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REGENERACJA WARSTW ALUMINIDKOWYCH
NA PODLOZU NADSTOPOW NIKLU
STOSOWANYCH NA LOPATKI

SILNIKOW LOTNICZYCH

W artykule przedstawiono wybrane metody usuwanfazynych warstw alumi-
nidkowych stosowanych do ochrony powierzchni topatgrbin silnikéw lotni-
czych przed oddziatywaniem korozji wysokotempematwgj. Scharakteryzowano
opracowane dotychczas chemiczne i elektrochemionetody rozpuszczania
warstw aluminidkowych. Na podstawie analizy danlgnaturowych wytypowano
3 roztwory: kwasu siarkowego(VI) oe¢geniu 25% mas., mieszagirstzonego
kwasu solnego (40% obj.) i etanolu (60% obj.) arezszanig sktzonych kwasow
ortofosforowego (50% obj.), octowego (25% obj.ptazvego (25% obj.). Przepro-
wadzono badania kinetyki rozpuszczania modelowegtwg aluminidkowej mo-
dyfikowanej cyrkonem na podta stopu Inconel 100. Wykazan niezalenie od
zastosowanych roztwordw, rozpuszczaniegpage rownomiernie na powierzchni
warstwy. Stwierdzona,e najwiksz skutecznécig w usuwaniu warstw cechowata
si¢ mieszanina kwasow: ortofosforowego, octowego t@aego, w ktérej rozpusz-
czenie warstwy aluminidkowej ngpbwato po ok. 80 min.

Stowa kluczowe:warstwa aluminidkowa, regeneracja warstw, rozpzezie, fo-
patki turbin, nadstopy, Inconel 100

1. Wprowadzenie

Nadstopy niklu $ obecnie najpopularniejszym materialem stosowangm d
wytwarzania topatek wirggych turbiny, pracuacych w czsci gorgcej silnikow
lotniczych i energetycznych turbin gazowych. Musne spehd wysokie wy
magania dotyce wiaciwosci wytrzymatagciowych w warunkach wysokiej
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temperatury i korozji. W tym celu na ich poglowytwarzane gmetaliczne war-
stwy ochronne — typu MCrAIY (M = Ni lub Co) IuB-NiAl, takze powtokowe
bariery cieplne TBC&ng. Thermal Barrier Coatingsztozone z tlenkow Zr@

i Y20s. Warstwy aluminidkowe o gruloi kilkudzieskciu um g wytwarzane
w procesach: kontaktowo-gazowyan@. pack cementatipngazowym bezkon-
taktowym @ng. out of packlub chemicznego osadzania z fazy gazowej CVD
(ang. Chemical Vapour DepositipiWytworzona warstwa jest ztona z dwaéch
stref: zewntrznej — ziaonej z krysztatow fazf3-NiAl oraz wewrgtrznej — dyfu-
zyjnej. Podczas eksploatacji ha powierzchni warsiyninidkowej na topatce
tworzy sk zgorzelina zteona z tlenkéw (aluminium i innych metali), a takspi-
neli (mikroobszar 1., 2. na rys. 1., tab. 1.). $®@enie warstwa aluminidkowa
ulega zubgeniu w aluminium (mikroobszar 3., 4. narys. 1b, th). Ze wzgidow
ekonomicznych ziyte topatki poddaje siprocesowi regeneraciji. Wymaga on
usungcia warstwyB-NiAl i wytworzenia nowej. Warstwy aluminidkowe mog
by¢ usuwane z powierzchni topatek przez obrdblitumieniowoscierng. Nie-
stety prowadzi ona do zmniejszenia gréddach scianek i tym samym pogorsze-
nia wiasciwosci mechanicznych topatek. g8t wicksze znaczenie przy usuwaniu
warstw aluminidkowych majmetody chemiczna i elektrochemiczna, ktGge s
mniej pracochtonne i w pewnych warunkach ufivaaja usungcie warstwy bez
naruszenia podia. Proces roztwarzania prowadzony jest réwmieprzypadku
nowych topatek, gdy wytworzone warstwy aluminidkomie spetniaj wymaga
dotyczcych m.in. ich grubgzi.

