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Streszczenie

Wykonano stop niklu typu Inconel 740 w prézniowym piecu indukcyjnym Sredniej czestotliwosci.
W trakcie wytopu stosowano atmosfere gazu obojetnego (argon). Metal zalewano do formy
ceramicznej z krzemianem etylu jako spoiwem. Modelami byty watki o Srednicy 20 mm i dtugoSci
300 mm. Wykonane odlewy stanowity materiat badawczy do oceny struktury w stanie odlanym
i po obrébce cieplej oraz do oceny wtasciwo$ci mechanicznych. OkreSlono wptyw parametrow
temperaturowo-czasowych procesu starzenia stopu typu Inconel 740 na proces jego umacniania
wydzieleniowego i roztworowego.
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Abstract

The Inconel 740 type nickel alloy was melted in a vacuum, medium frequency induction furnace.
During melting the inert gas (argon) atmosphere was used Metal was poured into a ceramic mould
based on ethyl silicate. Models were 300 mm long rods of 20 mm diameter. Castings were used as
a test material to evaluate the structure in as-cast state and after heat treatment and to determine
the mechanical properties. The effect of time-temperature parameters of the aging process of
an Inconel 740 type alloy on the process of the precipitation and solution hardening was
investigated.
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1. Nadstopy na osnowie niklu

W nadstopach na osnowie niklu wystepuje ponad dziesie¢ pierwiastkéw stopowych.
Dodatkowo zawartos¢ szkodliwych pierwiastkéw, takich jak: krzem, fosfor, siarka, tlen
i azot musi by¢ regulowana odpowiednig technologig wytapiania. Inne pierwiastki slado-
we, takie jak: selen, bizmut, tellur, tal czy otéw muszg by¢ ograniczone do bardzo niewiel-
kiej zawartosci (na poziomie tysiecznych, a nawet dziesieciotysiecznych czesci procenta),
poniewaz niezwykle silnie pogarszajg wtasciwosci mechaniczne stopu.

Wiekszos¢ nadstopow na osnowie niklu zawiera 10—20% wag. chromu, do 8% wag.
aluminium z tytanem, 5—15% wag. kobaltu i matg ilo$¢ boru, cyrkonu, magnezu i wegla.
Innymi czesto stosowanymi dodatkami sa: molibden, niob i wolfram, ktére spetniajg po-
dwajng role, tj. umacniajg roztworowo i tworzg wegliki. Chrom i aluminium sg koniecz-
ne, gdyz poprawiajg stabilnos¢ powierzchni dzieki tworzeniu tlenkow, odpowiednio Cr,O,
i ALO.,[1].

’ F3’ierwiastki wystepujgce w nadstopach niklu w zaleznosci od petnionej funkcji mozna
podzieli¢ na:

- rozpuszczajace sie w osnowie austenitycznej: Co, Fe, Cr, V, Mo, W;

- tworzace wydzielenia: Al, Ti, Nb, Ta, np. Ni,Al, Ni,Ti czy Ni,(Al,Ti);

- tworzace wegliki: Cr, Mo, W, V, Nb, Ti, Ta;

- segregujace do granic ziaren: Mg, B, C, Zr;

- tworzace tlenki zapobiegajace korozji: Cr, Al;

- zwiekszajgce odpornos¢ na wysokotemperaturowe utlenianie: La, Th.

W nadstopach na osnowie niklu moga wystepowac nastepujace fazy [1, 2]:

- osnowa vy, ktéra jest fazg niemagnetyczng niklu o strukturze krystalicznej RSC (A1),
z rozpuszczong zwykle duzg iloscig kobaltu, zelaza, chromu, molibdenu i wolframu;
faza ta stanowi osnowe we wszystkich stopach niklu;

- v (Ni,(ALTi)), ktora jest koherentng fazg z osnowg vy, inne pierwiastki, a mianowicie
Nb, Ta i Cr réwniez wystepujg w fazie y'; faza ta jest konieczna do uzyskania wyso-
kotemperaturowej wytrzymatosci i odpornosci na petzanie, a w niektérych stopach jej
zawarto$¢ przekracza nawet 50%;

- 7" (Ni,Nb), ktorg tworza nikiel i niob w obecnosci zelaza; ma ona strukture krystaliczng
tetragonalng przestrzennie centrowang;

- wegliki tytanu, tantalu, hafnu i niobu (wegliki typu MC); podczas obrobki cieplnej
i eksploatacji wegliki te moga sie rozpada¢ i wéwczas na granicach ziaren tworzg sie
wegliki typu M,.C, i M C;

- borki o matej gestosci tworzg sie, gdy bor segreguje do granic ziaren;

- fazy zwarte, o ksztalcie ptytek lub igiet, np. o, n i Lavesa, ktére pogarszajg ciggliwosé
i odpornos¢ na petzanie.

Osnowa nadstopow niklu (y), jak wspomniano, krystalizujgca w uktadzie A1 (RSC),
jest roztworem statym réznoweztowych dodatkéw stopowych w niklu, umacniajgcych ten
roztwér w wyniku znieksztatcenia sieci.

