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1. WSTEP

Wsrod tworzyw metalicznych wspédczesnej techniki zarowytrzymate stopy
niklu, okreslane réwniez jako nadstopy na osnowie niklu typu *Nimonic",
zajmuje miejsce szczego6lne. Wprowadzone do produkcji z poczetkiem bieze-
cego stulecia, w latach po Il wojnie Swiatowej weszdty w okres intensywne-
go rozwoju. 1 chociaz obecnie pod wzgledem zarowytrzymatosci ustepuje nie-
ktérym stopom metali trudnotopliwych - molibdenu, wolframu, niobu i tan-
talu, to jednak nadal stanowie unikalne tworzywo metaliczne na 4opatki i
kierownice turbin gazowych, pracujece w temperaturach od 850 do 1050°C.
Decyduje o tym nieosiegalne w innych stopach korzystne zespolenie Zzarowy-
trzymatosci i zaroodpornosci z odporncscie na zmeczenie cieplne i1 kruche
pekanie w podwyzszonych temperaturach jak réwniez inne, korzystne wkasno-
Sci fizykochemiczne.

W kilkudziesiecioletnim okresie rozwoju zarowytrzymate stopy niklu prze-
szty kilka faz ewolucji w zakresie skfadu chemicznego oraz technologii wy-
twarzania i przetwarzania, w wyniku czego mozna obecnie wyodrebnié¢ nieja-
ko trzy generacje tych tworzyw.

Do pierwszej generacji naleze stopy przerabialne plastycznie, nadajece
sie do pracy w temperaturach dochodzecych do 900°C; do drugiej - stopy od-
lewnicze o temperaturze pracy od 900 do 1000°C; do trzeciej generacji moz-
na zaliczy¢ réwnoczesnie stopy rozpylane (np. metode REMX”), a nastepnie
formowane w spieki o odpowiednim ksztalcie, jak 1 stopy eutektyczne, od-
lewane w warunkach umozliwiajecych zorientowane krystalizacje i otrzyma-
nie tzw. kompozytéw "in situ'. Elementy turbin gazowych wytwarzane na ba-
zie stopow Ni trzeciej generacji moge pracowa¢ w temperaturach od 950 do
1050°C.

Zarowytrzymate odlewnicze stopy niklu z chromem uzupednione pierwiast-
kami, ktére powoduje wzrost wytrzymatosci na pelzanie, moge stanowié¢ two-
rzywo na elementy turbin gazowych, pracujece w temperaturach o ok. 100-
-150 C wyzszych, niz podobne stopy przerabiane plastycznie, co zgodnie z
prawami termodynamiki pozwala znacznie zwiekszy¢ moc i sprawno$¢ samych
turbin. Zapotrzebowanie na te grupe stopéw, wynikajece gtbébwnie 2z rozwoju
lotnictwa turbo-odrzutowego, jest podyktowane takze postepem w zakresie
konstruowania maszyn i urzedzen technologicznych, zwkaszcza za$ dla po-
trzeb chemii i energetyki. Dzieje sie tak dlatego, gdyz w miare unowoczes-
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niania maszyn i urzedzen technologicznych obserwuje sie wzrost ich para-
metréw roboczych - temperatury, cisnienia i predkosci. Wzrost sn wysuwa
nowe, zwiekszone potrzeby jakosciowe w zakresie materiatéw pracujacych w
podwyzszonych temperaturach.

Krajowy przemyst nie wytwarza zarowytrzymaktych stopéw niklu ani do
przerdbki plastycznej, ani tez dla celéw odlewniczych, opierajec sie z
koniecznosci na imporcie poédfabrykatéw hutniczych. Opanowanie wiec w Pol-
sce produkcji wkasnych odlewniczych stopéw typu "NIMONIC* staje sie zatem
piln$ koniecznosci? zaréwno z uwagi na potrzebe pedniejszego dostosowania
whasnosci tych tworzyw do potrzeb naszego przemystu, jak i ze wzgledu na
ich strategiczne znaczenie. Ponadto wytwarzanie Zzarowytrzymatych stopow
niklu moze sta¢ sie nosnikiem postepu technicznego i technologicznego dla
szeregu innych dziadéw inzynierii materiatowej.



2. AKTUALNY STAN ZAGADNIENIA

2.1. Uwagi ogolne

Przydatnos¢ tworzyw metalicznych do pracy w podwyzszonych temperatu-
rach okreslona jest ich zarotrwatoscie, tj. zespoleniem wkasnosci che-
micznych - zaroodpornos¢ oraz mechanicznych - zarowytrzymatos¢. O ile Jsd-
nak zaroodpornos$¢ stopéw pozostaje w prostej zaleznosci od zawartosci do-
datkéw stopowych, o tyle whkasnosci zarowytrzymate zaleze gtbéwnie od czyn-
nikéw fizycznych i strukturalnych determinujacych mechanizmy umocnienia w
podwyzszonych temperaturach, co warunkowane jest zaréwno skdadem chemicz-
nym jak i technologie.

Pod pojeciem zarowytrzymatosci kryje sie obecnie szeroka gama mecha-
nicznych wkasnosci i cech materiatéw, w tym przede wszystkim wytrzymatosé
na pedzanie oraz na zmeczenie cieplne i cieplno-mechaniczne jak roéwniez
whasnosci ciegliwe, okreslajace odpornos¢ materiatu na kruche pekanie w
podwyzszonych temperaturach.

Zaréwno procesy pedzania jak i dekohezji w podwyzszonych temperaturach
zaleze od wystepujecych w materiale mechanizméw dyslokacyjnych warunkowa-
nych czynnikami mechanicznymi — stanem naprezen oraz od zjawisk aktywowa-
nych cieplnie, tj. dyfuzji. W warunkach obrébki cieplnej lub pracy stopoéw
zarowytrzymatych moze zaistnie¢ sytuacja, gdy struktura zmienia sie ko-
rzystnie z punktu widzenia mechanizmu dyslokacyjnego, a niekorzystnie w
odniesieniu do mechanizmu dyfuzyjnego lub na odwrot.

Oak juz wspomniano, zarowytrzymatosS¢ tworzywa metalicznego okreslona
jest catym zespotem czynnikéw Fizykochemicznych i strukturalnych [I]. Do
cech i1 charakterystyk fizykochemicznych wpdywajecych w istotny sposob na
zarowytrzymatos¢ zalicza sie [2, 3] :

1. Stan energetyczny sieci krystalicznej roztworu statego 1 faz tworze-
cych wydzielenia.

2. Wspotczynnik samodyfuzji podstawowego skdadnika stopéw oraz dyfuzji
dodatkéw stopowych w jego sieci.

Oak z tego wynika, zarowytrzymatosS¢ stopow pozostaje w Scistym zwiezku
z ich parametrami termodynamicznymi, okreslajecymi wzajemne oddziatywania
miedzy s tomami stopéw zardéwno w stanie ciekdym Jak i stakym.

Sposrod wielu czynnikéw strukturalnych, wpdywajecych na zarowytrzyma-
+os¢ stopoéw, jako najwazniejsze mozna wymienié¢ [I] :

1. Stabilnos$¢ roztworu statego (osnowy) oraz predkos¢ zarodkowania 1 wzro-
stu faz bedecych produktami jego rozpadu.



2. 11os¢ i rodzaj defektéw strukturalnych oraz ich wzajemne oddziatywanie,
a takze ich oddziatywanie z atomami pierwiastkéw stopowych.

3. Wielko$¢ ziarn roztworu statego oraz fizykochemiczny stan i rozwinie-
cie powierzchni ich granic (tj. "ddugos¢" granic).

4. Rodzaj, ilos¢ i morfologia wydzielen faz dodatkowych oraz ich oddzia-
+ywanie z osnowe w podwyzszonych temperaturach.

Wymienione czynniki zaleze zaréwno od skkadu chemicznego jak i od pa-
rametréow proceséw technologicznych, w tym gdéwnie warunkéw krystalizacji
i obrobki cieplnej. Zmieniajec te parametry mozna zatem wpkywaé¢ zardéwno
na strukture jak i zwiezane z nie fizykochemiczne charakterystyki stopow.

W badaniach zarowytrzymatosci szczegélne znaczenie posiada okreslenie
roli granic ziarn w procesach pedzania i dekohezji w podwyzszonych tempe-
raturach. Analizujec wpbtyw na zarowytrzymatosS¢ zabiegébw modyfikacji sto-
péw o strukturze jednorodnej (jednofazowej) i niejednorodnej (wielofazo-
wej), badacze radzieccy doszli do nastepujecych konkluzji [2, 3] :

Ze wzrostem temperatury rosnie ilos¢ przemieszczajecych sie dyslokacji
i zwieksza sie predkos¢ tego procesu w ziarnach roztworu statego, w wyni-
ku czego zarowytrzymatos¢ stopéw spada. Im bardziej jednorodna struktura,
tj. im mniej w sieci roztworu statego atoméw obcych, tym *katwiej przemie-
szczaje sie dyslokacje. Stabilnos$¢ jednorodnych stopéw zalezna  jest od
tzZw. 'réwnowagowej' Sredniej wielkosci ziarna, ktéra zostata ustalona w
najwyzszej temperaturze, przy stosunkowo powolnej krystalizacji odlewu. Po-
niewaz Srednia wielkosS¢ ziarna w mirkostrukturach stopéw modyfikowanych
jest znacznie mniejsza od ‘‘rownowagowej'', dlatego przy podgrzewaniu tych
stopéw bardziej jest zauwazalny wzrost ziarn roztworu stalego. Stwierdzo-
no, ze okolicznos¢ ta jest jedne z przyczyn obnizonej zarowytrzymatosci
stopow modyfikowanych [2]. Ma to miejsce oczywiscie w stopach jednorod-
nych o niewielkiej zawartosci dodatkéw stopowych. Natomiast w stopach zdo-
zonych, nie zawierajecych niskotopliwych pierwiastkéw o duzym wspétczyn-
niku dyfuzji w sieci osnowy, w miare wzrostu niejednorodnosci struktury
rola granic ziarn maleje, a gtdéwnym czynnikiem decydujecym o wzroscie za-
rowytrzymatosci jest umocnienie granic miedzyziarnowych rozgatezionymi cze-
stkami trwakych wydzielen.

2.2. Charakterystyka sk¥adu chemicznego

Stosowane obecnie zarowytrzymate stopy niklu, okreslane Jako nadstopy,
odbiegaja znacznie swoim skdfadem chemicznym od ich pierwowzoru,ktérym byd
stop NIMONIC 80, zawierajecy 80% Ni i 20% Cr [4]. Stopy te znane pod roéz-
nymi nazwami Ffirmowymi, tworzece trzy duze grupy gatunkéw - Nimonic, In-
conel i Nimocast, zawieraje w swym skkadzie chemicznym od 10 do 18 gkéw-
nych dodatkéw stopowych w ilosciach i proporcjach zmieniajecych sie w bar-
dzo szerokich granicach. Maksymalne zawartosci poszczegélnych dodatkéw



okreslone w przyblizeniu, sa nastepujace [4, 5, 6]: 0,20% C; 1,5% Si;
1,0% Mnj 0,5% Cu; 20% Fe; 40% Cr; 5% Ti; 6,5% Al; 29% Co; 10,5% Mo; 11%W;
7% Nb; 5,25% Ta; 1,5% Hf; 1,2% V; 0,2% B; 0,6% Zr oraz 0,05% Mg. Na ogét
stosowane obecnie zarowytrzymate stopy niklu zawieraja: 0,1-0,15% C; 10-
-20% Cr; ok. 8% (Al + Ti), do kilku procent Mo, W, Nb 1 Ta, a ponadto mi-
krododatki boru i cyrkonu [4].

Wszystkie pierwiastki wchodzace w sk#ad nadstopéw na osnowie niklu moz-
na podzieli¢ na 3 zasadnicze grupy [6]-

Pierwszg grupe stanowie pierwiastki tworzace osnowe stopu, ktoérg jest
faza f o sieci regularnej ptasko-centrycznej Al. Sa to pierwiastki przy-
nalezne do grup V, VI i VIl uk¥adu okresowego, w tym gtébwnie: Co, Fe, Cr,
Mo, W i V. Grupa 1l obejmuje pierwiastki tworzace z niklem faze <€ na ba-
zie zwigzku miedzymetalicznego Ni“Al. Oprécz aluminium do grupy tej przy-
nalezg jego substytuty w fazie f', w tym giownie Ti, Nb i Ta. Pierwiastki
111 grupy to przede wszystkim C, B, W i Mg.

Ze wzgledu na réznorodnos¢ oddziatywania poszczegélnych dodatkéw sto-
powych w nadstopach niklu nakkadanie sie zjawisk fizykochemicznych i struk-
turalnych oraz wzajemne relacje i oddziatywania pomiedzy poszczegélnymi
pierwiastkami - przytoczony podziat posiada jedynie znaczenie orientacyj-
ne. Mozna dokonywa¢ dalszych podziatdéw, wyodrebniajac np. dodatki wegli-
kotwércze - Cr, Mo, W, V, Nb, Ta i Ti oraz dodatki zapewniajace zarood-
pornos¢ - Cr i Al.

Oakkolwiek nikiel stanowigcy podstawowy skdadnik omawianych stopéw de-
terminuje ich strukture, stabilno$¢ faz i zachowanie w procesach techno-
logicznych, to Jednak wpdyw pozostatych dodatkéw stopowych jest bardzo
silny. W wyniku tego wkasnosci stosowanych obecnie nadstopow na osnowie
niklu odbiegaja od wyjsciowego stopu NIMONIC 80.

Dodatek chromu w omawianych
stopach zapewnia przede wszystkim
odpornos¢ oshowy na utlenianie
w podwyzszonych temperaturach. Oak
wynika z rys. 1, najwyzsza odpor-
no$¢ na utlenianie wykazuja stopy
niklu o zawartosci 15-30% Cr wag.
0o ]. Przez tworzenie wegl i kéw
M~jCg o duzej trwatosci chrom od-
dziatywuje rowniez na wytrzyma-
+0$¢ na pelzanie i wkasnosci pla-
styczne nadstopéw.

Aluminium, tytan i niob doda-
wane sg celem umocnienia nadstopu

Aattdw. poprzez wydzielanie fazy ff'- Ni®
(Ti, Al, Nb). Stosunek zawartosci

Rys. 1, Wphyw zawartosci chromu na Ti/Al posiada znaczny wpdyw na

szybkos¢ utleniania stopéw Ni-Cr [7]
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strukture i whkasnosci tych stopéw. Aluminium oddzialtywuje ponadto na za-
roodporno$¢, co ma szczegélne znaczenie w przypadku koniecznosci obnize-
nia zawartosci chromu w celu podwyzszenia stabilnosci struktury stopu o-
raz podwyzszenia zarowytrzymatosci. w tym gddébwnie odpornosci na kruche pe-
kanie w podwyzszonych temperaturach.

Zelazo moze czes$ciowo zastepowaé nikiel w osnowie , co wpdywa na po-
tanienie stopu, jednakze ze wzrostem zawartosci tego pierwiastka zmniej-
sza sie zaroodporno$¢ ze wzgledu na mniejsza przyczepnos¢ utlenianych
warstw zawierajacych tlenki zelaza. Ze wzrostem zawartosci zelaza zwiek-
sza sie réwniez podatnos¢ stopow niklu do wydz .elania niekorzystnej fa-
zy 6

Kobalt, mogecy stanowi¢ takze osnowe nadrtopéw, dodawany do nadstopéw
niklowych zmniejsza znacznie rozpuszczalnos¢ w osnowie takich pierwiast-
kéw jak Al i Ti. Wpdywa to jednak znacznie na ilos¢ i1 zakres stabilnosci
fazy -y. Kobalt dodaje sie celem znacznego podwyzszenia zarowytrzymatosci
i wkasnosci technologicznych nadstopéw na osnowie niklu [8]-

Molibden, wolfram i tantal sg wprowadzane do omawianych stopéw gkéwnie
w celu umocnienia roztworu statego w podwyzszonych temperaturach.Pier-
wiastki te tworze réwniez wegliki, gtownie ztozone, zawierajece czesto do-
datkowo chrom i zelazo. Rozpuszczajec sie w pewnych, nieduzych ilosciach
w fazie %" Mo, W i Ta zwiekszaje Jej whasnosci umacniajece.Dziej e sie tak
w zwiezku ze wzrostem temperatury rozpuszczania wydzielen ¥ oraz utrzymy-
wania sie wysokich temperatur koherencji granicy miedzyfazowej : Oak
podaje Mowczan [3] , stosunkowo wysoka zawartos¢ Mo i W je3t charaktery-
styczng ceche wspétczesnych zarowytrzymatych stopéw niklu, przeznaczonych
do eksploatacji w stanie lanym.

Bor i cyrkon dodawane se do stopow niklu w celu podwyzszenia ich wy-
trzymatosci na pelzanie i odpornos¢ na kruche pekanie w wysokich tempera-
turach. Mechanizm tego oddziatywania nie zostat doted w pedni wyjasniony,
jJakkolwiek zjawisko segregacji B 1 Zr do granic ziarn nie budzi wetpliwo-
Sci [6]. Badania prowadzone na stopie 55% Ni, 20% Cr i 15% Co wykazaty
m-in. [¢]. ze pod wpkywem dodatkéw B i Zr materiat ten w warunkach ditugo-
trwatej pracy wykazywat opéznione wydzielanie i koagulacje weglikéw chro-
mu po granicach ziarn. Opézniato to z kolei tworzenie sie wzdbuz granic
stref ogotoconych z wydzielen 41, co zwiekszato skutecznie odpornosé¢ sto-
pu na dekohezje. Istnieje sugestia, ze bor wpikywa na réwnomiernos¢ roz-
mieszczenia atoméw wegla w obrebie ziarn, a tym samym przeciwdziata nad-
miernej intensyfikacji procesow wydzielania weglikéw po ich granicach[lO,
11. 12, 13]-

Przyjmuje sie [14], ze mechanizm oddziatywania w niklowych nadstopach
pierwiastkéw o makych Srednicach atomowych polega gtdéwnie na wypednianiu
wakanséw i na utrudnieniu dyfuzji po granicach ziarn. Dotyczy to przypu-
szczalnie nie tylko granicy ziarn osnowy y , lecz réwniez granic miedzy-
fazowych: - wegliki oraz - wegliki.
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W nadstopach zawierajacych dodatek magnezu w ilosciach 0,01 - 0,05%
stwierdzono poprawe wkasnosci mechanicznych w stanie obrobionym plastycz-
nie [15]. Brak natomiast dotad danych odnosnie oddziatywania magnezu na
stopy odlewnicze. Istnieje Jednak przestanki do przypuszczen [6] ,ze w sto-
pach Ni-Cr - Ti-Al magnez wptywa na wydzielanie i wzrost réwnomiernosci
rozmieszczenia weglikéw MC w osnowie ~ .

2.3. Sk#ad fazowy i przemiany strukturalne

Wielosktadnikowe, zarowytrzymate stopy niklu posiadaje strukture wie-
lofazowe, ztozone na ogét z faz metastabilnych. Mikrostrukture tych sto-
péw tworze gléwnie: roztwér staly y na osnowie niklu, faza miedzymetalicz-
na ‘j° oraz wegliki. Ponadto spotyka sie dalsze fazy miedzymetaliczne, azot-
ki, weglikoazotki, borki, siarczki, krzemki, weglikosiarczki.weglikorzem-
ki 1 weglikofosforki [16]. Ujmuje to pogledowo tabl. 1.

Fazy wystepujece w nadstopach niklu wykazuje szeroke skale zmiennosci
cech fizykochemicznych i strukturalnych - tabl. 2, co wynika gtéwnie =ze
zréznicowania ich skdadu chemicznego i postaci tych faz oraz z wzajemnych
relacji i oddziatywan zachodzacych pomiedzy nimi.

