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1. Uvod

Vysokoteplotni sekce leteckych motort, plynovych turbin a uhelnych elektraren jsou
tvofeny pohyblivymi ¢astmi pracujicimi v opakujicich se rezimech za vysokych teplot
limitujicich zivotnost komponent. Soucasti jsou vystaveny jak statickému zatizeni, tak
cyklickému namahani v diisledku zmén silového plisobeni v ¢ase. Objasnéni zakladnich
pochodi unavového a creepového poskozeni na mikrostrukturni urovni v poslednich
nékolika dekddach vedlo k vyraznému zdokonaleni predikce zivotnosti zatéZzovanych
soucasti. Synergické ptsobeni Unavy a creepu spolu s agresivnim prostiedim béhem
provozu zafizeni muze podstatné¢ ovlivnit spolehlivost zafizeni a vést k jeho
piredCasnému selhani. V poslednich letech je rovnéz vénovana pozornost fenoménu
termomechanické unavy, kdy deformace vyvolané v materidlu maji sviij puvod jak
vV mechanickém zatiZeni, tak v podob¢ teplotnich poli vyvolanych zménou teploty
Vv Case.

Realizace budoucich vysoce efektivnich pohonnych a energetickych jednotek
spoCiva v ochran¢ tepeln¢ nejexponovanéjSich mist soucasti. Toho je dosahovéano
pfedev§im pomoci vhodné zvolenych povrchovych tprav. Moderni ochranné povlaky
vyuzivaji vysoce sofistikovanych metod zarového nandSeni plazmatem ¢i svazkem
elektronil. V soucasnosti mezi nejpokrokovéjsi povlaky patfi gradientni nékolikavrstvé
kompozity na bazi oxidickych keramik s velmi dobrou izola¢ni schopnosti v kombinaci
s metalickym podkladem kompenzujicim rozdilné vlastnosti substratu a svrchni
keramické vrstvy (tzv. thermal barrier coatings — TBC). Znalosti chovani TBC systému
Vv oblasti cyklického zatézovéni, interakce Uinavy a creepu a termomechanické unavy
jsou pomérne¢ omezené. Tato prace si klade za cil shromdzdit experimentdlni udaje
z oblasti Unavy, interakce Unavy a creepu a termomechanické unavy povrchoveé
upravené polykrystalické niklové superslitiny MAR-M247 a nasledné diskutovat
degrada¢ni mechanismy povlakovaného a nepovlakovaného materialu.

1.1.Tepelné a environmentdlni bariéry

Tepelné a environmentalni bariéry (TEBC) jsou povlaky slouZici k ochrané povrchu
lopatek turbin a tepelnych S§titd vici pasobeni vysokych teplot a vlivim prostiedi.
Klicové pozadavky pro TEBC zahrnuji stabilitu v environmentdlnich atmosférach,
podobnost koeficientu tepelné¢ roztaznosti s vazebnym povlakem a zakladnim
materialem, fazovou stabilitu a nizkou tepelnou vodivost.

Degradace konvencnich TBC povlakd ulpivanim castic pisku, prachu a sope¢ného
popilku oznacovaného jako CMAS (Calcium — Magnesium — Aluminium — Silicate) je
Vv soucasné dobé velmi aktualnim tématem [1, 2]. Smés roztavenych oxidi pronika do
struktury TBC povlaku az do hloubky, kde teplota klesne na tiroven odpovidajici teploté
tuhnuti penetrujici smeési oxidd (ptfiblizné¢ 1100 °C). Po ztuhnuti je vytvorena skelna
faze s rozdilnym koeficientem teplotni roztaznosti. Nasledné vznikla vnitini pnuti vedou
k roztrzeni TBC povlaku v infiltrované oblasti (viz obr. 1.1) [3]. V pfipadé¢ TBC
povlakll na bazi YSZ reaguje CMAS depozit Casto s Y03, ¢imZ se zaroven oslabuje
stabilita ZrO, [4] a muze dojit k nezadoucim fazovym transformacim spojenym
se zmé&nou objemu a naslednym roztrzenim TBC.

Vysoce ucinné TEBC odolné vici CMAS musi siln€ interagovat s roztavenymi oxidy
a vést k jejich rychlé krystalizaci nejlépe pifimo na povrchu povlaku. V této oblasti bylo
navrzeno nékolik materialovych feSeni [5-8]. V této praci je pozornost vénovana TEBC
povlaklim na bazi silikatt — BMAS (Barium — Magnesium — Aluminium — Silicate),
BAS (Barium — Aluminium - Silicate), které mohou interagovat s oxida¢nim



prostiedim za vzniku ochranné vrstvy oxidu SiO,, ktery se za vysokych teplot pomalu
odpaiuje a brani pronikani CMAS depozitu do povlaku a jeho degradaci.
Capillary action pulls Vliv TBC povlakli na inavovou Zivotnost
Shaseme ___SHMESHEIGE. e niklovych superslitin je ambivalentni a zalezi
silné na podminkach zatéZzovéani. Poskozeni
povlakii pfi Gnavé probihd predevsim
delaminaci na rozhrani jednotlivych vrstev a je
spojovan s pevnosti vrstev, Grovni vnitfnich

'j,fggﬂg{‘ pnuti a velikosti potiebné delamina¢ni energie,
By R kterd je zavisla na zpusobu depozice [10].
Nukleace unavovych trhlin probihd pifednostné

S owas Them,oon.,m.m na povrchu povlaku a rozhranich mezi

and reaction r keramickou vrstvou a vazebnou vrstvou,
///////// ///// odkud se nasledné¢ S§iti do substratu [11].
Obr. Pronikani roztaveného CMAS [niciace na rozhrani substratu a vazebné vrstvy
p"vrChem povlaku a vznik teplotnich [9]. ¢ spojovana s piitomnosti AlLO3 &astic [12].
V ptipad€é termomechanického namahéni jsou rozdil v Zivotnosti v rezimu cyklovani
In-Phase (IP) a Out-of-Phase (OP) pfisuzovany rozdilnému vyvoji stfedniho napéti,
zvySenému vlivu creepu (IP) ¢i oxidace (OP) a vlivu TGO, které generuje tlakova pnuti
na rozhrani keramického a vazebného povlaku.

CMAS thermal contraction

2.  Cile disertacni prace

Dizertacni prace je zaméfena na studium vlivu nového typu tepelné
a environmentalni bariéry na unavové chovani precipitatné zpevnéné niklové
superslitiny MAR-M247 pii termomechanickém zatéZzovani a izotermickém zatéZovani
ve spojitém rezimu a v reZimu interakce Unavy s creepem. Pozornost je upirana
pfedevS§im k ziskdni poznatkli 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) Provést zkousky nizkocyklové unavy v rezimu spojitého zatézovani a zatézovani
symetrickymi prodlevami v tahu a tlaku s konstantni hodnotou amplitudy celkové
deformace za teploty 900 °C u materidlu MAR-M247 v zikladnim stavu
a s tepelnou a environmentdlni bariérou a jejich vyhodnocenim ziskat
charakteristiky napétové-deformacni odezvy a inavové zivotnosti.

2) Analogicky provést zkousky termomechanické tUnavy 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 tnavové
Zivotnosti.

3) Ziskat poznatky o iniciaci Unavovych trhlin a pocatecnim Sifeni pozorovanim
povrchového reliéfu, osovych fezti a lomovych ploch u superslitiny s povrchovou
upravou i bez ni.

4) Analyzovat vliv zatézného cyklu (IP vs. OP) pii termomechanické wnavé
Vv teplotnim intervalu 500 — 900 °C na chovéani testovan¢ho materialu.

5) Analyzovat vliv tepelné a environmentalni bariéry na tinavové charakteristiky a na
mechanizmus poSkozeni materialu MAR-M247.



3.  Experimentalni ¢ast

3.1.Slitina MAR-M247

Litda polykrystalickd niklova superslitina s komerénim nazvem MAR-M247 byla
dodana firmou PBS Velka Bites, a.s. Svym chemickym sloZzenim (viz tabulka 3.1) se
fadi do druhé generace niklovych superslitin a vyuziti nachdzi v prvé fadé pro
vysokoteplotni aplikace na integralnich kolech a lopatach rotorovych turbin. Nizky
obsah uhliku vede k zvySeni teplot solidu a liquidu a zaroven k omezené tvorbé
mnozstvi karbida, které jsou za vysokych teplot nestabilni a mohou iniciovat inavové
trhliny. Vysokotavitelné prvky (W, Co) zajiStuji zpevnéni substitu¢niho roztoku 7.
Zvysené mnozstvi Ta a Hf stabilizuje a zpevnuje fazi y’.

Tabulka 3.1: Chemické sloZeni slitiny MAR-M247 — tavba G49 [hm. %] (dodino vyrobcem
PBS, Velka Bites, a.s.)

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

0,15 837 991 992 0,67 305 101 542 0,015 0,04 1,37 zbytek

Z diivodu naro¢né obrobitelnosti je superslitina MAR-M247 odlévana metodou
ptesného liti do vytavitelného modelu. Jelikoz obsahuje titan a hlinik, jezZ maji vysokou
afinitu ke kysliku a zaroven 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
dodana superslitina MAR-M247 po tepelném zpracovani. Proces tepelného zpracovani
sestava z rozpoustéciho zihani (1200 °C / 2h) s ochlazenim na vzduchu a nésledného
precipita¢niho Zihani (870 °C / 24h) rovnéz s ochlazenim na vzduchu. Pfed samotnym
tepelnym zpracovanim byl zatazen proces izostatického lisovani za tepla tzv. HIPovani
(1200 °C / 100 MPa / 240 min), jez vyznamné redukuje velikost a mnoZstvi
slévarenskych defektt.

