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Introducere

Cerintele actuale de dezvoltare de turbine cu gaze cu eficienta ridicata si cu un impact scazut
asupra mediului Tnconjurator sunt inca greu de atins, indiferent de domeniul de aplicare al acestora in
industria energetica, aeronautica sau maritima. O solutie unanim acceptata de catre comunitatea
inginereasca (***National Aeronautics and Space Administration 2020, ***Community Research and
Development Information Service 2008) pentru Tmbunatatirea eficientei energetice si reducerea
emisiilor de NO, si CO, a turbinelor cu gaze este cresterea temperaturilor de lucru si a presiunii
gazelor in turbind. Tn turbomotoarele moderne, temperaturile la intrarea in turbind (Turbine Entry
Temperature - TET) depdsesc punctul de topire chiar si al celor mai avansate superaliaje din care sunt
realizate componentele din zona caldd a turbinei (componente gazodinamice complexe).
Functionarea in conditii optime a acestor componente este conditionata de utilizarea unor sisteme
avansate de racire si a unor aliaje speciale protejate termic cu acoperiri de suprafata cu rezistenta
ridicata la oxidare si coroziune la temperaturi inalte.

n cazul paletelor de turbin3, noile concepte de proiectare presupun utilizarea unor geometrii si
canalizatii de racire din ce in ce mai complexe, cu pereti subtiri care depasesc posibilitatile practice ale
tehnologiilor conventionale de fabricatie, prin turnare de precizie. O solutie asupra careia
comunitatea stiintifica (***ETN Additive Manufacturing Working Group 2019, ***SIEMENS Gas
Turbine Blades 2018) si marile concerne (GE, Siemens) au pus un accent deosebit Tn ultimii ani este
utilizarea tehnologiilor de fabricatie aditiva (FA) bazate pe procesul de fuziune pe pat de pulbere
(Powder Bed Fusion — PBF), cu precadere tehnologia de fabricatie prin topire selectiva cu laser
(Selective Laser Melting — SLM). Desi a avut un avans tehnologic impresionant in ultimii ani,
tehnologia SLM si, in general, fabricatia aditiva de tip PBF cu pulberi metalice, prezinta in continuare
mai multe limitari legate de optimizarea parametrilor de proces, anizotropia proprietatilor mecanice
ale materialului fabricat aditiv, diminuarea/eliminarea operatiilor de post-procesare si a defectelor
tipice din reperele fabricate aditiv, acestea fiind cateva dintre subiectele amplu tratate in cadrul
prezentei teze de doctorat.

Odata depasite aceste provocari, dezvoltarea unei acoperiri inovative cu rol de bariera termica
(Thermal Barrier Coatings - TBC) si imbunatatirea tehnologiei de depunere a acesteia prin pulverizare
termica pentru cresterea capabilitatii termice si a duratelor de exploatare a componentelor fabricate
aditiv sunt urmatorii pasi in lungul proces de dezvoltare sustenabila a domeniului aerospatial si
energetic. Desi utilizarea complementara a tehnologiilor de fabricatie aditiva si pulverizare termica
pentru fabricatia unei componente gazodinamice complexe este deocamdata un subiect neexplorat
temeinic la nivel mondial, prezenta teza de doctorat trateaza exhaustiv acest subiect in raport cu
tehnologiile conventionale de fabricatie.

Plecand de la aceste considerente, cercetarile au vizat dezvoltarea si caracterizarea unui sistem
avansat pentru protectia termica a paletelor de turbina, format dintr-un substrat, obtinut prin
fabricatie aditiva prin topire selectiva cu laser, protejat cu o acoperire cu rol de bariera termica
depusa prin pulverizare termica, numit in continuare sistem substrat/acoperire TBC.

Tn partea intai, formatd din doud capitole, este prezentatd o analizd criticd asupra stadiului
actual al cercetarilor privind tehnologia de fabricatie aditiva, cu accent pe procesele de fabricatie prin
tehnologia SLM si tehnologia de pulverizare termica, pe baza careia au fost propuse spre dezvoltare
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mai multe modele experimentale de sisteme substrat/acoperire TBC. De asemenea, este prezentat si
un studiu de caz care a avut drept scop determinarea impactului pe care o are cresterea
temperaturilor de functionare asupra performantelor globale ale unui turbomotor.

Partea intai se incheie cu capitolul al treilea unde sunt prezentate principalele concluzii rezultate
in urma analizei materialului bibliografic si a studiului de caz.

Pe baza concluziilor desprinse din analiza stadiului actual privind tehnologiile de fabricatie
aditiva si pulverizare termica au fost trasate directiile de cercetare-dezvoltare si s-au stabilit obiectivul
principal si metodologia de cercetare-dezvoltare ale tezei de doctorat, dupda cum se prezinta in
capitolul al patrulea. Plecand de la aceste deziderate, au fost realizate cercetari fundamentale si
aplicative, de o importanta considerabila pentru dezvoltarea tehnologiilor de fabricatie aditiva si
pulverizare termica, prezentate in partea a doua a tezei de doctorat.

Capitolul al cincilea prezinta contributiile aduse de autor in ceea ce priveste optimizarea
parametrilor de proces ai tehnologiei SLM si analiza impactului orientarii piesei pe platforma de
fabricatie asupra anizotropiei proprietatilor mecanice, cu scopul fabricarii unui aliaj IN 625 cu
performante mecanice apropiate sau chiar superioare unui aliaj IN 625 obtinut prin tehnologii
conventionale. Parametrii de proces identificati ca fiind optimi Tn urma testelor mecanice si a
investigatiilor microstructurale au fost utilizati pentru fabricatia unui demonstrator experimental de
paleta de turbina cu canalizatii interioare de racire a carui orientare pe platforma de fabricatie s-a
realizat astfel incat structurile suport s nu afecteze aerofolia paletei si canalizatiile interioare de
racire si sa nu se impuna operatii majore de post-procesare.

n capitolul al saselea sunt cuprinse contributiile privind modelarea prin simularea numericd a
distributiei de temperaturi si a tensiunilor interne din modelele experimentale de sisteme
substrat/acoperire TBC obtinute in urma simularii conditiilor de functionare dintr-un turbomotor de
aviatie militara. Pentru validarea rezultatelor obtinute in urma simularii numerice au fost realizate
probe suport din aliaj IN 625 laminat si aliaj IN 625 fabricat aditiv peste care s-au depus prin
pulverizare termica acoperiri TBC cu diferite compozitii, caracteristici si arhitecturi.

Capitolul al saptelea prezinta contributiile teoretice si experimentale privind testarea la oxidare
ciclicd la temperaturi ridicate si caracterizarea sistemelor substrat/acoperire TBC. Pentru
caracterizarea sistemelor au fost utilizate, atat metode standardizate, cat si metodologii originale, pe
baza carora au fost obtinute date experimentale necesare pentru realizarea unor analize aprofundate
ce au vizat: comportamentul mecanic al sistemelor substrat/acoperire TBC, evolutia rugozitatii
stratului metalic, a grosimii stratului de oxizi crescut si a porozitatii stratului ceramic si cinetica
procesului de oxidare a acoperirilor. Suplimentar, sistemele substrat/acoperire TBC au fost testate la
diferite cicluri de soc termic cu ajutorul unei instalatii automatizate care a fost proiectata si dezvoltata
in cadrul tezei de doctorat. Acoperirea TBC cu cele mai bune performante si tehnologia de depunere
aferenta au fost utilizate pentru acoperirea demonstratorului experimental de paleta de turbina
fabricat prin tehnologia SLM.

Tn ultimul capitol, Capitolul al optulea, sunt sintetizate concluziile generale ale tezei,
contributiile proprii ale autorului si directiile viitoare de cercetare. Originalitatea rezultatelor obtinute
in cele doua domenii de interes ale prezentei teze de doctorat, fabricatie aditiva si pulverizare
termica, este sustinuta de un brevet de inventie acordat de OSIM, prezentarea a 7 sapte lucrari in
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cadrul unor conferinte internationale realizate pe plan national si international si publicarea in reviste
de specialitate a 24 de articole ca prim autor si coautor.

Cu prilejul finalizarii studiilor doctorale doresc sa multumesc coordonatorului de doctorat, dlui
prof.dr.ing. Cristian Doicin, Decan al Facultatii de Inginerie Industriala si Robotica, din cadrul
Universitatii ,,POLITEHNICA” din Bucuresti, atat pentru indrumarea primita pe parcursul studiilor de
licenta si masterat, cat si pentru sprijinul acordat in elaborarea si corectarea tezei de doctorat.

De asemenea, doresc sa-i multumesc dnei prof.dr.ing. Alexandra Banu care a contribuit la
deschiderea drumului meu spre cercetare si m-a sprijinit in elaborarea tezei de doctorat.

Multumiri colegilor din Departamentul de Componente speciale turbomotoare. Laborator de
incercari fizico-mecanice, din cadrul INCD Turbomotoare COMOTI, care m-au incurajat pe parcusul
elaborarii tezei si alaturi de care am reusit sa pun n aplicare mai multe idei extravagante, concretizate
in numeroase lucrari stiintifice.

Nu Tn ultimul rand, vreau sa multumesc familiei mele si persoanelor apropiate care m-au sprijinit
si incurajat pe tot parcursul studiilor doctorale.

Cercetarile experimentale prezentate in teza de doctorat privind tehnologia si sistemul de
acoperiri termo-rezistente au fost sprijinite financiar in cadrul proiectului POC 114/09.09.2016, ID
proiect P_40 422, cod SMIS: 105884, cu titlul ,,Dezvoltarea de solutii inovative pentru produse si
tehnologii noi, cerute de piatd, prin valorificarea expertizei in domeniul materialelor avansate si
transferul de cunostinte catre mediul privat”, acronim TRANSCUMAT, proiect cofinantat din Fondul
European de Dezvoltare Regionald prin Programul Operational Competitivitate 2014-2020, Actiunea
1.2.3. Parteneriate pentru transfer de cunostinte. Pe parcursul derularii contractului subsidiar nr.
5/D.1.3/114/18.12.2017, din cadrul POC 114/2016, contract incheiat intre INCD Turbomotoare
COMOTI si SC PLASMA JET SRL a fost dezvoltat un produs nou, ,,tehnologie si sistem nou de acoperiri
termo-rezistente”, ce reprezinta indicatorul prestabilit de realizare: ,Numar de societati care
beneficiaza de sprijin pentru introducerea de noi produse pe piata — C028".

Cercetarile experimentale prezentate in teza de doctorat privind tehnologia de fabricatie aditiva
au fost sprijinite financiar in cadrul contractului 7N/2018, cu titlul ,Cercetdri teoretice si
experimentale privind mecanismele de rdspuns a materialelor anizotrope la solicitdri termice si/sau
mecanice”, din cadrul programului Nucleu 2019-2020 finantat de Ministerul Cercetarii si Inovarii
(denumire program , Cercetdri teoretice si experimentale pentru cresterea performantelor sistemelor
de propulsie aeriene si terestre in anul 2018”, acronim Turbo 2020+).

Alexandru Paraschiv
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doctorat gazodinamice complexe

Glosar de termeni

g’; Abrev. Semnificatie/ Significance

01 | ASTM American Society for Testing and Materials/ Societarea Americana pentru Testare si Materiale
02 | AM/FA | Additive Manufacturing/ Fabricatie Aditiva

03 | APS Atmospheric Plasma Spraying/ Pulverizare cu jet de plasma in conditii atmosferice

04 | CAD Computer-Aided Design/ Proiectare Asistata de Calculator

05 | DED Direct Energy Deposition/ Depunere cu energie directa

06 | DMLS Direct Metal Laser sintering/ Sinterizare Directa cu Laser pentru pulberi Metalice

07 | EBM Electron Beam Melting / Topire cu fascicul de electroni

08 | EB-PVD | Electron Beam Physical Vapor Deposition/ Depunere fizica de vapori cu fascicul de electroni
09 | EDS Energy-Dispersive X-ray Spectroscopy/ Spectroscopia cu raze X cu Dispersie de Energie
10 | GZO Gadolinium Zirconium Oxide/ Oxid de Zirconiu cu Gadoliniu

11 | HIP Hot isostatic pressing/ Presare Izotatica la cald

12 | HVOF High Velocity Oxygen Fuel/ Pulverizare in flacara oxigen-combustibil cu viteza ridicata
13 | IN625 Nickel-based superalloy Inconel 625/ Superaliaj cu baza nichel Inconel 625

14 | LZO Lanthanum Zirconium Oxide/ Oxid de Zirconiu cu Lantan

15 | PBF Powder Bed Fusion/ Fuziune a patului cu pulberi

16 | SEM Scanning Electron Microscope/ Microscop Electronic cu baleiaj

17 | SLM Selective Laser Melting/ Topire Selectiva cu Laser

18 | STL Standard Tessellation Language/ Limbajul Standard bazat pe Triunghiuri

19 | TBC Thermal Barrier Coatings/ Acoperiri cu rol de Barierd Termica

21 | TET Turbine Entry Temperature/ Temperatura la intrarea in turbina

22 | TGO Thermally Grown Oxide/ Stratul de Oxizi crescut Termic

23 | TIF Tagged Image File/ Fisier Imagine etichetat

24 | TRL Technology Readiness Level/ Nivel de maturitate Tehnologica

25 | YSzZ Yttria-Stabilized Zirconia/ Ytrie Stabilizata cu Zirconie
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Capitolul 1. Stadiul actual al cercetarilor privind fabricatia aditiva a
componentelor gazodinamice complexe

1.1 Tehnologia de fabricatie aditiva

Fabricatia aditiva (FA) (Additive Manufacturing - AM), cunoscuta si ca ,,printare/imprimare 3D”,
»productie aditiva”, , proces aditiv” sau ,fabricare libera” este definita ca fiind ,Procesul de imbinare a
materialelor cu scopul de a forma obiecte dintr-un model CAD 3D, de obicei, strat cu strat, spre
deosebire de metodologiile de fabricare substractive si formative”. Procesele de fabricatie aditiva
sunt Tmpartite in sapte categorii: Fotopolimerizarea in cuva, Extrudarea Materialelor, Pulverizare cu
jet a materialelor, Pulverizare cu jet de liant, Fuziune pe pat de pulbere, Depunere cu energie directa,
Laminare stratificata (***Standard ISO/ASTM DIS 52900 2018, Ulmeanu M. si Doicin C. 2018).

1.2 Fabricatia aditiva prin fuziune pe pat de pulbere

Tn functie de modul in care este topitd materia prim3 si de tipul sursei de energie generate
pentru fuzionarea particulelor, principalele tehnologii de fabricatie aditiva care utilizeaza procesul de
fuziune pe pat de pulbere (Powder Bed Fusion - PBF) sunt: Topirea selectiva cu laser (Selective Laser
Melting - SLM, Sinterizarea directa cu laser a metalelor (Direct Metal Laser Sintering - DMLS), Topirea
cu fascicul de electroni (Electron Beam Melting - EBM), Sinterizarea selectiva cu caldura (Selective
Heat Sintering - SHS) si Sinterizarea selectiva cu laser (Selective Laser Sintering - SLS). Analiza
comparativda a avantajelor si dezavantajelor tehnologiilor de fabricatie de tip (PBF) a relevat ca
fabricatia aditiva prin tehnologia SLM reprezinta o alternativda promitatoare la tehnologiile
conventionale de fabricatie pentru fabricatia componentelor gazodinamice complexe datorita
libertatii de proiectare, a proprietatilor mecanice ridicate a pieselor fabricate, etapelor de productie
simplificate si a duratelor si costurilor de fabricatie reduse (***Gonzdlez D. S. si Alvarez A. G. 2018,
***ETN Additive Manufacturing Working Group 2019).

1.3 Tehnologia SLM

Topirea SLM este tehnologia de fabricatie Tn care un fascicul laser topeste selectiv si in mod
controlat straturi succesive de pulbere (dintr-un pat de pulbere metalica) in functie de geometria
sectiunii transversale a modelului digital procesat si de parametrii de proces setati (Fig. 1.1).

Sursa de energie:
fasicul laser

Alimentare - il Vo aex
cu pulbere- -~ Distribuitor asicul
-\ de pulbere

Directia de scanare
—_—

Topituri

Pat de pulbere

Piesa fabricata

Platforma
de constructie

Fig. 1.1 Proces de fuziune pe pat de pulbere metalicd prin topire selectivad cu laser (SLM) (adaptat dupd
***Dassault Systemes 2018, Milewski J.O. 2017)
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Tehnologia (SLM) prezinta o serie de limitari legate de calitatea scazuta a suprafetelor,
anizotropia proprietatilor mecanice, defectele de material, necesitatea utilizarii structurilor suport si a
operatiilor de pre- si post-procesare ale pieselor fabricate (Han P. 2017). Principalele provocari care
vizeaza tehnologia SLM sunt: obtinerea de materiale cu densitate ridicata (apropiata de 100%),
maximizarea proprietatilor mecanice, Tmbunatatirea calitatii suprafetelor, reducerea tensiunilor
interne din material, cresterea productivitatii, dezvoltarea de proceduri de testare si validare a
pieselor fabricate aditiv si asigurarea unei bune repetabilitati a procesului de fabricatie (Kruth J.-P. et
al. 2010, Brandt M. 2016, Leary M. 2017). Caracteristicile si proprietatile produselor fabricate aditiv
prin tehnologia SLM sunt influentate de numerosi factori reprezentati schematic in Fig. 1.2.

Dimensiuni
particule  Densitate

!