Na podstawie dotychczasowych danych mozna przedstawi¢ nastepujece cha-
rakterystyke rodzaju morfologii 1 przemian faz wystepujecych w nadetopach
niklu [4, 5, ¢, 16]:

Roztwor staty

Mimo ze czysty nikiel nie wyréznia sie sposréd innych pierwiastkow
przejsciowych szczegélnie wysoke wartoscig modudu sprezystosci w podwyz-
szonych temperaturach oraz wykazuje stosunkowo duzy wspédczynnik samody-
fuzji - co decyduje o zarowytrzymatosci, to jednak roztwdr staty na os-
nowie niklu cechuje wysoka zarowytrzymatos¢, co umozliwia stosowanie od-
powiednich nadstopéw niklu do temperatur rzedu o,8 Ttop- Ten znaczny przy-
rost zarowytrzymatosci roztworow statych niklu w poréwnaniu do wkasnosci
czystego pierwiastka wywotany Jest nastepujacymi czynnikami [15]:

- znaczng podatnoscig niklu do tworzenia roztworéw statych o duzej sta-
bilnosci, co wigze sie z duzym stopniem wypednienia podpowkoki elektro-
nowej 3d;

- tworzeniem na powierzchni tlenkowych powkok ochronnych bogatych w Cr2o0”
o matym stezeniu wakanséw kationowych, co stanowi skuteczng zapore dla
dyfuzji pierwiastkéw metalicznych na powierzchnie oraz wnikania szkod-
liwych sk#adnikéw - Og, Ng, S do wewnatrz stopu.

3ak juz wspomniano w rozdziale 2.2 , roztwér staly ~ zawiera przede wszy-
stkim Ni, Co, Fe, Cr, Mo i W oraz w mniejszym stopniu Al, V i Ti. Wydzie-
lanie fazy s5-1 prowadzi do wzbogacenia roztworu w Cr, Mo i W. Przy znacz-
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Rodzaj faz
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Fazy miedzymeta-
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zwarcie wypednio-
nych
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azotki

Inne fazy
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Tablica 1

wystepujacych w wieloskdadnikowych Zzarowytrzymatych

stopach niklu
Struktura i skfad chemiczny

Sie¢ regularna Al
(Ni, Cr, Co...)

- sie¢ regularna ptaskocentryczna, upo-
rzadkowana typu Cu™ Au (N1, Co, Fe,
Cr...)3 (Al Ti)

¥ lub g - sie¢ tetragonalna przestrzennie
centryczna Nij Nb

19 - sie¢ heksagonalna zwarcia wypedniona

8 - siec¢ .ortorombowa Nij Nb

Faza sigma (d) o sieci tetragonalnej przestrzen-
nie centrycznej typu Ax By (Cr, Mo) (Fe, Ni)

Faza Lavesa o sieci heksagonalnej zwarcie wyped-
nionej typu AgB (Fe, Cr, Mn, Si)2 (Mo, Ti, Mb)

Faza mu (fL) romboadryczna typu i sktadzie

(Mo, W)g (Ni, Fa, Co)?
Faza G o sieci regularnej ptaakocentrycznej typu
A6B23 Hfesng Al15

Typ MC o sieci regularnej ptaskocentrycznej
(Ti, Mo, Nb, Ta, W) C

Typ M7Cj o sieci trygonalnaj Cr7C3

Typ M2JC o sieci regularnej ptaskocentrycznej
(Cr, Mo. Co, W, Nb)23 Ce

Typ M5C (Ni, CO)s2 (Me, W)2 C

Typ MjB2 o sieci tetragonalnej (Mo,Ti,Cr,Ni)j B2

Typ M23 (c, b)& o sieci regularnej ptasko-
centrycznej

Typ MX o sieci regularnej ptaskocentrycznej
TiN (c, N)

Typ €. Nys

Ni, (Mo Cr)y (C, si)

Tiu c2 s2
Zr SX
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Tablica 2
Oddziatywania dodatkéw stopowych w nadstopach
Cecha i wkasnosci podlegajace zmianom

Temperatura likwidus 1 solidus
Energia wiezania roztworu statego i jego umochienia
Energia btedu utozenia

Zmiana parametru i gestosci obsadzenia sieci kry-
stalicznej

Wspotczynnik rozszerzalnosci cieplnej
Wspodczynnik samodyfuzjl
Zaroodporno$é 1 odporno$¢ korozyjna

Zmiana potencjatu termodynamicznego i zwigzanej
z nim stabilnosci roztworu

W osnowie f

Udziat objetosciowy i morfologia fazy y*
Parametr sisci i1 dopasowanie granicy miedzyfazowsj
Wspotczynnik rozszerzalnosci cieplnej

W fazie i innych Temperatura topnienie

fazach miedzymeta- Energia wigzania

licznych Energia bdedu utozenia

Energia granicy antyfazowej i kinetyka uporzadko-
wania

Morfologia wydzielen i kinetyka ich wzrostu
Og6lna stabilnos¢ fazy

Zakresy stabilnosci (temperatura - czas)

W weglikach, - _ )
azotkach Sk#ad chemiczny i struktura krystaliczna

i borkach Ksztaktt, wielkosS¢ i rozmieszczenie
Koherencja z osnowg

Topografia i mobilno$¢ granicy

Mechanizm zasadkowania i wzrostu wydzielen
na granicach

Mikrosegregacja $ladowa i zwigzana z nig kruchosé

Na granicach ziarn

nym przesyceniu esnowy f w te pierwiastki noze wystepie niekorzystne zja-
wisko wydzielania stabilnych faz miedzymstalicznych 5, u 1 faz Lavesa,
oddziatywujecych niekorzystnie na whkasnosci stopu. Moze nastepie roéwniez
rozpad roztworu statego N wg relacji:

Ti — T2 +°f )

Faza [0 | fazy pokrewne: f")*} or,z °

Decydujecy wpdyw na zarowytrzymatos¢ nadstopéw niklu wywiera faza J ,
odpowiadajeca miedzymetalicznemu zwiezkowi A™B o sieci regularnej ptasko-
centrycznej, geometrycznie zwarcie wypednionej. Skkadnikiem A w fazie f*
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jest zawsze pierwiastek bardzie] elektroujemny - Ni, Co, Fe, natomiast
sktadnik B Jest bardziej elektrododatni - gkéwnie Al, Ti, No, Ta iV [4,
56]. Mimo ze faza f' Jest metastabilna, to jej odmiana 0 sieci heksago-
nalnej 1 sktadzie NijTi wykazuje pedng koherencje z osnowe i stabilnos¢
w wysokich temperaturach. Wynika to gkéwnie ze zbieznosci parametru sieci
z faze (ok. 0,1% niedopasowania) 1 zwiezanej z tym niskiej energii gra-
nicy antyfazowej - I?. Tak wiec wskutek ddugotrwatego starzenia zachodzi
rozktad roztworu statego f wg nastepujgcego schematu:

T - vV + t7- ~ t +1

Obniza sie przy tym powaznie zarowytrzymatos¢ i plastycznos¢ stopu.

11o$¢ wydzielonej fazy zalezy przede wszystkim od ogélnej zawarto-
$ci w stopie AlI, Ti i Nb, gdyz skdad chemiczny tej fFfazy wywiera znaczny
wptyw na jej morfologie, zachowanie sie w stopie i wkasciwosci.Roztwor
o zwiekszonej koncentracji Co, Cr, Mo, W i Fe posiada ograniczone rozpusz-
czalno$¢ Al i Ti, co wphdywa na zwiekszenie ilosci 1 trwatosci fazytf_Ato-
my Cr. Mo, W i Fe, ktérych zawartos¢ w tej fazie nie przekracza na ogot
ich Sredniej zawartosci w ogélnej masie stopu, moge prawdopodobnie zaste-
powa¢ zaréwno atomy Ni, Jak i Al [4, 6].

Wiekszos¢ pierwiastkéw zastepujacych Al w fazie Ni“Al zwieksza jej pa-
rametr sieci, trwato$¢ oraz temperature dysocjacji w roztworze statym ft
Skdad chemiczny fazy if wpdywa réwniez na stopien dopasowania jej sieci
krystalicznej do sieci osnhowy co rzutuje na morfologie wydzielen. Stwier-
dzono [17] . ze przy niedopasowaniu sieci ponizej 0,2% wydzielenia fazy y
posiadaj ¢ ksztakt kulisty. Niedopasowanie sieci w granicach 0,5-1,C% pro-
wadzi do wystgpienia wydzielen o ksztalcie szesScian6w, natomiast gdy nie-
dopasowanie sieci przekracza 1,25%, wydzielenia przyjmuja ksztatt ply-
tek.

Wpdyw skdadu chemicznego hadstopéw niklu na zmiane parametru sieci fa-
zy f ", temperature jej rozpuszczania 1 udziat procentowy w stopie ujmuje
rys. 2. Natomiast wpdyw sk#adu chemicznego nadstopu i zwigzanego =z nim
stopnia niedopasowania sieci na morfologie wydzieleh przedstawiono
na rys. 3 [18] .

W stosowanych powszechnie nadstopach niklu, stosunek Ti:Al wynosi 1:1
[4]- W miare wzrostu tego stosunku faza wzbogaca sie w tytan, a Kkiedy
Ti :Al > 3:1, powstaje stabilna faza - Ni~Ti o sieci heksagonalnej zwar-
cie wypednionej, nie wykazujaca koherencji z osnowe jf [6, 18]. Faza 2 wy-
stepuje w postaci duzych pltytek wewngtrz ziarn osnowy. Oej niekorzystny
ksztatt i duza kruchos¢ wptywaja na obnizenie plastycznosci nadstopow ni-
klu. Wyptywa stad wniosek, ze wysoko zarowytrzymate stopy niklu, ktére sa
umacniane metastabilng fazg o’, nie nadaje sie do diugotrwatej pracy w
podwyzszonych temperaturach.
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Rys. 3. Wp4yw niedopasowania parametru »iecl i na morfologie fazy

Przy podwyzszonej ponad 4% wag. zawartosci niobu obok fazy f moze wy-
stepowa¢ takze netastabilna faza NijNb o sieci tetragonalnsj przestrzen-

nie centrycznej , oznaczana Jako J lub koherentna z osnowe J . Faza ta
tworzy drobnewydzielenia ptytkowe i do pewnego stopnia spedniarole zbli-
zong do fazytfi [4]. W okreslonych warunkach metastabilna faza " prze-

mienia sie w stabilng odmiane s , réwniez o symbolu NijNb, lecz o sieci
ortorombowej. Faza te nie wykazuje koherencji z osnowe y 1 wystepuje w
postaci duzych wydzielen pdytkowych. Podobnie jak faza y , wpdywa ona nie-
korzystnie na whkasnosci stopéw.

Po przekroczeniu temperatury ok. 0,6 Tt . danego stopu .przyspieszeniu
ulega proces koagulacji wydzielen fazy
zaleznosci [6, 19, 20]

, €co mozna zapisa¢ w postaci

gdzie:

T - czas,
J - energia granicy miedzyfazowej : <J- ¥ =
D -wspédczynnik dyfuzji skkadnikéw stopowych fazy 2w f ,

- réownowagowa koncentracja molowa sktadnikéw stopowych fazy ~ w f,
vm -udziat molowy
R -stata gazowa,
h -liniowy wymiar wydzielenia.

W podanej wyzej zaleznosci wptyw sktadu chemicznego uwzgledniajg wiel-
kosci”~, Ca oraz D. | tak np. stwierdzono [6], ze w stopie Ni-Cr-TI-Al
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szybkos¢ koagulacji malata przy wzroscie zawartosci chromu od 10 do 37%.
Wynikato to czesciowo zs zmniejszania ngprezen koherencyjnych i zwigza-
nych z tym wartosci }e i D. Wzrost naprezeh koherencyjnych przy wyzszym
stosunku Ti/Al przyspiesza koagulacje [6]. Szybko$¢ koagulacji fazy Jf jest
obnizana przez dodatek Co, Mo oraz W. Wzrost zawartosci Nb od 2 do 5%
znacznie zmniejsza szybkos$¢ wzrostu , pomimo wzrostu naprezen koheren-
cyjnych [21]. Niob wchodzi bowiem prawie catkowicie do f,co wpkywa na ob-
nizenie wartosci Ce i D.

Przy udziale objetosciowym fazy w strukturze ponizej 33% naprezenie
w procesie pelzania nie wywiera wpdywu na koagulacje wydzielen; obserwuje
sie to dopiero przy zawartosci fazy y" powyzej 50% [21-23].

W stopach Ni-Cr-Al nie stwierdza sie wpdywu B i Zr na szybkos$¢ wzrostu
wydzielen [22] -

Fazy weglikowe

3ak wynika z tabl. 1, podstawowymi weglikami wystepujacymi w zarowy-
trzymatych stopach niklu sga: MC. M7C3, M23C6 1 M6C.

Wegliki typu MC tworza sie juz w procesie krzepniecia stopu. Rozmiesz-
czaja sie one nieréwnomiernie w osnowie y i po granicach ziarn; na ogot
nie wykazuja okreslonej orientacji krystalograficznej z osnowag.Wegliki MC
wigzg pokazng ilos¢ wegla wchodzacego w sktad nadstopéw niklu. Utrudnione
rozpuszczenie weglikéw MC w roztworze stalym, bedace wynikiem trwatosci
ich wigzania »tomowego, wpltywa na opéznienie wzrostu ziarn w procesach
przesycania |4},

Wychodzac z danych termodynamicznych, mozna przyja¢ nastepujacs usze-
regowanie weglikéw typu MC wg zmniejszajacej sie stabilnosci: T1C, TaC,
NbC 1 VC. Jednakze w realnych nadstopaeh niklu w wyniku obecnosci fe-
zy Ti1 kolejnos¢ tego uszeregowania jeet nieco odmienna, a mianowicie: TaC,
NbC, ZrC, TiC i VC.

W wymienionych weglikach atomy metali wykazuja daleko idacg zamiennos$é
w sieci kryetalicznej. Cachg charakterystyczng weglikéw TiC oraz (TiNb)C
w stopach niklu jest rozpuszczenie w nich Cr, Mo 1 W, co zmniejsza znacz-
nie sity wigzania tych weglikéw, a tym samym obniza ich atabilnos¢ w temr
peraturach powyzej 900*C [6]. Oednakze wegliki TaC i NbC zachowujg sta-
bilnos¢ de temperefur 1200-1260°C, mimo obecnosci w nich pierwieetkéw Mo
1w

Weglik M?C3 epetyka sie w stopach niklu o matej zawartosci chromu, nie
zawierajacych molibdenu 1 wolframu ora* Innych »linie weglikotwérczych
pierwiastkéw [6]. Stad tez weglik ten nie wyetepuje w nedetopach o bar-
dziej ztozonym sktadzie chemicznym. Weglik ten wystepuje w postaci niere-
gulernych blokowych wydzieleh. Przy podwyzszsnlu temperatury do ok. 1100 C
ulega przemianie w weglik

Weglik M23Ce * charakteryetyczny dla nadetopéw niklowych o $redniej
wyeekiej zawartosci chromu, wydziela sie podczas obrébki cieplnej oraz w
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warunkach pracy materiatu w zakresie temperatur 760-980°C w wyniku wigza-
nia przez chrom wegla z osnowy jforaz przemiany weglika MC [6]. W stopach
zawierajacych molibden i wolfram weglik ~jC”~ odpowiada w przyblizeniu
formule Crﬂ (Mo ’W)z-co" Zaleznie od skfadu chemicznego stopu w  wegliku
M2376 mO9™ wystepie réwniez Ni, Co i Fe [¢]. Podczas przesycania stopu
czes¢ weglikéw MNC~ ulega rozpuszczeniu, wydzielajac sie nastepnie pod-
czas obroébki cieplnej lub pracy stopu w nizszych temperaturach. Posta¢ wy-
dzielen weglika M23ce zalezy od temperatury wydzielania i zawartosci we-
gla. Weglik ten rozmieszcza sie ghdwnie po granicach ziarn i blizniakdw,
na bdedach utozenia oraz w miejscach zakonczenia blizniakéw. Przy znacz-
nym przesyceniu roztworu stwierdzono wydzielenia m23co pe granicach
ziarn tworzace charakterystyczne uktady komérkowe, ktéore wpkywajg szcze-
gélnie niekorzystnie na whkasnosci mechaniczne stopu. Korzystng natomiast
posta¢ weglika M23C6 " P°staci pojedynczych globulitycznych wydzielen po
granicach ziarn ujawniono, prowadzac proces wydzielania w zakresie tempe-
ratur 900-1000°C [4]-

Wegliki M&C tworza sie gtéwnie w stopach o wzglednie wysokiej zawarto-
Sci molibdenu i wolframu, w zakresie temperatur 800-1000°C i wyzszych [6]-
Grupuja sie gtéwnie na granicach ziarn dgcznie z M2376” 8 PrzY zawartosci
w stopie 6-8% Mo lub W, ich skkad chemiczny odpowiada najczesciej for-
mudom (Ni, Co)jMo3C oraz (Ni, CoJgw~C.

Oddziatywanie chromu, molibdenu i
wolframu na rodzaj weglikéw w nad-
stopach na osnowie niklu przedstawia
przyktadowo rys. 4. Badania nadsto-
pow niklu wykazaty [4, 6], ze wegli-
ki M23cs na stabilne do tem-
peratury 1050°C, MC - do 1150°C, a
weglik MC - co najmniej do 12000C,
jakkolwiek w niektérych stopach ten
ostatni weglik moze przemieniaé¢ siew
Srednim zakresie temperatur w inny
typ weglika i faze - Na podstawie
licznych danych eksperymentalnych
przyjmuje sie, ze w zarowytrzymatych
stopach niklu dominuje nastepujaca
przemiana fazy weglikowej [6, 16]:

Rys. _4. Zaleznos$¢ pomiedzy zawar- Mr>~ m__ — M C + »° @

toscig Cr oraz Mo + W "a rodzajem + f 23°6 + J

weglikéw w nadstopach niklu [4] R 3 o
Odpowiada to w szczegolnosci naste-

pujacej przemianie:

(Ti, Mo)C + (Ni, Cr, Al, Ti) ——-— Cr~MOgCg + Nij(Al, Ti).



