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ABSTRAKT

V provoznich podminkach spalovacich turbin proudovych motord jsou lopatky
obéznych kol namahany Casové, teplotné a napétové proménnymi cykly zatézovani.
Béhem provozu jsou lopatky vystaveny fadé degradacnich vlivli, zejména
vysokoteplotni korozi, inavovym procesim a creepu.

PfedloZena prace se zabyva studiem struktury lité superslitiny INCONEL 713
LC, podrobené creepovym zkouskam. Strukturni zmény (degradace) byly hodnoceny
s pomoci obrazové analyzy. Creepovymi zkouSkami niklové superslitiny Inconel 713
LC pfi konstantnim zatizeni v rozsahu teplot 750 az 950°C byly modelovany
provozni podminky Zzarovych ¢asti, pouzZivanych v plynovych turbinach a
turbokompresorech. Po lomu zkuSebnich tyCi byly metodami svételné a elektronoveé
mikroskopie a obrazové analyzy analyzovany zmény ve struktufe v zavislosti na
dobé, teploté a aplikovaném napéti.

ABSTRACT

During operational conditions of internal combustion turbines of turbojet
engines, the impeller blades are stressed by load cycles which vary in time,
temperature and stress. In the course of operation, the blades are exposed to a
considerable number of degradation effects, particularly high-temperature corrosion,
fatigue processes and creep.

The presented work is aimed at the study of the structure cast nickel-base
superalloy INCONEL 713 LC, creep tests exposured. The structural changes
(degradation) was clasification by the help of image analyses. Operational conditions
of heat parts, used in gas turbines and turbo-compressors, were simulated by creep
tests of Inconel 713 LC nickel superalloy during a constant load of temperatures
ranging from 750 up to 950°C. Changes in the structure dependent upon time,
temperature and stress applied were analysed by means of light and electron
microscopy methods and image analyses after the fracture of test bars.
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1. UVOD

V provoznich podminkach, napf. spalovacich turbin proudovych motord, jsou
superslitiny resp. soucasti z nich vyrobené namahany ¢asové, teplotné a napétovée
proménnymi cykly. BEhem provozu jsou vystaveny fadé degradacnich vlivl, zejména
vysokoteplotni korozi, unavovym procesum a creepu. V dlsledku soucasného
pusobeni vysokych teplot a provozniho napéti dochazi k nevratnym zménam
mikrostruktury superslitin i jejich vlastnosti. Prace je zaméfena na studium a
vyhodnoceni zmén mikrostruktury vlivem provozu za pomoci obrazové analyzy.
Zakladnim zamérem prace je srovnani struktur vzork( vystavenych tepelné a
napétové expozice se strukturami vzorkl ve vychozim stavu pomoci obrazové
analyzy a posoudit tak vliv teploty a napétového zatizeni na stupen deformace.



2. NIKLOVE SUPERSLITINY

2.1 VYZNAM A VYVOJ NIKLOVYCH SUPERSLITIN

Zarupevné Ni slitiny jsou uréeny pro vyrobu namahanych &asti,
provozovanych v rozsahu teplot asi 600 -1100°C, tedy nad oblasti aplikace
austenitickych oceli. Byly odvozeny od zaruvzdornych slitin typu Ni-20Cr,
pouzivanych jiz od pocatku naseho stoleti pro vyrobu topnych elementt. Hlavnim
stimulem jejich rozvoje bylo pochopeni vyznamu precipitacniho vytvrzeni Ni-Cr slitin
pomoci pfisad Al a Ti pro zvySeni mechanickych vlastnosti. Jev byl sice objeven jiz
koncem 20. let, ale az v roce 1940 byla v Anglii u firmy The Mond Nikel patentovana
prvni Ni zarupevna vytvrditelna slitina. Slitina byla pozdéji ozna¢ena Nimonic 80 a od
ni byla v dalSich letech odvozena celad fada materiald s timto obchodnim nazvem.
Obdobny vyvoj probihal v USA u firmy International Nickel, kde v roce 1941 byla
patentovana vytvrditelna zarupevna slitina na bazi Ni-Fe-Cr, nazvana Inconel X [1].

Déle se vyvoj Ni zarupevnych slitin ubiral rychlim tempem. Vzhledem
k strategickému vyznamu téchto materiald pro zvySovani vykonu a ucinnosti
leteckych plynovych turbin se vyzkum Ni slitin stal jednou z nejhloubéji sledovanych
oblasti kovovych materiall. Vysledkem usili bylo propracovani fady progresivnich
technologii, pochopeni teorie legovani a zavedeni Siroké Skaly zarupevnych slitin
s vysokymi uzitnymi vlastnostmi. Pokrok se pfimo odrazel v zvySovani rozhodujicich
parametrd plynovych turbin. Pfi hodnoceni historického vyvoje superslitin na bazi
niklu Ize konstatovat, Ze s rlstem uzitnych vlastnosti, pfedevSim Zarupevnosti, se
zhorSovaly vlastnosti technologické, zejména tvafitelnost, obrobitelnost, slévatelnost
a svafitelnost [1,2].

Zakladnimi charakteristikami Ni superslitin jsou vysoka fazova stabilita niklové
matrice, schopnost zpevnéni matrice v Sirokém rozsahu vlivem raznych mechanizma
zpevneéni a povrchova stabilita pfi vysokych teplotach [2].

2.2 CHEMICKE SLOZENi A PUSOBENi JEDNOTLIVYCH PRVKU
PRITOMNYCH V NIKLOVYCH SUPERSLITINACH

Zarupevné slitiny na bazi Ni obsahuji obvykle vétsi mnozstvi legujicich prvki a
fadu doprovodnych pfimési, které je nutno udrzovat v pfipustnych mezich. Obsahy
legur se mohou pohybovat v nasledujicich rozmezich (hm%): 3 - 30% Cr, 0.5 - 5% Ti,
1-6% Al, 1-2%Nb,1-4.5% Ta, 5-20% Co, 2-10% Mo, 2 -10% W, 0.7 - 1.8%
Hf, 0.05 - 0.2% C a dale mensi mnozstvi B, Zr, Ce. U konkrétnich typu slitin nékteré
z téchto legur nejsou obsazeny a obsahy prvkl jsou v podstatné uzSich intervalech.
Nékteré usporné slitiny obsahuji i Fe, nahrazuji tak ¢ast Ni, ovSem u vysoce
zarupevnych slitin je Fe pouze doprovodnym prvkem a jeho obsah je omezen pouze
nékolika desetinami procenta.

Zakladni vyznam jednotlivych legur Ize velmi stru¢né charakterizovat
nasledujicim zplsobem. Cr a Al poskytuje slitiné odolnost proti korozi; Al a Ti vstupuiji
do vytvrzujici faze Ni,(Al,Ti) zvané y ; pfipadné Ti samotny do faze Ni,Ti znamé
jako n; tézké prvky jako Cr, Mo, W, Ta, Nb zpevnuji tuhy roztok y, jelikoz jako
karbidotvorné prvky vstupuji do karbidickych fazi; zpevnéni hranic je dosahovano
pomoci B, C a Hf. Jednotlivé legury maji samoziejmé mnohem komplexnéjsi ucinky,
jak je uvedeno v tab. 1.



Tab.1: Komplexni vliv pfisadovych prvki[3]

Vliv prvku Cr|Al|Co|Fe /Mo |W|Ti|Ta|Nb Hf C|B|Zr| Mg
Substitucni zpevnéni X X |x [x |x X

matrice

TvofFi X X

y - fazi

Karbidy X X X |[X [X |[X |X

MC (M,C;,M;Cq,MC)

Odolnost proti oxidaci X |X X

Zpeviuje hranice zrn X |[x |x [X |X
Karbonitridy typu M(CM) X X X
Tvorba koherentnich precipitatt X X X

Odolnost v sirném prostiedi X X

Mo, Ta, W se nejen rozpousti v tuhém roztoku, ale vstupuji i do karbidd a do
faze y  a Cini je tak stabiln&jSimi pfi vysokych teplotach. Co a Ta zvysuji teplotu
rozpustnosti faze y°. Nb spole€né s Ta mize kromé tvorby karbidl i vytvaret
samostatnou fazi NiS(Nb,Ta) zvanou y “'[1]. PodrobnéjSi popis pusobeni legujicich

prvku je uveden v nasledujici kapitole.

2.2.1 Pasobeni jednotlivych prisadovych prvku na vliastnosti niklovych
superslitin

Vliv zakladnich pfisadovych prvkl je schématicky znazornén na obr. 1. OvSem
jak uz bylo uvedeno superslitiny jsou mnohem komplexnéjsi systém, jehoz vysledné

vlastnosti jsou dany vhodnou kombinaci pfisadovych prvku.
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Obr.1: Vliv pfisadovych prvkl na vlastnosti niklovych superslitin [3]



Leguijici prvky vyskytujici se v superslitinach je mozné zaradit do péti hlavnich
skupin, jak je uvedeno na obr. 2, v zavislosti na jejich plsobeni na strukturu a s ni
spjaté vlastnosti:

zpeviujici tuhy roztok B IVB
tvorici fazi ¢ B c
|:| ovliviujici hranice zrn
zvysujici odolnost proli oxidaci

nezadouci
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Obr. 2 : Pusobeni legujicich prvkl v zarupevnych slitinach Ni [4]

Prvky tvofici matrici slitiny

Zelezo, nikl a kobalt tvoFi tuhy roztok  a jejich koncentrace ma vliv na rozmezi
rozpustnosti ostatnich legujicich prvkd. Titan a tantal stabilizuji faziy . Zelezo muze
Castecné zastoupit nikl, €¢imz se snizuje cena slitiny. ZvySeni obsahu Zeleza ma vSak
nezadouci vliv na Zaruvzdornost, protoZe oxidy obsahujici ve své struktufe Zelezo
vykazuji sniZzenou pfilnavost k zakladu. Déale klesa pevnost za vysokych teplot, coz je
zpusobeno snizovanim teploty rozpusténi hlavni zpevhujici fazey " vlivem Fe, jak
muzeme vidét na obr. 3.
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Obr. 3 : Vliv obsahu Fe pfi kratkodobé zkouSce tahem [5]



Se zvySujicim se obsahem Fe stoupa rovnéz nachylnost slitin niklu k vylu€ovani
nezadouci intermetalické faze o [4,5].

Pridavek kobaltu ma stabilizujici vliv pfedevSim na tuhy roztok y. ZvySeni obsahu
tohoto prvku snizuje rozpustnost jinych prvkl v matrici, hlavné hliniku a titanu. Kobalt
se pfidava predevsim s cilem zvySeni zaropevnosti, snizeni energie vrstevné chyby a
zajisténi dobrych technologickych vlastnosti superslitiny [2,4].

Prvky vstupujici do tuhého roztoku matrice

Hlavni ulohou téchto prvku je zvySeni pevnosti matrice superslitiny , jedna se
0 substituéni zpevnéni. Tézké kovy jako W a Mo znacCné pfispivaji ke zpevnéni
tuhého roztoku. PFi legovani superslitin jsou proto tyto prvky preferované, prestoze
jejich rozpustnost v niklu neni vysoka. Velmi dulezitym prvkem, ktery ma podstatné
vyS8Si rozpustnost v Ni, je chrom. Zpevriujici u€inek Cr v tuhém roztoku sice neni
pfiliS vysoky, ale vzhledem k vysoké rozpustnosti Cr v matrici superslitiny je
prispévek chromu ke zpevnéni matrice vyrazny [2].

Prvky tvorici zpevnuijici fazi

Superslitiny Ni jsou, jak uz bylo uvedeno vySe, substitu¢né zpevnény, ale jsou
také zpevnény precipitatné faziy . Mezi nejvyznamnéjsi prvky, které vstupuji do
precipitatd, patfi Al a Ti. Ty tvofi s niklem faze typu Ni Al a Ni,(Al,Ti), které jsou

stabilni pfi relativné vysokych teplotach. Faze y° precipituje koherentné a zpevriuje

niklovou matrici, koherentni rozhrani mezi precipitatem a matrici zvySuje uc€innost
precipitatl pfi zpevnéni slitiny. Pomér koncentrace Ti:Al ma znaény vliv na strukturu
a vlastnosti superslitiny, protoze tento parametr urCuje podminky a rozmezi vyskytu i
tvar faze y * jak ukazuje obr. 4.

Titan, niob, tantal a vanad mohou nahrazovat hlinik ve fazi y * [2,4].
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Obr. 4 : Vliv koncentrace Al+Ti na mnozstvi faze y * [4]



Prvky vstupujici do karbid

Vyskyt karbidd v téchto slitinach neni pfilis Zadouci, jejich vliv na vlastnosti
superslitin zavisi na jejich struktufe a morfologii. Z tohoto divodu je obsah uhliku
omezovan na co nejnizsi uroven, ve tvarenych slitinach se jeho obsah pohybuje
kolem 0,05%, a u slitin na odlitky kolem 0,12-0,18%.

Ve struktufe niklovych superslitin se vyskytuji Ctyfi zakladni typy karbidi: MC,
M,.C., M,C;, M,C. Primarni karbidy typu MC tvofi prvky jako W, Ta, Ti, Hf a Nb.

Ostatni typy karbidu tvofi pfevazné Cr, Mo, pfip. Nb. Chrom vytvafi karbid M ,C,,

ktery vykazuje velkou stabilitu, a tim i odolnost proti teCeni a plastické vlastnosti,
karbid se vyluCuje pfedevsim na hranicich a defektech struktury. Karbidy Ta, Nb, Ti a
V nevykazuji stabilitu béhem delSi doby a ve stfednim rozmezi teplot a prochazeji
reakci rozpusténi. Ve struktufe superslitin se mohou vyskytovat i karbonitridy, které
tvofri Ti, Zr, Nb, pfip. Hf [2,4].

Prvky stabilizujici povrch

Béhem provozu jsou Ni superslitiny vystaveny silné koroznimu prostredi, a
jejich zivotnost je zavisla na odolnosti jejich povrchu vic&i tomuto prostiedi. Proto je
velice dulezita stabilita povrchl superslitin v chemicky reaktivnich prostfedich, ktera
vedou k degradaci materialu. NejCastéji je degradace zplUsobena oxidaci za
vysokych teplot v oxidaCnich atmosférach. Vysokoteplotni koroze, ktera postihuje
tyto slitiny, je vyvolana nejen pfitomnosti kysliku v pracovnim prostfedi, ale také
sirou, vodikem, dusikem, vanadem a jinymi kontaminujicimi prvky. Procesy
korozniho poskozeni Ni superslitin jsou demonstrovany na obr. 5.

| i Hi vV
Oxidace 7 Sulfidace Poskozeni Katastrofické
mirna A\ oxidické zmény
znacna vrstvy
@] S Spinel Cr.O, OSN OSN

Ochuzeni
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10 100 1000 .
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10 100 1000
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Obr. 5 : Schéma korozniho poskozeni slitin niklu v zavislosti na dobé
exploatace [4]



Odolnost vici oxidaci povrchovych vrstev je u Ni superslitin zlepSovana
predevSim pomoci hliniku, titanu a zvlasté chromu. NejvysSi odolnost proti oxidaci
vykazuji slitiny s obsahem 15-30% Cr. Tyto prvky vytvafi na povrchu kompaktni
oxidicky film, a tim je redukovana dalSi oxidace. Na povrchu vznikaji ochranné vrstvy
Cr,0, a Al,O, odolné do relativné vysokych teplot.

Primési

Kromé& uvedenych legujicich prvkd ovliviiuje uzitné vlastnosti niklovych
superslitin mnoho dalSich pfimési, které jsou obsazeny jiz ve vychozich surovinach
nebo vstupuji do materialu béhem technologického procesu. Jejich pfitomnost je bud
prosp&sna nebo naopak nezadouci. Uginek t&chto pfimési je mozné klasifikovat
nasledovné:

a) Skodlivé prvky : zbytkové plyny (O, H, N, Ar, He)
nekovové necistoty (P, S)
kovové a metaloidni necistoty (Pb, Bi, Sb, Se, Ag, Cu, Tl, Te)

b) UziteCné prvky : rafinaéni pfisady (Ca, Mg, Ce, La)
minoritni legury (B, Zr, Hf, C)

PfestoZze vyznam pfimési je znam jiz dlouhou dobu, je tato problematika
nadale aktualni. Dlvodem je, Ze moznosti zlepSovani vlastnosti, cestou nachazeni
optimalnich kombinaci legujicich prvku, jsou u niklovych superslitin do znaéné miry
vyCerpany a jistou rezervu predstavuje pravé kontrola Cistoty a mikrolegovani
materialu.

K nejkomplikovanéjSim necistotdm patfi O, N a S. Zatimco ucinek kysliku a
siry je mozné potlacit rafinaCnimi pfisadami, mikrolegovanim a technologickymi
opatfenimi. Odstranéni dusiku je velmi obtizné, nicméné dulezité, protoze pFitomnost
dusiku je duvodem vyskytu rliznych defektd v odlitcich superslitin, a také dosavadni
pokusy o zpevnéni roztokuy zvySenim obsahu dusiku nepfinesly pozadované
vysledky z davodu kiehkosti vyvolané precipitaci nitridd chrému [1,4].

Mezi uziteCné pfimési lze pocitat kfemik, ktery pfi obsahu vice jak 0,2%
pusobi pozitivné na zaruvzdornost. Cer a jiné prvky vzacnych zemin pfidavané do
superslitin v malych mnozstvich zvySuji, podobné jako v ocelich, odolnost proti
vysoko-teplotni oxidaci. Bor pfidavany v mnozstvi do 0,02% zvySuje pevnost pfi
teCeni, coz se vysvétluje jeho vlivem na morfologii hranic zrn. Rovnéz pfidavky
zirkonia v mnozstvi do 0,05% hafnia do 2% pusobi na morfologii precipitatl po
hranicich zrn a zvySuje odolnost proti teCeni. Existuje nazor, Ze bor ma vliv na
rovhomérnost rozmisténi atomu uhliku v zrnech, a tim pUsobi proti nadmérné
intenzivnimu vylu€ovani karbidd po hranicich zrn[4].



2.3 STRUKTURA NIKLOVYCH SUPERSLITIN

Z vySe uvedeného prehledu legujicich prvku Ize vyvodit, Zze struktura Ni slitin
je tvofena zakladnim tuhym roztokemy (Ni, Cr, Mo...), ve kterém jsou vylouCeny
primarni MC a sekundarni komplexni karbidy (M,,C,,M,C,,M,C ), vytvrzujici faze
(y",7 ", m), ale i dali faze (M,B,, M(C,N), M,(C,N),, atd.).