Tabela 1. Wyniki analizy sktadu chemicznego w miltysszarach przedstawionych na rys. 1.
Table 1. The results of chemical composition anglsesults from areas presented in fig. 1.

Zawartg¢ pierwiastkow, % at.

Mikroobszar

o* Mg Al Si Ca| Ti Cr Fe| Co Ni Mo
1 499 | 1,7| 234/ 271 07 36 38 34 - 10,3 0,6
2 51,9 - 243| 1,4 - 31 84 - - 101 0|8
3 - - 229 | 2,2 - 1,8 3,3 - 30 65p 12
4 - - 27,7 1,8 - 1,2 3,6 - 4,1 60,7 0)9

* zawartG¢ obliczona na podstawie stechiometrii.

T IR wl==1

Rys. 1. Mikrostruktura warstwy aluminidkowej

na podtau topatki ze stopu ZS6K po eksploataciji
z zaznaczonymi mikroobszarami analizy sktadu
chemicznego

Fig. 1. Microstructure of aluminide coating on
turbine blades made of ZS6K alloy after exploi-
tation with marked areas of chemical composition

$3400 15.0kV 12.8mm x1.20k BSE3D 70Pa analysis
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2. Metody usuwania warstw aluminidkowych

Proces regeneracji zytych topatek wymaga usuwmia z ich powierzchni
zanieczyszcze zawieragcych m.in. siark, powstagcych podczas spalania pa-
liwa lotniczego. Sid topatki § poddawane wspnemu trawieniu w wodnym roz-
tworze kwasu octowego og¢geniu 4-6% mas., w temperaturze 65°C w czasie
2-4 h. W tych warunkach warstwa aluminidkowa niegal roztwarzaniu [1]. Po-
wlokowa bariera cieplna TBC jest usuwana podczaskatrwatej ( < 1 min)
obrobki strumieniowdciernej topatki jednoczaie z warstw tlenkéw TGO
a-Al20s. Uzywane zwyklescierniwa to AbOs, SiQ; lub pyt stalowy csrednicy
Ziarn < 150um, a cénienie powietrza wynosi 0,1-0,4 MPa [2-5]. Fazynkiewe
mo@ réwniez zost& usungte z powierzchni topatki podczas trawienia w rozwo
rze alkalicznym w autoklawie @iienie 0,7-21 MPaJ = 150-250°C) [6]. Tak
przygotowane topatkiggooddawane procesowi trawienia, podczas ktéregg-nas
puje rozpuszczenie warstwy aluminidkowej. Procesvagia warstwy aluminid-
kowej powinien sj cechowa [2]:

» selektywndcia — dopuszczalna jest niewielka korozja ogélna pato
(ubytek masy < 4 mg/ct) na powierzchni fopatki nie powinno byla-
dow korozji wzerowej, ktorej przebieg me spowodowaznaczne pogor-
szenie wiaciwosci mechanicznych wyrobu,

* duzg kinetykg w temperaturze pokojowej — pozwala to unikmadmier-
nego parowania odczynnikdw chemicznych i zmniejsrmzty prowadze-
nia procesu,

* mak toksyczndcia — stosowane odczynniki chemiczne powinny bgz-
pieczne do stosowania i tatwe w utylizaciji,

* mak podatndcia na zaburzenia sktadu chemicznego roztwory/limo-
$Cig jego regeneracji.

Sciste spetnienie wspomnianych wymagast trudne. Z uwagi na zbtine
wiasciwosci chemiczne materiatu podia i warstwy aluminidkowej, selektyw-
nos¢ maze by trudna do oggniccia. Odporné¢ chemicznaB-NiAl wymaga
diugotrwatego (kilka-, kilkangie godzin) trawienia w gaecych roztworach
wodnych kwasOw nieorganicznych. Skomplikowana gedendopatek mae
prowadzé do niecatkowitego rozpuszczenia warstwy aluminigéolub lokalnie
intensywnej korozji podia. Konieczne mie by pracochtonne maskowanie
fragmentow powierzchni obrabianych elementéw.