- 19 -
a

Przemiana ta zostata stwierdzona w zakresie temperatur od 760 do 980°C,
[24]. Przy o-

w pewnych przypadkach stwierdza sie jej odwrotny przebieg
kreslonym skdadzie chemicznym stopu noze réwnie*, wystepowaé przemiana [6];
®

+?2r -
me. Mec + T

co w szczegétowym ujeciu prowadzi do relacji:
(Ti, Mo)C + (Ni, Co, Al, Ti) - Mo3(Ni, C")jJC + Nijul, Ti)

Dla okreslonego sktadu chemicznego stopu moze zachodzié
wymiana atoméw okreslonego metalu miedzy weglikami M&C i M23C6 " co Prowa”
dzi do zmiany ich proporcji w stopie, a co ogélnie mozna zapisac:

Mge + M M23C6 + M (6)

i temperatury

lub przy uwzglednieniu sk#adu chemicznego
Cr21Mo2C6 + (Ni, Co, Mo)

Mo3 (Ni, Co)jC = Cr
i procesow wydzieleniowych wystepujacych w
opracowania na

Z¥ozonos¢ przemian fazowych
zarowytrzymatych stopach niklu wpdyneda na podjecie préb
wzér stopéw zelaza odpowiednich wykreséw CTP, co przyktadowo dla wybra-

Czs
Rys. 5. Wykres CTP oraz cykl obroébki cieplnej (starzenia) stopu IN-700 o
sktadzie chemicznym 0,1 C-16,0 Cr-44,0 N1-0,3 Mo-29 ,5 Co-2,5 Ti-3,0 Al[l6]
*V57
23 MC I S MC m, c.
{ A‘\‘
15 / i
1 \4/ <
/ \\ m
1(090 ) 6 66 |
i AN v §
f Lo @Bl
J 3 Vv nd N\ 640 i
\
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Rys. 6. Wykres CTP oraz cykl obrébki cieplnej stopu U-700 o skkadzie che-
micznym 0,7 C-15,0 Cr-52,7 Ni-5,3 Mo-18,5 Co-3,5 Ti-4,3 Al-0,03 B [16]
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Borki

Bor wprowadzony do nadstopéw niklu w ilosci od 50 do 500 ppm lokalizu-
je sie gldéwnie nagranicach ziarn, zaréwno jako sk#adnik roztworu statego

jak i odpowiednich zwigzkéw [27]- Obecnos¢ boru na granicach
ziarn przeciwdziata ich dekchezji pod dziataniem naprezen rozrywajacych.
Zwigzki boru o ksztalcie blokowym wzglednie pétksiezycowych wydzielen wy-
rastaja od granicy ziarna w jego wnetrze. Cechuje je znaczna twardos¢ i
zarotrwatos¢. W stopie U-700 na przykdad [27] ponad 120 ppm boru reaguje
z pierwiastkami metalicznymi, tworzac nastepujace zwigzki: (w0 48 Tio 07

Cr0,39 Ni0,03)3 B2 v,»©1?dnie {M°0,031 TI0,07 Cr0,49 C°0,07)3 B2"

Fazy miedzymetaliczne topologicznie
gesto obsadzone i kontrola skdtadu
chemicznego metodag Phacomp

W nadstopach niklowych zawierajacych Fe, Cr, Mo i W, w okreslonych wa-
runkach obrébki cieplnej wydi-ielajg sie niepozadane w strukturze - ze
wzgledu na obnizenie wkasnosci mechanicznych, twarde i kruche fazy miedzy-
metaliczne: <, fi., 1 i fazy Lavesa. 3ak wynika z rys. 7, w stopie poczwor-
nym Ni-Co-Cr-Mo fazy te tworzg pasmo
zwigzkéw miedzymetalicznych, dziela-
cych ukdad na dwie podstawowe czesci
- stopy o osnowie sieci regularnej
przestrzennie centrycznej oraz regu-
larnej plaskocentrycznej [28] -
Wykazano [29] ,ze sk#onno$s¢ nadsto-

pu na osnowie niklu do tworzenia faz
<J i fi jest zwigzana z iloscig braku-
jJacych elektronéw - na 3 podpowko-
ce pierwszego ddugiego okresu. Im wiek-
szy niedobdr elektronéw Nv , tym wiek-
sza skdonnos¢ do tworzenia wymienio-

Rys. 7. Wykres réwnowagi taz u- nych faz [30] .

ktadu Ni-Cr-Mo-Co *r temperaturze 1108¢ brakujacych elektronéw Nv dla

1200°C [28] podstawowych pierwiastkéw wchodzacych
w skdad nadstopéw niklu wynosi [4]:

Cr, Mo Mn Fe Co Ni

4.66 3 66 2,66 1.71 0,66

Pierwiastki tej samej grupy ukdadu okresowego majg te samg wartos¢ Ny .
Stad w stopie jednofazowym Srednia liczba brakujacych elektronéw N lest
wyrazona sumg udziakéw atomowych poszczegdlnych pierwiastkéw, pomnozonych
przez odpowiadajgaca im warto$¢ Nw#
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Clesli N przekroczy warto$é krytyczng Cok, 2,52), w odpowiednich wa-
runkach obrobki cieplnej tworzy sie faza 6 [4]-

Wielko$¢ Rv moze stanowi¢ cenny W3kaznik kontroli sktadu chemicznego
nadstopu, a Scisle biorec podatnosci osnowy f do tworzenia fai. miedzyme-
talicznych 6 i y. . Trudno$¢ polega jednak na okresleniu proporcji rozdzia-
4u pierwiastkéw pomiedzy poszczegolne fazy stopu. W tym celu, wychodzac z
odpowiednich upraszczajacych zatozen teoretycznych oraz danych eksperymen-
talnych odnosnie do rozdziatu pierwiastkéw, opracowano dla programowania
sktadu chemicznego odpowiednie programy obliczeniowe na maszyny cyfrowe
16 . Ze wzgledu jednak na trudnosci dokdadnego okreslenia rozdziatu pier-
wiastkéw pomiedzy fazy, opracowany sposob znany pod nazwe®Phacomp ma na
razie giéwnie znaczenie metodyczne.

2.4. Oddziatywanie czynnikéw technologicznych na strukture

Z badan przedstawionych w pracy [3I] wynika, ze obok doboru odpowied-
nich dodatkéw stopowych na wzrost zarowytrzymatosci stopow  wphywajg w
znacznym stopniu warunki obrébki ciepliej oraz cieplno-mechanicznej. Szcze-
gélnie jednak wzrostowi temu sprzyja réwnoczesne oddziakywanie dodatkoéw
stopowych i obrébki cieplnej oraz dodatkéw stopowych i obrooki cieplno-
mechanicznej .

We wspomnianej pracy stwierdzono ponadto, ze stopy na osnowie Ni-Cr-Al
i Ni-Cr-Ti-Al s3 wyjatkowo wrazliwe na oddziatywanie czynnikéw technolo-
gicznych, o czym $Swiadczy fakt, ze rozpad przesyconego roztworu statego T
jest bardzo intensywny juz przy schdadzaniu tych stopéw wraz =z piecem z
temperatury 1100-1200°C.

Analizujac wpdyw na strukture i zarowytrzymatos¢ takich czynnikédw tech-
nologicznych Jak predkos¢ krystalizacji odlewéw zaleznie od sposobu odle-
wania oraz warunki obrobki cieplnej stopu, wykazano [1], ze zbyt d¥ugo-
trwate starzenie odlewéw ze stopéw Ni-Cr w nadmiernie podwyzszonych tem-
peraturach (1000°C przez 600h) rroze doprowadzi¢ do nadmiernego skoagulo-
wania najmniejszych wydzielen faz umacniajacych stop dyspersyjnie i do
zubozenia roztworu statego w pierwiastki umacniajgce csnowe, CO zmniejsza
zarowytrzymatos¢; na granicach ziarn pojawia sie strefa zubozona w faze ft1
Strefa ta Jest wzbogacona®™ w Ti a zubozona w Cr. Autor pracy [I] potwier-
dza, iz ksztatt i wielkos¢ czastek fazy ft zalezy od jej ski#adu oraz od
obrébki cieplnej. O roli tej ostatniej $wiadczy m.in. fakt,ze zmniejszenie
predkosci chtodzenia przy przesycaniu lub wzrost czasu starzenia prowa-
dzi do zwiekszenia czagstek tej fazy.

W oparciu o dane z pracy [3I] mozna zauwazy¢, ze obok doboru odpowied-
nich dodatkéw stopowych, na wzrost zarowytrzymatosci stopéw wplywaja do-
brane optymalnie warunki obrébki cieplnej lub cieplno-mechanicznej. Szcze-
gélnie jednak wzrostowi temu sprzyja roéownoczesne oddziaktywanie dodatkéw
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stopowych i obrébki cieplno-mechanicznej. W pracy te] stwierdzono ponad-
to, ze stopy na osnowie Ni-Cr-Al i Ni-Cr-Ti-Al sag wyjatkowo wrazliwe na
oddziaktywanie czynnikéw technologicznych, o czym $wiadczy fakt, ze rozpad
przesyconego roztworu statego jest bardzo intensywny Juz przy schiadza-
niu tych stopéw wraz z piecem z temperatury 1100-1200 C.

W pracy [32] badano wkasnosci mechaniczne grubo- i drobnoziarnistych
struktur stopu Ni-Cr, uksztattowanych metoda doboru odmiennych parametréw
obrobki cieplnej. Stwierdzono, ze wytrzymatosS¢ na pelzanie jest wieksza w
przypadku stopéw gruboziarnistych. Natomiast materiat drobnoziarnisty po-
siadat wiekszy potencjalny 'zapas plastycznosci™. Wytrzymatos$¢é na pelza-
nie struktur drobnoziarnistych byka wieksza przy makbych czasach obcigze-
nia (ponizej 15%), lecz ze wzrostem temperatury przewaga ta malata.

W pracy [I] stwierdzono, ze minimalng predkos¢ pedzania mozna uzyskac
przy optymalnej wielkosci ziarn. To optimum jest efektem dwoéch przeciw-
stawnych oddziatywan - im drobniejsza struktura, tym szybciej zachodzi od-
ksztatcenie plastyczne ziarn i poslizg ich granic, za$ im ta struktura
Jest bardziej gruboziarnista, tym wieksza Jest - jak twierdzi autor-pred-
kos¢ dyfuzji po granicach ziarn.

Z badan przedstawionych w pracy [3] wynika, ze zarowytrzymate stale i
stopy poddane elektrozuzlowemu przetopowi charakteryzuja sie zwiekszong
plastycznoscig w stanie lanym. Elektrozuzlowy przetop pozwolit otrzymac
wysokiej jakosci odkuwki elementéw wirnikéw turbin. W przypadku wykonywa-
nia tych odkuwek w oparciu o zwykde wlewki uzyskano od 80 do 100% brakéw,
gdyz w strefie ogniowej tych wlewkéw wystepowaty takie wady technologicz-
ne, jak pekniecia, porowatosci i skupiska wtracen niemetalicznych. Roz-
szerza sie takze zakres temperatur, w ktérych mozliwe jest kucie. Ten sam
autor sygnalizuje dwukrotne polepszenie zarowytrzymatosci odlewniczego sto-
pu Ni wskutek indukcyjnego przetopu w prézni. Natcmiast przetop +ukowy
tych stopdéw w prézni prowadzi do wzrostu plastycznosci i obrabialnosci me-
talu. W cytowanej pracy podaje sie roéwnisz, ze przetop +ukowy w proézni
podnosi dwukrotnie udarnos¢ stopéw zarowytrzymatych; udaje sie réwniez od-
ksztatca¢ plastycznie te stopy, ktére wskutek duzej skdonnosci do miedzy-
krystalicznego kruchego pekania bydy dotychczas stosowane w stanie odle-
wanym.

Korzystny wptyw przetopu w préozni zarowytrzymaktych stopéw na osnowie
niklu mozna prawdopodobnie wytdtumaczy¢ wyeliminowaniem reakcji Ti zawar-
tego w stopie z N2 w atmosferze. Jak bowiem stwierdzono w pracy [33], Ti
tworzy +atwo azotki TiN, wydzielajace sie w postaci duzych skupisk pomie-
dzy osiami dendrytéw, co wigze sie ze znaczng mikrosegregacja sk#adu che-
micznego. Poniewaz TiIN jest twardy i nierdéwnomiernie rozdozony, doprowa-
dza to w konsekwencji do wystapienia kruchosci.

Boksztajn [I] na podstawie prowadzonych badan stwierdza, ze zarowy-
trzymatos¢ odlewniczych stopow Ni-Cr jest wyzsza od zarowytrzymatosSci prze-
rabianych plastycznie stopéw Ni-Cr, co wynika - zdaniem cytowanego autora
- z faktu, ze predkos¢ dyfuzji w stopach odlewniczych jest mniejsza. Wie-
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ze sie to z tym, ze w stopach odksztatconych plastycznie jest wieksza su-
maryczna powierzchnio granic ziarn. Chodzi w tym przypadku oczywiscie o
odlewnicze stopy Ni-Cr, ktoére nie bylty modyfikowane.

0 odlewniczych modyfikowanych 1 rafinowanych stopach Ni pisze m.in.
tanskaja [31], podajac, ze niewielkie dodatki ziem rzadkich, a takze Ca,
Ba i B wphtywaja korzystnie na zarowytrzymatos¢ i plastycznosé stopow.
Dzieje sie tak z jednej strony poprzez ich dziatanie rafinujece wskutek
duzego powinowactwa do 02, N2 i H2 oraz wskutek odsiarczenia, jak réwniez
z powodu *aczenia sie tych dodatkéw ze szkodliwymi niskotopliwymi domiesz-
kami, takimi jak Pb, Bi, Sn i inne, w wysokotopliwe zwigzki, z drugiej zas
strony - na skutek modyfikowania, tj. rozdrobnienia struktury.

Réwniez Grigorowicz [34] podkresla, iz szkodliwe dziaktanie zanieczysz-
czen mozna zlikwidowa¢ lub zmniejszy¢ poprzez:

- dobér czystych materiatéw wsadowych i przy pomocy réznorodnych procesoéow
rafinujacych, wkaczywszy w to - topienie w prézni, topienie wigzke e-
lekt ronowe , przetop elektrozuzlowy, topienie przy pomocy 4uku elektrycz-
nego z zastosowaniem silnie zasadowych zuzli i1 inne sposoby;

- wprowadzenie dodatkéw wigzacych szkodliwe wtracenie w trudno topliwe,
trwate termodynamicznie zwiazki, ktére zazwyczaj dodatkowo wykazuja ko-
rzystne dziatanie modyfikujace; dodatkami takimi moga by¢ m.in. Mg i Ca,
a takze lantenowce i inne.

2.5. Oddziatywanie skdadu chemicznego i struktury na umocnienie

W procesie umocnienia wielosktadnikowych i wielofazowych stopéw niklu,
zaréwno w temperaturach otoczenia jak i w podwyzszonych, wspoétdziata caty
szereg mechanizméw i zjawisk, ktérych poznanie stanowi nieodzowny warunek
racjonalnego rozwoju tych tworzyw, o0 czym wspomniano w rozdz. 2.1. Zagad-
nienia te stanowig obecnie przedmiot intensywnych badan [35], stad wszel-
kie uogoélnienia i klasyfikacje majg charakter umowny. Istnieje jednak do-
stateczna ilos¢ przestanek teoretycznych i danych eksperymentalnych do wy-
szczegdélnienia giéwnych czynnikéw wphywajacych na umocnienie omawianych
stopéw, a mianowicie [6] :

- nasycenie osnhowy dodatkami stopowymi,

- ilos¢ i morfologia fazy ,

- struktura granic ziarn oraz rodzaj , morfologia 1 rozmieszczenie wegli-
kéw,

- wielkos¢ ziarn osnowy i ich orientacja,

- konfiguracja dyslokacji w osnowie T .

- oddziatywanie wydzielen stabilnych faz miedzymetalicznych.

Kazdemu z wymienionych czynnikéw towarzyszy caly szereg zhozonych zja-
wisk strukturalnych i fizykochemicznych, czesto o przeciwetawnym oddzia-
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4yianiu na wkasnosci wytrzymatosciowe i plastyczne oraz odpornos¢ na kru-
che pekanie i to zaréwno w temperaturach otoczenia, jak i w podwyzszo-
nych.

Potwierdza to blizsza analiza wymienionych mechanizméw umocnienia.
Umocnienie roztworu statego ” zapewniaja gkdéwnie rozpuszczona w nim pier-
wiastki stopowe zmniejszajace wspoédczynnik dyfuzji oraz energie bledu u-
+ozenia, co wpdywa na utrudnienie poslizgu poprzecznego. Dodatki stopowe
wchodzace w skdad roztworu statego wykazujg w stosunku do niklu réznice
Srednicy atomowej d .chodzaca do 13%, a odciiyik? wartosci miesci sie w
zakresie 1-7% [6, 15, 36]-

Zmiane energii bdedu utozenia na 1% rozpuszczonego pirrwiastka w po-
wigzaniu z wartosciag przedstawia rys. 8 [37, 38], natomiast wpiyw do-
datkéw stopowych na przyrost granicy piasty znosci ilustruje rys. 9 [39].

w
R
| |
2 5
I- a
_ N
3 |
*
v
Mo 4 .
W Zawarto$¢ dodatkow
6,66 566 4,66

366 2,66 171 °-66~Nv

Rys. 8. Zmiana EBU roztworu f na 1% rozpuszczonego pierwiastka w powig-
zaniu z N

Poszczeg6lne pierwiastki stopowe dodane w ilosci 1% wywotuje nastepu-
Jaca zmiane statej sieciowej (kx) [6]:

(60] Fe Cr Mo W \ Al Ti
0,011 0,020 0,033 0,035 0,038 0,006 0,025 0,006

- - - 2
Odpowiadaja temu nastepujace przyrosty RQ2 kG/mm w temperaturze oto-
czenia :



- 25 -

Co Fe Cr Mo W \ Al Ti
+8 56 16 17 18 3,4 20 4

Poniewaz Al wystepuje na ogét w fazie 7, stad podana warto$¢ przyro-
stu umocnienia roztworu s.talego ma znaczenie czysto teoretyczne.

6Ne 566 4Ne 366 2M 17,

Rys. 9. Wpkyw dodatkéw stopowych w ilosci 1% na przyrost granicy pla-
stycznosci [6]

Ogélnie mozna stwierdzi¢, ze dodatkami intensywnie umacniajacymi osno-
we fazy 1f bede pierwiastki o szerokim zakresie rozpuszczalnosci, znacz-
nie roézniece sie Srednica atomu od Ni oraz wykazujace wysoka temperature
topnienia. Dwa pierwsze z wymienionych czynnikéw wykluczajg sie jednak
wzajemnie, gdyz szeroki zakres rozpuszczalnosci zgodnie z zasadg Hume-
-Rothery’ego wystepuje Jedynie przy nieznacznym zréznicowaniu $Srednic ato-
mowych. Na podstawie analizy fazowej serii nadstopéw niklowych o z¥ozonym
skkadzie chemicznym wykazano, ze pierwiastkami wpkywajacymi szczegélnie in-
tensywnie na umocnienie osnowy ~ sg: Co, Fe, Cr, Mo, W, V, Ti i1 Al [40,
41].

l11os¢ i mor fologia fazy

Oddziatywanie fazy na mechaniczne wkasnosci stopén niklu jest uwa-
runkowane catym zespotem czynnikéw, w tym gtdéwnie udziatem objetosSciowym
tej fazy, strukturg jej granicy, zakresem stabilnosci i koherencji,pooat-
noscig na koagulacje oraz twardoscig. Wymienione czynniki i cechy fazy f'
sag W duzym stopniu zalezne od jej skkadu chemicznego, w tym gtbébwnie od
stosunku Ti/Al [+, 15, 35}.
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Wptyw fazy f' na whkasnosci mechaniczne stopéw niklu Jest na ogét roz-
patrywany w oparciu o znane modele przemieszczania sie dyslokacji przez
przeszkody w postaci twardych wydzieleh. Moze sie to odbywa¢ wg dwu od-
rebnych mechanizméw polegajecych na [42] :

- przecinaniu wydzielen,
- omijaniu wydzielen.

Analiza umocnienia w odniesieniu do stopéw niklu pozwala na okreslenie
udziatu poszczegélnych mechanizméw tego zjawiska w ogélnym przyroscie wy-
trzymatosci stopéw. Oznaczajec:

f - udziat objetosciowy fazy y-,
r - promien wydzielen,
§ - energia granicy domen antyfazowych lub energia btedu utoze-
nia ,
£ - stopien niedopasowania sieci,
6f i krytyczne naprezenie poslizgu osnowy f i fazy j*,
A - odlegtos¢ miedzy wydzieleniami,

E1 1 E2 “ 9ranice sprezystosci miekkiej osnowy i twardych wydzielen
- oraz przyjmujec, ze dyslokacje bede przemieszczaly sie poprzez wydzie-
lenia, mozna okresli¢ wzrost umocnienia Jako wypadkowe dziatania czterech
sktadowych mechanizméw, a mianowicie [35]:
1) utwardzenie wynikajece z obecnosci granic domen antyfazowych i bledéw
utozenia:
i
Sf3r2f2 @)

2) utwardzenie wynikajece z koherencji faz:

i i 3
A6S 82 r? 6?2 ®)

3) utwardzenie wynikajece z roéznicy granicy plastycznoséci miedzy oshowe
a wydzieleniami:
i
A6 K 3 r2 )} (©))
Re

4) utwardzenie spowodowane roéznice moduddéw sprezystosci aiedzy osnowe a
wydzieleniami:

- E2 1
a0 G* a1 (I— do)
E2
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Energia granicy antyfazowej jest funkcje stopnia uporzedkowania wydzie-
lenia i energii jego wiezania [4]. Energia ta ros$nie ze wzrostem stosunku
Ti/Al. Wzrost tego stosunku zwieksza réwniez naprezenie koherencyjne na
granicy wydzielenie - osnowa.