“\
Monitorizare <<

Durata de

Amestecare amestecare

(I

Sortare  Flotabilitate

Service
—_—

Calibrare Utilizata

si control

Temperatura Flotabilitate
de topire

Mentenanta
—_—

Calitatea produselor fabricate aditiv prin tehnologia SLM

Parametrii de proces

Parameftrii

Geometrie

Greutate

Orientarea de fabricatie, Suport Tipul tehnologiei
—_— €
Pregatirea pieselor Rugozitate, Acoperiri
—

Fig. 1.2 Factorii care influenteazd calitatea unui produs obtinut prin tehnologia SLM (adaptat dupd
Khaimovich A.l et al. 2019)

Cei mai importanti parametri dintr-un proces SLM care afecteaza calitatea suprafetelor si
proprietatile mecanice ale pieselor fabricate aditiv sunt: puterea si viteza laserului, grosimea stratului
topit, strategia de scanare si orientarea piesei pe platforma de fabricatie (Hanzl et al. 2015, Kempen K.
et al. 2011, Ban A. M. si Aboutaleb L. 2018, Sufiiarov et al. 2017, Khoda B. 2017). Optimizarea
principalilor parametri de proces se realizeaza in baza evaluarii efectelor pe care le produc
modificarile acestora asupra proprietatilor si caracteristicilor aliajului fabricat aditiv, fiind de preferat
ca variatia sa se realizeze Tn mod independent si nu combinativ.

1.4 Fabricatia aditiva a componentelor gazodinamice complexe

Cele mai importante avantaje ale fabricatiei aditive sunt date de posibilitatile de a proiecta
piese fara restrictii (freedom design) si de a fabrica intr-un timp mai scurt, cu un consum mai scazut de
energie si de materie prima decat in cazul tehnologiilor conventionale, fiind deosebit de atractiva
pentru fabricatia unor piese acolo unde geometriile sunt foarte dificil sau imposibil de realizat prin
tehnologii conventionale.

Pentru realizarea componentelor metalice dintr-un turbomotor sunt vizate acele componente
care implica costuri si timpi de fabricatie ridicate prin utilizarea tehnologiilor conventionale, cum ar fi
componentele critice rotative (palete de compresor, ansamblu rotor al compresorului, palete de
turbind si discuri de turbind) (***Siemens 3D Printed Gas Turbine Blades 2016, ***TURBOCAM
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International 2018, Magerramova L. et al. 2018) si statice (arzatoare, duze si injectoare de combustibil
(Petrat T. et al. 2016, Liu R. et al. 2017, F. Pankotai si Rawlins F. 2018).

1.5 Tehnologii de fabricatie a paletelor de turbina

Tehnologiile de fabricatie utilizate pentru realizarea paletelor de turbina sunt considerate de
multi ca fiind tehnologii performante, insa foarte costisitoare si limitate. In ultimii ani, conceptele de
proiectare a paletelor au impus geometrii din ce Th ce mai sofisticate, cu pereti subtiri si canalizatii
interioare de rdacire complexe care fac dificila sau chiar imposibila fabricarea acestora prin turnare de
precizie. In cazul proceselor tehnologice de turnare si de prelucrare prin aschiere, pierderile de
material sunt extrem de mari, in unele cazuri ajungand chiar si la 95% din materialul total utilizat, in
timp ce la varianta aditiva, datorita posibilitatii de a reutiliza si recicla pulberea utilizata, pierderile nu
sunt, de obicei, mai mari de 5% (Nickels L. 2015). In plus, Nickels L. (2015) a aratat c3 prin utilizarea
fabricatiei aditive, costurile si durata de fabricatie a unei componente destinate unei aplicatii
aeronautice pot fi reduse cu pana la 75% fata de aceeasi componentd realizata prin tehnologii
conventionale. Pe de altd parte, tolerantele dimensionale si geometrice impuse de aplicatiile
aerospatiale sunt imposibil de respectat in lipsa unor operatii de prelucrare si finisare a suprafetelor
pieselor fabricate aditiv, iar lipsa rezultatelor sau gradul ridicat de imprastiere a datelor experimentale
fac ca tranzitia de la fabricatia conventionald la fabricatia aditiva pentru productia de componente
gazodinamice complexe sa se realizeze lent si cu mai multe limitari tehnologice

Tehnologia SLM reprezinta o solutie viabila pentru fabricatia unei palete cu performante de
functionare imbunatatite. Un exemplu reprezentativ este cel al unei palete de turbina din superaliaj
cu baza nichel, fabricata aditiv si testata in conditii reale de exploatare in cadrul concernului industrial
Siemens (***Siemens 3D Printed Gas Turbine Blades 2016). In literaturd sunt raportate diverse
cercetari privind fabricatia aditiva a paletelor de turbina, utilizand diferite materiale si tehnologii de
fabricatie aditiva. Palete de turbind cu diferite geometrii si dimensiuni au fost fabricate prin
tehnologia DMLS (cu aliaj IN 718) (Caiazzo F. et al. 2017), tehnologia SLM (cu aliaj IN 939) (Shaikh A.S.
2018) sau prin tehnologia DED (cu otel de tip SS316L) (Wilson J. M. 2014). Alte studii au avut drept
scop adaptarea proceselor de fabricatie aditiva pentru reconstructia unor palete degradate. V. G.
Smelov et al. (2016) si E. Salvati et al. (2017) au utilizat fabricatia aditiva pentru reconstructia unor
palete de compresor din SS316L prin tehnologia SLM si respectiv, din IN 718 prin tehnologia DED.
Cercetarile din cadrul acestor studii au vizat identificarea si prevenirea defectelor care apar in paletele
fabricate aditiv, cel mai des intalnite fiind porozitatea, microfisurile si, izolat, defecte precum lipsa
fuziunii, deformatii, sferoidizare sau aparitia unor incluziuni (Caiazzo F. et al. 2017).

Procesul tehnologic de fabricatie aditiva a unei palete de turbina se desfasoara in trei etape
principale. Tn prima etapd este proiectat modelul 3D al paletei de turbind pe baza cerintelor
gazodinamice si a regulilor privind proiectarea pieselor pentru fabricatie aditivd. In a doua etap4,
procesarea, sunt realizate operatiile de pregatire a echipamentului (fixare platforma de fabricatie,
ajustarea grosimii stratului de pulbere distribuit pe platforma, setarea parametrilor de proces etc.) si
fabricatia propriu-zisa a piesei. In functie de cerintele impuse piesei fabricate, in ultima etap3 a
procesului de fabricatie se pot aplica diferite operatii de post-procesare: tratamente termice, presare
izostatica la cald (Hot isostatic pressing — HIP), sablare, depuneri de acoperiri, prelucrari prin aschiere
si/sau electroeroziune etc.) (***ETN Additive Manufacturing Working Group 2019). Tehnologiile
uzuale de depunere a acoperirilor TBC pentru protectia paletelor sunt depunerea in stare fizica de
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vapori cu fascicul de electroni si depunerea prin pulverizare termica (Bose S. si DeMasi-Marcin T. J.
1997), cea din urma fiind cea mai indicata pentru depunerea, in conditii avantajoase, a unor straturi
groase cu conductivitate termica redusa si durabilitate ridicata Feuerstein A. et al. (2007).

1.6 Impactul cresterii temperaturii de functionare a componentelor gazodinamice
complexe asupra performantelor globale ale turbomotorului

Utilizarea unei acoperiri TBC eficiente asigura o crestere cu pana la 150°C (Muktinutalapati N.R.
2011) a temperaturilor de functionare a componentelor pe care le protejeaza si, implicit, o
imbunatatire a performantelor globale ale turbomotorului. Luand ca model de studiu motorul
turboreactor cu sistem de crestere a tractiunii prin postcombustie F110-220E care echipeaza
aeronavele militare de tipul F16 si F15, a fost analizat impactul pe care pe care il are o crestere
(ipotetica) cu 50°C (de la 1200°C la 1250°C) a temperaturilor de lucru din motor, rezultand o crestere
cu 4% a fortei de propulsie si o scadere cu 3% a consumului specific.

Capitolul 2. Stadiul actual al cercetarilor privind fabricatia acoperirilor cu
rol de bariera termica pentru protectia componentelor gazodinamice
complexe

2.1 Introducere

Temperaturile de lucru din turbomotoarele moderne depasesc cu mult temperaturile la care
superaliajele din care sunt realizate componentele din zona calda a turbinei pot functiona in conditii
optime, singura solutie viabila pentru cresterea temperaturilor de functionare si a protectiei
componentelor impotriva oxidarii si coroziunii fiind utilizarea acoperirilor cu rol de bariera termica
(Thermal Barrier Coatings — TBC). In Fig. 2.1 este prezentatd schematic influenta unei acoperiri TBC
asupra gradientului de temperatura intr-o paleta fixa de turbina.

Gradient de temperatura fara acoperire TBC

\
Strat de legaturs | Temperaturd

Substrat din ' gaze fierbinti
superaliaj Ni o
5 in3 \ | Gaze fierbint’ 3
Paleta de turbina | f 2
| o
L] a
ﬁ [J Sistem fdrd '.,_E_,
ire )
acoperire P 7 S
Flux de aer [TBC ___: 176°C
de racire . |
Temperatura
P . il Sistem c
aerului de ol G
s d aze
racire
I/ TBC —] fierbinti
[ k- 150um 4 |-

!‘I Strat de Dxizi. —_r
\ crescut termic ¢ . superior
Flux de aer YGOJ

de racire

izolator termic

Gradient de temperatura Tn sistemul cu acoperire TBC
Fig. 2.1 Tranzitia temperaturii intr-o acoperire TBC depusd pe o paletd fixd de turbind cu canale interioare de
rdcire (adaptat dupd Yu Z. et al. 2006)
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2.2 Structura unui sistem substrat/acoperire TBC

Un sistem substrat/acoperire TBC (Fig. 2.2) este compus dintr-un substrat (material de baza) si o
acoperire TBC formata din trei straturi: (i) un strat metalic de legatura (Bond Coat); (ii) un strat
superior ceramic (Top Coat) cu rol de bariera termica; (iii) un strat de oxizi crescut termic (Thermally
Grown Oxide - TGO) cu rol de bariera de difuzie impotriva propagarii oxigenului din aer spre substrat.

Material Sistem substrat/acoperire TBC Functii
Zr0,+(6-8%) %gr. Y,;0;4 Strat ceramic (TC) Barierd termica
a- Al;0, Strat crescut termic (TGO) Bariera de difuzie
MCrNiAlY Strat metalic lBDl Protectie la oxidare/coroziune
Superaliaj cu baza Ni Substrat Rezistenta termo-mecanica

Fig. 2.2 Structura unui sistem substrat/acoperire TBC

2.3 Tehnologia de pulverizare termica

~

Principial, depunerea straturilor materiale prin pulverizare termicd consta in fincalzirea,
dispersarea intr-un jet de gaz purtator si proiectarea materiei prime (sarme, bare, tije sau pulberi) sub
forma de particule topite pe suprafata unui material suport (Fauchais P.L. et al. 2014). Particulele
pulverizate se aplatizeaza si se solidifica in momentul in care lovesc substratul sau straturile depuse
anterior, formand straturi succesive cu grosimi ce pot porni de la cateva zeci de microni panala 5 mm.

in functie de energia generatd pentru topirea materiei prime, tehnologiile de pulverizare
termica se impart in trei categorii: (i) tehnologii care utilizeaza energia generata de un arc electric, un
jet de plasma sau de o plasma cu arc transferat; (ii) tehnologii in care este utilizata energia generata
de o flacara de combustie: pulverizare termica prin ardere cu oxigen la viteza scazuta sau la viteza
supersonica produsa de un pistol cu detonatie; (iii) tehnologii care utilizeaza energia produsa de gaze
comprimate (pulverizare la rece). Performantele acoperirilor TBC depind de un cumul de factori
reprezentati schematic in Fig. 2.3.

Process de pulverizare
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Calitatea acoperirilor fabricate prin tehnologia pulverizirii termice

Coeficient de dilatare termica

Conditii de impact .
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Fig. 2.3 Factorii care influenteazd calitatea acoperirilor depuse tehnologia pulverizdrii termice (adaptat
dupd Majumdar J. D. 2014, ***Science Learning Hub 2015)
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2.4 Comportamentul la oxidare la temperaturi inalte

Componentele cu acoperiri TBC dintr-o turbina cu gaze sunt afectate in timpul exploatarii de
diferite tipuri de degradari initiate, in principal, de procesul de oxidare la temperaturi ridicate (Evans
A. G. et al. 2008).

Cinetica oxidarii la temperaturi ridicate poate fi determinata prin masurarea cresterii masei sau
a grosimii stratului de oxizi TGO (A. Banu, A. Paraschiv et al. 2020) atunci cand viteza de oxidare a unui
metal in functie de durata de oxidare va respecta una din cele trei legi de crestere a masei: liniara
(Relatia 2.1), logaritmica (Relatia 2.2) sau parabolica (Relatia 2.3) (Pimin Z. 2018).

x =kqt (2.1)
x =ke log (a-t+1) (2.2)
X = kp-t (2.3)

unde, k./k este constanta vitezei de oxidare, x este cresterea in masa (g) a probei sau in grosime (m) a
stratului de oxizi, t este durata de oxidare (s), iar a este o constanta.

2.5. Limitarile acoperirilor TBC conventionale

Performantele actuale ale acoperirilor TBC cu strat ceramic din zirconie stabilizata cu 7-8% Y,03
ytrie (YSZ conventionald) sunt limitate la temperaturi de pana la 1200°C din cauza transformarilor de
faza ale zirconiei si a procesului de sinterizare, avand o durata de viata relativ scurta in comparatie cu
durata de exploatare a componentelor dintr-un turbomotor.

2.6. Identificarea unor materiale avansate pentru cresterea performantelor
acoperirilor TBC

Pentru Tmbunatatirea sau inlocuirea stratului ceramic (YSZ) din acoperirile TBC conventionale
existd o preocupare constanta in ultimele decade, materializata prin numeroase studii. Pentru
cresterea rezistentei la soc termic a acoperirilor TBC, Jamali H. et al. (2012), Wu J. et al. (2010), Wang
W.Q. et al. (2006) recomanda inlocuirea stratului din YSZ conventionala (obtinuta din particule cu
dimensiuni micrometrice) cu un strat din YSZ obtinuta din aglomerari de particule cu dimensiuni
nanometrice (YSZ nanostructuratd). Analiza literaturii de specialitate a mai evidentiat ca posibili
inlocuitori ai stratului din YSZ conventionald urmatoarele categorii de materiale: perovskitice,
pirocloruri, aluminati si tip ,cluster” (Li.R. si Zhang M. 2015, , Kokini K. et al. 1996, Cao X.Q, et al.
2004a). O atentie deosebita este indreptata oxizilor de Zr cu pamanturi rare, si-anume oxizii de Zr cu
La (LayZr,07) si Gd (Gd,Zr,0; sau GZO) (Mahade S. et al. 2016, Pan W. et al. 2012, Liu et al. 2007).

2.7. Alegerea materialelor si a tehnologiilor de fabricatie

Pe baza analizei stadiului actual al cercetarilor in domeniu au fost propuse spre dezvoltare mai
multe modele experimentale de acoperiri TBC cu diferite configuratii, materiale si grosimi ale stratului
superior: acoperiri TBC cu strat din zirconie stabilizata cu 7-8% vytrie obtinuta din particule cu
dimensiuni micrometrice (YSZ conventionala) sau din particule cu dimensiuni nanometrice (YSZ
nanostructuratd), acoperiri TBC cu unul sau mai straturi din oxizi de Zr cu lantan (LZO) si/sau oxizi de
Zr cu gadoliniu (GZ0), cu si fara strat din YSZ nanostructurata.
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Pentru dezvoltarea acoperirilor TBC a fost aleasa tehnologia de pulverizare termica in jet de

plasma in conditii atmosferice (Atmospheric Plasma Spraying - APS), iar ca material suport a fost ales

un

superaliaj cu baza nichel reprezentativ pentru fabricarea componentelor din turbinele cu gaze,

Inconel 625 (IN 625), obtinut conventional (laminare) si prin fabricatie aditiva.

Capitolul 3. Concluzii privind stadiul actual al cercetarilor privind fabricatia
componentelor gazodinamice complexe si a acoperirilor cu rol de bariera

termica

Din analiza stadiului actual al cercetarilor privind fabricatia aditiva a componentelor gazodinamice

complexe s-au desprins urmatoarele concluzii:

au

Fabricatia aditiva prin topire selectiva cu laser (SLM) reprezinta o alternativa promitatoare la
tehnologiile conventionale de fabricatie a componentelor gazodinamice complexe;

Cei mai importanti parametri dintr-un proces SLM sunt: puterea si viteza laserului, strategia de
scanare, grosimea stratului topit si orientarea pieselor pe platforma de fabricatie. Una dintre
principalele provocari ale tehnologiei SLM este optimizarea parametrilor de proces in vederea
maximizarii proprietatilor mecanice si imbunatatirii calitatii pieselor fabricate aditiv;

Tehnologia SLM reprezinta o alternativa promitdtoare la tehnologiile conventionale pentru
realizarea in conditii avantajoase a unei palete cu canalizatii interioare de racire, capabile sa
depaseasca performantele unei palete obtinute prin forjare sau turnare de precizie.

Tehnologiile uzuale de depunere a acoperirilor TBC pentru protectia la temperaturi inalte a
paletelor de turbina sunt depunerea in stare fizica de vapori cu fascicul de electroni si depunerea
prin pulverizare termica, cea din urma fiind cea mai indicata pentru depunerea, in conditii
avantajoase, a unor straturi groase cu conductivitate termica redusa si durabilitate ridicata.

Utilizarea acoperirilor cu rol de bariera termica imbunatateste semnificativ capabilitatea termica
a componentelor gazodinamice complexe dintr-un turbomotor.