Podczas trawienia warstwa aluminidkowa ulega pmaiekorozji selektyw-
nej — atomy Al przechodzdo roztworu, pozostaje porowata struktura wzboga-
cona w Ni. Jej odpadaniu sprzyja intensywne miaszaiztworu (mechaniczne
lub za pomog ultradzwickdw). Catkowite usuricie pozostatéci warstwy alumi-
nidkowej jest ogigane podczas krotkotrwatej (30 s-3 min) obrébkirsieniowo
sciernej [2, 7]. W celu unikgcia nadmiernych strat metalu i zmniejszenia po-
wierzchni przekroju poprzecznego topatki, po uscini warstwy aluminidkowej
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mozna pozostawi strek dyfuzyjm i tak przygotowane topatki podél@ponow-
nemu procesowi aluminiowania.

Proces rozpuszczania warstw aluminidkowych wkaizasci przypadkow
jest prowadzony w wodnych roztworach kwasow niepigganych zawierajcych
dwa lub wecej sktadnikow (oprécz rozpuszczalnika)shwl roztworéw zawie-
rajacych (oprocz wody) tylko jeden rodzaj kwasu nglevskazé: kwas siar-
kowy(VI) H.SQr 0 stzeniu 25% mas. i heksafluorocyrkonowy(IVAFs (45%
mas.). Pierwszy z nich urddvia usunkcie warstwy o grukiei 50 um w czasie
t = 30 min,T = 49°C, przy nieznacznym przebiegu korozji lokal8e 9]. Pod-
stawowy zalet drugiego jest mniejsza kinetyka roztwarzaniaad shazliwosé
usungcia warstwy zewetrznej — krysztatow fazp-NiAl i pozostawienia niena-
ruszonej strefy dyfuzyjnej. Czas potrzebny do ustiaiwarstwy aluminidkowej
0 grubdci 50 um w temperaturze 45°C to 40 min, po 120 min stwderns tylko
nieznaczne roztworzenie warstwy dyfuzyjnej. W podszpnej temperaturze
(70°C) usurgcie warstwy aluminidkowej nagtito po 30 min, natomiast po
120 min — rownie warstwy dyfuzyjnej [7]. Jednocggie kwas heksafluorocyr-
konowy jest znacznie diszy i bardziej toksyczny w poréwnaniu z kwasem-siar
kowym(VI).

Czesciej stosowanegsmieszaniny dwoch lub wtej kwaséw nieorganicz-
nych. Wsgpne usunicie warstwy aluminidkowej z topatek agnieto w miesza-
ninie kwasow: azotowego(V) HNQ[33% mas.) i ortofosforowego(V) sAO,
(43% mas.) o temperaturze 80°C po 1-4 h trawiahalrugim etapie trawienie
prowadzono w roztworze kwasu solnegogeshiu 7-14% masT = 70°C, przez
30-60 min. Zastosowanie HCI i prowadzi do wysgpienia korozji lokalnej
podtaza [8, 9]. Dlatego zamiast roztworu kwasu solnegamaaastosowaroz-
twor alkaliczny o sktadzie chemicznym: NaOH 8-11%smNaCOs; 8-11% mas.,
KMnQO4 4-6% mas. i temperaturde= 80°C. Zadowalaje efekty uzyskano po
t = 30 min, trawienia [3]. Zastosowanie kwasu hdksmbkrzemowego(lV)
znacznie wydtia czas trawienia. Dla roztworu zawiexaggo HSiFs (17% mas.)

i HsPQy (27% mas.) warstwy aluminidkew dyfuzyjng usungto po 13 h trawie-
nia w temperaturze 70°C [10].