Sposéb przemieszczania sie dyslokacji w stopach zawierajecych wydzie-
lenia determinowany jest giownie odlegtoscie pomiedzy wydzieleniami, tj.
minimalnym promieniem krzywizny linii dyslokacyjnej wygietej pod dziata-
niem naprezenia:

gdzie:
G - modut odksztatkcenia postaciowego,
t - przytozone naprezenie.

Jezeli odlegtosci miedzy wydzieleniami w plaszczyznie poslizgu se mniej-
sze od 2d, nastepuje wéwczas przecinanie wydzielen przez linie dyslokacji.
Natomiast gdy odlegtos$¢ miedzy wydzieleniami jest wieksza od 2d, wéwczas
zasadniczym sposobem pokonywania przeszkdéd przez dyslokacje jest przecho-
dzenie pomiedzy wydzieleniami, z Jednoczesnym tworzeniem sie wokdéd nich
petli. Wéwczas umocnienie jest wynikiem utwardzania koherentnego oraz
wzrostu wytrzymatosci wynikajecej ze znanej zaleznosci Orowana [42] :

0» -1 In (£) (12)

gdzie:
b - wektor Burgersa.

Jak juz wspomniano, efekt
umocnienia faze zalezy od jej
udziatu objetosciowego w struk-
turze stopu,co z kolei jest de-
terminowane zawartoscie takich
pierwiastkéw Jak Al, Ti i Nb -
rys. 10 i 11.

Wptyw wielkosci wydzielen na
umocnienie przejawia sie - Jak
Jjuz wspomniano - w sposobie
przemieszczania sie dyslokacji.
Przy wielkosci wydzielen poni-
zej wartosci krytycznej dyslo-
kacje przecinaje wydzielenia, a
wytrzymatos¢ jest proporcjonal-
Rys. 10. Zaleznosc ud;ia*u objetoscio- _ 4k
wego wydzielen fazy f' od sumarycznej na do wartosci r W miare

zawartosci (Al + Ti1) w stopie niklu z
zawartoscie 20% Cr [z ] wzrostu wydzielenn, po przekro-

Zawartos¢ AI*Ti w % atomowych
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czeniu pewne] ich wartosci wytrzymatos¢é jest odwrotnie proporcjonalna do
promienia [43]. llustruje to rys. 12, odnoszacy sie do stopu niklu z za-
wartosci? 20% Cr [44].

L 75
WAk ooy B W Welkos¢ czastek f
Rys. 11. Zalezno$¢ wytrzymatosci Rys. 12. Wpdyw wielkosci czastek t*
R<nn dla grupy nadstopéw na osno- na twardos¢ stopu niklu z zawartos-
wie niklu [16] ci? 20% Cr [44]

Obrébka cieplna stopéw niklu winna zapewnié¢ .wystapienie w strukturze
wydzielen f' o krytycznej wielkosci promienia lub nieco mniejszej.

Przytoczone dane wskazuje, ze faza f' odgrywa szczeg6lng role w proce-
sie umocnienia stopéw niklu. Oej wpdyw umacniajacy rosnie =z temperaturg
oraz rozcigga sie na szeroki zakres wystepowania koherencji wydzielen i
osnowy fazy y . W poréwnaniu do weglikéw i innych faz miedzymetalicznych
zapewnia ona wysokg plastyczno$¢ stopu niezaleznie od cech morfologicz-
nych, przy réwnoczesnym silnym dziataniu umacniajacym, uwarunkowanym od-
dziatywaniem granic antyfazowych i naprezen koherencyjnych 2z dyslokacja-

mi [6].

Struktura granic ziarn oraz rodzaj,
e

mor fologia i rozmi szczenie weglikow

W ogolnym ujeciu, wkasnosci mechaniczne materiatéw polikrystalicznych
sa efektem umocnienia ziarn oraz ich granic, co z kolei jest w duzym stop-
niu determinowane procesami rozpuszczania pierwiastkéw stopowych i wy-
dzielania faz. Oddziatywanie granic ziarn staje sie szczegélnie wyrazne w
temperaturach powyzej 0,6 T . Wptyw tego czynnika musi byc¢ zatem u-
wzgledniony w zarowytrzymatych stopach niklu pracujacych w zakresie tempe-
ratur ok. 0,8 TtOp-

Badania [6] prowadzone na licznych gatunkach stopéw Ni wykazaty korzy-
stny wptyw ciaglej siatki $"po granicach ziarn osnowy na wkasnosci mecha-
niczne, a w szczeg6lnosci na odpornos¢ na pekanie. Efekt oddziatywania
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weglikéw Jest znacznie mniej korzystny. Stwierdza sie, ze ciegta siatka
weglikéw na granicach ziarn ukatwia rozprzestrzenianie sie peknie¢, a u-
trudniony w tych warunkach poslizg po granicach ziarn wpkywa na koncen-
tracje naprezen i przyspiesza wystepienie kruchego zdomu. Z drugiej zas
strony, jesli na granicach ziarn nie ma weglikéw, to poslizg granicy Jest
ukatwiony wskutek réwnoczesnego wystepowania puotek i nieciegtosci w toku
odksztatcenia plastycznego w podwyzszonych temperaturach. Istnieje zatem
pewna optymalna ilo$¢ i rozmieszczenie weglikéw po granicach ziarn zapew-
niajace najlepsze whkasnosci w podwyzszonych temperaturach.

Szczeg6lnie niekorzystny wpdyw na granicach ziarn wywieraje komérkowe
uktady weglika stanowiece przeszkode dla poslizgu granicy w czasie
odksztatcania. Zaobserwowany niekorzystny wptyw weglikéw po granicach
ziarn na wkasnosci ciegliwe stopéw niklu sktania do obnizenia zawartosci
C w tych materiatach, przy czym przyjmuje sie jako dolne granice zawar-
tos¢ 0,03% C [s45]- Wiekszo$S¢ badaczy [46] przypisuje weglikom znaczny
wpdyw na wytrzymatosciowe i plastyczne whkasnosci stopéw niklu w podwyzszo-
nych temperaturach. Szczegélna rola weglikéw polega na zwiekszaniu sta-
bilnosci chemicznej osnowy przez wigzanie pierwiastkéw podatnych do two-
rzenia niekorzystnych faz miedzymetalicznych. Dlatego tez
poznanie najkorzystniejszego skdadu chemicznego, rodzaju
glikéw ma podstawowe znaczenie przy projektowaniu stopéw, a w szczeg6lno-
Sci zmniejsza liczbe prob przy doborze skdadu chemicznego stopéw i warun-
kéw jego obrdébki cieplnej [6, 16].

Weglik M2JC6 wywiera istotny wpdyw na whkasnosci stopow niklu. Jego lo-
kalizacja na granicach ziarn decyduje o odpornosci na pekanie w wyniku
hamowania poslizgu. Przyjmuje sie, ze zdom nastepuje w wyniku pekania po
granicach ziarn, wzglednie w wyniku dekohezji granicy miedzyfazowej M2jC6
it . Szczegolnie szkodliwe sg wydzielenia M ~ o0 strukturze komérkowej.
Mozna je usuna¢ przez whkasciwy dobér skdadu chemicznego i warunkéw obréb-
ki cieplnej. Zjawisku temu przeciwdziata wydzielanie sie fazy f po grani-
cach ziarn, blokujecej wzrost komérek M23C6. W procesie umocnienia zaro-
wytrzymatych stopéw niklu duze znaczenie przypisuje sie wystepowaniu wzdhuz

zrozumienie 1
i morfologii we-

granic ziarn pasm roztworu statego, zubozonych w faze V- Badania [46]
wskazuja, ze istnieje pewna optymalna szerokos¢ strefy przygranicznej zu-
bozonej w j'. Jesli strefa ta ulega zawezeniu, zmniejsza sie ciegliwosc w

procesie petzania, natomiast gdy strefa ta ulega nadmiernemu rozszerzeniu,

zwieksza sie znacznie szybkos$¢ pedzania, a wvstepujece odksztakcenie pla-
styczne skraca czas do zdomu.

Szczegdblnie intensywny wpdyw na podwyzszenie zarowytrzymatosci stopow
niklu wywieraja dodatki B i Zr [46-49]. W wyniku ich oddziatywania wzra-
sta zywotno$¢ elementéw ok. 13 razy, wydduzenie ok. 7 razy .naprezenie zry-
wajace ok. 1,9 razy a wspédczynnik n, okreslajacy zalezno$¢ szybkosci pel-
zania od naprezenia rosnie od 4 do 9 razy. Stwierdzono réwniez,
tek Mg w ilosci od 0,01 do 0,05% moze znacznie podnies¢ whasnosci

ze doda-
mecha-
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niczne stopéw niklu przerabianych plastycznie. Nie ma jednak danych doty-
czacych wpdywu 8 i1 Zr na zarowytrzymate odlewnicze stopy niklu [6]-

Wielkos$é¢ ziarn osnowy i ich orientacja

Wytrzymatos¢ stopow niklu zalezy w znacznym stopniu od wielkosci ziarn
osnowy , a W szczeg6lnosci od stosunku przekroju elementu do wielkosci
ziarna [50]. Przy stalym stosunku tych parametréw czas do zerwania oraz
wytrzymatos¢ na petzanie rosng z wielkoscig ziarna. W wielosktadnikowych
stopach niklu, szczeg6lnie odlewniczych, niezbedna jest wiec kontrola wiel-
kosci ziarna, gdyz zbyt drobne ziarno obniza wytrzymatos¢ na pedzanie i
naprezenia niszczace, z kolei ziarno grube oddziatywuje niekorzystnie na
granice plastycznosci i wytrzymatosS¢ na rozcigganie.

Znaczny wzrost zarowytrzymatosci uzyskuje sie w stopach niklu o odpo-
wiednio zorientowanych krystalograficznie ziarnach, w ktérych kierunki o
najwyzszej wartosci krytycznego naprezenia poslizgu pokrywajg sie z kie-
runkiem maksymalnej skkadowej naprezenia [35, 51].Szczegblnie duzy wzrost
whasnosci uzyskano w stopach o duzym, wydduzonym ziarnie. W stopach tych
wytrzymatos¢é w podwyzszonych temperaturach jest proporcjonalna do warto-
Sci L/d, gdzie: L = ddugos¢ ziarna, d = Srednica Jego przekroju [52].

W procesach technologicznych majacych na celu powstanie struktury zdo-
zonej z duzych podduznych ziarn szczegélnego znaczenia nabiera sterowanie
przebiegiem rekrystalizacji wtérnej, przy wykorzystaniu wprowadzonych me-
chanicznie do stopu czastek dyspersyjnych [35]-

Konfigurac]ja dyslokacji w osnowie?”

W procesie umocnienia nadstopdéw coraz czesciej ostatnio wykorzystuje
sie tworzenie wosnowie f siatki dyslokacji oodpowiedniej konfiguracji.
Jest to siatka o Sredniej wielkosci oczka , proporcjonalnej do odleg-
+osci miedzy wydzieleniami fazy wA[35]. Dyspersyjne wydzielenia umiejsco-
wione se w wezdach tej siatki. Przyrost wytrzymatosci jest wtedy propor-
cjonalny do gestosci dyslokacji zgodnie z relacja [53,54]:

1
AG QC = 1,6 GbE? 13)
1
Poniewaz AcS £ , wytrzymatos¢ jest powigzana z wielkoscig (a stad

i z odlegtoscig miedzy wydzieleniami y') zaleznoscia:
AGde - H, 1,60Cb as

gdzie: K - stata.

Wynika z tego, ze siatka dyslokacji zalezy od wielkosci wydzielen <°i ro$-
nie wraz z nimi w procesie pedzania.
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Dla utworzenia w strukturze stopéw odpowiedniej siatki dyslokacji wy-
korzystuje sie najczesciej zabiegi obrébki cieplno-mechanicznej.

0ddz

iatywanie wydzielen stabilnych
faz mie

dzymetalicznych

Wszystkie fazy miedzymetaliczne o sieciach topologicznie zwarcie wy-
petnionych wywieraja szczegélnie niekorzystny wpdyw na wkasnosci zarowy-
trzymatych stopéw niklu. Dotyczy to przede wszystkim faz 6 , i faz La-
vesa, jak réwniez fazy P powstajacej w wyniku przemiany fazy $"[55, 56]
To niekorzystne dziatanie faz miedzymetalicznych ma dwie podstawowe przy-
czyny. Po pierwsze sg to fazy twarde i kruche, podatne do kruchych pek-
nie¢, ktdére mogg stanowi¢ zaczgtek zdomu. Ich wydduzona piytkowa postac
i struktura granicy z oshowg sprzyjaja dekohezji wzdfuz tej granicy. Do-
tyczy to szczegélnie fazy 6 [57]-

Drugim niekorzystnym czynnikiem Jest wigzanie przez fazy miedzymeta-
liczne dodatkéw stopowych umacniajacych osnowe, co moze prowadzi¢ do znacz-
nego spadku wkasnosci mechanicznych stopu.

Przytoczone wzgledy zadecydowaty o opracowaniu metod takiego doboru i
obliczania skkadu chemicznego stopéw na osnowie niklu, aby wykluczy¢ moz-
liwos¢ pojawiania sie faz miedzymetalicznych o czym wspomniano w rozdzia-
le 2.3.



3. ZALOZENIA I TEZA PRACY

Z przytoczonych danych pismiennictwa wynika, ze wprowadzenie do nad-
stopéw na osnowie niklu silnie weglikotwérczych pierwiastkéw - Mo, W, Ta,
Ti, Nb i1 Zr zapewnia znaczny przyrost zarowytrzymatosci tych tworzyw i
przesuwa do wyzszych temperatur zakres ich pracy. Dodatki weglikotworcze
wywieraja Intensywny wptyw zeréwno na skdad chemiczny i umocnienie oshowy
y, jak roéwniez - i to przede wszystkim - na sklad chemiczny, morfologie i
rozmieszczenie w strukturze weglikow, wydzielen fazy i innych fez mie-
dzymetalicznych. Szczegétowe poznanie tego oddziatywania stwarza teore-
tyczng podstawe dla racjonalnego doboru skdadu chemicznego i technologii
zarowytrzymatych stopéw niklu, odpowiadajacych wymogom wspdétczesnej tech-
niki.

Wzrostowi zawartosci pierwiaetkéw silnie weglikotwérczych w skkadzie
chemicznym nadstopéw towarzyszy na ogéd wystepowanie znacznej niejedno-
rodnosci strukturalnej, uwarunkowanej g#éwnie zrdéznicowaniem wielkosci i
ksztattu wydzieleh weglikéw oraz nieréwnomiernoscig ich rozkdadu, co =z
kolei wptywa na réwnomierno$¢ rozmieszczenia fazy y". Zagadnienia te nie
zostaty jednak dotad szczegétow« poznane. Wiekszos¢ dotychczasowych prac
badawczych w tym zakresie koncentrowata sie bowiem na okresleniu rodzaju
i morfologii powstajacych weglikéw i ich przemian fazowych w warunkach ob-
rébki cieplnej i pracy materiatu. Mniej natomiast wiadomo o oddziaktywa-
niu weglikoéw w procesach umocnienia i dekohezji nadstopéw.

Z dostepnych danych pismiennictwa wynika, ze oddziatywanie weglikéw na
mechaniczne whkasnosci nadstopéw niklu moze przejawia¢ sie zaréwno w hamu-
jJjacym wptywie tych wydzielen na przebieg odksztatcenia plastycznego po
granicach ziarn. Jak réwniez oddziatywaniem na procesy dekohezji, w tym
zarodkowanie i rozwdj peknie¢. W dotychczasowych badaniach by* wielokrot-
nie potwierdzany niekorzystny wpdyw na obnizenie plastycznosci i wzrost
podatnosci na kruche pekanie nadstopéw, komérkowych uk#adéw weglika M2jC6
po granicach ziarn oraz wydzielen weglika M*C w uktadzie Widmannstattena
w obrebie ziarn fazy f . W przeciwienstwie do tego pojedyncze wydzielenia
globulityczne, zaréwno na granicach ziarn jak i w ich obrebie, na ogét
nie obnizaja ciagliwych wkasnosci nadstopdw.

W odniesieniu do nadstopéw z podwyzszong zawarto$cig silnie wegliko-
twérczych pierwiastkéw szczegbélnego znaczenia nabiera dokdadne poznanie
oddzietywania na umocnienie i dekohezje siatki weglikéw na granicach ziarn
oraz duzych, masywnych wydzielen weglikéw w obrebie ziarn. Wyjasnienia wy-
maga réwniez oddziaktywanie w procesie umocnienia nadstopéw przemian za-



- 33 -

chodzacych w fazie weglikowej oraz towarzyszacych temu zmian koncentracji
sktadnikéw stopowych, zaréwno w obrebie wydzielen weglikéw, jak i otacza-
jacej je osnowy J . Wieze sie z tym zagadnienie wpdywu pierwiastkéw we-
glikotwérczych i wydzielen weglikéw na niejednorodno$¢ rozmieszczenia w
strukturze nadstopéw wydzielen fazy y~.

Na podstawie dotychczasowych badan oraz przestanek teoretycznych mozna
zatem zatozy¢, ze przy danym skkadzie chemicznym i fazowym zarowytrzyma-
+ego stopu na osnowie niklu zwiekszenie dyspersji i réwnomiernosci roz-
mieszczenia w strukturze wydzielen weglikéw i fazy % winno zapewnié istot-
ny wzrost umocnienia i odpornosci stopu na kruche pekanie zaréwno w tem-
peraturach otoczenia. Jak 1 w podwyzszonych.

W przypadku wielosktadnikowych stopéw odlewniczych w rodzaju nadstopéw
na osnowie niklu stopien dyspersji wydzielanych w osnowie faz,w tym g#ow-
nie weglikéw, zalezy od ich skktadu chemicznego i rodzaju - jako czynnikéw
okreslajacych stabilnos¢ tych faz, warunkéw krystalizacji oraz przemian
zachodzacych w procesach obroébki cieplnej. Czynniki te wphtywaja roéwniez
na réwnomierno$¢ rozmieszczenia faz w osnowie oraz og6lng jednorodnosé
struktury.

Na podstawie przytoczonych wywodow i zatozen sformutowano g#déwng teze
rozprawy, ktdéra przyjmuje, ze w zarowytrzymatych stopach odlewniczych na
osnowie niklu, zawierajacych silnie weglikotwércze pierwiastki, zwieksze-
nie stopnia dyspersji oraz réwnomiernosci rozmieszczenia faz i skdadnikow
stopowych - uzyskane poprzez odpowiedni dobér skdadu chemicznego oraz za-
stosowanie zabiegéw modyfikacji i obrébki cieplnej - moze zapewni¢ znacza-
cy wzrost umocnienia w podwyzszonych temperaturach, poréwnywalny wzgled-
nie wyzszy od uzyskiwanego w stopach przerabianych plastycznie o zblizo-
nym sktadzie chemicznym, przy zachowaniu zadowalajacej odpornosci na kru-
che pekanie.

Koncentrujac badania na stopach odlewniczych, w pracy zwrdécono szcze-
g6lng uwage na okreslenie wptywu mikrododatkéw — boru i cyrkonu oraz mo-
dyfikatoréw - magnezu i wapnia na proces zarodkowania oraz morfologie i
trwatos¢ fazy weglikowej .