3.2.Depozice tepelné a enviromentdlni bariéry

Pred samotnym procesem depozice byl povrch vybrané skupiny vzorkl tryskan
za UCelem zajiSténi dobré pfilnavosti kovového vazebného povlaku k povrchu
superslitiny MAR-M247. Tryskani povrchu bylo provedeno korundovymi (Al,O3)
¢asticemi, které byly urychleny tlakem vzduchu odpovidajiciho 5 atmosféram po dobu
3 minut. Primérnéd drsnost povrchu takto upravené superslitiny Ry byla 7,5 um. 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 ndstiiku byly
voleny s ohledem na zajisténi optimalni tloustky vazebného povlaku a minimalizaci
vnitinich pnuti. Proto byl vazebny povlak nanesen ve dvou pruchodech plazmatického
hotaku. Druhy priichod byl realizovan po ochlazeni povrchové teploty substratu pod
80 °C. Depozice vazebného povlaku probihala na zafizeni MF-P-1000 vybaveného
plazmatickou pistoli F4MB-XL. Rychlost ota¢ek na polohovacim zafizeni byla
2000 ot. /min.

Dvouvrstvy keramicky povlak byl vyroben metodou APS na stejném zatizeni, jako
byl pfipraven vazebny povlak. Keramickd YSZ mezivrstva TEBC povlaku byla
vytvotena z komer¢né dostupného aglomerovaného a slinutého prasku (H. C. Stark
Amperit 827) s velikosti ¢astic (45 = 10) um. Byly zvoleny dvé varianty svrchni vrstvy,
Znichz jedna byla urCena pro izotermické unavové zkousky a je vytvofena
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experimentalni smési mullitu (AlgSi,O13) a hexacelsianu (BaAl,Si>Og) v poméru 70:30
obj. %, coz tento povlak fadi do skupiny BAS povlaki. Z divodu nestability prvné
zminovaného prasku pii rychlé zméné teploty bylo nutné vyvinout stabilnéjsi svrchni
povlak. Tento povlak pro zkousky termomechanické tnavy byl tvofen z mullitu
(AlgSi,013), spinelu (MgAl,O4) a BaCO3z v poméru 60:30:10 hm. %, coZ tento typ
povlaku fadi mezi BMAS povlaky.

3.3.Unavové zkousky

3.3.1. Izotermicka unava

Zkousky nizkocyklové unavy bez

10 2 35 p 10 .
e S ‘3‘-83 . T S . Pprodiev as prodlevami byly provedeny na
_Q VA valcovych zkuSebnich télesech. Rozméry
/12 5 ', a tvar jsou uvedeny na obr 3.1. Méma
. ——o—| _*\e_f - ¢ délka Loje 15 mm a prﬁmé}r dop ma 6 mm.
% 15 P / Y Drsnost povrchu po findlnim opracovani
H 105 - byla R, = 0,4 pm.

Obr. 3. Vykres zkuSebni tyde pro zkousky  ZkuSebni ty¢e byly  zatéZovany
nizkocyklové tinavy a interakce tinavy s creepem V  symetrickém deformacnim cyklu
za konstantni teploty. (Re = -1) s fizenou konstantni amplitudou
celkové deformace a konstantni rychlosti deformace (0,002 s™) na elektrohydraulickém
zkusebnim zatizeni MTS 810 s maximalnim zatizenim + 100 kN a fizeném pocitacem
s programem dodanym firmou MTS. Schematické zndzornéni zat€znych cykld pfi
zkouskach nizkocyklové unavy za konstantni teploty je vyobrazeno na obr. 3.2a.
Extenzometr upevnény ve stfedni ¢asti vzorku byl pouZit k fizeni a méfeni podélné
deformace. Mérna délka extenzometru odpovidd 12 mm. Pro zkouSky za zvySenych
teplot byl pouzit extenzometr vybaveny prodlouZzenymi hroty z keramiky tak, Ze jeho
elektronicka c¢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 vzorkil na teplotu zkousek byla pouZita tfizonova elektrickd odporova pec.
Rizeni teploty vpeci bylo provedeno za pomoci tfikanalového regulatoru
prostiednictvim termo¢lankt ptipevnénych na vzorku (viz Cervené tecky na obr. 3.1).
V pribéhu experimentii byla teplota na téchto mistech udrzovana na zadané teploté
s presnosti £ 1,5 °C.

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

&(%)

Obr. 3.2: Schéma (a) zatéZného cyklu (b) hysterezni smy¢ky g, — pFiriistek plastické deformace
v tlaku, g, — pFiristek plastické deformace v tahu, 6, — relaxace napéti v tlaku, o,; — relaxace
napéti v tahu.

Pro vybrané pocty cykli tvorici pfiblizné geometrickou posloupnost (20 hodnot na
dekadu) byla do elektronické paméti zaznamenavana digitalni forma hysterezni smycky.
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Schéma hystereznich smycek ukazuje obr. 3.2b. Krom¢ toho fidici program
vyhodnocoval zejména amplitudu napéti, amplitudu celkové deformace, maximalni
a minimalni hodnoty napéti a deformace v daném cyklu. Amplituda plastické deformace
rovnajici se poloviéni Sifce hysterezni smycky pfi prichodu stfednim napétim byla
vyhodnocena separatnim programem z digitalnich udaji o jednotlivych hystereznich
smyckach. Digitalni data (dvojice napéti a deformace) béhem zkouSek nizkocyklové
tnavy s prodlevami byla zaznamenavéana v ¢asovém intervalu 0,01 s*. Kritériem
ukonceni zkousky bez prodlev byl pokles poméru stiedniho napéti ku amplitudé napéti

na hodnotu:

om _
o = 0,3 (3.2)
Podminka ukonceni zkousky s prodlevami byla stanovena jako rozdil rozkmitu
napéti i-t¢ho cyklu (a,l;wx — J,inm) a referen¢niho cyklu (agef ), ktery byl podéleny
hodnotou referen¢niho cyklu:

i i \_,ref
(Fhax—omn)-oa” 0,7 (3.2)

ref -
Oq

kde 0lgx @ 0y jSOU maximélni a minimalni hodnoty napéti v i-tém cyklu, o, ¢
je referen¢ni hodnota amplitudy napéti stanovena v 10. cyklu. Pokud klesne tento pomér
na hodnotu 0,7, zkouska se povazuje za ukoncenou. Ob¢ uvedena kritéria odpovidaji
unavové trhling rozsifené pfiblizn€ na tietinu priifezu zkusebniho télesa. Pocet cykll do
lomu Nt byl stanoven jako pocet ub&hlych cykli v okamziku splnéni kritéria nebo
v okamziku lomu zkuSebniho télesa, pokud nastal ptfed dosazenim kritéria ukonceni
zkousky.

3.3.2. Termomechanicka anava

Pro zkouSky termomechanické tnavy materiallu MAR-M247 byly zhotoveny
zkuSebni vzorky véalcového tvaru s mérnou délkou Lo = 16 mm a primérem mérné
délky dp = 7 mm. Drsnost povrchu mérné délky byla R; = 0,4 pum. Rozméry a tvar
vzorku jsou uvedeny na obr. 3.3.

16 67
57,3z
(ZFTo2[A] 213
ce
i Ra0.4 Ral6 0,5x45S »e
i . —0 - DIN 332-A2x4,25
8 o,
g | ¢
o ~
+ s
& [ Z7]0.02]A]
s

Obr. 3.3 Vykres zkusebni ty¢e pro zkousky termomechanické unavy.

Testy termomechanické tinavy 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™) vrezimu
In-Phase (IP) a Out-of-Phase (OP). Slozka mechanické deformace emech, byla vypocétena
z celkové deformace &y odeCtenim slozky tepelné roztaznosti ep. Ovladani zkousky
bylo zajisténo softwarem TestSuit umoziujicim nastaveni parametri zatézovaciho
systému pomoci fidictho programu. Podélnd deformace byla méfena a fizena
extenzometrem upevnénym ve stiedni ¢asti vzorku pomoci prodlouzenych keramickych
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hrotii, aby nedoSlo k ovlivnéni elektrické c¢asti vysokou teplotou. Mérna délka
extenzometru byla 12 mm.

Ohtev zkuSebnich teles byl provadén vysokofrekvencnim indukénim topnym
zatizenim. Teplota nepovlakovanych zkuSebnich téles byla métena s piesnosti + 0,2 °C
termoc¢lankem (typ K) umisténym ve stfedu mérné délky (Cervena tecka na obr. 3.3).
Termoclanek byl navic obalen izola¢ni textilii, aby nedoslo k jeho ovlivnéni béhem
ochlazovani proudem vzduchu. Nehomogenita teplotniho pole v ramci mérné délky byla
Vv rozsahu £+ 5 °C.

Ohfev a méfeni teploty povlakovanych téles probihaly analogicky ke zkouskam
nepovlakovanych zkuSebnich téles. Pouze umisténi termoclanku pro povlakovanou
superslitinu bylo z experimentalnich dtivodu zvoleno ve vybéhu zkusebniho télesa, kde
byl vyroben vyvrt do hloubky 3 mm skrze povlak az do substratu (modra tecka na
obr. 3.3). Jiné umisténi termoclanku bylo vybrano z divodu, aby nedochazelo
Kk pfedCasné iniciaci a S$ifeni unavovych trhlin. S ohledem na tuto skute¢nost byly
zkousky termomechanické tinavy 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 polovicni Sifce hysterezni
smycky ptfi prichodu stfednim napétim byla vyhodnocena separitnim programem
s vyuzitim digitalnich udaji o jednotlivych hystereznich smyckach. Kritérium ukonceni
TMF zkousek bylo stanoveno obdobné jako u zkousek izotermické tinavy s prodlevami,
a to dle rovnice 3.2. Zkousky TMF byly provadény v souladu s ,,Validated Code-of-
Practice for Strain-Controlled Thermo-Mechanical Fatigue Testing™ [13].