Din analiza stadiului actual al cercetarilor privind fabricatia acoperirilor cu rol de bariera termica
rezultat urmatoarele concluzii:

O acoperire TBC este formata dintr-un strat metalic, un strat ceramic si un strat de oxizi crescut

termic (in urma oxidarii stratului metalic) intre stratul metalic si stratul ceramic;

Performantele acoperirilor TBC depind de un cumul de factori: tehnologia de pulverizare termica,
conditiile si parametrii de pulverizare si proprietatile materialelor;

Performantele actuale ale acoperirilor TBC cu strat ceramic din zirconie stabilizata cu ytrie (YSZ
conventionald) sunt limitate la temperaturi de pana la 1200°C din cauza transformarilor de faza
ale zirconiei si a procesului de sinterizare;

Cele mai promitatoare materiale pentru inlocuirea stratului ceramic din YSZ utilizat in acoperirile
TBC conventionale sunt considerate zirconia stabilizata cu ytrie obtinuta din aglomerari de
nanoparticule (YSZ nanostructurata) si oxizii de zirconiu cu lantan si/sau gadoliniu.
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Capitolul 4. Contributii privind directiile, obiectivul principal si
metodologia de cercetare-dezvoltare ale tezei de doctorat

4.1 Directiile de cercetare-dezvoltare

Analiza stadiului actual privind tehnologiile de fabricatie aditiva si pulverizare termica a relevat
ca dezvoltarea unor componente gazodinamice complexe destinate aplicatiilor din industria
energetica si aerospatiald, utilizand o tehnologie inovativa de fabricatie, reprezinta in acest moment
un subiect de mare actualitate pentru care au fost trasate urmadtoarele directii de
cercetare-dezvoltare:

> Tmbunétatirea tehnologiei SLM prin optimizarea principalilor parametri de proces in vederea
maximizarii performantelor mecanice si a calitatii pieselor fabricate aditiv din aliaj IN 625;

» Dezvoltarea unor acoperiri inovative TBC pentru protectiei impotriva oxidarii la temperaturi inalte
a componentelor gazodinamice complexe dintr-un turbomotor.

4.2 Obiectivul principal al activitatii de cercetare-dezvoltare

Pe baza analizei stadiului actual privind tehnologiile de fabricatie aditiva si pulverizare termica,
precum si a directiilor de cercetare-dezvoltare, obiectivul principal al tezei de doctorat este:

Dezvoltarea unei tehnologii inovative de fabricatie a unei componente gazodinamice
complexe de tip paletd de turbind din componenta unui turbomotor, combindnd tehnologia SLM de
fabricatie aditiva pentru fabricarea substratului cu tehnologia APS de pulverizare termica pentru
depunerea unei acoperiri cu rol de barierd termica.

4.3 Metodologia de cercetare-dezvoltare
Pentru indeplinirea obiectivului principal, cercetarile s-au desfasurat in trei etape principale:
I.  Optimizarea principalilor parametri din procesul de fabricatie SLM si fabricatia unui model
experimental de paleta de turbina cu canalizatii de racire;

II. Dezvoltarea unor modele experimentale de acoperiri TBC cu ajutorul tehnologiei de
pulverizare termica pentru protectia paletei de turbina, utilizdnd ca substrat aliajul IN 625
obtinut conventional si prin fabricatie aditiva;

lll.  Analiza comportamentului la temperaturi inalte a modelelor experimentale de sisteme
substrat/acoperire TBC prin incercari la oxidare de lunga durata si soc termic.

16



Rezumat Partea a Il-a. Contributii privind dezvoltarea tehnologiilor de fabricatie
UPB teza de adivitd SLM si pulverizare termicé pentru realizarea unei componente
doctorat gazodinamice complexe

Alexandru Gh.
Paraschiv

Capitolul 5. Contributii privind optimizarea parametrilor din procesul de

fabricatie prin topire selectiva cu laser

5.1 Fabricatia si caracterizarea aliajului IN 625 fabricat aditiv

Pentru atingerea obiectivului legat de optimizarea principalilor parametri din procesul de
fabricatie SLM au fost analizate efectele asupra proprietatilor mecanice si caracteristicilor
microstructurale ale aliajului IN 625 Tn urma modificarii urmatorilor parametri: timp de expunere a
fasciculului laser, intensitatea curentului a fasciculului laser, grosimea stratului topit si orientarea
piesei pe axele X-Y-Z ale platformei de fabricatie.

Identificarea parametrilor optimi de fabricatie s-a realizat dupa regula variatiei fiecarui
parametru pe mai multe niveluri (v. Tab. 5.1) si mentinerea la valori constante a celorlalti, conform
planului experimental de fabricatie si testare prezentat in Tab. 5.1, principalele criterii fiind rezistenta
mecanica a materialului si caracteristicile microstructurale ale aliajului fabricat.

Tab. 5.1 Planul experimental de fabricatie si testare a epruvetelor din aliaj IN 625

Intensitate curent [mA] | Timp de expunere laser [us] Grosime strat [um] Orientare de constructie
2000 28~ 50 YZ
2000 52~ 50 YZ
2000 64~ 50 YZ
2000 76~ 50 YZ
2000 a0# 50 YZ
600~ 40 50 YZ
800~ 40 50 YZ
1000~ 40 50 YZ
1200~ 40 50 YZ
1400~ 40 50 YZ
1600~ 40 50 YZ
1800~ 40 50 YZ
2200~ 40 50 YZ
2000# 40 75~ YZ
2000 40 100~ YZ
2000 40 25~ YZ
2000 40 50~ YZ
2000 40 504 Xz~
2000 40 50 z~
2000 40 50 45°~

~parametru variat; # parametru optimizat

Alegerea parametrilor secundari din procesul SLM (distanta de defocalizare, strategia de
scanare, distantele intre doua topituri si intre doua liniile de scanare, parametrii structurilor suport
etc.) s-a realizat pe baza recomandarilor de la producatorul echipamentului de fabricatie si a
rezultatelor obtinute Tn mai multe studii si cercetari realizate pe acelasi aliaj fabricat aditiv (Paraschiv
A. et al. 2020a-b, Matache M., Paraschiv A. et al. 2020a-b, Condruz M.R. et al. 2020b-d).
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Testele mecanice si investigatiile microstructurale s-au realizat pe epruvete cilindrice si probe
prismatice in stare brut printata (Fig. 5.1.b-d) fabricate cu echipamentul Lasertec 30 SLM (DMG Mori,
Germania) (Fig. 5.1.a) din pulbere din IN 625 (LPW Technology Ltd.).

Camera de fabricatie Lasertec 30 SLM

i
_ ' “ Nivelator pubere

‘
Gauri pentru purjare Ar

Jet Ar
Lift de pulbere

{ = Fasicul laser

|
T

PIESE in curs fabricare

Pat de pulbere metalica

Platforma de contructie

a) b)

d)
Fig. 5.1 Fabricatia SLM si testarea epruvetelor din IN 625: (a) reprezentare 3D a camerei de fabricatie (adaptat
dupd***DMG MORI 2019); (b) fabricarea epruvetelor pe platformd de constructie, (c) testarea la tractiune a
epruvetelor (Paraschiv A. et al. 2019a) si (d) caracterizarea microstructurald a probelor

Evaluarea performantelor mecanice ale aliajului IN 625 s-a realizat prin teste de tractiune la
temperatura ambientala cu ajutorul unei masini universale Dual Column Testing System INSTRON
3360 (Fig. 5.1.c), in conformitate cu standardul 1ISO 6892-1:2010, iar investigatiile microstructurale
s-au realizat cu ajutorul unui microscop electronic cu baleiaj (SEM) cu emisie Th camp FEI Inspect F50
dotat cu detector Apollo X SDD pentru analiza prin spectroscopie de raze X (Energy-Dispersive X-ray
Spectroscopy - EDS) a elementelor chimice si a distributiei acestora in ariile de interes.

5.2 Influenta modificarii parametrilor de proces asupra microstructurii si
proprietatilor mecanice ale aliajului IN 625 fabricat aditiv

Principalele rezultatele experimentale obtinute in urma modificarii parametrilor de proces
asupra proprietatilor mecanice si caracteristicilor microstructurale ale aliajului IN 625 sunt prezentate
succint in continuare.

Timpul de expunere a laserului. Tn Fig. 5.2.a-c se prezintd valorile medii (obtinute pe baza a trei
valori) ale rezistentei la tractiune (Rm), limitei de curgere (Rp0.2), alungirii (A5) si gatuirii la rupere (Z)
a epruvetelor din aliaj IN 625 fabricate cu urmatorii timpi de expunere : 28, 40, 52, 64 si 76 us (v. si
Tab. 5.1).

£ 1000 = 800
= I I E
g 80 £ 600 M
=2 o
Z 600 g
= 2 400
= 400 P
8 =
g £ 200
2 200 z
3 £
2 0 -
28 s 40ps 52us  Gdus  Tops 28 s 40ps S2ps 6dps  Tops
Fig. 5.2.a) Fig. 5.2. b)
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Fig. 5.2 Rezultatele incercdrii la tractiune a epruvetelor fabricate cu timpi de expunere variati (adaptat dupd
Paraschiv A. et al. 2018b)
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Rezultatele incercarii la tractiune au aratat ca modificarea timpului de expunere a laserului nu
influenteaza semnificativ rezistenta mecanica a aliajului IN 625 (v. Fig. 5.2.a-c). in literaturd au fost
identificate studii contradictorii cu privire la influenta vitezei de scanare (timpului de expunere a
laserului) asupra performantelor mecanice ale unor aliaje fabricate prin tehnologia SLM. Zhang et al.
(2011) au observat ca rezistenta la tractiune si limita de curgere ale aliajului Ti2448 nu au fost
influentate de cresterea vitezei de scanare, insa duritatea si densitatea materialului au scazut.
Delgado J. et al. (2012) si Song et al. (2014) au observat in cazul unor oteluri si aliaje de Ni ca odata cu
cresterea vitezei de scanare scad performantele mecanice ale materialelor. Cercetarile au continuat
cu investigatiile microstructurale realizate pe suprafete brut printate si, ulterior, pe suprafetele
pregatite metalografic ale probelor din IN 625. in Fig. 5.3.a-d sunt prezentate investigatiile SEM
realizate pe doua dintre probele fabricate cu diferiti timpi de expunere (40 ps si 76 us).

d) x160 e) x2000 f) x20000
Fig. 5.3 Imagini SEM realizate pe suprafetele brut printate (a,d) si pregdtite metalografic (b,c,e,f) ale
probelor fabricate cu timpi de expunere diferiti: (a-c) 40 us si (d-f) 76 us.
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Analiza SEM realizata pe suprafata brut printata a probelor a evidentiat o reducere a efectului
de sferoidizare (efectul ,,balling”) pe masura ce timpii de expunere scad sub 52 s, iar in cazul analizei
realizate pe suprafata pregatita metalografic a probelor a relevat ca microstructura aliajului IN 625
fabricat aditiv este formata din structuri dendritice orientate vertical fata de urmatorul strat topit.
Prin topirea unui nou strat, stratul topit anterior este retopit partial, facilitand cresterea grauntilor cu
aceeasi orientare cristalografica prin mai multe straturi. Odata cu cresterea timpilor de expunere,
racirea si solidificarea materialului topit s-a realizat mai lent, generand o microstructura mai grosiera
(v. Fig. 5.3.f) care in timpul exploatarii la temperaturi ridicate poate afecta performantele mecanice
ale materialului.

Pe baza rezultatelor experimentale obtinute in urma incercarilor la tractiune, a investigatiilor
microstructurale si luand in considere aspectele legate de productivitate si costuri de fabricatie,
valoarea optima a parametrului timp de expunere a laserului a fost considerata ca fiind 40 ps.

Tn mod similar, au fost evaluate efectele modificdrii intensitatii curentului si grosimii stratului
topit (v. Tab. 5.1), iar principalele rezultate si concluzii sunt sintetizate in continuare:

= Modificarea parametrului intensitate curent a avut un impact ridicat asupra proprietatilor
mecanice ale aliajului IN 625. La o valoare ridicata a intensitatii (2000mA), densitatea de energie
generata de fasciculul laser faciliteaza fuzionarea completda a particulelor, retopirea partiala a
stratului topit anterior si sudarea acestuia la stratul nou topit, rezultand cea mai ridicata rezistenta
mecanicd a aliajului (898+5 MPa). Tn schimb, la valori scizute ale intensititii curentului,
performantele mecanice ale aliajului scad din cauza aparitiei unor defecte de material precum:
lipsa fuziunii particulelor, topirea incompleta a stratului de pulbere, formarea porilor si
accentuarea sferoidizarii;

=  Grosimea stratului topit este un parametru care influenteaza, atat rezistenta mecanica a aliajului,
cat si productivitatea procesului de fabricatie. Prin cresterea grosimii stratului topit scad timpii de
fabricatie ai piesei, insa scad si performantele mecanice si calitatea suprafetelor (accentuarea
efectului de ,treaptd”). Analiza rezultatelor obtinute Tn urma testelor de tractiune a aratat ca o
scadere sub 50 um a grosimii stratului topit nu asigura o imbunatatire a proprietatilor mecanice,
insa utilizarea unor grosimi de 75-100 um contribuie la o scadere semnificativa a rezistentei la
tractiune si a limitei de curgere a aliajului IN 625;

= Analiza influentei modificarii parametrilor de proces asupra proprietatilor mecanice si a calitatii
aliajului IN 625 fabricat aditiv a evidentiat ca fiind optimi urmatorii parametri de proces:

- intensitate curent: 2000 mA;
- timp de expunere a laserului: 40 ps;
- grosime a stratului topit: 50 um.

Pentru analiza anizotropia proprietatilor mecanice ale aliajului IN 625, seturi de cate cinci
epruvete au fost fabricate pe axele X, Y, Z si rotite la 45° in planul XY al platformei de fabricatie,
utilizdnd parametrii optimi determinati la pasul anterior. Proprietatile mecanice ale epruvetelor
fabricate aditiv din IN 625 au fost comparate cu cele ale unor epruvete din IN 625 laminat (testate in

conditii similare) si cu valorile minime prevazute in standardele ASTM F3056 si ASTM B 443 pentru
aliaje de nichel obtinute prin fabricatie aditiva de tip PBF si, respectiv, prin forjare (v. Fig. 5.4).
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Fig. 5.4 Reprezentdri grafice ale proprietdtilor de tractiune ale epruvetelor laminate si fabricate aditiv pe axele
XsiY, la45°in planul XY si pe axa Z: (a) rezistenta la tractiune si (b) limita de curgere

in medie, epruvetele fabricate in plan orizontal au avut o rezistent3 la tractiune (880 MPa) si o
limita de curgere (525 MPa) mai mare cu 6% si respectiv, cu 8%, fata de cele ale epruvetelor fabricate
in plan vertical (Fig. 5.4). Analiza fractografica a suprafetelor de rupere a epruvetelor (v. Fig. 5.5.a-f) a
confirmat anizotropia proprietatilor mecanice ale aliajului IN 625, aceasta fiind cauzata de orientarea
grauntilor columnari care difera in functie de orientarea epruvetelor pe platforma de fabricatie (Anam
M.A. 2018) si de vitezele de racire ale aliajului din timpul solidificarii (Thijs et al. 2013, Liu et al. 2019).

Ruperea epruvetelor realizate in plan orizontal (axa X) s-a produs atat transcristalin, cat si
intercristalin, iar aspectul fragil de rupere a fost determinat de ruperea prin clivaj (Fig. 5.5.c), in timp
ce ruperea epruvetelor fabricate pe axa Z a fost predominant ductila (Fig.5.5.f)
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Fig. 5.5 Suprafetele de rupere ale epruvete fabricate aditiv: (a-c) in plan orizontal si (d-f) in plan vertical

21



Rezumat Partea a Il-a. Contributii privind dezvoltarea tehnologiilor de fabricatie
UPB teza de adivitd SLM si pulverizare termicé pentru realizarea unei componente
doctorat gazodinamice complexe

Alexandru Gh.
Paraschiv

Ruperea epruvetelor fabricate in plan vertical s-a produs prin alunecare si cu deformatii plastice mari,
in urma carora epruvetele au capatat inainte de rupere o alungire si o gatuire cu 65% si respectiv, 25%
mai mare decat in cazul epruvetelor realizate in planul orizontal al platformei de fabricatie.

Rezultatele experimentale au aratat ca, indiferent de orientarea epruvetelor pe platforma de
fabricatie (axele X, Y, Z si rotite la 45° in planul XY), Tn urma optimizarii parametrilor de proces s-a
obtinut un aliaj IN 625 cu o microstructura fina, fara defecte sau deformatii si cu o rezistenta
mecanica superioara valorilor minime prevazute in standardele in vigoare pentru acest aliaj, fabricat
aditiv si conventional (v. si Fig. 5.4.a-b).

5.3 Realizarea modelului experimental de paleta de turbina prin tehnologia SLM

Pentru realizarea demonstratorului experimental de paleta de turbind a fost ales un model de
paleta cu canalizatii interioare de racire ale caror elemente geometrice sunt orientate la unghiuri mai
mici de 45° fata de planul orizontal al platformei de fabricatie care impun, in general, utilizarea unor
structuri suport ce pot afecta iremediabil aerofolia paletei si canalizatiile de racire interioare ale
paletei (Fig. 5.6.a). Pentru identificarea variantei optime de orientare a paletei s-a utilizat programul
Ansys 2020 R1 (modulul de Additive Manufacturing). Prin introducerea unor date de intrare privind
unghiul minim de generare a structurilor suport, directia de fabricatie, optimizarea dupa timpul de
fabricatie, nivelul de tensiuni interne sau volumul de structuri suport a fost determinata dupa mai
multe iteratii orientarea optima a modelului 3D CAD al paletei (Fig. 5.6.b) care satisface cerintele
impuse. Utilizand un program dedicat pentru orientarea piesei pe platforma si setarea parametrilor
de proces (RDesigner v2018), modelul 3D in format .st/ a fost supus la mai multe iteratii pentru
generarea structurilor suport pe baza cdrora s-a identificat unghiul minim de 28° (pornind de 45°)
dintre doua suprafete pentru care nu este neaparat necesara utilizarea structurilor suport (Fig. 5.6.c).

a) c)

Fig. 5.6 Orientarea paletei de turbind pe platforma de fabricatie: (a) modelul 3D al paletei, (b) identificarea

orientdrii optime a paletei, (b) evidentierea lipsei de structuri suport din canalizatiile de rdcire si (d) setarea
parametrilor si generarea structurilor suport

Pe baza strategiei alese nu au fost generate structuri suport la nivelul aerofoliei sau in interiorul
canalizatiilor de racire, ci doar la nivelul piciorului paletei (Fig. 5.6.d), unde se impune ulterior o
prelucrare mecanica de precizie ridicata pentru respectarea dimensiunilor de montare ale paletei in
discul rotoric. Dupd generarea structurilor suport au fost setati parametri de proces identificati ca
fiind optimi (v. § 5.2), iar modelul 3D procesat a fost introdus in programul CELOS al echipamentului
Lasertec 30 SLM. Dupa realizarea operatiilor preliminare de fabricatie (pozitionare platforma, ajustare
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nivelator de pulbere, calibrare senzori oxigen etc.) si a fabricatiei propriu-zise (Fig. 5.7.a), pulberea a
fost aspirata (Fig. 5.7.b), structurile suport de pe piciorul paletei (Fig. 5.7.c) au fost indepartate (Fig.
5.7.d), iar suprafetele aerofoliei care urmeaza sa fie protejate termic cu acoperiri TBC au fost sablate
(Fig. 5.7.e).