Badana grupa odlewniczych stopéw niklu nalezy do tworzyw zdozonych pod
wzgledem fazowym, pozbawionych niskotopliwych pierwiastkéw o duzym wspot-
czynniku dyfuzji w sieci Ni, Zgodnie z danymi pidmiennictwa [2, 3] w sto-
pach tych w miare wzrostu niejednorodnosci ziarn maleje rola ich granic,
a gtownym czynnikiem decydujacym o wzroscie zarowytrzyraatosci Jest umoc-
nienie granic miedzyziarnowych rozgatezionymi®czastkami trwakych w wyso-
kich temperaturach wydzielen, ktére sg w stanie zahamowa¢ rozwdj pedzania
na powierzchni granic, opartego na mechanizmie dyfuzyjnym.Wydaje sie wiec,
ze modyfikacja zmniejsza wprawdzie zarowytrzymatos¢ stopéw homogenicznych,
lecz z naddatkiem Ja poprawia po przeprowadzeniu ich umocnienia dysper-

syjnego.
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W pracy podjeto réwniez probe doswiadczalnej weryfikacji nie potwier-
dzonych doted przypuszczeh niektérych badaczy [6, 10413], ze mikrododatki
boru i1 magnezu w zarowytrzymatych stopach niklu blokuje wegiel wewnetrz
ziarn oraz wpkywaje na zwiekszenie dyspersji i1 réwnomiernosci rozmieszcze-
nia weglikéw MC. Wysuniete w tym zakresie sugestie tych autoréw dotyczyty
stopow przerabianych plastycznie o wzglednie prostym skfadzie chemicznym.
Podjete w niniejszej pracy badania stanowie prébe przeanalizowania tego
zjawiska w wielosktadnikowych odlewniczych stopach niklu, bogatych w do-
datki silnie weglikotwércze.

Ponadto zatozono, ze podwyzszenie trwatosci weglika MC przez wprowa-
dzenie do stopu Ta 1 Zr posiada korzystny wptyw na wkasnosci mechaniczne
stopu, przez ograniczenie przemian weglikéw i towarzyszacych temu nieko-
rzystnych zmian koncentracji sk¥adnikédw w obszarach przygranicznych faz $

I



4. BADANIA WEASNE

4.1. Cel i program badan

Zgodnie z przyjeta teze pracy podstawowym celem prowadzonych badan 1
poprzedzajacych je studiéw teoretycznych bydo okreslenie wpdywu skiadu
chemicznego oraz proceséw metalurgicznych i obrébki cieplnej na chemiczng
i strukturalng jednorodno$¢ badanych stopéw. Przyjmujac réwnomiernos¢ roz-
mieszczenia, dyspersje i stabilnos¢ weglikéw oraz fazy za kryterium ja-
kosci struktury badanych stopéw, w pracy skoncentrowano sie na okresleniu
wspotzaleznosci pierwotnej i wtérnej struktury stopéw niemodyfikowanych i
modyfikowanych oraz na jej oddziaktywaniu na cechy i wkasnosci materiatu,
charakteryzujace jego umocnienie w temperaturze otoczenia i w temperatu-
rach podwyzszonych.

Ze wzgledu na brak kompleksowych informacji na temat pednego procesu
technologicznego badanych stopéw (temperatura przegrzania, temperatura i
sposéb odlewania, parametry obrobki cieplnej itp.) dla konkretnych skta-
déw chemicznych tych stopéw, jak réwniez ze wzgledu na catkowity brak da-
nych o sposobie modyfikowania i wpltywie tego zabiegu na parametry wszyst-
kich dalszych zabiegéw procesu technologicznego, zdecydowano sie na tréj-
etapowos¢ studiéw i1 badan nad doborem optymalnego sk#adu chemicznego ba-
danych stopoéw.

W etapie pierwszym przeanalizowano stosowane w Swiecie zarowytrzymate
stopy niklu w aspekcie ich przydatnosci dla biezacych i perspektywicz-
nych potrzeb krajowego przemysdu oraz. technologicznych mozliwosci ich wy-
twarzania jako stopéw odlewniczych. Kierujac sie wzgledami poznawczymi -
zgodnie z przyjeta teze pracy oraz praktycznym aspektem prowadzonych ba-
dan - zaprogramowano 15 wariantéw skdadu chemicznego wielosktadnikowych,
zarowytrzymatych stopéw na osnowie niklu, nie majacych Scistych odpowied-
nikéw wsréd stosowanych obecnie w Swiecie nadstopéw niklu. Réznice w skia-
dzie chemicznym poszczegélnych stopéw dotyczg przede wszystkim zawartosci
pierwiastkéw silnie weglikotwdrczych.

Drugi etap badan obejmowat wykonanie zaprojektowanych stopéw oraz wstep-
ng ocene ich makro- 1 mikrostruktury przy zastosowaniu metod mikroskopii
Swietlnej i elektronowej oraz mikroanalizy rentgenowskiej. Analizowano
strukture w stanie lanym oraz po przesycaniu w rdéznych warunkach, przyj-
mujac zgodnie z zatozeniami za kryterium selekcji rozdrobnienie i réwno-
miernos¢ roztozenia faz umacniajacych stop dyspersyjnie. Zdecydowano sie
postugiwaé¢ przy tym dodatkowo odpowiednioscie struktur uzyskanych w bada-
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niach, do struktur podawanych w literaturze za nader korzystne w aspekcie
whasnosci nadstopéw [4]. W koricowej fazie "tego etapu badan przeprowadzono
préby modyfikacji wybranych stopéw o zmiennej zawartosci dodatkéw wegli-
kotwérczych, stosujac jako modyfikatory magnez i wapri. Pozwolito to okres-
l1i¢ najkorzystniejsze”™ warunki modyfikacji .

Bioragc za podstawe jednorodnos¢ struktury w stanie niemodyfikowanym o-
raz podatnos¢ stopu do zmiany morfologii i rozmieszczenia faz pod wpty-
wem modyfikowania, wytypowano do zasadniczego, trzeciego etapu badan 5
sposrod badanych stopéw o niskiej, Sredniej i wysokiej zawartosci pier-
wiastkéw weglikotwérczych, modyfikujac Je magnezem. W tym etapie badan
strukture stopow ksztaktowano gidéwnie poprzez obrébke cieplng - przesyca-
nie i starzenie.

Za dodatkowe kryterium oceny wybranych stopéw (poza kryterium wykacz-
nie strukturalnym - jak w poprzednich etapach) przyjeto pomiary dekremen-
tu thumienia i1 modutbu sprezystosci E w podwyzszonych temperaturach. Za-
stosowano réwniez badania fraktograficzne. Zmierzano przy tym do wytypo-
wania jednego lub wiecej stopow, w ktérych uzyskuje sie najwiekszy efekt
jednorodnos$ci struktury i wzrostu umocnienia w wyniku zespolenia oddziaty-
wania skdadu chemicznego, modyfikacji 1 obrébki cieplnej.

Struktury uzyskane w koncowym etapie badan przyréwnano do struktur za-
rowy trzymatych odlewniczych stopéw niklu najwyzszej jakosci produkowanych
za granica, uzyskujac tym samym swoiste sprzezenie zwrotne pomiedzy uzy-
skanymi w niniejszej pracy efektami, a aktualnym stanem wiedzy w rozpa-
trywanym zakresie.

Na podstawie uzyskanych wynikéw badan eksperymentalnych oraz prowadzo-
nych studiéw teoretycznych podjeto prébe przedstawienia modelu struktury
odlewniczych stopéw niklu przeznaczonych na elementy turbin gazowych w
powigzaniu z ich skkadem chemicznym i technologia oraz okreslono zasady
rozdziatu pierwiastkéw stopowych pomiedzy fazy.

Poréwnujgac wyniki badan strukturalnych z przebiegiem zmian twardosci i
dekrementu tdumienia, okreslono czynniki determinujgce mechanizm umocnie-
nia badanych stopéw w zakresie temperatur od 20 do 1000 C.

4.2. Materiat do badan

Na podstawie szczegétowej analizy wpdywu pierwiastkéw stopowych na
strukture i whkasnosci zarowytrzymatych stopéw niklu, w pierwszej Tfazie
badan zaprojektowano 15 stopéw o zréznicowanym skkadzie chemicznym, sta-
nowigcych materiat wyjsSciowy, a zarazem ukdad odniesienia dla kolejnych
etapéw badan.

Skdad chemiczny poszczegélnych, zaprogramowanych wsadéw ujmuje tabli-
ca 3, natomiast tablica 4 - skkad chemiczny wykonanych stopdéw.
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Tablica 3
Skdad badanych stopéw w % wagowych

Lp. Sk#ad wsadu w [%]

C Cr Co Ti Al W Mo Nb Zr Ta B+Ce Ni
4 0,15 12 5 3 5 4 1 0,005 0,02 reszta
5 0,15 12 20 5 5 0,5 3 0,02 L]
6 0,15 12 10 3 3 2 0,5 0,05 1 0,02
7 0,15 12 10 4 4 2 2 0,5 0,05 1 0,02 -
8 0,15 12 20 3 3 0,5 * 3 0,02 »
9 0,15 16 8,5 3,4 3,4 2,6 1,75 0,9 0,01 1.75 0,02 -
10 0,15 15,5 20 4,3 2,8 3 2 0,06 2,0 0,02 -
1 0,15 12 5 3 3 0,05 1,5 0,02 "
12 0.15 12 15 5 3 4 1,5 0,05 1.5 0,02 -
13 0,15 12 15 3 5 5 4 0,05 1,5 0,02 ”
14 0,15 12 5 5 5 5 1.5 0,05 1.5 0,02 -
15 0,15 12 15 3 3 3 1.5 0,55 1,5 0,02 -
16 0,15 12 5 5 3 5 4 0,55 1.5 0,02 "
17 0,15 12 5 3 5 4 15 0,55 1,5 0,02 "
18 0,15 12 15 5 5 0,55 1.5 0,02 "

Stopy nr 173 nla ujete w tablicach 3 14 zawieraty jedynie Ni, Cr oraz
Al 1 odpowiadaty konwencjonalnym nadstopom typu NIMONIC. Wykonano je dla
celéw rozpoznawczych przy opracowywaniu technologii. W pozostatych 15 sto-
pach (nr 4-18) wariantowano g#éwnie zawartos$¢ pierwiastkéw silnie wegli-
kotwérczych - W, Mo, Nb i Ta. W celu uwypuklenia oddziatywania tych do-
datkéw, zawartos¢ wegla we wsadzie wszystkich stopéw od nr 4 do 18 byka
identyczna i wynosida ok. 0,15%, przy stosunkowo niskiej zawartosci chro-
mu ok. 12%. Kobalt dodawano w ilosci od 5 do 20%, Al + Ti - od 6 do 10%,
B + Ce - ok. 0,02% oraz od 0,01 do 0,55% Zr. w efekcie, zawarto$¢ niklu w
stopach nr 4-18 wahata sie od ok. 50% Ni (stop nr 10) do ok. 75% Ni (stop
nr 11).

Wytopy prowadzono w indukcyjnym piecu prézniowym VSG-02 firmy Balzera.
Wsad do przetopu w ilosci 1,2 kg skkadat sie z czystych sktadnikéw.Oprécz
aluminium wszystkie pozostate metale zatadowywano bezposrednio do tygla
ceramicznego. Po roztopieniu w prézni rzedu 10_4 Tr 1 przegrzaniu ciektego
metalu do temperatury 1350i1400°c, wprowadzano aluminium przez zanurzenie
nawazki pod powierzchnie ciekdego metalu. Po wymieszaniu kepieli metalo-



Numer
wytopu

10

1

13
14
15
16

17
18

0,120
0,140
1,151
1,150
0,160

0,150

0,132
0,117
0,155
0,141
0,160
0,138
0,140

0,160
0,150

Cr

11.7

11,7

12,1

11,3

11.5

15,1
11,9
11.7
11,5
11,8
11,8
11,9

11,7
11,9

Co
5,1
20,3
10,8
11,0
19,4
10,9
19,3
4,9
14,6
15,2
5,2
14,6
5,6

5,35
14,7

3,0
4,2

Wyniki analizy chemicznej

Oznaczony pierwiastek w [%] wagowych

Al
5,0
4,8
2,7
3,%
3,1
3,5
2,9
3,0
3,4
4,9
4,7
3,4
3,7

4,75
4,6

w

6.0

1,97

2,40

2,80

4,50
4,40
4,95

4,90

Mo

4,30

2,20

2,30

1,82

4,30

3,90

Nb

1,05

0,45

1,10

0,86

1,66

1,34

1,20

Zr

0,073
0,050
0,067
0 ,056
0,040
0,750
0,530

0,550
0,770

Ta

2,50
1,65

1,74

1,95
1,40

1,55
1,62

B
0 ,0095
0 ,0090
0,011
0,010
0,012
0,010
0,012
0,009
0,012
0,010
0,013
0,011
0,009

0,010
0,011

Ce
0,005
0,005
0,005
0,005
0,005

0,005

0,005
0,005
0,005
0,005
0,005
0,005
0,005

0,005
0,005

Tablica

1,53
0,22
0,50
0,61
0,25

0,57

1,95
0,28

0,93
0,25

62 ,0
54,8
66 ,8
63,2
58,7
61,0
49 ,1
75,6
57,4
53,1
62,0
55,7
63,0

66 ,9
61 ,5
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wej 1 wyrownaniu temperatury do wszystkich stopow wprowadzano mikrododat-
ki: 0,01% B 1 0,01% Co w postaci odpowiednio przygotowanej mieszaniny,
po czym stop wygrzewano przez 3 minuty celem wymieszania kapieli i rozpro-
wadzenia mikrododatku. Odlewanie prowadzono do form grafitowych. W pierw-
szej fazie badan stopy odlewano w postaci pretéw e 20 x 230 mm. Ze wzgle-
du na wystepowanie wad odlewniczych w odlewanych pretach zmieniono ksztakt
odlewu, stosuj ac do zasadniczego cyklu badan wlewek o wymiarach 0 42 x
x 100 mm. Dla kazdego stopu wykonano 4 wytopy.

Przeprowadzono serie préb majacych na celu okreslenie wptywu tempera-
tury zalewania na makrostrukture wlewkéw. Na tej podstawie ustalono, ze
optymalna temperatura zalewania winna wynosi¢ 1340*1360 C, co kontrolowa-
no termopara Pt-PtRh.

Ocene wptywu sk#adu chemicznego na jednorodnos¢ struktury oraz roz-
mieszczenie faz i dodatkéw stopowych prowadzono réwnolegle na prébkach w
stanie lanym i przesyconym. W tym celu prébki z wykonanych stopéw przesy-
cano w temperaturze 1220°C w czasach 5, 10. 20 i 40 godz.z nastepnym ch¥o-
dzeniem na powietrzu oraz w wodzie i z piecem [58].

Na podstawie badan strukturalnych i mikroanalitycznych stwierdzono naj-
korzystniejsza strukture w sensie rownomiernosci rozmieszczenia i dysper-
sji faz - w stopach nr 7, 8, 9, 11 i 16. Stopy o tym skkadzie chemicznym
wytypowano do koncowego etapu badan. Zastosowano Jednakze w odniesieniu
do nich dodatkowe zabiegi modyfikowania i obroébki cieplnej.

Préby modyfikowania magnezem i wapniem prowadzone na stopach nr 8 i9
wykazaty intensywny wpdyw na makro- 1 mikrostrukture mikrododatku 0,07-j
wfO0, 1% Mg [59]- w wyniku tego do badan ujetych w niniejszej pracy zastoso-
wano stopy otrzymane przez przetop wyjsciowych stopéw nr 7, 8, 9, 11 i 16,
wprowadzajac dodatkowe modyfikowanie przy uzyciu ok. 0,1% Mg oraz obrébke
cieplng. W efekcie dla kazdego z pieciu badanych stopéw rozpatrywano 5 wa-
riantéow technologicznych, a mianowicie: stan lany, stan przesycony z
1220°C/40 godz. oraz stan przesycany z 1220°C/40 godz. =z nastepnym sta-
rzeniem w.850, 950 i 1050°C w czasie 16 godzin.

4_.3. Metody badawcze

Dla rozwigzania podjetego zagadnienia wykorzystano odpowiedni zestaw
metod badawczych i pomiarowych, a w szczegélnosci:

- badania makro- i mikrostruktury z zastosowaniem mikroskopu s$wietlnego,
- mikroskopie elektronowa,

- mikroanalize rentgenowska,

- fraktografie z zastosowaniem mikroskopu skaningowego,

- pomiary twardosci i mikrotwardosci,

- pomiary dekrementu thumienia i modudu eprezystosci E.
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Badania makrostruktury na przekroju wlewkéw prowadzono przy powieksze-
niach 1,5 i 50 x na prébkach trawionych w odczynniku Marble"a oraz w od-
czynniku o skdadzie: 2 ml HC1 + 2 ml HNOj + 3 ml gliceryny.

W badaniach metalograficznych na mikroskopie $Swietlnym stosowano zgka-
dy wyciete prostopadle do osi wlewkéw, trawione w odczynniku o skkadzis:
30 g FeClj + 1 g CuCl2 + 0,5 g ZnClI2 + 100 mlI HC1 + 500 ml HgO. Stosowano
rowniez trawienie elektrolityczne w odczynniku Villela o skkadzie:
5 ml HF + 10 ml H202 + 85 ml gliceryny.

Mikroskopia elektronowa obejmowata obserwacje struktury na cienkich
foliach 1 replikach ekstrakcyjnych z zastosowaniem identyfikacji faz me-
tode dyfrakcji elektronowej. Badania prowadzono na transmisyjnym mikro-
skopie elektronowym typu OEM-100 B o zdolnosci rozdzielczej 7 A, przy na-
pieciu przyspieszajacym 100 kV.

W celu wykonania cienkich folii z prébek metalograficznych odcinano
ptytki o grubosci ok. 2 mm, ktére nastepnie szlifowano mechanicznie dwu-
stronnie do grubosci 0,05 mm. Tak przygotowane preparaty wyjsciowe podda-
wano elektrolitycznemu Scienianiu w roztworze o skdadzie: 1 cz. NH4C1 +
+ 10 cz. butyloglikolu, przy napieciu 21,5 V, w temperaturze - 10 C.

Repliki ekstrakcyjne wykonywano oddzielnie w celu izolacji fazy oraz
izolacji fazy weglikowej. Do ekstrakcji fazy f' , wypolerowany zgtad meta-
lograficzny poddawano trawieniu elektrolitycznemu w 10-procentowym roz-
tworze kwasu fosforowego przy napieciu 3 V, natomiast ekstrakcje fazy we-
glikowej uzyskiwano trawiec zgltad chemicznie w odczynniku o skkadzie:
25 gFeClI3+25gCuCl2 +300 ml Hel+100 ml HNO3. Na odpowiednio wytrawione
zgtady napylono w prézni cienke warstwe wegla, ktére nastepnie oddzielo-
no elektrolitycznie od powierzchni prébki w 10-procentowym roztworze kwa-
su nadchlorowego w kwasie octowym przy napieciu 12 V.

W celu ujawnienia rozmieszczenia pierwiastkéw stopowych w poszczegél-
nych fazach prowadzono badania na mikroanalizatorze rentgenowskim. Anali-
zowano probki poddawane uprzednio trawieniu w celu ujawnienia wydzielen
fazy weglikowej. Okreslono rozkdad powierzchniowy i liniowy nastepujecych
pierwiastkéw: Ni, Co, Cr, Al. Ti, Mo, W, Ta, Nb, Zr i C. Badania przepro-
wadzono na mikroanalizatorze rentgenowskim 3XM-50A o zdolnosci rozdziel-
czej 150 A, przy napieciu przyspieszajacym 25 kV.

Do badan fraktograficznych uzyto przetoméw otrzymanych w prébach dyna-
micznego zginania probek o Srednicy O 10 w stanie lanym oraz obrobionym
cieplnie z nacietym karbem na gtebokosci 0,2 mm. Obserwacje prowadzono na
elektronowym mikroskopie skaningowym 3SM-S1 o zdolnosci rozdzielczej 250A,
przy napieciu przyspieszajecym 10 kV.