Wszystkie stopy na osnowie niklu umacniane sg gtéwnie wydzieleniami fazy (y’) ko-
herentnie powigzanej z osnowq. Posiada ona niezwykle korzystne witasciwosci, gdyz jej
wytrzymatos¢ wzrasta ze wzrostem temperatury, przy zachowaniu dobrej plastycznosci,
co zwieksza zarowytrzymatos¢ stopu bez wzrostu sktonnosci do kruchosci, w odréznieniu
od umacniania fazami o wiekszej twardosci, np. weglikami. Wptyw tej fazy na wtasciwosci
stopu zalezy bardzo od wielkosci i ksztattu jej wydzieleh. Faza ta ma takg samg struktu-



re krystaliczng jak osnowa, tj. RSC, jednak o nieco innym parametrze. Zawarto$¢ Al i Ti
jest tak dobrana, aby w najmocniejszych stopach odlewniczych ilos¢ fazy y' przekraczata
50% objetosci stopu.

Jezeli stop jest prawidtowo obrobiony cieplnie, to faza y’ wydziela sie w taki sposdb,
ze orientacja krystaliczna osnowy i wydzielen jest taka sama, a jezeli réznice w parame-
trach struktury krystalicznej sg mate, to fazy sg koherentne. Gdy jednak parametry réznig
sie znacznie, wéwczas fazy przestajg by¢ koherentne. Czgstki fazy y’ stanowig najwiek-
sze przeszkody dla ruchu dyslokacji, gdy y' ma najwieksze niedopasowanie, przy ktorym
koherencja jest jeszcze zachowana. Niedopasowanie mozna regulowa¢ w ograniczonym
zakresie przez zmiane sktadu osnowy, przez zmiane wzglednej zawartosci aluminium
i tytanu lub przez dodanie matych iloci innych pierwiastkow. Faza y’ zawierajgca duzo
Ti jest mniej stabilna niz faza y* zawierajgca duzo Al. Ze wzgledu na niewystarczajaca
stabilno$¢ faza z duzg iloscig Ti moze podczas dtugotrwatego przebywania stopu w wyso-
kiej temperaturze przemienic sie w faze n (Ni,Ti) o strukturze krystalicznej heksagonalnej
zwartej. Faza n wystepuje zwykle w postaci ptytek i nie wptywa tak korzystnie na petzanie
i ciggliwos¢ stopu jak faza y' [1, 2].

W stopach o matej czesci objetosci fazy y czastki sg sferoidalne, natomiast w sto-
pach o zwiekszonej zawarto$ci Al i Ti czgstki sg szeScienne. Zmiana morfologii jest spo-
wodowana niedopasowaniem struktury krystalicznej wydzielenia do struktury krystalicznej
osnowy. Stwierdzono, ze czastki y' sg sferoidalne, jezeli niedopasowanie nie jest wiek-
sze niz 0,2%; stajg sie szescienne dla niedopasowania 0,5—1% i ptytkowe dla niedopa-
sowania okoto 1,25%.

Typ i morfologia weglikow zalezg od sktadu stopu oraz zastosowanej obrébki ciepl-
nej. Wegliki w nadstopach na osnowie niklu spetniajg dwa zadania. Wegliki pierwotne MC,
gtéwnie TiC i NbC, wydzielajgce sie w cieczy lub na poczatku krzepniecia stopu sg zarod-
kami ziaren osnowy i ograniczajg rozrost ziaren podczas obrdbki cieplnej. Wegliki wtdrne
typu M,,C,, M.C, i M,C, wydzielajgce sig¢ gtdwnie na granicach ziaren, w ktorych gtéwnym
pierwiastkiem metalicznym jest chrom, mogg podczas obrébki cieplnej rozpuszczac sie
i wydziela¢ ponownie. Jezeli wegliki tworzg ciggta warstwe na granicach ziaren, to obniza-
ja udarnos¢ i powodujg zmniejszenie wytrzymatosci na petzanie, natomiast jezeli tworzg
izolowane czgstki globularne, to zwiekszajg wytrzymatos¢ na pefzanie.

Wiekszo$¢ nowoczesnych nadstopdw o osnowie niklu zawiera mate ilosci boru i cyr-
konu, odpowiednio okoto 0,01 i 0,1%. Pierwiastki te wptywajg na ksztatt czgstek weglikow
w granicach ziaren, co powoduje poprawe wytrzymatosci na petzanie i ciggliwosci.

Pierwiastkami najbardziej zwiekszajgcymi wytrzymato$¢ i stabilno$¢é powierzchni sg
aluminium i tantal.

Pierwiastkami niepozadanymi w nadstopach sa: otéw, bizmut, cynk i arsen, gtéwnie
dlatego, ze zmniejszajg ciggliwos¢ podczas petzania. Mate i Scisle regulowane zawartosci
magnezu lub metali ziem rzadkich przeciwdziatajg kruchosci spowodowane;j siarkg [1, 2].

Z uwagi na to, ze postep w zakresie napeddéw lotniczych, jak réwniez urzadzen tech-
nologicznych dla potrzeb chemii i energetyki jest uzalezniony w gtéwnej mierze od rozwoju
zarowytrzymatych i zaroodpornych stopéw na osnowie niklu, kraje rozwiniete przezna-
czajg od kilkunastu lat na ten kierunek badan duze Srodki. W efekcie uzyskano znaczny
postep w tej dziedzinie. Wzrost wytrzymatosci na petzanie oraz temperatury eksploataciji
omawianych stopéw osigga sie przez:

- wykorzystanie rafinacji prézniowej w celu oczyszczenia granic ziaren z niskotopli-
wych wydzielen, zmniejszenie porowatosci i ilosci wtrgcen niemetalicznych w stopie;
wytapianie w prozni zapobiegajace utlenianiu sie pierwiastkéw, co umozliwia lepszg



regulacje zawartosci istotnych, a reaktywnych dodatkéw i zapobiega zwiekszaniu sie
zawartosci azotu w stopie podczas wytopu; zostaje zmniejszona zawarto$¢ pierwiast-
kéw szkodliwych; w rezultacie wytapiania w prézni uzyskuje sie znaczne zwiekszenie
zawartosci Al i Ti, co umozliwia zwiekszenie udziatu fazy y' w stopie;

- zastosowanie krystalizacji kierunkowej w celu otrzymania w stopie ziaren réwnole-
glych do kierunku dziatania naprezen;

- zastosowanie monokrystalizacji, czyli likwidacji granic ziaren;

- zastosowanie kierunkowego krzepniecia stopéw eutektycznych, przy ktérym zacho-
dzi wydzielanie sie jednej z faz eutektyki (weglikow, azotkéw) w postaci wtdkien row-
nolegtych do kierunku dziatania naprezen;

- umocnienie osnowy stopu dyspersyjnymi czastkami zwigzkéw (gtéwnie tlenkéw) po-
przez spiekanie niklu lub jego stopdw z drobnymi czastkami trwatych tlenkow;

- umocnienie osnowy stopu drutem wolframowym lub molibdenowym.

Zarowytrzymate i zaroodporne stopy niklu stosowane sg w temperaturze do 1100°C,
przy czym stopy odlewnicze mogg pracowa¢ w temperaturze wyzszej o 100—150°C
niz stopy przerabiane plastycznie. Zakres temperaturowy przerébki plastycznej stopéw
o duzej zawartosci Al i Ti jest jednak bardzo waski i znajduje sie tuz ponizej temperatury
solidus.

Wsréd nadstopow na osnowie niklu wyréznia sie nadstopy: obrabiane plastycznie,
stosowane w stanie odlanym i stopy krystalizujace kierunkowo lub monokrystalicznie.

Temperatura pracy stopéw odlewniczych jest o okoto 30°C wyzsza niz temperatu-
ra pracy stopdw przerabianych plastycznie. Jednokierunkowa krystalizacja podwyzsza te
temperature o dalsze 30°C, natomiast monokrysztaty mogg by¢ stosowane w jeszcze
wyzszej temperaturze.

Stopy odlewnicze zawierajg wiecej Al i Ti oraz majg dodatki Nb i Ta.

W stopach na topatki monokrystaliczne nie sg potrzebne pierwiastki stosowane
w celu modyfikacji granic ziaren, tj. C, B, Zr i Hf, dlatego stopy te podczas obrdbki cieplnej
mogag by¢ nagrzewane do wysokiej temperatury zapewniajacej catkowite rozpuszczenie
fazy v' bez obawy nadtopien.

Oprécz przemystu lotniczego, gdzie omawiane stopy znalazty gtéwnie swoje zasto-
sowanie, sg one wykorzystane w przemysle energetycznym i chemicznym do wyrobu cze-
Sci maszyn i urzadzen pracujacych w najciezszych warunkach (turbiny, przegrzewacze
pary, rurociagi transportujace, ruchome tasmy piecéw tunelowych itd.).

2. Obroébka cieplna polikrystalicznych stopéw niklu

Typowy rodzaj obrébki cieplnej, ktérej poddaje sie zarowytrzymate i zaroodporne
stopy na osnowie niklu, to utwardzanie wydzieleniowe. Polega ono na przesycaniu stopow
niklu poprzez wygrzewanie w temperaturze 1040—1230°C i chtodzeniu w powietrzu oraz
starzeniu w temperaturze 700—1000°C, zazwyczaj w czasie 8—16 godzin i chtodzeniu
w powietrzu.

Przesycanie powoduje rozpuszczenie sie cze$ci weglikéw i faz miedzymetalicznych
w osnowie. Z kolei w procesie starzenia powstajg dyspersyjne wydzielenia wyzej opisanej
fazy koherentnej y’ i weglikow réwnomiernie rozmieszczone w osnowie.

Wygrzewanie prowadzi sie w atmosferze obojetnej lub niekiedy w prézni. Celem
utwardzania wydzieleniowego jest otrzymanie struktury, w ktorej wielko$¢, ksztatt i sposob
rozmieszczenia faz umacniajgcych stop zapewni optymalne witasciwosci mechaniczne
i maksymalnie stabilng strukture w temperaturze eksploataciji.



Odlewnicze stopy niklu opracowane w latach 80. zesztego wieku zawierajg dodatki
tantalu i hafnu, ktére nie wystepowaty w stopach przerabianych plastycznie. Ich dodatki
wptywajg na strukture (tworzenie weglikow), lecz ich wptyw na temperature przesycania
oraz morfologie fazy y’ jest niewielki. Wptyw obrébki cieplnej przedstawiony zostanie na
przyktadzie dwéch klasycznych stopéw: Rene 77 (Udimet 700) oraz Inconel 738 [3].

Stop Rene 77 zawiera (% wag.): 52% Ni, 15% Cr, 15% Co, 4% Mo, do 0,5% Fe,

4,2% Al, 3,5% Ti oraz do 0,02% B; mozna obrabia¢ w dwdch nastepujacych wariantach:
a) przesycanie w temperaturze 1160°C przez 2 h, chtodzenie z piecem do temperatury
1085°C, chiodzenie w powietrzu do temperatury pokojowej, nastepnie starzenie

w temperaturze 760°C przez 16 h, chtodzenie w powietrzu;

b) wieloetapowy cykl sktadajgcy sie z nastepujgcych operac;ji:
- 1160°C/4 h, chtodzenie w powietrzu;
- 1085°C/4 h, chtodzenie w powietrzu;
- 925°C/24 h, chtodzenie w powietrzu;
- 760°C/16 h, chtodzenie w powietrzu.