L b |
a) b) (d) e)

Fig. 5.7 Procesul de fabricatie aditivd prin topire selectivd cu laser a modelului experimental de paletd: (a)

topirea selectivd a straturilor (b) aspirarea pulberii, (c) curdtarea piesei (d) paleta in stare brut printatd si

(e) paleta sablatd

Concomitent cu realizarea cercetarilor privind dezvoltarea tehnologiei de fabricatie SLM pentru
realizarea modelului experimental de paleta de turbina, au fost realizate cercetari fundamentale si
aplicative cu privire la dezvoltarea unor acoperiri cu rol de bariera termica (TBC) pentru protectia
termica a paletelor de turbina si, in general, a componentelor gazodinamice complexe.

Capitolul 6. Contributii privind modelarea prin simularea numerica si
fabricatia sistemelor substrat/acoperire TBC

6.1 Modelarea prin simularea numerica a comportamentului termo-mecanic al
sistemelor substrat/acoperire TBC la temperaturi inalte

Tn demersul intreprins pentru dezvoltarea unor acoperiri inovative TBC a fost realizatd o
modelare prin simularea numerica a performantelor la temperaturi ridicate a sistemelor
substrat/acoperire TBC propuse (v. § 2.7).

In prima parte a procesului de modelare au fost impuse conditiile termice si au fost analizate
rezultatele privind distributia temperaturii in sistemele investigate. Impunerea in cea de-a doua parte
a procesului de modelare a unui set de conditii mecanice a fost necesar pentru determinarea starii de
tensiuni interne din componentele sistemelor.

Analiza termo-structurald a fost realizata pe sase modele experimentale de sisteme
substrat/acoperire TBC (E2T2-E2T7) si doua modele de referinta: sistem fara acoperire TBC (E2T0) si
sistem cu un strat metalic (E2T1) (v. Fig. 6.1).
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Fig. 6.1 Modele experimentale de sisteme analizate

Utilizand programul ANSYS R19.2, pentru fiecare variantd de sistem substrat/acoperire TBC s-a
realizat un model 3D redus dimensional pentru simplificarea calculelor. Modelul 3D a fost introdus in
sistemul de lucru unde s-a realizat prin metoda MultiZone reteaua de noduri si elemente (mesh) (Fig.
6.2.a-b). Zona de incastrare a modelelor a fost setata pe suprafata laterala a acestora (Fig. 6.2.c),
deoarece in conditii reale paleta de turbina cu acoperiri este fixata la un capat, in discul de turbina.

Pe baza datelor experimentale din literatura au fost identificate si introduse in sistemul de lucru
proprietatile fizico-mecanice (densitate si modul de elasticitate) si proprietdtile termo-fizice
(coeficient de expansiune termica, conductivitate termica si caldura specifica) ale materialelor
(Feuerstein A. et al. 2007, Cao X. 2004b, Wang L. et al. 2014).

ANSYS
R19.2

=

0.002 (m)

Fig. 6.2 Analiza termo-structurald a sistemelor substrat/acoperire TBC: (a-b) realizarea grilei de puncte pe
modelul 3D al sistemului; (c) setarea zonelor de convectie si reprezentarea zonei de incastrare, (d) distributia
temperaturilor si (e) a tensiunilor von-Mises in sistem (Frigioescu T. F., Paraschiv A. et al. 2020a)

Simularea termica a constat in incdlzirea suprafetei acoperite a sistemelor substrat/acoperire

TBC cu un jet de aer fierbinte cu debit mare si, simultan, racirea partii opuse (fara acoperire), cu un jet
de aer mai rece si cu un debit mai redus. Pentru simularea conditiilor de temperatura la care trebuie
sa functioneze un sistem substrat/acoperire TBC au fost alese conditiile de operare din turbina
motorului F100-PW-220E (Apostolidis A. 2015, Lee A. S. et al. 2009):

=  Temperatura initiala: 22°C;

» Convectia pe suprafata superioard (acoperitd): 3423 W/m?°C, cu o temperaturs de 1482°C;

» Convectia pe suprafata inferioard (neacoperitd): 2800 W/m?°C, cu o temperaturs de 556°C.

Pentru o evidentiere mai clara a rezultatelor simularii, datele obtinute in zona interfetelor
substrat/strat metalic/strat ceramic au fost prelucrate cu ajutorul programului Octave. Tn Fig. 6.3.a-b
sunt reprezentate grafic pentru doua sisteme (E2T3 si E2T7) valorile caderii de temperatura pe
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substrat, iar In Fig. 6.3.c sunt prezentate comparativ temperaturile inregistrate la interfata
substrat/acoperire din sistemele analizate.
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c)
Fig. 6.3 Determinarea cdderii de temperaturd pe substrat: (a) in sistemul E2T3, (b) in sistemul E2T7 si (c)
temperaturile la interfata substrat/acoperire TBC din sistemele analizate (adaptat dupd Frigioescu T. F.,
Paraschiv A. et al. 2020a)

Simularea termo-structurald s-a realizat pentru doua durate de timp: 0.1 secunda, pentru
simularea comportamentului la soc termic si dupa 300 de secunde, pentru simularea
comportamentului dupd stabilizarea temperaturii. in Fig. 6.4.a-b sunt reprezentate grafic distributiile
tensiunilor von-Mises Tn doua sisteme (E2T3 si E2T7), iar in Tab. 6.1 sunt centralizate valorile maxime
ale tensiunilor echivalente von-Mises fnregistrate in sistemele substrat/acoperire TBC dupa
stabilizarea temperaturii.

500 700
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Fig. 6.4 Distributia de tensiuni echivalente von-Mises: (a) in sistemul (E2T3) si (b) in sistemul E2T7
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Tab. 6.1 Valorile maxime ale tensiunilor echivalente von-Mises in sistemele E2T2-E2T7

Sisteme E2T2 E2T3 E2T4 E2T5 E2T6 E2T7

Valorile max. tensiuni von-Mises [MPa] 390 373 416 415 393 421

Rezultatele simularii termo-structurale au indicat ca sistemele cu acoperiri TBC formate din oxizi
de Zr cu La si Gd (E2T4-E2T7) au avut cele mai mari caderi de temperatura pe substrat (v. Fig. 6.3.c,
dar si cele mai ridicate tensiuni echivalente von-Mises (v. Tab. 6.1). Desi au cele mai eficiente bariere
termice, aceste sisteme sunt si cele mai predispuse in timpul ciclurilor termice la exfoliere din cauza
tensiunilor induse de diferentele mari intre coeficientii de dilatare termica ai stratului metalic (~15 x
10°CY) si cei ai straturilor din oxizi de pdmanturi rare (9-10 x 10°C?). La polul opus din punct de
vedere al tensiunilor a fost sistemul cu acoperire TBC cu strat din YSZ nanostructurata (E273) (v. Tab.
6.1) care a avut o cadere de temperatura pe substrat cu 31°C mai mare decat cea a sistemului cu strat
din YSZ conventionala (E2T2) (v. Fig. 6.3.c).

Din cauza caracterului anizotrop al acoperirilor pulverizate termic si a tensiunilor interne induse
de formarea (in timpul oxidarii) a stratului TGO la interfata strat metalic/strat ceramic, pe baza
simularilor se pot face aprecieri doar intr-o anumitd masura asupra comportamentului pe care il vor
avea aceste sisteme Tn timpul expunerii la temperaturi ridicate. Testarea fizica, in conditii similare sau
mai severe decat cele de functionare (oxidare izoterma si soc termic), ramane in continuare cea mai
eficienta si sigura metoda de evaluare a performantelor unei acoperiri TBC.

6.2 Fabricatia si pregatirea probelor suport

Pentru validarea rezultatelor obtinute Tn urma simularii numerice, modelele experimentale de
acoperiri TBC (v. Fig. 6.1) au fost depuse prin pulverizare termica cu jet de plasma in conditii
atmosferice (APS) pe probe suport din aliaj IN 625 laminat, debitate prin jet de apa dintr-o tabla cu
dimensiunile 1000 x 170 x 3 mm (Fig. 6.5.a-b) si pe probe suport din aliaj IN 625 fabricat aditiv (Fig.
6.5.c-d) cu parametrii de proces optimizati (v. § 5.2).

d)
Fig. 6.5 Realizarea probelor suport din IN 625: (a-b) debitare cu jet de apd a probelor din tabld din aliaj IN 625
laminat si (c-d) fabricatia aditivd prin tehnologia SLM a probelor din aliaj IN 625

6.3 Fabricatia modelelor experimentale de acoperiri TBC

Tnainte de depunerea acoperirilor TBC, probele suport au fost curitate, sablate si verificate din
punct de vedere al calitatii si rugozitatii suprafetelor, iar morfologia si compozitiile chimice ale
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pulberilor utilizate pentru depunerea straturilor au fost analizate prin investigatii microstructurale
(Fig. 6.6.a) si de microcompozitie (Fig. 6.6.b), utilizand microscopia electronica cu baleiaj si
spectroscopia cu energie dispersiva de raze X (SEM-EDS).

Compozitie chimica| OK | YL | ZrL
% greutate 14,7| 8,3 77
% atomice 49,5 5 45,5

4.00 600 8.00 10.00 12.00 14.00 1600 keV

b)
Fig. 6.6 Analiza pulberilor ceramice din YSZ nanostructuratd: (a) imagine SEM (Paraschiv A. 2020c) si (b)
compozitia chimica a particulelor pe baza spectrului EDS

Pentru realizarea acoperirilor TBC a fost utilizata o instalatie de pulverizare in jet de plasma de
tip Metco 7M, iar controlul pistolului de pulverizat s-a realizat cu ajutorul unui robot industrial KUKA
programat in prealabil pentru configuratia fiecarui tip de acoperire (Fig. 6.7.a-c).

Fig. 6.7 Fabricatia modelelor experimentale de acoperiri TBC: (a) instalatia de pulverizare termicd prin
tehnologia APS; (b) pulverizarea termicd a straturilor si (c) probe din IN 625 cu acoperiri TBC

Modele experimentale de acoperiri TBC (Fig. 6.8) au fost depuse prin tehnologia (APS),
modificand anumiti parametri de proces (intensitate si tensiune electricd, distanta de pulverizare si
presiunea gazelor de proces). Realizarea modelelor experimentale de acoperiri TBC s-a realizat in trei
campanii de depunere de unde au rezultat in total 44 de probe.

E2T7
E1T1,E2T3, E2T6
GZ0
E2T2 E3T1 E2T4 E2T5 GZO LZ0
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Fig. 6.8 Modelele experimentale de acoperire TBC obtinute prin pulverizare termica
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Capitolul 7. Contributii teoretice si experimentale privind testarea

’

la temperaturi ridicate si caracterizarea sistemelor
substrat/acoperire TBC

7.1 Testarea la oxidare a sistemelor substrat/acoperire TBC

Pentru atingerea obiectivului privind dezvoltarea unor acoperiri inovative TBC si a tehnologiei
de pulverizare termica pentru protectia paletei de turbina fabricata aditiv, modelele experimentale de
sisteme substrat/acoperire TBC au fost testate in conditii de laborator apropiate (oxidare ciclica) si
mult mai severe (soc termic) decat cele din timpul exploatarii.

Conditiile de testare la oxidare ciclica au constat in incdlzirea probelor cu o viteza de 10°C/min
pana la temperatura de 1100°C si mentinerea acestora timp de sase cicluri a cate 100 de ore. La
fiecare ciclu de oxidare, din fiecare tip de acoperire a fost extrasa cate o proba si supusa
investigatiilor. Dupa primul ciclu de oxidare sistemele substrat/acoperire TBC cu straturi din oxizi de Zr
cu La (LZO) si Ga (GZO) s-au exfoliat prematur la nivelul interfetei strat metalic/strat ceramic. Pe de
alta parte, sistemele cu acoperiri cu strat din YSZ (conventionald si nanostructuratad) si-au pastrat
integritatea structurala chiar si dupa sase cicluri de oxidare la 1100°C, nefiind identificate delaminari,
exfolieri sau macrofisuri. Analizand zona de rupere a straturilor si luand in considerare concluziile
rezultate Tn urma simularii comportamentului termo-mecanic al sistemelor cu straturi din oxizi de Zr
cu La (LZO) si Ga (GZO) (v. § 6.1), principala cauza a exfolierii acestor acoperiri a fost nivelul ridicat de
tensiuni interne de la nivelul interfetei dintre stratul metalic sau stratul din YSZ (in functie de tipul
sistemului) si stratul/straturile din oxizi de Zr cu La si/sau Ga. Alti factori care au favorizat exfolierea
acestor acoperiri sunt rezistenta scazuta la adeziune/coeziune a straturilor (Paraschiv A. et al. 2018c),
grosimea ridicatad si porozitatea redusa a straturilor din GZO si LZO. Pe plan national nu au fost
identificate studii in legatura cu depunerea prin pulverizare termica a unor acoperiri TBC cu straturi
din LZO, GZO si YSZ nanostructurata, iar nivelul de maturitate tehnologica pentru depunerea acestor
acoperiri este redus si necesita cercetari aprofundate.

Cercetarile privind testarea si caracterizarea comportamentului la oxidare a modelelor
experimentale dezvoltate au continuat pe probele cu acoperiri TBC cu strat ceramic din YSZ
conventionald si YSZ nanostructurata, folosind ca sisteme de referinta probele din IN 625 laminat si
fabricat aditiv, cu si fard strat metalic. Sistemele substrat/acoperire TBC, in stare initiala si dupa
fiecare ciclu de oxidare, au fost analizate in detaliu din punct de vedere al comportamentului mecanic
si al evolutiilor rugozitatii stratului metalic. De asemenea, au fost analizate evolutiile grosimii stratului
de oxizi crescut (TGO) si a porozitatii stratului ceramic, iar datele experimentale au servit ulterior la
realizarea unei analize comprehensive a cineticii procesului de oxidare la temperaturi Tnalte a
modelelor experimentale de sisteme substrat/acoperire TBC.

7.2 Comportamentul mecanic al aliajelor laminate si fabricate aditiv

Efectele oxidarii de lunga durata la 1100°C asupra comportamentului mecanic al celor doua
aliaje IN 625 (laminat si fabricat aditiv) au fost analizate prin investigatii microstructurale si incercari
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de microduritate Vickers (HV 0.3) realizate cu echipamentului Vickers Wolpert Wilson® Instruments
402 MVD, in conformitate cu standardul ASTM E384-10e2 (*** ASTM E384-10e2 2010).

Investigatiile SEM au evidentiat ca stratul superficial de oxizi care se formeaza pe suprafata
aliajului se fragilizeaza dupa trei cicluri de oxidare (300 de ore) in lipsa unei acoperiri de protectie,
permitand oxigenului sa difuzeze in substrat pe o adancime de peste 100 um dupa sase cicluri de
oxidare, atat in cazul aliajului laminat (Fig. 7.1.b), cat si in cazul celui fabricat aditiv (Fig. 7.2.b).
Similitudini au fost observate si in ceea ce priveste comportamentul mecanic al celor dou aliaje. in
stare initiald, aliajul laminat si fabricat aditiv au avut valori medii apropriate ale microduritatii Vickers,
si-anume 260422 HVO0.3 si respectiv, 258+18 HV0.3 Pe masura ce durata de oxidare a crescut, asupra
ambelor aliaje s-a produs un efect de imbatranire care a determinat o crestere a microduritatii cu
aproximativ 10% fata de starea initiala (Fig. 7.1.c, Fig. 7.2.c).
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Fig. 7.1 Efectele oxiddrii la temperaturi inalte asupra aliajului IN 625 laminat: (a-b) imagini SEM cu
microstructura in stare initiald si dupd 600 de ore de oxidare si (c) evolutia microduritdtii Vickers
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Fig. 7.2 Efectele oxiddrii la temperaturi inalte asupra aliajului IN 625 fabricat aditiv: (a-b) imagini SEM cu
microstructura in stare initiald si dupd 600 de ore de oxidare si (c) evolutia microduritdtii Vickers

7.3 Comportamentul mecanic al stratului metalic

Analizele microstructurale realizate in sectiunea transversala a probelor cu strat metalic (fara
strat ceramic) au relevat ca expunerea la temperaturi ridicate pentru perioade lungi de timp a facilitat
0 accentuare a procesului de oxidare, determinand o scadere semnificativa in grosime a stratului
metalic dupa 600 de ore de oxidare (Fig. 7.3.b).
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Fig. 7.3 Efectele oxiddrii la temperaturi inalte asupra stratului metalic din aliaj NiCrAlY: (a-b) imagini SEM cu
microstructura in stare initiald, (b) dupd 600 de ore de oxidare si (c) evolutia microduritdtii Vickers

c)

La fel ca in cazul substratului, efectul de durificare prin Tmbatranire rezultat in urma oxidarii a
fost observat si in cazul stratului metalic din aliaj NiCrAlY, cand microduritatea a crescut dupa oxidare
cu peste 25% fata de starea initiala (277 HVO0.3). Oxigenul din atmosfera reactioneaza cu aluminiul
care se afld In concentratii mari in precipitatele de faza 8 din stratul metalic, formand la nivelul
suprafetei acestuia un strat subtire din alumina (Al,03), cunoscut in literatura ca strat de oxizi crescut
termic (TGO) (A. Banu, A. Paraschiv et al. 2020). Stratul TGO copiaza profilul suprafetei stratului
metalic si Ti accentueaza proeminentele acestuia (creste rugozitatea) pe masura ce creste in grosime,
inducand tensiuni interne la interfata strat metalic/strat TGO/strat ceramic.