Pomiary twardosci wykonano metode VICKERS"a na twardosciomierzu typ WPM
przy obciezeniu 10 kG. Mikrotwardo$¢ mierzono na odpowiedniej przystawce
do mikroskopu Tfirmy Reichert typ MeF2, przy obciezeniu 20 g.

Pomiary thumienia drgan mechanicznych, tj. tarcia wewnetrznego,w funk-
cji temperatury proébki prowadzono na urzedzeniu typu Elastomat typ 1.024
firmy Forster o zakresie czestotliwosci pracy od 0,5 do 100 kHz z mozli-
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wosciag wzbudzania drgan przetwornikami magnetycznymi 1 piezoelektrycznymi.
Dla przeprowadzenia pomiaréw thumienia drgan od 20 do 1000°C skonstruowa-
no odpowiedniag przystawke do urzadzenia, ztozona =z piecyka 1 ukdadu po-

miaru temperatury. Stosowano prébki o wymiarach (s 10 x 100 mm wykonane z
¢wiartek wlewkéw po przecieciu ich na cztery czesci wzdduz osi. W wyniku

tego 0$ proébek umiejscowiona byka w przyblizeniu w potowie promienia wlew-
kéw. Z uwagi na charakter mierzonych wielkosci fizycznych szczeg6lng uwa-
ge zwrécono na zachowanie identycznych wymiaréw i pednej symetrii probek,

starajac sie przy tym wyeliminowa¢ z badan prébki, w ktérych ujawniono
Jakiekolwiek wady.

Fizykalng charakterystyke mierzonych wielkosci podaje stosunkowo ob-
szerna literatura przedmiotu [60*67]. Zgodnie z przyjetym podziatem w Be-
telach o strukturze polikrystalicznej w wysokich temperaturach mozna wy-
rézni¢ trzy sktadowe tarcia wewnetrznego:

-tto, >
- maksima pochodzace od relaksacji naprezen na granicach zlarn,
- tarcie wewnetrzne zwigzane z przemianami fTazowymi.

Tarcie wewnetrzne Q-1 wyzarzonych monokrystalicznych metali w tempera-
turach wyzszych od 0,5*0,6 T(Op moze by¢ przedstawione w nastepujacej po-
staci [61, 62]:

Q1 =qg[wexp BO/KT]“n - A exp (-E/KT) as)
gdzie:
q, A - state,
w - czestos¢ kotowa drgan,
Eo - energia aktywacji bliska energii aktywacjisamodyfuzji,

E=n-EQ - wielko$¢ wyznaczona z nachylenia prostejln.Q wzgledem 1/T,
n » 0,1*%0,4.

Parametr 'n" wystepujacy we wzorze (15) tylko czesciowo zalezy od tam-
peratury, natomiast zwieksza sie gwaltownie ze wzrostem ilosci domieszek
i gestosci defektow [62].

Zeleznos¢ (15) moze by¢ otrzymana przy zaltozeniu, ze na wysokotempere-
turowe t4o tarcia wewnetrznego maja wpdyw procesy o statej wprzyblizeniu
energii aktywacji, lecz o bardzo szerokim rozkkadzieczaséw relaksacji:
t = %o exp (EQ/KT). W takim przypadku tarcie wewnetrzne moze by¢ przedsta-
wione w nastepujacej postaci [62, 63]:

Q1-(VvVv o a6)
1 +

gdzie: Q) “ funkcja rozkkadu wielkosci X
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Przyjmujac funkcje rozkd¥adu w postaci:

f (lo) = B (17)

gdzis: B - staty wspéiczynnik - otrzymuje sie po scatkowaniu zaleznosci
(€9))

Funkcja rozk#adu (17) odzwierciedla w przyblizeniu przestrzenny roz-
k¥ad dyslokacji w krysztale [63]-

Modut Younga obliczono na podstawie pomiaréw czestotliwosci rezonanso-
wych drgan gietnych. Drgania takie mogg zachodzi¢ w dwéch wzajemnie pro-
stopadtych kierunkach dla kazdej harmonicznej. Zgodnie z instrukcjg sto-
sowanego urzadzenia "Elastomat™, modut E obliczono ze wzoru:

gdzie:
L - d¥ugos¢ probki,

d - Srednica proébki,
m - masa probki,
f - czestotliwo$¢ rszonansowa.

W toku pomiaréw dla niektdrych prébek ujawniono pewne zréznicowanie cze-
stotliwosci rezonansowych w dwéch wzajemnie prostopaddych kierunkach. W
tych przypadkach obliczono dla danej proébki dwie wartosci modutu E i dwie
wartosci liczby Poissona, po czym okreslono ich $rednie charakterystyczne
wartosci dla dansgo stopu ujmowane na wykresach.



5. WYNIKI BADAN

5.1. Badania makrostruktury

Obserwacje wielkosci i ksztattu ziarn pierwotnych stopéw po odlaniu
wykazaty znaczne zréznicowanie makrostruktury w zaleznosci od warunkéw
odlewania i skfadu chemicznego. Ustalono, ze w warunkach prowadzonych ba-
dan optymalna temperatura odlewania wynosi 1340*1380°C. Temperatura ta za-
pewnida istotne zmniejszenie wielkosci ziarn pierwotnych na przekroju
wlewka przy zachowaniu wystarczajacej lejnosci stopu. W makrostrukturze
stopéw po odlaniu stwierdzono wystepowanie krysztatéw kolumnowych nieza-
leznie od temperatury odlewania iwarunkéw odprowadzania ciepta z odlewu
Crys.. 13 i 14). Celem zapewnienia rozdrobnienia struktury oraz réwnomier-
nosci 1 rownoosiowosci ziarn pierwotnych na przekrojach wlewka przepro-
wadzono zabiegi modyfikowania stopéw.

Wpdyw modyfikowania magnezem na makrostrukture stopu nr 8 ilustruje
rys. 15*18. Wynika z nich, ze najwieksze ujednorodnianie i rozdrobnienie
makrostruktury z pednym usunieciem krysztatow kolumnowych uzyskuje sie
przez wprowadzenie magnezu w ilosciach 0,07-0,1%. W stopach zawierajecych
W i Mo wptyw modyfikowania Mg na makrostrukture byt mniej efektywny. I1lu-
struje to przyktadowo rys. 19*21.Niemniej jednak potwierdza siei w tym
przypadku korzystne oddziatywaniena zwiekszenie réwnomiernosci makro-
struktury dodatku Mg w ilosci ok. 0,07-0,1%.

Modyfikowanie badanych stopéw przy pomocy wapnia okazato sie mniej sku-
teczne od modyfikowania magnezem. Mimo to Jednak pod wpdywem modyfikowa-
nia wapniem w ilosci 0,35% uzyskano w stopie nr 8 wyrazne zmniejszenie
szerokosci strefy krysztatédw kolumnowych (rys. 22 i 23)_Modyfikowanie mie-
szanine Mg i Ca nis dato pozytywnych wynikéw (rys. 24). RoOwnisz azot nie
wptynet na makrostrukture badanych stopoéw.

Szczeg6towe badania morfologii struktur pisrwotnych wykazaty, ze w
prébkach niemodyfikowanych ilos¢ wydzielehn faz wtérnych na granicach den-
drytéw zwieksza sie wzdduz promienia od powierzchni do wnetrza wlewka (rys.
25 i 26).

Modyfikowanie magnezem zwieksza ilos¢ wydzielen miedzydendrytycznych
(rys. 27). Przy zawartosci modyfikatora w granicach 0,07+0,1% Mg struktura
na catym przekroju wlewka zmienia sie z dendrytycznej na globulityczne
(rys. 28), przy czym wydzielenia wtérne rozmieszczone se zar6wno na gra-
nicach ziarn, jak i w ich obrebie. Po przekroczeniu krytycznej zawartosci
dodatku modyfikujecego struktura przyjmuje z powrotem ukdad dendrytyczny
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(rys. 29). Efekt ten stwierdzono dla wszystkich pieciu badanych stopéw
(rys. 30).

Przejscie pierwotnej struktury dendrytycznej w globulityczng i wzrost
réwnomiernosci rozmieszczenia wydzieleh wtérnych przy okraslonej, krytycz-
nej zawartosci dodatku modyfikujgcego stwierdzono réwniez w przypadku mo-
dyfikowania badanych stopow wapniem (rys. 31 i 32).

5.2. Badania metalograficzne na

Obserwacje mikrostruktur badanych stopéw zaréwno w stanie lanym Jak i
po przesycaniu i starzeniu wykazaty, ze przy zachowaniu identycznych wa-
runkéw wytapiania, modyfikowania i odlewania, sktad chemiczny stopéw wy-
wiera zasadniczy wptyw na morfologie i rozmieszczenie faz.

Stwierdzono, ze wytopy nr 8 i 11 nie zawierajace W i Mo, mimo zrézni-
cowanej zawartosci pozostatych pisrwiastkéw, wykazujg prawie identyczne
mikrostruktury w danych warunkach obrébki cieplnej.Z kolei stopy nr 7, 9
i 16,zawierajace w swym skdadzie chemicznym W i Mo, wykazaty duze podo-
bienstwo wystepujacych w nich struktur. Wpdyw Mo i W na strukture zarowy-
trzymatych stopéw niklu zaznaczyt sie szczegélnie wyraznie w stopie nr 16,
w ktérym sumaryczna zawartos¢ W + Mo wyniosta ok. 9%, podczas gdy w sto-
pach 7 i1 9 wynosita ok. 4%.

Strukture po odlaniu, charakterystyczng dla stopéw nr 8 i 11, przedsta-
wiaja rys. 33*35. Struktura ta odznacza sie stosunkowo réwnomiernym roz-
mieszczeniem fazy f i weglikéw w osnowie (rys. 33). Obserwuje sie obsza-
ry eutektyki + f' (rys. 34), a na granicach ziarn skupienia duzych wy-
dzielen weglikéw i1 fazy (rys. 35) .Miejscami widoczne sg pojedyncze po-
dduzne wydzielenia faz miedzymetalicznych i wtrgcen niemetalicznych.

W stopach nr 7 i 9 ujawniono po odlaniu wystepowanie mikroobszaréw os-
nowy o duzej dyspersji wydzielen i weglikéw, otoczonych skupiskami du-
zych wydzielen fazy j'(rys. 36). Efekt ten zaznaczyt sie szczegbélnie wy-
raznie w stopie nr 16, w ktérym ujawniono kolumnowe udozenie krystalitow
fazy w$. W stopie tym wystgpity ponadto wydzielenia wtracen niemetalicz-
nych i innych nie dajacych sie zidentyfikowa¢ na mikroskopie swietlnym faz
wystepujacych w mikrostrukturze jako ciemne, trudno trawigce sie obszary
(rys. 37).

Przesycanie stopéw nr 8 i 11 przy temperaturze 1220°C/40h wp4yneto na
przejscie do roztworu wydzielen po granicach ziarn i ogélne ujednorodnia-
nie struktury, ktére skkada sie z réwnomiernie rozmieszczonych w osnowie
T wydzielen faz wtérnych (niewatpliwie fazy V i weglikéw). Ponadto wy-
stepuja w strukturze pojedyncze nie rozpuszczone wegliki regularnego
ksztattu, zawierajgce w swym wnetrzu charakterystyczne wtracenia (rys.38).
Struktura przesycanych stopéw nr 7 i 9 odznacza sie stosunkowo duzga nis-
réwnomiernoscig rozmieszczenia fazy y* i wydzielen weglikéw w osnowie vy
(rys. 39). Obserwuje sie obszary zawierajace skupiska duzych, nie roz-
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puszczonych wydzielen fszy y' (rys. 40). Podobng strukture ujawniono po
przesycaniu w stopie nr 16.

Wpdyw starzenia w 950°C/16h na strukture stopéw nr 8 i 11 przesyconych
z 1220 C/40h przedstawia rys. 41. Struktura po starzeniu odznacza sie bar-
dzo duze gestoscig rozmieszczenia w osnowie fazy y" oraz weglikéw wtor-
nych. Charakterystyczne jasne obwodki wokét duzych weglikéw pierwotnych
wskazuja na zjawisk® czeSciowego ich rozpuszczenia w procesach obroébki
cieplnej 1 zwiazane z tym zmiany koncentracji skkadnikéw w przylegtych ob-
szarach osnowy. Podwyzszenie temperatury starzenia stopéw nr 8 i 11 do
1050°C wptywa na znaczny wzrost i koagulacje wydzielen fazy ' oraz wy-
dzieleh P° granicach ziarn - weglikéw i faz miedzymetalicznych, z czym wiag-
ze sie wystgpienie czesciowego rozpuszczenia fazy y* w przygranicznych ob-
szarach osnowy (rys. 42*43).

Strukture uzyskang w stopach 7 1 9 po starzeniu 950°C/16h przedstawia
rys. 44. W stopie nr 16 w tych samych warunkach starzenia obserwuje sie
duze obszary struktury, zawierajace skupiska wydzielen fazy yl znacznych
wielkosci (rys. 45). Wpdyw starzenia omawianej grupy stopéw przy tempera-
turze 1050 C/16h zaznacza sie wyraznym zwiekszeniem wydzieleh fazy "“oraz
intensywnym rozpuszczaniem fazy y* w strefach przygranicznych (rys.46*48).

5.3. Badania strukturalne na mikroskopie elektronowym

Zastosowanie techniki cienkich folii i replik ekstrakcyjnych w bada-
niach na mikroskopie elektronowym transmisyjnym umozliwi4o okreslenie mor-
fologii roztworu statego y i wydzielen y” po przesycaniu i starzeniu, jak
réwniez identyfikacje i okresSlenie postaci wydzielen weglikéw.

W roztworze stalym ® po przesycaniu stwierdzono obecnos¢ koherentnych
wydzielen fazy y* (rys. 49). Wystepujace w strukturze wegliki MC o regu-
larnych ksztakttach odznaczaty sie niejednorodng budowg wewnetrzng (rys.
50). W stopie nr 8 koherentne wydzielenia fazy f' w osnowie f odznaczaty
sie znaczng dyspersja (rys. 51). W wydzieleniach weglika MC stwierdzono wy-
razne zdefektowanie budowy krystalicznej (rys. 52).

W stopie nr 9 po przesycaniu charakter kontrastu dyfrakcyjnego wskazu-
je na poczatkowe stadia procesu wydzielania fazy yl1 (rys. 53). Charakte-
rystycznym szczegédem struktury tego stopu jest wystepowanie w osnowie gl
licznych petli dyslokacyjnych (rys. 54). Charakter struktury ujawnionej w
przesyconym stopie nr 11 nie odbiegat zasadniczo od przedstawionego w
stopie nr 8. Natomiast w stopie nr 16 roztwér staty po przesycaniu wyka-
zat znaczne zdefektowanie struktury w postaci spietrzen i petli dysloka-
cyjnych oraz btedow utozenia (rys. 55). Nie ujawniono efektéw dyfrakcyj-
nych wskazujacych na istnienie naprezen koherencyjnych na granicy faz
f*. Ujawniono jednak w osnowie obszary o zmniejszonej absorpcji elektro-
néw (wystepujace w obrazie mikroskopowym jako jasne pola), odpowiadajace
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niewatpliwie obszarom tworzacej sie Tazy - rys. 56. 3ak wynika z rys.56,
faza weglikowa w stopie nr 16 odznacza sie duza nieregularnoscig ksztaktu.
W celu okreslenia zmian wielkosci i ksztattu wydzielen fazy ‘Jlw zalez-

nosci od skfadu chemicznego i temperatury starzenia stopéw, na replikach

ekstrakcyjnych przeprowadzono obserwacje wydzielen f , ktérych wyniki

przedstawiono na rys. 57*72. Ocene wielkosci wydzielen przeprowadzono przy
wykorzystaniu metod metalografii ilosciowej [68-72], a w szczeg6lnosci

metody liniowej, przyjmujac za miare wielkosci wydzielen $rednig cieciwe

[X], Dla kazdej proébki zmierzono 500 cieciw odcietych na siecznych przez

wydzielenia fazy TF. Korzystano przy tym z mikrofotografii o powiekszeniu

10000 razy. Wyniki pomiaréw i obliczen zestawiono w tablicy 5.~Zamieszczo-
ny w tej tablicy wspétczynnik zmiennosci diugosci cieciw V = —— . 100%
mozna uzna¢ za miare zmiennosci wielkosci wydzieleh fazy f w prébce. Im
wartos¢ tego wspotczynnika jest wieksza, tym bardziej zréznicowane pod
wzgledem wielkosci wydzielenia posiada prébka.

Tablica 5
Wyniki pomiaréw wielkosci wydzielen fazy y
i parametréw jej rozmieszczenia
Nr wytopu Symbol
Tempe- ﬁgﬁﬁx 1 7 8 9 1 16
ratura _
starzenia
L 14,20 17,60 12 ,20 8,98 11,80
850° \Y 1820,45 1550,85 728,57 2201,96 3276,44
6 36,24 34,83 45,31 25,29 27,42
L 11,10 12,24 9,66 8,20 7,16
950° \Y 3235,13 2034,43 2124,66 4537,30 4625,64
S 35,38 41 ,33 39,33 24,35 28,34
L 15,06 45,27 10,09 22,04 12,94
1050° Vv 5820,69  2790,91 4912 ,12 7264,71 5836,00
S 43,06 41 ,56 28 ,07 58,40 25,81

X”L — Srednia cieciwa fazy w/ w badanych proébkach [X]

SIL
V - wspodczynnik zmienno$ci ddugosci cieciw: V L) - 100%
, . . s rfi(nL) P
S - wspoékczynnik zmienno$ci: 0 = — . 100% (wskaznik niejednorodno-

Sci rozkdadu fazy f 1) L
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Ocene niejednorodnosci rozmieszczenia wydzielen fazy przeprowadzono w
oparciu o zaproponowany w pracy [72] wspétczynnik zmiennosci:

gdzie:

AL - Srednia liczba wydzielen przecietych przez sieczne o dtugosci L,

6(nL) - Srednie odchylenie kwadratowe.

W badaniach zastosowano sieczne o ddugosci 70 000 A, ktére losowo prze-
k¥#adano do mikrofotografii o powiekszeniu 10 000 x w 50 miejscach. Wyniki
analizy niejednorodnosci rozmieszczenia wydzielen fazy tf'w badanych préb-
kach ujeto w tablicy 5. Im wieksza jest warto$é wspédczynnika S, tym bar-
dziej nierdéwnomierne jest rozmieszczenie wydzielen fazy t' w proébce.

Przy zliczaniu wydzieleh przecietych przez sieczne o ddugosci L brano
pod uwage zaréwno wydzielenia wyekstrahowane jak i odwzorowane, a zatem
preparatyka repliki miata znikomy wpdyw na wartos¢ wspédczynnika s .

Identyfikacja wydzielen weglikéw na replikach ekstrakcyjnych przy za-
stosowaniu dyfrakcji elektronowej wykazata, ze w calym zakresie stosowa-
nych skdadéw chemicznych i zabiegéw technologicznych, dominuje w badanych
stopach wegliki typu MC (rys. 73*74). W stopach nr 7, 9 i 16 ujawniono pO-
nadto, szczegdlnie po wysokim starzeniu, wegliki typu M23C6; w stopach
nr 8 i 11 wydzielenia te nalezaty do rzadkosci. Wydzielenia weglika M23ce
grupujece sie gltoéwnie na granicach ziarn posiadaty charakterystyczny nie-
regularny ksztatt (rys. 75480).

5.4. Mikroanaliza rentgenowska

Badania mikroanalityczne przeprowadzono dla wszystkich pieciu badanych
stopéw w stanie lanym oraz po obrdbce cieplnej wg czterech przyjetych wa-
riantéw. W kazdej z badanych prébek analizowano wybrany, charakterystycz-
ny mikroobszar odpowiadajecy przecietnej mikrostrukturze stopu. W wyniku
prowadzonych badann ujawniono powtarzajace sie prawiddowosci rozdziatu pier-
wiastkéw stopowych pomiedzy poszczegélne fazy w zaleznosci od skdadu che-
micznego stopu i warunkéw jego obrébki cieplnej.

