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Mikrostruktura 1 wkasciwosci mechaniczne
natryskanych plazmowo powtok Zr0,-8Y,0;

Microstructure and mechanical properties
of plasma sprayed Zr0,-8Y,0; coatings

Streszczenie

Materiaty nanostrukturalne z powodu ich bardzo
dobrych mechanicznych i fizycznych wtasciwosci sa co-
raz szerzej wykorzystywane w réznych zastosowaniach.
Jedng z mozliwosci naktadania powtok nanostruktural-
nych jest natryskiwanie plazmowe. W pracy przedstawio-
no badania mikrostruktury i wtasciwosci mechanicznych
powtok Zr0,-8Y,0;. Powtoki zostaty natryskane z zawie-
siny przy uzyciu systemu do natryskiwania plazmowego
Axial Il oraz z proszku Metco 204 NS stosujgc system
Plancer PN120. Powtoka osadzona z proszku posiadata
typowa lamellarng strukture, natomiast powtoka natry-
skana z zawiesiny miata zréznicowang mikrostrukture,
w ktdérej nanoziarna otoczone byly przez catkowicie
stopiony materiat powtokowy. Przeprowadzone badania na-
noindentacji powtok (twardos¢ i modut Younga) wykazaty
zréznicowanie wartosci w zaleznosci od badanego obszaru
powtoki (strefa catkowicie lub czesciowo stopiona).

Stowa kluczowe: natryskiwanie plazmowe, zawiesina,
Zr02-8Y203

Wstep

Inzynieria powierzchni to obszar w ktérym stale poszu-
kuje sie nowych rozwigzan oraz modyfikuje juz istniejgce
technologie. Obejmujg one zastosowanie nowych materia-
téw oraz wykorzystanie najnowszych technik modyfikacji
warstwy wierzchniej i osadzania powtok. Obecnie stoso-
wanych jest wiele technologii pozwalajgcych znacznie po-
lepszy¢ wrasciwosci warstwy wierzchniej [1,2]. Wiele uwa-
gi poswieca sie zwiaszcza mozliwosciom zastosowania
nanomateriatéw z powodu ich lepszych mechanicznych
i fizycznych wtasciwosci. Jednoczesnie taka sytuacja
spowodowata intensyfikacje badan nad wykorzystaniem
nanomateriatdbw w procesach natryskiwania cieplnego,
co pozwolito na otrzymywanie catkiem nowej klasy powtok
o budowie nanostrukturalnej [3]. Takie powtoki posiadajg
znacznie lepsze wiasciwosci niz natryskane z materiatéw
nanostrukturalnych [4].

Wielkos$¢ czastek o rozmiarach nanometrycznychi submi-
kronowych stwarza trudnosci technologiczne z bezposrednim
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wprowadzeniem ich w strumien gazéw. Dlatego tez opra-
cowano rozwigzania, ktére umozliwity zastosowanie takich
materiatéw w procesach natryskiwania cieplnego. Pierwsza
metoda to wytwarzanie proszkéw o typowej dla tej tech-
nologii granulacji w zakresie od 15 do 50 pm, ktérych ziar-
na zbudowane sg z nanokrysztatéw [5]. Inne rozwigzanie
to wprowadzenie nanostrukturalnych proszkéw w postaci
zawiesiny w naddZwiekowy strumien gazéw - High Velocity
Suspension Flame Spraying (HVSFS) lub strumien plazmy
- Suspension Plasma Spraying (SPS). Obydwie metody umoz-
liwiajg otrzymywanie nanostrukturalnych powtok z réznych
materiatéw [4+6)].

Szczegdlnie interesujgce sg powtoki z tlenku cyrkonu sta-
bilizowanego tlenkiem itru, ktére sg szeroko stosowane jako
bariery cieplne na elementach silnikéw odrzutowych.

Celem przeprowadzonej pracy byty badania mikrostruktu-
ry i wtasciwosci mechanicznych powtok Zr0,-8Y,0; natryska-
nych plazmowo z zawiesiny i konwencjonalnego proszku.
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Metodyka badan

Proces natryskiwania plazmowego zawiesin przepro-
wadzono przy uzyciu zrobotyzowanego systemu do natry-
skiwania plazmowego Axial Il (Northwest Mettech Corp)
z osiowym podawaniem zawiesiny (rys. 1). Plazmotron, zin-
tegrowany z podajnikiem zawiesin NanoFeed 350 umozliwia
natryskiwanie ultra drobnych proszkéw oraz wytwarzanie

Rys. 1. Zrobotyzowany system do natrysku plazmowego AXIAL IlI
Fig. 1. Robotized system for plasma spraying AXIAL IlI

Tablica I. Parametry natryskiwania plazmowego zawiesiny
Table I. Parameters of plasma spraying of Zr0,-8Y,0; suspension

Parametr Wartosc¢
Wydatek gazéw plazmotwaérczych,
. 245
I/min
Sktad gazéw plazmotwdrczych, % 65Ar/15N,/20H,
Natezenie pradu, A 240
Predkos$¢ robota, m/s 2
Odlegtos¢ natryskiwania, mm 50

