byly dominantnim mistem nukleace inavovych
trhlin karbidy a interdendritické prostory. Sifeni tinavovych trhlin bylo smigeného
charakteru, kdy v rezimu OP pievladalo transkrystalické Sifeni a v rezimu IP
naopak interkrystalické Sifeni inavovych trhlin.

o Povlakovana superslitina MAR-M247 — Preferencnim mistem iniciace unavovych
trhlin nezavisle na rezimu zatézovani byl povrch povlakovanych zkusebnich tyc¢i.
Iniciace unavovych trhlin zrozhrani jednotlivych vrstev povlaku ptipadné
rozhrani vazebného povlaku s niklovou superslitinou a rovnéz z ukotvenych
Al203 ¢astice byla velmi &asta. Sifeni trhlin v povlaku bylo pfevazné kolmé na
osu zat&zovani. Sifeni unavovych trhlin v substratu se svym charakterem nelisilo
od $ifeni inavovych trhlin v nepovlakované superslitiné MAR-M247.
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e Degradacni mechanismy

o Unava s prodlevami — Analyza degradaénich mechanismt uplatiiujicich se béhem
zkousek izotermické unavy s prodlevami za teploty 900°C odhalila, Ze
dominantnim mechanismem je Gnava materidlu, kterd je nasledovana interakénim
¢lenem Dgqi). S rostouci dobou roste vliv prostiedi a klesa vliv creepové slozky
poskozeni.

o Termomechanickd tnava — Dominantnim mechanismem poskozeni v obou
rezimech termomechanické Uinavy je inava materidlu. Dale dle typu zatézného
cyklu nasleduje creepova slozka poskozeni v piipadé IP rezimu cyklovani, ¢i
oxidac¢ni slozka poskozeni pro OP rezim zatézovani. Vliv tietiho z degradacnich
mechanismi (creep pro IP a oxidace pro OP) je pro jednotlivé rezimy
zanedbatelny.
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ACD
AFM
APS
BAS
BMAS
BSAS
BSE
CD
CMAS
CMC
DBTT
EB-PVD

ESD
HIP
HRSEM

HVAF

HVOF

IP
LPPS
OP
PSP
PSS
PVD
SE
SEM
TBC
TEM
TGO
TMF
VPS
YSZ
fcc

0N =R ™™

>
8

diamantovy zatézny cyklus s fazi - 90°

mikroskop atomérnich sil

plazmaticky nastiik

barium — aluminium — silicate

barium — magnesium — aluminium — silicate

barium — Stroncium — aluminium — silicate

zpétné odrazené elektrony

diamantovy zatézny cyklus s fazi + 90°

calcium — magnesium — aluminium — silicate
kompozity s keramickou matrici

kiehce tvarny ptechod

fyzikalni depozice =z plynné faze asistovana
elektronovym svazkem

depozice elektronovym svazkem

izostatické lisovani za tepla

skenovaci  elektronovd  mikroskopie S vysokym
rozliSenim

vysokorychlostni depozice plamenem za
atmosférickych podminek

vysokorychlostni depozice plamenem v kyslikové
atmosfére

rezim zatézovani In-Phase

plasmovy nastfik za nizkého tlaku

rezim zatézovani Out-of-Phase

persistentni skluzové pasy

persistentni skluzové stopy

fyzikalni depozice z plynné faze

sekundarni elektrony

skenovaci elektronova mikroskopie

tepelny povlak

transmisni elektronova mikroskopie

vrstva tepelné rostlych oxida

termomechanicka tinava

plazmaticka depozice ve vakuu

ytriem stabilizované zirkonium

kubické plo$né centrovana miizka

koeficient teplotni roztaznosti

NiAl faze

exponent rychlosti oxidace

fcc matrice niklovych superslitin

vytvrzujici precipitaty NizAl

vytvrzujici precipitaty NbsAl

rozdil mfizkovych parametrt

fazovy posun mechanické a tepelné slozky zatézného
cyklu TMF

hmotnostni ptiristek béhem oxidace
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Seznam pouzitych zkratek

Agpr
€a
€ae
€amech
Sap
Eapef
e
Emax
€min
Eprk
Eprt
€th
Etot
Ca

Ork

velikost amplitudy plastické deformace béhem relaxace
amplituda celkové deformace

amplituda elastické deformace
amplituda mechanické deformace TMF
amplituda plastické deformace

efektivni hodnota amplitudy plastické deformace
koeficient inavové taznosti

maximalni hodnota deformace
minimalni hodnota deformace

prirtstek plastické deformace v tlaku
ptirastek plastické deformace v tahu
amplituda tepelné deformace TMF
amplituda celkové deformace TMF
amplituda napéti

referen¢ni hodnota napéti pro 10-ty cyklus
koeficient unavové pevnosti

sttedni napéti

maximalni napéti i-t¢ho cyklu
minimalni napéti i-t€ho cyklu

relaxacni napéti v tlaku

relaxaéni napéti v tahu

tazovy faktor oxidace pii TMF

tazovy faktor creepu pii TMF
Burgerstv vektor

exponent unavové pevnosti

exponent unavoveé taznosti

velikost precipitatu v Case t

velikost precipitatu v case 0

mérny prafez zkusebniho télesa
interak¢éni €len poskozeni prodlevami
Youngiiv modul pruznosti

modul pruZnosti ve smyku

konstanta spojena s kritickou tlouStkou oxidické vrstvy
aktivacni energie pro creep

vlecné creepové napéti

koeficient cyklického zpevnéni
kineticka konstanta oxidace

kineticka konstanta oxidace

konstanta efektivni oxidace

meérnd délka zkusebniho télesa
exponent cyklického zpevnéni

plynové konstanta

povrchova drsnost

cas

¢as do lomu béhem creepovych zkousek
teplota

maximalni teplota pii TMF

minimalni teplota pti TMF
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