3.4.Pozorovaci metody

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

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

Orientované folie pro pozorovani v transmisnim elektronovém mikroskopu (TEM)
byly pfipraveny standardni procedurou, kdy jsou ze zkuSebni tyCe elektrojiskrové
odfezany platky o piiblizné tloust'ce 0,7 mm, které jsou posléze mechanicky brouseny
na tloustku piiblizn€ 80 um a nasledné jsou ze ztenCenych platkll vyseknuty disky
o priméru 3 mm. Findlni ztencovani, kdy se dosdhne 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 mechanismii degradace b&hem
vysokoteplotni nizkocyklové a termomechanické unavy niklové superslitiny
MAR-M247.



4. Vybrané vysledky

4.1.Vychozi mikrostruktura

Mikrostruktura superslitiny MAR-M247 ve vychozim stavu je tvofena hrubymi
dendritickymi zrny s pramérnou velikosti 2,1 = 0,3 mm (obr. 4.1a). Mikrostruktura
superslitiny je tvofena matrici neuspoifddané¢ho tuhého roztoku vy s fcc miizkou
a koherentni y” fazi s uspotaddanou strukturou (L1) zajiStujici precipitacni vytvrzeni
superslitiny. Obr. 4.1b ukazuje tvarovou rtiznorodost y precipitatt, 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 y* precipitaty S primérnou
délkou hrany 460 nm. Na detailu hrubych y” precipitati (obr. 4.1C) je mozné pozorovat
vyraznou tvarovou slozitost s ¢etnymi zalivy. Nezbytné tepelné zpracovani ve svém
disledku vede k seskupeni nékolika kubickych y” precipitati kolem spole¢ného jadra
(obr. 4.1d). Rovnéz dochazi k precipitaci jemné disperze nanocastic y~ s pramérnou
velikosti 50 nm.

Obr. 4.1: Mikrostruktura superslitiny MAR-M247 (a) dendritickd struktura (6M),
(b) morfologicka rozli¢nost precipitati (c) detail morfologie hrubych precipitati (d) detail
uspoiadani kubickych precipitati s disperzi nanoprecipitatia; (b-d) — SEM;

Vychozi mikrostruktura TEBC povlakli pro zkousky izotermické a termomechanické
unavy je ukazana na metalografickém vybrusu na obr. 4.2. Prehledové snimky byly
pofizeny V zpétné odrazenych elektronech (BSE) a ukazuji pocate¢ni splatovou
mikrostrukturu TEBC  povlaki deponovanych na superslitinu  MAR-M247.
V mikrostruktuie TEBC pro zkousky za konstantni teploty 900 °C (obr. 4.2a) lze
rozpoznat tfi rozliSené oblasti. Svrchni keramickd vrstva s heterogenni splatovou
morfologii, ktera je typicka pro APS deponované povlaky, je tvofena experimentalnim
systém sestavajicim z Mullitu — AlgSi,O13 (tmaveé Sedé splaty) a Hexacelsianu —
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BaAl,Si;Og (svétle Sedé splaty). Splaty
hexacelsianu jsou rovnomérné distribuovany
v pfevladajici mullitové fazi. Pomér mullitu
a hexacelsianu v povlaku po depozici zistal
stejny jako pomér vstupnich praski a to 70:30
obj. %. Prilezitostn€ jsou v horni vrstvé
pritomny tenké horizontadlni 1 vertikdlni
kapilarni trhliny. Primérna tloustka a plosna
porovitost svrchniho BAS povlaku je 247
+ 21 um a 5,45 %. Keramicka YSZ mezivrstva
TEBC povlaku nachazejici se pfimo pod BAS
povlakem ma primérnou tloustku a plosnou
porovitost 169 £ 23 um, resp. 9,13 %. Svrchni
BAS povlak spolu s YSZ mezivrstvou tvofi
tepelné izolani systém. Pfimo na substrat
superslitiny MAR-M247 navazuje kovovy
CoNiCrAlY  vazebny povlak. Primérna
: : =4 tloustka vazebného povlaku a plosna pérovitost
Céb?iCr AIY,&A : B 8 odpovida 268 + 19 pm, respektive 5 %.
3 . Rozhrani mezi svrchnim BAS povlakem a YSZ
. povlakem je pln¢ spojité a bez defektd. Stejné
tak je tomu i v pfipad¢ rozhrani YSZ povlaku
Obr. 4.2: Vychozi mikrostruktura TEBC a vazebného povlaku. Rozhrani mezi vazebnym
povlaku pro zkousky (a) izotermické poylakem a superslitinou MAR-M247 ma
unavy ~za fteploty 900 °C, (b) vysokou drsnost zplsobenou tryskanim Al,O3
termomechanické  unavy v teplotnim 7 . ., .
intervalu 500 — 900 °C. Casticemi pro zlepSeni nezbytného

mechanického spojeni vazebného povlaku
k substratu. EDS mapy zobrazené na obr. 4.3, ukazuji distribuci prvki v TEBC.
Vychozi mikrostruktura TEBC povlaku pro zkousky termomechanické unavy je
ukazana na obr. 4.2b. Mikrostruktura, tloustka i1 porovitost vazebného CoNiCrAlY
povlaku a YSZ mezivrstvy jsou shodné pro oba typy zkuSebnich téles, nebot’ parametry
nastiiku zustaly stejné. Primérnd tloustka a plosnd poérovitost svrchniho BMAS
povlaku tvofeného smési AlgSi013 + MgAI,O4 + BaCO3 v poméru 6:3:1 je 233 £ 35
um a 7,15 %. Na prvni pohled jsou patrné rozdily svrchnich povlakid. Splatova
morfologie BMAS povlaku je zachovana, ale vrstva je mnohem homogennéjsi stran
chemického sloZzeni. EDS analyza odhalila, Ze béhem plazmatické depozice svrchni
vrstvy doslo k odpafeni znacné ¢asti BaCOs, ktery neni piitomen v svrchni vrstvé
povlaku mérou odpovidajici slozeni praskového materialu (obr. 4.3b).

A},]'[- - :M247~“‘ =

BMAS BAS

YSZ
CoNiCrAlY

YSZ
CoNiCrAlY

--CONICI‘MY - - -
CoNiCrAlY I I |

150 um 200 200 um
Obr. 4.3: EDS mapy distribuce zakladnich prvki v TEBC povlaku pro zkousky (a) izotermické
tunavy za 900 °C (b) termomechanické iinavy v teplotnim intervalu 500 — 900 °C.

BMAS

YSz

CoNiCrAlY

BMAS

YSZ
CoNiCrAlY
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4.2 Izotermickd a termomechanicka uinava nepovlakované superslitiny
MAR-M247
4.2.1. Krivky zpevnéni/zmékceni

Na obr. 4.4 je uveden graf zavislosti amplitudy napéti na po¢tu cykli N pro vybrané
amplitudy celkové deformace ze zkouSek izotermické unavy s prodlevami a bez
prodlev. Pro oba typy zatézovani lze pozorovat obdobny charakter napétové odezvy na
vnéjsi zatizeni a prabeh kiivek zpevnéni/zmékceni miize byt rozdélen do tii oblasti.
V oblasti vyssich amplitud celkové deformace (g5 > 0,6 % pro nizkocyklovou unavu bez
prodlev a g3 > 0,4 % pro Gnavu s prodlevami) vykazuje material po pocatecnim mirném
zmékdeeni stabilni napétovou odezvu s opétovnym poklesem amplitudy napéti ke konci
unavového zivota. Cyklické zmékceni po celou dobu tnavového zivota je typické pro
zkousky provedené pro stfedni hodnoty deformaci. Odezva materidlu na cyklické
zatézovani s amplitudou celkové deformace &; < 0,25 % ma stabilni priitbéh a ke
zmeékcéeni materialu nedochazi ani v pocatecni fazi. V zavéru tinavového Zivota dochazi
k vyrazngj$imu poklesu amplitudy napéti, které je spojeno s Sifenim tnavové trhliny.
Stfedni napéti je vzhledem k symetrickému zatéznému cyklu blizké nulové hodnoté
nap¢ti.

(a) ea [%] (b) ea [%]
=00 ° 800 900°C

— 900°C 15 0,75 . 0140

o o © 0,60 030

g 0,50 iy 0,28

= 600 [ ooy, 0,40 7 600 | “oode 0,25

o g 0,35 o 0,21

= R 025 = o

= i ¥ ° 018 — —
©° 400 ¢ SUSAR, 0.16 o) 400 - aw\

200

10 10' 102 10® 104 10° 200100 10" 102 10® 104 10°
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Obr. 4.4: Krivky cyklického zpevnéni/zmékéeni nepovlakované superslitiny MAR-M247 pii

zkouskach izotermické tinavy za teploty 900 °C (a) bez prodlev, (b) s prodlevami.