U komplexné legovanych Ni slitin je nebezpeCi vzniku topologicky tésné
uspofadanych fazi (o,u,...), které maji z hlediska dlouhodobé provozni aplikace
nepfiznivé dusledky. SlozZeni slitin musi byt proto vyvazeno tak, aby existence téchto
fazi byla vylou€ena [1].

Béhem historického vyvoje niklovych superslitin doslo, spole¢né s chemickym

slozenim, ke zdokonalovani struktury. Tento proces znazorriuje obr. 6. A dale
prehled jednotlivych fazi vyskytujicich se v superslitinach je uveden v tab. 2.

T" ; matrice ¥ . karbid M2Cs entektikum

: ¥ : . i ' . karbid MC
: karbid MaaCe karbid MC o Uil B

| /

Obr. 6 : Schématické znazornéni vyvoje struktury Ni superslitin [6]

2.3.1 Jednotlivé strukturni slozky niklovych superslitin

Tuhy roztok y

Faze y je substituéni tuhy roztok pfisadovych prvkd v niklu, s fcc mfizkou.
Tvofi matrici a je zakladni strukturni slozkou Ni superslitin v litém stavu. Vybér
legujicich prvkl je ovlivnén velikostnim faktorem atomO a sohledem na
pozadovanou strukturni stabilitu za vysokych teplot rovnéz poctem valencnich
elektronll. Pfisady jsou proto obvykle z V., VI. a VII. skupiny periodické soustavy
prvkd (Co, Cr, Mo, W, Fe), jejichz rozméry jsou o 3-13% odliSné od rozméru atomu
Ni. V zarupevnych slitinach niklu tuhy roztok y obohacuju pfedevsim Co, Fe, Cr, Mo,
W ale také Ti a Al. Z hlediska zpevnéni jsou nejdllezitéjSi W, Ta, Mo a Nb. Velky vliv
na zpevnéni maji také Al a Ti, ale tyto prvky pfi precipitaci matrici opoustéji v podobé
faze y’. Pfi znaCném pfesyceni matrice y o Cr, Mo a W se zvySuje pravdépodobnost
vyluCovani stabilnich intermetalickych fazi o, u a Lavesovych fazi ovliviujicich
negativné vlastnosti slitiny [2,3,4].
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Tab. 2: Prehled fazi vvskvtuiicich se ve slitinach niklu [31

Zadouci faze

Typ mfizky
faze

Vzorec faze

Struény popis faze

Substituéni tuhy roztok, matrice

Y fcc (kubicka
ploSné
centrovana)

v Fcc Ni, Al Z&kladni zpeviujici faze u velké

. . Casti Ni superslitin; zména tvaru od
N'a(AI’T') kulového ke kubickému; velikost se
meéni s rostouci teplotou a dobou

namahani.

v’ bct N i3 Nb Zpevriujici faze; metastabilni;
(tetragonalni vylu€uje se jako diskovité koherentni
prostorové Castice.
centrovana)

MC scc (kubicka TiC Rlzné slozeni, M muze byt Ti, Ta,
prosta) NbC Nb, Hf, Th a Zr; tvofi nepravidelné

HfC globule.

M,.C Fcc Cr,,Cqs M0,,C, Precipituje ve formé globuli, desek,
WoC.. Fe.C lamel, filmu nebo bunky; obvykle

2376’ e precipituje po hranicich zrn.

M eC Fcc Fe,Mo,C Nahodné distribuované karbidy.
Fe,W,C — Fe,W,C
Fe,Nb,C , Nb,Co,C
Ta,Co,C

M.C, hexagonalni | Cr,C, Nejcastéji tvofi deskovité ¢astice na

hranicich zrn.
M,B, tetragonalni | Ta,B,,V,B,,Nb,B, Vyskyt v niklovych superslitinach
. s obsahem béru nad 0,03%.
(Mo, Ti,Cr),B,
(Ni, Fe),B,, Mo, FeB,
MN Kubicka TiN,ZrN Nerozpustné pod teplotou taveni;
NbN maji  kruhovité nebo obdelnikové
tvary.

Nezadouci

faze

n hcp(sesterecna | Ni,Ti Vyskyt u slitin s vysokym obsahem
tésné Al a Ti po dlouhodobém namahani;
usporadana) tvofi bunkové utvary na hranicich

zrn,nebo jehlice uvnitf zrn.

) ortorombicka | Ni,Nb Tvofi precipitaty ve formé jehlic,

uvnitf  zrn, pfi  vysokoteplotnim
starnuti;vyskyt ve slitiné Inkonel 718.
u romboedricka | Co,W, Vyskyt ve slitinach s vysokym
(F c ) (M W) obsahem Mo a W; tvofi se za
€,£0); {MO,W )5 vysokych teplot; hrubozrnna

Widmanstattenova struktura.
Lavesova hexagonalni | Fe,Nb, Fe,Ti Nejcastéji ~ se  vyskytuji  ve
. | superslitinach Co; tvofi nepravidelné

Fe;Mo,Co;Ta, CosTi | protazens globule.

c tetragonalni |FeCr, FeCrMo Castgji se vyskytuji ve slitinach na

CrFeMoNi, CrCo
CrNiMo

bazi Co; tvofi
protazené globule.

nepravidelné
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Fazey’

Struktura niklovych superslitin, véetné uz zminéného tuhého roztoku v, je také
slozena z faze y’, ktera se objevuje po dosazeni okolo 10% Al vtuhém roztoku.
Z binarniho rovnovazného diagramu na obr. 7 je jasné patrné, Ze se jedna o
intermetalickou fazi, s chemickym vzorcem Ni,(AI,Ti).

=it phiese disirai Alemic Pereent Nickel
o 10 20 80 10 56 80 W0 80 80 100
L0 Y — c S« S . N . ; S 5 4 o T il

1600 L 2

14557¢
12400 4

(Wi}

1000k -

Temperalture °C

aop 880452

&30

00 -

300 ‘ T T T T T : T g
o 1 g a1 do an N “a e ab 1a0
Al Weighl Pervcenl Nickel Ni

Obr. 7 : Binarni rovnovazny diagram soustavy Al-Ni [6]

Faze v’ je vysledkem uspofadani tuhého roztoku y. V tomto roztoku pfi urCitém
pomeéru slozek neusporadané rozlozeni atomd v mrizce s poklesem teploty pfechazi
na usporadané. Kazdy atom obsazuje urcité misto v mfizce pfi zachovani jejiho typu.
Vede to ke vzniku nadmfizky. Pfi utvafeni nadstruktury-faze y~ atomy hliniku a titanu
obsazuji rohy zakladni bunky FCC mfiZzky a atomy niklu obsazuji mista ve stfedu
stén, a tim vytvareji uspofadanou strukturu Ll,, jak je patrné na obr. 8.

Obr. 8: Model struktury uspofadané intermetalické faze Ni,Al [6]
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Faze y" je tedy nadstrukturou typu intermetalické slouCeniny A,Bs mrizkou

kubickou plosné centrovanou, geometricky tésné vyplnénou. Slozkou A je prvek vice
elektropozitivni (Al, Ti, Mo, Nb, Ta, V). Fazi y° se nejCastéji pfifazuje vzorec
Ni, (AI,Ti)[4].

S ohledem na Zzarupevnost je nejvyznamnéjSim faktorem morfologie,
objemovy podil a stabilita za vysokych teplot. U prvnich Ni slitin byla tato faze y’
dispergovana ve tvaru globuli a objemovy podil €inil cca 20%. Souc¢asné vrcholné
slitiny obsahuji az okolo 70% této faze vylouCené zejména v kuboidnich utvarech,

pfipadné primarné ve formé eutektika. Vliv objemového mnozstvi faze y" na
pevnostni vlastnosti ilustruje obr. 9.

500

nco7 50

|

0O 10 20 30 40 50 60 70O
Objemovy podil faze v', %

8

Obr. 9: Vzajemna zavislost podilu faze y" na pevnost pfi teCeni
R, /1000 pfi teploté 815°C slitin niklu( 1-slitiny lité, 2-zpracované
tvarenim) [4]

Vysoky stupenn podobnosti mfizky faze y° s mfizkou matrice y (neshoda
v parametru mfizky, tzv. mfizkova neshoda, se vétSinou pohybuje v rozmezich 0-1%)
vede ke vzniku koherentniho rozhrani, coZz ma za nasledek znacné a trvalé zpevnéni
za vysokych teplot. Naproti tomu slitiny se zvySenym rozdilem mfizek od 0,16 do
0,80% ve slitinach s obsahem Nb a Ta stoupa tvrdost a pevnost v tahu pfi vysSich
teplotach. Obecné Ize fici, Ze legujici prvky, nahrazujici Al ve fazi y’, jako Ti, Ta, Nb,
Hf a Mo, zvySuji meziatomové sily této faze[2,4].

Faze y" vznika pfi ochlazovani tuhého roztoku y (pfi vyrobé i pfi tepelném
zpracovani) a vyluCuje se ve tvaru globuli, krychli nebo ty€inek. Tvar zavisi na
deformacni energii, ktera je uréena mrizkovou neshodou (misfit), orientaci a velikosti
precipitatu. Mfizkovou neshodu Ize vypocist podle jednoduchého vzorce (1).

a, —a,
a. .

V4
/

misfit = x100 = [%] (1)
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Precipitaty kulového tvaru se pohybuji v hodnotach -0,2 az +0,4%; precipitaty
kubického tvaru —0,6 az 0% a 0,4 az 1%, tyCinkového tvaru nad +1%; ke ztraté
koherence dochazi pfi hodnotach nad + 1,25%. Na obr. 10 jsou tyto mozné tvary faze
Yy~ znazornény [2,6].

Obr. 10: Pfiklady mozné morfologie faze y" [6]

ZvySeni mnozstvi precipitatd faze vy’ Ize docilit vétSi pfisadou titanu a hliniku.
Obecné Ize fFici, ze se zvysujicim se obsahem téchto prvkd vzrusta pevnost slitin.
Vlastnosti niklovych superslitin vS8ak nelze posuzovat pouze dle mnozstvi faze y'.
Pevnost zrn matrice y zpevnénych y" musi byt u polykrystalickych slitin vyvazena
s pevnosti hranic zrn. Pokud by byla vyrazné vy3Si, mohlo by dochazet
k pfed€asnym lomum, protoze relaxace napéti by v tom pfipadé byla velmi obtiznou.

Charakter faze y* je v litych slitinach velmi zavisla na segregaci a zpUsobu
ochlazovani. B€hem tuhnuti se mize vyskytnout i mensi obsah hrubozrnného y" a
eutektika y-y". Pokud se tyto nezadouci struktury vyskytuji ve slitiné ve vétSim
mnozstvi, je vhodné je modifikovat naslednym tepelnym zpracovanim, vétSinou
rozpoustécim zihanim a s naslednym rozpousténim hrubozrnného y" a eutektika y-y".
Pfi ochlazovani dojde k precipitaci téchto fazi na stalou velmi jemnou fazi y’, coz
znatelné zvySi creepovou odolnost.

Primarni karbidy

Uhlik, jehoz mnozstvi se v superslitinach na bazi niklu pohybuje v rozmezi
0,02 - 0,2 % v kombinaci s prvky jako jsou W, Mo, Ta, Ti, Hf a Nb, vytvafi primarni
karbidy MC, které se ve struktufe obvykle vyskytuji ve formé Castic s nepravidelnou
kubickou morfologii. Vznikaji b€hem tuhnuti slitiny jako vysledek eutektické reakce,
pfipadné dalSich mechanizmu. Tyto Castice jsou rozmisténé heterogenné v objemu
slitiny vylou€ené jak uvnitf zrn tak i po hranicich zrn, velmi ¢asto v meziosovych
oblastech dendrita [2].

MC karbidy jsou rozmistény vcelku nerovnomérné v matrici y, se kterou
nevykazuji urCitou krystalografickou orientaci, nebo tvofi seskupeni na hranici zrn.
Jejich pritomnost ve struktufe znamena vazbu ur€itého mnozstvi uhliku a
zpomalovani vlivu na rust zrn pfi procesech vysokoteplotniho tepelného zpracovani.
Karbid MC tvofi hlavné kovy: Ti, Ta, Nb a V. Stabilita karbidd MC stoupa podle
nasledujiciho poradi: VC, NbC, TaC, TiC. V pfitomnosti faze y" ve struktufe, coz je
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vzdy ve jmenovanych slitinach, podléha stabilita karbidu TiC vyraznému snizeni.
JelikoZ titan pfechazi do faze Ni,(Al,Ti) [4].

Prvky Cr, Mo a W se rozpoustéji v karbidu MC a oslabuji sily jeho
meziatomovych vazeb. Vede to k rozpadu karbidu typu MC na karbidy M,,C, a
M,C . Tento jev se vyskytuje v karbidech TiC a (Ti, Nb)C pfi teploté vy$si 815°C, pod
touto teplotou Mo a W maiji stabilizujici vliv na karbidy MC, které podléhaji
rozpousténi pfi procesech tepelného zpracovani, provadénych v rozmezi teplot
1200-1260°C. Karbidy s pomérem kov : uhlik = 1:1 se méni na karbidy s pomérem
4:1 az 6 : 1 coz ma za nasledek, Zze budou mnohem vétsi a bude jich (pfi stejném
obsahu uhliku) vice. Tomuto jevu je mozné zabranit zvySenim obsahu Nb ve slitinég,
¢imz se karbidy MC stabilizuji az do teplot 1200 — 1600°C jak uz bylo uvedeno vySe
[2,4].

Primarni  karbidické cCastice jsou ve vétSiné niklovych superslitin spiSe
nezadouci. Pfi unavovém procesu mohou karbidy vlivem mechanického nebo
tepelného namahani iniciovat unavovou ftrhlinu, coz nasledné vede k prfed€asnym
lomUim. Dulezita je proto velikost a mnozstvi karbidd, coz mizeme ovlivnit hlavné
chemickym sloZenim a rychlosti ochlazovani slitin [2].

Sekundarni karbidy a boridy

Tyto karbidy se vyskytuji pfevazné na hranicich zrn. Maji vyrazny vliv na
vlastnosti (polykrystalickych) superslitin, hlavné na vlastnosti hranic zrn. Ve vétsSiné
superslitin se tvofi po tepelném zpracovani. Retézce diskrétnich globuli té&chto
karbidd mohou mirné zlepSit creepovou zivotnost tim, Ze brani pokluzim po
hranicich zrn. Pokud vSak karbidy precipituji na hranicich zrn ve formé souvislého
filmu, dochazi k degradaci vlastnosti materialu, hlavné k poklesu taznosti a
vyraznému zvysSeni nachylnosti k vytvofeni trhlin po hranicich zrn. Je-li slitina
navrzena tak, aby rozptylena karbidicka faze na hranicich zrn pUsobila proti
pokluzim po téchto hranicich, pak je dalSim extrémem pfipad, Ze na hranicich zrn
nevznikaji zadné karbidy. To by mohlo mit za nasledek pfed€asné lomy z ddvodu
neomezeného pohybu hranic zrn, ktery vede ke vzniku trhliny na styku tfi zrn [3].

Karbid M,C, se vyskytuje ve slitinach snizkou koncentraci Cr,

neobsahujicich Mo a W i dalSi silné karbidotvorné prvky. Tento karbid se nevyskytuje
obecné ve slitinach viceslozkovych. Struktura téchto karbidd je hexagonalni. Nad
1100°C podléha pfeméné na karbid M ,,C,[4].

Karbid M ,,C, se nejCastéji tvofi ve slitinach se stfednim a vysokym obsahem
chrému. Pfi obsahu Mo a W ve slitiné je mozno uvazovat vzorec Cr, (Mo,W),C,.

Dale tyto karbidy mohou zahrnovat ve svém slozeni také Ni, Co a Fe. Ve strukture
mohou vzniknout béhem nizkoteplotniho zpracovani (precipitacni zihani pfi 700 —
980 °C) precipitaci pfimo z tuhého roztoku y, nebo cestou degradace MC karbidu.
Karbidy typu M ,,C, maji slozitou kubickou strukturu.

PFitomnost zaruvzdornych tézkotavitelnych kovu jako napf. W, Mo ve slitinach
na bazi Ni pfi obsahu nad 8% vede k vytvafeni karbidd M ,C . Nejcastéji se tvofi
v rozmezi teplot 800 — 1000 °C a vyse. Jejich chemické slozeni odpovida nejcastéji
vzorcam: (Ni,Co);Mo,C nebo (Ni,Co),W,C. Karbid M,C ma rovnéZ sloZitou

kubickou strukturu a vykazuje také podobné morfologické znaky jako M,.C, a
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soustfedi se hlavné na hranicich zrn. M,C karbidy jsou pfi vySSich teplotach
stabilngjsi nez karbidy M ,,C, [2,4].

V zaropevnych slitinach niklu je mnoho slozitych pfemén karbidickych fazi,
predchazejicich Casto vzniku intermetalickych fazi ve struktufe. Zakladni pfeména
karbidickych fazi ve viceslozkovych slitinach niklu probiha podle reakce:

MC+y —>M,C,+y nebo MC+y > M,C+y

V souCasnosti do Zaropevnych slévarenskych slitin je Casto pfidavan bor
v mnozstvi od 0,005 do 0,20 % hm. Ve slitinach, obsahujicich kolem 0,10% B, se
snizuje koncentrace uhliku pod 0,05%, coZ vede k nahrazeni karbidid MC, M,,C, a
M,C boridy, nejCastéji typu M,B,, M ,B,, M,B a MB,,. Boridy M,B, vyluCujici se
béhem krystalizace slitin namisto karbidd MC, vykazuji vyS$Si disperznost a jsou
pFiznivé na zmény morfologickych znakl v procesech tepelného zpracovani. Slitiny
obsahuijici vySe jak 0,2% B, jsou nachylné béhem krystalizace k vylu€ovani velkych
¢astic boridd M;B,, pfipominajicich ¢asto podobu “Cinského pisma“, podobné jako
karbidy MC . Casto slougeniny boru vyrdstaji od hranic zrn do jejich okoli jako
precipitaty ve tvaru blok( a ptimésicu [4].

Fazey”

Ve slitinach niklu obsahujicich vice jak 4% hm. Nb nebo 10% Ta se mulze
objevit metastabilni faze Ni;Nb nebo Ni,Ta s mfizkou tetragonalni prostorové

centrovanou, koherentni s bazi y, oznaCovana jako faze y'". Tato faze tvofi nejCastéji
jemné destickovité precipitaty a jeji pusobeni je podobné k fazi y’. Ve vSech slitinach,
kde se vyskytuje faze y"’, se vyskytuje i faze y’, ale dominantni vliv na zpevnéni ma
v téchto slitinach y"". Za urcitych podminek (dlouhodobé vystaveni teplotdm nad
650°C) faze y° prochazi preménou v jeji stabilni variantu & (Ni;Nb nebo Ni,Ta)
s mfizkou ortorombickou, nebo muZze dojit k pfeméné na fazi y'. Faze & nevykazuje

koherenci s matrici y, ma podobu velkych deskovitych precipitatd a negativné
ovliviuje vlastnosti slitiny [3,4].