Do rozpuszczania warstw aluminidkowych r@wniez uzywane roztwory
zawierajce kwas fluorowodorowy HF. Jednak zbytzdiyego sizenie (> 5%
mas.) prowadzi do pasywacji warstwy aluminidkoweja-jej powierzchni two-
rzy sk trudno rozpuszczalny fluorek niklu(ll) NiFktéry utrudnia bdz uniema-
liwia jej usunkcie. Jednoczmie jony fluorkowe obecne w roztworze mog
wywolywaé korozg wzerowy podicza. Dla nadstopédw niklu zawiesglych
> 15% mas. Cr stosowano roztwér o skladzie chergioztHF 2% mas., HN®
8% mas. Czas trawienia w temperaturze 49-60°C w6550 min [2]. Stopy
0 mniejszej zawartei chromu ulegaty w tych warunkach korozjig&tzamiast
kwasu fluorowodorowego do roztworu HMNQvprowadzono wodorofluorek
amonu NHHF: o stzeniu 1,5% mas. Dobrzwilzalnas¢ warstwy aluminidkowej
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przez roztwor trawdicy zapewnigrodek powierzchniowo czynny, np. tlenek ety-
lenu o s¢zeniu 0,01-0,5% mas. Czas trawienia to 15-60 mimztworze o tem-
peraturze 24°C [2]. Te same skiadniki znajdsig w dostpnym na rynku roz-
tworze ASC 2-N (APV Engineered Coatings) [11]. Ralgmniejszenie stenia
jonéw fluorkowych F pozwala usuwawarstwe aluminidkows bez naruszania
warstwy dyfuzyjnej. Zastosowano roztwér wodny JRtb stzeniu 0,027% mas.

i HNOs 21% mas. Czas roztwarzania warstwy o géabb0 um w temperaturze
pokojowej to 30 min [2].

Stosowanesgrowniez roztwory o wekszej liczbie sktadnikow, np. zawiera-
jace kwasy ortofosforowy(V), azotowy(V) i octowy GEIOOH o s§zeniu od-
powiednio: 49, 16 i 18% mas. Stwierdzoue, najwtkszy wplyw na kinetyk
procesu trawienia ma pierwszy z nich. Warstwa ahigtkibwa o grubéci 50 um
ulega w nim roztworzeniu w czasie 20 min, zakresperatury jego pracy to
54-104°C. Jednoczeie nawet po 20 h trawienia na powierzchni podtoie
stwierdzono obecrai sladowswiadczicych o jego korozji midzykrystalicznej.
W celu poprawy warunkow bezpiegstwa pracy zamiast kwasu octowego
mozna zastosowekwas chlorooctowy [12]. Do mieszaniny kwasow ngsoricz-
nych mana wprowadzé sole metali o wkiwosciach utleniagcych. Usuwanie
warstwy aluminidkowej w roztworze o skladzie chemigm: HNG 33-35%
mas, HCl 3-4% mas., 80, 0,1-2% mas., CuSCx 0,2% mas., FegD,1-0,3%
mas. trwa kilkadziest godzin w temperaturze pokojowej i wymaga naprzemi
nego trawienia (20-24 h) i obrobki strumieniowadernej topatki. Podwiszanie
temperatury sprzyja zekszeniu kinetyki rozpuszczania warstwy aluminidko-
wej. Jednak dla uniketia korozji weerowej poditga nie powinna ona przekro-
czy¢ 60°C [13, 14].

Usuwanie warstw aluminidkowych rmga rownie prowadzé w roztworach
zawieragcych zwanzki organiczne, m.in. kwasy sulfonowe. Zawieranpe grug
sulfonowg SOG;H polaczomy z tancuchem lub pigicieniem weglowodorowym. §
one mocniejszymi kwasami od kwaséw karboksylowyeldnoczénie dobrze
rozpuszczalnymi w wodzie zgakami powierzchniowo czynnymi. Stwierdzono,
ze do usuwania powtok aluminidkowych nagdsig kwasy: metano-, etano-, ben-
zeno-, tolueno- i naftalenosulfonowy. Spid nich najskuteczniejszy okazag si
wodny roztwér kwasu metanosulfonowego ezehiu 50% mas. i temperaturze
45°C. Czas potrzebny do roztworzenia warstwy aligtkiowej o grubéci 50 pm
wynosi 45 min. Niestety w tych warunkach padiailega korozji ogélnej [8, 9].
Do roztworéw kwasu metanosulfonowegozma wprowadz& zwiazki nieorga-
niczne: kwasy i sole. Warstwa aluminidkowa o giap60 pm ulega roztworze-
niu w czasie 4 h, w roztworze wodnym zawiecgm kwas metanosulfonowy
(38% mas.) i kwas solny (15% mas.) o temperatu?€ 5Stosowane dodatki
fosforanu(l) sodu (2% mas.) lub fluorku aluminiug®4) nie wptywajy znacaco
na kinetyk usuwania warstw aluminidkowych [8].