Zkousky termomechanické tinavy nepovlakované superslitiny MAR-M247 byly
provedeny Vrezimu IP (maximalni hodnoty tahové deformace koresponduji
s maximalni teplotou cyklu) a OP (maximalni hodnoty tahové deformace odpovidaji
minimalni teploté¢ cyklu). Kfivky cyklického zpevnéni/zmekéeni pro IP a OP rezim
zatézovani jsou demonstrovany na obr. 4.5. Cyklovani s amplitudou mechanické
deformace €zmech > 0,35 % Vv rezimu IP vede k zpevnéni superslitiny v celém rozsahu
zatézovani. Pokles amplitudy mechanické deformace pod 0,35 % vedl ke stabilni
napétové odezvé materialu (obr. 4.5a). Cyklické zpevnéni superslitiny MAR-M247 je
pozorovano rovnéz pro zatézovani v rezimu OP pro amplitudy mechanické deformace
€amech > 0,25 %. Pro zvolené amplitudy celkové deformace v rezimu OP nebyla
pozorovana stabilni odezva materidlu na vn&jSi zatizeni. Pro nejnizS§i hodnotu
mechanické deformace je typické cyklické zmékéeni (obr. 4.6a). V obou ptipadech (IP
a OP) je rapidni pokles amplitudy napéti ke konci tinavového Zivota spojen s Sifenim
unavové trhliny. Stfedni napéti je pro OP cyklus tahové a pro IP cyklus tlakové.
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Obr. 4.5: k#ivky cyklického zpevnéni/zmékéeni nepovlakované superslitiny MAR-M247 pri
zkou$kach termomechanické inavy v teplotnim intervalu 500 — 900 °C v rezimu (a) IP, (b) OP.
4.2.2. Cyklicka deformaéni krivka

Cyklické deformacni kiivky sledované superslitiny MAR-M247 zatézované
Vv nizkocyklové oblasti bez prodlev a s prodlevami pfi teplot¢ 900 °C a pii zkouskéach
termomechanické unavy v rezimech IP a OP byly ur€eny ve formé zavislosti amplitudy
napéti o, na amplitud€ plastické deformace €,. Amplituda napéti a amplituda plastické
deformace byly stanoveny v poloviné zivota. Cyklické deformacni kiivky pro zkousky
za konstantni teploty a Vv teplotnim intervalu 500 — 900 °C jsou uvedeny na obr. 4.6a
a 4.6b v logaritmické reprezentaci.

(b)
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i K‘oﬂe‘k‘ce?v ‘I ) ) ‘ ‘ 100 TMF“ OoP 5 S AP L i
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Obr. 4.6: Cyklické deformacni kiivky nepovlakové superslitiny MAR-M247 (a) zatéZovaného
vV rezZimu nizkocyklové unavy bez prodlev a s prodlevami za konstantni teploty (b) zatéZované
Vv teplotnim intervalu 500 — 900 °C v reZimech IP a OP.

Cyklickd deformaéni kiivka superslitiny MAR-M247 zatéZované V rezimu
s prodlevami je posunuta k vyS§im amplitudam plastické deformace v porovnani
s materidlem cyklovanym v rezimu bez prodlev. Nartst amplitudy plastické deformace
je Caste¢né spojen s relaxaci napéti béhem prodlev v tahovém a tlakovém vrcholu
hysterezni smy¢ky. Carkovana kiivka na obr. 4.6a uvazuje korekci amplitudy plastické
deformace, kde je od celkové hodnoty plastické deformace odectena hodnota relaxacni
deformace Aep,. a je tak ziskana efektivni hodnota plastické deformace. Cyklovani
v obou rezimech TMF vedlo k posunu cyklické deformacni k vys$§im hodnotdm
amplitudy napéti v porovnani s cyklickym zatéZovanim bez prodlev (modra kiivka).

4.2.3. KrivKky Zivotnosti
Kiivky nizkocyklové tinavy bez prodlev a s prodlevami za konstantni teploty 900 °C
a pii zkouskach termomechanické tinavy v teplotnim rozsahu 500 — 900 °C v rezimech
IP a OP nepovlakované superslitiny MAR-M247 jsou v disertacni praci prezentovany vV
reprezentacich amplitudy napéti c,, amplitudy plastické deformace &, a amplitudy
celkové deformace &; na poctu cykll do lomu. Pro tcely této publikace jsou graficky
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znazornény pouze kiivky Zivotnosti v reprezentaci celkové deformace (obr. 4.7). V této
reprezentaci je mozné pozorovat negativni vliv jak cyklického zatézovani s prodlevami,
tak zatézovani v obou rezimech termomechanické tGnavy na unavovou Zivotnost
superslitiny MAR-M247, kdy nejvétsi posuv nastal v ptipadé zkousek nizkocyklové
unavy s prodlevami. Tento rezim cyklovani vedl az k ¢tyinasobnému zkraceni
unavového zivota. Nejméné drastické bylo zatéZzovani v rezimu OP tésné nasledované
rezimem IP, ktery vedl, co se tyCe Zivotnosti, jen k nepatrné lepSim vysledkim nez
rezim cyklovéni s prodlevami.

(a) (b)
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Obr. 4.7: K¥ivky inavové Zivotnosti nepovlakované superslitiny MAR-M247 v reprezentaci celkové
deformace vs. N¢ pro zkousky provedené (a) za konstantni teploty 900 °C (b) v teplotnim intervalu
500 - 900 °C.

4.2.4. SEM pozorovani

V pribéhu vysokoteplotnich tnavovych zkousSek dochézi na povrchu k tvorbé
tenkého oxidického filmu bohatého na chrom a hlinik, tedy prvka s vysokou afinitou ke
kysliku, ktery nasledné chrani superslitinu vaci dal§i degradaci. Jako prvni dojde
k vytvofeni svrchni vrstvy Cr,O3 a jakmile je vyCerpan fond chromu, v blizkosti
povrchu, dojde k od¢erpavani hliniku z precipitati a tvorbé Al,O3 filmu. Tento proces
vede Kk ochuzeni tenké podpovrchové vrstvy o y° precipitaty (obr. 4.8). Hloubka

ochuzené zony je ¢asove zavisla a roste s dobou vysokoteplotni expozice (8 az 12 pum).
7 Y;;;-“ . Jakmile dojdg kiniciaci navové trhliny,
o g je ochranny oxidicky film naruSen a jsou
vytvofeny nové povrchy, které rychle
oxiduji, a v okoli trhliny opé&tovné dochazi
k tvorbé o y’ precipitaty ochuzené zony
stejnym mechanismem. Obr. 4.9a ukazuje
mapy  relativni  koncentrace = prvki
(jmenovité¢ Al, Cr, O a Ni) v blizkosti
povrchu vzorku a sekundarni trhliny
u vzorku zatézovaného bez prodlev (doba
zkouSky pfiblizné 15 hodin). V tomto
: R ' meezey, pripade nedoslo k vycerpani chromu v okoli
Obr. 4.8: Podpovrchova zéna ochuzena o y  trhliny, jehoZz nasledkem by byl zvySeny
precipitity po zkouskich nizkocyklové unavy transport Al k povrchu trhliny a tvorba
za konstantni teploty 900°C. Al,O;. Zbéna ochuzena o precipitaty tak
v okoli trhliny a na jejim Cele nepiesahuje 1 pm. V piipadé zkousky s prodlevami
(obr. 4.9b) je mira oxidace Vv okoli sekundarnich trhlin znatelng&j$i a rovné€z i zona
ochuzena o vy’ precipitity dosahuje nckolika jednotek um pravée v disledku

dlouhodobéjsi expozice na teploté 900 °C (doba zkousky ptiblizn€ 120 hodin).

Pl
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25 pm
Obr. 4.9: EDS mapy zoxidovanych
sekundarnich  unavovych  trhlin  po
zkouskach izotermické unavy za teploty
900 °C (a) bez prodleyv, (b) s prodlevami.

Pozorovani vyvoje povrchového reli¢fu
a mist iniciace unavovych trhlin bylo provedeno
na vybranych zkuSebnich ty¢ich (jejichz mérmné
délky byly pted unavovym zatéZovanim
mechanicky a elektrochemicky vylestény), na
metalografickych  vybrusech a lomovych
plochach. Na né&kterych  mistech, ktera
predstavuji vhodné€ orientovana zrna, v nichz
dochazelo kintenzivni lokalizaci plastické
deformace, se ojedin¢le vyvinul vyrazny
povrchovy  relief ve  formé  kratkych
preruSovanych  stop, jez jsou tvofeny
extrudovanym materidlem nad rovinu piivodniho
povrchu (obr. 4.10a). Tyto stopy byly
pozorovany pouze v oblasti vysokych amplitud
celkové deformace. Podobné stopy byly
nalezeny na télesech, ktera byla zatéZovéana
s prodlevami (obr. 4.10b). Ze snimku je patrné,
Ze tyto stopy jsou pomérné vyvinutéjsi a jsou
mirné zvinéné. Na obrazku 4.11 je fez jedné
takové stopy, na némz je vidét, Ze stopy jsou
tvofeny prevazné oxidy prvka s vysokou
afinitou ke kysliku kolem extrudované matrice.
Prorustani oxidickych extruzi do materialu
superslitiny muze vést kiniciaci Unavovych
trhlin. ZkuSebni ty¢e cyklované na stfednich

a nizkych amplitudach celkové deformace jsou vystaveny vyrazné mens$i cyklické
plastické deformaci. Tato skutecnost se projevila na povrchu pozorovanych zkusebnich
ty¢i absenci povrchového reliéfu. Sporadicky vyskyt povrchovych stop naznacuje, Ze
markantnéj$i vyznam z hlediska iniciace unavovych trhlin maji hranice dendritickych

zrn, kiehké karbidické faze a lici defekty.

