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1 UVOD

Superslitiny jsou materialy vyznacujici se dlouhodobou vysokou pevnosti a korozni
odolnosti za teplot nad 650 °C. Podle majoritnich kovl se superslitiny déli do dvou
zakladnich skupin, a to na superslitiny na bazi niklu (pfip. niklu a Zeleza) a superslitiny
na bazi kobaltu. Superslitiny na bazi niklu a zeleza se zpeviuji precipitaci
intermetalické faze a karbidy [1]. Vyuzivaji se v mnoha oblastech, napiiklad
V chemickém primyslu (korozni odolnost), energetickych zatizenich, vesmirné
technice a automobilovém primyslu. Dominantni postaveni maji ve vyrobé
turbodmychadel a lopatek pro letecké motory a plynové turbiny.

Soucasti leteckych motort a plynovych turbin jsou vystaveny rliznym druhiim
vzajemné interagujicich zplisobi namahani. Pii nab¢hu (,,start up* efekt) a vypnuti
(,,shut down* efekt) leteckych motort a plynovych turbin je charakteristickd zména
teploty vedouci ke zméné fyzikdlnich a materialovych vlastnosti a soucasné
Kk ptisobeni slozitého silového namahani. B€hem stacionarniho provozu jsou lopatky
turbin namahany vysokou teplotou a vysokym stfednim napétim om, zpisobenym
odstiedivou silou plisobici na lopatky, a také vysokofrekvenéni amplitudou napéti o,
ktera je zplisobena vibracemi lopatek (az tisice Hz, v zavislosti na otackach, geometrii
lopatky aj. [2]). Pti provozu leteckych a plynovych turbin tedy dochazi k interakci
vysokocyklove unavy a creepu.

Obecné plati, Ze zivotnost materialu S rostouci cyklickou slozkou o, pii stejném
sttednim napéti oy klesa. U nckterych niklovych superslitin vSak byla pozorovana
anomalie, Kkdy Srostouci amplitudou napéti Zivotnost pii interakci
unava-creep roste. V urcitém rozmezi ma tedy rostouci amplituda napéti, pii stejném
sttednim napéti, pozitivni vliv na Zzivotnost materialu. Je to dano rozdilnym
mechanismem poskozeni pfi inavé a creepu, které se mohou pii vzajemné interakci
vyrazn¢ ovliviiovat. VIiv kombinovaného namahani vysokocyklovou unavou
a creepem na zivotnost niklovych superslitin neni jesté pfili§ dobie popsan, prestoze
prvni experimentalni poznatky byly ziskany jiz pfed fadou desetileti, napt. na slitinach
Nimonic 80A a Nimonic 90 [3].

Ptedlozena prace se zabyva odezvou niklovych superslitin na inavové naméhani
a na namahani, pti kterém se projevuje interakce poskozeni inava-creep. Cilem prace
je charakterizace a porovnani unavového chovani superslitin  MAR-M 247
a IN 713LC pfi teplotach 800, 900 a 950 °C, a popis chovani téchto superslitin béhem
kombinovan¢ho namdhani. Nedilnou soucésti této prace je vyjma rozsdhlého
experimentalniho programu 1 popis zakladnich mechanismi poskozeni zminénych
superslitin.

1.1 MECHANISMY UNAVOVEHO A CREEPOVEHO POSKOZENI
SUPERSLITIN

Ackoliv jsou niklové superslitiny precipitatné zpevnéné, pii teplotach v fadu
stovek stupiiti Se v poc¢atcich inavového zatézovani vétSinou cyklicky zpeviiuji. To je
dano rozhranim y / y” (matrice / precipitat), na kterém se zvySuje hustota dislokaci.



Vlivem hustoty dislokaci vznikaji komplikované dislokaéni sité. Dlsledkem toho se
ve struktufe utvareji skluzové pasy a persistentni skluzové pasy (PSB). Niklové
superslitiny vsak také obsahuji disperzné rozptylené jemné precipitaty, které zhorsuji
prichod dislokaci materidlem. Proto jsou vzniklé PSB pozorovatelné predevSim ve
formé tenkych rovinnych past jak v materidlu, tak 1 ve formé& vytvoteného reliéfu na
povrchu namahaného télesa (persistentni skluzové stopy). PSB jsou orientovany
Vv nejhustéji obsazenych rovinach (skluzovy systém {111}) a prochazeji jak pies
matrici y, tak i ptes precipitaty y " [4-6]. Vytvorenim velkého mnozstvi PSB se dosdhne
saturovaného stavu  superslitiny ~ (nedochazi  k dalsSimu  cyklickému
zpevnéni / zme&kceni). S pokracujicim cyklickym zatézovanim se z perzistentnich
skluzovych past iniciuji tnavové mikrotrhliny, které postupné sristaji, a vznikne tak
magistralni trhlina, kterd se déle §iii materidlem.

Zateplot od cca 700 °C se odezva niklovych superslitin vic¢i cyklickému namahani
ptili§ neméni. Cyklické zpevnéni se na pocatku unavového zatézovani v porovnani
s nizkoteplotnim zatézovanim téméi nevyskytuje a v prubéhu celé zkouSky se
zvysenou teplotou, ktera usnadnuje priichod dislokaci materidlem (snadnéjsi piicny
skluz a $plh dislokaci). Disledkem zvySené mobility dislokaci je v zatézovaném
materidlu snizena dislokacni hustota. Mensi mnoZzstvi dislokaci ve struktuie ma za
nasledek mensi pocet vytvofenych PSB Vv porovnani s materidlem namdhanym za
nizsich teplot [7]. Tento jev je viditelny na obr. 1, kde jsou zobrazeny dislokaéni
struktury cyklicky zatéZované superslitiny IN 713LC pfti teplotach 500 a 800 °C.

(111) [T01]} = 0.488, P.F. is ~(952)
S.A. is ~[123], SF {(111) [101]} = 0.467
P.F. is ~(297)

(8) S AR 3 ini
Obr. 1 TEM snimky dislokacnich struktur v orientovanych PSB superslitiny IN 713LC
pri teploté 500 °C pri e, = 0.7 % (a) a 800 °C pri ea = 0.8 % (b);
S.A. — osa namdahani (stress axis), S.F. — Schmidiiv faktor (Schmid factor),
P.F. — rovina folie (plane of the foil). Prevzato z [5].
Z obrazki je patrné jednak usmérnéni PSB do rovin vhodné orientovanych vii¢i ose
naméhéni a jednak ubytek skluzovych past s rostouci teplotou. Unavové vlastnosti
téles zatézovanych pii vyssi teploté (zde 800 °C) by tak mohly byt lepsi (mensi pocet
PSB = mensi pocet mist vhodnych pro iniciaci trhlin) V porovnani s télesy
cyklovanymi pii nizsi teploté¢ (zde 500 °C), avSak pii vyssi teploté je zde jesté
negativni ovlivnéni oxidaci povrchu. Nerovnost povrchu zapfi¢inénd jeho oxidaci



poskytuje v dasledku koncentrace napéti vhodna mista pro rychlejsi iniciaci
unavovych trhlin [5, 7].

V porovnani s jinymi materialy dosahuji niklové superslitiny velmi dobré odolnosti
vuci creepovému poskozeni. Tato odolnost je dana strukturou, tvofenou piedevsim
matrici y a zpeviiujicimi koherentnimi precipitaty y'. Za ucelem zvySeni creepové
odolnosti obsahuji moderni niklové superslitiny ve struktufe az okolo 70 %
precipitati y~ [8]. Pro zajisténi lepSich creepovych vlastnosti polykrystalickych
niklovych superslitin je voleno chemické sloZeni tak, aby se po hranicich zrn
vyloucily jemné stabilni karbidy a boridy, které budou tyto hranice vice stabilizovat.
Vysokym obsahem precipitdti a zpevnénim hranic zrn bylo dosazeno vysoké
creepové odolnosti polykrystalickych superslitin.
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Obr. 2 TEM snimky rozvoje dislokacni struktury monokrystalické niklové superslitiny v orientaci
[001] behem creepového namahani za teploty 750 °C tahovym napétim 750 MPa, tvorba
dislokaci, vrstevnych chyb a antifazového rozhrani.