Proces rozpuszczania warstw aluminidkowychzmaoréwnie prowadzé
w roztworze zawiergtym 19% mas. HCI, 50% mas. alkoholu etylowego iyod
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zawartej w sfzonym roztworze kwasu. Czas trawienia warstwy o g§aib0 pm
to 45 min,T = 45°C. Alkohol etylowy zmniejsza agresyvgakwasu wzgtdem
podiaza metalicznego i poprawia zwdlngs¢ warstwy przez roztwér. Zamiast al-
koholu etylowego mina zastosowaalkohol metylowy lub izopropylowy [8, 9].
Dobre wyniki daje zastosowanie naprzemiennego &a\i— najpierw w miesza-
ninie kwasu solnego i alkoholu etylowego=(10 min), nagjpnie w roztworze
kwasu metanosulfonowegb=< 45 min) w temperaturze pokojowej [8, 9].

Warstwy aluminidkowe mama usuwa w procesie elektrolizy. Element
z wytworzorny warstwy jest poddczony do dodatniego bieguaeddta pgdu sta-
lego i stanowi anagdw procesie elektrolizy. Jako katochozna zastosowanp.
siatke z tytanu. ycie katody odwzorowggej ksztalt anody zapewnia rowno-
mierny rozkfad gstaici pradu i rownomierne rozpuszczanie warstwy aluminid-
kowej. Roztwor stosowany do usuwania warstw aludkioivych sklada si
Z rozpuszczalnika i elektrolitu zapewnieggo jego dobre przewodnictwo elek-
tryczne. Rozpuszczalnikiem moby woda lub mieszanina wody z glikolem die-
tylenowym, gliceryn, weglanem etylenu, glikolem propylenowym lub etyleno-
wym. Elektrolity mana podzield na dwie grupy. W pierwszej wystuja zwigzki
chemiczne o korozyjnym dziataniu wgdem podiéa metalicznego. W nawia-
sach podano przyktadowe iclgztnie w roztworach do elektrochemicznego usu-
wania warstw aluminidkowych: HN{X8% mas.), PO, (8%), HCI (5% mas.),
CHsSGOsH (10% mas.), NaOH 10% (mas.), MbH (10% mas.), mieszaniny kwa-
séw, np. azotowego(V) i ortofosforowego. W drugjejpie wys¢puja sole, ktore
nie wykazuj dziatlania korozyjnego wzgllem podiga: NaCl (10% mas.),
MgSQy (10% mas.), N&COs (5% mas.), NaN©(10% mas.), KCI (10% mas.),
NH4CI (15% mas.) [15].

Istotne parametry procesu wplyweg na kinetyk rozpuszczania warstwy
aluminidkowej to odleglst pomidzy anod i katody (zwykle od kilku do kilku-
dzieskciu cm), temperatura roztworu (preferowana jestopmka) i intensywne
jego mieszanie. Proces usuwania warstwy jest prowgdprzy statym napciu,
np. w zakresie 1,5-2,5 V, raenie pgdu elektrycznego zmniejsza siv czasie.
Stwierdzono,ze usungcie warstwy o grubici 50 um w roztworze wodnym
kwasu azotowego i chlorku sodu, ewentualnie kwadnego, w temperaturze
24°C nasfpuje w czasie 5-6 min [15, 16].

3. Analiza kinetyki procesu usuwania warstw alumindkowych

Ustalapc sktad chemiczny roztworu odpowiedni dla procesuwania
warstw aluminidkowych, naky uwzgkdni¢ nie tylko kinetylk procesu roztwa-
rzania, ale rowniekoszty odczynnikow chemicznych, aspekty ochrénmglowi-
ska i bhp. Roztwory zawiergje kwas heksafluorocyrkonowy i heksafluorokrze-
mowy pozwalaj selektywnie usuwawarstwe aluminidkows bez strefy dyfuzyj-
nej, ale cechyjsie duza toksycznécig — podobnie roztwory zawietgje kwas
fluorowodorowy hdz fluorki. Kwas metanosulfonowy jest z kolei znaeni
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drozszy w poréwnaniu z kwasami nieorganicznymidSha podstawie analizy
dostpnej literatury do badekinetyki roztwarzania warstw aluminidkowych wy-
typowano 3 roztwory:

1) kwasu siarkowego(VI) (25% mas.),

2) kwasoéw: ortofosforowego (49% mas.), azotowego(\6pgImas.) i octo-

wego (18% mas.),

3) kwasu solnego (19% mas.) w alkoholu etylowym.