o o e

‘w ot

——— &
; osa zatézovani 4

L s
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# T e

Obr. 4.10: Povrchovy reliéf lesténych zkusebnich ty¢i po zkouskach nizkocyklové dnavy (a) bez

prodlev, (b) s prodlevami.
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25 pm

Obr. 4.11: Rez oxidickou extruzi zkuSebni tyfe zatéZované v rezimu cyklovani s prodlevami za
teploty 900 °C (g, = 0,5 %), (a) SEM snimek (b) EDS mapy chemického sloZeni oxidické extruze.
Na povrchu zkuSebnich ty¢i cyklovanych ve vSech rezimech zatézovani jsou
1 mista nukleace unavovych trhlin, v jejichZ okoli nebyly z4dné viditelné stopy po
lokalizaci cyklické plastické deformace. Typy mist nukleace jsou pro vSechny rezimy
zatézovani stejné a lisi se pouze svou &etnosti. Castymi zdroji iniciace inavovych trhlin
za vysokych teplot jsou hranice zrn (obr. 4.12a), rozpadlé a zoxidované MC a M33Cs
karbidy (obr. 4.12b), které jsou vyrazné kieh¢i nez okolni matrice, dale rozhrani
hrubych a jemnych precipitati (obr. 4.12¢) a vnitini slévarenské defekty (obr. 4.12d).

a)” |

v

Obr. 4.12: Preferen¢ni mista iniciace inavovych trhlin a jejich Sif¥eni p¥i zkouSkach nizkocyklové
unavy (a) hranice zrn, (b) karbidy, (¢) rozhrani hrubych a jemnych precipitati, (d) vnitini
slévarenské defekty.
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4.2.5. TEM pozorovani

Deformaéni chovani superslitiny MAR-M247 pfi Gnavovém zatézovani je
charakterizovano pohybem dislokaci. Na zékladé SEM pozorovani byly vybrané
zkusebni tyCe po zkouskach izotermické a termomechanické nizkocyklové unavy
superslitiny MAR-M247 analyzovany pomoci transmisni elektronové mikroskopie
(TEM). Jak jiz bylo zminéno v kapitole 4.1, je mikrostruktura materialu znacné
heterogenni. Pozorovani, jak jsou prezentovana v této kapitole, odhalila zna¢né rozdily
Vv uspotadani dislokaci a dislokacni hustoté¢ mezi oblastmi s kubickymi y” precipitaty
a oblastmi s hrubymi y”~ precipitaty. K této heterogenité disloka¢ni struktury nemalou
mérou piispiva orientace daného zrna vici ose zatéZovani a stejné tak 1 velikost
amplitudy plastické deformace a teplota. Dislokace byly v pfipadé izotermickych
zkouSek nizkocyklové tnavy homogenné soustiedény uvnitf y matrice a/nebo na
rozhraniy /vy’

Na TEM snimku 4.13 pofizené¢ho z folie nepovlakované zkuSebni tyCe zatéZované
v rezimu zkousek izotermické unavy bez prodlev v oblasti nizkych amplitud celkové
deformace (ea = 0,19 %, €5 = 0,0011 %) je mozZné pozorovat oblast kubickych
precipitatii. Tyto oblasti jsou typické nizkou dislokac¢ni hustotou a vysokym poctem
vrstevnych chyb, které se vyskytovaly hned na n€kolika vhodnych skluzovych rovinach
typu {111} s vysokym Schmidovym faktorem. Detail na obr. 4.13b ukazuje vrstevnou

chybu tvotenou dvema parcialnimi dislokacemi ptfitomnou v kubickém vy’ prec1p1tatu
= & Osa zatézovani [4 3 7]

% B [25 3]

S {(T1 D10 1]} =0441

Obr. 4. 13 Dislokaéni struktura po zkouskach izotermické tinavy bez prodlev za teploty 900 °C
(a) Vrstevné chyby v oblasti s nizkou dislokacni hustotou, (b) detail vrstevné chyby.

Dislokacni struktura nepovlakované superslitiny MAR-M247 po zkouskach
izotermické tnavy bez prodlev cyklované v oblasti s vysokou amplitudou celkové
deformace (g2 = 0,5 %, €ap = 0,104 %) je vidét na obr. 4.14. Na snimku 4.14a je ukazana
oblast kubickych ¢y’ precipitatli s pomérné heterogennim rozlozenim dislokaci, které
jsou primarn¢ shlukovany do kanalti matrice y. Rovnéz byly pozorovany dislokace
presekavajici y* precipitaty. Obr. 4.14b dokumentuje dislokaéni strukturu v oblasti
hrubych precipitatii stejného zrna. Disloka¢ni hustota v kandlech matrice je vyrazné
vyssi, nez je tomu v oblasti kubickych y* precipitati, coz je zapfiéineno vyraznou
povrchovou ¢lenitosti hrubych precipitati. Dislokace jsou v hrubych y” precipitatech
pfitomny pouze ojedinéle, protoze y  precipitaty byly primarné obchazeny Splhem
dislokaci.
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Obr. 4.14: Dislokaéni struktura pozkouékéch izotermické l.’lllaVi’ bei}pl;odlev za teploty 900 °C
(a) oblast kubickych precipitati, (b) oblast hrubych komplexné tvarovanych precipitati.

B[58 8] ) e Po zkouskach izotermické
Osa zatizeni [1 3 6] unavy bez prodlev bylo mozné
vyjimecné pozorovat lokalizaci
plastické deformace do
persistentnich skluzovych pasa,
které protinaly y matrici 1 7y’
precipitaty (obr. 4.15). Hustota
dislokaci je v pasech pomérné
vysoka a dislokace jsou
uspofadany podél skluzové
roviny (111).

TEM snimek 4.16 byl
Obr. 4.15: Lokalizace plastické deformace do Psp pofizen z folie zkuSebni tyce
(€a= 0,5 %, €45 = 0,104 %); TEM. cyklované s  prodlevami.
Amplituda plastické deformace byla ve
srovnani s izotermickymi  zkouskami  bez
prodlev pii srovnatelné amplitudé celkové
deformace né¢kolikandsobneé vyssi. I tak ale
nebyla disloka¢ni hustota v materidlu vyrazné
vy$$i. TEM  snimky ukazuji relativné
homogenni disloka¢ni substrukturu s nizkou
dislokac¢ni hustotou. Tvorba vrstevnych chyb,
které jsou typické pro izotermické zkouSky bez
prodlev v oblasti nizkych amplitud, je zcela
potlacena. Dislokace jsou ptitomny vyluéné
V kanalech y matrice a pfi svém pohybu obchazi
y" precipitaty a v samotnych y’ precipitatech
jsou piitomny pouze ojedinéle.

Obr. 4.16: Disloka¢ni struktura po V pfipadé¢ termomechanické unavy, kdy
zkouskach izotermické unavy s prodlevami teplota v Case neni konstantni, se mohou
za teploty 900 °C - oblast kubickych y* yplatiiovat jak vysokoteplotni, tak nizkoteplotni
€2 = 0,25 % £, = 0,0797 %. mechanismy deformace a dislokacni struktury
se stavaji vice komplikovanymi. Obr. 4.17 ukazuje vyraznou lokalizaci cyklické
plastické¢ deformace do kandli matrice a to 1 v piipadé zkuSebni tyce, kterd byla
zatézovana v oblasti nizkych amplitud celkové deformace (eamech = 0,17 %,
gap = 0,0007 %). Cyklovani v oblasti vysokych amplitud vedlo k vyraznému nartistu

011
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dislokaéni  hustoty.  Dislokace se  jiz
nesoustied’uji pouze do snadno
deformovatelnych oblasti y matrice, ale jsou
pfitomny i vy’ precipitatech a vytvaii slozité
propletené struktury.

Obr. 4.18 dokumentuje disloka¢ni strukturu
po zkouskéch termomechanické unavy v rezimu
OP. Lze pozorovat vyrazné rozdily v dislokaéni
hustot¢ v zavislosti na zvolené amplitudé
mechanické deformace. I ptes téméf o ad vyssi
hodnotu plastické deformace je dislokacni
hustota v rezimu OP v oblasti nizkych amplitud
% . mechanické deformace vyrazné niz$i, nez je
Obr. 4.17: Dislokaéni struktura po tomu Vv piipad¢ cyklovani v rezimu IP. Pfitomné
zkouSkich  termomechanické  dnavy (jslokace jsou ukotveny v zilivech hrubych
v teplotnim intervalu 500 - 900 °C precipitati. ZvySeni amplitudy mechanické
VvV rezimu IP

deformace mélo za néasledek vyrazny nartst
poctu dislokaci. Na obr. 4.18b je mozZné sledovat lokalizaci cyklické plastické
deformace do kratkych disloka¢nich past. Detailni TEM analyzou tohoto mista bylo
zjisténo, Ze lokalizace plastické deformace do pasu je uskuteénéna podél roviny (111).
Tyto pasy jsou navic ptekiizeny hranovymi dislokacemi s Burgersovym vektorem b
[110] na roving (111). Tato struktura byla pozorovéna pouze v piipadé cyklovani

Vv rezimu OP a siln€ pfipomina zebtikovitou strukturu PSP.
y S L o4 7 [N

+ Osa zatézovani [1 8 2]
B[150]
SF {(111)[110]}= 0,479
SF {(111)[1101}=0.414
Obr. 4.18: Disloka¢ni struktura po zkouskich termomechanické unavy v teplotnim intervalu
500 — 900 °C v rezimu OP (a) oblast hrubych precipitati (€amech = 0,19 %, €., = 0,0043 %), (b) husta
dislokacni sit’ s naznaky lokalizace (€amech = 0,5 %, €5p = 0,0919 %).