(a): vychozi stav po tepelném zpracovani; (b): po 2 h creepového namahani;

(c): po 100 h creepového namahani; (d): télesa poruseného po 1450 h creepového
namdahani; (e): detail dislokacniho paru (dislocation pair) a vrstevné chyby (stacking fault)

z obrazku (c) — krouzek; (f): detail dislokacniho paru z obrazku (d). Prevzato z [9].

Stacking fault

pats




Rozvoj disloka¢ni struktury v zavislosti na ¢ase v monokrystalické Ni supersliting
béhem creepového namahani tahovym napétim 750 MPa za teploty 750 °C je
zobrazen na obr. 2. Ve vychozim stavu po tepelném zpracovani se v mikrostrukture
superslitiny vyskytuje jen velmi malé mnozstvi dislokaci, obr. 2 a). Uz po dvou
hodinach creepového namahani, obr.2b), se v mikrostruktute vyskytuje velké
mnozstvi novych dislokaci, koncentrovanych pfedev§im v matriciy a na
rozhrani y / y” (matrice / precipitat). Obrazek 2 ¢) zobrazuje dislokacni strukturu po
100 h creepového namdhani. Dislokaéni hustota opét vzrostla. Ackoliv se vétSina
dislokaci stale vyskytuje v matrici y a narozhrani y / y’, v precipitatech y " se vytvofilo
mnoho vrstevnych chyb (oznaceno Sipkami). Detail vrstevné chyby a disloka¢niho
paru (v krouzku na obr. 2 ¢)) je ukazan na obr. 2 e). Dislokacni struktura télesa,
poruseného creepovym namahanim pii Casu do lomu 1450 h, je zobrazena na
obr. 2 d). Oproti ptedchozim staviim disloka¢ni hustota a mnozstvi vrstevnych chyb
vyznamng¢ vzrostlo, tim byla umoZnéna creepova deformace. Mimo zvySeni mnoZstvi
vrstevnych chyb (oznaceno Sipkami) se zvysil také pocet dislokacnich pari (oznaceno
elipsami), jejichz detail je na obr. 2 f) [9].

1.2 INTERAKCE UNAVA — CREEP NIKLOVYCH SUPERSLITIN

Kombinovanym namahanim interakci vysokocyklova tnava-creep u niklovych
superslitin se zabyva né¢kolik praci [3, 10-15], ve kterych byly pozorovany velké
rozdily v chovani a odolnosti riznych typi superslitin vii¢i tomuto druhu namahani.

Prikladem material{, které jsou pozitivné citlivé (zvySeni Zivotnosti) na pfidanou
malou slozku cyklického namahani, jsou monokrystalické niklové superslitiny
CMSX-4 a CM186SC [13] (obr.3 - do o,=60MPa Zivotnost roste),
vysokofrekvenéné (90 — 95 Hz) zatéZzované v orientaci <001>. V dusledku vysoké
frekvence namahani dochdzi ke ztiZzenému pohybu dislokaci v materidlu a ke
zpomaleni creepové deformace. Mala amplituda napéti neni dostateCnid ke zmeéné
mechanismu poSkozeni z creepoveého na Ginavovy, a tak sniZzeni creepove deformace
v disledku vysoké frekvence namahani vede k prodlouZeni Zivotnosti soucasti.

Pti velkém stiednim napéti je efekt branéni pohybu dislokaci vysokofrekvencnimi
vibracemi potlacen a doba do lomu klesa pro vSechny amplitudy zatézovani. To je
viditelné i na vyse zminéné monokrystalické superslitiné CMSX-4, obr. 4, zatézované
v orientaci <001>, kde pro stfedni napéti 720 MPa je viditelny pozitivni vliv
cyklovani a pro métené sttedni napéti 760 a 800 MPa ma ptidana cyklickd slozka na
zivotnost superslitiny pouze negativni vliv.

I kdyZ byl pozitivni vliv superponované slozky cyklického napéti pozorovan nejen
na monokrystalech superslitin, ale mnohem dfive také na jinych slitinach [3, 14], neni
to bézny jev. Zména mechanismu poskozeni z creepového na unavovy Vv disledku
kombinovaného namdhani neni jesté piiliS popsana. Pro vysvétleni chybi dostatek
pozorovani a dat. Aby se projevil creepovy mechanismus poSkozeni, museji byt
vV materidlu umoznény dislokacni a difuzni procesy, kterych se dosdhne dlouhym
casem zatézovani, zvySenou teplotou nebo vysSim pisobicim napétim. Tyto zkousky



jsou tedy velmi ¢asové i finanéné narocné. Proto je jednim z cild této prace prave
hlubsi popis téchto mechanismi.

10000 - I T I T I T I T I E I T l T I T I T I T I
- CMSX-4 . 1000 CMSX-4 =
. 0,=600MPa 1 <001> 7
|~ cm1sesc 1 800°C
G, =650 MPa
1000 |- - 100 3
= | ] = ]
- i CMSX-4 ] =
© 5, =750 MPa 1 3 E
100 = - 3
F 3 | Stfedni napéti o ]
r ] @® 720 MPa ~
C ] 1TE A 760MPa ~o 3
L 4 F B 800 MPa W 3
gobbl— v, I I IR TR M N N
0 40 80 120 160 0 40 80 120 160 200
Ga [MPa] oa [MPa]
Obr. 3 Zavislost doby do lomu na amplitudé Obr. 4 Zavislost casu do lomu na amplitudeé
napéti superponované na stiednim napeti napéti pro 3 ruzna stredni napéti: 720, 760
u téles z CMSX-4 a CM186LC s obvodovym a 800 MPa, u téles z CMSX-4 s orientact
vrubem, T = 850 °C. Prevzato z [13]. <001>, T = 800 °C. Prevzato z [11].

2 CILE PRACE

Hlavnim cilem diserta¢ni prace je popis unavového chovani niklovych superslitin
a jejich chovani béhem kombinovaného namahani unava-creep. Pro objasnéni
této problematiky byly ke studiu pouzity dvé polykrystalické niklové
superslitiny — MAR-M 247 a IN 713LC. Dil¢i cile prace jsou chronologicky
usporadany nésledovné:

Unavové namdhani niklovych superslitin MAR-M 247 a IN 713LC

= Stanoveni Unavového chovani jednotlivych superslitin pii tfech testovacich
teplotach — 800, 900 a 950 °C a jejich vzajemné porovnani.

= |dentifikace mechanismu iniciace unavovych trhlin ve studovanych
superslitinach.

» Popis vlivu mechanismu iniciace a Sifeni Unavovych trhlin na celkovou
Zivotnost.

= Stanoveni vlivu teploty na mechanismus tinavového porusSovani superslitin.

Chovani niklovych superslitin MAR-M 247 a IN 713LC béhem kombinovaného
namdahani unava-creep

= Stanoveni odezvy jednotlivych superslitin na kombinované namahani
unava-creep.

= Identifikace mechanismu porusovani superslitin pfi kombinovaném namahani
unava-creep.

» Urceni vhodnych podminek namahéni (sttedni napéti vs. amplituda napéti) pro
dlouhodoby a bezpe¢ny provoz komponent vyrobenych ze studovanych
superslitin.