Wtasciwosci stopu otrzymywane w wariancie ,b” sg wyzsze niz w wariancie ,a”.
W obu przypadkach faza y rozpuszcza sie w 1140°C, lecz poczatek wydzielania ma
miejsce w temperaturze 1100°C.

Wolne chtodzenie w wariancie ,a” powoduje tworzenie matej ilosci duzych wydzielen
v zarodkujgcych powyzej 1085°C. Znaczna ilo$¢ drobnych wydzielen y' powstaje podczas
16-godzinnej obrobki w temperaturze 760°C. Obrdbka ta daje doskonatg plastycznos$é,
lecz nie najwyzszag wytrzymato$¢ na petzanie.

Obrdbka wedtug wariantu ,b” (szybkie chtodzenie z temperatury przesycania) daje
mozliwos¢ tworzenia duzej ilosci czastek fazy y wzrastajgcej wolno, jednak w czasie
4 godzin wytrzymania w temperaturze 1085°C wydzielenia fazy y wzrastajg, przez co
powstaje pewna ilo$¢ srednich i duzych wydzieleh. Proces wydzielania y’ zachodzi gtéwnie
w temperaturze 925 oraz 760°C [3].

Stop Inconel 738 zawiera (% wag.): 61% Ni, 16% Cr, 8,5% Co, 1,75% Mo, 2,6%
W, do 0,5% Fe, 3,4% Al, 3,4% Ti, 0,9% Nb, 1,75% Ta. Stosuje sie nastepujacg obrébke
cieplng tego stopu:

- przesycanie: 1125°C/2 h, chtodzenie w powietrzu;
- starzenie: 840°C/24 h, chtodzenie w powietrzu.

Obrébka ta nie powoduje rozpuszczania fazy y'. Oprocz duzych, nieregularnych
wydzielen, wystepuja rowniez drobne wydzielenia tej fazy powstajace w temperaturze
840°C.

Starzenie w temperaturze 1055°C powoduje tworzenie drobnych wydzielen fazy y’
o regularnym ksztaicie. Stosujgc temperature starzenie 925°C, uzyskuje sie réwnomierne
wydzielenia fazy y'. Dla tego stopu jednak optymalne wiadciwosci otrzymuje sie w procesie
obrébki cieplnej prowadzonej odpowiednio w temperaturze 1125 oraz 840°C [3].
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3. Zaplanowany zakres préb i badan

Badaniom poddano stop typu Inconel 740. Wytop przeprowadzono w piecu proz-
niowym Kopp, w tyglu o pojemnosci 40 kg i wytozeniu obojetnym. Stosowano atmosfere
gazu obojetnego (argon). Metal zalewano do formy ceramicznej z krzemianem etylu jako
spoiwem. Modelami byty watki o srednicy 20 mm i dlugosci 300 mm.

Przebieg wytopu byt nastepujacy:

- do zimnego tygla zatadowano nikiel, chrom, kobalt oraz molibden,
- do komory form wstawiono pojemnik z formg ceramiczna,

- wsad grzano w atmosferze powietrza,

- po roztopieniu dodano zelazoniob, mangan oraz wapniokrzem,

- wiaczono pompy prézniowe — proznia rzedu 102 mbar,

- naprowadzono atmosfere argonowa,

- kapiel doprowadzono do temperatury 1600°C,

- dodano cyrkon, tytan oraz aluminium,

- pobrano probke do badania sktadu chemicznego stopu,

- forme zalano w komorze topienia bezposrednio z pieca.

Wyniki analizy termicznej krzepngcego stopu typu Inconel 740 zamieszczono na
rysunku 1. Byty one pomocne przy doborze parametréw obrébki cieplnej.
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Rys. 1. Urzgdzenie pomiarowe oraz wybrane wyniki analizy termicznej krzepngcego stopu typu
Inconel 740

Fig. 1. Measuring device and selected results of thermal analysis of the solidifying Inconel 740
type alloy
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4. Obrébka cieplna

Z odlanych wlewkéw stopu typu Inconel 740 wycieto prébki w celu przeprowadzenia
na nich obrobki cieplne;.

Prébke oznaczong symbolem ,L” pozostawiono w stanie odlanym, pozostate 5
prébek poddano operacji przesycania w piecu sylitowym typu KS 400/10. Parametry
przesycania dla wszystkich prébek byty jednakowe: nagrzewanie z piecem, wytrzymanie
w temperaturze 1200°C/3 h, konwekcyjne chtodzenie w spokojnym powietrzu. Z prébek
stopu poddanych przesycaniu oddzielono jedng prébke i oznaczono jg symbolem ,P”.

Pozostate 4 probki oznaczone odpowiednio ,A”, ,B”, ,C” i ,D” poddano ré6znym
wariantom operacji starzenia.