7.4 Evolutia rugozitatii la interfata substrat/acoperire TBC

Metodele conventionale utilizate pentru masurarea rugozitatii suprafetelor (palpare mecanica,
interferometria si stereomicroscopia) (Paraschiv A. et al. 2016) nu se pot aplica si in cazul unor
suprafete deja acoperite, cum este cazul stratului metalic din acoperirile TBC.

Acest neajuns a stat la baza motivatiei de a dezvolta in cadrul tezei de doctorat o metodologie
de evaluare non-contact a rugozitatii stratului metalic bazatd pe tehnici de imagistica, reprezentari
grafice si calcul numeric. Aceasta metodologie presupune utilizarea unor echipamente/instrumente
pentru realizarea urmatoarelor operatii:

() debitarea si pregatirea metalografica a probei cu acoperire TBC;

(1) captarea si prelucrarea imaginilor de microscopie electronica cu baleiaj (SEM) in format . tif;
(1) determinarea profilului de rugozitate din imaginile SEM prelucrate;

(IV) calcularea parametrilor de rugozitate;

(V) verificarea acuratetei de masurare a metodei.

Initial, proba cu acoperire TBC este debitata transversal, inglobata la cald intr-o rasina epoxidica,
pregatita metalografic si introdusa in microscopul electronic cu baleiaj. Pentru analiza rugozitatii pe
intreaga sectiune a probei se capteaza in diferite cAmpuri de la nivelul interfetei strat metalic/strat
ceramic cate 12 imagini SEM (la o marire de x300) care sunt ulterior binarizate in programul Matlab.
Dupa operatia de binarizare a imaginilor SEM (Fig. 7.4.a-c), coordonatele spatiale ale profilului de
rugozitate a stratului metalic, exprimate initial in pixeli si transformate n micrometri, sunt
determinate printr-o programare iterativa realizata in programul Matlab (Fig. 7.4.d) pe baza careia se
obtine profilul suprafetei de interes sub forma unui vector.

30



Rezumat Partea a Il-a.Contributii privind dezvoltarea tehnologiilor de fabricatie
’ ’ Alexandru Gh.

UPB teza de adivitd SLM si pulverizare termicé pentru realizarea unei componente Paraschiv
doctorat gazodinamice complexe
i i X=n x=n+1

(Kyurewr: =%

Substrat
R R o —
a) b) c)
Fig. 7.4 Binarizarea imaginii SEM cu sectiunea transversald a unei probe cu acoperiri TBC: (a) imagine brutd si
(b) imagine binarizatd dupd o iteratie (Paraschiv A. et al. 2021)

Pentru obtinerea liniei mediane a profilului de rugozitate (vectorului), in functie de care sunt
calculati toti parametrii de rugozitate, in cadrul metodologiei propuse au fost analizate patru filtre
alternative la filtrele conventionale (2CR, ISO 2CPC si Gaussian) (Whitehouse D. 2002): trei filtre
preluate din baza de date Matlab (filtru digital — Relatia 7.1, filtru de normalizare — Relatia 7.2 si filtru
de mediere mobila — Relatia 7.3) si un filtru propus de Helminiak M.A. et al. (2008) (filtru de mediere —
Relatia 7.4) (v. si secventa din codul 1 - Matlab, Fig. 7.5.b). Dupa determinarea liniei mediane a
profilului de rugozitate se calculeaza abaterile dimensionale fata de o linie de referinta cu ajutorul
Relatiei 7.5.

m(t) = windowSize (y(t) +y(t—1) + -+ y(t — (windowSize — 1))) (7.1)
medie_vector = YD +y@D+yB + -y (7.2)
- n
o YD Hy@) + 7i/(3)+- - +y(m) (7.3)
K@y = 24 D +ygi) +y(E+1) (7.4)
r=y-—m (7.5)

unde, m este linia mediana, y este vectorul spatial al profilului pe verticala, t este iteratia, n este
lungimea vectorului, i este intervalul profilului, k este parametrul care determina valorile pe care le va
avea un interval, iar r reprezinta vectorul ce contine abaterile dimensionale.

Dupa calcularea abaterilor dimensionale (Relatia 7.5) sunt calculati parametrii de rugozitate Ra,
Rp, Rg si Rz. Pentru o comparare corecta a rezultatelor obtinute pe baza metodologiei propuse cu cele
obtinute cu ajutorul unui instrument conventional de masurare a rugozitatii (MarSurf PS 10), au fost
aplicate formulele parametrilor de rugozitate conform standardului BS EN ISO 4287:2000. Formulele
parametrilor de rugozitatea au fost adaptate pentru codul realizat in Matlab, un exemplu in acest sens
fiind parametrul Ra a carui formula specifica a fost adaptata in program Matlab (Relatia 7.6).

(7.6)

1t 57 r(1) +r2) + r(3)+...+r(n)
Ra = Tf IZ(x)Idx adaptata n prograrf a= -
0 >

Pentru validarea metodologiei si verificarea acuratetei de masurare, in programul Matlab a fost
prelucrat profilul de rugozitate generat de un instrument conventional pe suprafata unui etalon de

31




Rezumat Partea a Il-a.Contributii privind dezvoltarea tehnologiilor de fabricatie Alexandru Gh
UPB teza de adivitd SLM si pulverizare termica pentru realizarea unei componente .
; ; , Paraschiv
doctorat gazodinamice complexe

rugozitate cu valoarea nominald Rz=9.686 um. Prin aplicarea filtrului digital (Relatia 7.1) a fost
obtinuta o abatere a parametrului Rz calculat fata de Rz nominal de 0.64% (Rz=9.748 um) (Fig. 7.5.a).

I"“’"’“"a Codul 1 - Matlab
—— B
mm mi" wmmH “‘ u l ‘ ”H” ”uM w"\m "J ’] "“m ”“”I prompt5='Ce tip de filtru? (1-filtru digital, 2-filtru de normalizare, alcul parametrll Rugozitate
E st l 3-filtru mediere, 4-filtru mediere mobila) : '; Ra=(1/length(r]) *sum10;
g | | alegere=input(prompts); Rq=sqrt((L/length(r)).*sum11);
S ' ” " ”m" m T ‘ ” prompt9='Salvarea rezultatelor? (Da=1, Nu=0) : ; Rp=max(abs(r));
£ of “““ " | rezultate=input(prompt9); Rv=min(r);
%Citire excel Rpi=max!<(abs(r),sss);
5 i xx=xlsread('coordonate.xlsx','A1:A24000'); % _F‘_V’fm'”k(ab?(r)'sk
s 20000 4000 §oou 000, A0000; 12000 zz=xIsread('coordonate.xlsx','B1:824000'); Rvi=mink(r,sss);
Lungime [;m] o *1000; sum12=0;
Prof XX:XXI*IDDO" for i=1:ss5
= _Iélz:a ;vfmniana zz=zz. ; sum12=sum12+(Rpi(i)-Rvi(i));
e (A bbb=length(zz) end
: Rz=9.748;m CROENIONNENENENE NS IR IIROERIT RN RS EREIRES

Codul 2 — Matlab

a)

.,..b)

Fig. 7.5 Aplicarea metodologiei de evaluare non-contact a rugozitdtii: (a) determinarea liniei mediane a
profilului de rugozitate (adaptat dupd Paraschiv A. et al. 2021); (b-c) secvente ale codurilor 1 si 2 din Matlab

Metodologia dezvoltata a fost aplicata pentru analiza evolutiei parametrilor de rugozitate Ra,
Rz, Rp si Rqg ai stratului metalic din sistemele substrat/acoperire TBC cu strat ceramic din YSZ
conventionald si YSZ nanostructurata, in stare initiala si dupa fiecare ciclu de oxidare de 100 ore la
1100°C (v. si secventa din codul 2 - Matlab, Fig. 7.5.c). Pentru a analiza intreaga interfata a acoperirii,
cate 12 imagini SEM au fost captate la o marire de x300 pentru fiecare proba.

in Fig. 7.5.a sunt prezentate comparativ valorile medii (obtinute pe baza a 12 valori) ale
rugozitatii Ra a straturilor metalice din sistemele cu YSZ conventionala si YSZ nanostructurata, in stare
initiald si dupd fiecare ciclu oxidare. Tn Fig. 7.6.b sunt prezentate imagini SEM si reprezentdri
schematice cu evolutia proeminentelor stratului metalic dupa un ciclu si dupa sase cicluri de oxidare
la 1100°C.

18 -
16 J m TBC cu YSZ micro TBC cu YSZ nano ,
14
| ; \
r~ ol TR
S ""DE&DEIILII"IE fa mlerfata 4
§§urare t strat ‘I'GO_[‘(SZ 1

Dupa 600 ore> = |~

Valoare rugozitate Ra, pm

il

100 200 300
Durate de oxidare, ore

a) b)
Fig. 7.6 Evolutia rugozitdtii stratului metalic din sistemele cu YSZ conventionald si YSZ nanostructuratd in urma
ciclurilor de oxidare la 1100°C: (a) evolutia rugozitdtii Ra si (b) ilustrare a efectelor induse de cresterea
rugozitdtii la nivelul interfetei strat metalic/strat ceramic (adaptat dupd Paraschiv A. et al. 2021)

[ T AN B N = o <]

Valorile parametrilor de rugozitate a respectat, in general, aceeasi tendinta de crestere in
functie de cresterea duratelor de oxidare ca urmare a cresterii stratului TGO si a oxizilor micsti, fiind
mai ridicate in cazul sistemului cu YSZ conventionala decat in cazul sistemului cu YSZ nanostructurata.
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Dezvoltarea unei metodologii de masurare non-contact a parametrilor de rugozitate (Ra, Rz, Rq
si Rp) ai stratului metalic ajuta la o mai buna intelegere a efectelor oxidarii asupra componentelor
dintr-un sistem substrat/acoperire TBC si poate oferi informatii privind rugozitatea optima pe care
trebuie sa o aiba suprafata (In stare initiald) a stratului metalic, precum si o predictie asupra
comportamentului sistemului Tn timpul oxidarii.

7.5 Comportamentul la oxidare a straturilor ceramice

7.5.1 Microduritatea Vickers

Oxidarea la temperaturi inalte a sistemelor cu acoperiri TBC produce un efect de densificare
care reduce porozitatea, imbunatateste coeziunea straturilor si creste duritatea straturilor ceramice.
Valoarea microduritatii in stare initiald a stratului din YSZ conventionala si YSZ nanostructurata a fost
de 5941+99.3 HVO0.3 si respectiv, 734+96 HVO0.3, iar dupa sase cicluri de oxidare, a crescut cu
aproximativ 25% si respectiv, cu 45% (Fig. 7.7.a-b).
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a) b)
Fig. 7.7 Efectul oxiddrii la 1100°C asupra microduritdtii stratului ceramic: (a) din YSZ conventionald si (b) YSZ
nanostructuratd

O particularitate a straturilor ceramice, observata si prin prisma gradului ridicat de Tmprastiere a

rezultatelor la testele de microduritate (v. Fig. 7.7.a-b), este predispozitia acestor materiale fragile de
a se fisura usor in urma indentarii.

7.5.2 Tenacitatea la rupere

Prin corelarea lungimii medie a diagonalelor amprentei Vickers cu lungimea medie a fisurilor
care se formeaza in momentul depasirii unei sarcini critice in aproprierea sau din varfurile amprentei,
se poate evalua o alta proprietate mecanica importanta a straturilor mecanice depuse prin
pulverizare termica, denumita tenacitatea la rupere (KIC) (Paraschiv A. et al. 2015, 2018c).

Pentru evaluarea modului de propagare a fisurilor in functie de sarcina de indentare, straturile
din YSZ conventionald si YSZ nanostructurata (in stare initiald) au fost testate preliminar cu patru
sarcini de indentare (50, 100, 200 si 300 gf), iar lungimea fisurilor s-a masurat cu ajutorul
microscopului electronic cu baleiaj (SEM) si a programului dedicat pentru prelucrarea si procesarea
imaginilor SEM, Scandium 5.2. Rezultate experimentale preliminare au indicat o crestere liniara a
lungimii medii a fisurilor in functie de cresterea sarcinilor de indentare. in ambele tipuri de straturi
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fisurile au fost de tip Palmqvist (Evans A.G. si Charles E.A. 1976), iar formula utilizata pentru
determinarea tenacitatii la rupere este descrisa de Relatia 7.7.

1 /c\72
K, = 0.16HV - aZ - (E) (7.7)
unde, K¢ este tenacitatea la rupere (l\/IPa-ml/Z), HV este valoarea microduritatii Vickers (Gpa), c este
suma dintre lungimea medie a fisurilor si a diagonalei medie a amprentei (mm), iar a este jumatate
din diagonala medie a amprentei (mm).

Aplicand Relatia 7.7, valorile medii (obtinute pe baza a cate 20 de valori) ale tenacitatii la rupere
ale straturilor din YSZ conventionald si YSZ nanostructurata, in stare initiala si dupa fiecare ciclu de
oxidare sunt prezentate in Fig. 7.8.a.

| ®mYSZ conventionali B YSZ nanostructurati

w

o

MPa-m!?

Tenacitatea la rupere Kic,

0 100 200 300 400 600
Durate de oxidare, ore .
a) b)

Fig. 7.8 Analizd comparativd a tenacitdtii la rupere a straturilor ceramice din YSZ conventionald si YSZ
nanostructuratd in functie de cresterea duratelor de oxidare si (b) amprentd de microduritate Vickers si fisuri
tipice rezultate in urma indentdrii stratului ceramic din YSZ nanostructuratd

Pe tot parcursul testelor de oxidare, tenacitatea la rupere a stratului din YSZ nanostructurata a
fost mai ridicata decét in cazul stratului din YSZ conventionala datorita aglomerarilor de nanoparticule
din strat care au impiedicat propagarea fisurilor (v. Fig. 7.8.b) si au Tntarziat cu cel putin 100 de ore
efectul de sinterizare al YSZ.

7.5.3 Porozitatea

Evolutia porozitatii straturilor ceramice din YSZ conventionald si YSZ nanostructurata din
sistemele testate la oxidare a fost analizata cu ajutorul unei metodologii dezvoltate in cadrul tezei
pentru masurarea cantitativa a porilor din straturi pe baza procesarii imaginilor SEM. Prin binarizarea
imaginilor SEM realizate in sectiunea transversala a acoperirilor TBC (Fig. 7.9.a), porii si chiar
nanoporii (care nu pot fi detectati prin metode conventionale) din acoperire pot fi masurati cantitativ
pe baza cuantificarii pixelilor asociati si raportarii la intreaga arie analizata (Paraschiv A. et al. 2018a).

Metodologia dezvoltata a fost utilizatd pentru analiza evolutiei porozitatii dupa diferite cicluri de
oxidare ale straturilor din YSZ conventionald (sistemul E2T2) si YSZ nanostructurata (sistemul E1T1)
care au avut o porozitate in stare initiala de 16.17% si respectiv, 12.87%. Suplimentar, au fost
analizate alte douad sisteme cu strat din YSZ nanostructurata, E2T3 si E3T1, care au avut in stare initiala
o porozitate de 20.92% si respectiv, 16.21% (Fig 7.9.b).
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Fig. 7.9 Evaluarea porozitdtii straturilor ceramice dupd oxidarea la 1100°C : (a) procesarea imaginilor SEM
pentru determinarea cantitativd a porozitdtii si (b) evolutia porozitdtii in straturile ceramice din YSZ
conventionald (E2T2) si YSZ nanostructuratd (E1T1, E2T3, E3T1) (adaptat dupd Paraschiv A. et al. 2020c)

n toate cazurile, dupd primul ciclu de oxidare (100 de ore) porozitatea straturilor ceramice s-a
redus cu peste 20% fata de starea initiald. Un nivel scazut de porozitate in stratul ceramic al unei
acoperiri TBC are un impact negativ asupra eficientei si duratei de viata a acoperirilor TBC deoarece
scade toleranta la deformatii si creste conductivitatea termica a acoperirii, fiind de preferat o
mentinere cat mai ridicatd a porozitatii in timpul ciclurilor termice. Tn acest caz, avantajul acoperirilor
TBC cu strat din YSZ nanostructurata (E171, E2T3 si E3T1) este dat de structura bimodala (structura
nano- si micrometrica) ale carei aglomerari de nanoparticule au o contractie mai mare decat zonele
adiacente cu structuri lamelare (structura micrometrica), fortand cresterea porilor si a
discontinuitatilor dintre cele doua tipuri structuri (Baiamonte L. et al. 2015).

7.6 Comportamentul la oxidare a stratului de oxizi crescut termic (TGO)

Cercetarile au continuat cu analiza comportamentului la oxidare a stratului de oxizi crescut
termic (TGO) in sistemele cu strat din YSZ conventionala si YSZ nanostructurata.

Tn Fig. 7.10-7.11 sunt prezentate imagini SEM in sectiune transversald cu sistemul cu strat din
YSZ conventionald (E2T2) si sistemul cu strat din YSZ nanostructurata (E1T1) in stare initiald si dupa
100, 200, 300, 400 si 600 de ore de mentinere la temperatura de 1100°C.
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Fig. 7.10 Imagini SEM in sectiune transversald cu evolutia stratului TGO in sistemele cu strat din YSZ
conventionald (E2T2) in urma expunerii la cicluri de oxidare la 1100°C (Paraschiv A. et al. 2020c)

R RS, i

Initial state

Fig. 7.11 Imagini SEM in sectiune transversald cu evolutia stratului TGO in sistemele cu strat din YSZ
nanostructuratd (E1T1) in urma expunerii la cicluri de oxidare la 1100°C (Paraschiv A. et al. 2020c)

Pentru evaluarea grosimii medie a stratului TGO pe intreaga sectiune a unei acoperiri, au fost

captate dupa fiecare ciclu de oxidare cate 12 imagini SEM, iar in fiecare imagine stratul TGO a fost
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masurat in cate 5 puncte la distante de aproximativ 50 um. in Fig. 7.12 sunt prezentate valorile medii
ale grosimii stratului TGO 1n functie de durata de oxidare, unde fiecare punct reprezenta media a 60
de mdsuratori.