3 METODIKA RESENI
3.1 EXPERIMENTALNI MATERIAL
3.1.1 Inconel 713LC

Experimentalni polykrystalickd superslitina IN 713LC byla doddna spole¢nosti
PBS Velka Bites a.s. ve formé predlitych tyci. Predlité tyCe byly vyrobeny ve tiech
variantach:

e Prvni, oznaena jako ,,1 K* (konvencné lita), byla odlita do pfedem rozehtatych
skofepinovych forem pfii teploté 1360 + 10 °C a piedlité tyce nebyly po odliti
dale zpracovany (oznaceni stavu ,,as cast).

e Druha varianta byla odlita do vibrovanych ptfedem rozehtatych skotepinovych
forem pii teplot¢ 1385 £+ 10 °C. Vibrovani bylo provadéno pomoci stfidave
oto¢ného rotovani v ose nalitku formy s frekvenci 0,5 Hz a uhlem pootoceni
+ 30 °. Predlité tyCe nebyly déle zpracovany (,,as cast®) a je oznacena jako
.2 V¢ (vibrovana).

e Trieti varianta predlitych ty¢i byla odlita za stejnych podminek jako druha
varianta (1385 £ 10 °C s vibrovanim o frekvenci 0,5 Hz a thlem pootoceni
+ 30 ©). Predlité tyce byly poté HIPovany za teploty 1200 °C a tlaku 100 MPa
po dobu 4 h, a nasledné dvoustupnové tepelné zpracovany za teploty 1200 °C
po dobu 2 h sochlazenim na vzduchu a 870 °C po dobu 24 h s naslednym
ochlazenim na vzduchu. Oznaceni HIPovan¢ a tepelné zpracované varianty je
»3 V+HIP+TZ*

Prvni varianta (1 K) byla pouzita pro unavové a unava-creep zkousky, druha (2 V)
a treti (3 V+HIP+TZ) byla pouzita pouze pro unavové zkousky. Chemické slozeni
superslitiny IN 713LC je uvedeno v tabulce 1.

Tabulka 1. Chemické slozZeni niklovych superslitin IN 713LC a MAR-M 247 [hm. %] (dodano
vyrobcem PBS Velka Bites a.s.).

ClCr I W|Co|Mo|lAI|Ti| Ta [INb|Hf| B | Zr | Ni
IN
713LC 0,06/112,40] - |0,10/4,11]5,52|0,66|<0,02{2,27] - ] 0,01 | 0,08 | zb.
MAR-
M 247 0,15( 8,50 9,85|9,7710,7415,50(1,02| 3,01 {0,05{1,31]0,015]0,037] zb.

Struktura nikloveé superslitiny IN 713LC je ve vSech tfech stavech tvofena hrubymi
dendritickymi zrny. Na obr.5 je ukizdna makrostruktura zkuSebnich téles
jednotlivych variant pro tnavové zkousky (1 K, 2V, 3 V+HIP+TZ) a zkousky
s interakci tnava-creep (1 K). Priméma velikost zrna, stanovena pomoci linearni
metody, je 1,0 mm pro télesa z tavby 1 K, 1,3 mm pro télesa z tavby 2V a 0,7 mm
pro télesa z tavby 3 V+HIP+TZ. Primérna velikost SDAS parametru je 88 =17 pum
pro télesa z tavby 1 K, 82 + 19 um pro télesa ztavby 2V a 41 + 12 um pro télesa
ztavby 3 V+HIP+TZ. Slévarenské vady, jako naptiklad stazeniny (fediny), se
nejCastéji vyskytuji v blizkosti hranic zrn a mezidendritickych prostor, a byly




pozorovany na podélnych fezech u variant 1 K a 2 V. Ve struktufe varianty
3 V+HIP+TZ nebyly defekty pozorovany.

a)l K b2V c)3
Obr. 5 Makrostruktury zkusebnich téles jednotlivych variant
ze superslitiny IN 713LC — rez zkusebnimi télesy; SM.

V+HIP+TZ

Superslitina ve vsech ptipadech obsahuje pfiblizné 53 % objemového podilu
precipitatli y . Mikrostruktura je pomérné homogenni, tvofena matrici y, jemnymi
kubickymi precipitaty y’, eutektikem y/y’, a dale pak jemnymi karbidy a boridy
rozmisténymi vV matrici, v mezidendritickych prostorach a po hranicich zrn, obr. 6.

~ e

Y7 T

Obr. 6 Dtail mikrostruktury tavy K ;uperslitiny IN 713LC
a pritomnost karbidii po hranici zrn; REM.

3.1.2 MAR-M 247

Polykrystalicka niklova superslitina MAR-M 247 byla pro vyrobu zkusebnich téles
dodéna spolec¢nosti PBS Velka Bites a.s. ve form¢ ptedlitych ty¢i. Chemické slozeni
superslitiny, dodané vyrobcem, je uvedeno v tabulce 1. Lici teplota superslitiny do
pfedem rozehtatych skofepinovych forem byla 1360 + 10 °C.

Po odliti byly ptedlité ty¢e zpracovany HIPovanim, provadénym za teploty 1200 °C
a tlaku 100 MPa po dobu 4 h. Poté nasledovalo dvoustupniové tepelné zpracovani



predlitych tyc¢i, skladajici se zrozpoustéciho zihani pii 1200 °C po dobu 2 h
s ochlazenim na vzduchu a z precipitacniho zihani pii 870 °C po dobu 24 h
snaslednym ochlazenim na vzduchu. Tepelné zpracovani bylo shodné se
zpracovanim tavby 3 V+HIP+TZ superslitiny IN 713LC.

Vysledna struktura MAR-M 247 je tvofena hrubymi dendritickymi zrny, obr. 7 a).
Primérnd velikost zrna, stanovena pomoci linearni metody, je 2,49 mm. Primérna
velikost SDAS parametru je 43 + 10 um. Mikrostruktura je heterogenni, tvofena
matrici y, hrubymi kulovitymi a jemnymi kubickymi precipitaty y~ S vysokym
objemovym podilem ve struktute, okolo 60 %, a dale pak (kvtli vysokému obsahu
uhliku) hrubymi i jemnymi karbidy a boridy rozmisténymi v precipitatech, v matrici,
v mezidendritickych prostorach a po hranicich zrn, obr. 7 b).

 hrube® ¢
“precipitaty

. &
a) Makrostruktura — rez zkusSebnim b) Detail mikrostruktury a pritomné
telesem; SM. mikrostrukturni soucasti; REM.

Obr. 7 Struktura superslitiny MAR-M 247.

Pro porovnéni inavovych vlastnosti a struktury niklové superslitiny MAR-M 247
byly krom¢ ptedlitych ty¢i doddny 1 redlné¢ komponenty — statorové lopatky,
pouzivané v plynovych turbinach. Lopatky byly odlity a tepelné zpracovany za
stejnych podminek, jako ptedlité tyce.

3.2 POPIS EXPERIMENTALNIHO ZARIZENI A EXPERIMENTU

Unavové zkousky a zkousky unava-creep byly provedeny na resonanénim
pulsatoru Amsler 2 HFP s maximalnim silovym rozsahem do 100 kN, vybavenym
odporovou peci. ZatéZzovani bylo uskute€néno v rezimu tizené amplitudy sily pii
sinusovém prubéhu zatéZzovaciho cyklu. Pro resonan¢ni stroje je typické zatéZovani
S postupné rostouci amplitudou sily — silovou rampou. Pfedepsand amplituda sily byla
dosazena nelinearn¢ b&hem asi 500 cykld. Frekvence zatéZovani byla v rozsahu
115-124 Hz. Zkousky byly provedeny do lomu zkuSebnich téles, anebo do
2 x 107 cyklt (pro télesa z tavby 1 K superslitiny IN 713LC a pro télesa ze
superslitiny MAR-M 247) nebo do 1 x 10" cykld (pro télesa ztaveb 2V



a 3 V+HIP+TZ). Pro stanoveni meze unavy byla pouzita podminka tii neporusenych
zkuSebnich téles testovanych na stejné amplitud€ napéti a dosazeny pocet cyklil vyssi
nez 2 x 107 cykld (tavba 1 K IN 713LC a MAR-M 247) nebo 1 x 107 cykld (tavby
2V a3 V+HIP+T2Z).

Po upnuti zkusSebnich téles byla na zatézovaci stroj umisténa elektrickd pec
s topnymi elementy Kanthal Super umoZitujici dosaZeni teploty az 1200 °C. Rizeni
pece obstaravala regulacni jednotka TPS 4,8 s reguldtory Eurotherm 94 a 92. Teplota
zatézovaného zkuSebniho tclesa byla méfena dvéma oplastovanymi termoclanky
(termoclanek — NiCr-NiAl, material plasté — Inconel 600) o priméru 3 mm.
Dlouhodoba stabilita teploty na vzorku byla + 1 °C. Celé zkuSebni zafizeni bylo
umisténo v klimatizované laboratofi s teplotou 23 + 2 °C. Zkousky byly zapocaty po
ustaleni teploty zkuSebniho télesa, coz predstavovalo nejméné 1 hodinu. Po dobu
ohfevu byla regulovana stfedni hodnota sily a udrZzovéna na nulové hodnot¢.