Intermetalické faze topologicky tésné usporadané

Viceslozkové zaropevné slitiny obsahuji ¢asto ve své struktufe metastabilni
faze, coz vede béhem dlouhodobého zihani, bud béhem tepelného zpracovani nebo
za provoznich podminek, k vyluCovani intermetalickych fazi topologicky tésné
usporfadanych ( Topologically Close — Packed ), mezi které se zafazuje faze o, u, n a
Lavesovy faze. Tyto precipitaCni procesy snizuji zarovzdornost v disledku snizeni
koncentrace v Mo a W v matrici slitiny a zhorSuji tvarné vlastnosti slitiny v disledku
nezadouci morfologie precipitatu. Ve slitinach niklu obsahujicich Cr, Co, Mo a W se
vyskytuji obecné faze o a p, zatim co ve slitinach obsahujicich navic Zelezo se
vyskytuje Casto Lavesova faze s komplikovanym chemickym sloZenim. Lavesova
faze je hlavni sekundarni fazi, vylu€ujici se dodatecné béhem starnuti pfi teploté od
800 do 950°C. | kdyz se zjistuje, Zze v nékterych slitinach efekt zpevnéni Lavesovymi
fazemi a fazi o a p muze byt srovnatelny s plsobenim faze y" a karbidu, a globularni
podoba precipitatu fazi TCP muaze pusobit proti jevim kifehkosti jimi vyvolanymi, tak
obecné vyskyt téchto fazi ve struktufe superslitin se nepovazuje za pfiznivy jev.
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Struktura téchto fazi je burikova, pfi€emz atomy jsou té€sné usporadany ve
vrstvach (atomy jsou v téchto vrstvach husté usporadany, vzdalenost mezi vrstvami
je vyrazné vysSi) oddélenych relativné velkymi atomovymi vzdalenostmi. Vrstvy tésné
uspofadanych atomu jsou posunuté o vlozenou vrstvu vétSich atoma, vytvarejicich
charakteristickou topologii. TCP faze jsou nezadouci hlavné pro svou nevhodnou
morfologii a kiehkost zpusobenou anisotropii krystalické struktury. Zpravidla dlouhé,
tenké a kiehké Castice, Casto vyloucené po hranicich zrn, zhorSuji mechanické a
creepove vlastnosti superslitin a byvaji mistem iniciace trhlin[2,4].

2.3.2 Struktura litych niklovych superslitin

Jednim z faktor(l, ktery vyznamné ovliviuje vlastnosti kovovych slitin, je jejich
struktura. Tvorba struktury tésné souvisi s technologii vyroby, odlévanim (lici teplota,
rychlost ochlazovani tekutého kovu) a krystalizaci téchto slitin. Pro optimalizaci
mikrostruktury je tedy tfeba dllezita znalost vS8ech parametrl a déjl, které maiji
vyznamny vliv na strukturni charakteristiky, jako je velikost a orientace zrn, velikost
mezidendritickych prostor, tvar a rozlozeni precipitata y” atd. [2,7].

Mikrosegregace pfi usmérnéném tuhnuti

K mikrosegregaci pfisad dochazi v prabéhu krystalizace. Ta je pfechodem
z kapalného do pevného stavu, tj. pfechodem z neusporadaného do uspofadaného
stavu elementarnich Castic: tavenina pfedstavuje seskupeni atom(, z nichz kazdy je
obklopen stale se ménicimi sousedy a ma urcitou priimérnou volnou drahu pohybu;
v tuhé fazi jsou atomy tésné usporadany v krystalografické mfizce, kmitaji kolem
uzlovych poloh, avSak zfidka se od nich odpoutaji, a maji tedy urcity pocet stalych
sousedu. V taveniné je o Ctyfi az pét Fadu vy3Si hustota vakanci nez v krystalech.
Tato okolnost je pfi€inou rozdilnych vlastnosti obou fazi, z nichz pro krystalizaci ma
nejvétSi vyznam podstatné vétsi rozpustnost cizich prvkG a o nékolik fada vyssi
rychlost difuze v taveniné ve srovnanim s tuhou fazi.

Krystalizace je zahajena za urCitych termodynamickych podminek a
uskuteChuje se nukleaci a rGistem, podobné jako jiné fazové premeény. Zacina po
dosazeni urcitého prechlazeni taveniny, které ma pfimy vliv na rychlost nukleace,
rychlost rlistu a tim i na celkovou rychlost krystalizace [8].

Rozdéleni prisady mezi taveninou a tuhou fazi rychlosti jednosmérné krystalizace
V>0 a pfi rovinném mezi fazovém rozhrani

V realnych podminkach probiha krystalizace rychlosti vySSi neZ nulovou. Za
téchto okolnosti se nedosahne rovnovazného rozdéleni pfisady mezi taveninu a
tuhou fazi podle rovnovazného rozdelovaciho koeficientu k,.  Rovnovazny

rozdélovaci koeficient k, pfisadového prvku Y je obecné definovan izotermickym
pomérem napft. (2)

ko = (2)

kde je
Cs ... rovnovazna koncentrace pfisady Y v tuhé fazi

c, ... rovnovazna koncentrace pfisady Y v taveniné
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V pfipadé, kdy ¢, <c, a k,<1, ma prvni zkrystalizovana ¢ast koncentraci pfimési (3)
¢, = kyCy (3)

a tudiz koncentrace zbyvajici taveniny je ¢, > c,. Proto dochazi k vypuzovani

prisady z rostouciho krystalu do okolni taveniny, odkud se pfenasi do vzdalenéjSich
mist taveniny pfevazné difuzi. Tento pochod je asové naroény a proto se v taveniné
pfed mezifazovym rozhranim vytvofi vrstva se zvySenou koncentraci pfisady, coz
ilustruje obr. 11a. V soustavach, kde c,>c, a tedy k,> 1 se pfisadou obohacuje

naopak tuha faze a koncentracni poméry odpovidaji obr. 11b. Vrstva o hloubce &
pred krystalizaCni frontou, v niz je koncentrace pfisady zvySena popf. snizena ve
srovnani s hodnotou c, , se nazyva difuzni vrstva [8].

s/

slozenl

— = slozeni

|
|
|
|

- ‘ Xs x=0 X= X ) X=X g
——— vzdalenost x —— vzdalenost x

a) b)

-
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x
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x

I 1
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n

Obr. 11a,b: Nerovnovazné rozdéleni pfisady mezi taveninu a tuhy roztok [8]

Efektivni rozdélovaci koeficient

Pro realné podminky, kdy probiha krystalizace rychlosti vySSi jak nulovou, byl
zaveden pojem efektivni rozdélovaci koeficient k., dany vztahem (4)

K, == 4)
C

kde je

¢l ... koncentrace pfimési na mezifazovém rozhrani v tavening

c(L“’) ... koncentrace pfimési ve vzdalenosti x = « v taveniné

Dale byl odvozen vztah mezi efektivnim a rovnovaznym rozdélovacim
koeficientem (5) :

kO

k =
K, +(1—ko)exp(—;5]

e

(5)
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kde je
Ko ... rovnovazny rozdélovaci koeficient

v... krystalizaCni rychlost
D... difuzni koeficient
d... velikost difuzni vrstvy

Koncentraéni prechlazeni

Budeme uvazovat binarni slitinu s k,< 1. Difuzni vrstvé taveniny pred

krystalizaCni frontou, kde je zvySena koncentrace pfisady, pfFislusi v souladu
s rovnovaznym diagramem a podle mistni hodnoty ¢, snizena rovnovazna teplota
likvidu.

RozloZeni pfisady a prabéh rovnovazné teploty likvidu (po vyrovnani
koncentrace v taveniné pouhou difuzi) ukazuje obr. 12.

5 =
- - L
g =

oy

S L

&

.
K |

% CS E CL
Pl

— » vzddalenost
Obr. 12: Rozlozeni pfisady a prubéh rovnovazné teploty likvidu[8]

Tavenina bude pfechlazena v téch mistech difuzni vrstvy, kde jeji skute¢na
teplota T bude nizZSi nez je pfislusna rovnovazna teplota likvidu.
Rozdil teplot na rozhrani (6) je prechlazeni, které je zdrojem hnaci sily pro rust
krystalu.

TV -T, = AT, (6)
kde je
T,V... rovnovazna teplota likvidu v misté rozhrani
T, ... skutecna teplota v miste rozhrani

Pokud je tedy v nékteréem misté taveniny skuteCna teplota T menSi nez
rovnovazna teplota T, , je vtom misté tavenina pfechlazena. Podminkou pro vznik

tohoto prechlazeni je, aby (7) ,kde G, znaci teplotni gradient v taveniné tésné pred
rozhranim.
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dT
d—XL X=X >GL (7)

Podminku vzniku koncentracniho pfechlazeni je mozné formulovat také jako (8) a je
znazornéna na obr. 13 [8].

T, -T>0 (8)
kde je
T, ... teplota likvidu
T... skutecna teplota taveniny pfed rozhranim

Ko
kryst frm’[tl —_—X

Obr. 13: Podminka pro vznik koncentra¢niho prechlazeni [8]

Morfologie mezifazového rozhrani

Az dosud bylo uvazovano, ze mezifazova hranice krystal-tavenina je rovina.
V pribéhu ristu tuhé faze vsak muze dojit ke zméné tvaru rozhrani. Tuto zménu
zpusobuji ruzné faktory, jsou to zejména rozlozeni pfimési a teplota. Mohou
vzniknout Ctyfi zakladni tvary rozhrani, jak ukazuje obr. 14. Jsou to rozhrani rovinné,
stupriovité, bunécné a rozvétvené [8].

rovinny
CL L LLA LT AL S

stupnhovity
'
ey

rozvetveny

Obr. 14: Zakladni druhy morfologie mezifazového rozhrani [8]
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Rovinné mezifazové rozhrani muaze vzniknout jen pfi velkém teplotnim
gradientu, pfi mensi rychlosti rustu, pfi vysoké Cistoté kovu a pfi izotropni atomarni
kinetice rustu.

Stupniovité rozhrani vyzaduje (pfi srovnatelné rychlosti pohybu krystalizacni
fronty) mens$i prechlazeni ve srovnani srovinnym rozhranim. Vyskytuje se pfi
anizotropni kinetice rlstu, ke které dochazi u kovu s rozdilnou hustotou atomi
v ruznych krystalografickych smérech.

Bunécné rozhrani vznika jiz pfi malém mnozstvi pfisad a pfi malém
koncentraénim prechlazeni. Rovinné rozhrani se za téchto podminek stava
nestabilnim, nebot’ rist kazdého jeho bodu, ktery se jen ponékud predsune do
taveniny, zacne byt podporovan koncentraCnim pfechlazenim. Pfi malém
koncentraénim pfechlazeni vznikaji na mezifazovém povrchu ojedinéle nepravidelné
vystupky. Ponékud vétsi pfechlazeni vede ke vzniku bunék nepravidelného tvaru. Pfi
dalSim zvétSeni koncentracniho prechlazeni se na krystalizaéni fronté tvofi buriky
hexagonalniho tvaru. Toto vSe je schématicky znazornéno na obr. 15.

Gy —=X
-
Y.

T

i Gy /) —=X
nepravidel-W 2] —
né bunky [SELZ H T
’_‘-. .".‘:_". Tu
G/ —X
pravidelné -
bunky T
. '|"’J
— X /G3
bunkovite
dendrity *?
TH
— X G,
=
rozvetveny ﬁﬁﬁakﬂas
povrch “T"
‘T‘ﬂf

Obr. 15: Vliv koncentra¢niho pfechlazeni na morfologii mezifazového rozhrani [8]

Rozvétvené (dendritické) rozhrani vznika pfi dostateCné vysoké koncentraci
pfisady a pfi vyrazném koncentraCnim pFechlazeni. Za téchto podminek se na
krystalizaCni fronté tvofi vystupky s velmi malym polomérem zakfiveni Cela, coz
umoznuje jejich rychlé pronikani do taveniny. Na bocich téchto vystupkl vznika
rovnéz koncentracni prechlazeni, a to je pficinou tvorby vystupkl na bocich krystalu
neboli boc¢niho vétveni. Rychlost ¢&elniho rastu dendritt je vSak zpravidla
nékolikanasobné vysSi nez rychlost boc¢niho rlstu. Pomér téchto dvou rychlosti
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zavisi predevSim na prechlazeni. Vliv tohoto pfechlazeni na morfologii dendritd
ukazuje obr. 16 [8].
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Obr. 15: Vliv pfechlazeni na tvar dendritu [8]

Dendriticka segregace

Pro dendritickou segregaci, ktera je nerovnovazna, je charakteristické
nerovnovazné dendritické rozlozeni legujicich prvkd a nedistot v ramci dendritl, tzv.
dendriticka segregace. Ta po dosazeni urcité urovné muaze vést ke vzniku fazi, které
jsou pro danou slitinu nerovnovazné. Dendritickd segregace podstatné ovliviuje
vlastnosti litych slitin ,a proto ji musi byt vénovana znacna pozornost.

Velikost dendritické segregace se nejCastéji vyjadiuje indexem segregace (9),

| = (Cmax _Cmin) (9)
C
kde je
Crax --- Maximalni koncentrace pfisady
Cpin --- Minimalni koncentrace pfisady
c... prumérna koncentrace pfisady v tuhém roztoku

nebo funkEni zavislosti ¢ = f(g), kde cg je slozeni krystalu a g je mnozstvi tuhé

faze, nebo mnozstvi vzniklych nerovnovaznych fazi.

Soudi se, ze velikost dendritické segregace ovliviiuji u dané slitiny pfedevsim
faktory jako jsou hodnoty termodynamickych veli€in pevné a kapalné faze, velikost
rozdélovaciho koeficientu, velikost difuznich koeficientl v pevné a kapalné fazi,
kinetické faktory, teplotni pole odlitku a jeho asové zmény, intenzita promichavani
taveniny, tvar tuhnouci faze a jeho zmény, hrubnuti dendritd.
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Uvedeny prehled naznacuje slozitost probléml spojenych a kvantifikaci
dendritické segregace v odlitcich. Pfesto v8ak v sou€asné dobé existuje pomérné
dobfe propracovana teorie dendritické segregace, ktera v mnohém vychazi
z poznatkl, ziskanych pfi jednorozmérné krystalizaci s makroskopicky rovinnym
rozhranim.

Experimenty ukazaly, ze v tuhnoucim odlitku existuje pfechodova dvoufazova
zona, jak ukazuje obr. 16. Tato zéna je tvofena smési taveniny a dendritickych
krystalt. Studium této zéony ma velky vyznam, nebot’ procesy v ni probihajici ur€uji
lici strukturu, velikost segregace, mnozstvi port a dalSich nehomogenit a defektu
struktury [8].

;. 1 , P :
na pevnaa kapalna | kapalna -
X = | ‘ pevna
faze
,
7 objernovy A A (fdzove rozhrani)
element
kap.
faze
77 . A=L (stred mezi dvema
>’<V >'<{, dendrity )
— = vzddlenost x
a) b)

Obr. 16: Schématické znazornéni dvoufazové vrstvy a objemového elementu [8]

Faktory ovliviiujici vzdalenost dendritickych os

Dfive se predpokladalo, Zze smérodatnou veliCinou pro tvar dendritu je
krystalizaéni rychlost. AvSak pfi srovnani vétveni dendritd u rdzné litych bloku,
v mistech vyznacujicich se stejnou rychlosti krystalizace, bylo zjisténo, ze se ziejmé
uplatiuji i jiné faktory. Nyni se proto uznava, ze rozhodujici veli€inou je tzv. mistni
doba tuhnuti. To je doba setrvani daného mista v dvoufazové oblasti.

Uvazuje se, Zze mistni doba tuhnuti 7, zavisi na Sifce intervalu tuhnuti AT g,
na teplotnim gradientu v taveniné G, a na linearni rychlosti tuhnuti V, tj. na rychlosti

posuvu krystalizacni fronty. Pro z, se udava vtah (10).

AT g

TGy
-

(10)
kde je

ATy =T, —Ts ... konstanta pro dany material

G, -V =v... rychlost ochlazovani

T, ... teplota likvidu

Ts ... teplota solidu
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Zavislost vzdalenosti mezi dvéma sousednimi osami dendritdl na mistni dobé tuhnuti
ukazuje obr. 17 [8].
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—mistni doba tuhnuti [s]

Obr. 17: Zavislost vzdalenosti mezi dvéma sousednimi osami dendritl na mistni
dobé tuhnuti [8]

Vliv rychlosti ochlazovani na velikost dendritického odmiSeni

Je znamo, ze velikost dendritického odmiSeni zavisi na druhu a mnozstvi
pfisad ve slitiné a na podminkach tuhnuti. Jestlize tuhnuti probiha nekonecné
pomalu, staCi v kazdém okamziku dospét pomoci difuze ke stavu vyrovnani
chemického slozeni a k dendritické segregaci nedochazi. Pfi extrémné vysoké
krystalizaCni rychlosti prob&hne bezdifuzni pfeména a opét vznika material bez
segregaci. Tyto extrémy jsou v8ak v technickych podminkach uskutecnitelné pouze
zcela vyjimecCné.

Pfi obvyklych rychlostech ochlazovani nesta¢i probéhnout difuzni procesy tak,
aby se béhem ochlazovani ménilo slozeni tuhé faze podle rovnovazného solidu.
Muze napt. dojit ke koncentranim zménam, které jsou znazornény na obr. 18.

teplota

Obr. 18: Zména koncentrace prisady v tuhé fazi pfi technické rychlosti
ochlazovani[8]

Krystaly, které se jako prvni vytvofi ztaveniny o slozeni c,, se vyznacuji
koncentraci x,. Pfi poklesu teploty by mely mit vSechny krystaly trvale koncentraci

udavanou &asti rovnovazného solidu A — B. Z divodu neuplného difuzniho vyrovnani
v8ak chemické slozeni vnitfnich ¢asti krystald odpovida pouze kfivce A — C.
Naposled tuhnouci vrstvy krystalu nemaji rovnovazné slozeni odpovidajici bodu B,
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nybrz slozeni uréené bodem E. V priméru odpovida potom slozeni tuhnouci slitiny
kfivce A — D. Tak je krystalizace ukonCena teprve v bodé, kde kfivka stfedniho
slozeni krystallt A — D protne svislou €aru, udavajici celkové slozeni uvazované
slitiny c,. Teplota skuteCného konce tuhnuti je tedy vzdy nizSi nez rovnovazna

teplota solidu a vZzdy vznika mensi i vétSi odmiseni [8].