4.3.1z0termickd a termomechanicka unava povlakované superslitiny

MAR-M247

4.3.1. Krivky zpevnéni/zmékceni

Oba rezimy zatézovani za konstantni teploty jsou typické podobnym charakterem
napétové odezvy na vnéjsi zatizeni (obr. 4.19). U cyklovani s amplitudou celkové
deformace &, > 0,26 % je pozorovano cyklické zmékéeni materialu v celém rozsahu
unavového zivota. Vyrazngjsi zmekceni nastava v piipadé cyklovani s prodlevami, kdy
pro amplitudu celkové deformace &, < 0,5 % je pokles amplitudy napéti 35 MPa.
Stabilni napétové chovani materidlu na cyklické zatéZovani je typické pro zkouSky
provedené s amplitudou celkové deformace €, < 0,25 %, kdy nedochazi ani v pocatecni
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fazi ke zmekeeni ¢i zpevnéni superslitiny MAR-M247. Ke konci tnavového Zivota je
mozné sledovat pomérné dramaticky pokles amplitudy napéti, ktery je spojen s Sifenim
unavové trhliny.

(a) e [%] (b) e, [%]
S0 900°C | . 067 800 900°C 0,60

| : o o

o38 0.30

o
ocooo
o)
WO®Oo

o, [MPa]

I

o

o
=)
)
N

0100 10" 102 10® 10“ 105 10° 200100 10" 102 10® 10* 10°
N [cykly] N [cykly]

Obr. 4.19: Krivky cyklického zpevnéni/zmékleni nepovlakované superslitiny MAR-M247 pii
zkouskach izotermické tinavy za teploty 900 °C (a) bez prodlev, (b) s prodlevami.

Charakter kiivek cyklického zpevnéni/zmekcéeni povlakované superslitiny MAR-M247
v rezimech IP a OP koresponduji s trendem, ktery je mozné sledovat u nepovlakované
superslitiny a jsou pro povlakovanou superslitinu prezentovany na obr. 4.20. Zatézovani
s amplitudou mechanické deformace &ymecn > 0,35 % Vrezimu IP vede k cyklickému
zpevnéni v majoritni ¢asti tinavového Zivota a je nasledné vystiidan cyklickym zmé&kcenim,
které je v ptfimé relaci s $ifenim tnavové trhliny. Snizeni amplitudy mechanické deformace
pod hodnotu 0,35 % vede ke stabilni napétové odezvé materialu (obr. 4.20a). Po pocatecni
stabilni odezvé (pfiblizné 10 cykld) je mozné pozorovat mirné cyklické zpevnéni
povlakované superslitiny MAR-M247 i v OP rezimu zatézovani (obr. 4.20b). Stabilni
napétovou odezvu materidlu na vnéj$i zatizeni je mozné sledovat béhem cyklovani
s amplitudou mechanické deformace €amecn < 0,25 %.

(a) E:amech [%] (b) Samech [0/01
700 TME - IP > 0,50 700 TMF - OP 0,50
005, 500-900°C 500-900°C|
600 P "%, © 0lss _ 800 - 05
— o oovaEs © 0,30 @ ‘ 0,25
& 500 PR 0,22 L 500 [o ossamo™® o 0,20
< 3 E o
:;400 r ©” 400 |
B P R R 300 | ooty
200 n T L1l Ll L1l IR 200 il L wrm dbddaaul 1 il ‘//L_w.-m- TR
10° 10" 102 10%® 10* 10° 10° 10" 102 10%® 104 10°
N [cykly] N [cykly]

Obr. 4.20: krivky cyklického zpevnéni/zmékéeni povlakované superslitiny MAR-M247 pii
zkouskach termomechanické inavy v teplotnim intervalu 500 — 900 °C v rezimu (a) IP, (b) OP.
4.3.2. Cyklicka deformacéni krivka

Vysledné kiivky pro jednotlivé typy zatézovani jsou z divodu lepsi prehlednosti
vyneseny separatné a jsou porovndny s cyklickou deformacni kiivkou nepovlakovaného
materialu. Ve vSech piipadech méla aplikace TEBC povlaku stejny ucinek, a to
posunuti cyklické deformacni kiivky K niz§im hodnotam amplitudy napéti v porovnani
s nepovlakovanym materidlem. Vyznamny posun k niz§im hodnotdm amplitudy napéti
1ze pfisuzovat absenci mechanickych vlastnosti keramického povlaku. Z tohoto diivodu
byla provedena korekce, kdy za nosny material byl povazovan pouze substrat
a vazebny povlak. Korekce je v grafech 4.21 a 4.22 vynesena ¢ernou cerchovanou
carou.
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Obr. 4.21: Cyklické deformaéni kfivky povlakované superslitiny MAR-M247 zatéZované
V reZimu izotermické nizkocyklové tinavy za teploty 900 °C (a) bez prodlev, (b) s prodlevami.

(a) (b)
900 r TMF - IP oy 900 TMF - OP
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Obr. 4.22: Cyklické deformacni kiivky povlakované superslitiny MAR-M247 ziskané ze zkouSek
termomechanické inavy v teplotnim intervalu 500 — 900 °C v rezimu (a) IP, (b) OP.
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10! 102 103 104 105
N, [cykly]
Obr. 4.23: K¥Fivky f1navové Zivotnosti
povlakované superslitiny MAR-M247

Vv reprezentaci celkové deformace vs. N; pro
izotermické inavové zkousky za teploty 900
°C v rezimu (a) bez prodlev (b) s prodlevami.

4.3.3. Krivky Zivotnosti

Ktivky Zivotnosti materialu v reprezentaci
amplitudy celkové deformace na poctu cykli do
lomu jsou uvedeny na obr. 4.23 a 4.24. Diagram
na obr. 4.23a ukazuje mirny narust Gnavového
zivota v ptipadé izotermickych zkousek bez
prodlev. Ponékud markantnéj$i pozitivni efekt
Vv celém rozsahu sledovanych amplitud ma vrstva
v ptipadé cyklovani s prodlevami (obr. 4.23b),
kdy je unavova zivotnost pro nejvyssi amplitudy
deformace az dvojnasobna, ale s poklesem
amplitudy deformace je pozitivni vliv TEBC
povlaku postupné¢ redukovan. Na zéklade
obr. 4.24b lze konstatovat, ze cyklovani
povlakované = slitiny vrezimu OP  vede
K vyraznému zkraceni inavového Zivota v oblasti
vysokych amplitud mechanické deformace.
Kiivky  nepovlakovaného a  povlakovaného
materialu se protinaji pfiblizné v 2100 cyklu.
Vrezimu IP je situace podobna (obr. 4.24a).
Mirné zhorSeni tnavového Zzivota je patrné pro
oblast vysokych amplitud mechanické deformace.
Kiizeni kfivek Zivotnosti ovSem nastava dfive,
a to v N = 386. Dale jiz ptevlada pozitivni efekt
TEBC na tnavovou Zivotnost.
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Obr. 4.24: K¥ivky unavové Zivotnosti povlakované superslitiny MAR-M247 v reprezentaci celkové

deformace vs. N¢ pro termomechanické unavové zkousky v teplotnim intervalu 500 — 900 °C v
reZimu (a) IP (b) OP.

4.3.4. SEM pozorovani

Na obrazcich 4.25 az 4.30 potizenych v BSE zobrazovacim modu je ukazana

mikrostruktura obou typli TEBC povlaki v podélnych fezech zkuSebnich ty¢i po

zkouskach izotermické a termomechanické tinavy. Mikrostruktura TEBC po tnavovych

zkouskach 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.
5 [0 o e i T o5

L e R

%

MAR-M247 MAR-M247
Obr. 4.25: Mikrostruktura TEBC povlaku po zkou$kach izotermické unavy bez prodlev za teploty
900 °C — g, = 0,30 % (a) kompaktni oblast s kapilarnimi trhlinami ve svrchni vrstvé povlaku

a naznakem delaminace, (b) delaminace svrchni vrstvy povlaku, (¢) delaminace YSZ mezivrstvy,
(d) detail spojeni trhlin v BC a §ii‘eni inavovych trhlin.
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Na obr. 4.25 je ukazana variabilita
poskozeni TEBC povlaku béhem zkousek
nizkocyklové unavy bez prodlev. Snimek
7.25a dokumentuje relativné kompaktni
oblast povlaku, kde CoNiCrAlY vazebny
povlak a YSZ mezivrstva TEBC povlaku jsou
bez znamek poruseni. Ve svrchni vrstvé je
mozné pozorovat pomérn¢ malou cetnost
8 trhlin kolmych na osu zatézovani a jisté
naznaky pocinajici delaminace piiblizné
Vv tfetiné tloustky povlaku. Na obr. 4.25b je
ukazano misto vzdalené piiblizn¢ 1 mm od
magistralni trhliny. V tomto mist& byl povlak
porusen delaminaci ve svrchni vrstvé
povlaku. Ve vzdalenosti pfiblizn¢ 200 pm od
magistralni trhliny dochazelo k delaminace
.5 povlaku v YSZ wvrstvé blizko rozhrani

i s vazebnym CoNiCrAlY povlakem
_ (obr. 4.25c). Delaminace TEBC povlaku, at’
- uz svrchni BAS vrstvy nebo YSZ vrstvy, se
jevi spiSe jako duasledek findlniho dolomu nez
& .. Unavového poSkozeni. Na snimku 4.25¢ jsou
PRVALLVEIRE 5 patrné unavové trhliny, jez iniciovaly
Obr. 4.26: P¥iklady iniciace z povrchu povlaku a které se v keramické
po zkouSkach izotermické tnavy bez prodlev vrstvé povlaku §ifi pfiblizné kolmo na osu
za teploty 900 °C (a) povrchovd nukleace ,.1556yani a v misté rozhrani s metalickym
trhlin v TEBC povlaku, (b) podpovrchova , fy s
nukleace na rozhrani YSZ/CoNiCrAlY. vazebnym povlakem Se, mirné odklanéji od
ptvodniho sméru. Detailni pohled na Sifeni
trhliny ve vazebném povlaku a nasledna penetrace trhliny do substratu je ukazan na
obr. 4.25d. Dvé puvodné separatni trhliny, které spolu sviraji thel ptiblizné 60°, se ve
vzdalenosti 50 um od rozhrani se substratem spojuji v jednu. Na rozhrani se substratem
se trhlina $ifi necelych 10 um po rozhrani a nésledné pronikd do substratu niklové
superslitiny MAR-M247, kde se §iii opét kolmo k ose zatéZovani. Cerné §ipky na obr.
4.25d oznacuji moznéa mista iniciace navovych trhlin na rozhrani vazebného povlaku
a superslitiny MAR-M247 v misté, kde jsou ukotveny reliktni Al,O3 ¢astice po tryskani.