Experimentalni teplota byla zvolena s ohledem na zamysSlenou provozni teplotu
komponent vyrabénych z obou materidlii. Pro inavové zkousky bylo u obou materiala
zvoleno 800, 900 a 950 °C. Pro zkousky unava-creep byla pro superslitinu IN 713LC
zvolena teplota 800 °C a pro superslitinu MAR-M 247 teplota 900 °C.

Predlité tyCe, obr. 8 a), byly vyrabény s ptidavkem na primeéru 6,5 mm a na délce
8 mm. Z lopatky byly elektrojiskroveé odebrany valcovité polotovary s ptidavkem na
priméru 1 mm a na délce 2 mm. Néasledné byla z polotovari obrabénim a brousenim
vyrobena zkusebni télesa, obr. 8 b), dle geometrie na obrazku 8 c).

= _/,/ a0, 4
N AV
b) 80 C)

Obr. 8. Predlita ty¢ a), vyrobené zkusebni téleso b) a geometrie zkusSebnich téles c).

Pi1 symetrickych tnavovych zkouskdch nedochéazelo k podstatnym zménam
prafezu zkuSebnich téles. Zkousky v fizené sile lze tedy povaZovat za zkousky
s konstantni amplitudou napéti. Ta byla urCovdna z pisobici sily a pocatecniho
prafezu vzorku. Pfi zkousSkdch unava-creep dochazelo ke zméndm v priifezu
zkuSebnich téles a celkovd hodnota napéti zatézujici zkusebni téleso se zvySovala.
Prodlouzeni naméhaného zkuSebniho télesa bylo zaznamenavéano snimacem z posuvu
pricniku. Béhem zatézovani v rezimu fizené sily dochdzelo k superponovani cyklické
slozky napéti ke statickému napéti.

Pro 1identifikaci mista iniciace Unavovych trhlin a mechanismu poruseni
zkuSebnich téles byla pomoci rastrovaciho elektronového mikroskopu
Tescan LYRA 3 XMH FEG/SEM provedena fraktograficka analyza lomovych ploch
téles porusenych béhem tUnavovych zkousek a zkouSek unava-creep. Dislokac¢ni



struktury byly pozorovany na orientovanych foliich pomoci transmisniho
elektronového mikroskopu JEOL JEM-2100F.

4 VYBRANE VYSLEDKY

V nésledujicich kapitolach jsou vzhledem k omezenému prostoru tohoto textu
uvedeny vysledky pouze pro superslitinu MAR-M 247. Je to ztoho davodu,
ze mechanické vlastnosti této slitiny jsou méné¢ zndmé a popsané mechanismy
poruseni jsou komplikovangj$i. Nicméné principidlné jsou podobné mechanismim
pozorovanym také na superslitiné IN 713LC, coz je podrobné popsano v Disertacni
praci. Je tieba také zduraznit, Ze slitina MAR-M 247 je teplotné stabilngjsi nez slitina
IN 713LC, a proto se tyto slitiny chovaji podobné¢, nicméné zmény vyvolané vysokou
teplotou nastupuji u superslitiny MAR-M 247 vyrazn¢ pozdé¢ji (cca pii o 100 °C
vyssich teplotach nez u materialu IN 713LC).

4.1 UNAVOVE CHOVANI SUPERSLITINY MAR-M 247

Ke stanoveni vlivu teploty na Unavové chovani téles vyrobenych z ptedlitych
polotovart superslitiny MAR-M 247 byly vykonany tinavové zkousky v symetrickém
zatézovacim cyklu pii teplotach 800, 900 a 950 °C. Experimentalné¢ nameétrené
hodnoty tinavové Zivotnosti jSOU vyneseny V zavislosti poc¢tu cykli do lomu Nt na
amplitud¢ napéti o, na obr. 9.
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Obr. 9 S-N krrivky unavové Zivotnosti vzorkii vyrobenych z predlitych tyci ze superslitiny
MAR-M 247 pro teploty 800, 900 a 950 °C. Plné symboly reprezentuji porusend a prazdné
symboly neporusena télesa.

Z vysledkl unavovych zkousek je patrné, Ze tinavové vlastnosti pti teploté 800 °C
jsou lepsi nez pii teplotach 900 a 950 °C. Pti tnavovych zkouskach provedenych na
teploté 800 °C dosahovala mez tnavy 220 MPa, kdezto pii testovaci teploté 900 °C
byla mez tinavy 200 MPa a pti 950 °C byla mez unavy 180 MPa. S rostouci teplotou
zkousSeni tedy unavova Zivotnost klesala.
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a) predlity polotovar,; 800 °C | b) predlity polotovar,; 900 °C
0a = 240 MPa; Ny= 3,292x10° cyklii 0a = 280 MPa; Ny= 0,915x10° cyklii

c) pfediil)ﬁ polotovar, 950 °C
04 = 240 MPa; Ny = 3,264 x10° cykli

Obr. 10 Priklady lomovych ploch s detailem mista iniciace unavové trhliny u téles ze
superslitiny MAR-M 247 po unavovém zatéZovani pri teplotach 800, 900 a 950 °C; REM.

Na obr. 10 jsou typické lomové plochy porusenych zkuSebnich téles ze superslitiny
MAR-M 247 zatéZovanych symetrickym cyklovanim pfi teplotach 800, 900 a 950 °C.
Misto iniciace unavové trhliny je na obrazcich lomovych ploch oznaceno Sipkou
a detail mista iniciace je na kazdém snimku umistén vlevo dole. Ve vSech ptipadech
byl pozorovan vyrazné zoxidovany povrch zkuiebnich téles. Unavové trhliny se
u téles z predlitych polotovarii iniciovaly pfevdzné na povrchu télesa, vyjimecné pak
uvnitt télesa na hranici zrn, a Sifily se prednostné krystalograficky. Fazety se
nachazely na velké €asti inavové oblasti lomové plochy. Nasledné se mechanismus
Sifeni Unavové trhliny zménil z krystalografického na nekrystalograficky a trhlina
se Sifila kolmo k ose zatézovani. Plocha dolomu je charakteristicka Sifenim trhliny
piredevsim mezidendritickymi oblastmi.
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Porovnanim lomovych ploch téles porusenych pii teplotach 800, 900 a 950 °C,
obr. 10 a) az c), je srostouci teplotou patrna postupna zména mechanismu Sifeni
unavovych trhlin. Pti 800 a 900 °C, obr. 10 a) a b), se unavové trhliny iniciovaly silné
krystalograficky. Pfi teploté 950 °C, obr. 10 c), iniciovaly inavové trhliny sice stale
krystalograficky, ale velikost fazet byla oproti niz§im testovacim teplotam vyrazné
mensi. Mechanismus iniciace se zménil z povrchové (pii teplotdch 800 a 900 °C)
na interni. Na lomovych plochach dochéazelo vlivem interni iniciace trhlin ke tvorbé
tzv. ,fish eye®, které se vytvaii v disledku $ifeni inavové trhliny uvnitt télesa. Sifeni
magistralni tinavové trhliny bylo pfi teploté 950 °C nekrystalografické, kolmé k ose
zatézovani. U slitiny IN 713LC se pfi této teploté inavové trhliny iniciovaly a $ifily
pouze nekrystalograficky, kolmo k ose zatéZovani (detaily jsou popsany v Diserta¢ni
praci).