Pozwalaj one usug¢ warstwe aluminidkows o grubdci 50um w czasie < 1,5 h
w temperaturze < 50°C [8, 9, 12].

W prowadzonych badaniach wlasnych procesowi traaipoddano war-
stwy aluminidkowe modyfikowane cyrkonem o grébicok. 36pum, wytworzone
w niskoaktywnym procesie CVD na poditoprobek agsrednicy 20 mm, ze stopu
Inconel 100. Cechowalyesone zawartécia Al w strefie zewtrznej, wynoszca
39% at. (rys. 2., tab. 2.). Na podstawie ubytkuyh@seslono szybkéé roztwa-
rzania warstwy w funkcji czasu (tab. 3.). Stwiendapze najweksz kinetyka
roztwarzania warstwy aluminidkowej cechuje siieszanina kwasoéw: ortofosfo-
rowego, azotowego i octowego. Szybkooztwarzania warstwy w tym roztwo-
rze zmniejsza giz czasem.

Rys. 2. Mikrostruktura warstwy aluminidko-
wej na podiau stopu IN 100 przed procesami
roztwarzania

Fig. 2. The microstructure of aluminide coat-
ing obtained by the CVD method on IN 100
nickel superalloy before dissolution treatment Rkl NRtEL NSkl

Tabela 2. Wyniki analizy sktadu chemicznego w mibrszarach 1-6. na rys. 4.
Table 2. The results of chemical composition analgesults from areas 1-6. presented in fig. 4.

. Zawartd¢ pierwiastkow, % at.
Mikroobszar - -
Al Ti Cr Co Ni Zr Mo W
1 37,6 0,4 3,3 6,5 51,2 0,4 0,7
2 26,0 1,0 9,7 9,7 48,0 0,6 5,(
3 37,7 0,4 3,6 6,5 51,1 0,1 0,4
4 25,8 1,4 9,6 9,0 50,0 0,1 0,8 3,4
5 35,7 0,6 45 75 51,2 0,4
6 24,5 2,4 9,8 9,7 48,8 0,5 0,7 3,6
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Tabela 3. Szybk& roztwarzania warstw aluminidkowych
Table 3. Kinetics of the dissolution process of@hide coating

Czas Szybkaé¢
Skilad roztworu rozpuszczaego procesu, | roztwarzania,
min mg-cm? bt
10 1,36
H2S0s (25% mas.) 15 1,96
32 1,96
16 0,72
HCI (19% mas.), eHsOH (50% mas.) 30 0,73
45 0,67
20 14,90
30 14,57
H3sPQu (49% mas.), CECOOH (18% mas.), HN§(16% mas.) 60 9.04
80 5,23

Badania mikroskopowe warstwy aluminidkowej rozpasmej w roztworze
kwasu siarkowego(VI) o ateniu 25% mas. wykazaty maty stofigej usung-
cia (rys. 3.). Zmierzona grubdwarstwy byta praktycznie taka sama jak przed

100um M $3400 20.0kV 10.4mm x500 BSECOMP 30Pa 100um

Rys. 3. Mikrostruktura warstwy aluminidkowej
na podtau stopu IN 100 po czasie roztwarza-
nia: a) 10 min, b) 15 min, ¢) 32 min w roztworze
kwasu siarkowego(VI) o ateniu 25% maso-
wych

Fig. 3. The microstructure of aluminide coating

deposited on IN 100 nickel superalloy after:

a) 10 min, b) 15 min, c) 32 min of dissolution in
$3400 20.0kV 9.3mm x500 BSE3D 30Pa Rl sulphuric acid solution