Operacje starzenia przeprowadzono w piecu retortowym typu Multitherm N 41/M
w atmosferze argonu. Parametry zabiegu starzenia byty nastepujace:

- wariant ,A”: nagrzewanie z piecem, wytrzymanie w temperaturze 1100°C/8 h,
konwekcyjne chtodzenie w spokojnym powietrzu,

- wariant ,B”: nagrzewanie z piecem, wytrzymanie w temperaturze 950°C/12 h,
konwekcyjne chtodzenie w spokojnym powietrzu,

- wariant ,C”: nagrzewanie z piecem, wytrzymanie w temperaturze 850°C/16 h,
konwekcyjne chtodzenie w spokojnym powietrzu,

- wariant ,D”: nagrzewanie z piecem, wytrzymanie w temperaturze 650°C/30 h,
konwekcyjne chtodzenie w spokojnym powietrzu.

Czas i temperatura procesu starzenia byly tak dobierane, aby zachowac ciggtos¢
zmian tych parametréw. Przedstawiono to na rysunku 2.

T, °C 1200

A

1000 \~ B
\\ .

e0e \\
N)
'Y
600
400
0 5 10 15 20 25 30 35

t, h
Rys. 2. Parametry starzenia probek ,A”, ,B”, ,C”i,D”

Fig. 2. Parameters of the aging process of ,A”, ,B”, ,C”and ,D” samples
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Tak obrobione cieplnie prébki poddano badaniom twardosci twardosciomierzem
Wolpert DJA metodg Brinella — HBS 2,5/187,5/15.

Po wykonaniu pomiaréw twardosci i analizie wynikéw, prébke ,L” poddano odpreza-
niu: nagrzewanie z piecem, wytrzymanie w temperaturze 500°C/1 h, powolne studzenie
z piecem do temperatury otoczenia (oznaczenie ,L ") w piecu retortowym typu Multitherm
N 41/M w atmosferze argonu. Po wykonaniu pomiaru twardo$ci na tej probce powtérzono
proces odprezania, stosujac temperature 700°C/1 h (oznaczenie ,L,").

Wykonano réwniez dodatkowe warianty obrébki cieplnej prébek ,C” i ,P” w piecu
retortowym typu Multitherm N 41/M w atmosferze argonu:

- wariant ,E”: nagrzewanie z piecem probki ,C”, wytrzymanie w temperaturze 850°C/

16 h, konwekcyjne chtodzenie w spokojnym powietrzu (oznaczenie ,CE”),

- wariant ,F”: nagrzewanie z piecem probki ,P”, wytrzymanie w temperaturze 850°C/

32 h, konwekcyjne chtodzenie w spokojnym powietrzu (oznaczenie ,PF”).

Uzyskane wyniki pomiaréw twardosci poszczegoélnych probek zestawiono w tabeli 1.

Tabela 1. Wyniki pomiaréw twardo$ci poszczegdlnych probek
Table 1. The results of hardness measurements taken on individual samples

Twardos¢
Oznaczenie HBS 2,5/187,5/15
prébki Pojedynczy Wartos¢
pomiar srednia
L 249 | 246 | 239 245
500 249 | 252 | 257 253
L 266 | 263 | 269 266

P 184 | 180 | 184 183
A 184 | 179 | 182 182
B 189 | 193 | 182 188
C
D

205 | 278 | 272 282
272 | 282 | 260 271
CE 260 | 260 | 260 260
PF 275 | 266 | 269 270

5. Badania metalograficzne

Prébki oznaczone odpowiednio symbolami: L, ,P”, ,A”, ,B”, ,C”, ,D”, a nastepnie
.CE” i ,PF" oraz ,L " poddano badaniom metalograficznym.

Obserwacje mikroskopowe i zdjecia zostaly wykonane w Zespole Akredytowanych
Laboratoriow Badawczych Instytutu Odlewnictwa za pomoca mikroskopu metalograficz-
nego AXIO OBSERVER ZIM na zgtadach metalograficznych, przygotowanych zgodnie
z instrukcjg nr TBM/001. Do ujawnienie mikrostruktury zastosowano odczynnik BWII do
trawienia selektywnego wedtug [4], ktéry barwi austenit (ujawniajac mikrosegregacije)
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oraz faze y' (na niebiesko). Nie barwi weglikéw. Wybrane obrazy mikrostruktury zamiesz-

czono na rysunkach 3—11.

Przeprowadzono réwniez pomiary mikrotwardosci osnowy. Wykonano je za pomocg
mikrotwardo$ciomierza Hanemanna, zamontowanego na mikroskopie optycznym

Neophot 2. Kazdorazowo wykonywano 3—5 pomiaréw przekatnej odcisku, zwiekszajgc

ich ilos¢ w przypadku znacznego rozrzutu wynikéw. Wyniki tych pomiaréw zamieszczono

w tabeli 2.

Tabela 2. Wyniki pomiaréw mikrotwardosci

Table 2. The results of microhardness measurements

Oznaczenie prébki

Mikrotwardos¢
HVO0,5

320

330

304

308

243

345

418

360

308

Mikrostruktura stopu typu Inconel 740

probka ,L”
stan odlany

brak weglikéw pierwotnych typu MC (TiC, NbC),
znaczna ilos¢ duzych rozmiaréw  weglikow
wtornych typu M,,C, badz M,C - glownie na
granicach ziaren,

wokot weglikéw obszary osnowy o dwufazowym
charakterze (y/y’- ?).

Rys. 3. Mikrostruktura probki ,L”

Fig. 3. Microstructure of sample ,L”
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Mikrostruktura stopu typu Inconel 740

probka ,L,,"
stan odlany, odprezony
w temperaturze 500°C, a nastepnie 700°C

- mikrostruktura stopu analogiczna jak w przypadku
stanu odlanego bez odprezenia,

- widoczne  poczatki  procesu  rozpuszczania
weglikéw wtérnych z zachowaniem dwufazowych
obszaréw osnowy wokét tych wydzielen.