4.2 CHOVANI SUPERSLITINY MAR-M 247 PRI INTERAKCI
UNAVA-CREEP

Na zdklad¢ dosazenych vysledkii inavovych vlastnosti, obr. 9, byla pro zkousky
kombinovaného namahani tnava-creep superslitiny MAR-M 247 zvolena teplota
900 °C. Stiedni napéti oy mélo hodnoty 300 MPa, 350 MPa a 450 MPa. Zivotnost
namahanych téles se urCovala z celkového Casu do lomu t; naméhaného télesa,
tj. z Casu, ktery se méfil po cely pribéh zkousky. Naméfena data pro tfi stiedni napéti
Jsou vynesena Vv zavislosti ¢asu do lomu na amplitudé napéti na obr. 11 a prolozena
kiivkou. Pfidand cyklickd slozka napéti ke stfednimu napéti zpoCatku nema na
zivotnost vzorkill negativni vliv a teprve pii piekroceni urc¢ité¢ hodnoty napéti, ktera je
jina pro jednotliva stfedni napéti, se Zivotnost zacne snizovat. Naptiklad pro nejvyssi
testované stiedni napéti o velikosti 450 MPa se zacala Zivotnost snizovat pii
amplitudé napéti okolo 120 MPa, coz tvoii vice nez 27 % stfedniho napéti. Naopak
pokles Zivotnosti pro nejniZsi testované stfedni napéti o velikosti 300 MPa probihalo
oproti ptedchozimu pii témet poloviéni velikosti amplitudy napéti, tj. 60 MPa, coz
tvofi méné nez 20 % stfedniho napéti. V porovnani se superslitinou IN 713LC
degraduje unavova zivotnost superslitiny MAR-M 247 pii spoluucasti sttedniho
napéti vyrazné pozvolnéji. Charakter lomu po Cist€¢ creepovém namahani
(0a =0 MPa) byl ve vSech ptipadech interkrystalicky. Lomova plocha poruseného
zkuSebniho télesa, namahaného pouze stfednim napétim o, = 300 MPa, je zobrazena
na obr. 12 a). Vzhled lomové plochy ukazuje dendritickou strukturu superslitiny.
Na detailu vlevém dolnim rohu jsou v mezidendritickych prostorach patrné
sekundarni trhliny.

Ptiklad lomové plochy poruSeného télesa, namahaného stejnym stfednim napétim
a malou cyklickou slozkou o,=40 MPa, je zobrazen na obr.12b). Mimo
charakteristické rysy creepového poruseni se na lomové plose vyskytuji malé fazety
jakozto dasledek unavového mechanismu poruseni. Trhlina se z mista iniciace (viz
Sipka v makropohledu a detail v levém dolnim rohu) §ifila na nékterych mistech
transkrystalicky. To bylo pozorovano na vSech lomovych plochach pii vSech
testovanych stfednich napétich (300, 350 a 450 MPa) s amplitudou napéti 40 MPa.
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Obr. 11 Zavislost ¢asu do lomu na amplitudeé napéti pro stredni napéti
300, 350 a 450 MPa u superslitiny MAR-M 247 za teploty T = 900 °C.

Zvysenim cyklické slozky o, na 80 MPa, obr. 12 ¢), se trhlina iniciovala a zpoc¢atku
Sifila creepovym mechanismem mezidendritickymi hranicemi. Jakmile trhlina Sifici
se creepovym mechanismem dosdhla urcit¢ velikosti (v tomto piipadé elipsa
s velikosti  thlopficek 2,1 a 0,8mm), zménil se mechanismus Sifeni
Z interkrystalického (creepovym mechanismem) na transkrystalicky (Unavovym
mechanismem) a trhlina se dale $itila nekrystalograficky kolmo k ose zatézovani. Po
vytvoteni ,fish eye*“ na lomove ploSe se rychlost ristu trhliny tUnavovym
mechanismem oproti internimu Sifeni vyrazné zvysila a téleso se dolomilo po uplynuti
nckolika tisict cykld.

Lomova plocha télesa poruseného stifednim napétim a 120 MPa amplitudy napéti
je zobrazena na obr. 12 d). Trhlina se stejné jako v piedchozim piipad¢ iniciovala
creepovym mechanismem, oblast §ifeni creepovym mechanismem je ale v porovnani
s pfedchozim piipadem (obr.12c) vyrazn€ mensi. Oblast Sifeni creepovym
mechanismem lze opsat elipsou s uhlopti¢ckami 0 velikostech 0,5 a 0,3 mm. Poté se
mechanismus poruSeni zménil z creepového na unavovy. V misté pocatku Sifeni
unavovym mechanismem se vyskytuji 4 malé fazety, z nichZz nejvétsi ma délku
60 um. Mimo tato ojedinéla mista s krystalografickym Sifenim se trhlina S$itila
unavovym mechanismem pifedevSim nekrystalograficky, kolmo k ose zatéZovani.
Po vytvoreni ,fish eye® na lomové ploSe se trhlina opét Sifila vyrazné rychleji
(v porovnani s Sifenim bez pfistupu okolni atmosféry) a k dolomu doslo po uplynuti
nckolika tisict cykla.

Pti zatézovani sttednim napétim a amplitudou napéti 160 MPa se trhlina iniciovala
kombinaci inavy a creepu, obr. 12 ). V mist¢ iniciace jsou dvé oblasti o velikosti
pfiblizné 150 um, ve kterych se trhlina Sifila creepovym mechanismem. Tato mista
slouzila jako defekty, ve kterych dochazi ke koncentraci napéti. Proto se pfes mista
interkrystalického Sifeni trhliny vytvofilo n¢kolik fazet jakoZto disledek tinavového
mechanismu Sifeni inavové trhliny. Nasledn€ se mechanismus S§ifeni trhliny zménil
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Z krystalografického na nekrystalograficky a trhlina se dale S§ifila kolmo k ose
zatézovani.

Lomova plocha télesa poruSen¢ho pii zatéZzovani stfednim napétim 300 MPa
a amplitudou napéti 200 MPa je zobrazena na obr. 12 f). Pocatecni Sifeni inavové
trhliny probihalo skrze formovani fazety o velikosti 170 pm, ze které se dale tnavova
trhlina Sifila nekrystalograficky kolmo k ose zatézovéani. Na lomové plose nebyly
identifikovany zddné znamky creepového poruseni. Pro tyto podminky namahani je
mechanismus tinavového poskozeni v rdmci kombinovaného namahani unava-creep
dominantni a Zivotnost urcujici.

@) om = 300 MPa; 64 = 0 MPa b) om = 300 MPa; 64 = 40 MPa;
tr=322.4 h Ny = 138,1%10° cyklii; 1= 305,0 h

¢) om = 300 MPa, o, = 80 MPa d) om = 300 MPa, o, = 120 MPa
Ny=782x10° cyklii; tr=173,9 h Ny=74,0x10° cyklii; tr=171,8 h

Obr. 12 Lomové plochy porusenych téles niklové superslitiny MAR-M 247 zatézovanych pri
teploté 900 °C stiednim napétim o, = 300 MPa a cyklickou sloZkou napéti c.:
(a) 0 MPa, (b) 40 MPa, (c) 80 MPa, (d) 120 MPa, (e) 160 MPa, (f) 200 MPa;, REM
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e) om = 300 MPa; o, = 160 MPa /) om = 300 MPa; 6, = 200 MPa
Ny=50,7x10° cyklii; tr=117,8 h Nr=3,0x10° cyklii; tr=72h

Obr. 12 Pokracovani.
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Obr. 13 Haighutv diagram Zivotnosti niklové superslitiny MAR-M 247 pri teplote T = 900 °C.

Haightiv diagram zivotnosti superslitiny MAR-M 247 davajici do zavislosti sttedni
napéti om na amplitud& napéti o, pro Zivotnost 1 x 107 cykld pfi teplot& 900 °C je
zobrazen na obr. 13. Plnou ¢arou je vynesena modifikovana Goodmanova ptimka
s omezenim na mezi kluzu superslitiny. Hranice oblasti naméfenych nezlomenych
t&les pro 1 x 107 cykld je vynesena Cervenou Carkovanou Carou. Superslitina od
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samotného pocatku vykazuje snizenou citlivost na sttedni napéti, Zivotnost se béhem
kombinovaného namahani az do stfedniho napéti cca 300 MPa snizuje velmi
pozvolné. Po piekonani stiedniho napéti 300 MPa ale dojde k vyrazné zméné sklonu
kiivky a k rapidnimu poklesu Zivotnosti. Piesto ale superslitina vykazuje vyborné
unavové¢ vlastnosti az do stfedniho napéti 400 MPa. DalSim navySenim stfedniho
napéti zivotnost superslitiny v disledku dosazeni creepové pevnosti prudce klesa.