Regeneracja warstw aluminidkowych... 61

rozpuszczaniem i wynosita 36-381. Nie stwierdzono réwnieréznic w zawar-
tosci Al w strefie zewgtrznej warstwy — wynosita ona ok. 37% at. — niezaike
od czasu trawienia. Wyniki baflavskazuj, ze rozpuszczenie strefy zegtrenej
warstwy aluminidkowej z tyciem tego roztworu trwatoby wiele godzin.
Silniejsze oddziatywanie na warsfvaluminidkows stwierdzono w przy-
padku wycia roztworu stzonego kwasu solnego w etanolu. Po 16 min zanurzania
w roztworze stwierdzono lokalne rozpuszczenie warstzmniejszenie jej gru-
bosci nawet do ok. 25im (rys. 4a). Po 30 min procesu usuwania rowstevier-
dzono lokalne ubytki w warstwie, a takobecnéc licznych gknige (rys. 4b).
Podobnie po 45 min zanurzania nRagb znacznie silniejsze roztworzenie ob-
szaru zewetrznej strefy ziaonej z krysztatow fazy NiAl (rys. 4c). Wyniki ana-
lizy sktadu chemicznego w mikroobszarach 1., 3(i&. 4a-c, tab. 4.) wykazaly
minimalny spadek zawaa aluminium w zewstrznej strefie warstwy alumi-
nidkowej do ok. 36-37% at. Jednoéar nie stwierdzono znagzych rdnic
w zawartdci pierwiastkdw w wewetrznej strefie dyfuzyjnej (mikroobszary 2.,
4., 6., rys. 4a-c, tab. 4.).

“ Rys. 4. Mikrostruktura warstwy aluminidkowej
' et 1 na podiau stopu IN 100 po czasie roztwarzania:

a) 16 min, b) 30 min, ¢) 45 min w roztworze-st
zonego kwasu solnego (40% obj.) i etanolu
(60% obj.), 1-6 mikroobszary analizy skiadu
chemicznego

Fig. 4. The microstructure of aluminide coating

deposited on IN 100 nickel superalloy after:

a) 160 min, b) 30 min, ¢) 45 min of dissolution
53400 20.0kV 9.6mm x500 BSE3D 30Pa 100um in hydrochloric acid and ethanol
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Tabela. 4. Wyniki analizy sktadu chemicznego w mdrszarach 1-7. narys. 5.
Table 4. The results of chemical composition anslyssults from areas 1-7. presented in fig. 5.

. Zawartg¢ pierwiastkow, % at.
Mikroobszar - - -
Al Ti Cr Co Ni Zr Mo W Si

1 35,8 0,5 4,3 7,2 51,5 0,3 0,5
2 26,4 1,1 10,2 9,8 46,8 0,1 0,6 5,0
3 35,8 0,5 4.9 7,2 50,9 0,1 0,6
4 25,9 1,0 10,5 10,2 46,5 0,2 0,6 5/2
5 34,7 0,6 5,0 7,9 51,2 0,4
6 26,2 1,2 10,1 9,3 48,4 0,1 0,5 4,3
7 24,2 1,9 8,8 8,4 45,0 0,5 ,8 8,4

b)

S, “‘j C—i
35.7 pm™— 2
i

LI B
$3400 20.0kV 10.2mm x500 BSE3D 30Pa

$3400 20.0kV 11.6mm x500 BSECOMP 30Pa $3400 20.0kV 9.4mm x500 BSECOMP 30Pa

Rys. 5. Mikrostruktura warstwy aluminidkowej na jmal stopu Inconel 100 po czasie roztwarza-
nia: a) 20 min, b) 30 min, c) 60 min, d) 80 min Weszaninie szonych kwasow ortofosforowego
(50% obj.), octowego (25% obj.), azotowego (25%)olh}7 mikroobszary analizy sktadu chemicz-
nego