Chemicka mikroheterogenita niklovych superslitin

Slitiny na bazi niklu jsou béhem krystalizace, obdobné jako uhlikové i slitinové
oceli, charakterizovany intenzivnim dendritickym odmiSenim konstitutivnich i
doprovodnych prvkd a pfimési. Pochod dendritického odmésovani i jeho konecny
stav, ktery urCuje dendritickou heterogenitu téchto slitin, lze pfitom z fyzikalnée-
metalurgického hlediska popsat podobnymi modely jako u oceli.

Vyzkum chovani niklovych superslitin z hlediska odmé&Sovani prvka pfi
krystalizaci a tuhnuti je velmi dulezity, zejména kvdli jejich vyslednym mechanickym
vlastnostem. Béhem krystalizace slitin nastava primarni chemicka segregace:
dendrity rostou s koncentraénimi gradienty a vysledné mezidendritické sloZeni je
velmi odliSné od nominalniho slozeni slitiny. Tyto oblasti maji nizky bod tani, coz
muze zpUsobit napf. vznik trhlin za tepla béhem kovani nebo svarovani. Primarni lita
struktura slitin, urena zejména chemickym sloZzenim, ma také vliv na pevnostni a
creepové viastnosti, které jsou zavislé na nasledném tepelném zpracovani téchto
odlitkd slitin [7].

2.3.3 Technologie vyroby litych niklovych superslitin

Niklové superslitiny byly zpoc€atku taveny na vzduchu a rozhodujici technologii
pro vyrobu lopatek a dalSich zarovych €asti plynovych turbin, bylo tvarfeni. S ristem
zarupevnosti novych slitin vznikaly stale vétsi obtiZze pfi tvafeni a obrabéni a zhruba
od 50. let se lopatky zacaly vyrabét pfesnym litim metodou vytavitelného modelu.
Dnes je tato technologie nejrozsifenéjsi.

Taveni a odlévani Ni slitin na vzduchu je provazeno vyskytem defektd,
oznacovanych oxidické blany. Jedna se o oxidy reaktivnich prvku (zejména Al, Ti,
Cr), vznikajici pfi styku taveniny se vzdusSni atmosférou a vytvarejici na hladiné
taveniny kompaktni vrstvy. Blany se pak strhavaji s proudem taveniny do dutin kokily
Ci formy a ve vyrobku predstavuji kovové nespojena mista, tedy mikrovruby, se vSemi
negativnimi disledky na uzitné vlastnosti. Tento problém byl feSen pouzitim rdznych
specielnich strusek, odlévanim v proudu argonu, sklopnym ¢&i spodnim litim.
Jednoznacné schudnou cestou se vSak ukazala az aplikace vakuové metalurgie.

Vyhody vakuového taveni a liti jsou znacné a v souCasné dobé je tato
technologie jiz zcela bézna. Kromé& zamezeni oxidace je mozno do znacné miry
snizit obsah rlznych Skodlivych pfimési, zejména plyntd a nizkotavnych prvka.
Obvykly postup je ten, Ze zakladni slitina se vyrabi v 1 - 3 tunovych induk&nich, nebo
obloukovych pecich, kde probé&hne dokonala homogenizace a rafinace slitiny.
Tavenina se odléva do kokil a vzniklé ingoty pak slouZi jako vsazka do malych
indukénich vakuovych peci pro vyrobu odlitki. Tyto pece jsou nejCastgji
dvoukomorové, jako na obr. 19, a jsou uzpusobeny pro prubézny provoz bez
preruseni vakua.

VySSi Cistoty primarni slitiny je mozno dosahnout postupné vakuovym
obloukovym pfetaveni, vakuovym pfetavenim s pouzitim reaktivni strusky a kone¢né
pretavenim elektronovym paprskem. Rafinace probiha ve vysokém vakuu a jsou pfi
ni odstranovany zejména plyny a nezadouci prvky [1].
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Obr. 19: Schéma dvoukomorové vakuové indukéni pece [3]

Pro zaru€eni vysoké mikrocCistoty materialu se vSak i pfi vyrobé odlitk(i provadi
vhodna opatfeni. NejucinnéjsSi se zda aplikace keramickych pénovych filtra,
zasazovanych do vtokové soustavy keramické skofepiny, pomoci kterych jsou
zachycovany oxidy, eventualni vyerodované castice z kelimku ¢i formy a dalSi
necistoty. Schéma vakuové obloukové pretavovaci pece je zobrazeno na obr. 20.
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Obr. 20: Schéma vakuové obloukové pretavovaci pece [3]
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Vyrazného pokroku bylo dosazeno i pfi vyrobé odlitki. Konvenéné lité ¢asti
s ekviaxialni strukturou maji pfi namahani v podminkach te€eni slaba mista zrn,
kolmych k aplikovanému napéti. Proto byly vyvinuty technologie umoziuijici vyrobit
lopatky bez téchto hranic, tedy lopatky s kolumnarnimi krystaly pfes celou lopatku.
Zrna jsou orientovana paralelné se smérem namahani. Pro tento proces byla
vyvinuta rdzna specielni zafizeni. Jde v podstaté o modifikaci vakuovych
pretavovacich peci, uzplUsobenych pro fizené tuhnuti odlitki. Technologie
usmeérnéné Kkrystalizace pfinasi oproti konvenénimu liti u slitin stejného sloZeni
vyrazneé zvyseni zarupevnosti.

Privodnim jevem pfi vyrobé odlitki je segregace se vSemi nepfiznivymi
dusledky na mechanické vlastnosti a jejich rozptyl. Z téchto dlvodd byly vyvinuty
specielni technologie praskové metalurgie, kterymi lze kromé& rovnomérného a
jemného zrna pfipravit soucast s velmi homogenni distribuci chemického slozeni [1].

2.4 MECHANIZMUS ZPEVNENI NIKLOVYCH SUPERSLITIN

2.4.1 Funkce dislokaci ve zpevnéni

Deformacni chovani kovu a slitin souvisi s dislokacni strukturou a vliastnostmi
dislokaci a jejich chovanim. Dislokaci si mizeme pfedstavit jako vsunutou polorovinu
(v pfipadé hranové dislokace), zakladni hranova dislokace s Burgersovym vektorem
a/2 <110> je na obr. 21. Komplikovana situace nastava, kdyz jsou dislokace
roz§tépené, k tomu muize dojit z divodu, Ze slitina ma nizkou energii vrstevné chyby
nebo je tuhy roztok usporadany. V tomto pfipadé se dislokace rozstépi na dva nebo
vice Utvar( — dvé parcialni dislokace, jak je vidét na obr. 22.

Obr. 21: Uplna hranova dislokace [11]

-

vrstevna

dislokace
chyba
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Obr. 22: Rozstépena dislokace [11]
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mriZce se Stépi na vice parcialnich dislokaci a pary plosnych poruch (vrstevné chyby
a antifazové hranice). Pfi pohybu dislokace ve skluzoveé roviné {111} musi zustat sled
krystalografickych rovin zachovan, presnéji feCeno porusené uspofadani se musi po
prechodu vSech soucasti utvaru vzniklého z plvodné jedné dislokace vratit do
puvodniho stavu [9,10].

Neuplné dislokace, vzniklé rozstépenim uplné dislokace a/2 <110>, jsou téhoz
znaménka a tudiz se odpuzuji. To vede k jejich oddalovani a k rozSifovani pasu
vrstevné chyby mezi nimi. Sitka pasu vrstevné chyby nedosahuje rovnovazné
hodnoty, ktera vypliva z minimalizace vlastni a interakéni energie vrstevné chyby a
neuplnych dislokaci. Plati, Ze energie dvou parcialnich dislokaci je menSi nez
energie puvodni uplné dislokace. Sitka pasu vrstevné chyby mezi parcialnimi
dislokacemi pak zavisi na energetickém “zisku® pfi rozst€peni uplné dislokace na dvé
parcialni. Takto vznikla ploSna porucha (vrstevna chyba s ur€itou energii), tento “zisk*
spotfebovava dokud cely utvar nedosahne stejné energie, jako méla pavodni uplna
dislokace [2].

Dislokace v usporadaném roztoku

V uspofadaném tuhém roztoku je situace jesté komplikovanéjsi. V této
varianté FCC mfizky je kazdy atom prvku A obklopen 8 stejnymi atomy a 4 atomy
prvku B. Pokud do takto uspofadané struktury vstoupi dislokace a/2 <110> (uplna
v neusporadané strukture, obr. 23), je toto usporadani naruseno.

C NN KN NN KN | C T 'Y KN KN K NijAl
N RN KN KN N 00009 °@®° 0@
000002000 @009 0@ @0 .
@ . o@ o XX X 0.1.‘. XN XK ) skluzovd rovina
XN KN XX KX ) @ 90o@® @@ @ @ anifizové rozhranni
® . ® . ® . ® . ® ® . © . © . ® . ® uplna dislokace v neuspofidané mfiZzce =
. oP e - NON N¢ . ®e . o@ o @ © @ :isicenadislokace v uspofadané miizce
‘N XN NN KN X ‘N NN XN XN K
—> —
B.mfi}_k}- fce b uplné dislokace uspofadané mfizky
. 1 ei_ . 1
Superdislokace = > <110> + antifdzova hranice + > <110>
Obr. 23: Dislokace v uspofadaném roztoku Ni;Al [11]
Takze kdyz zuplné dislokace a<100>, v uspofadaném tuhém roztoku

superdislokace, vzniknou dvé dislokace typu a/2 <110>, musi se mezi nimi vytvofit
ploSné rozhrani — antifazova hranice. P¥i jejich pohybu (kluzu) prvni dislokace méni
usporfadani, nasleduje antifazova hranice a druha neuplnd dislokace musi
usporadani zase uvést do poradku. Dislokace potom tvofi zaCatek a konec této
hranice [2,10].
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Anomalie teplotni zavislosti mechanickych vlastnosti

Superdislokace a <100> prochazi rovinami {111} a jsou rozStépené do dvou
jednotkovych dislokaci s béznymi Burgersovymi vektory neusporadané FCC struktury
a/2 <110>. Mezi dislokacnimi Carami téchto dislokaci se v roviné skluzu vytvofi
antifazova hranice. Dvé jednotkové dislokace a/2 <110> jsou dale rozstépené na dvé
parcialni dislokace (a/6<112> a a/6<121>) a vytvareji bézné vrstevné chyby, jak je
patrno z obr. 24 [2].

CSF APB CSF - komplexni
(111} vrstevna chyba

dooooh: oo bocools

\1 7

Shockleyho parcialni d.

Obr. 24: Dislokace v uspofadané strukture [11]

V pribéhu plastické deformace musi mit dislokace moznost zménit skluzovou
rovinu, aby se vyhnula pfekazkam. NejCastéji se tak déje pficnym skluzem, tzn.
pfechodem do jiné kluzové roviny a pak navratem do puvodni o nékolik mfizkovych
parametru vySe nebo nize, tento proces je tepelné aktivovan. V usporadanych tuhych
roztocich ovSem nemame jednoduchou dislokaci, ale soustavu nékolika dislokaci a
ploSnych poruch. Pfi pfechodu do jiné kluzové roviny by se cely tento utvar musel
spojit v plvodni dislokaci, pfesunout se do jiné kluzové roviny a pak se zase
rozvinout. Je zfejmé Ze je to proces energeticky naro¢ny a pfi urCitych podminkach
nemozny. JelikoZz néktera ze zulastnénych dislokaci se nemulze v dané kluzové
roviné pohybovat. Vzhledem k tomu, Ze s teplotou roste tepelna aktivace pohybu
dislokaci (a tudiz klesa deformalni napéti), muze také rust Sitka rozstépeni
superdislokace, vysledkem pak muze byt deformacni napéti, které s teplotou roste,
misto aby klesalo. Tento mechanizmus vysvétluje anomalii teplotni zavislosti
mechanickych vlastnosti superslitin na bazi Ni zpevnénych fazi, coz ukazuje obr. 25

[2].
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Obr. 25: Anomalie teplotni zavislosti mechanickych vlastnosti Ni,Al [6]
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2.4.2 Mechanizmus zpevnéni koherentnimi precipitaty

Pfidanim vhodného prvku do materidlu muze mit za nasledek podstatné
zvySeni skluzového napéti nasledkem tvorby precipitatd pfi usporadani tuhého
roztoku. V pfipadé slitin na bazi niklu ma takovyto ucinek hlinik, ktery tvofi precipitaty
vy~ s usporadanou mfizkou, koherentni s matrici y, popisované v pfedchozim textu.

Dislokace pohybujici se v Ni slitiné s ¢asticemi y~ (Ni,Al), prochazi témito
Casticemi, jak je ukazano na obr. 26b. Na rozdil od nekoherentnich precipitatd nebo
cizorodych Castic, které jsou dislokacemi obchazeny, coz ilustruje obr. 26a [2].

a) b)

Obr. 26a,b: Schéma prachodu dislokaci nekoherentnimi a koherentnimi precipitaty [6]

Zpevnéni koherentnimi precipitaty, tedy zvySeni skluzového napéti, je v tomto
pfipadé dano:

1. Interakci zplUsobenou rozdilem mfizkovych konstant v Castici a
zakladni mrizce.
2. Vlivem vzniku antifazového rozhrani (plosné poruchy zvané

antifizova hranice) v koherentnich &asticich s uspofadanou
strukturou (obr. 27)

3. Rozdilem mérnych energii ploSnych poruch v precipitatech y* a
matrici y [2].

Precipitat

Malrice

Obr. 27: Vznik antifazového rozhrani v precipitatu po prachodu dislokace [6]
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2.4.3 Vytvrzovani niklovych superslitin

Ni superslitiny se tepelné zpracovavaji vytvrzovanim, které je vyvolané
vylou€enim disperznich Castic y° v objemu zrn a zpevnénim hranic diky vylouceni
retizkovych karbidl M23Cs. Vytvrzovani Zaropevnych slitin je jejich nejnaroéngjsim
tepelnym zpracovanim. Optimalni kombinace mnozstvi, tvaru, velikosti a zplsobu
vylou€eni zpeviujici faze v objemu slitiny je dosahovano tepelnym zpracovanim
sestavajicim z rozpoustéciho ohfevu, chlazeni a nasledujiciho umélého starnuti.
Teplota rozpoustéciho ohfevu musi byt dostateCné vysoka pro co neuplngjSi
rozpusténi faze v'. V zavislosti na chemickém slozeni slitiny byva v rozmezi 1080°C

az 1220°C jak ukazuju obr. 28. Ohfev 2 h az 12 h je provadén ve vakuovych pecich
nebo v pecich s ochrannou atmosférou, aby se zamezilo ochuzovani povrchu
soucasti legujicimi prvky. Ochlazovani z teploty rozpoustéciho ohfevu se obvykle
provadi na vzduchu [12].

obj. %y
20 35 45
7] SR B
9; -H%‘h“‘_‘:::: _
]
1140-1170°C
@
L 1070-1110°C
¢
980-1020°C
.
@ B =
@ Rozpoustéci zihan{
B Precipitacni zihani (starnuti)
1 1

% prvku tvofici precipitity ——

Obr. 28: Kvazirovnovazny fazovy diagram pro tepelné zpracovani [6]

Starnuti slitin probiha pfi ohfevu na teplotu vySSi nez je teplota funkce
soucasti, v krajnim pfipadé na teplotu stejnou. Teploty starnuti jsou 700 az 950°C.
Pfi starnuti se z pfesyceného tuhého roztoku vyliCuji precipitaty faze y* a karbidy.
Nékteré slitiny Ni jsou podrobovany stupriovitému starnuti, kdy se dosahuje co
nejuping;jsi vylouceni faze y* provazené vyssi Zaropevnosti [12].

Je nezbytné nalézt pro kazdou superslitinu Ni vhodnou kombinaci teploty a
doby Zihani, ktera zaru¢i pozadované vlastnosti. To je mozné pouze na zakladé
poznatkl kinetiky precipitacnich reakci y'- faze a karbidd. Pro zaru€eni pozadované
struktury a vlastnosti cestou TZ se vyuzivaji T-T-T diagramy (time-temperature-
transformation). Pfiklad T-T-T diagramu pro cCtyfstupniové zpracovani slitiny Udimet
700 je na obr. 29.
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Obr. 29: T-T-T diagram pro Ctyfstupriové zpracovani slitiny Udimet 700 [6]

2.5 VLIV TEPLOTY A NAPETI NA STRUKTURU NIKLOVYCH
SUPERSLITIN

Superslitiny na bazi Ni, zpevnéné disperzi faze y’, patfi mezi typické
precipitacné zpevnéné slitiny. V podminkach creepu mohou byt ¢astice sekundarni
faze efektivnimi pfekazkami pohybu dislokaci i pfi velmi vysokych teplotach, pokud
splfiuji nékteré predpoklady. Jednim ztéchto predpokladl je, Ze jsou dostatecné
stabilni vzhledem ke koalescenci (spojovani), takze stfedni vzdalenost mezi nimi
vzrista v prubéhu creepu jen velmi zvolna. ldealni pfipad pFedstavuji Castice
prakticky inertni vzhledem k matrici.

AvSak pokud jsou precipitacné zpevnéneé superslitiny na bazi niklu
vystaveny pusobeni vysokych teplot, dochazi ke zhrubnuti a ¢aste¢né sferoidizaci
precipitatu y’, pfiCemz intenzita tohoto procesu zavisi na vysi teploty exploatace.
Precipitaty ve tvaru krychli maji tendenci spojovat se do skupinek a vytvaret
fetizkovité nebo blokové utvary, jak ukazuje obr. 30. Tento proces probiha nahodné,
ale dochazi k usmérnéné koalescenci, coz je zpusobeno mimo jiné chemickou
heterogenitou, vyplivajici ze segregace v prubéhu tuhnuti [2,13]

Obr. 30: Spojovani precipitatu vlivem vysoké teploty [6]
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V mistech, kde jsou Castice precipitatu y* vylouCené v paralelnich rovinach
vznika tzv. raftova morfologie. Vlastni jev, nazyvany rafting, se vyskytuje pouze pfi
soucasném pulsobeni vysokych teplot a zatézujiciho napéti. Pfi zatéZzovani v pribéhu
tepelné expozice nabyva otazka raftingu na dulezitosti. Tento jev zplUsobuje Ze
struktura je plné anizotropicka. Je podstatnym faktorem ovliviujicim creepové
vlastnosti za vysokych teplot. Orientace raftu zavisi na orientaci zrn vzhledem k ose
zatézovani a na mrizkové neshodé mezi fazemi y a y* [7]. Rafty podle konkrétnich
podminek mohou leZet rovhobézné nebo kolmo ke sméru osy tahoveho zatizeni, jak
je vidét na obr. 31 [2,13].