4.3 MECHANISMUS POSKOZENI

Identifikace mechanismu poskozeni byla provedena na zéklad¢ pozorovani rozvoje
dislokac¢ni struktury v materidlu pomoci transmisni elektronové mikroskopie (TEM).
Folie byly vyrobeny z platki, odfezanych z mérné délky zkuSebnich téles ve sméru
osy zatézovani. Disloka¢ni struktury po unavovém =zatéZzovani (R =-1) byly
pozorovany na télesech poruSenych pii Zivotnostech okolo 107 cykld. Pro jasngjsi
popis aktivnich mechanismii poskozeni béhem kombinovaného namahéni budou
V této kapitole prezentovany pouze pozorovani folii ze zkusebnich vzorkl zatizenych
na jedné hodnot¢ stfedniho napéti a riznych amplitudach napéti. Timto zpiisobem
bude mozné popsat vliv rostouci inavove slozky zatizeni na dislokacni struktury
a potazmo deformac¢ni mechanismy. Z kazdého télesa byly pozorovany nejmén¢ dvé
folie, které byly ziskany z mist vzdalenych minimalné 3 mm od magistralni trhliny.

4.3.1 Mechanismus poskozeni béhem inavového namahani superslitiny
MAR-M 247

Dislokacni = struktura superslitiny MAR-M 247 po tUnavovém namahani
v symetrickém cyklu pfii teploté¢ 800 °C je zobrazena na obr. 14. Typickym rysem je
velké mnozstvi komplexnich vrstevnych chyb podél aktivnich skluzovych rovin typu
{111}, obr. 14 a). Vysoka dislokac¢ni hustota v kanalech matrice y byla pozorovana
v blizkosti mist s vyraznou lokalizaci plastické deformace, jako naptiklad oblasti
S jemnymi precipitaty y”a Vv okoli karbidii, obr. 14 b). Mimo komplexnich vrstevnych
chyb se ve struktute vyskytuje velké mnozstvi skluzovych past. Priklad skluzového
pasu je zobrazen na obr. 14 ¢). Detail po¢atku jiného skluzového pasu s dislokacemi,
usmérnénymi do skluzového pasu, je v rezimu tmavého pole zobrazen na obr. 14 d).
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Obr. 14 TEM snimky superslitiny MAR-M 247 zatéZované za podminek
T =800 °C; 6, = 260 MPa; Ny = 7,0x10° cyklii; ty= 15,7 h.
a) komplexni vrstevné chyby ve dvou rovindch typu {111}, b) lokalizace plastické
deformace v okoli karbidu; c) priklad skluzového pasu, d) detail dislokaci usmernenych
do skluzového pdsu.

Zvyseni testovaci teploty na 900 °C, obr. 15, nem¢lo na mechanismus poskozeni
béhem twnavového zatézovani vyrazny vliv, ve struktufe se stale vyskytovaly
komplexni vrstevné chyby a skluzové pasy. Na obr. 15a) je dokumentovana
sekundérni trhlina (vyrazny kontrast je zplisoben ndklonem folie a pfekryvem okrajti
trhliny) a viditelné aktivni skluzové systémy podél rovin typu {111}. Pfimé rovné
segmenty svéd¢i o dominantnim S$ifeni trhlin podél skluzovych rovin typu {111}.
Detail skluzovych pasu, protinajicich precipitaty’, je zobrazen na obr. 15 b).
V oblastech bez lokalizace plastické deformace (viz obr. 15 ¢) se dislokace vyskytuji
predevsim v matrici y a pouze ojedinéle v precipitatech y".
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Obr. 15 TEM snimky superslitiny MAR-M 247 zatéZované za podminek
T =900 °C; 6, = 240 MPa; Ny = 17,5%10° cyklii; tr= 39,7 h.
a) sekundarni trhlina s plandrnim charakterem sireni; b) skluzové pasy v rovinach typu {111};
¢) dislokacni hustota v matrici y v oblastech bez lokalizace plastické deformace.

Oproti disloka¢nim strukturam pfi predchozich testovanych teplotach se dislokacni
struktura pfi teploté 950 °C vyrazné zménila. Dislokace se v matrici y usporadavaly
do dislokacnich siti, obr. 16 a). Detail dislokacni sit€¢ je zobrazen na obr. 16 b).
Dislokacni struktury, typické pro deformaéni mechanismy be&hem cyklického
namahani na niz$ich teplotach, jako jsou skluzové pasy a komplexni vrstevné chyby
Vv precipitatech y’, nebyly nalezeny. Na rozdil od superslitiny IN 713LC nebyl pfi
unavovych zkouSkach superslitiny MAR-M 247 pii teploté 950 °C pozorovan rafting
precipitatl y’.
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Obr. 16 TEM snimky superslitiny MAR-M 247 ztééodné za podminek
T =950 °C; 6, = 220 MPa; Ny = 14,7x10° cyklii; ty= 33,2 h.
a) rozlozeni dislokaci v matrici y; b) detail dislokacni site.

4.3.2 Mechanismus poskozeni béhem creepového namahani superslitiny
MAR-M 247

Disloka¢ni struktury superslitiny MAR-M 247 charakteristické pro creepové
namahani napétim 300 MPa pii teploté¢ 900 °C jsou zobrazeny na obrazku 17.
Dislokacni struktura se po creepovém namahani vyrazn€ odliSuje od dislokacni
struktury po unavovém namahani. Dislokace vytvafely v matrici y uspotadanou
disloka¢ni sit a v malém mnoZstvi dislokace prochdzely precipitaty y’. Hustota
dislokaci je ve struktufe (pfedevsim v matrici y) po creepovém namahani v porovnani
S hustotou po unavovém namahani vyrazné vyssi. Komplexni vrstevné chyby nebyly
ve struktufe pozorovany.

IR

Obr. 17 TEM snimky superslitiny MAR-M 247 po creepovém namahani za podminek
T =900 °C; on = 300 MPa; tr= 322,4 h.
a) rozlozeni dislokaci ve strukture; b) detail dislokacni site.
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4.3.3 Mechanismus kombinovaného po§kozeni inava-creep superslitiny
MAR-M 247

Typické dislokacni struktury superslitiny MAR-M 247 po namahéni stfednim
napétim 300 MPa a amplitudou napéti 40 MPa pfi teploté 900 °C jsou zobrazeny na
obrazku 18. V oblasti s malymi precipitaty y " byla v matrici y pozorovana pravidelna
dislokac¢ni sit, obr. 18 a), jejiz detail je zobrazen na obrazku vpravo. V oblasti
s hrubymi precipitaty y* vytvarely dislokace v matrici y také uspotfadanou sit,
viz obr. 18 b). Hustota dislokaci v matrici y byla v oblasti s hrubymi precipitaty y’
vyssi nez v oblasti s jemnymi precipitaty. V precipitatech y” (jemnych i hrubych) se
oproti Cisté¢ creepovému namdhani vyskytovalo vétSi mnoZstvi dislokaci. Pfesto
dislokacni struktura vytvofend béhem kombinovaného naméahéni za vyse uvedenych
podminek pfedevsim odpovida creepovému mechanismu poskozeni.