Rys. 4. Mikrostruktura prébki L, .~

700

Fig. 4. Microstructure of sample wLroo”

Mikrostruktura stopu typu inconel 740

prébka ,P”
przesycenie: 1200°C/3 h/powietrze

znaczne rozpuszczenie wydzieleri weglikowych,
zanik dwufazowych obszaréw osnowy wokoét tych
wydzielen,

duzy rozrost ziaren osnowy.

Rys. 5. Mikrostruktura probki ,,P”

Fig. 5. Microstructure of sample ,P”
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Mikrostruktura stopu typu /Inconel 740

prébka ,A”
przesycanie: 1200°C/3 h/powietrze
starzenie: 1100°C/8 h/powietrze

- mikrostruktura stopu analogiczna jak w przypadku
stopu tylko przesycanego,
- wigksza ilo$¢ drobnych wydzieleri weglikowych.

Rys. 6. Mikrostruktura probki ,A”

Fig. 6. Microstructure of sample ,A”

Mikrostruktura stopu typu Inconel 740

probka ,B”
przesycanie: 1200°C/3 h/powietrze
starzenie: 950°C/12 h/powietrze

- mikrostruktura stopu analogiczna jak w przypadku
stopu tylko przesycanego oraz stopu starzonego
950°C/12 h/powietrze,

- mniejsza fluktuacja chemiczna osnowy (bardziej
réwnomierne zabarwienie).

Rys. 7. Mikrostruktura prébki ,,B”

Fig. 7. Microstructure of sample ,B”
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Mikrostruktura stopu typu Inconel 740

probka ,B”
przesycanie: 1200°C/3 h/powietrze
starzenie: 850°C/16 h/powietrze

- dwufazowy charakter osnowy w catej objetosci,
- poréwnywalny udziat poszczegélnych faz
w osnowie sugeruje eutektyke y/y’.

Rys. 8. Mikrostruktura prébki ,,C”

Fig. 8. Microstructure of sample ,,C”

Mikrostruktura stopu typu Inconel 740

probka ,D”
przesycanie: 1200°C/3 h/powietrze
starzenie: 650°C/30 h/powietrze

- mikrostruktura analogiczna jak w przypadku stopu
tylko przesycanego:

- nie wystepuje dwufazowy charakter osnowy

- liczne bardzo drobne wydzielenia weglikowe
réwnomiernie roztozone,

- rozro$niete ziarna.

Rys. 9. Mikrostruktura probki ,,D

Fig. 9. Microstructure of sample ,D”
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Mikrostruktura stopu typu Inconel 740

prébka ,CE”
przesycanie: 1200°C/3 h/powietrze
starzenie: 1: 850°C/16 h/powietrze

+
starzenie: 2: 850°C/16 h/powietrze

- mikrostruktura stopu analogiczna jak w przypadku
stopu  starzonego 850°C/16  h/powietrze -
dwufazowy  charakter ~ osnowy  (wyrazniej
zaznaczony),

- mniejsza ilos¢ wydzieleri weglikowych.

Rys. 10. Mikrostruktura probki ,CE”

Fig. 10. Microstructure of sample ,CE”

Mikrostruktura stopu typu Inconel 740

probka ,PF”
przesycanie: 1200°C/3 h/powietrze
starzenie: 850°C/32 h/powietrze

- mikrostruktura stopu analogiczna jak w przypadku
stopu  starzonego 850°C/16  h/powietrze -
dwufazowy charakter osnowy (mniej wyrazniej
zaznaczony),

- mniejsza ilo$¢ wydzieleri weglikowych.

Rys. 11. Mikrostruktura prébki ,,PF”

Fig. 11. Microstructure of sample ,PF”
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6. Pomiary wytrzymatosci na rozcigganie

Po ocenie struktury i analizie wynikdw pomiaréw twardosci zdecydowano, ze mate-
riat do pomiaru wytrzymatosci na rozcigganie zostanie poddany przesycaniu w piecu
sylitowym typu KS 400/10. Parametry przesycania: nagrzewanie z piecem, wytrzymanie
w temperaturze 1200°C/3 h, konwekcyjne chtodzenie w spokojnym powietrzu. Nastepnie
prébki poddane zostang operacji starzenia w piecu retortowym typu Multitherm N 41/M
w atmosferze argonu wedtug opisanego wczesniej wariantu ,C”. Pomiaréw dokonano
zgodnie ze znormalizowang statyczng proba rozciggania [5, 6]. Badania prowadzono
w temperaturze pokojowej (20°C) oraz w temperaturze podwyzszonej (500°C, 700°C
i 800°C). Badaniom tym poddano zaréwno stop typu Inconel 740, jak tez w celach porow-
nawczych walcowang stal zarowytrzymatg X6CrNiTiB18-10. Uzyskane wyniki zestawiono
w tabeli 3, a graficznie przedstawiono na rysunku 12.