Z uwagi na duze gestosS¢ rozmieszczenia wydzielen fazy oraz ich dys-
persje, rozdzielczo$¢ metody mikroanalizy rentgenowskiej okazata sie na
ogét niewystarczajeca dla ujawnienia wzglednych réznic skdadu chemicznego
faz i y° w badanych stopach. Bydo to mozliwe jedynie w przypadku wy-
dzielen duzych - kolumnowych lub sferoidalnych, powstajecych w okreslo-
nych warunkach skdadu chemicznego i obrébki cieplnej.

3ak podano juz w pkt. 5.3 pracy, mikrostruktura stopow nr 8 i 11 w
stanie lanym sk#ada sie z osnowy y z wydzieleniami fazy «$ o zréznicowanej
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wielkosci i postaci oraz weglikéw typu MC, co ilustruje rys. 8la. W skkad
weglikéw MC wchodze g#déwnie pierwiastki Ta i Ti (rys. 8lb, c). Zawartosé¢
aluminium w weglikach nie rézni sie od Sredniej zawartosci tego pierwiast-
ka w oshowie (rys. 81d). Dotyczy to réwniez molibdenu, wolframu i
zelaza, wystepujacych w omawianych stopach w postaci domieszek. Natomiast
pierwiastki Ni, Co i Cr nie wystepuje w weglikach MC (rys. 8le, T).

Przedstawiony rozdziat pierwiastkéw pomiedzy fazy stopéw nr 8 i1l nie
ulega istotnym zmianom jakosciowym w warunkach przesycania i starzenia.
Ewentualne roéznice ilosciowe bydy trudne do uchwycenia przy zastosowanej
metodzie mikroanalizy. Wystepujecy w badanych stopach cyrkon w ilosci kil-
ku dziesietych procent wystepowat czesciowo w weglikach MC, a czesciowo w
zwiezkach z siarke (rys. 82a, b, c). Uzyskane dane wskazuje na obecnos¢ w
strukturze z#ozonych zwiezkédw cyrkonu typu weglikosiarczkéw. Prowadzone
badania wykazaty, ze wystepujace pod wptywem starzenia w wysokich tempe-
raturach zjawisko zubozenia stref przygranicznych w wydzielenia fazy "“wig-
ze sie z wydzieleniem weglikéw tytanu na granicach ziarn (rys. 83a, b).
Przejscie tytanu z przygranicznych obszaréw roztworu » do weglikéw zwiek-
sza roéwnoczesnie rozpuszczalnos¢ w tych obszarach fazy Ni3(Al, Ti). 3ak
wynika z rys. 83c, chrom jak i inne pierwiastki weglikotwércze nie biorg
udziatu w tym procesie. Chrom nie wystepuje réwniez w weglikach MC, w
ktérych wchodza gd#béwnie tantal i tytan.

W poréwnaniu do przedstawionych danych dla stopow nr 8 i 11 fazy wy-
stepujace w stopach nr 7 i 9 wykazaly znacznie wieksze zréznicowanie skia-
du chemicznego. Stopy te zawieraja bowiem wszystkie z zastosowanych w ba-
daniach dodatkéw weglikotwdérczych. Réwniez cechy morfologiczne wystepuje-
cych miejscami duzych skupisk fazy umozliwidy jakosciowa analize jej
skdadu chemicznego. Mikroanaliza szczegétu struktury w stopie w stanie la-
nym, zawierajacego w osnowie + ft1 wegliki MC oraz wyspowe skupiska fazy

(rys. 84a) wykazata, ze w sklad weglikéw MC wchodzag gtoéwnie tantal
(rys. 84b), niob (rys. 84c) i tytan (rys. 84d). Ten ostatni pierwiastek
wchodzi wspélnie z aluminium w sktad fazy M (rys. 84d i 84e). Chrom wy-
kazuje znacznie zmniejszong zawartos¢ w weglikach MC i w fazie w poréw-
naniu do osnowy (rys. 84f). Nikiel nie wystepuje w weglikach MC, nato-
miast w obszarach fazy u* zwieksza sie jego koncentracja w poréwnaniu do
osnowy (rys. 84g). Kobalt, ktory rowniez nie wchodzi w skdad weglikow,
wykazuje jednak zmniejszonag koncentracje w obszarach bogatych w faze f*
(rys. 84h). Pierwiastki Mo i Fe, ktérych koncentracja w weglikach MC od-
powiada ich Sredniej zawartosci w osnowie , migruje z obszaréw fazy f
(rys. 84i, j). Natomiast pozostate pierwiastki,w tym g¥déwnie W oraz Zr,
rozmieszczaja sie rownomiernie w calej osnowie stopu (rys. 84k, 1). Roz-
k#ad pierwiastkéow w fazach stopow nr 7 i 9 po przesyceniu, jak rowniez
przesyceniu i starzeniu, ogélnie rzecz biorac, odpowiadat ujawnionemu w
stanie lanym. Stwierdzono jednak, ze w strukturze po przesycaniu wegliki
typu MC wystepujg w postaci konglomeratéw pojedynczych czastek (rys. 85a)
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i zawieraja w swym skdadzie opréocz Ta (rys. 85b),Ti i Nb réwniez Mo (rys.
85c). Po nastepnym starzeniu w temp. 950°C, na granicach ziarn pojawity
sie ponadto wydzielenia wskazujgce na obecnos$¢ w strukturze weglikéw Cr
(rys. 86a, b, c). Stop nr 16 odznaczajacy sie stosunkowo wysoka zawarto-
Scig W, Mo i Ti wykazat w stanie lanym strukture o duzym zréznicowaniu
cech morfologicznych (rys. 87a). W weglikach typu MC ujawniono g#éwnie Ta
(rys. 87b) oraz Ti (rys. 87c) i czesciowo W (rys. 87 d). W rozetowych wy-
dzieleniach fazy ujawniono gtéwnie Ti (rys. 87c) oraz Al. Natomiast
pierwiastki Cr i Mo wykazujg wyraznie zmniejszona koncentracje w fazie
(rys. 87d, e, ). Przesycanie stopu nr 16 nie wywotato istotnych zmian ja-
kosciowych w rozdziale pierwiastkéw pomiedzy fazy. Wystepujace w struktu-
rze wegliki typu MC zawieraja w strukturzs Ta i Ti, a czesciowo Mo i W. W
obszarach zawierajacych duze nierozpuszczone wydzielenia fazy ~"wystepuja
gtéwnie Ni, Al i Ti. W stanie starzonym stop nr 16 zawiera w swym skkadzie
wegliki typu MC, w skdad ktérych wchodzi réwniez prawie wykacznie Ta i Ti
(rys. 88a, b). Z pordownania (rys. 88c i 88d) wynika, ze wzgledna rodznica
zawartosci w osnowie i w fazie Al i Ti jest wieksza dla drugiego z
tych pierwiastkéw. Oznacza to, ze faza sktada sie gkéwnie z Ni i1 Ti.
Clak wynika z rys. 88e i 88f, wolfram rozkkada sie prawie réwnomiernie w
catej masie stopu z nieznacznym zwiekszeniem koncentracji w obszarach we-
glikéw MC (rys. 88e), podczas gdy Mo wykazuje wyraznie zmniejszong koncen-
tracje w obszarach odpowiadajacych fazie fl-(rys. 88fF).

5.5, Badania fraktograficzne

Obserwacje powierzchni przetoméw w mikroskopie skaningowym ujawnity,
zs mechanizm dekohezji badanych stopéw w temperaturze otoczenia uwarunko-
wany jest ich skkadem chemicznym, temperaturg odlewania oraz modyfikowa-
niem i obrébka cieplng.

W niemodyflkowanym stopie nr 8 po odlaniu z temperatury 1500°C stwier-
dzono na przetomach liczne 4upliwe pekniecia kruchych faz, przechodzace
miejscami do osnowy wykazujacej niewielkie odksztatcenie plastyczne
(rys. 89). Z obnizeniem temperatury odlewania do 1340°C uzyskano w stani$
lanym przedomy z duzym udziatem peknie¢ ciggliwych (rys. 90). Ich charak-
terystyczng cechag jest wystepowanie ciagliwych otoczek woké4 kruchych wy-
dzielen wykazujacych pekniecia +upliwe.

Modyfikowanie magnezem stopéw nr 8 i 11 wpiynedo w istotnym stopniu na
wzrost udziatu pekania ciggliwego oraz rozdrobnienie szczsgédéw morfolo-
gicznych powierzchni przetoméw (rys. 91 i 92). Efekt ten znacznie skabiej
zaznaczyt sie w wytopach nr 7, 9 i 16, wykazujacych przedomy o umiarkowa-
nym udziale powierzchniowego odksztatcenia plastycznego,z licznymi szcze-
linami dekohezyjnymi i peknieciami o charakterze kruchym (rys. 93 i 94).
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Wpdyw 3 kd#adu chemicznego stopéw na zréznicowanie postaci przetoméw w
identycznych warunkach modyfikowania i obroébki cieplnej zaznaczyt sie wy-
raznie zaréwno po przesyceniu jak i nastepnym starzeniu.

W stopach nr 8 i 11 po przesyceniu wystapity przetomy transkrystalicz-
ne z charakterystycznymi, ciegliwymi otoczkami osnowy woké+ twardych i
kruchych wydzielen faz (rys. 95). W przeciwienstwie do tego transkrysta-
liczne przetomy przesycanych stopéw nr 7, 9 i 16 odznaczaty sie stosunko-
wo niewielkim udziatem powierzchniowego odksztatcenia plastycznego (rys.
96) .

Zmiany struktury i umocnhienia w mikroobszarach wywotane starzeniem
wpdynedy na wystgpienie przedoméw mieszanych z udziatem peknie¢ transkry-
stalicznych oraz miedzykrystalicznych z peknieciem po granicach ziarn i
faz. Illustruje to przyktadowo rys. 97, odnoszacy sie do stopu nr 8.

W poszczeg6lnych stopach wystepuje jednak znaczne zrdéznicowanie cech
morfologicznych przetomu transkrystalicznego. W stopach nr 8 i 11 przedom
transkrystaliczny wykazuje wyrazne cechy pekania ciggliwego (rys. 98),
podczas gdy w stopach nr 7 i 9 udziat odksztalcania plastycznego na prze-
fomie wyraznie spada (rys. 99). W stopie nr 16 obok peknie¢ miedzykrysta-
licznych ujawniono obszary przedtomu transkrystalicznego 2z duzym udziatem
peknie¢ o charakterze 4upliwym (rys. 100).

5.6. Pomiary twardosci i mikrotwardosci

Wyniki pomiaréw twardosci przy temperaturze otoczenia zestawiono w ta-
blicy 6 oraz na rys. 101.

Tablica 6
Wyniki pomiaréw twardosci HV w temperaturze otoczenia w zaleznosci od ob-
robki cieplnej stopu; w zestawieniu ujeto wartosci HV jako Srednie z 10
pomiarow
Stan stopu
Nr przesacany z przesycany z przesycany z przesycany w
stopu lany 1220°C/40h  1220°C/40h 1220°C/40h  1220°C/40h
+ starzenie w + starzenie + starzenie w
850°C/16h w 950°C/16h 1050°C/16h
7 381,6 364 413,5 408,2 368,5
8 402 ,5 379,6 430,7 394,3 379,1
9 386 383 427,6 394,1 389,8
11 385,5 338 401,8 386,6 361,7

12 401,5 372 449 405 409,3
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W stanie lanym najnizsza twardo$¢ ok. 382 HV wykazat stop nr 7. Twar-
dos¢ stopéw nr 9 i1 11 byda tylko nieznacznie wyzsza i wynosida ok. 386 Hv.
Natomiast w stopach nr 8 i 16 uzyskano najwyzsze wartosci twardosci - ok.
402 HV.

Przesycanie wptyneto na wyrazny spadek utwardzenia poszczegdlnych sto-
péw, zmieniajgcego sie w szerokich granicach - ok. 338 HV (stop nr II) do
ok. 380 HV ( stopy nr 8 i 9).

Pod wptywem starzenia przy temperaturze 850°C twardos¢ wszystkich ba-
danych stopéw przekroczyda 400 HV, osiggajac w stopach nr 8 i 16 najwyz-
sze wartosci - ok. 430 i 450 HV odpowiednio. Ze wzrostem temperatury sta-
rzenia, badane stopy wykazaty zréznicowang podatno$¢ na spadek twardosci .
W szczegélnosci stopy nr 9 i 16 po starzeniu przy temperaturze 1050 C wy-
kazaty twardos¢ rowng wzglednie nawet wyzszg od uzyskanej po starzeniu
przy temperaturze 950°C.

Na podstawie dokonanych pomiaréw mozna stwierdzi¢, ze w calym rozpa-
trywanym zakresie temperatur starzenia najnizsza twardos¢ wykazat stop
nr 11. Kolejno w stopach 7, 9, 8 1 16 uzyskiwano po starzeniu coraz to
wyzsza twardosc.

Wyniki pomiaréw mikrotwardosci osnowy y w obszarach nie zawierajacych
weglikéw oraz masywnych wydzielen fazy - zestawiono w tablicy 7 oraz
na rys. 102.

Tablica 7

Wyniki pomiaréw mikrotwardosci ( HV) osnowy
w zaleznosci od obrébki cieplnej stopéw

. Zakres zmiennosci

Nr probki HV osnowy
7 528-540

9 500-540

Po przesycaniu 16 480-495

° 8 495-515

z 1220°C/40h 1 460-480

7 430-440

9 440-480

850°C 16 440-480

8 440-495

1 400-430

500-540
460-500

7

= 9
Po przesycaniu 950°C 16 430-440

8

1

z 1220°C/40h
i starzeniu 1

480-500
400-415

7 500-515
9 440-500
1050°C 16 415-495
8 430-450
1 415-440
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Po przesyceniu mikrotwardo$¢ osnowy y dla stopu nr 11 wynosida od 460
do 480 HvV20*© StOP™M nr 8 i 16 - od 495 dc 520 HV2Q, za$s dla stopéw nr
7 19 - od 500 do 540 HV2Q.

Pod wpdywem starzenia wzajemne relacje mikrotwardosci osnowy Yy posz-
czeg6lnych stopéw uleglty istotnym zmianom. W catym Jednak zakresie tempe-
ratur starzenia najnizsza mikrotwardos¢ (400-440 MV2 g stwierdzono dla
osnowy stopu nr 11. Réwniez stop nr 16 wykazujacy po starzeniu najwyzszg
twardos¢ odznaczat sie stosunkowo niskimi wartosciami mikrotwardosci osno-
wy - od 415 do 495 HV2Q i duzym ich rozrzutem.

Najwieksze utwardzenie osnowy ~ wystgpidto w stopach nr 7, 8 1 9 po
starzeniu przy temperaturze 950°C. Odpowiednie wartosci mikrotwardosci os-
nowy dla poszczegélnych stopéw wynosidy (rys. 102):

stop nr 7 - od 500do 540 HvV2q,
stop nr 8 - od 480do 500 HV2q,
stop nr 9 - od 460do 500 HV2q .

Z zestawionych danych wynika, ze w badanych stopach przebieg zmian mi-
krotwardosci osnowy N moze znacznie odbiega¢ od $redniej twardosci stopu
w danych, identycznych warunkach obrébki cieplnej. Nie istnieje réwniez
prosta zalezno$¢ twardosci i mikrotwardosci osnowy od zawartosci dodat-
kéw stopowych. Pozwala to na stwierdzenie, ze proces umocnienia badanych
stopéow zalezy w duzym stopniu od morfologii skdadnikéw strukturalnych i
rozdziatu dodatkéw stopowych pomiedzy fazy stopu.

5.7. Pomiary thumienia drgan i ocena wkasnosci sprezystych
w podwyzszonych temperaturach

ODak wspomniano juz w rozdziale 4.3, przyczyng titumienia drgan mecha-
nicznych w ciatach statych jest zjawisko tarcia wewnetrznego, polegajace
na zmianie energii drgan sprezystych na wewnetrzne procesy niesprezyste, a
w tym gtéwnie na przemieszczanie sie defektéw sieciowych na procesy dyfu-
zyjne oraz ruchy domen magnetycznych. Z dotychczasowych badan [61] wynika,
ze warto$¢ tarcia wewnetrznego w wysokich temperaturach moze Stanowic
wskaznik zarowytrzymato$ci materiatu. Im mniejsze jest tarcie wewnetrzne,
tj. im nizsza jest warto$s¢ dekrementu titumienia drgan, tym material jest
bardziej zarowytrzymaty. Wspdtzaleznos$¢ te wykorzystano w prowadzonych ba-
daniach nad poréwnawcza oceng umocnienia badanych stopéw w podwyzszonych
temperaturach w zaleznos$ci od obrébki cieplnej.

Na rys. 1034107 przedstawiono dla badanych stopéw zalezno$¢ dekrementu
thumienia od temperatury w zakresie od 20 do 1000°C. Przebieg i1 wzajemne
relacje poszczegélnych krzywych dajga podstawe do nastepujacych stwierdzen:
- z wyjatkiem stopu nr 9 (rys. 105), w pozostatych 4 stopach najnizsze war-

tosci dekrementu thumienia uzyskuje sie po starzeniu w temperaturze
950°C,
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- w przypadku stopu nr 16 wysokotemperaturowe starzenie w 950° i 1050°C
wpdywa najintensywniej na obnizenie dekrementu tdumienia w odniesieniu
do surowego stanu lanego (rys. 107),

- poszczegblne stopy wykazujg wyrazne zréznicowanie temperatury poczatku
intensywnego wzrostu dekrementu tdumienia, tj. temperatury, ktérej od-
powiada punkt przeciecia prostych aproksymacyjnych na rys.1037107; tem-
peratury te wynosza odpowisdnio: stop nr 7 ok. 750°C; stop nr 8 ok 670°C;
stop nr 9 ok. 700°C; stop nr 11 ok. 680°C i stop nr 16 ok. 800°C.

W celu dokonania analizy poréwnawczej badanych stopow, uzyskane dane
pomiarowe zestawiono na rys. 1084111wg wariantow technologicznych. Z ze-

stawienia przebiegu krzywych wynika,ze:

- w stanie lanym stop nr 16 wykazuje wyraznie wyzszg warto$¢ dekremen-
tu thumienia w poréwnaniu do pozostatych stopéw (rys. 108),

- po starzeniu przy temperaturze 850°C najnizsza wartos¢ dekrementu thu-
mienia wykazaty stopy nr 7i 9 (rys. 109), przy temperaturze 950°C, sto-
py nr 7, 8 i 16 (rys. 110), a przytemperaturze 1050°C - stopy nr 9 i
16 (rys. 11i); wystepujace po starzeniu przy 850°C wzglednie niskie war-
tosci dekrementu thumienia dla stopu nr 9 i stosunkowo wysokie dla sto-
pu nr 8 - stanowie pewne odstepstwo od powtarzajacej sie prawiddowosci.

Na podstawie pomiaru czestotliwosci rezonansowych drgan gietnych i
wprowadzenia odpowiednich danych do wzoru (18) obliczono wartosci modudtu
Younga w zakresie temperatur 20-1000°C dla poszczegdélnych stopéw 1 wa-
riantéow technologicznych. Uzyskane wyniki ujeto graficznie na rys.1124115.
I tak mozna zauwazy¢, ze w stanie lanym najwyzsze wartosci modutuEstwier-
dzono w stopie 11 (rys. 112), ze wzrostem temperatury od 20 do 1000°C war-
tosc E maleje stopniowo od ok. 2,3 . lO5 do ok. 1,6 . 105 N/mm2. Najniz-
sze wartosci E uzyskano w stopie nr 8, przy czym wartosci te sg dla odpo-
wiednich temperatur nizsze Srednio o 0,25 . lO5 N/mm2 w poréownaniu do sto-
pu nr 11. W cakym zakresie stosowanych temperatur starzenia i pomiaru naj-
wyzsze wartosci modudu E uzyskano dla stopu nr 7, za$ wartosci E najniz-
sze - dla stopu nr 8. W pozostatych stopach modut E przyjmowat  wartosci
posrednie (rys. 1134115). Oak wynika z rys. 115, powyzej ok. 800°C stop
nr 7 wykazuje wiekszg intensywnos¢ spadku wartosci modudu E anizeli pozo-
state stopy.