Obr. 31: Rafting precipitatd y* [6]

Po hranicich zrna dochazi k vy€isténi matrice od precipitatd y'. Rafting je
nejvyraznéjsi morfologicka zména, kterou precipitaty y* prodélavaji. Jejich pravidelny
kuboidni tvar se méni na nepravidelny protahly. Tento jev, jak je jiz uvedeno vyse, se
oznacuje jako rafting. Rozsah deformace téchto Castic je zavisly na krystalografické
orientaci jednotlivych zrn matrice va&i aplikovanému vnéjSimu napéti a na
vzdalenosti od kritické oblasti pribéhu nerovnomérné deformace (t&€sné okoli lomu).
Dale je mozné pozorovat zvySenou hustotu dislokaci v kanalech mezi precipitaty. Lze
predpokladat, Zze hustota dislokaci bude vétSi v kanalech orientovanych shodné
s osou zatézovani [13].

2.6 CREEP

Niklové superslitiny jsou z velké Casti vyuzZivany jako material pro vyrobu
soucasti spalovacich turbin a zvlasté leteckych motorl. A ty jsou b&éhem Zivotnosti
vystaveny pusobeni riznych vnéjSich vlivd. Mezi nejvyznamnéjsi patfi vliv sil
pusobicich na lopatky za provozu a ztoho dlvodu je nutné se zabyvat jevem
zvanym tecCeni za vysokych teplot neboli creep.

Creep je plastickd deformace, uskute€riujici se pfi konstantni teploté a
konstantnim napéti (anebo konstantnim zatizeni) v zavislosti na Case. Graficky
znazornéna zavislost deformace (pomérného prodlouZzeni) na Case se nazyva
creepova kfivka. Tato kfivka charakterizuje (v zavislosti na teploté a napéti) jedno,
dvé, pfipadné tfi stadia creepu. Jestli Ze se realizuji vSechna tfi stadia creepu, ma
creepova kfivka tvar znazornény na obr. 32 [14].
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Obr. 32: Creepova kfivka pfi stalém zatizeni a teploté [15]

Prvni stadium, v némz po eventualnim okamzitém prodlouzeni ryhlost creepu
s Casem klesa, se nazyva stadium primarniho, nebo také tranzitniho creepu. P¥i
nizkych teplotach ( T < 0,3 T,, u superslitin az T < 0,5 T, ) se uskuteCriuje pouze toto

stadium. V prvnim stadiu rychlost creepu s Casem klesa, az konecné dosahuje
prakticky neméfitelné hodnoty. Prevladaji zde pochody vedouci k deformaénimu
zpevneni.

Ve druhém stadiu, stadiu stacionarniho &i sekunarniho creepu, se rychlost
creepu s Casem neméni. Stacionarni creep se uskuteCnuje jen pfi dostateCcné
vysokych teplotach, pfi nichZ je zotaveni schopno kompenzovat ucinky deformacniho
zpevnéni. Ktomu, aby nedochazelo ke zpevnovani, musi byt jak Sroubové, tak i
hranové slozky skluzovych dislokacnich smycek schopny unikat z oblasti shluku
nebo nakupeni dislokaci. Vzhledem k tomu, Ze hranové dislokace budou unikat
Splhanim, pfi¢emz tento dé&j vyzaduje vy$Si aktivacni energii nez pficny skluz, bude
tento jen fidicim procesem. Splhani pomaha dislokacim prekonavat nékteré
prekazky skluzu jako zakotvené dislokace, precipitaty, a také jim umoziuje
pohybovat se podél hranic zrn. Dale zde hraje vyznamnou roli také energie vrstevné
chyby, €im je energie vrstevné chyby vyssi, tim bude energie vzniku skoku nizsi, a
proto bude i rychlost creepu vysoka. Opakem jsou materidly s nizkou energii
vrstevné chyby, coz je i pfipad nékterych niklovych superslitin. BEhem sekundarniho
stadia teCeni existuje mimo Splhani dislokaci také vzajemny skluzovy pohyb zrn po
jejich hranicich. TeCeni je pak tim rychlejSi ¢im menSi jsou zrna materialu. DalSim
moznym mechanizmem teceni, pfi kterém se rovnéz uplatiuji hranice zrn, je difuzni
teCeni. PFi tomto déji pusobi hranice zrn jako zdroj vakanci a také jako past pro
vakance, a je zavisly na pohybu vakanci resp. instersticiall napfic€ zrn.

Konecné ve tfetim stadiu, stadiu tercialniho creepu, rychlost creepu s ¢asem
vzrasta. Vzrust rychlosti creepu vyplyva but ze vzrustu napéti, anebo z fyzikalné
metalurgickych zmén struktury, uskute€hujicich se v pribéhu creepu. Treti stadium
creepu koné&i lomem. Casto zvy$ena rychlost tegeni ve tfetim stadiu ukazuje na vznik
mikrotrhlinek, které pomalu, ale spojité rostou az prekroCi kritickou mez a dojde
k lomu. Za urcitych podminek muize druhé stadium vymizet, takze po primarnim
stadiu nastupuje pfimo tercialni creep [2,14,16].
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2.6.1 Mozné mechanismy creepu niklovych superslitin
Dislokaéni creep

V podminkach creepu mohou byt Castice sekundarni faze, v pfipadé Ni
superslitin faze y’, efektivnimi prekazkami pohybu dislokaci i pfi velmi vysokych
teplotach, splnuji-li pfinejmensim tyto prfedpoklady [14]:

e Jsou dostatecné stabilni vzhledem ke koalescenci, takze stfedni
vzdalenost mezi nimi vzrusta v pribéhu creepu jen velmi zvolna. Idealni
pfipad pfedstavuji Castice prakticky inertni k matrici.

e Jsou tvofeny fazi vyznacujici se v uvazovaném intervalu teplot vyrazné
vy§Sim smykovym modulem pruznosti nezli matri¢ni faze. Jinymi slovy,
Castice minoritni faze jsou za podminek creepu v podstaté plasticky
nedeformovatelné.

e Jsou v matrici vhodné dispergovany vzhledem k vnéjSim podminkam,
za nichZ creep probiha. Tak ze podminek, za nichZz se uskutec€ruje
difuzni creep, jsou Castice situované mimo hranice zrn v podstaté
neefektivni. Naopak v pfipadé dislokacniho creepu hraji jen druhofadou
ulohu &astice situované na hranicich zrn.

Vhodna disperze cCastic y° je pfi vhodné zvoleném chemickém slozZeni slitiny
vytvofena tepelnym zpracovanim, zahrnujicim jako kone€nou fazi rozpad tuhého
roztoku (precipitacni zpevnéni). Rychlost creepu precipitatné zpevnénych slitin je
fizena procesy zavislymi na difuzi. Pfi nizkych napétich, nepostacujicich k protlaceni
dislokaci mezerami mezi Casticemi, prfekonavaji dislokace dispergované Castice
Splhanim (obr. 33), zatimco pfi dostatené vysokych napétich jsou Castice
prekonavany Orowanovym mechanizmem (protlaCovani dislokacemi mezerami mezi
Casticemi). Za urc€itych podminek mohou dominovat pokluzy po hranicich zrn nebo
difuzni creep. Protinanim mohou dislokace pfekonavat ¢astice za podminek, Ze jsou
Castice nejen koherentni s matrici, ale maji také jen nepatrné odliSny parametr
mFizky od mfizky matrice [14].

kluz Splh

precipitat

Obr. 33: Pfekonavani precipitatd dislokacemi Splhem [15]

Difazni creep

Creep se muze uskuteCriovat i bez €asti mfizkovych dislokaci, a to napétim
usmeérnénou difuzi vakanci, jak ukazuje obr. 34. Difuze vakanci se nemusi
uskute€novat pouze mfizkou, nybrz maze probihat hranicemi zrn. Pro difuzni creep
je charakteristicka linearni zavislost rychlosti na napéti. Rychlost dislokacniho creepu
na stfednim praméru zrna prakticky nezavisi, zatim co rychlost difuzniho creepu je
nepfimo umérna druhé resp. tfeti mocniné stfedniho primeéru zrna [14].
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Pokluzy po hranicich zrn

PFi difuznim creepu polykrystall jsou atomy transportovany od hranic, na které
pusobi tlakova sila k hranicim, na které pusobi tahova napéti, jak je vidét na obr. 35.
to pfirozené vede ke zméné tvaru zrn. Akomodace (pfFizplsobeni) zmény tvaru
jednotlivych zrn se musi uskuteCriovat pokluzy po hranicich zrn. Kdyby pokluzy po
hranicich zrn neprobihaly, vznikaly by na hranicich, na které pusobi tlakova napéti,

dutiny [14].
A\
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Obr. 35: Difuzni creep polykrystalu — tok atom( v jednom z polyedrickych zrn [15]

To vyplyva zjednoduchych geometrickych predstav. Plvodni konfiguraci
rovnoosych zrn pFedstavuje obr. 36a, zatim co obr. 36b znazorhuje vysledek
difzniho creepu bez uc€asti pokluzli. Jednotlivda zrna nabyla protahlého tvaru,
soucasné v8ak doslo k poruseni kompatibility na podélnych hranicich. K tomu, aby
nebyla kompatibilita poruSena, musi se sou€asné s difuznim creepem uskutecnovat
pokluzy, jejichz velikost je ilustrovana ,pfesazenim® znackoveé rysky, obr. 36c.

Uloha pokluzd po hranicich zrn pfi difiznim creepu se zasadné li$i od ulohy
pokluztd pfi dislokacnim creepu. V prvnim pfipadé jsou pokluzy nevyhnutelnym
dusledkem procesu difuze. Naproti tomu ve druhém pfipadé, pfi dislokacnim creepu,
se pokluzy nemusi pfipadné vlabec uskuteChovat, jestlize funguje dostateCny pocet
nezavislych krystalografickych skluzovych systémda [14].
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Obr. 36: Akomodace difuzniho creepu pokluzy po hranicich zrn [14]

Emise a absorpce vakanci hranicemi zrn

Ktomu, aby se zrno polykrystalu deformovalo difuzi, je zapotfebi dvou
procesu. Pfedevsim musi fungovat zdroje a nory vakanci na hranicich a dale se musi
uskute€novat difuzni tok mezi zdroji a norami. Tyto dva procesy funguji v sérii, a
proto je rychlost creepu fizena pomalejSim z nich.

Ve slitinach zpevnénych disperzi ¢astic minoritni faze je zpravidla urcity podil
gastic situovan na hranicich zrn. Castice situované na hranicich zrn tvofi prekazky
proti pohybu hrani¢nich dislokaci, a Ize proto o¢ekavat, Ze v soustavach obsahuijicich
dispergovanou minoritni fazi bude difuzni creep fizen pohybem hranicnich dislokaci,
resp. emisi a absorpci vakanci hranicemi zrn.

2.6.2 Vliv metalurgickych nestabilit na creep superslitin

Dalsi charakteristikou vysokoteplotniho chovani jsou metalurgické nestability.
Tyto zmény struktury maji velky vliv na creepové poruseni. Typickym problémem
nestability v niklovych superslitinach je precipitace nezadoucich intermetalickych fazi,
mezi které patfi o, u a Lavesovy faze. Metalurgické nestability zahrnuji i karbidické
reakce. V superslitinach se vyskytuje mnoho druhud karbidl, nejzajimavé;jSi z hlediska
creepové zivotnosti jsou karbidy na hranicich zrn. Pro optimalni creepové vlastnosti
je nutné podporovat tvorbu zadoucich nespojitych blokovych karbidd na hranicich
zrn, a to jiz pfi vyrobé slitin nebo vhodnym tepelnym zpracovanim. ZlepSeni
creepového chovani zpevnénim hranic zrn Ize u superslitin niklu pfidanim malého
mnozstvi boru a zirkonia. Vyskyt nékterych prvki mize vyznamné snizit creepové
vlastnosti. Patfi sem prvky jako olovo, antimon, bizmut, selen, arsen a stfibro [2].

2.7 STRUCNA DEFINICE SUPERSLITINY INCONEL 713 LC

Moderni slitiny na bazi Ni-Al s pfisadou dalSich prvkd vykazuji vysokou
pevnost a odolnost proti korozi za vysokych teplot. Jsou obvykle tvofeny nékolika
fazemi rizného slozeni a stupni usporadani atomu do krystalové mfizky. Klasickym
pfipadem jsou superslitiny s kuboidni usporadanou fazi y” ( Ni; Al ) oddélenou kanalky

tuhého roztoku y ( Ni-Al). Primyslové pouzivané superslitiny jsou ve skutecnosti
slitinami vice nez deseti prvku, pfimési nékterych z nich jsou velice malé a vhodné
slozeni bylo ur€eno empiricky metodou pokust a omylu.

Slitina Inconel 713LC (low carbon) je nizkouhlikovou modifikaci slitiny Inconel
713C. Chemické slozeni této slitiny je uvedeno vtab. 3. Byla vyvinuta C. G.
Bieberem v Bayonne Research Laboratory spolenosti The International Nickel
Company Inc. PfedevSim pro integralné lita rotorova kola plynovych turbin. Pdvodné
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byla tato slitina vyrabé&na s obsahem Zeleza nad 1,2 %, pozdéji vSak bylo zjisténo, Ze
shizenim obsahu Zeleza pod 0,5 % Ize pevnostni vlastnosti slitiny zlepSit.

Obsah uhliku je u této slitiny snizen proto, aby nedochazelo k tvorbé karbida.
Ty sice mohou na hranicich zrn v omezené mife pUsobit pfiznivé proti creepu, ale
vlivem puasobeni vysoké teploty se typ karbidd méni a namisto malého mnozstvi
karbidd typu MC svysokym obsahem uhliku se vytvafi velké mnozstvi
nizkouhlikovych karbidd typu M,,C, které mohou tvofit na hranicich zrn spojity film a

tim dochazi k vyrazné degradaci creepovych vlastnosti. U tohoto typu slitin tedy neni
Zadouci vySSi obsah uhliku, ke zlep$eni vlastnosti hranic zrn je pouzivan bor a jako
hlavni zpevriujici mechanizmus je zde vyuzito zpevnéni koherentnimi precipitaty faze

v [2].
Tab. 3: Chemické slozeni superslitiny Inconel 713 LC [2].

Prvek |Stfedni obsah prvki [hm. %]| PFipustné rozmezi obsahu prvka [hm. %]
C 0,05 0,03 - 0,07
Cr 12,00 11,00 - 13,00
Mo 4,50 3,80 - 5,20
Nb 2,00 1,50 - 2,50
Ta 2,00 1,50 - 2,50
Al 5,90 5,50 - 6,50
Ti 0,60 0,04 - 1,00
B 0,01 0,005 - 0,015
Zr 0,10 0,05-0,15
Si co nejnizsi max. 0,50
Mn co nejnizsi max. 0,25
Fe €O nejnizsi max. 0,50
Cu €O nejnizsi max. 0,50
S co nejnizsi max. 0,015
Ni zaklad Zaklad

Vliv obsahu zeleza

Zelezo mlze &astedné zastoupit nikl, &imz se snizuje cena slitiny. Zvyseni
obsahu Zeleza ve slitiné Inconel 713LC ma vS8ak nezadouci vliv na Zzaruvzdornost,
protoZe oxidy, obsahujici ve své struktufe zelezo vykazuji snizenou pfilnavost
k zakladu. Dale klesa pevnost za vysokych teplot, coz je zplsobeno snizovanim
teploty rozpusténi hlavni zpevriujici faze y * vlivem Fe, jak mizeme vidét na obr. 3 [5].

Fyzikalni viastnosti slitiny Inconel 713LC

Mé&rna hmotnost slitiny Inconel 713LC je 8,01 g/cm®. Pfedpokladané rozmezi
tavicich teplot této slitiny je 1288 °C (solidus) az 1321°C (likvidus) [5].

Zakladni mechanické viastnosti

Zakladni mechanické vlastnosti slitiny Inconel 713LC ,v zavislosti na teploté,
jsou uvedeny v tab. 4. Z hodnot v tabulce je zifejmé, Ze pevnostni charakteristiky se
v intervalu teplot od 21 do 540°C udrzuji na pfiblizné stejné urovni. Pak dochazi ke
zpevnéni, které dosahuje maxima kolem 700°C a je doprovazeno poklesem
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plasticity. Od teplot kolem 800 °C pevnostni charakteristiky prudce klesaji. Kromé
charakteristik v tabulce je také dulezita znalost creepovych charakteristik [17].

Tab. 4: Zavislost mechanickych vlastnosti na teploté

Teplota [°C] | Rm [MPa] | Reo2[MPa]| A [%]
21 895 750 15
540 895 760 11
650 1085 785 11
760 950 760 11
850 750 580 12
980 470 305 22

Technologické viastnosti

Vzhledem k obtiZzné obrobitelnosti se dilce ze slitiny Inconel 713LC odlévaji
s minimalnimi pfidavky na opracovani (nejCastéji brousenim). Typickou technologii
pro vyrobu odlitki je pfesné liti metodou vytavitelného modelu. Vzhledem
k vysokému obsahu reaktivnich prvku je nezbytna aplikace vakuova technologie [2].
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3. CILE PRACE

Cilem predlozené diplomové prace je prohloubeni znalosti o lité niklové

superslitiné Inconel 713 LC, ktera se pouziva k vyrobé lopatek a odlévanych kol
plynovych turbin leteckych motord. Hlavnim udkolem je vyhodnoceni zmén
mikrostruktury nasledkem tepelné a napétové expozice pomoci obrazové analyzy.
Soubor ziskanych informaci Ize nasledné vyuzit pfi hodnoceni stupné degradace
soucasti ze slitiny Inconel 713 LC v provoznich podminkach a k predikci jejich
zbytkové Zivotnosti.

Dil&i cile diplomové prace jsou tyto:

1.
2.
3.

Zjisténi chemického sloZzeni dodaného materiald

Priprava vzorkl pro svételnou a elektronovou mikroskopii

Pozorovani makrostruktury a mikrostruktury vzorkl za pomoci svételné
mikroskopie

4. Pozorovani mikrostruktury pomoci rastrovaci elektronové mikroskopie
5.
6. Vyhodnoceni zmén mikrostruktury nasledkem tepelné a napétové expozice

EDS analyza vyznamnych mist u vybraného vzorku
pomoci obrazoveé analyzy

Porovnani zmén mikroheterogenity u vybranych vzorkd ve vychozim stavu a
po tepelné a napétové expozici
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4. METODIKA EXPERIMENTU

V nasledujici kapitole jsou popsany experimentalni metody a zkoumané
vzorky, které byly pouzity ke splnéni cilli této prace.