Tablica Il. Parametry natryskiwania plazmowego proszku Zr0»-8Y-0s
Table Il. Parameters of plasma spraying of Zr0,-8Y,0; powder

Parametr Wartos$¢
Prad, A 600
Napiecie, V 60
Cisnienie, MPa 0,7
Odlegtos¢ natryskiwania, mm 100
Predko$¢ podawania proszku, g/min 45

nanostrukturalnych powtok. Parametry natryskiwania pla-
zmowego zawiesiny Zr0,-8Y,0; sg przedstawione w tablicy I.
Powtoki z konwencjonalnego proszku natryskano plazmotro-
nem Plancer PN 120 z promieniowym wprowadzeniem materia-
tu powtokowego (tabl. Il). Powtoki do badan metalograficznych
natryskano na prébki z blachy ze stali nierdzewnej o wymiarach
50 x 25 x 5 mm. Przed natryskiem prébki zostaty odttuszczone
i poddane obrdébce strumieniowo-Sciernej elektrokorundem
EB-30 przy cisnieniu 0,5 MPa. Grubos¢ natryskanych powtok
wynosita 0.5 mm. Do badania struktury i sktadu chemicznego
powtok zastosowano mikroskop skaningowy JSM—5400 z mi-
krosonda ISIS 300 Oxford (EDS) oraz SEM FEI Nova™ NanoSEM
200 and TEM Philips CM20 z EDAX EDX. Badania wtasciwosci
mikromechanicznych powitok przeprowadzono przy uzyciu
testera Nanovea z wgtebnikiem Berkovicha. Analiza topografii
powierzchni natryskanych powtok zostata przeprowadzona
przy uzyciu profilometru Talysurf CCI-Lite 3D [7].

Wyniki badan i dyskusja

Charakterystyka proszkow Zr0,-8Y,0;

Do natryskiwania powtok zastosowano dwa rodzaje mate-
riatu powtokowego Zr0,-8Y,03; wodng zawiesine zawierajacg
8%wt. tlenku cyrkonu stabilizowanego tlenkiem itru o sub-
mikronowych wymiarach ziaren (rys. 2a) dostarczong przez
firme Northwest Mettech Corp. oraz proszek Zr0,-8Y,0; (Met-
co 204 NS) o zakresie granulacji —125+11um (rys 2b).

)

— ipm  JEOL 2/5/2013

x10,000 30.0kV LED SEM WD 10.3mm 09:18:49

Ly S -
100um JEOL 4/18/2014
15. 0KV LED SEM WD 10.0mm 08:33:02

Rys. 2. Morfologia materiatu powtokowego Zr0,-8Y,0s: a) nano-
metryczne i submikronowe ziarna w zawiesinie, b) ziarna proszku
Metco 204 NS

Fig. 2. Morphology of Zr0,-8Y.0s coating materials: a) nano- and
submicron grains in suspension, b) grains of powder Metco 204 NS
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Charakterystyka powtok Zr0,-8Y,0;

Mikrostruktura powtoki natryskanej plazmowo z zawie-
sin jest przedstawiona na rysunku 3a i b. Wprowadzona
centralnie w strumien plazmy zawiesina ziaren ZrO»-8Y,03
podczas natryskiwania ulega rozpyleniu. Nastepnie tworzy
kropelki, ktére zawierajg submikronowe ziarna proszku.
Po odparowaniu wody i uderzeniu w powierzchnie ulegajg
one catkowitemu lub czesciowemu odksztatceniu tworzgc
powtoke (rys. 3a). Mikrostruktura powtoki natryskanej pla-
zmowo z zawiesin jest uksztattowana z bardzo cienkich,
przylegajacych do siebie lameli, pomiedzy ktérymi granice
sg niewidoczne. Powtoka jest pozbawiona peknie¢, ktdére
zwykle wystepujg w powtokach ceramicznych natryskanych
plazmowo.

100pm JEOL 5/24/2013
SEM WD 10.0mm 12:12:49

s .
100nm JEOL 5/27/2013
30.0kV LED SEM WD 10.0mm 11:15:40

x100,000

Rys. 3. Mikrostruktura powtoki ZrO,-8Y,0s natryskanej plazmowo
z zawiesin: a) powiekszenie 200x, b) powiekszenie 100000x

Fig. 3. Microstructure of Zr0O,-8Y,0; coating plasma sprayed from
suspension: a) magnification 200x, b) magnification 100000x

Mikrostruktura natryskanej plazmowo powtoki z zawiesin
widoczna jest dopiero pod znacznie wiekszym powiek-
szeniem (rys. 3b). Jest to mikrostruktura bi-modalna,
w sktad ktérej wchodzg obszary catkowicie przetopione oraz
obszary, ktére nie ulegty catkowitemu przetopieniu i zawie-
rajg potaczone ze sobg nanoziarna proszku Zr0,-8Y,0;. Taka
powtoka posiada strukture kolumnowa, ktéra w zasadniczy
sposéb rézni sie od budowy powtok natryskanych z prosz-
kéw konwencjonalnych, poniewaz nie jest widoczna typowa
mikrostruktura lamelarna z widocznymi granicami pomie-
dzy poszczegdélnymi lamelami (rys. 4ai b).