B BN BN BN NN BN O BN BN BN BN I |
,,,,,,

w
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Obr. 18 TEM snimky superslitiny MAR-M 247 po kombinovaném namahani za podminek
T =900 °C; 6w = 300 MPa; 6, = 40 MPa; Ny = 138,1x10° cyklii; tr = 305,0 h.
a) dislokacni sturktura superslitiny a detail dislokacni sité v matrici y (vpravo),
b) detail dislokacni sité v matrici y v oblasti hrubych precipitati y’.
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Obrazek 19 zobrazuje disloka¢ni struktury vytvofené po namdhani stiednim
napétim 300 MPa a amplitudou napéti 80 MPa. Hustota dislokaci ve struktuie
superslitiny je v porovnani s pfedchozim stavem na obr. 18 stale vysoka, predevsim
v oblastech s jemnymi precipitaty y’, viz obr. 19 a). Zde uz ale dislokaéni struktura
nebyla tvofena uspofadanou dislokacni siti, ale pouze uspofddanym nakupenim
dislokaci. Ty se nachazely ptfedev§im v matriciy, a to jak v oblasti s hrubymi
precipitaty y°, obr. 19 b), tak i v oblastech sjemnymi precipitaty y°, obr. 19 c).
Ve struktute nebyly pozorovany zadné skluzové pasy ani komplexni vrstevné chyby.
Pfi tomto typu namahdani stale pievlada creepovy mechanismus poSkozeni.

T =900 °C; o = 300 MPa; 6, = 80 MPa,; Ny = 78,2x10° cyklii; ty = 173,9 h.
a) rozdilna dislokacni hustota v oblasti hrubych a jemnych precipitatii y’; b) detail nakupeni
dislokaci v oblasti hrubych precipitatii y'; c) detail nakupeni dislokaci v oblasti jemnych
precipitatii y’.

Typické dislokac¢ni struktury po namahani stfrednim napétim 300 MPa a amplitudou
napéti 120 MPa jsou zobrazeny na obrazku 20. Ve struktuie télesa byla pozorovana
interakce creepového a inavového mechanismu poskozeni. Disloka¢ni struktura byla
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na mnoha mistech nékolika pozorovanych folii tvofena uspofadanym nakupenim
dislokaci v matrici y, viz obr. 20 a). Lokalné se ve struktufe vyskytovaly oblasti
S ¢asteCn¢ rozpusténymi zpeviujicimi precipitaty y’. Oproti pfedchozim typim
namahani s niz§imi amplitudami napéti dislokacni hustota ve struktuie poklesla.
V jinych c¢astech dislokacni struktury byla naopak pozorovana lokalizace dislokaci do
skluzovych past, viz obr. 20 b). Piiklad sekundarni trhliny, vytvofené tinavovym
mechanismem poskozeni, je zobrazen na obr. 20 ¢). Trhlina se Sifila planarnim
mechanismem Vv rovinach typu {1 11}. V nékterych mistech obchédzela unavova
trhlina planarnim mechanismem zpeviujici precipitaty y’, viz detail trhliny na
obrazku vpravo. Zaroven je na detailu patrné vysoké nakupeni dislokaci do
skluzovych past v riznych rovinach. Ve struktute se mimo skluzové pasy nachazely
také komplexni vrstevné chyby svédcici o astém pohybu dislokaci pies precipitaty.
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Obr. 20 TEM snimky superslitiny MAR-M 247 po kombinovaném namahani za podminek
T =900 °C; o = 300 MPa; 6, = 120 MPa; Ny = 74,0x10° cyklii; tr=171,8 h.
a) nakupeni dislokaci v matriciy’; b) dislokace ve skluzovém pasu; c) sekundarni trhlina a detail
trhliny s aktivnimi skluzovymi systemy (vpravo).
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Dalsi navySeni amplitudy napéti na 160 MPa pfi stejném stiednim napéti vedlo ke
zméné usporddani dislokaci v oblastech vzdalenych od skluzovych pasi, kde byla
zvySena hustota dislokaci. V téchto oblastech se dislokace pohybovaly zejména
creepovym mechanismem — Vv matrici y se dislokace uspotfadavaly do shlukd,
obr. 21 a) a jejich hustota oproti vyse popsanym zaté¢znym podminkam (tj. pfi nizSich
amplitudach napéti) opét poklesla. Mimo to se dislokace uspotadavaly do skluzovych
pasti. Priklad skluzového pasu je zobrazen na obr.21b) a detail dislokaci
uspotradanych do skluzového pasu je na obrdzku vpravo. V oblastech se skluzovymi
pasy je dislokac¢ni hustota v kanalech y velmi mala.

Obr. 21T EM smmky Superslltlny MAR-M 24 7 po kombmovanem namaham za podminek
T =900 °C; 6w = 300 MPa; 6, = 160 MPa; Ny= 50,7x10° cyklii; tr=117,8 h.
a) rozlozeni dislokaci v oblastech bez skluzovych pasii; b) skluzovy pas a detail dislokaci ve
skluzovém pasu (vpravo).

Zatézovani amplitudou napéti 200 MPa se stfednim napétim 300 MPa vedlo
k rovhomérnému rozlozeni dislokaci (nevytvarely se heterogenni oblasti s vysokou
a nizkou disloka¢ni hustotou) ve struktuie, coz je ukédzéno na obrazku 22. Celkovée
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byla hustota dislokaci nizké (srovnatelna s hustotou dislokaci okolo skluzovych past
pfi namahani amplitudami napéti 120 a 160 MPa). V disloka¢ni struktuie né€kolika
folii bylo pozorovano nakupeni dislokaci ,,pile up* mechanismem v precipitatech y’
a vytvarely lokalni utvary o délce v rozmezi 250 — 400 nm, viz Sipky v obr. 22 a).
Dlouh¢ skluzové pasy ale nebyly ve struktufe nalezeny, byly nalezeny pouze
komplexni vrstevné chyby s délkou maximalné ptes jeden precipitat y’, obr. 22 b).

Obr. 22 TEM snimky superslitiny MAR-M 247 po kombinovaném namahani za podminek
T = 900 °C; 6, = 300 MPa; 6, = 200 MPa; Ny = 3,0x10° cyklii; tr= 7,2 h.
a) dislokacni struktura s hrubymi a jemnymi precipitaty y’, Sipky oznacuji mista s lokdlnim
nahromadenim dislokact pile-up mechanismem; b) komplexni vrstevné chyby v precipitatech y'.

5 ZAVERY
Ptedlozend disertacni prace rozSifuje poznatky o mechanismech Unavového
a kombinovaného naméhani polykrystalickych niklovych superslitin MAR-M 247
a IN 713LC. Pro méfeni tinavovych vlastnosti pti symetrickém zatézovacim cyklu
byly zvoleny tfi teploty testovani — 800, 900 a 950 °C. Superslitina IN 713LC byla
dodéna ve tfech variantach taveb — 1 K (konvenéné lita tavba, bez dalSiho tepelného
zpracovani), 2 V (odlévana s vibrovanim skoiepinové formy, po odliti dale tepelné
nezpracovand) a 3 V+HIP+HT (odlévana s vibrovanim skotepinové formy, po odliti
HIPovana a tepelné¢ zpracovana). Tavba superslitiny MAR-M 247 byla po odliti
HIPovana a tepelné zpracovana.
Na zaklad¢ provedenych tnavovych experimentii (R =-1) je mozné vyslovit
nasledujici zavery:
1. Dislokaéni struktury superslitiny IN 713LC po testovani pii teploté 800 °C
a superslitiny MAR-M 247 po testovani pii teploté 800 a 900 °C byly tvotfeny
skluzovymi pasy a komplexnimi vrstevnymi chybami. Ve struktufe obou
superslitin byla pozorovana nizk4 hustota dislokaci. Pfi cyklickém namahani
pi1 teploté¢ 950 °C vytvarely dislokace v obou superslitinach uspofadanou
dislokaéni sit’, coz mélo za nésledek zvySenou hustotu dislokaci ve struktufe.

24



Po unavovém namdhani pii teploté¢ 950 °C byl v superslitiné IN 713LC
pozorovan rafting precipitati.