4.1 EXPERIMENTALNI MATERIAL A VZORKY

Matefska tavba superslitiny INCONEL 713LC byla provedena vakuovou
metalurgii v tzv. kvalité ,master ( 50% slévarenského vratu, 50% Cistych komponent)
ve spolecnosti Ross & Catherall se sidlem v Sheffieldu ve Velké Britanii, a dodana ve
tvaru ingotd o priméru 100 mm. Chemické slozZeni této tavby je uvedeno v tab. 5.

Vlastni material, pro vyrobu zkusebnich vzorku pro creepovou zkousku, byl
dodan spole¢nosti PBS Turbo s.r.o Velka BiteS. Material byl dodan ve tvaru
kénickych polotovart, které byly odlity standardni technologii pfesného liti. Bylo zde
také ovéreno chemické slozeni téchto polotovarud a je rovnéz uvedeno v tab. 5.

Tab. 5: Primérné chemické slozeni zkoumanych vzorkd

Prvek Atest vyrobce [ hm%)] Analyza PBS [ hm%]
C 0,045 0,04
Cr 11,63 11,52
Mo 4,24 4,43
Nb,Ta 1,90 2,13
Al 6,04 5,88
Ti 0,75 0,83
B 0,01 0,012
Zr 0,081 0,09
Si 0,10 <0,05
Mn 0,05 <0,05
Fe 0,12 0,10
Co <0,05 <0,05
Cu <0,02 <0,05
S 0,003 0,005
N [ppm] 8,00 7,00
O [ppm] 4,00 9,00
Ni zéaklad zaklad

Z polotovart byly vyrobeny vzorky pro creepové zkousSky. Coz je zkuSebni
téleso (zkuSebni ty€) o priméru d,= 5 mm a délce |, = 25 mm, opatfeno zavitovou
hlavou M12x15 mm. Na zkuSebnich ty€ich byly provedeny dlouhodobé creepové
zkousky ve Statnim vyzkumném Ustavu materiald (SVUM) v Praze v rozsahu teplot
750 — 950 °C a napéti 6 = 130 — 480 MPa. Zkouska byla provedena na vzduchu a za
stadlého zatizeni. PFi creepovych zkouskach byla stanovena doba do lomu pro
jednotlivé zatézujici podminky, vysledky creepovych zkousek jsou uvedeny v tab. 6.
Z tab. 6 je patrné, ze s rostoucim zatizenim dochazi ke zkracovani doby do lomu pro
vSechny hladiny teplot. Je také zfejmé, Ze se zvySujici se teplotou klesa mozné
aplikované zatizeni pfi zachovani stejné Zivotnosti.
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Tab. 6: Vysledky creepovych zkouSek

Vzorek T [°C] t [hod] c [MPa]
vychozi stav - - -
11 750 1048,50 480
17 750 1398,00 460
07 800 196,25 430
13 800 675,00 380
20 800 880,50 360
15 800 1216,50 340
02 850 63,25 370
10 850 300,00 330
03 850 576,25 270
08 850 693,25 255
19 850 1220,25 235
01 870 60,50 353
04 900 58,00 280
14 900 87,50 260
05 900 430,00 195
09 900 697,25 180
06 950 43,75 205
12 950 78,00 180
18 950 435,50 140
16 950 535,75 130

Na zakladé téchto zkousek byly vybrany reprezentativni zkusebni vzorky pro
stanoveni strukturnich zmén probihajicich v materialu vlivem creepového zatézovani.
Z vybranych zkuSebnich téles, které jsou vtab. 6 oznaleny Zlutou barvou, byly
odebrany urcité ¢asti pro pfipravu vzorkd. Vzorky byly odebrany pficnym fezem ze
zavitovych hlav, kde byl material vystaven pouze plsobeni teploty a nesou znaceni
xxHT. A dale byly vzorky odebrany podélnym fezem, k ose zatézovani, z dfika
zkuSebnich tyci, kde byl material vystaven vlivu teploty a napéti pusobicich pfi
creepovych zkouskach. Tyto vzorky byly ozna¢eny xxDL.

4.2 PRIPRAVA EXPERIMENTALNICH VZORKU

Z vySe uvedenych zkusebnich ty&i po creepovych zkouskach a ze zkuSebniho
télesa v zakladnim stavu byly pfipraveny metalografické vybrusy. Nejprve probéhl
odbér vzorku, pro déleni vzorku se pouzila kotoucova rozbrusovaci pila ACCUTOM
od firmy STRUERS pfi intenzivnim chlazeni, aby byla vylou¢ena moznost tepelného
ovlivnéni struktury vzorku. Preparace vzorku byla provedena na automatickém
pristroji LABOPRESS-2 od firmy STRUERS. Po zalisovani byly metalografické
vzorky zpracovany na pfistroji PEDEMIN-2 firmy STRUERS: brouSeni za mokra na
brusnych papirech 200, 400, 600 a 1200; nasledné mechanické leSténi diamantovou
pastou 3um a chemickym lesténim OP-CHEM. Dale byly metalografické vzorky
naleptany roztokem leptadla skladajiciho se z HCI, H,0,a etylalkoholu. Roztok byl

pouzit v poméru: 65 ml ethylalkoholu + 35 ml HCI + 10 kapek H,0O, .
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4.3 POUZITE EXPERIMENTALNI METODY

4.3.1 Svételna mikroskopie

VySe popsané vzorky, ziskané ze zkuSebnich tyCi po creepové zkousce, byly
po preparaci, brouseni, leSténi a leptani podrobeny metalografickému rozboru na
svételném mikroskopu. Struktura téchto vzorkd byla pozorovana pomoci svételného
mikroskopu Olympus GX71, pfi zvétSenich 50x, 100x a 500x. Fotografie struktur byly
ziskany pomoci digitalnich fotokamer Olympus DP11 a DP 50. Nasledné zpracovani
fotografii probihalo s pomoci programu Adobe Photoshop 5.0 CZ.

4.3.2 Rastrovaci elektronova mikroskopie (REM) a mikroanalyza fazi (EDS)

Dale byl pro pozorovani struktury vzorkd vyuzit elektronovy rastrovaci
mikroskop PHILIPS XL30 EDAX s digitalnim obrazem i ovladanim. Pro ziskani
obrazu byly pouzity zpétné odrazené sekundarni elektrony (BSE), ty se pouzivaji pro
rozliSeni chemického slozeni, tim pro rozliSeni fazi ( rizné chemické slozeni), a dale
také pro zobrazeni reliéfu. Pfi pozorovani bylo pouzito urychlovaci napéti 20 kV a
zvétSeni 2500x. Rastrovaci elektronovi mikroskop byl dale vybaven energiové
disperzni mikroanalyzou (EDS), ktera slouzi pro urovani lokalniho chemického
slozeni jednotlivych fazi a bylo vyuzito pro k fazové analyze struktury vzork(. Pomoci
EDS analyzy Ize ziskat jak kvantitativni analyzu, ktera slouzi pro hodnoceni
chemické slozeni ( pfitomnost jednotlivych prvka ), tak kvalitativni analyzu, pomoci
které se hodnoti mnozstvi pfitomnych prvkd v atomovych nebo hmotnostnich
procentech.

4.3.3 Obrazova analyza

Stupenl vytvrzeni tuhého roztoku casticemi faze Ni,Al (y') je dan jejich
mnozstvim, tvarem a velikosti. Zmény, ke kterym dochazi vlivem dlouhodobého
pusobeni vysokych teplot a napéti ( zmény tvaru, velikosti, poCtu apod.), které maji
vliv na vlastnosti superslitiny a jsou privodnim jevem degradace jejich vlastnosti,
byly zaznamenany pomoci obrazové analyzy. V této praci byl pro hodnoceni zmén
v objemovém podilu a morfologii uspofadané faze Ni,Al (y’) v niklové superslitiné
Inconel 713 LC pouzit software NIS-Elements AR od firmy Laboratory Imaging.
Vyhodnocovani probihalo na snimcich z rastrovaciho elektronového mikroskopu
ziskanych v rezimu zpétné& odrazenych elektronl pfi zvétSeni 2500x.

Prvnim krokem pfi vyhodnocovani obrazu z rastrovaciho elektronového
mikroskopu pomoci obrazové analyzy byla kalibrace velikosti (definované sejmuti
méfitka spolu se vzorkem). Dal8im krokem bylo vyvazeni obrazu (zména kontrastu,
vyhlazeni, zostfeni, apod.), to mélo usnadnit naslednou praci s obrazem (obr. 37a).
Naslednym krokem byla definice prahovani (obr. 37b), coZ vede k ziskani binarniho
obrazu (obr. 37c). Spociva v rozdéleni hodnot pixell, Sedé stupnice (0 — 255), do
dvou skupin a jejich transformace na Cernou a bilou barvu (pixely nabyvaji pouze
hodnot 1 a 0 (255 a 0; bila a ¢erna). Jinak feCeno je tfeba ,fici“ programu co je jesté
precipitat faze Ni,Al (y) a co je uz matriéni faze y, podle odstinu Sedi ktery maji na
obrazu z rastrovaciho elektronového mikroskopu. Pocita pak stanovy objemovy
podil faze y" a matri¢ni faze y jako pomér poctu Cernych a bilych bodu.
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Diky takto ziskanému binarnimu obrazu je jiZ mnohem snadnéjSi provadét
méreni velikosti, plochy, orientace a po€tu danych objektd ( Castice y'), protoze jsou
presné definovany jejich hranice. Velikost ¢astic ziskame pomoci dvou rozméra (ve
dvou na sebe kolmych smérech), Sifce a délce. Tvar je pak vyhodnocen jako ovalita,
coz je pomér ,délek* Castic usporadané faze k jejich Sitkam. Pfi méfeni byl pro
odstranéni spodni Casti obrazku s udaji z rastrovaciho elektronového mikroskopu
vyuzivan tzv. méfici ramedéek. Castice, které se dotykaly levého nebo spodniho
okraje tohoto ramecku, byly vylouCeny ze statistiky, zatim co Castice, které se
dotykaly horniho a pravého okraje do statistiky zahrnuty. Pro kazdy vzorek bylo
analyzovano pét snimkud (z péti raznych mist kazdého vzorku), aby byl ziskan vétsi
pocCet dat a méreni bylo pfesnéjsi.

4.3.4 Hodnoceni heterogenity chemického slozeni

Cast vyse popsanych vzork(l byla dale podrobena hodnoceni dendritické
heterogenity. Ve svételném mikroskopu EPITYP byly na vzorcich vybrany a
krouzkem oznacCeny oblasti vhodné k analyze a pro kazdou oznacenou oblast byla
mikrotvrdomérem Haneman na svételném mikroskopu NEOPHOT 32 fadou
mikrovpichG vyznacena orientace useCky na niz budou ziskany pro kazdy vzorek
prislusné koncentra¢ni soubory pro posouzeni dendritické segregace vybranych
prvku, a to Al, Ti, Cr, Ni, Zr, Nb a Mo. Poté byly vzorky podrobeny EDS mikroanalyze
na komplexu JEOL JXA-8600/KEVEX Delta V a rentgenové spektralni mikroanalyze.
Toto méfeni bylo provedeno na kazdém z vybranych vzorkd ve 101 bodech lezicich
na usecce dlouhé L= 500um. Podminky analyz byly pro kazdy vzorek stejné, a to:
urychlovaci napéti primarniho elektronového svazku U=15kV, proud primarniho
elektronového svazku I=1nA, doba sbéru (méfeni) jednoho rentgenového spektra
t=50s, software Quantex IV fy KEVEX, kvantitativni zplsob vyhodnoceni koncentraci.
Oblasti vzorklli na kterych byla provadéna analyza byly dokumentovany pomoci
svételného mikroskopu opatifeného digitalnim fotoaparatem OLYMPUS C-3030 Z.
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5. VYSLEDKY EXPERIMENTU

5.1 HODNOCENiI STRUKTURY POMOCIi SVETELNE MIKROSKOPIE

Struktura byla hodnocena jak na vzorku v zakladnim stavu tak na vzorcich po
pusobeni creepového zatézovani.

5.1.1 Vychozi stav

Struktura vzorku je dendritickda s vyraznym dendritickym odmiSenim. Ve
struktufe byly zjistény vady (fediny a mikrostazeniny), jak ukazuje obr. 38a. Ten je
ukazkou makrostruktury vychoziho stavu. Dale byly ve struktufe pozorovany
nepravidelné vyloucené primarni, pfipadné sekundarni karbidy ve tvaru ,Cinského
pisma*“. Pfiklad karbidi nepravidelné rozmisténych uvnitf zrn i po jejich hranicich je
na obr. 38b.

Obr. 38 a, b: Struktura ve vychozim stavu

5.1.2 Struktura vzorkid po creepovych zkouskach

Zmeéna struktury materialu vlivem teploty (hlavy zkusebnich ty¢€i)

Ukazka makrostruktury vzorku z hlavy zkuSebni tyCe je na obr. 39a. Z
provedenych pozorovani mikrostruktury jednotlivych vzorkl bylo zfetelné vidét, Ze se
zvySujici se teplotou pusobici na material postupné dochazi ke zméné morfologie
faze y’. PGvodné jemné precipitaty y (obr. 39b) se shlukuji a vytvareji vétsi utvary.
rovnéz dochazi, zejména na hranicich zrn kvylouCeni velkého mnozstvi
sekundarnich karbidu. Ty pokud by byly vylou¢eny nepravidelné ve tvaru globuli by
teoreticky mohly zlepSit creepovou Zivotnost, ovSem nesouvislé nebo dokonce
souvislé sitovi na hranicich zrn (obr. 39d) ma za nasledek vyraznou degradaci
vlastnosti slitiny.
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Obr. 39a: Vzorek €. 09HT ( 900°C/180 MPa) Obr. 39b: Vzorek ¢. 03HT ( 850°C/270 MPa)

Obr. 39c: Vzorek €. 09HT ( 900°C/180 MPa) Obr. 39d: Vzorek ¢. 12HT ( 900°C/180 MPa)

Zmeéna struktury materialu vlivem teploty a napéti (dfiky zkusebnich tyci)

Na obr. 40a je zachycen makroskopicky pohled na oblast v blizkosti lomu, jsou
zde patrny Cetné kavity a trhliny (snimek vzorku podélného fezu k ose zku$ebnich
télesa). U vzorka po creepovych zkouSkach je jeSt€ mnohem vice pozorovatelny
proces spojovani precipitatd do vétSich blokd a navic jejich deformace (ve smyslu
zmény tvaru vlivem difize pod napétim), tzv. rafting. Cim vy3$si je teplota a zatizeni
tim je rafting vyraznéjSi. Je faktorem vyrazné ovliviujici creepové vlastnosti za
vysokych teplot, a tim také degradaci vlastnosti. Rozsah deformace precipitata je
zavisli na krystalografické orientaci jednotlivych zrn matrice vi¢i pusobicimu napéti a
na mrizkové neshodé mezi fazemi y" a y. Dochazi dale k vylouc€eni velkého mnozstvi
sekundarnich karbidi ve formé sitovi po hranicich zrn, coz ma za nasledek
degradaci vlastnosti zkoumaného matrialu (obr. 40b). Na obr. 40c,d je znazornéna
mikrostruktura dfiki po creepovych zkouskach v blizkosti lomu (podélny fezu k ose
zkuSebnich télesa). Je zde jasné patrny rafting precipitatl y* a mohutné utvary faze y’
po hranicich zrn, které jsou velmi kifehké a jsou pravdépodobné misty iniciace
poruSeni materialu. V mistech masivniho vyskytu zhrublé a nekoherentni faze y" na
hranicich zrn vznikaji kavity.
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200 um

Obr. 40a: Vzorek €. 19DL ( 850°C/235 MPa) Obr. 40b: Vzorek ¢. 19HL ( 850°C/235 MPa)

Obr. 40c: Vzorek €. 19HL ( 850°C/235 MPa) Obr. 40d: Vzorek ¢. 19HL ( 850°C/235 MPa)

52 HODNOCENi  STRUKTURY POMOCi  RASTROVACI
ELEKTRONOVE MIKROSKOPIE (REM) A MIKROANALYZA FAZi|
(EDS)

V pfedchozi kapitole 5.1 byla struktura vzorkd hodnocena pomoci svételného
mikroskopu, ktery ovSem neposkytuje dostateCné zvétSeni pro detailni pohled na
strukturu narozdil od elektronového rastrovaciho mikroskopu. Ten také oproti
svételnému mikroskopu umoznuje mikroanalyzu fazi pomoci energiové disperzni
spektrometrie.

5.2.1 HODNOCENiI MIKROSTRUKTURY POMOCI REM

Na obr. 41 je zdokumentovan vychozi stav materialu, v zrnech tvoficich
matrici y jsou zcela zfetelné vidét precipitaty y". Na tomto snimku z rastrovaciho
elektronového mikroskopu je zfetelna kuboidni morfologie precipitatd y'.
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LAcc Spot Magn Det WD Exp 1 10m
20.0kv 40 2600x SE 8.3 31289 bez ozn. hlava ] )

Obr. 41: Struktura ve vychozim stavu

Jak uz bylo patrno na snimcich ze svételného mikroskopu je i na snimcich
obr. 42a,b zfetelné vidét, Ze se zvySujici se teplotou pusobici na material postupné
dochazi ke zméné morfologie faze y'. Pivodné jemné precipitaty (obr. 41) se shlukuji
a vytvareji vétsi utvary. Hrubnuti (spojovani do blokd) je nejvyraznéjSi zména
morfologie, kterou precipitaty prodélavaji vlivem vysoké teploty. Tento jev je tim

Obr. 42 a,b: Mikrostruktura vybranych hlav vzorku po creepovych zkouskach
(a — vzorek ¢. 03HT (850°C) , b — vzorek ¢. 16HT (950°C))

=

—— 10 pm
1 ML
b TR i

Obr. 43 a,b: Mikrostruktura vybranych dfikl vzorkd po creepovych zkouskach
(a —vzorek ¢. O3HT (850°C/330MPa) , b — vzorek ¢. 09DL (900°C/180 MPa))
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Na snimcich (obr. 43a,b), pofizenych na dficich vzorki podrobenych
creepovému zatizeni, znazornuji vliv sou¢asného plsobeni teploty a napéti. Je zde
opét pozorovano spojovani precipitatl do vétsich utvaru, ale v mnohem vétsi mire,
navic se precipitaty nejen spojuji, ale rovnéz méni tvar vlivem difuze pod napétim za
vysokych teplot (rafting). Jak je patrno z obr. 43a,b je jev raftingu vyrazngjsi
s rostouci teplotou i napétim.