6
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Grosime TGO, pm

YSZ nanostructurata (E2T3 )

=>= YSZ conventionald (E2T2)
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Durata de oxidare, ore

Fig. 7.12 Evolutia grosimii stratului de oxizi TGO in sistemele cu strat ceramic din YSZ conventionald (E2T2) si
YSZ nanostructuratd (E1T1, E2T3, E3T1) in urma oxiddrii la 1100°C

Stratul de oxizi TGO a avut in toate cazurile aceeasi tendinta de crestere in grosime in functie de
cresterea duratelor de oxidare (Fig. 7.12), urmand o lege parabolica, tipica acoperirilor TBC expuse
pentru durate lungi de timp la temperaturi mai mari de 1000°C (Keyvani A. et al. 2012, Lima R.S. si
Marple B.R. 2008, Sun J. et al. 2010). Tn urma analizei datelor experimentale s-a observat c3 valorile
grosimii stratului TGO din sistemele analizate pot fi modelate de o distributie Gaussiana. In Fig. 7.13
sunt reprezentate grafic distributiile de probabilitate normala ale grosimilor stratului TGO in sistemele
cu strat din YSZ conventionald (E2T2) si strat din YSZ nanostructuratd (E1T1, E2T3, E3T1) dupa sase
cicluri de oxidare la 1100 °C, iar in Fig. 7.14.a-b sunt reprezentate individual, dupa fiecare ciclu de
oxidare la 1100°C, grosimile stratului TGO din sistemul cu strat din YSZ conventionala (E2T2) si YSZ
nanostructurata (E1T1).
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Fig. 7.13 Graficul distributiilor de probabilitate ale grosimii stratului TGO in sistemele cu strat din YSZ
conventionald (E2T2) si YSZ nanostructuratd (E1T1, E2T3, E3T1) dupd sase cicluri de oxidare la 1100°C
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Fig. 7.14 Grdfice cu distributiile de probabilitate ale grosimii stratului TGO dupd fiecare ciclu de oxidare la
1100°C in sistemele: (a) cu strat din YSZ conventionald (E2T2) si (b) cu strat din YSZ nanostructuratd (E1T1)

Desi cele doua tipuri de straturi prezinta diferente considerabile din punct de vedere al grosimii
stratului TGO, analiza histogramelor din Fig 7.14.a-b releva ca distributiile de probabilitate ale
valorilor stratului TGO au avut tendinte asemanatoare in functie de cresterea duratei de oxidare. De
asemenea, in ambele cazuri a fost observata o crestere a deviatiilor standard ceea ce indica o crestere
neuniforma a stratului de oxizi (in special, dupa 600 de ore), posibilele cauze fiind: (i) orientarea
diferita a grauntilor de alumina; (ii) formarea mai accentuata a oxizilor micsti in zonele cu defecte,
fisuri, pori etc.; (iii) cresterea neomogena a stratului. Aceste posibile cauze sunt intarite si de analizele
microstructurale si de microcompozitie (SEM-EDS) ale stratului TGO din sistemul cu YSZ conventionala
si YSZ nanostructuratd. in Fig. 7.15.a.-b sunt prezentate imagini SEM si harti de distributie a
elementelor chimice din sistemul cu strat din YSZ conventionalad (E272) dupa sase cicluri de oxidare.

b)

Fig. 7.15 Imagine SEM in sectiune transversald si hdrti de distributie a elementelor chimice la interfata strat
metalic/strat TGO/strat ceramic din sistemul cu strat din YSZ conventionald (E2T2) dupd sase cicluri de oxidare
(Paraschiv A. et al. 2020c)

Analiza EDS a evidentiat ca stratul TGO format, in principal, din oxigen si aluminiu (Al,O3) este acoperit
dupa sase cicluri de oxidare de un strat subtire si neregulat de oxizi micsti (spineli) de tipul NiCr,04 si
NiAl,O,4, rezultati in urma difuziei si reactiei elementelor Cr si Ni cu oxigenul si cu alti compusi (Cr,03,
Al,O3 si NiO) (Liu X. et al. 2016, Girolamo G. D. 2016, A. Banu, A. Paraschiv et al. 2020).
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7.7 Contributii teoretice privind cinetica procesului de oxidare la temperaturi inalte a
modelelor experimentale de sisteme substrat/acoperire TBC

7.7.1 Cinetica oxidarii

Cinetica oxidarii la temperatura de 1100°C a sistemelor cu strat ceramic din YSZ conventionala
(E2T2) si YSZ nanostructurata (E1T1, E2T3, E3T1) a fost analizata pe baza evolutiilor straturilor TGO (v.
Fig. 7.12). intrucat in toate cazurile, cresterea in grosime a stratului TGO a urmat o functie parabolics,
cinetica oxidarii poate fi descrisa prin Relatia 7.8 (Pimin Z. 2018).

drco=kp ( tTmax)n (7.8)

unde, drgo este media grosimii stratului TGO in metri, t este timpul in ore, k, este coeficientul vitezei
exprimate Tn um/hO'S, iar n este exponentul de oxidare.

Identificarea unei valori cat mai exacte a exponentului de oxidare n este importanta pentru o
determinare precisa a vitezei de oxidare a acoperirii, Tnsa in majoritatea studiilor din literatura este
aleasa valoarea 2 pentru simplificarea calculelor. Determinarea valorii exponentului de oxidare n
pentru sistemele cu strat din YSZ conventionald (E2T2) si YSZ nanostructurata (E1T1, E2T3, E3T1) s-a
realizat prin analize de regresie. Pentru testarea liniaritatii modelului si a gradului polinomului de
aproximare au fost realizate mai multe iteratii, unde n a luat valori de la 1 la 3, pana cand valoarea
coeficientului de determinare R? s-a apropriat cel mai mult de 1. In Fig. 7.16 sunt prezentate iteratiile
pe baza carora au fost determinati exponentii de oxidare ai sistemelor E1T1, E2T2, E2T3 si E3T1.
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Fig. 7.16 Determinarea exponentilor de oxidare: (a) sistemul cu YSZ conventionald (E2T2, n=2.11) si (b-d)
sistemele cu YSZ nanostructuratd (E1T1, n=2.26; E2T3, n=2.16; E3T1=2.21)
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n toate cele patru sisteme a fost identificatd o valoare a exponentului de oxidare (n) mai mare
ca 2 (v. Fig. 7.16.a-d), ceea ce indica faptul ca cinetica oxidarii urmeaza o lege ,sub-parabolicd”
(Jackson R. D. et al. 2011). Pe baza valorilor calculate ale exponentului de oxidare (n) si aplicand
formula pentru calculul vitezei de oxidare (v. Relatia 7.8), au fost calculate dupa fiecare ciclu de
oxidare la temperatura de 1100°C vitezele de oxidare, reprezentate grafic in functie de durata de
oxidare (Fig. 7.17.a) si reprezentate 3D in functie de exponentul de oxidare n (Fig. 7.17.b).
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Fig. 7.17 Vitezele de oxidare ale sistemelor cu strat ceramic din YSZ conventionald (E2T2) si
YSZ nanostructuratd (E1T1, E2T3, E3T1): (a) reprezentare graficd a vitezelor de oxidare in functie de timp si (b)
reprezentare 3D a evolutiei vitezelor de oxidare in functie de timp si de valoarea exponentului de oxidare n

Viteza de crestere a stratului de oxizi in functie de timp in cele patru sisteme analizate a putut fi
cel mai corect exprimata printr-o functie polinomiala de gradul 2. Prin determinarea pantei dreptei
aferente fiecarei curbe (sistem) din Fig. 7.17.a au putut fi calculate constantele vitezelor de oxidare
prezentate in Tab. 7.1. Pentru compararea rezultatelor cu alte rezultate din literatura obtinute pe
aceleasi tipuri de sisteme, in conditii similare, constantele vitezelor de oxidare au fost recalculate si
pentru valoarea ,,standard” 2 a exponentului de oxidare n (v. Tab. 7.1).

Tab. 7.1 Constantele vitezelor de oxidare ale sistemelor cu YSZ conventionald si YSZ nanostructuratd

. Exponent Y|teza de Exponent de Constanta vitezei de | Constanta vitezei de
. Tip . oxidare, k, (n . . _ . _
Referinte de oxidare, oxidare, oxidare, k, (n=2), oxidare, k, (n=2),
YSZ calculat), 2 -1 0.5
n - calculat mhs ] n=2 (standard) m’s um/h
E2T2 conv. 2,11 5,9826E-18 2 2,42E-17 0,324
E3T1 nano. 2,21 1,5246E-18 2 2,19E-17 0,281
E1T1 nano. 2,26 8,0573E-19 2 2,18E-17 0,280
E2T3 nano. 2,16 3,1717E-18 2 2,42E-17 0,295
(Jackson R. D. et al.2011) | conv. 2,99 4,93E-23 2 1,92E-17 0,263
conv. 2,36 0,5107-0>%18 - - -
Keyvani A. et al. 2012 : !
(Key ) nano. 2,37 0,4217-00’4190 - - -
(Liu X. et al. 2016) conv. - - 2 3,29E-17 0,344
nano. - - 2 1,22E-17 0,209
K iA. 201 - .
(KeyvaniA. 2015) conv. - - 2 2,78E-17 0,245
(Dar oonpz"(;‘l";; M.etal. | ano. - - 2 2,01E-17 0,269
nano. - - 2 2,62E-17 0,307
Si A.etal 2019 s .
(Sezavar A eta ) conv. - - 2 3,01E-17 0,329
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Analiza cineticii procesului de oxidare a evidentiat ca procesul de oxidare in sistemele cu YSZ
nanostructurata este mai lent decat in sistemele cu YSZ conventionald datorita aglomerarilor de
nanoparticule si a structurii bimodale a stratului din YSZ nanostructurata care impiedica difuzia
oxigenului catre stratul metalic si, implicit, incetinesc cresterea stratului TGO (Paraschiv A. et al.
2020c, Lima R.S. si Marple B.R. 2008). Un alt factor cu un puternic impact asupra comportamentului la
oxidare al sistemelor cu acoperiri TBC este porozitatea stratului ceramic care la valori scazute reduce
permeabilitatea oxigenului din aer, iar la valori ridicate permite o patrundere mai usoara a oxigenului
din aer catre stratul metalic (Odhiambo J.G. et al. 2019, Rohnke M. et al. 2004).

7.7.2 Influenta porozitatii stratului ceramic asupra cineticii oxidarii

Analiza rezultatelor experimentale obtinute in cadrul prezentei teze de doctorat a indicat ca
intre porozitatea in stare initiald a stratului ceramic din YSZ nanostructurata, exponentul de oxidare n
si durata de oxidare exista o stransa legatura reprezentata 3D in Fig. 7.18.
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Fig. 7.18 Reprezentare 3D a legdturii dintre exponentul de oxidare si porozitatea stratului ceramic din YSZ
nanostructuratd in functie de cresterea duratelor de oxidare la 1100°C

Ipoteza ca porii si fisurile din stratul ceramic influenteaza comportamentul la oxidare al unei
acoperiri TBC este unanim acceptatd, insa nu au fost identificate studii in literatura care sa prezinte o
modelare matematica a influentei porozitatii stratului ceramic asupra cineticii oxidarii sistemelor
substrat/acoperire TBC cu strat din YSZ nanostructurata. Rezultatele experimentale obtinute in cadrul
tezei de doctorat, dar si in alte studii din literatura privind porozitatea in stare initiala a stratului YSZ
nanostructurata si constanta vitezelor de oxidare a sistemelor oxidate la 1100°C, sunt prezentate in
Tab. 7.2.

Tab. 7.2 Porozitatea in stare initiald a stratului din YSZ nanostructuratd si constantele vitezelor de oxidare
obtinute in cadrul tezei de doctorat si in alte studii din literaturd

Tip acoperire Porozitate Exponent de oxidare, n Consta?talvitezei de oxidaroe, kp
strat YSZ nano [%)] ’ [m?s™] um/h®>
E1T1 12,87 2 2,18E-17 0,280
E3T1 16,21 2 2,19E-17 0,281
E2T3 20,94 2 2,42E-17 0,295
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Keyvani A. et al. 2012 7,3 2 1,22E-17 0,209
Daroonparvar M. et al. 2018 10,5 2 2,01E-17 0,269
Sezavar A. et al. 2019 26 2 2,62E-17 0,307

Rezultatele prezentate Tn Tab. 7.2 au fost utilizate ca date de intrare intr-un program conceput
in Matlab pentru dezvoltarea unui model matematic care descrie interdependenta dintre porozitatea
n stare initiald a stratului din YSZ nanostructurata dintr-un sistem substrat/acoperire TBC si constanta
vitezei de oxidare rezultate in urma oxidarii la temperatura de 1100°C.

Programul principal incepe cu introducerea valorilor celor doua variabile: porozitate (exprimata
in procente) si constantd de oxidare (exprimatd in um/h%°) (v. Tab. 7.2). Pentru imbunatitirea
rezultatelor a fost realizata o interpolare liniara a valorilor folosind instructiunea interp2 si metoda
pchip din Matlab si s-a generat curba care trece cel mai aproape de punctele experimentale (curba de
interpolare) reprezentata grafic in Fig. 7.19. Pentru obtinerea unei functii a constantei vitezei de
oxidare 1n functie de porozitate , Kp=f(porozitate)” s-a folosit instructiunea polyfit din Matlab pe baza
careia s-a obtinut o functie polinomiala de gradul 4, descrisa de Relatia 7.9, care fiteaza curba de
interpolare generata la pasul anterior (Fig. 7.19).

F(kp)=-0,00000723 porozitate4 +0.00052926 porozitate3 -0.01408424 porozitatez +
+0,16321359 porozitate — 0,41773066 (7.9)

032 ——r—— T T T T T T T T
——Curba normala
—Interpolare
—— Polinomiala

03

o
o
@

Cod Matlab
de

clear
dd="r300"
porozitate=[7.3,10.5,12.87,16.21,20.94,26];

constanta_oxidare=[0.209,0.269,0.280,0.281,0.295,0.307];
%4=7.3:0.01:26;

interp = interp1{porozitate, constanta_oxidare,xq,'pchip’);
p=polyfit(xq,interp,d);

y1=polyval(p,xq);

figure

plot(perozitate,constanta_oxidare, Linewidth’,2)

hold on

grid on

plot{xq,interp, 'LineWidth',2)

plot(xa,y1,'Linewidth',2)

legend('Curba normala’, Interpolare’, Polinomiala’, Lacation’, northwest'}
xlabel('Porozitate [%]', Fontize', 20}

ylabel('Constanta oxidare [\mum/h*0.5]]', Fontsize', 20}
set{gea, 'Fontsize',20)

set{gea, XColor', K, YColor’, k');

set{gef, 'Units','Normalized’, 'OuterPasition’, [0, 0.04,1,0.96]);
print(*-dtiff',dd,'Graficec’)
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Fig. 7.19 Reprezentare graficd a functiilor interpolare si polinomiale pe baza programului conceput in Matlab

Modelul matematic descris de Relatia 7.9 are o utilitate practica deosebitad in toate fazele de
dezvoltare a tehnologiei de pulverizare termica a acoperirilor TBC datorita urmatoarelor avantaje:

= Confera o predictie precisa privind comportamentul la oxidare la 1100°C al sistemului
substrat/acoperire TBC cu YSZ nanostructurata;

= Se poate deduce valoarea exponentului de oxidare n si, implicit, a constantei vitezei de oxidare
a unei acoperiri, fara sa fie necesara testarea acesteia la sute de ore la temperaturi ridicate;
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» Poate asigura o proiectare optimala a componentelor dintr-un sistem substrat/acoperire TBC;

= Variabilele procesului modelat matematic (porozitatea si constanta vitezei de oxidare) sunt doi
indicatori ai performantelor sistemelor cu acoperiri TBC ce pot fi relativ usor de determinat;

* Prin largirea bazei de date experimentale si prelucrarea statistica a acestora, modelul matematic
poate fi imbunatatit/adaptat si pentru alte intervale de temperaturi sau durate de oxidare, cu
conditia ca straturile depuse sa se realizeze prin aceeasi tehnologie.

7.8 incercarea la soc termic a sistemelor substrat/acoperire TBC

Modele experimentale de sisteme substrat/acoperire TBC dezvoltate (Fig. 7.20) au fost testate
in conditii de laborator mult mai severe (testare la soc termic) decat conditiile de functionare dintr-un
turbomotor. Testele de soc termic s-au realizat cu ajutorul unei instalatii automatizate pentru
testarea la soc termic, oxidare si coroziune a acoperirilor TBC care a fost dezvoltata in cadrul lucrarii
de doctorat si pentru care a fost depusa cererea de brevet nr. a 2020 00191 din data 08.04.2020,
publicata in data de 30.10.2020 cu numdrul 134516 A0 (***Buletinul oficial de proprietate industriald,
2020). De asemenea, inventia va fi prezentata in cadrul celei de-a 25-a editie a Salonului International
de Inventii, INVENTICA 2021, lasi, Romania.

Conform inventiei, ciclurile de oprire si pornire ale unei turbine (stationare sau de aviatie) sunt
simulate prin realizarea unor cicluri de incalzire/racire a doua probe testate simultan in conditii
prestabilite (temperatura de incalzire si racire, durate cicluri), unde racirea poate fi lenta sau brusca
(soc termic), cu sau fara aport de compusi corozivi (compusi CMAS sau mixt de compusi Na,SOy si
V,0s), in functie de specificatiile motorului, conditii de exploatare etc. In cadrul instalatiei de testare,
aceste cicluri de incalzire-racire se repeta pana cand sistemul de autodetectare a degradarilor
inregistreaza o micsorare a ariei suprafetei acoperite a probelor cu 20% fata de starea initiala, limita
prevazuta in standardul 1ISO 13123:2011 (***Standard ISO 13123 2011).