Cetnymi misty iniciace unavovych trhlin je povrch. Toto tvrzeni plati jak pro
materialy kovové, tak i pro keramické, jak je mozné vidét z obr. 4.26a. Trhlina vznikla
v disledku cyklického naméhani je orientovana kolmo na osu zatéZovani 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 podléhd oxidaci
a vytvari vrstvu tepelné aktivovanych kiehkych oxida, které vnaseji do materidlu silna
pnuti, jez mohou na vhodnych mistech akcelerovat iniciaci unavovych trhlin, jak je
vidét z obr. 4.26b.

Proces porusovani TEBC povlaku béhem zkousek izotermické tinavy s prodlevami
neni nepodobny tomu bez prodlev. Na obr 4.27a je mozné vidét kompaktni oblast
TEBC povlaku s tadou tnavovych trhlin, které byly pfitomny ve vazebném povlaku
(bil¢ sipky). Mista oznacena cernymi Sipkami oznacuji mista iniciace iinavovych trhlin
na rozhrani se superslitinou MAR-M247 opét v blizkosti ¢astic Al,O3 nebo piimo na
ukotvenych Al,O3 ¢asticich. Tento zplisob iniciace je mnohem castéjsi u zkousek
sprodlevami nez u zkouSek provedenych bez prodlev. K delaminaci jedné
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z keramickych vrstev povlaku opét dochazi v blizkosti magistralnich trhlin. Obr. 4.27b
ilustruje delaminaci BAS povlaku pfiblizné 300 um od unavové trhliny. Blize
magistralni trhliné doslo k Gplné delaminaci a svrchni vrstva TEBC povlaku chybéla
upln€. Svrchni vrstva povlaku je pomérné vice posSkozena, nez tomu bylo v piipadé
cyklovani bez prodlev (4.26a). Delsi doba vysokoteplotni expozice piispiva
I k intenzivnéjsi degradaci vazebného povlaku.

MAR-M247 CastlceE { r”CoN1CrA1Y ;- 7
Obr. 4.27: Mikrostruktura TEBC povlaku po zkouskach izotermické unavy s pl’odlevaml za teploty
900 °C - g, = 0,30 % (a) piehledovy snimek s Fadou trhlin v CoNiCrAlY vazebném povlaku,
(b) detail trhlin v svrchni vrstvé povlaku

Poskozeni TEBC povlaku béhem zkousek termomechanické tnavy mélo tadu
spole¢nych rysu s degradaci TEBC povlaku béhem izotermickych navovych zkousek.
Typickou delaminaci v blizkosti rozhrani BMAS/YSZ nebo YSZ/CoNiCrAlY bylo
mozné pozorovat nezavisle na modu termomechanické unavy (obr. 4.28 a 4.29).
Obr. 4.28a ukazuje delaminaci obou keramickych vrstev povlaku a jejich Sikmé spojeni
trhlinou napfi€¢ YSZ povlakem. Mirn¢ vySs$i poérovitost BMAS povlaku umoziiuje
trhlindm vétsi volnost ve sméru §ifeni a vyuZzivat tak oslabena mista a ménit smér Sifeni
(obr. 4.28b). I ptesto je smér $ifeni vétSiny trhlin v povlaku pfevazné kolmy na osu
zatézovani. 1 pres velkou amplitudu mechanické deformace byly trhliny v TEBC
povlaku po zkouSkach termomechanické unavy vrezimu IP pomérné ojedinélou
zalezitosti. Trhliny, které nukleovaly na povrchu, byly Casto zastaveny na rozhrani
YSZ/CoNiCrAlY a jen sporadicky pronikaly do vazebného povlaku nebo piimo do
substratu. Toto ovSem neplati v piipadé cyklovani v rezimu OP. Trhliny v TEBC
povlaku byly mnohem cetnéjsi a rovnéz delaminace povlaku se projevila v daleko
vétsim rozsahu (obr. 4.29). Iniciace unavovych trhlin se odehravala predev§im na
rozhrani YSZ/CoNiCrAlY nebo v samotném substratu v blizkosti Al,O3 tryskacich
castic.

Delaminace

MAR-M247 : MAR-M247 v
Obr. 4.28: Mikrostruktura TEBC povlaku po zkou$kach termomechanické tnavy v teplotnim
intervalu 500 — 900 °C v rezimu IP (2) €nech = 0,22 % (b) &, = 0,45 %.
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\Delaminace
CoNiCrAlY

MAR-M247 MAR-M247 :
Obr. 4.29: Mikrostruktura TEBC povlaku po zkouskach termomechanické unavy Vteplotnlm
intervalu 500 — 900 °C v rezimu OP (a) €3mech = 0,20 % (b) £, = 0,35 %.

Béhem vysokoteplotnich inavovych zkousek 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 riznou dobou vysokoteplotni expozice je ukazan na obr. 4.30.
Tloustka oxidického filmu je timérna dobé expozice. Primérna tloustka pro nejkratsi
(ptiblizn€ 2 hodiny na teplot¢ 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,O3 (TGO) se nevytvafi pouze na rozhrani vazebného povlaku sYSZ
keramickou vrstvou, ale také uvnitf samotného vazebného povlaku na rozhrani
jednotlivych splati a/nebo v blizkosti defektl, jako jsou napf. pory nebo jiné strukturni
nehomogenity. Na metalografickém vybrusu zkuSebni tyCe zatéZované v rezimu
s prodlevami s g, = 0,22 % (obr. 4.30b) byla vytvoiena souvisla vrstva TGO tvofena
nejen Al,O3 oxidy ale 1 komplexmml oxidy (spinely) na bazi Cr, Ni, Co a AL

Obr 4. 30 Vrstva tepelne aktlvovanych 0x1du po zkouskach izotermické unavy za teploty 900 °C
(a) bez prodlev g, = 0,15 %, doba expozice p¥iblizné 35 hodin, (b) s prodlevami g, = 0,22 %, doba
expozice priblizné 250 hodin.
4.3.5. Analyza poskozeni

Synergické pulsobeni nékolika degrada¢nich mechanismi béhem cyklického
namahani s vloZzenymi prodlevami za zvySenych teplot 1ze rozdélit na jednotlivé slozky
poskozeni, jmenovité¢ na slozku Unavovou, creepovou a interakcéni slozku a stanovit
jejich podil na celkovém poskozeni. Obr. 4.31 ukazuje vysledky analyzy poskozeni po
zkouskach izotermické tnavy s prodlevami v reprezentaci proporcionalniho poskozeni
na po¢tu cykla do lomu Nt Je uvazovano, ze tok vakanci a substitu¢nich atomu je
reverzibilni a tvorba kavit mize byt v piipadé symetrického zatézovani s prodlevami
potlacena a creepova slozka je tak téméi zanedbatelnd a nejvétsi podil na poskozeni ma
unava materidlu, oxidace a jejich interakce.
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Obr. 4.31: Analyza poSkozeni po zkouskach izotermické unavy s prodlevami za teploty 900 °C
(a) nepovlakovana superslitina MAR-M247, (b) povlakovana superslitina MAR-M247.

5. Zavéry

Mikrostruktura

o MAR-M247 — Niklova superslitina byla tvofena hrubymi dendritickymi zrny
s prumérnou velikosti 2,1 mm. Navzdory izostatickému lisovani za tepla, kdy bylo
dosazeno vyrazného snizeni licich defektii, byly ve zkuSebnich télesech nalezeny
lici defekty svelikosti do 200 pm. 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
Y’ precipitatl je trojiho druhu. Okraje dendritickych vétvi jsou lemovany oblastmi
S hrubymi y* precipitaty s velikosti v jednotkdch pm a jasné ohranicuji oblasti
S kubickymi " precipitaty S primérnou délkou hrany 460 nm. V fecisti y matrice
byly dispergovany jemné sférické y” precipitaty s velikosti ptiblizné¢ 50 nm.

o TEBC povlaky — Na zku$ebni 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  (AlgSi,O13)
a hexacelsianu (BaAl,Si,Og). Pro zkousky termomechanické tnavy byl svrchni
keramicky povlak tvofen smési mullitu (AlSi,013), spinelu (MgAl,O4) a BaCOs.
Mikrostruktura po APS depozici vykazuje typickou splatovou morfologii.