5.2.2 Mikroanalyza fazi pomoci EDS

Na vybraném vzorku €. 12HT (950°C/180 MPa) (obr. 44), ktery byl pozorovan
na elektronovém rastrovacim mikroskopu, byla soufasné provedena chemicka
mikroanalyza, k niz byl pouZzit energiové disperzni spektrometr (EDS). Analyzovan
byl karbid a okolni matrice y. Na zakladé chemickych analyz bylo zjiSténo, ze
v matrici kromé Ni, mensiho obsahu Al, Mo a Nb rozpusténo i vétSi mnozstvi Cr. Dale
bylo zjisténo Zze karbidy jsou komplexni, pfevazné tvofreny Nb, Mo a Cr.

Na nasledujicich stranach jsou tyto zjisténé skutecnosti zdokumentovany. Na
obr. 44 jsou oznacCeny mista provedenych mikroanalyz. Jak uz bylo uvedeno vysSe
jedna se o rozbor komplexniho karbidu v matrici, mista 1 a 2 jsou dvé rlizna mista
jednoho karbidu a misto 3 je nahodné vybrané misto v matrici. Chemické slozeni
v misté 1 je uvedeno v grafu (obr. 45), je z n&j jasné patrno, Ze stfedni Cast karbidu
je tvofena karbidem na bazi Nb s mensi pfimési Ti. Zatim co vy¢nélek karbidu, misto
2, je tvofen komplexnim karbidem na bazi Mo, Ni a Cr. Vysledky mikroanalyzy mista
2 jsou uvedeny také v grafu (obr. 46), kromé uz uvedenych prvkd (Mo, Ni a Cr) byly
dale zjistény prvky Ni a Al, které ale nejspi$ pochazeji z okolni matrice. V grafu na
obr. 47 jsou uvedeny vysledky analyzy mista 3, tedy matrice.

Vysledky vS8ech mikroanalyz je tfeba brat pouze jako informativni, jelikoz
musime brat v Uvahu nasledujici faktory. V rastrovacim elektronovém mikroskopu ma
analyzovany objem tvar ,hrusky“, jeji pfesné rozméry a tvar zavisi na fadé faktord,
jako pramér svazku elektront, urychlovaci napéti, Clenitost reliéfu povrchu vzorku...
Proto mize dojit k analyze nejen chténého objektu, ale i okoli analyzovaného
objektu, coz samoziejmé neni Zadouci a skresluje vysledek. Dale mohou analyzu
ovlivnit i pfitomné povrchové oxidy.

Misto.3

AccV  Spot Magn Det WD Exp H———— 10pm
200kv 3.7 2b00x BSE 7.2 4934012V

Obr. 44: vzorek ¢. 12HT (950°C/180 MPa) s oznacenim mist
pro chemickou mikroanalyzu
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C:\users\janova\DrNemec\vz12vl.spc

Label: vz. 12V,cbr.49340 mistol

kv:20.0 Tilt:0.0 Take-off:35.9 Det Type:SUTHW+ Res:134 Tc:50

FS : 2218 Lsec : 50

13-Mar-2008 09:57:23

1 !

i ] |
ih"‘ _\} | |’| cr Ni
)| T pmsadad NN A - o

1.00 2.00 3?00 4.00 5.00 6.00 7.00 B:OD 9.00 10.00 11?00 12.00

i

EDAX ZAF Quantification (Standardless)
Element Normalized
SEC Table : Default

Element Wt % At % K-Ratio Z A F
NbL 80.40 69.02 0.7627 0.9785 0.9682 1.0013
TiK 12.81 21.32 Q7012 1.0644 0.8133 1.0032
CrK 2.47 3.79 0.0229 1.0660 0.8659 1.0028
NiK 4.32 5.87 0.0450 1.0940 0.9508 1.0000
Total 100.00 100.00
Element Net Inte. Bkgd Inte. Inte. Error P/B
NbL 317.94 10.64 0.82 29.88
TiK 58.40 6.76 2.05 8.64
CrK 9.26 6.28 713 1.47
NiK 9.62 4.18 6.23 2.30

Obr. 45: Vysledky chemické mikroanalyzy mista 1
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C:\users\janova\DrNemec\vz12v2.spc

Label: vz. 12V,obr.49340, misto2

kv:20.0 Tilt:0.0 Take-off:35.9 Det Type:SUTW+ Res:134 Tc:50

FS : 1201 Lsec : 50 13-Mar-2008 09:59:41

Ni
Ni

Cr P}

Q

i i

[ ]
i 1 A .IJ \
i %
o b osichaealsch o .

1.00 2.00 3.00 4.00 5.00 6.00 7.00 8.00 9.00 10.00 11.00 12.00

EDAX ZAF Quantification (Standardless)
Element Normalized
SEC Table : Default

Element Wt % At % K-Ratio Z A F
AlK 5250 12.24 0.0212 1.0805 0.3511 1.0033
NbL 6.40 4.13 0.0446 0.9199% 0.7576 1.0010
MoL 21.68 13.54 0.1587 0.9106 0.8025 1.0013
TiK 1.45 1.82 0.0136 1.00867 0.8951 1.0377
CrK 15.03 17.32 0.1490 1.0064 0.9413 1.0465
NiK 49.92 50.85 0.4982 1.0288 0.9700 1.0000

Total 100.00 100.00

Element Net Inte. Bkgd Inte. Inte. Error P/B
AlK 29.14 7.50 3.22 3.89
NbL 22.66 7.62 3.84 2.97
MoL 77.74 8.06 1.76 9.65
TiK 8.68 6.10 7.44 1.42
CrK 73.54 4.78 1.75 15.38
NiK 129.80 2.88 1529 45.07

Obr. 46: Vysledky chemické mikroanalyzy mista 2



C:\users\janova\DrNemec\vz12v2.spc

Label: vz. 12V,cbr.49340, misto3

kV:20.0 Tilt:0.0 Take-off:35.9 Det Type:SUTW+ Res:134 Tc:50

FS : 1791 Lsec : 50 13-Mar-2008 10:02:10

Ni

l | |
ﬁg. ~ IL‘ALLW.. j Lmj\_

1.00 2.00 3.00 4.00 5.00 6.00 7.00 8.00 9?00 10.00 11.00 12.00

EDAX ZAF Quantification (Standardless)
Element Normalized
SEC Table : Default

Element Wt % At & K-Ratio 4 A F
AlK 6.66 13.58 0.0215 1.0676 0.3020 1.0008
NbL 2.91 i 0.0180 0.8973 0.6893 1.0007
MoL 4,22 2.42 0.0276 0.8883 0.73717 1.0010
TiK 0.89 1.03 0.0087 0.9841 0.9343 1.0545

CrK 10.37 10.98 0.1078 0.9832 0.9677 1.0927
NiK 74.95 70.27 0.7412 1.0035 0.9855 1.0000
Total 100.00 100.00

Element Net Inte. Bkgd Inte. Inte. Error P/B
AlK 32.04 3.72 277 8.6l
NbL 9.92 5.56 6.54 1.78
MoL 14.68 6.44 5.06 2.28
TiK 6.00 6.96 10.52 0.86
CrK 57.64 6.16 2.05 9.36
NiK 209.28 2.74 0.89 76.38

Obr. 47: Vysledky chemické mikroanalyzy mista 3
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5.3 HODNOCENiI STRUKTURY POMOCIi OBRAZOVE ANALYZY

Obrazova analyza byla pouZita v této praci jako hlavni nastroj vyhodnoceni
zmén struktury, konkrétné castic vytvrzujici faze y° nasledkem tepelné expozice
(hlavy zkuSebnich tycCi) a creepového zatézovani (dfiky zkuSebnich tycCi). Vzorky, na
kterych byla provedena obrazova analyza a jejich blizSi popis jsou uvedeny v tab. 7.

Tab. 7: Pfehled analyzovanych vzorkd

\Vzorek Stav vzorku

VST |vychozi stav, vzorek po odliti
7THT |hlava (pfiCny Fez), vystaveno teploté T = 800°C po dobu 196 h
3HT |hlava (pficny fez), vystaveno teploté T = 850°C po dobu 576 h
19HT |hlava (pfi¢ny fez), vystaveno teploté T = 850°C po dobu 1220 h
)
)

9HT |hlava (pfiCny Fez), vystaveno teploté T = 900°C po dobu 697 h

12HT |hlava (pficny fez), vystaveno teploté T = 950°C po dobu 78 h

16HT |hlava (pficny fez), vystaveno teploté T = 950°C po dobu 536 h

7DL |dFik (podélny fez), vystaveno creepu, T = 800°C, ¢ = 430 MPa, doba do lomu 196 h

3DL |dFik (podélny fez), vystaveno creepu, T = 850°C, c = 270 MPa, doba do lomu 576 h

19DL |dfik (podélny Fez), vystaveno creepu, T = 850°C, ¢ = 235 MPa, doba do lomu 1220 h

9DL |dFik (podélny fez), vystaveno creepu, T = 900°C, ¢ = 180 MPa, doba do lomu 697 h
(
(

12DL |dfik (podélny Fez), vystaveno creepu, T = 950°C, ¢ = 180 MPa, doba do lomu 78 h
16DL |dfik (podélny fez), vystaveno creepu, T = 950°C, o = 130 MPa, doba do lomu 536 h

V tab. 8 jsou nazorné uvedeny vysledky obrazoveé analyzy, ukazuji vliv tepelné
expozice (vzorky s oznacenim HT) a creepu, tedy tepelné-napétové expozice (vzorky
s oznaCenim DL) na fazi y'. Hodnoty délky a Sifky €astic jsou z davodu jejich velmi
malych rozmérl uvadény v poctu pixelld (obrazovych bodu), 200 pixeld odpovida
pfiblizné 10 um. Z vysledku vyplyva, Ze se pfilis neméni objemovy podil ¢astic y’, ale
Ze se zvySujici se teplotou creepové zkousky dochazi ke snizeni poctu téchto Castic
v hodnocené jednotkové ploSe. Tedy Ze dochazi k jejich spojovani a hrubnuti.

Tab. 8: Vysledky obrazové analyzy

IlVzorek Plosny podil ¢astic y" | Pocet €astic y" na Pramérna Primérna Primeérna
na mérené plose [%] | méFenou plochu | cirkularita ¢astic y* |délka €astic y'| Sirka ¢astic y”
VST 421 1741 0,69 14,4 4.1
THT 51,4 998 0,65 23,3 53
3HT 53 1025 0,66 22,9 5,8
19HT 49,2 871 0,67 24,4 4,5
9HT 52,6 774 0,59 32,2 5,1
12HT 49,3 1387 0,79 15,3 59
16HT 47,6 535 0,67 28,7 6,7
7DL 47,7 731 0,58 36,8 44
3DL 51,7 328 0,42 72,8 4,9
19DL 47,2 199 0,57 65 53
9DL 55 94 0,53 48,7 6,4
12DL 51,1 234 0,39 82 6,2
16DL 446 143 0,42 67,9 5,4
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Také se ukazalo, ze vliv spoluplisobiciho napéti je vyrazné vySSi nez
pusobeni teploty samotné. Rovnéz byl hodnocen vliv samotné teploty a souc¢asného
spolupUlsobeni teploty a napéti na tvar Castic. | zde se ukazalo, zZe rostouci teplota
creepove zkouSky méla vétsi vliv na tvar Castic, tedy Ze Castice byly protahlejSi ¢im
byla teplota zkouSky vyS$Si. Opét se ukazalo, ze vliv spoluplisobiciho napéti je
vyrazné vysSi nez pusobeni teploty samotné. Stejny trend mizeme pozorovat i na
ilustracnich snimcich (obr. 48).

Shrneme-li vysledky ziskané pomoci obrazové analyzy, dojdeme k zavéru, Ze
se zvySujici se teplotou pusobici na material, postupné dochazi ke zméné morfologie
faze y", tim kvantitativné potvrzuji pfedesla pozorovani.

5.4 HODNOCENiI HETEROGENITY CHEMICKEHO SLOZENi

Heterogenita chemického sloZeni byla hodnocena za ucCelem zjistit zmény
chemického slozeni na dendritické urovni nasledkem tepelné expozice (hlavy
zkuSebnich tyCi) a creepového zatézovani (dfiky zkuSebnich ty€i). K tomuto ucelu
byly zméfeny koncentracni soubory vybranych prvkid u vzorku ve vychozim stavu a u
dvou vzorki po creepovych zkouskach vcéetné metalografické dokumentace
méfenych mist pfes dendritické buriky. Analyzy byly provedeny na metalografickych
vybrusech nasledujicich vzorkul (tab. 9):

Tab. 9: Prehled analyzovanych vzork

Vzorek Stav vzorku

VST |vychozi stav, vzorek po odliti

19HT |hlava (pficny fez), vystaveno teploté T = 850°C po dobu 1220 h

16HT |hlava (pficny fez), vystaveno teploté T = 950°C po dobu 536 h

19DL |dfik (podélny Fez), vystaveno creepu, T = 850°C, ¢ = 235 MPa, doba do lomu 1220 h
16DL |diik (podélny Fez), vystaveno creepu, T = 950°C, ¢ = 130 MPa, doba do lomu 536 h

K posouzeni dendritické heterogenity a stanoveni efektivnich rozdélovacich
koeficientl byly naméfeny koncentraéni soubory sledovanych prvkua (Al, Ti, Cr, Ni, Zr,
Nb, Mo) ED mikroanalyzou u kazdého vzorku, a to podél usecky orientované tak, ze
u kazdého z analyzovanych vzorku protinala pfiblizné srovnatelny pocet (cca 8 az 9)
strukturné podobnych dendritickych bunék a jejich hranic. Pouze u vzorku 11-19V byl
pocet protnutych hranic vysSi (11), viz. tab. 10.

Tab. 10: Pocet protatych mezidendritickych prostoru

Por. Cis. | Oznaceni Poéet Stredni délka
vzorku prot’atych I
Zzeber n n

1 VS 8 31,2500

2 19HT 8 31,2500

3 19DL 9 27,7778

4 16HT 11 22,7237

5 16DL 9 27,7778
Aritmeticky priimér 9,0000+1,2247 |28,1559+3,4979
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V tab. 10 stfedni délka 1/2n, kde | je celkova délka méfeného Useku a n je
poCet Zeber s vyraznym odmiSenim které tato méfena délka protne, pfedstavuje
veli¢ina 1/2n = L idealni polovinu dendritické vétve, to znamena vzdalenost od osy
dendritu s minimalnim odmisenim do prostoru mezi dvémi vétvemi dendritu, coz je
oblast s maximalnim odmiSenim. Stfedni délku L Ize brat v prvém pfiblizeni jako
stfedni hodnotu parametru 1/2n zméfeného na jednotlivych vzorcich, coz Cini podle
predchozi tabulky L = 28,16+3,50 um.

Po provedenych analyzach byly jednotlivé vzorky opét naleptany ke
zviditelnéni mikrostruktury. Analyzované oblasti vzorku se stopami jednotlivych bodd,
v nichz byly uvedené koncentracni soubory zméfeny, pak byly fotograficky
dokumentovany svételnym mikroskopem NEOPHOT 32 v kombinaci s digitalnim
fotoaparatem OLYMPUS C-3030 Z. Priklad takovéhoto snimku je na obr. 49.
Pocate¢ni bod koncentracnich souborll je na téchto obrazcich na levé strané a
posledni bod na pravé strané obrazku, na horizontalné orientované usecce
uprostfed obrazku.

Obr. 49: Snimek z oblasti méfeni dendritické heterogenity
(vzorek 19DL)

5.4.1 Vysledky analyz

Zméfené a vypoctené hodnoty jsou souhrnné uvedeny v tab.14 a 15. V tab.14
jsou obsazena zakladni statisticka data chemické mikroheterogenity analyzovanych
vzorkd. Zakladni symboly uvedené v této tabulce maji nasledujici vyznam: XS —
aritmeticky pramér koncentrace prislusného prvku v useku 500 pum (celkem 101
bodl), SX — smérodatna odchylka koncentrace pfislusného prvku stanovena za

pfedpokladu normalniho (Gaussova) statistického rozdéleni, Min — zméfena
minimalni koncentrace prvku v uvedeném useku, Max — zméfena maximalni
koncentrace pfislusného prvku v uvedeném UuUseku, lhet — index heterogenity

definovany pomérem smérodatné odchylky SX k aritmetickému pridméru koncentrace
lhet = SX/XS a Is — index segregace definovany pro kazdy analyzovany prvek
pomérem maximalni koncentrace Max Kk aritmetickému praméru koncentrace
vdaném useku Is = Max/XS. Kromé téchto zakladnich veliCin je v tabulce 14
uvedena polovi¢ni vzdalenost dendritickych vétvi L v méfeném useku vzorku.
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Tab. 11: Zakladni statistika chemické heterogenity analyzovanych vzorkua

1 Vzorek VS: hlava (ptiény Fez), vichozi (lity) stav

Al Ti Cr Ni Zr Nb Mo

XS 5.954 0.585 11.737 76.648 0.000 1.194 3.883
SX 0.649 0.146 1.609 1.243 0.000 0.442 0.418
Min 4.380 0.270 8.940 73.160 0.000 0.400 3.130
Max 7.130 0.970 16.170 79.430 0.000 2.280 5.160
THet 0.109 0.249 0.137 0.016 0.000 0.370 0.108
Is 1.197 1.659 1.378 1.036 0.000 1.910 1.329

Polovicéni zmé&¥end vzdalenost mé&fenych dendritickych vétvi L = 31,25 um

2 Vzorek 11-19V: hlava (pii¢ny Fez), dlouhodoby creep 850 °C, doba do lomu 1220 hodin

Al Ti Cr Ni Zr Nb Mo

XS 6.159 0.576 11.309 77.060 0.000 1.146 3.750
SX 1.250 0.204 3.284 2.038 0.000 0.448 0.523
Min 2.890 0.180 4.470 72.680 0.000 0.320 2.660
Max 8.590 1.100 18.650 81.120 0.000 2.440 5.180
THet 0.203 0.354 0.290 0.026 0.000 0.391 0.139
Is 1.395 1.910 1.649 1.053 0.000 2.129 1.381

Polovicni zmé&¥end vzdalenost mé&fenych dendritickych vétvi L = 31,25 um

3 Vzorek 11-19M: diik (p¥icny ¥ez), dlouhodoby creep 850 °C, doba do lomu 1220 hodin

Al Ti Cr Ni Zr Nb Mo

XS 6.102 0.513 11.821 76.553 0.002 1.055 3.954
SX 1.844 0.229 4.211 2.438 0.025 0.479 0.680
Min 2.720 0.000 4.830 72.070 0.000 0.000 2.860
Max 9.130 1.020 19.650 80.780 0.250 2.040 5.530
IHet 0.302 0.446 0.356 0.032 10.000 0.454 0.172
Is 1.496 1.989 1.662 1.055 101.000 1.933 1.399