Fig. 5. The microstructure of aluminide coating alsied on IN 100 nickel superalloy after:
a) 20 min, b) 30 min, c) 60 min, d) 80 min of disgi@n in orthophosphoric, acetic and nitride acid
solutions
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W dalszych probach zzyciem mieszaniny stonych kwasow: ortofosforo-
wego (49% mas.), octowego (18% mas.), azotowed (hés.) wydtaono czas
rozpuszczania do 80 min. Po 20 min zanurzania vgzaiginie stwierdzono nie-
wielkie, lokalne ubytki w zewgtrznej strefie warstwy aluminidkowej i spadek
grubaci do 22-24um (rys. 5a). Zwikszenie czasu trawienia do 30 min skutko-
walo lokalnym catkowitym zanikiem zewtnznej strefy warstwy aluminidkowe]
(rys. 5b). Stwierdzono rowniegmniejszenie catkowitej grubci warstwy alumi-
nidkowej do ok. 25um. Wydluwzenie czasu zanurzania w roztworze do 60 min
skutkowato prawie catkowitym zanikiem strefy zextmnej warstwy aluminid-
kowej (rys. 5c). Jednocgaie w jej mikrostrukturze byty widoczne lokalnekp
nigcia pozostatéci strefy zewrtrznej. Grubé¢ warstwy po 60 min trawienia
miescita sk w zakresie ok. 12-2fim. Dalsze wydizenie czasu trawienia do
80 min skutkowato catkowitym uswtiem zewntrznej strefy dyfuzyjnej war-
stwy aluminidkowej (rys. 5d) i zmniejszeniem jejtkeawitej grubgci do ok.
20-25um. Przeprowadzona analiza sktadu chemicznego wikakwielki spa-
dek zawartéci Al w pozostaléciach zewrtrznej strefy warstwy aluminidkowej
do < 35% at. po trawieniu w czasie 30-60 min. Zglgdu na praktycznie catko-
wite usungcie strefy zewetrznej po 80 min procesu nie przeprowadzono analizy
jej sktadu chemicznego. W strefie westnznej warstwy aluminidkowej zawar-
tos¢ poszczegolnych pierwiastkOw nie ulegata zmianiezas procesu trawienia
nie miat na to wptywu.

4. Podsumowanie

Analiza wynikow préb trawienia zzyciem wybranych roztworéw jedno-
znacznie wskazujeze czas niezfdny do catkowitego usugdia zewmrtrznej
strefy dyfuzyjnej warstwy aluminidkowej wynosi > &fin. W&rod stosowanych
odczynnikbw mieszanina kwasow: ortofosforowegopaetgo i azotowego wy-
kazata s} najwicksz skutecznécia w roztwarzaniu zewgirznej strefy warstwy
aluminidkowej, ztaonej z krysztatow fazy NiAl. Niezataie od zastosowanych
roztworéw, proces trawienia nagtije rbwnomiernie na powierzchni warstwy.
Nie stwierdzono zmniejszenia zawditiogtownego sktadnika strefy zewtnznej
— aluminium — po réinym czasie trawienia. W rzeczywistych warunkachdpke
cyjnych w procesie regeneracji fopatek turbin pspbatacji jest niezluine usu-
niecie nie tylko pozostaksi warstwy aluminidkowej, ale rownieproduktow
korozji, m.in. tlenkéw. Wskazuje to na koniecz@é®prawdzenia skuteczéw
odczynnikéw trawgcych do usuwania warstwy z topatek po eksploataciji.

Badania realizowano w ramach zadania 9., pt. Rgnw@vychzaroodpornych

powtok ochronnych elementow turbiny projektu INNOLUO/NCBR/2013
~Zaawansowane techniki wytwarzania zespotu turlbmapedowej” INNOLOT

TED finansowanego przez Narodowe Centrum BaddRozwoju oraz Europej-
skiego Funduszu Rozwoju Regionalnego.
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SELECTED ASPECTS OF ALUMINIDE COATING REGENERATION
ON NICKEL SUPERALLOYS USED FOR PRODUCTION
OF TURBINE BLADES

Summary

Selected methods of removing diffusion allumin@eting used for protection of turbine
blades were presented in the article. The cheraivdlelectrochemical methods of coatings disso-
lution used in aerospace industry were describkteel'selected removing agents were selected for
experimental tests: hydrochloric acid in ethandlison, sulphuric acid in water as well as mixture
of orthophosphoric, acetic and nitride acids. Theminide coating obtained on IN-100 nickel
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superalloy was used for tests. The conducted r@sshiowed that the mixture of orthophosphoric,
acetic and nitride acids can dissolve outer-zonalwhinidce coating during 80 min dissolution
process. The removing process takes place evertlyeowhole surface of sample.

Keywords: aluminide coatings, coatings regeneration, dis&olu turbine blades, superalloys,
IN-100
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