2. Pii Uplné eliminaci licich defektd probihala iniciace a pocatecni Sifeni
unavovych trhlin v superslitinach MAR-M 247 a IN 713LC pii vSech
testovacich teplotach krystalograficky v nejhustéji obsazenych rovinach typu
{111}, coz se projevilo ptitomnosti fazet na lomové ploSe. S rostouci teplotou
testovani se zmenSovala velikost fazet na lomové ploSe. K vyraznému
zmenSeni fazet na lomové ploSe doslo u superslitiny IN 713LC zvySenim
testovaci teploty z800 na 900 °C, u superslitiny MAR-M 247 zvySenim
testovaci teploty z 900 na 950 °C. Pokud byly ve struktufe ptitomny lici defekty
(tavby 1 K a 2 V superslitiny IN 713LC), inavova trhlina se pii teploté 950 °C
Sifila pouze nekrystalograficky.

3. Z obou testovanych superslitin dosahuje obecné lepSich tinavovych vlastnosti
superslitina MAR-M 247. Pokud jsou ale v supersliting IN 713LC eliminovany
defekty (HIPovani + tepelné zpracovani), dosahuje pii teplot¢ 800 °C
superslitina IN 713LC lepsich unavovych vlastnosti, nez MAR-M 247,

Na zaklad¢ experimentt provedenych kombinovanym namahanim unava-creep je
moZn¢ vyslovit ndsledujici zavéry:

1. V dislokacni struktuie se po creepovém namahani superslitin IN 713LC
a MAR-M 247 wvytvarely v matriciy a na rozhrani matrice / precipitat
pravidelné dislokacni sité¢. Hustota dislokaci byla ve struktufe po creepovém
namahani vysoka. Béhem creepového namahani byla pozorovana tvorba kavit
v mezidendritickych prostorach. Magistralni trhlina se v obou superslitinach
Sifila propojovanim kavit a vyslednd lomova plocha byla charakteristicka
interkrystalickym lomem.

2. S rostoucim stiednim napétim se zkracovala zivotnost zkousenych téles obou
superslitin namahanych kombinovanym namahdnim unava-creep. S rostouci
superponovanou amplitudou napéti rostl podil inavového poSkozeni na ukor
creepového. Pokud amplituda napéti dosahla vtavbé 1K superslitiny
IN 713LC hodnoty okolo 20 a vice % stfedniho napéti, trhliny se iniciovaly
a Sifily vyhradné¢ tinavovym mechanismem. V superslitiné MAR-M 247 se
tento pomér pohyboval okolo 45 a vice %.

3. Do amplitudy napéti 80 MPa byl mechanismus poskozeni zodpovédny za
zivotnost téles superslitiny IN 713LC creepovy a od amplitudy napéti 120 MPa
a vice byl mechanismus zodpovédny za Zivotnost superslitiny bchem
kombinovaného naméahéni inavovy. Naproti tomu v superslitiné MAR-M 247
urcoval creepovy mechanismus poruseni Zivotnost téles az do amplitudy napéti
160 MPa. Do této amplitudy napéti se v dislokacni struktufe superslitiny
MAR-M 247 tvofila heterogenni dislokacni sit" s oblastmi creepového
a unavového poskozeni. ZvySeni amplitudy napéti na 200 MPa vedlo
k vytvoreni rovnomérné dislokacni struktury. Trhlina se pii amplitudé napéti
200 MPa iniciovala a §ifila vyhradn€ inavovym mechanismem poruseni
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Tvorba skluzovych past nebyla ve struktute vzorki superslitiny IN 713LC po
kombinovaném namahani pozorovéana. ZvySovani superponované amplitudy
napéti mélo za nasledek postupny pokles dislokacéni hustoty v matrici y
a usmérnéni dislokaci do skluzovych rovin typu {l111}. Pouze pii nejvyssi
testované amplitud¢ napéti (160 MPa) byly ve struktufe IN 713LC pozorovany
také komplexni vrstevné chyby. Také v superslitiné MAR-M 247 se s rostouci
superponovanou slozkou amplitudy napéti snizovala dislokacni hustota
v matrici y. Mimo to se od amplitudy napéti 120 MPa nachazely ve struktuie
skluzové pasy i komplexni vrstevné chyby. Pfi kombinovaném namdahani
s amplitudou napéti 200 MPa nebyly v disloka¢ni struktuie skluzové pasy
nalezeny a byly pozorovany pouze komplexni vrstevné chyby.

Porovnanim diagrami unavové pevnosti superslitin IN 713LC a MAR-M 247
bylo zjisténo, Zze oproti superslitiné MAR-M 247 dosahuje superslitina
IN 713LC pii obou teplotich hor§i Umavové Zivotnosti. Pokles unavoveé
pevnosti je s rostoucim stiednim napétim u superslitiny IN 713LC linearni; po
piekro€eni urc€ité hodnoty stfedniho napéti pak dochazi k vyraznému poklesu
zivotnosti. Naproti tomu unavova zivotnost superslitiny MAR-M 247 klesa
S rostoucim sttednim napétim (az do hodnoty okolo 300 MPa) pii teplotach 800
a 900 °C pouze minimaln¢ a teprve po prekroCeni stfedniho napéti 300 MPa
dochézi pii teploté 800 °C k pozvolnému poklesu Zivotnosti a pii teploté
900 °C k rapidnimu poklesu Zivotnosti.

Béhem kombinovanych zkousek pfti teploté 900 °C byl v superslitin¢ IN 713LC
pozorovan rafting precipitatl y”. V superslitiné MAR-M 247 nedochézelo
K raftingu precipitati pii zadné z testovanych podminek.
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8 ABSTRACT

The thesis is focused on clarifying fatigue damage mechanisms and fatigue-creep
damage mechanisms of MAR-M 247 and IN 713LC polycrystalline Ni-based
superalloys. This thesis begins with basic information about nickel superalloys and
their microstructure, followed by a description of fatigue and creep mechanisms and
their mutual interaction. The next part contains experimentally obtained results
describing the behavior of MAR-M 247 and IN 713LC superalloys under various sets
of conditions. Three testing temperatures - 800, 900 and 950 °C were used for
the measurement of fatigue properties under symmetrical loading cycle, because
in the temperature range 800 — 950 °C, the mechanism of fatigue crack propagation
of both superalloys should change from the originally crystallographic at "lower"
temperatures (800 °C) to non-crystallographic at "higher" temperatures (950 °C).
In addition, the effect of processing technology on fatigue properties was studied
on the superalloy IN 713LC. High-frequency cyclic loading (about 120 Hz) with high
mean stress at elevated temperatures was applied to induce fatigue-creep interaction.
The combined fatigue-creep loading was performed on the IN 713LC superalloy
at 800 °C and on the MAR-M 247 superalloy at 900 °C.

ABSTRAKT

Prace je zaméfena na rozSifeni poznatki o mechanismech tnavového poskozeni
a kombinované¢ho poSkozeni unava-creep polykrystalickych niklovych superslitin
MAR-M 247 a IN 713LC. V teoretické Casti prace jsou nejprve uvedeny zakladni
informace o niklovych superslitinach a jejich mikrostruktute, po nichz nasleduje popis
mechanismil poSkozeni unavou, creepem a jejich vzajemnou interakci. Dalsi ¢ast
prace obsahuje experimentalné ziskané vysledky popisujici chovani niklovych
superslitin MAR-M 247 a IN 713LC pfi riznych podminkach. Pro méfeni tinavovych
vlastnosti pii symetrickém zaté¢zném cyklu byly zvoleny tii teploty testovani - 800,
900 a 950 °C, nebot’ v rozsahu teplot 800 — 950 °C by mélo u obou superslitin
dochazet ke zméné mechanismu Siteni uUnavovych trhlin  z pivodné
krystalografického pti ,,nizSich® teplotach (800 °C) na nekrystalografické pfti
,,vy§8ich® teplotach (950 °C). Mimo ziskani zakladnich inavovych charakteristik byl
na superslitiné IN 713LC studovan vliv technologie zpracovani na inavove vlastnosti.
K vyvolani interakce inava-creep bylo zvoleno vysokofrekvencni cyklické namahéni
(okolo 120 Hz) svysokym stfednim napétim pii  zvySenych teplotach.
Pro kombinované namahani byly zvoleny teploty 800 °C pro superslitinu IN 713LC
a 900 °C pro teplotné stabilnéjsi superslitinu MAR-M 247.
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