E1T1,E2T3, E2T6 il
E2T2  E3T1 E2T4 E2T5 %0 -
YSZ (micro) YSZ (nano) GZ0 LZO LZ0 YSZ (nano)
Strat metalic| |Strat metalic Strat metalic Strat metalic Strat metalic Strat metalig
Substrat Substrat Substrat Substrat Substrat Substrat

Fig. 7.20 Modele experimentale de sisteme substrat/acoperire TBC testate la cicluri de soc termic

Tn prim& fazd, modelele experimentale de sisteme substrat/acoperire TBC (Fig. 7.20) au fost
testate in urmatoarele conditii:

Temperatura maxima de incercare: 1100°C;

Temperatura minima la racire: 70°C;

Durata de incalzire a probelor: 200 sec.;

Durata de mentinere la 1100°C: 900 sec.;

Durata de racire pana la 70°C: 195 sec.;

Durata totala a unui ciclu termic: 22 minute;

Criteriu de finalizare testare: exfoliere 20% din suprafata totala a acoperirii.

VVYVYVVYYYVY
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n Fig. 7.21.a este prezentatd instalatia automatizata de testare la soc termic, iar in Fig. 7.21.b sunt
prezentate comparativ rezultatele privind rezistenta la soc termic a acoperirilor TBC exprimate pe
baza numarului maxim de cicluri termice pana cand 20% din suprafata totald a acoperirii s-a exfoliat.

=
=
(=]

[¥5)
=
(=]

(Tmax 1100°C)

(5]
=
=

Numar cicluri la soc termic

—
=1
(=T =]

E2T2  E2T3 E2T4 E2T5 E2T6  E2T7

b)
Fig. 7.21 incercarea la soc termic a sistemelor substrat/acoperire TBC dezvoltate: (a) instalatie automotizatd de
testare a sistemelor substrat/acoperire TBC si (b) rezistenta la soc termic (70-1100°C) a sistemelor (E2T2-E2T7)

Sistemele cu oxizi de Zr cu pamanturi rare (E2T4, E2T5, E2T6 si E2T7) au avut o rezistenta la soc
termic (Tmax=1100°C) foarte redusa (maximum 172 cicluri — E2T5). Acest comportament a fost
previzionat in cadrul simuldrii termo-structurale (v. § 6.1) care a aratat ca cele mai mari tensiuni
interne se gasesc in sistemele cu straturi din oxizi de pamanturi rare ca urmare a diferentelor dintre
coeficientii de dilatare termica ai materialelor care compun sistemul. O solutie propusa de Mahade S.
et al. (2016), avuta in vedere si in cadrul acestor experimentari, a fost utilizarea unui strat intermediar
de YSZ intre stratul metalic si straturile de oxizi de Zr cu padmanturi rare (sistemul £277). Tn acest caz, a
fost Tnregistrata o usoara crestere cu pana la 125 a numarului de cicluri, insa si aceasta valoare este
nesemnificativa Tn raport cu cele 1750 de cicluri (care au insumat in total peste 640 de ore de testare)
la care au rezistat sistemele cu YSZ conventionala (E2T2) (Fig. 7.22.c) si YSZ nanostructurata (E372)
(Fig. 7.22.d) fara sa fie observate fisuri, delaminari sau exfolieri ale straturilor.

a) b c) d)
Fig. 7.22 Imagini din timpul testelor la cicluri de soc termic: (a-b) probe in timpul ciclurilor de incdlzire/rdcire,
(c-d) probe cu strat YSZ conventionald si YSZ nanostructuratd dupd 1750 de cicluri la soc termic (70-1100°C)
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n urma acestor rezultate preliminare, studiul comportamentului la soc termic s-a concentrat pe
testarea Tn conditii si mai agresive a modelelor experimentale de sisteme cu YSZ conventionala si YSZ
nanostructuratad, utilizand temperaturi din ce in ce mai ridicate (1150°C, 1250°C si 1300°C) si durate
mai scurte ale ciclurilor de incalzire/racire pentru amplificarea efectului socului termic.

La testele de soc termic cu o temperatura maxima de 1150°C, numarul de cicluri la care
acoperirea cu YSZ nanostructurata (E273) s-a degradat a fost de 828, fiind cu aproximativ 25% mai
ridicat decat in cazul sistemului cu YSZ conventionald (E2T2). Sistemul cu strat din YSZ nanostructurata
a avut o rezistenta la soc termic superioara sistemului cu strat din YSZ conventionala din urmatoarele
doua considerente:

= Cresterea stratului TGO este mai lenta n sistemul cu strat din YSZ nanostructurata (v. § 7.6, Fig.

7.12), inducand mai putine tensiuni in straturile acoperirii;

» Aglomerarile de nanoparticule din stratul din YSZ nanostructurata reduc propagarea fisurilor

formate in timpul ciclurilor de incalzire/racire (Fig. 7.23.a-b). Acelasi efect al aglomerarilor de
nanoparticule a fost observat si in urma incercarilor de tenacitate la rupere (v. § 7.5.2, Fig 7.8.b).

a) b)
Fig. 7.23 Imagini SEM cu evidentierea modului de propagarea a fisurilor in stratul cu YSZ nanostructuratd
(E2T3) dupd 828 de cicluri la temperaturi cuprinse intre 70-1150°C: (a) imagine realizatd in sectiunea
transversald a sistemului si (b) imagine realizatd in suprafata stratului ceramic

Tn urma testérii la soc termic la temperatura maxima de 1150°C a sistemelor cu strat din YSZ
nanostructurata E1T1, E2T3, E3T3 au rezultat urmatoarele concluzii:

= Utilizarea intr-un sistem cu YSZ nanostructurata (E273) a douad straturi metalice (depuse prin
pulverizare in flacara oxigen-combustibil cu viteza ridicata (HVOF) si pulverizare cu jet de plasma
in conditii atmosferice (APS), in loc de un strat metalic (depus prin APS), poate asigura o
imbunatatire a rezistentei la soc termic a acoperirilor cu peste 8%.

= Rezistenta la soc termic a sistemelor cu acoperiri cu strat din YSZ nanostructurata £273 nu a fost
influentata de tehnologia de fabricatie a substratului (laminare si fabricatie aditiva), fiind situata
intre 830 cicluri (sistem cu substrat fabricat conventional) si 840 cicluri (sistem cu substrat
fabricat aditiv).
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= Rezistenta la soc termic a sistemului cu o grosime ridicata (360 um) si o porozitate scazuta
(12.87%) a stratului YSZ nanostructurata (E1T1) a fost de 1337 cicluri, fiind cu 60% mai mare
decat cea a sistemului care a avut o grosime scazuta (154 um) si o porozitate ridicata (20.94%) a
stratului YSZ nanostructurata (E373).

Suplimentar, sistemul cu YSZ nanostructuratad (E1T1) cu cea mai mare rezistenta la soc termic la
temperatura de 1150°C a fost testat la soc termic la temperaturi maxime de 1200°C si 1300°C.
Rezultatele testelor la soc termic la 1250°C au indicat o rezistenta la soc termic de 451 cicluri, fiind
mai scdzutd cu peste 60% fatd acelasi sistem testat la temperatura de 1150°C. in urma testérii la
temperaturi maxime de 1300°C, rezistenta la soc termic a scazut pana la 36 de cicluri, fiind cu peste
90% mai mica decat cea obtinuta pe acelasi sistem testat la soc termic la temperatura maxima de
1250°C (Fig. 7.24).
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Fig. 7.24 Rezistenta la soc termic a sistemelor cu YSZ nanostructuratd (E1T1) la temperaturi maxime
de testare de 1100°C, 1150°C, 1250°C si 1300°C

7.9 Pulverizare termica a acoperirii TBC pe paleta de turbina fabricata aditiv

Pe baza rezultatelor experimentale obtinute in cadrul testelor realizate la temperaturi ridicate a
rezultat ca sistemul cu strat din YSZ nanostructurata E1T1 a prezentat cele mai bune performante,
atat la oxidare ciclica de lunga durata, cat si la soc termic.

Tehnologia de fabricatie a acoperirii cu strat din YSZ nanostructurata (E1T1) a fost utilizata mai
departe pentru acoperirea modelului experimental de paleta de turbina fabricata aditiv prin
tehnologia SLM (v. § 5.3). Succesiunea si caracteristicile straturile depuse sunt urmatoarele:

= Strat metalic 1: aliaj NiCrAlY depus prin pulverizare termica prin tehnologia HVOF cu o grosime
30 um si cu o rugozitate de 4 um, utilizdnd parametrii de proces prezentiin Tab. 7.3;

= Strat metalic 2: aliaj NiCrAlY depus prin pulverizare termica prin tehnologia APS cu o grosime de
135 pum si cu o rugozitate de 10 um, utilizand parametrii de proces prezentati in Tab. 7.3.

= Strat ceramic: zirconie stabilizata cu 8% ytrie obtinuta din pulberi cu dimensiuni nanometrice
(YSZ nanostructurata) depusa prin pulverizare termica cu o grosime de 360 um, utilizand
parametrii prezentatiin Tab. 7.3.
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Tab. 7.3 Parametrii de proces utilizati pentru acoperirea paletei de turbind

Strat metalic 1 (aliaj NiCrAlY) Strat metalic 2 (aliaj NiCrAlY) & strat ceramic YSZ nanostructurata
Parametrii de pulverizare HVOF Parametrii de pulverizare in jet de plasma - APS
Parametrii NiCrAlY Parametrii NiCrAlY YSZ nano

Argon (bar) 4.5 Argon (NLPM) 45 40
Hidrogen (bar) 6.0 Hidrogen (NLPM) 6 10.6

Tensiune (V) 50 Jet de aer (bar) 5 5
Amperaj (A) 550 Tensiune (V) 61 70
Distanta de pulverizare (mm) 170 Amperaj (A) 550 530
Unghiul de pulverizare (°) 90 Distanta de pulverizare (mm) 125 100

- - Duza de injectie (mm) 8 6

- - Unghiul de injectie (°) 90 90

- - Rata de pulverizare g/min 50 50

- - Viteza (m/min) 75 75

- - Pasul (mm/pas) 4 4

- - Treceri ale pistolului 2 2

Paleta fabricatd aditiv a fost fixatd intr-un dispozitiv si acoperitd conform specificatiilor anterioare. Tn
Fig. 7.25.a-d sunt prezentate imagini din timpul procesului de acoperire a paletei fabricate aditiv.

Fig. 7.25 Imagini din timpul procesului de acoperire a aerofoliei paletei de turbind fabricate aditiv prin
tehnologia SLM: (a) depunere straturi metalice (b) depunere strat ceramic si (c-d) paleta de turbind cu acoperire
TBC cu strat din YSZ nanostructuratd (E1T1)
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in Fig. 7.26 sunt prezentate principalele etape din procesul de fabricatie a modelului
experimental de paleta de turbina cu acoperire TBC, utilizand tehnologia SLM, pentru realizarea
substratului si tehnologia de pulverizare termica, pentru realizarea acoperirii TBC: I. proiectarea 3D a
paletei; Il. procesarea modelului 3D si selectarea parametrilor de proces; lll. fabricatia aditiva a
paletei prin tehnologia SLM; IV. indepartarea pulberii si a structurilor suport; V. Sablarea suprafetelor
de acoperit ale paletei; VI. Pulverizarea acoperirii TBC pe suprafetele aerofoliei paletei.

- > LA
et

Fig. 7.26 Etapele procesului de fabricatie a modelului experimental de paletd de turbind cu canalizatii de rdcire
si cu acoperire TBC utilizdnd tehnologiile de fabricatia aditiva si pulverizare termica

Tn cazul pieselor fabricate aditiv se impune efectuarea unor cercetdri aprofundate privind
operatiile de post-procesare necesare pentru indeplinirea cerintelor tehnice si de functionare ale
paletei: tratament termic de detensionare si imbatranire, presare izostatica la cald, rectificarea si
finisarea suprafetelor, sablarea suprafetelor etc. Pentru respectarea tolerantelor dimensionale si
geometrice ale paletelor de turbind impuse de normele de aviatie sunt necesare operatii
suplimentare de inspectie a preciziei geometrice si dimensionale, precum si efectuarea unui control
nedistructiv. Tn plus, n cazul unui produs nou obtinut printr-o astfel de tehnologie, pentru validarea si
certificarea produsului sunt necesare cercetari aprofundate si teste de lunga durata realizate in
conditii similare celor din exploatare. Aceste cercetari privind operatiile de post-procesare si inspectie
care se aplica in cazul unei palete de turbina fabricate aditiv, precum si testarea produsului in conditii
similare celor din exploatare, constituie directii viitoare de cercetare.

Pe baza cercetarilor si rezultatelor experimentale obtinute in cadrul tezei de doctorat privind
dezvoltarea tehnologiilor de fabricatie aditiva si pulverizare termica pentru cresterea performantelor
de functionare a componentelor gazodinamice complexe, se poate concluziona ca obiectivul principal
a fost indeplinit cu succes.
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Capitolul 8. Concluzii, contributii proprii si directii viitoare de
cercetare

8.1 Concluzii generale

Teza de doctorat, intitulata, ,Cercetdri privind dezvoltarea unor tehnologii inovative de

fabricatie pentru cresterea performantelor componentelor gazodinamice complexe”, a abordat un
subiect neexplorat temeinic la nivel mondial, de mare interes, in special in domeniul aerospatial si
energetic, avand ca obiectiv principal dezvoltarea unei tehnologii inovative de fabricatie a unei
componente gazodinamice complexe de tip paletd turbind din componenta unui turbomotor,
combinand tehnologia de fabricatie aditivd SLM pentru fabricarea substratului cu tehnologia de
pulverizare termica pentru depunerea unei acoperiri cu rol de bariera termica. Lucrarea incepe cu o
scurta introducere in domeniul fabricatiei aditive si a acoperirilor cu rol bariera termica si este
structurata in opt capitole.

Concluzii generale desprinse in urma cercetarilor sunt:

>

Topirea selectiva cu laser (SLM) face parte din categoria tehnologiilor care utilizeaza procesul de
fuziune pe pat de pulbere (PBF) pentru fabricatia pieselor metalice si reprezinta o alternativa
promitatoare la tehnologiile conventionale pentru fabricatia componentelor cu geometrie
complexa destinate, in special, industriei energetice si aerospatiale, datorita urmatoarelor
avantaje: libertate de proiectare, materialele fabricate au performante mecanice ridicate,
comparabile cu cele ale materialelor obtinute conventional, etapele de productie sunt mult
simplificate, iar costurile si duratele de fabricatie sunt reduse in comparatie cu tehnologiile
conventionale;

Tehnologia SLM prezinta si o serie de limitdri si dezavantaje reprezentate de defectele de
structurd ale materialului fabricat, anizotropia proprietatilor mecanice, necesitatea utilizarii
structurilor suport pentru constructia pieselor si a aplicarii unor operatii de pre- si post-procesare
pentru finisarea/imbunatatirea pieselor fabricate aditiv;

Pentru atingerea potentialului maxim al tehnologiei SLM este necesara optimizarea principalilor
parametri de proces (intensitate curent, timp de expunere a laserului si grosime a stratului topit)
si identificarea orientarii optime a piesei pe platforma de fabricatie in functie de cerintele impuse;

Tehnologia SLM reprezinta o solutie viabila pentru fabricatia unei palete cu performante de
functionare Tmbunatatite, in conditii avantajoase, capabile sa depdseasca performantele unei
palete obtinuta prin tehnologii conventionale.

Utilizarea acoperirilor cu rol de bariera termica (TBC) pentru protectia componentelor
gazodinamice complexe contribuie la o crestere a capabilitatii acestora de a functiona la
temperaturi ridicate si, implicit, la o crestere a performantelor globale ale turbomotorului;

Acoperirile TBC cu strat ceramic din zirconie stabilizata cu ytrie (YSZ conventionald) confera
protectie impotriva oxidarii si coroziunii la temperaturi ridicate, insa au o durata de viata scurta in
raport cu durata de exploatare a unui motor si sunt limitate la temperaturi de functionare de
pana la 1200°C din cauza procesului de sinterizare si a transformarilor de faza ale zirconiei;
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» Studiul bibliografic a evidentiat ca cele mai promitatoare materiale pentru inlocuirea stratului
ceramic din YSZ conventionala sunt zirconia stabilizata cu ytrie obtinuta din aglomerari de
nanoparticule (YSZ nanostructurata), oxizii de zirconiu cu lantan (LZO) si/sau gadoliniu (GZO), iar
tehnologia cu cele mai bune rezultate pentru depunerea acestora este pulverizarea termica cu jet
de plasma in conditii atmosferice (APS);

» Principalii parametri dintr-un proces SLM (timp de expunere, intensitate curent si grosime a
stratului topit) alaturi de modul de orientare a piesei pe platforma de fabricatie influenteaza
proprietdtile mecanice, caracteristicile microstructurale si duratele de fabricatie ale pieselor.
Pentru optimizarea parametrilor de proces s-a ales ca modificarea parametrilor de proces sa se
realizeze in mod independent si nu combinativ, principalul criteriu de evaluare fiind rezistenta
mecanica a aliajului.

» Prin modificarea fiecarui parametru de proces pe mai multe niveluri, in baza unui plan
experimental, au fost fabricate epruvete si probe care au fost testate la incercari mecanice si
analizate microstructural Tn stare brut printata, principalele rezultate experimentale fiind
sintetizate in continuare:

* Timpul de expunere a laserului nu influenteaza semnificativ proprietatile mecanice, insa
poate afecta microstructura aliajului si calitatea suprafetelor atunci cand depaseste valoarea
de 40 pus;

= Cresterea intensitatii curentului a fasciculului laser are un impact pozitiv asupra
performantelor mecanice si densitatii aliajului IN 625, dar si un efect negativ din punct de
vedere al deformatiilor si tensiunilor interne induse in piese;

= Grosimea stratului topit influenteaza puternic, atat proprietatile mecanice si calitatea
suprafetelor pieselor fabricate aditiv, cat si productivitatea procesului de fabricatie. In
general, rezistenta mecanica a aliajului scade odata cu cresterea grosimii stratului topit.