Obraz topografii powierzchni natryskanej plazmowo
powtoki Zr0,-8Y,0; z zawiesiny oraz proszku jest pokazany
na rys. 5ai 5b a ich parametry przedstawione w tablicy III.

L 10pm JEOL
15.0kV LED SEM

7/31/2014
WD 10.0mm 10:36:54

7/31/2014
WD 10.0mm 10:46:00|

L ipm  JEOL
15.0kV LED SEM

Rys. 4. Mikrostruktura powtoki ZrO,-Y.0s; natryskanej plazmowo
z proszku Metco 204 NS: a) powiekszenie 500x, b) powiekszenie 5000x
Fig. 4. Microstructure of Zr0,-Y,05 coating plasma sprayed from Met-
co 204 NS powder. a) magnification 500x, b) magnification 5000x

b)

Rys. 5. Topografia powierzchni powtoki Zr0>-8Y.03 natryskanej pla-
zmonowo: a) z zawiesiny, b) z proszku Metco 204NS

Fig. 5. Surface topography of Zr0,-8Y,0s coating plasma sprayed
from: a) suspension, b) Metco 204NS powder
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Tablica Ill. Parametry topografii powtoki ZrO»-8Y,0; natryskanej
plazmowo z zawiesiny

Table Ill. Parameters of topography of Zr0,-8Y,0; coating plasma
sprayed from suspension

Powierzchnia powtoki Zr0»-8Y,0; po natrysku, pm
Parametr
Zawiesina Proszek

S. 5,28 7,57
S, 6,92 9,55
Su -0,28 0,21

Sw 3,894 3,131
S, 28,95 39,49
S, 34,35 47,53
S. 63,30 87,02

Parametry topografii powierzchni natryskanej plazmowo
z zawiesiny powtoki ZrO»-8Y,0; sg odzwierciedleniem pro-
ces6w zachodzacych w strumieniu plazmy. Pod wptywem
sit aerodynamicznych strumienia plazmy zawiesina ule-
ga rozpadowi na krople, z ktérych nastepuje odparowanie
wody, a nastepnie spiekanie drobnych ziaren Zr0,-8Y,0s.
W nastepnym etapie submikronowe oraz nanometryczne
ziarna oraz ich aglomeraty ulegaja stopieniu, przy jednocze-
snym procesie parowania, ktéry wystepuje na ich powierzch-
ni. Cze$¢ czastek, ktéra zawiera duzg ilos¢ aglomeratéw,
nie ulega catkowitemu odksztatceniu w momencie uderzenia,
co jest dobrze widoczne na powierzchni powtoki (rys. 5a) two-
rzagc powtoke o znacznie mniejszej $redniej arytmetycznej
wysokosci powierzchni (S. = 5,28) niz w przypadku powtoki
natryskanej z proszku konwencjonalnego (S. = 7,57).

Wyniki badan indentacji sg przedstawione na rysunku 6.

W tablicy IV przedstawione sg wyniki pomiaréw witasci-
wosci mechanicznych powtoki natryskanej plazmowo z za-
wiesiny oraz proszku Zr0,-8Y,0s.

Whioski

QD
~—r
Grid dimension (um)

b)

Grid dimension (um)

Grid dimension (um)

Rys. 6 Rozktad wtasciwosci mechanicznych powtoki ZrO2-Y-0s natry-
skanej plazmowo z zawiesiny: a) twardo$¢, b) modut Younga

Fig. 6. Distribution of mechanical properties of Zr0--Y,0; coating pla-
sma sprayed from suspension: a) hardness, b) Young's modulus

Tablica IV. Wtasciwo$ci mechaniczne powtoki ZrO,-Y,0; natryska-
nej plazmowo z zawiesiny oraz proszku

Table IV. Mechanical properties of Zr0,-Y,0; coating plasma spray-
ed from suspension and powder

Zawiesina Zr0,-8Y,0; Proszek Zr0,-8Y,0;
H+AH (GPa) | Y+AY (GPa) | H*AH (GPa) | Y:AY (GPa)
8,415,3 99,1+4,0 10,6%0,6 96,8+6,2

Na podstawie przeprowadzonych badan mozna stwierdzi¢, ze metoda natryskiwania plazmowego z zawiesiny wod-
nej proszku Zr0,-8Y,0; mozna otrzymac powtoke o znikomej porowatosci, w ktérej nie wystepuja pekniecia. Mikro-
struktura powtok natryskanych plazmowo z zawiesin zawiera nanoziarna i posiada strukture kolumnowa, ktéra rézni
sie od lamelarnej mikrostruktury powtok natryskanych plazmowo z konwencjonalnych proszkéw. Powtoka natryskana
z zawiesin charakteryzuje sie znacznie mniejszg $rednig arytmetyczng wysokoscig powierzchni niz w przypadku po-

wioki natryskanej z proszku konwencjonalnego.

Twardos$¢ powtoki natryskanej z zawiesin jest mniejsza niz powtoki natryskanej z konwencjonalnych proszkdw,

ale jej modut Younga nieznacznie wiekszy.
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