Tabela 3. Wyniki pomiarow wytrzymatosci

Table 3. The results of mechanical tests

Temperatura Wytrzymatos$¢ na rozcigganie
badania R.. MPa
T, °C Inconel 740 | X6CrNiTiB18-10
20 686 699
500 601 450
700 525 300
800 463 197

800
" \
" \ \
" \
400
o Inconel 740
\ —8— X6CrNTIB18-10
300 \
200

100

Wytrzymatos¢ na rozcigganie, MPa

0 T T T T T T T T 1
0 100 200 300 400 500 600 700 800 900

Temperatura badania, °C

Rys. 12. Porébwnanie wytrzymato$ci stopu typu Inconel 740 i stali zarowytrzymatej gatunku
X6CrNiTiB18-10 w zaleznosci od temperatury badania

Fig. 12. Strength comparison for the Inconel 740 type alloy and creep-resistant X6CrNiTiB18-10
steel in function of the test temperature
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7. Analiza wynikoéw i wnioski

Przeprowadzone operacje cieplne (przesycanie i starzenie) wykazaty istotny wptyw
na strukture badanego stopu typu Inconel 740 oraz na jego twardos¢ i mikrotwardosé
osnowy austenityczne;.

W stanie odlanym (prébka ,L” — rys. 3) nie zaobserwowano wydzielen weglikow
pierwotnych typu MC (TiC, NbC). Stwierdzono natomiast znaczng ilos¢ duzych
rozmiarow weglikow wtornych (typu M,,C,, M.C, badz M,C), ktore wydzielity sie gtownie
na granicach ziaren. Woko6t nich osnowa ma charakter dwufazowy. Przypuszcza
sie, ze mogg to byé obszary, w ktorych wydzielita sie znaczna ilos¢ koherentnej
z austenitem fazy y’. Moze o tym $wiadczy¢ tez wykonana analiza termiczna (rys. 1).
W zakresie temperatury okoto 1050°C zaobserwowano bowiem nieznaczny efekt cieplny
wynikajacy by¢ moze z krystalizacji tej fazy. Odprezanie probki ze stanu odlanego
w temperaturze 500 i 700°C nie spowodowato spodziewanego obnizenia twardosci,
a wrecz przeciwnie zaobserwowano niewielki jej wzrost (prébki L. " i ,L,," — tab. 1)
wynikajacy prawdopodobnie z rozpoczecia juz w tych warunkach procesu rozpuszczania
wtornych wydzielen weglikowych oraz ze wzgledu na krétki czas i maty wspétczynnik
dyfuzji — lokalne przesycenie umacniajgce roztworowo osnowe, ktoérej mikrotwardo$c
rowniez nieznacznie wzrosta (probka L, " — tab. 2).

Przesycanie (probka ,P” — rys. 5) spowodowato znaczne rozpuszczenie wydzielen
weglikowych i zanik dwufazowych obszaréw osnowy. Duzy rozrost ziaren potwierdza
brak wydzieleh weglikéw pierwotnych w strukturze wyjsciowej. Wegliki te, rozpoczynajac
krzepniecie stopu, sg zarodkami ziaren osnowy i ograniczajg ich rozrost takze w trakcie
obrébki cieplnej. Rozpuszczenie weglikdw wtérnych spowodowato znaczne zmniejszenie
twardosci stopu. Duzy wspétczynnik dyfuzji w wysokiej temperaturze przesycania (1200°C)
umozliwit ujednorodnienie chemiczne osnowy, co ograniczyto utwardzenie roztworowe,
stad zaobserwowany niewielki spadek jej mikrotwardosci (prébka ,P” — tab. 2).

Starzenie stopu tak w temperaturze 1100°C, jak i 950°C (probki ,A” i ,B” — rys.
6 i 7), nie wptyneto w zauwazalny sposdb na jego mikrostrukture. Mozna wnioskowac,
ze w obu przypadkach temperatura byta na tyle wysoka, ze duza rozpuszczalnosc
dodatkéw stopowych w tych warunkach nie prowadzita do zintensyfikowania procesow
wydzieleniowych. Potwierdzajg to pomiary twardosci (tab. 1). Zaréwno probka ,P” (tylko
przesycana), jak tez prébki starzone w temperaturze 1100°C (prébka ,A”) i 950°C (probka
,B”) wykazujg analogiczng twardos¢ (182—188 HB). Mikrotwardos¢ osnowy w probkach
P i ,A” jest rowniez podobna (odpowiednio 304 HV i 308 HV). Mniejsza mikrotwardosc¢
osnowy w probce ,B” (243 HV) moze wynikaé ze stosunkowo dtugiego czasu starzenia
(12 h), w wyniku ktérego, przy jeszcze wysokiej temperaturze tego procesu, nastgpito
dalsze ujednorodnienie chemiczne stopu obnizajace naprezenia strukturalne. Swiadczg
o tym tez zdjecia metalograficzne wykonane technikg kolorowego trawienia (rys. 5-7).
W prébce ,B” nie ma tak znacznych réznic w kolorze osnowy, jak w probkach ,P” i ,A”,
ktore wynikajag z segregaciji sktadnikow stopowych. W probce ,B” mozna ponadto odnalez¢
pojedyncze drobne wegliki wewnatrz ziaren austenitu, ktére wydzielajgc sie w trakcie
starzenia zubozajg osnowe z dodatkéw stopowych, co réwniez ogranicza naprezenia
strukturalne (umocnienie roztworowe).