Polovi¢ni zmé¥end vzdalenost mé&fenych dendritickych vétvi L = 27,78 um

4 Vzorek 20-16V: hlava (p¥i¢ny fez), dlouhodoby creep 950 °C, doba do lomu 535 hodin

Al Ti Cr Ni Zr Nb Mo

XS 5.981 0.547 11.754 76.868 0.000 1.032 3.817
SX 0.676 0.142 1.824 1.151 0.000 0.389 0.216
Min 3.970 0.270 7.080 73.840 0.000 0.240 3.440
Max 7.510 0.940 16.550 79.380 0.000 2.110 4.520
THet 0.113 0.260 0.155 0.015 0.000 0.376 0.057
Is 1.256 1.719 1.408 1.033 0.000 2.044 1.184
Polovic¢ni zmé¥end vzdalenost mé&fenych dendritickych vétvi L = 22,72 um

5 Vzorek 20-16M: diik (pii¢ny Fez), dlouhodoby creep 950 °C, doba do lomu 535 hodin

Al Ti Cr Ni Zr Nb Mo

XS 6.025 0.538 11.468 77.085 0.000 1.037 3.847
SX 1.416 0.182 3.391 1.948 0.000 0.430 0.381
Min 2.750 0.200 5.450 72.620 0.000 0.000 3.050
Max 8.380 1.030 19.190 80.750 0.000 2.060 4.970
IHet 0.235 0.338 0.296 0.025 0.000 0.415 0.099
Is 1.391 1.914 1.673 1.048 0.000 1.987 1.292

27,78 um

Poloviéni zmé¥end vzdalenost mé&fenych dendritickych vétvi L




Tab. 12: Maximalni heterogenita vzorku dana indexem segregace Is = Max/X [ — ]

Vzorky Al Ti Cr Ni Zr Nb Mo
1 vychozi stav 1.197 1 1.659 | 1.378 | 1.036 | 0,000 | 1.910 | 1.329
2 850°C/1220h (hlava) 1.395 [ 1.910 | 1.649 [ 1.053 | 0,000 |2.129 | 1.381
3 850°C/1220 h (dFik) 1.496 | 1.989 | 1.662 | 1.055 | 101.00 | 1.933 | .399
850°C primér X 1,446 | 1,950 | 1,656 | 1,054 - 2,031 |1,390
odchyl. sy 0,071 | 0,056 | 0,009 | 0,001 0,139 (0,013
4 950°C/535h (hlava) 1,256 | 1.71911.408 | 1.033 | 0.000 |2.044 |1.184
5 950°C/535h (drik) 1.391 |1.914 | 1.673 | 1.048 | 0.000 |1.987 | 1.292
950°C prumér X 1,324 | 1,817 | 1,541 | 1,041 - 2,016 | 1,238
odchyl. sy 0,095 | 0,138 | 0,187 | 0,011 0,040 | 0,076
850°C, 950°C X 1,385 | 1,876 | 1,598 | 1,047 - 2,035 1,314
Sx 0,098 | 0,107 | 0,127 | 0,010 0,098 | 0,098
ZvysSeni indexu 15,71 | 13,08 | 15,97 | 1,06 - 6,54 | -1,13
segregace
(vych.stav/creep) %

Tuto polovi¢ni stfedni vzdalenost skuteCné méfenych vétvi L Ize brat v prvém
pribliZzeni jako stfedni hodnotu parametru 1/2n zméfeného na jednotlivych vzorcich,
coz Cini podle tab.13 L = 28,16+£3,50 um. Zakladni zméfena data i zplisob méfeni
jsou uvedeny v tabulce 13.

Z vysledkl analyz plyne, ze stfedni vzdalenost dendritickych vétvi se pro
zmeéfenou sérii vzorkd niklové slitiny meénila jen velmi malo, v podstaté v
relativnim rozmezi daném variaénim koeficientem pro L v pfedchozim odstavci
12,43%.

V nasledujici souhrnné tab.16 je uvedena prumeérna koncentrace XS -
méfenych prvkd, smérodatnd odchylka — SX, a index heterogenity (variacni
koeficient) IHet = SX/XS — obsahu méfenych prvkl v analyzovanych oblastech péti
vzorkd niklové slitiny INCONEL 713 LC. Dale je v této tabulce uvedeno chemické
slozeni této slitiny:

Tab. 13: Souhrn vysledkd méfeni a analyz (hm.%)

Por. Vzorek Al Ti Cr Ni Zr Nb Mo
¢.
1 VS 5954 | 0.585 | 11.737 | 76.648 | 0.000 | 1.194 | 3.750
2 19V 6.159 | 0.576 | 11.309 | 77.060 | 0.000 | 1.146 | 3.750
3 19M 6.102 | 0.513 | 11.821 | 76.553 | 0.002 | 1.055 | 3.954
4 16V 5.981 0.547 | 11.754 | 76.868 | 0.000 | 1.032 | 3.817
5 16M 6.025 | 0.538 | 11.468 | 77.085 | 0.000 | 1.037 | 3.847
XS (hm.%) | 6,044 | 0,552 | 11,618 | 76,843 | 0,0004 | 1,200 | 3,824
SX (hm.%) | 0,0852 | 0,0292 | 0,2190 | 0,2390 | 0,0009 | 0,2187 | 0,0843
lhet=SX/XS (| 0,0114 | 0,0529 | 0,0069 | 0,0028 | 2,2500 | 0,1823 | 0,0220
-)
Udané 5,90 0,78 11,94 - 0,11 2,24 4,59
(hm.%)
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Z porovnani prumérného obsahu prvka zjiSténého mikroanalyzou v péti
vzorcich dle tab.16 s pfedepsanym chemickym sloZzenim materialu INCONEL 713 LC
je zfejmé, ze kromé zirkonia (Zr) a niobu (Nb) se vSechny zbyvajici analyzované
prvky, tj. hlinik (Al), titan (Ti), chrdbm (Cr) a molybden (Mo), nachazeji v ramci
pfedepsaného slozeni. Zirkonium a niob maji nizSi koncentrace, nez je uvedena
spodni mez smérného chemického slozeni. Je to dano tim, ze tyto prvky se uc€astni
prevazné na tvorbé karbidl a ty nebyly pfedmétem analyzy.

Zmény chemického slozeni mezi jednotlivymi vzorky niklové superslitiny
byly v prvém pfiblizeni vénovany pochodim, které probihaji pfi prerozdélovani
jednotlivych konstitutivnich prvkli a charakterizovany prostfednictvim indexu
heterogenity, ktery je definovan jako pomér maximalni koncentrace uvazovaného
prvku v méfeném uUseku o délce 500 um kjeho prumérné koncentraci v tomtéz
useku. Hodnoty indexu segregace meérfenych prvka jsou oddélené pro kazdy
proméfovany vzorek usporadany v tab.15. Z jejich vzajemného porovnani plynou
nasledujici"dilCi zaveéry:

Pro vychozi stav (vzorek 1) jsou indexy segregace vSech méfenych
konstitutivnich prvka (Al, Ti, Cr, Ni, a Nb) s vyjimkou molybdenu nizSi nez indexy
segregace zmérené pro creepované vzorky, a to jak pro teplotu creepu 850 °C, tak
pro teplotu creepu 950 °C, pfi¢emz u dfiku se ve srovnani s hlavou jevi za jinak
stejnych podminek tendence k jistému ristu indexu segregace.

Pfi creepu probihajicim pfi teploté 850 °C po dobu 1220 hodin (do lomu) je
zvySeni indexu segregace méfenych prvkda hliniku, titanu, chrému, niklu a niobu
ponékud vysSi nez zvySeni indexu segregace téchze prvki mérenych pfi creepu 950
°C po dobu 535 hodin (do lomu).

Zmény indexu segregace molybdenu jsou ve srovnani sindexy segregace
zbyvajicich méfenych prvku odlisné. Pfi creepu 850 °C po dobu 1220 hodin (do
lomu) index segregace molybdenu vzhledem k hodnotam srovnavaciho vzorku €islo
1 (vychozi stav) roste, pfi creepu 950 °C po dobu 535 hodin (do lomu) index
segregace molybdenu vzhledem ke vzorku Cislo 1 klesa. AvSak primérna hodnota
indexu segregace creepovanych vzorkl, v niz jsou pro kazdy prvek vzdy zvazovany
vSechny Ctyfi zméfené hodnoty indexu segregace, se hodnota této veli€iny sniZuje
vzhledem ke srovnavacimu vzorku cCislo 1 sniZuje.

Relativni zvySeni indexu segregace creepovanych vzorku je nejvySSi u
chromu (15,97 %), hliniku (15,71 %) a titanu (13,08 %), relativné nizké je u niobu
(6,54 %) a niklu ktery tvofi matrici (1,06 %) a zaporna hodnota, znacici snizeni je
charakteristicka pro molybden (-1,13 %).
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6. DISKUSE VYSLEDKU

Na zakladé studia mikrostruktury pomoci svételné a elektronové rastrovaci
mikroskopie, dale vysledkl obrazové analyzy a analyzy heterogenity chemického
slozeni, bylo mozné posoudit zmény, k nimz dochazi ve slitiné Inconel 713LC
v pribéhu tepelné a tepelné napétové expozice. To bylo mozné proto, zZe byly studiu
mikrostruktury a vySe uvedenym analyzam podrobeny vzorky jak v zakladnim stavu,
tak vzorky podrobené prosté tepelné expozici (probihala v rozsahu teplot 750 —
950°C) a vzorky podrobené tepelné-napétové expozici ( teploty v rozsahu 750 —
950°C a napéti 480 — 130 MPa)

V prvni fadé dochazi k vyraznym zmé&nam morfologie ¢astic y* vlivem samotné
tepelné expozice bez pulsobeni napéti(hlava zkuSebni tyCe). Puvodné jemné
precipitaty y* se shlukuji a vytvareji vétsi utvary. Hrubnuti (spojovani do bloku) je
nejvyraznéjsi zména morfologie, kterou precipitaty prodélavaji vlivem vysoké teploty.
tento proces usmérnén chemickou mikroheterogenitou prvkl dané slitiny a pavodni
krystalografickou orientaci vytvrzujici faze.

U vzorkld vystavenych tepelné-napétové expozici (dfiky zkuSebnich tyci) je
jesté mnohem zfetelnéji pozorovatelny proces spojovani precipitatd do vétSich bloka.
Navic v tomto pfipadé dochazi k jejich deformaci nasledkem elastického napéti (ve
smyslu zmény tvaru vlivem diflze pod napétim), tzv. raftingu. Cim vy3si je teplota a
zatizeni tim je rafting vyraznéjsi. Je faktorem vyrazné ovliviujici creepové vlastnosti
za vysokych teplot, a tim také degradaci viastnosti. Rozsah deformace precipitatlt je
zavisli na krystalografické orientaci jednotlivych zrn matrice vici pusobicimu napéti a
na mfizkové neshodé mezi fazemiy” ay.

Plasobenim vysoké teploty rovnéz dochazi, zejména na hranicich zrn,
k vylouc€eni velkého mnozstvi sekundarnich karbidd. Ty pokud by byly vylou€eny
nepravidelné ve tvaru globuli by teoreticky mohly zlepSit creepovou Zivotnost, ovSem
nesouvislé nebo dokonce souvislé sitovi na hranicich zrn ma za nasledek vyraznou
degradaci vlastnosti slitiny.

VySe uvedené zmeény struktury v podstaté kvantitativné potvrdila obrazova
analyza. Z vysledkl vyplyva, ze se pfili§ neméni objemovy podil ¢astic y’, ale ze se
zvySujici se teplotou creepoveé zkousSky dochazi ke sniZzeni poctu téchto castic
v hodnocené jednotkové ploSe. Tedy Ze dochazi kjejich spojovani a hrubnuti.
Kvantitativné byla vyjadfena i zména tvaru €astic. Rostouci teplota creepové zkousky
vySSi. Opét se potvrdil pfedpoklad, Ze vliv spolupUsobiciho napéti je vyrazné vyssi
nez pusobeni teploty samotné.

Z vysledkl analyz chemické heterogenity plyne, Ze stfedni vzdalenost
dendritickych vétvi se pro zméfenou sérii vzorkl niklové slitiny prakticky neméni, a to
bez ohledu na misto odebrani vzorku a na podminky exploatace vzorku. Z
vzajemného porovnani indexu segregace jednotlivych prvkd u kazdého vzorku ( tab.
12) vyplynuly nasledujici zavéry. Indexy segregace vSech méfenych konstitutivnich
prvkd (Al, Ti, Cr, Ni, a Nb) s vyjimkou molybdenu jsou pro vychozi stav nizsi nez
indexy segregace zméfené pro creepované vzorky, a to jak pro teplotu creepu 850
°C, tak pro teplotu creepu 950 °C. Pficemz u dfiku se ve srovnani s hlavou jevi za
jinak stejnych podminek tendence k jistému ristu indexu segregace, ovsem u Nb je
tomu naopak. Dale pfi creepu probihajicim pfi teploté 850 °C po dobu 1220 hodin (do
lomu) roste index segregace hliniku, titanu, chrému, niklu a niobu ponékud vice nez
pfi creepu 950 °C po dobu 535 hodin (do lomu). Zmény indexu segregace molybdenu
jsou ve srovnani s indexy segregace zbyvajicich méfenych prvkl odlisné. PFi creepu
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850 °C po dobu 1220 hodin (do lomu) index segregace molybdenu vzhledem
k hodnotédm vzorku ve vychozim stavu roste, pfi creepu 950 °C po dobu 535 hodin
(do lomu) index segregace molybdenu vzhledem ke vzorku ve vychozim stavu klesa.
Relativni zvySeni indexu segregace vzorkl podrobenych creepu je nejvysSi u
chrému, hliniku a titanu, relativné nizké je u niobu a niklu ktery tvofi matrici a zaporna
hodnota, zna€ici sniZeni je charakteristicka pro molybden. Tyto vysledky nasvédcuji
tomu, Ze béhem creepu probihaji jak precipitacni tak i homogenizacni pochody.
Precipitacni pochody mikroheterogenitu systému zvysSuji a homogenizaéni ji naopak
snizuji. Dale vysledky ukazuji, ze intenzitu precipitacnich pochodld zvySuje napéti
v dfiku, které je mnohem vySSi nez v hlavé zkuSebniho télesa. Rozdily v distribuci
prvki u kratkodobého a dlouhodobého creepu, jsou pravdépodobné zpusobeny tim
Ze za nizSich teplot dominuji precipitacni pochody a za vyS$Sich homogenizacni
pochody.
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7. ZAVER

Hlavnim ukolem ukolem predlozené prace byulo vyhodnoceni zmén
mikrostruktury nasledkem tepelné a napétové expozice pomoci obrazové analyzy.
Soubor ziskanych informaci Ize nasledné vyuzit pfi hodnoceni stupné degradace
soucasti ze slitiny na bazi Ni v provoznich podminkach a k predikci jejich zbytkove
Zivotnosti.

Z analyz struktury vyplyva, ze vlivem samotné tepelné expozice bez pusobeni
napéti (hlava zkuSebni tyCe) dochazi k vyraznym zménam morfologie Castic y'.
Plavodné jemné precipitaty vy se shlukuji a vytvareji vétsi utvary. Hrubnuti (spojovani
do bloku) je nejvyraznéjSi zména morfologie, kterou precipitaty prodélavaji vlivem

U vzorkld vystavenych tepelné-napétové expozici je jeSt€ mnohem zietelngji
pozorovatelny proces spojovani precipitatd do vétSich bloku. Dale dochazi k jejich
deformaci nasledkem elastického napéti a zméné orientace vzhledem k lokalnimu
sméru maximalniho napéti (tzv. rafting).

Pfi vysokych teplotach dochazi také k dalSi precipitaci sekundarnich karbidu
na hranicich zrn a postupnému vytvareni karbidického sitovi. To ma za nasledek
vyraznou degradaci vlastnosti slitiny.

Z vysledkl obrazové analyzy vyplyva, Zze se prili§ neméni objemovy podil
Castic y’, ale Zze se zvySujici se teplotou creepové zkousky dochazi ke snizeni poctu
téchto c¢astic v hodnocené jednotkové ploSe. Tedy dochazi k jejich spojovani a
hrubnuti. Dale Castice s rostouci teplotou creepu méni tvar, jsou protahlejSi. Potvrdil
se i pfedpoklad, Ze vliv spoluplsobiciho napéti je vyrazné vyssi nez plsobeni teploty
samotne.

Vysledky analyzy heterogenity chemického slozeni nasvédCuji tomu, ZzZe
béhem creepu probihaji jak precipitacni tak i homogeniza¢ni pochody. Precipitacni
pochody mikroheterogenitu systému zvySuji a homogenizacni ji naopak snizuji. Dale
vysledky ukazuji, ze intenzitu precipitaénich pochodu zvySuje napéti v dfiku, které je
mnohem vy88i nez v hlavé zkuSebniho télesa. Rozdily v distribuci prvkd u
kratkodobého a dlouhodobého creepu, jsou pravdépodobné zplsobeny tim ze za
nizsich teplot dominuji precipitacni pochody a za vysSich homogenizacni pochody.
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9. Seznam pouzitych zkratek a symbolli

A taznost

Cs rovnovazna koncentrace pfisady Y v tuhé fazi

¢l koncentrace pfimési na mezifazovém rozhrani v tavening
C, rovnovazna koncentrace pfisady Y v taveniné

c(L“’) koncentrace primési ve vzdalenosti x = « v taveniné

D difuzni koeficient

I index segregace

G, volna entalpie taveniny
Ko rovnovazny rozdélovaci koeficient
ke efektivni rozdélovaci koeficient

mérena délka

m hmotnost

Rm mez pevnosti
Rpo2  mez kluzu

t cas

T teplota

T, teplota likvidu

T)  rovnovazna teplota likvidu v misté rozhrani
T, skute€na teplota v misté rozhrani
Tm teplota taveni Cistého kovu

AT,s  interval teplot tuhnuti (likvidus-solidus)

\Y% krystaliza¢ni rychlost
V objem

) velikost difuzni vrstvy
p mérna hmotnost

T4 mistni doba tuhnuti

[%]
[%]
[%]
[%]

[m?.s™]

[J]

[-]

[-]
[zm]
[ka]
[MPa]
[MPa]
[h]

[K]
[K]
[K]
[K]
[K]
[K]

[m3s™]

[m®]
[m]
[kg.m’]
[s]
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