Kr¥ivky zpevnéni/zmékcéeni — Zkousky izotermické tinavy s prodlevami povlakovaného
1 nepovlakovaného materialu ukazuji cyklické zmékcéeni v celém rozsahu testovanych
amplitud celkové deformace. U zkousek bez prodlev bylo cyklické zmeékceni
pozorovano pouze Vv oblasti vysokych a stfednich amplitud celkové deformace
a v oblasti nizkych amplitud byla pozorovéana stabilni napétovd odezva superslitiny
MAR-M247. Oba rezimy termomechanické Gnavy byly charakteristické cyklickym
zpevnénim pro vysoké a stfedni hodnoty amplitud celkové deformace
a stabilni napét'ovou odezvou pro nizké hodnoty amplitudy celkové deformace.
Cyklické deformacni kiivky — \V zavislosti na typu zatézovani byla cyklickd deformacni
kiivka nepovlakované superslitiny posunuta v relaci ke kiivce reprezentujici data
z izotermickych zkouSek bez prodlev k vy$sim (zkousky s prodlevou) pifipadné niz§im
(termomechanické zkousky) hodnotam amplitud plastické deformace. Aplikace TEBC
povlaku vedla vzdy k posunu cyklické deformacni kfivky k vy$§sim hodnotdm amplitud
plastické deformace a niz§im hodnotadm amplitud napéti.
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Viiv zatéZného cyklu na unavovou Zivotnost
o Basquinova reprezentace kiivek unavové zivotnosti — Negativni vliv na tinavovou

zivotnost v této reprezentaci maji jak vlozené prodlevy, tak 1 cyklovani v rezimu IP
termomechanické tnavy. Unavova Zivotnost v rezimu OP v teplotnim intervalu
500 — 900 °C je vramci statistického rozptylu srovnatelnd s inavovou zivotnosti
materialu zatéZovaného pti konstantni teploté 900 °C bez prodlev.

Mansonova-Coffinova reprezentace kfivek unavové zivotnosti — Kiivka tinavové
zivotnosti pro zkousky izotermické unavy s prodlevami je posunutd vzhledem
ke ktivce reprezentujici zatéZzovani bez prodlev k vysSim zivotnostem. Cyklovani
V obou rezimech termomechanické tnavy v teplotnim intervalu 500 — 900 °C vedlo
ke snizeni tinavové zivotnosti v porovnani s cyklickym zatézovanim bez prodlev na
teplote 900 °C.

Kiivky Zivotnosti v reprezentaci celkové deformace — Zavedeni prodlev pfi
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 snizeni unavové zivotnosti v relaci k zakladnim zkouskam izotermické
nizkocyklové tnavy bez prodlev za teploty 900 °C.

Vliv TEBC na unavovou Zivotnost
o Basquinova reprezentace kiivek inavové zivotnosti — Aplikace TEBC povlaku méla

V této reprezentaci vzdy, nezéavisle na typech zatézovani sledovanych v této praci,
negativni vliv na Gnavovou zivotnost a to v celém rozsahu testovanych amplitud
deformace.

Mansonova-Coffinova reprezentace kiivek inavové Zivotnosti — V této reprezentaci
mél deponovany TEBC povlak vzdy pozitivni efekt na tinavovou Zivotnost.

Kiivky zivotnosti v reprezentaci celkové deformace — Nejmarkantnéjsi piinos TEBC
povlaku byl zaznamenan pro zkouSky izotermické Unavy s prodlevami. Mensi
zvySeni Unavoveé Zivotnosti v celém rozsahu testovanych amplitud nastalo
u izotermickych zkouSek bez prodlev. Kiivky unavové Zivotnosti pro
termomechanické zatéZovani v obou rezimech vykazuji ptechodové chovani, kdy
negativni vliv TEBC na inavovou Zivotnost superslitiny MAR-M247 pii vysokych

wevr

amplitudach deformace je nahrazen pozitivnim vlivem pii dlouhodobéjsich testech.

Iniciace a Siieni unavovych trhlin
o Nepovlakovana superslitina MAR-M247 — Preferenénim mistem iniciace

unavovych trhlin v pfipad€ izotermického cyklovani pii teplot¢ 900 °C byly
zoxidované¢ karbidy, interdendritické oblasti, hranice zrn a v mensi mite slévarenské
defekty uvnité materidlu. Sifeni unavovych trhlin bylo pfevazné transkrystalického
charakteru. V pfipadé¢ termomechanického namahani v teplotnim intervalu
500 — 900 °C byly dominantnim mistem nukleace unavovych trhlin karbidy
a interdendritické prostory. Sifeni tinavovych trhlin bylo smiSeného charakteru, kdy
v rezimu OP prevladalo transkrystalické Sifeni a v rezimu IP naopak interkrystalické
Sifeni tnavovych trhlin.

Povlakovana superslitina MAR-M247 — Preferenénim mistem iniciace inavovych
trhlin nezavisle na rezimu zatézovani byl povrch povlakovanych zkusebnich ty¢i.
Iniciace navovych trhlin z rozhrani jednotlivych vrstev povlaku ptipadné rozhrani
vazebného povlaku s niklovou superslitinou a rovnéz z ukotvenych AI203 ¢astice
byla velmi &asta. Sifeni trhlin v povlaku bylo pievazné kolmé na osu zat&Zovani.
Siteni unavovych trhlin v substratu se svym charakterem neli§ilo od $ifeni
unavovych trhlin v nepovlakované superslitiné MAR-M247.
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Unava s prodlevami — Analyza degrada¢nich mechanism@ uplatiiujicich se bdhem
zkousek izotermické unavy s prodlevami za teploty 900°C odhalila, Ze dominantnim
mechanismem je Gnava materidlu, kterd je nasledovana interakénim ¢lenem D aiy.
S rostouci dobou roste vliv prosttedi a klesa vliv creepové slozky poskozeni.

Termomechanickd inava — Dominantnim mechanismem poskozeni v obou rezimech
termomechanické tnavy je unava materidlu. Déle dle typu zatézného cyklu
nasleduje creepova slozka poSkozeni v ptipadé IP rezimu cyklovani, ¢i oxidacni
slozka poskozeni pro OP rezim zatézovani. Vliv tfetiho z degrada¢nich mechanismil
(creep pro IP a oxidace pro OP) je pro jednotlivé rezimy zanedbatelny.
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ABSTRAKT

Systémy tepelnych bariér na bazi oxidu zirkonicitého stabilizovaného oxidem
ytritym patii mezi komeréné nejrozsiienéj$i povrchové upravy nachézejici praktické
uplatnéni v leteckych motorech a pozemnich energetickych turbinach. Ucelem
tepelnych bariér je primarné¢ ochrana substratu pied pasobenim vysokych teplot
a rovnéZ zvyseni jeho oxida¢ni odolnost. V soucasné dobé v relaci k pomérné ¢astym
sopenym erupcim a zvySujici se intenzité¢ letecké dopravy v poustnich oblastech je
upirana pozornost smérem k novym povlakim, které budou odolavat tzv. CMAS
poskozeni a zaroven budou splilovat nejptisnéjsi pozadavky leteckého primyslu.

Specialn¢ pro tuto praci byly vyvinuty dva nové experimentalni 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 nejsvrchnéjsi
vrstva tvofena smési mullitu a hexacelsianu v poméru 70/30 hm. %. Druhy typ
nejsvrchnéjsiho povlaku, ktery byl pouzit pro termomechanické zkousky, tvotila smés
AlgSi,013 + MgAI,O, + BaCOs;. Na svrchni vrstvy povlaku navazuje komeréné
nejvyuzivanéjsi oxidem ytritym stabilizovany oxid zirkonicity. Metalicky povlak, ktery
je pfimo deponovany na substrat niklové superslitiny MAR-M247 je na bazi
CoNiCrAlY a plni kompenzaéni funkci mezi mechanickymi vlastnosti niklové
superslitiny a svrchniho keramického povlaku. Systém tepelné a environmentalni
bariéry byl deponovan technologii plasmatického nasttiku (APS).

Hlavnim cilem této prace bylo hodnoceni vlivu nové vyvinuté tepelné
a environmentalni bariéry, kterd méa vysoky potencidl pii ochrané povrchu komponent
Vv agresivnim prostfedi, na izotermické a termomechanické unavové chovani niklové
superslitiny MAR-M247. Unavové zkousky byly provedeny nejprve na
nepovlakovaném materidlu a nasledné¢ na povlakované superslitiné v rezimu fizeni
deformace s konstantni amplitudou celkové deformace. Byly zaznamenany kiivky
zpevnéni/zmekeeni, cyklické deformacéni kiivky a kiivky zivotnosti v reprezentaci
amplitudy celkové deformace, amplitudy plastické deformace a amplitudy napéti na
poctu cyklti do lomu.

Mikrostrukturni analyza superslitiny MAR-M247 a novych experimentalnich
povlaku byla provedena ve skenovacim elektronovém mikroskopu. Byla identifikovana
mista iniciace a byl popsan proces Sifeni Unavovych trhlin. Dislokaéni struktury
povlakované 1 nepovlakované superslitiny byly studovany v transmisnim elektronovém
mikroskopu.

Hlavnim pfinosem této dizertacni prace jsou zjiSt€né parametry nizkocyklové inavy
povlakované a nepovlakované superslitiny MAR-M247 a identifikace mechanizm
poskozeni pro jednotlivé druhy zatézovani. Dosazené vysledky umozni piesnéjsi

wevr
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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,013 + MgAl,O4 + BaCOg3 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.
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