= Au fost identificati ca fiind optimi, urmatorii parametri de proces:
- Intensitate curent: 2000 mA;
- Timp de expunere a laserului: 40 us;
- Grosime strat topit: 50 pm;

» Aliajul IN 625 obtinut prin tehnologia SLM prezinta o anizotropie a proprietdtilor mecanice
influentata de orientarea pieselor pe axele platformei de fabricatie si de vitezele de racire ale
aliajului (din timpul procesului de solidificare) care definesc modul de orientare a grauntilor
columnari. Cele mai scazute performantele mecanice ale aliajului IN 625 fabricat aditiv se obtin
atunci cand orientarea pieselor se realizeaza pe axa Z a platformei de fabricatie. Rezultatele
experimentale au aratat ca, indiferent de orientarea epruvetelor pe platforma de fabricatie (pe
axele X, Y, Z si rotite la 45° in planul XY), in urma optimizarii parametrilor de proces se poate
obtine un aliaj IN 625 cu o microstructura fina, fara defecte sau deformatii si cu o rezistenta
mecanica superioara valorilor minime prevazute de standardele in vigoare pentru acest aliaj,
fabricat aditiv si conventional (forjare).

» Parametrii de proces identificati ca fiind optimi in urma testelor mecanice si a investigatiilor
microstructurale au fost utilizati pentru fabricatia probelor suport (necesare pentru depunerea,

50



UPB teza de adivitd SLM si pulverizare termicé pentru realizarea unei componente

Rezumat Partea a Il-a.Contributii privind dezvoltarea tehnologiilor de fabricatie
’ ’ Alexandru Gh.

; , Paraschiv
doctorat gazodinamice complexe

testarea si caracterizarea acoperirilor TBC) si a unui demonstrator experimental de paleta de
turbina cu canalizatii interioare de racire.

Pentru identificarea orientarii optime a unei palete de turbind cu canalizatii de racire sunt
necesare realizarea mai multor iteratii pentru determinarea unghiului minim dintre doua
suprafete la care nu este neapdrat necesara utilizarea structurilor suport, astfel incat sa nu fie
afectata aerofolia paletei sau canalizatiile interioare de racire si sa nu se impuna efectuarea unor
operatii majore de post-procesare;

Prin analiza distributiei de temperaturi si a tensiunilor interne, utilizand simularea numerica, pot
fi identificate cele mai eficiente acoperiri TBC din punct de vederea al caderii de temperatura pe
substrat, dar si cele mai predispuse la exfoliere in timpul expunerii la temperaturi inalte;

Pentru validarea rezultatelor obtinute in urma simuldrii numerice, au fost fabricate aditiv si
conventional probe suport din aliaj IN 625 care au fost acoperite cu mai multe modele
experimentale de acoperiri TBC, cu diferite caracteristici si compozitii chimice ale straturilor.

Pentru simularea (intr-un mod mai agresiv) a conditiilor de exploatare dintr-o turbina cu gaze,
sistemele substrat/acoperire TBC se testeaza la oxidare ciclica de lunga durata (minimum 500 de
ore) si la cicluri de soc termic la temperaturi de minimum 1100°C.

Pentru validarea unui sistem substrat/acoperire TBC sunt necesare analize exhaustive, atat in
stare initiald, cat si dupa diferite durate de oxidare la temperaturi ridicate, privind
comportamentul mecanic, microstructura si microcompozitia straturilor, cinetica oxidarii,
evolutia rugozitatii stratului metalic, a grosimii stratului de oxizi crescut si a porozitatii stratului
ceramic;

Sistemele substrat/acoperire TBC cu strat din YSZ nanostructurata sunt superioare sistemelor cu
strat din YSZ conventionala si mai ales, sistemelor cu straturi din oxizi de Zr cu La si/sau Ga, atat
din punct de vedere al comportamentului la oxidare la temperaturi ridicate, cat si din punct de
vedere al rezistentei la soc termic.

Metodele si tehnicile conventionale de evaluare a caracteristicilor sistemelor substrat/acoperire
TBC pot fi insuficiente si inexacte atunci cand se evalueaza porozitatea stratului ceramic si
rugozitatea stratului metalic. Dezvoltarea unei metodologii de masurare cantitativa a porozitatii
stratului ceramic bazata pe prelucrarea si procesarea imaginilor SEM poate Tmbunatatii
semnificativ acuratetea de evaluare a acestei caracteristici, chiar si in cazul nanoporilor ce nu pot
fi detectati prin metode conventionale. Dezvoltarea unei metodologii de masurare non-contact a
parametrilor de rugozitate (Ra, Rz, Rq si Rp) ai stratului metalic ajutd la o mai buna intelegere a
efectelor oxidarii asupra componentelor dintr-un sistem substrat/acoperire TBC si poate conferi o
predictie precisa pe termen lung a comportamentului acestuia la temperaturi ridicate.

Dezvoltarea unui model matematic care descrie interdependenta dintre porozitatea in stare
initiala a stratului din YSZ nanostructurata dintr-un sistem substrat/acoperire TBC si constanta
vitezei de oxidare a acestuia are o utilitate practica ridicata in toate fazele de dezvoltare a
tehnologiei de depunere a acoperirilor TBC datorita posibilitatii de a realiza o predictie pertinenta
a duratei de exploatare a unui sistem substrat/acoperire TBC si de a contribui la o dezvoltare
optimala a acoperirilor TBC.

Tehnologia de fabricatie a substratului (fabricatie aditivda sau conventionala) nu influenteaza
semnificativ performantele la temperaturi ridicate ale sistemelor substrat/acoperire TBC.
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» Sistemele substrat/acoperire TBC cu doua straturi metalice depuse prin tehnologiile de

pulverizare termica HVOF si APS sunt superioare din punct de vedere al rezistentei la soc termic
sistemelor cu un singur strat metalic depus prin tehnologia APS. Porozitatea si grosimea stratului
ceramic din YSZ nanostructuratd dintr-un sistem substrat/acoperire TBC au, de asemenea, o
influenta majora asupra rezistentei la soc termic.

> Tn urma testdrii mai multor variante de sisteme substrat/acoperire TBC cu diferite grosimi si

niveluri de porozitate ale stratului din YSZ nanostructurata a fost identificat modelul experimental
de acoperire TBC cu cea mai ridicata rezistenta la oxidare si soc termic.

Tehnologia de depunere a celui mai performant model experimental de acoperire TBC a fost
utilizata pentru acoperirea modelului experimental de paleta de turbina fabricata aditiv, atingand
astfel, obiectivul principal al tezei de doctorat privind dezvoltarea unei tehnologii inovative de
fabricatie a unei componente gazodinamice complexe din componenta unui turbomotor, prin
combinarea tehnologiei SLM de fabricatie aditiva si a tehnologiei de pulverizare termica.

8.2 Contributii proprii

Importanta practica a rezultatelor obtinute in prezenta teza de doctorat este sustinuta de o

serie de contributii proprii aduse Tn domeniul fabricatiei aditive si pulverizarii termice pentru
cresterea performantelor de functionare a componentelor gazodinamice complexe destinate
turbomotoarelor. Principalele contributii au fost:

1.

Analiza critica a materialului bibliografic privind stadiul actual al tehnologiilor de fabricatie aditiva
si de pulverizare termica utilizate pentru fabricatia componentelor gazodinamice complexe;

Realizarea unui studiu privind impactul cresterii temperaturilor de functionare asupra cresterii
fortei de propulsie si a consumului specific de combustibil din turbomotorul F100-220 care
echipeaza aeronavele militare de tipul F16 si F15;

Optimizarea principalilor parametri de proces ai tehnologiei SLM (intensitate curent, timp de
expunere a laserului si grosime a stratului topit) pe baza unor teste si analize ce au vizat, in
principal, proprietatile mecanice si caracteristicile microstructurale ale aliajului IN 625;

Demonstrarea anizotropiei proprietatilor mecanice ale aliajului IN 625 fabricat aditiv pe baza
rezultatelor obtinute Tn urma incercarilor mecanice si a analizelor fractografice ale epruvetelor
fabricate cu diferite orientari pe platforma de fabricatie;

Fabricatia prin tehnologia SLM a unui demonstrator experimental de paleta de turbina cu
canalizatii interioare de racire, astfel incat aerofolia si canalizatiile interioare de racire ale paletei
sa nu fie afectate de structuri suport si nu necesite operatii de post-procesare majore;

Modelarea prin simularea numerica in programul Ansys a performantelor la temperaturi inalte a
sistemelor substrat/acoperire TBC propuse, prin analiza distributiei de temperaturi si a tensiunilor
interne din straturi;

Realizarea unor probe suport din IN 625 laminat si fabricat aditiv peste care s-au depus, variind
anumiti parametri de depunere cu jet de plasma in conditii atmosferice, acoperiri TBC inovative,

52



UPB teza de adivitd SLM si pulverizare termicé pentru realizarea unei componente

Rezumat Partea a Il-a.Contributii privind dezvoltarea tehnologiilor de fabricatie
’ ’ Alexandru Gh.

; , Paraschiv
doctorat gazodinamice complexe

10.

11.

12.

13.

14.

15.

16.

17.

cu unul sau mai multe straturi superioare formate din: YSZ conventionald, YSZ nanostructurata cu
sau fard oxizi de Zr cu La si/sau Gd;

Analiza proprietatilor mecanice ale sistemelor substrat/acoperire TBC pe baza incercarilor de
microduritate Vickers cu diferite sarcini de indentare;

Dezvoltarea unei metodologii de masurare non-contact a parametrilor de rugozitate (Ra, Rz, Rq si
Rp) ai stratului metalic dintr-un sistem substrat/acoperire TBC testat la oxidare la temperaturi
inalte cu ajutorul microscopiei electronice cu baleiaj (pentru captarea imaginilor SEM cu
suprafata stratului metalic in sectiune transversala) si a unui program dezvoltat in Matlab pentru
efectuarea urmatoarelor operatii: prelucrarea/procesarea imaginilor SEM, determinarea
profilului de rugozitate, aplicarea unor filtre de corectie si calcularea parametrilor de rugozitate;

Aplicarea metodologiei de masurarea non-contact a rugozitatii pentru analiza evolutiei rugozitatii
stratului metalic din sistemele substrat/acoperire TBC cu YSZ conventionald si YSZ
nanostructurata testate la oxidare la temperaturi inalte;

Utilizarea unei metode inovative de determinare a tenacitatii la rupere a acoperirilor ceramice
prin Tncercari de microduritate cu penetrator Vickers si masurarea cu ajutorul microscopiei
electronice cu baleiaj a lungimii fisurilor generate in jurul amprentelor de microduritate in urma
depasirii sarcinii critice de indentare;

Dezvoltarea unei metodologii de evaluare cantitativa a porilor cu dimensiuni micro- si
nanometrice din stratul ceramic al unei acoperiri TBC, prin masurarea ariei totale a porilor (pe
baza pixelilor asociati) si raportarea acesteia la intreaga arie investigata, utilizdnd tehnici de
binarizare si procesare a imaginilor SEM captate in sectiunea transversala a acoperirilor;

Utilizarea metodologiei dezvoltate pentru determinarea cantitativa a porozitatii pentru analiza
evolutiei porozitatii straturilor din YSZ conventionala si YSZ nanostructurata expuse la oxidare;

Analiza cineticii procesului de oxidare a acoperirilor TBC cu strat ceramic din YSZ conventionala si
YSZ nanostructurata, utilizand masuratori ale grosimii stratului TGO care au stat la baza
identificarii valorilor reale ale exponentului de oxidare n si la calcularea constantelor vitezelor de
oxidare a sistemelor investigate;

Identificarea unei interdependente intre porozitatea in stare initiala a stratului ceramic dintr-un
sistem substrat/acoperire TBC cu YSZ nanostructuratd si constanta vitezei de oxidare a acoperirii,
pe baza careia a fost dezvoltat un model matematic original cu o utilitate practica importanta in
toate fazele de dezvoltare a tehnologiei de pulverizare termica a acoperirilor TBC;

Proiectarea si dezvoltarea unei instalatii automatizate pentru testarea la soc termic, oxidare si
coroziune la temperaturi Tnalte Tn vederea testdrii modelelor experimentale de sisteme
substrat/acoperire TBC in conditii similare sau mai agresive decat cele dintr-o turbina cu gaze.
Instalatia are integrat un sistem de autodetectare a degradarilor de suprafata a acoperirilor si
poate exercita in mod automatizat cicluri de incalzire/racire de scurta durata (soc termic) sau de
lunga durata (oxidare ciclicd), cu sau fara aport de compusi corozivi;

In vederea brevetarii inventiei cu titlul ,/nstalatie automatizatd pentru testarea la soc termic,
oxidare si coroziune a acoperirilor cu rol de barierd” a fost depusa cererea de brevet nr. a 2020
00191 din data 08.04.2020, iar in data de 30.10.2020 brevetul a fost publicat cu numarul 134516
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A0. De asemenea, inventia va fi prezentata in cadrul celei de-a 25-a editie a Salonului
International de Inventii, INVENTICA 2021, lasi, Romania.

18. Realizarea de fincercari la soc termic la diferite temperaturi/durate a sistemelor
substrat/acoperire TBC, utilizand instalatia automatizata pentru testarea la soc termic, oxidare si
coroziune si analiza comparativa a rezistentei la soc termic a acestora.

8.3 Directii viitoare de cercetare

Problematica dezvoltarii unei componente gazodinamice complexe, utilizand tehnologiile de
fabricatie aditiva si pulverizare termica, in conditii tehnico-economice mai avantajoase decét cele din
cazul componentelor fabricate conventional, necesitda o activitate de cercetare-dezvoltare
aprofundata axata pe mai multe directii de cercetare. Realizarea activitatilor prevazute in cadrul
viitoarelor directii de cercetare-dezvoltare pot asigura, utilizand tehnologiile de fabricatie aditiva si
pulverizare termica, dezvoltarea modelului experimental de laborator si ulterior (dupa atingerea TRL
6), a prototipului de paleta de turbina cu acoperiri TBC, prin efectuarea urmatoarele activitati:

a) Optimizarea parametrilor de proces SLM (strategie de scanare, retopirea ultimului
strat/ultimelor straturi, distanta intre doua linii de scanare si parametrii de contur)
responsabili pentru imbunatatirea calitatii suprafetelor si reducerea deformatiilor pieselor
fabricate aditiv;

b) Extinderea cercetarilor privind efectuarea unor operatii de post-procesare a paletei de turbina
fabricate aditiv Tn vederea asigurarii calitatii si respectarii (dupa printare) tolerantelor
dimensionale si geometrice impuse paletelor utilizate n aviatie;

c) Analize privind controlul dimensional al paletei fabricat aditiv (conventional si prin scanare 3D)
si scalarea modelului 3D al paletei in vederea respectarii cerintelor impuse de specificatiile
unui motor.

d) Testarea paletei de turbina fabricate aditiv in conditii reale de functionare, utilizand un stand
dedicat pentru testarea turbomotoarelor;

e) Realizarea de cercetari privind comportamentul sistemelor substrat/acoperire TBC la cicluri
combinate de soc termic, oxidare si coroziune la temperaturi inalte, utilizdnd instalatia
experimentala dezvoltata in prezenta teza;

f) Fabricatia aditiva a unei palete de turbina dintr-un alt aliaj (Ti, Al, CoCr sau otel) si optimizarea
procesului de fabricatie;

g) Realizarea unor studii si cercetari privind compatibilitatea acoperirilor TBC dezvoltate in cadrul
tezei pentru alte componente fabricate aditiv sau conventional din aliaje de Ti, Al, CoCr sau
oteluri refractare.

h) Analiza cineticii oxidarii sistemelor substrat/acoperire TBC testate la temperaturi de 1000°C si
1150°C pentru durate de pana la 1000 de ore;

i) Cresterea nivelului de maturitate tehnologica a modelului experimental de acoperire TBC cu
strat/straturi de oxizi de Zr cu pamanturi rare depuse prin tehnologii de pulverizare termica
si/sau depunere in stare fizica de vapori cu fascicul de electroni;
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O parte din rezultatele experimentale obtinute in cadrul tezei de doctorat au fost diseminate
prin prezentarea unor lucrari in cadrul unor conferinte realizate pe plan national si international si
prin publicarea unor articole ca prim autor si coautor in reviste de specialitate.

A. Prezentari sustinute in cadrul unor conferinte internationale:

1. Paraschiv A., Matache G., Condruz M.R., Badea T.A,, lonica I., (2020), The influence of laser
defocusing in selective laser melted IN 625, Prezentare orald, 8-th International Conference on
Materials Science and Technologies, November 26-27th, 2020, Bucharest, Romania.

2. Paraschiv A., Matache G., Frigioescu T.-F., Vladut M., Scanning strategy and laser re-melting
influence on top surface deformation of additively manufactured IN 625, Prezentare orala, 3rd
International Conference on Emerging Technologies in Materials Engineering — EmergeMAT, 29-
30 October 2020, Bucharest, Romania;

3. Matache G., Paraschiv A., Condruz M. R., Pambaguian L., Toma A., Puscasu C., Optimization of
selective laser melting process parameters for high density IN625, Prezentare orala, Aerospace
Europe Conference 2020, 25-28 February 2020, Bordeaux, France;

4. Paraschiv A., Matache G., Condruz M. R,, Influence of the layer thickness and scan speed on the
microstructure and mechanical properties of SLM Inconel 625, Prezentare orald, 11th
International Conference on Materials Science and and Engineering — BraMat 2019, March 13-16
2019, Brasov, Romania.

5. Matache G., Paraschiv A., R. M. Condruz, Edge and corner effects in selective laser melting of in
625 alloy G. Matache, M. Vladut, Prezentare oral3, 2"P International ConferencE on Emerging
Technologies in Materials Engineering, 6-8 November 2019, Bucharest, Romania;

6. Paraschiv A., Banu A., Doicin C. and lonica I., Microstructure and isothermal oxidation behavior
of nanostructured yttria partially stabilized zirconia thermal barrier coatings, Sectiunea poster,
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