W przypadku starzenia prébki ,C” w temperaturze 850°C w istotny sposéb zmienita
sie mikrostruktura osnowy (rys. 8). Wykazuje ona w catej swej objetosci charakter
dwufazowy zblizony do lokalnych obszaréw wystepujacych w stopie w stanie odlanym
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(prébka ,L”), przy wiekszym stopniu rozdrobnienia faz tworzacych te strukture. Udziat
objetosciowy poszczegdlnych faz jest porownywalny. Przypuszczalnie jest to eutektyka
v/y’. To umocnienie osnowy koherentng fazg y’ spowodowato wzrost jej mikrotwardosci do
345 HV i twardo$ci catego stopu do 282 HB. Podobny charakter wykazuje mikrostruktura
prébek ,CE” i ,PF” (rys. 10, 11) starzonych réwniez w temperaturze 850°C, ale przez
dwukrotnie diuzszy czas w sposob ciggty (prébka ,,PF”) lub dwuetapowy (probka ,,CE”).
Ich twardosc jest nieco mniejsza niz probki ,C”. Spowodowane to moze byc¢ faktem, ze
przy zdecydowanie dtuzszym czasie starzenia w wiekszym zakresie nastgpit proces
rozpuszczania weglikéw wtérnych, zmniejszajgc tym samym twardosé stopu. Roézne
wartosci mikrotwardo$ci osnowy préobek ,C”, ,CE” i ,PF” wynika¢ mogq z réznego udziatu
objetosciowego faz y i v’ w osnhowie.

W prébce ,D” starzonej w temperaturze 650°C, mimo zastosowania diugiego czasu
tego zabiegu (30 h), nie zaobserwowano wydzielen osnowy o charakterze dwufazowym
(rys. 9). Temperatura 650°C jest wiec zbyt niska, aby faza y mogta intensywnie
zarodkowac i wzrastaé. Twardo$¢ prébki ,D” (271 HB) jest nieco mniejsza niz prébki ,,C”
(282 HB) ze wzgledu na brak fazy y’, ale gtéwnie z powodu mniejszej ilosci dyspersyjnych
wydzielen weglikowych. Zastanawiajgca jest natomiast najwieksza ze zmierzonych
w badanych probkach (tab. 2) mikrotwardosé osnowy (418 HV). Przyczyne tego faktu
mozna upatrywa¢ w tym, ze nastapit tu znaczny wzrost naprezern wewnetrznych fazy
vy wynikajacy ze skionnoéci do wydzielania z niej koherentnej fazy y’. Prawdopodobnie
w temperaturze 650°C energia swobodna stopu jest mniejsza niz potrzebna do
zarodkowania i wzrostu tej fazy, a wspoétczynniki dyfuzji sg zbyt mate, aby proces ten
mogt efektywnie przebiegac. Stosujac pewng analogie, mozemy tu mie¢ do czynienia
z czyms$ w rodzaju ,skurczéw porodowych”, a ewentualne wydzielenia fazy y’ sg zbyt
mate (wielkosci kilku nm), aby mogty by¢ obserwowane technikg mikroskopii optycznej.

W celu potwierdzania opisanych hipotez przewiduje sie przeprowadzenie dalszych
badan przy wykorzystaniu specjalistycznej aparatury metaloznawcze;.

Podsumowujgc wyniki powyzszych badan, stwierdzono, ze najwieksze umocnienie,
a wiec wzrost twardosci stopu — uzyskano, stosujgc przesycanie w temperaturze
1200°C przez 3 h, a nastepnie starzenie w temperaturze 850°C przez 16 h (wariant ,C”
zastosowanej obrébki cieplnej). Dlatego do oceny witasciwosci wytrzymatosciowych (R )
badanego stopu typu Inconel 740 wykonane prébki wytrzymatosciowe obrabiano cieplnie
wedtug tego wariantu. Uzyskane w réznej temperaturze (20, 500, 700 i 800°C) wyniki
badan wytrzymato$ci na rozcigganie wykazaty (rys. 12), ze odlewany nadstop niklu typu
Inconel 740 jest znacznie bardziej wytrzymaty niz walcowana stal Zarowytrzymata gatunku
X6CrNiTiB18-10. W temperaturze 800°C stop wykazat wytrzymatos¢ R ponad 460 MPa,
natomiast poréwnywalna stal Zarowytrzymata — ponizej 200 MPa. Tak wiec stosowanie
w wysokiej temperaturze odlewéw z nadstopdw niklu w miejsce konstrukcji stalowych
moze w znacznym stopniu ograniczy¢ mase poszczegoélnych elementow.

Nadstopy niklu sg klasycznym przyktadem umacniania osnowy dyspersyjnymi
czastkami drugiej fazy. Kluczowym sktadnikiem ich struktury jest, jak opisano wczesnie;j,
koherentna faza y' (Ni, Fe),Al). We wspotczesnym superstopie moze by¢ 60—85%
objeto$ciowych tej fazy. Nikiel jest tu swoistym spoiwem taczgacym wydzielenia fazy v’
(rys. 13).

20



Rys. 13. Wydzielenia koherentnej fazy y’ w nadstopach niklu [7]

Fig. 13. Precipitates of the coherent y’ phase in nickel superalloys [7]

Jednym z gtéwnych zagadnien badawczych nad tymi stopami jest dobor parametrow
ich obrobki cieplnej w celu uzyskania maksymailnej ilosci fazy y' o odpowiedniej morfologii
wydzielen. Wytrzymatos¢ tej fazy rosnie wraz z temperatura. Z punktu widzenia zarowy-
trzymatos$ci stopu najbardziej korzystne sg dyspersyjne wydzielenia szescienne, a mniegj
korzystne sferoidalne. Najmniej pozadane z tego punktu widzenia sg duze wydzielenia
pltytkowe. Na te morfologie, oprécz sktadu chemicznego, najistotniejszy wptyw ma rodzaj
i parametry stosowanej obrobki cieplne;.
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