6. ANALIZA WYNIKOW

6.1. Uwagi wstepne

Przeprowadzone badania wykazaty, ze silnie weglikotwércze pierwiastki,
w tym g¥éwnie W, Mo, Ta, Ti, Nb i Zr, wywieraj? intensywny wpdyw na struk-
ture odlewniczych stopéw zarowytrzymaktych na osnowie niklu, mechanizm ich
dekohezji oraz pozostajace w Scistej korelacji z zarowytrzymatosScig - thu-
mienie drgan i wkasnosci sprezyste. Stwierdzono, ze wymienione dodatki
wpdywaja na strukture zaréwno poprzez zmiane morfologii i1 skdadu chemicz-
nego fazy weglikowej, jak i1 towarzyszace temu zmiany w strukturze i sk#a-
dzie chemicznym faz f i f'. Poréwnanie uzyskanych w niniejszej pracy wy-
nikéw z danymi pismiennictwa oraz z wczesniejszymi badaniami wkasnymi[73]
wskazuje, ze wphyw pierwiastkéw weglikotwérczych na strukture i wkasnosci
wielosktadnikowych nadstopéw na osnowie niklu mozna znacznie zintensyfi-
kowa¢ przez odpowiedni dobor parametrow proceséw modyfikowania i obrobki
cieplnej. Potwierdza to zasadniczg teze wykonanej pracy oraz weryfikuje
doswiadczalnie wysuwane przez niektérych badaczy sugestie w odniesieniu
do korzystnego oddziatywania mikrododatkéw magnezu, boru i1 cyrkonu na réw-
nomiernos¢ rozmieszczenia wydzielen weglikéw w calej osnowie nadstopu ni-
klu.

Zgodnie z przyjetym tematem i teza pracy, w prowadzonych badaniach
skoncentrowano sie na okresleniu czynnikéw determinujacych roéwnomiernosé
rozmieszczenia faz i dodatkéw stopowych w strukturze  wieloskdadnikowych
stopéw niklu, ktdére zawieraja silnie weglikotwdércze pierwiastki. Uzyskane
dane wskazuja, ze szczegblnie intensywny wpkyw na niejednorodnos¢ struk-
turalng badanych stopéw, zaréwno w stanie lanym jak i po obrébce cieplnej,
wywiera sumaryczna zawarto$¢ Mo i W. Obecno$¢ tych pierwiastkéw w roztwo-
rze statym N zmniejsza rozpuszczalnos¢ w nim pozostatych dodatkéw wegli-
kotwérczych, szczeg6lnie tytanu i niobu, w wyniku czego skdadniki te gro-
madzg sie gdéwnie w wydzieleniach fazy f 1oraz weglikach, odznaczajacych
sie duzg niejednorodnoscig wielkosci, ksztaltu i rozmieszczenia (rys. 33-
-48 i1 57-80). Natomiast oddziatywanie molibdenu i wolframu posiada mniej-
szy wpdyw na niejednorodnos¢ strukturalng badanych stopéw, poprzez two-
rzenie weglikéw i faz miedzymetalicznych tych pierwiastkéw.

Szczegbtowa analiza wynikédw badan przeprowadzona w oparciu o przesdan-
ki teoretyczne i dane z wczes$niejszych prac pozwala na sprecyzowanie w
uog6lnionym ujeciu wpdywu pierwiastkéw weglikotwérczych oraz zabiegéw mo-
dyfikowania 1 obrébki cieplnej na morfologie struktur, rozdziat pierwiast-
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kéw pomiedzy fazy oraz niektdére cechy mechanizmu dekohezji i ur
badanej grupy odlewniczych etopéw zarowytrzymatych na osnowie ni

6.2. Morfologia faz

Odlewnicze niemodyfikowane stopy zarowytrzymate na osnowie n
wyzszong zawartoscig pierwiastkéw weglikotwdrczych wykazuje sl _.= do
tworzenia gruboziarnistych struktur pierwotnych =z wydzieleniami duzych
skupisk fazy g’ , wzglednie ciaglej siatki weglikéw po granicach ziarn
[58, 59, 73].

W wyniku modyfikowania badanych stopéw dodatkiem 0,0740,1% Mg, wzgled-
nie - jakkolwiek ze skabszymi efektami - dodatkiem wapnia w ilosci 0,35%,
uzyskuje sie wielokrotne zmniejszenie wielkosci ziarna pierwotnego i1 za-
nik struktury kolumnowej, z czym wigze sie og6lne ujednorodnienie makro-
struktury na przekroju wlewka (rys. 15-48). Towarzyszy temu przejscie
pierwotnej struktury dendrytycznej w globulityczng i wzrost roéwnomierno-
Sci rozmieszczenia faz wtérnych - faiy i weglikéw w osnowie fazy , W
tym szczegblnie zmniejszenie ilosci obu tych wydzielen po granicach ziarn
(rys. 25-32). Potwierdza to tym samym dane z pismiennictwa, 2z ktérych wy-
nika, ze mikrododatki B, Zr i Mg zwiekszaja réwnomierno$¢ rozmieszczenia
weglikéw w strukturze [6]-

Mikrostruktura badanych stopéw, zaréwno w stanie lanym jak i po obréb-
ce cieplnej, wykazuje Scista zalezno$¢ od sumarycznej zawartosci silnie
weglikotwérczych pierwiastkéw: Mo, v., Ti, Ta i Nb. Szczegdlnie intensywny
wpdyw wywiera na makro- i mikrostrukture obecno$¢ w stopie Mo i W. 3ak zo-
stanie podane w dalszych rozwazaniach, oddziatywanie Cr i Zr rézni sie od
oddziatywania wymienionych uprzednio pierwiastkéow weglikotwérczych.

Ujawnione po odlaniu mikrostruktury stopéw mozna podzieli¢ na 3 pod-
stawowe odmiany, co ilustrujg rys. 116-119. Tak wiec, mikrostruktura nie
zawierajacych Mo i W stopéw nr 8 i 11, o stosunkowo nieduzej zawartosci
pozostatych silnie weglikotwérczych pierwiastkéw (stop 8 : Ti+TaS3 6% oraz
stop 11: Ti+Ta B3 4,5%) moze byé ujeta schematycznie tak, jak przedstawio-
no to na rys. 116. Oej cecha charakterystyczng jest duza réwnomiernosc
rozmieszczenia fazy J i1 weglikéw MC, zawierajacych wewngtrz “'zarodki kry-
stalizacji'. Miejscami wystepuja utozone w *ancuszki po granicach ziarn
wydzielenia weglikéw MC i fazy f. Stosunkowo s#abo zaznaczone i nielicz-
ne sa obszary eutektyki

Stopy nr 7 i 9 zawierajace Mo i W, w ktérych sumaryczne zawartosci
pierwiastkéw weglikotwérczych wynosidy dla stopu nr 7: wmo +W+Ti+Ta?® gh
oraz dla stopu nr 9 : Mo +W+ Ti +Ta tNb S 10,4% i posiadaty po odlaniu mi-
krostrukture przedstawiong schematycznie na rys. 117. 3ej charakterystycz-
ng cechag jest znaczna dyspersja fazy 1if i weglikéw w osnowie fazy 7 i réw-
noczesne wystepowanie charakterystycznych obszaréw eutektyki f J , w kto-
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rych wielkos¢ wydzielen y" zwieksza sie koncentrycznie w kierunku od wne-
trza do obrzeza.

Stop nr 16 o sumarycznej zawartosci Mo + W + Ti + Ta = 15,5% posiadat
po odlaniu najwiekszg niejednorodnos$¢ i zréznicowanie cech morfologicz-
nych mikrostruktury. Oominowaty w niej skupiska eutektyki + f1z kolum-
nowymi wydzieleniami fazy na obrzezu, tworzace charakterystyczne ''pot-
ksiezyce". Przedstawia to schematycznie rys. 118. W mikrostrukturze tego
stopu wystagpity réwniez stosunkowo liczne wydzielenia faz miedzymetalicz-
nych, gkdéwnie na obrzezu eutektycznych obszardow f + -$'.

Uwarunkowane skdadem chemicznym zréznicowanie mikrostruktur badanych
stopow po odlaniu wpdywa na jednorodno$¢ rozmieszczenia Taz po nastepnym
przesycaniu i starzeniu (rys. 38-46). W kazdym jednak z badanych stopéw po
starzeniu w 950°C, a szczegbélnie w 1050°C, wystgpidto charakterystyczne dla
stopéw typu Nimonic zjawisko strukturalne, polegajace na utworzeniu wzdiuz
granic ziarn jasnych obszaréw przygranicznych pozbawionych duzych wydzie-
len ~’(rys. 47 i 48). Wyniki badan [+, 6] prowadzonych na klasycznych sto-
pach typu Nimonic o stosunkowo niewielkiej zawartosci pierwiastkow wegli-
kotwérczych wykazaty, ze efekt ten polega na wydzieleniu sie w procesie
starzenia weglikéw chromu typu M23C6 po 9ranicach ziarn. W wyniku tego
przygraniczne strefy obszaru f ubozejg w Cr, przez co zwieksza sie w tych
obszarach ilos¢ Al i Ti zawartych w fazie J1. Z uzyskanych w niniejszej
pracy danych wynika jednak, ze w przypadku badanych stopéw odlewniczych
Ni  efekt zubozenia stref przygranicznych w faze poprzedzany jest ra-
czej wydzieleniem weglikéw Ti po granicach ziarn (rys. 8137810). Nie noz-
na rowniez wykluczy¢ wydzielania sie weglikéw chromu, ktérych ciaglg siat-
ke po granicach ziarn ujawniono w niektdrych przypadkach (rys. 86a-86c).
Obserwacje te pokrywajg sie czesciowo z wynikami wczesniejszych prac su-
gerujacych, ze jasna faza po granicach ziarn moze stanowi¢ nagromadzenie
czastek fazy Scisle zwigzanych z weglikami i ze nadmierne lub catkowi-
te rozpuszczanie fazy 1" podczas obrobki cieplnej powoduje nastepnie poja-
wienie sie tej fazy i kruchos¢ stopow.

Modelowg mikrostrukture badanych stopéw uzyskiwanga po wysokotemperatu-
rowym starzeniu, opracowang na podstawie poréwnawczej analizy wynikéw ba-
dan metalograficznych i mikroanalitycznych przedstawia rys. 119.

Badania na cienkich foliach ujawnidy, ze w stanie przesyconym badane
stopy wykazuja duze zréznicowanie stopnia koherencji fazy”"z osnowa ‘f ,
jak rowniez zréznicowanie stopnia i charakteru zdefektowania roztworu sta-
tego. Z zestawienia wynikéw obserwacji mikroskopowych nasuwa sie wniosek,
ze ze wzrostem w stopie zawartosci pierwiastkéw silnie  weglikotwérczych
ulega op6znieniu w warunkach przesycania proces wydzielania fazy 91 i
zwieksza sie stopien zdefektowania roztworu statego Tifv wyniku wystapienia
petli dyslokacyjnych i biedow utozenia (rys. 49*56). Zagadnienie to wyma-
ga jednak dalszych szczegétowych badan.

Ocena wielkosci wydzielen fazy $ i analiza niejednorodnosci ich roz-
k#adu wskazuje na znaczne zréznicowanie poszczegélnych stopéw w danych
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warunkach obrébki cieplnej (rys. 57-72 i tablica 5).Po starzeniu w 1050°C
najwiekszy wzrost fazy t° wystapit w stopie nr 11, odznaczajgcym sie naj-
mniejsza sumaryczng zawartoscig pierwiastkéw stopowych zaréwno dodatkéw
weglikotwérczych, jak i Al i Co. Stopy 7, 9 i 16 wykazaty po starzeniu w
950°C zblizong wielko$¢ wydzielen f 1 oraz zblizony rozrzut wielkosci wyra-
zony wartoscia wspétczynnika zmiennosci diugosci cieciw (tablica 5).Z wszy-
stkich badanych materiatéw stop nr 8 odznacza sie najmniejsza wielkoscig
wydzielen fazy § w calym zakresie temperatur starzenia. Mozna to tduma-
czy¢ wysoka zawartoscia Co w omawianym stopie (20%) i oddziakywaniem tego
pierwiastka na hamowanie dyfuzji atoméw Al i Ti w roztworze f

Identyfikacja weglikéw prowadzona metodami dyfrakcji elektronowej, uzu-
pedniona metodami mikroanalitycznymi wykazata, ze w cakym zakresie rozpa-
trywanych wariantéw technologicznych dominujacg fazg weglikowa w omawia-
nych stopach sa wegliki MC. Wegliki te powstajace w procesie krystaliza-
cji podlegaja jedynie czesSciowemu rozpuszczaniu w procesach obroébki ciepl-
nej. Ich szczegbélng cechg jest wystepowanie we wnetrzu charakterystycz-
nych mikrowtrgcen (np. rys. 38, 44, 46), odgrywajacych przypuszczalnie ro-
le zarodkow krystalizacji. Wiekszos¢ weglikéw MC cechuje niejednorodnoscé,
tj. warstwowos¢ budowy (rys. 50) oraz znaczne zdefektowanie wewnetrzne
(rys. 52).

W stopach niemodyfikowanych o skkadzie' chemicznym zblizonym do stopdéw
rozpatrywanych w pracy ujawnia sie liczne wydzielenia weglika m23C6 1 Mgc
oraz przemiany weglika MC w weglik M23Cg C73]m w prowadzonych badaniach
stwierdzono réwniez sporadycznie wydzielenia m23C61 lecz bydy one nie-
liczne i wystepowaty ghéwnie w stopach z zawartoscig Mo i W (rys. 75*80
oraz 86c). Prowadzi to do wniosku, za zabieg modyfikowania intensyfikuje
wydzielanie weglikéw MC w procesie krystalizacji stopu, a w konsekwencji
zwigzanie wegla w stabilne wegliki MC przeciwdziate wydzielaniu w proce-

sach obrébki cieplnej weglikéw M23C6 wzs 1?dnie M6C*

6.3. Rozdziat pierwiastkéw stopowych pomiedzy fazy

Przeprowadzone badania mikroanalityczne ujawnidy w badanych stopach
powtarzajgce sie prawiddowosci rozkdadu pierwiastkéw stopowych oraz jego
zmiany uwarunkowane réznicami skdadu chemicznego i warunkéw obrébki ciepl-
nej.

Z pierwiastkéw wchodzacych w sk#ad roztworu statego f - Ni, Co i Cr we
wszystkich badanych stopach niezaleznie od obrébki cieplnej nie wystepuja
w weglikach MC (rys. 8le, f, 83c, 84g, 84h). Z kolei zawartos¢ Al, W i Fe
w weglikach odpowiada na ogét Sredniej zawartosci tych pierwiastkéw w ca-
tej masie stopu (np- 81d, 84d, 84fF, 84k, 88e). Wystepowanie Al w skladzie
weglikéw jest cechg charakterystyczng skdadu chemicznego faz weglikowych
badanych stopéw niklu. Ogdélnie mozna stwierdzi¢, ze w skkad roztworu sta-
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+ego T wchodze wszystkie sktadniki stopowe niezaleznie od preferencji wy-
stepowania w innych fazach.

Jak wspomniano juz w rozdziale 5.4, rozdzielczo$¢ zastosowanej metody
mikroanalizy rentgenowskiej jest zbyt mata, by ujawnié¢ wzgledne réznice
skdadu chemicznego osnowy ~ i dyspersyjnych wydzielen fazy f' . Sted tez
dokonanie jakosciowej mikroanalizy wydzielen f' bydto mozliwe  jedynie w
przypadku duzych pojedynczych ziarn oraz ich skupisk w obszarach eutekty-
ki (rys.97a, 88a). W obszarach duzych wydzielen fazy obserwuje
sie wyrazny wzrost zawartosci Ti (rys. 84d, 87c, 88c) oraz czesciowo Al
(rys. 84d, 88d)= Oznacza to, ze chodzi w tym przypadku o faze Nij(Al, Ti),
w ktorej wzgledna zawarto$¢ Ti (w odniesieniu do osnowy f ) jest wyzsza
anizeli Al. Natomiast zawartos¢ Ni w fazie f nie odbiega zbytnio od $red-
niej zawartosci tego pierwiastka w catej masie stopu (rys. 84g). Cr, Mo,
W, Co i Fe wykazuje na ogét wyraznie zmniejszong koncentracje w fazie y"w
poréwnaniu do osnowy ~(rys. 84f, 84h, i, j, 87d, e, f, 88e, ).

W sktadzie weglikéw MC wystepuje przede wszystkim Ta (rys. 8lb, 84b,
85b, 86b, 87b, 88b) oraz Ti (rys. 8lc, 84d, 88c) i1 - zaleznie od skiadu
chemicznego - Nb (rys. 84c), Mo (rys. 85c) 1 W (rys. 87d). Nalezy jednak
podkresli¢, ze w poréwnaniu do molibdenu, wykazujecego tendencje do mi-
gracji z fazy ' 1 koncentracji w weglikach, wolfram odznacza sie niepo-
réwnywalnie wieksza roéwnomiernoscig rozkdadu w calej masie stopu.

Badane stopy zawieraty dodatek Zr w ilosci od 0,01-0,55%. Pierwiastek
ten wchodzi czesciowo w sktad weglikéw MC, lecz w wiekszym stopniu tworzy
zwiazki z siarka, rozmieszczone po granicach ziarn (rys. 82a, b, c).W wie-
lu przypadkach ujawniono wydzielenia zwigzkéw cyrkonu, bedacych konglome-
ratami faz weglikowych i siarczkowych.

Pod wptywem wysokotemperaturowego starzenia wystapidy w strukturze nie-
korzystne wydzielenia weglikéw Ti po granicach ziarn (rys. 83a, b). Roéw-
niez w stopach zawierajacych Mo 1 W stwierdzono w nielicznych przypadkach
po granicach ziarn niekorzystng ciaggla siatke wydzieleh zawierajacych w
swym skkadzie Cr (rys. 86a, b, c¢) oraz slady innych pierwiastkéw wegliko-
tworczych. Chodzi w tym przypadku przypuszczalnie o weglik M23C6 0 24o0zo”
nym sktadzie chemicznym.

W prowadzonych badaniach uzyskano dane potwierdzajace przypuszczenia,
ze wydzielenia weglika MC w badanych stopach stanowig konglomerat czgstek
0 zréznicowanym skdadzie chemicznym, na co wskazuje selektywnos¢ absorbcji
1 promieniowania przy tworzeniu obrazu mikroskopowego (rys. 85a). Spo-
strzezenie to jest zgodne z efektami ujawnionymi na mikroskopie elektro-
nowym, gdzie zaobserwowano niejednorodng budowe wewnetrzng ziarn weglika
MC (rys. 50 i 52).

Zastosowana metoda mikroanalizy nie pozwolidta na zidentyfikowanie mi-
krowtracen umiejscowionych we wnetrzu weglikéw MC (rys. 35, 38,44). Stwier-
dzono jedynie, ze we wtraceniach tych dominuja pierwiastki o bardzo matej
liczbie atomowej. Nasuwa sie zatem przypuszczenie, ze chodzi o zwiaz-
ki typu tlenkéw, borkéw i azotkow.
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6.4. Oddziatywanie struktury na mechanizm dekohezli i umocnienia

Ujawnione w badaniach strukturalnych réznice morfologii i rozmieszcze-
nia faz w poszczegélnych stopach wywieraja istotny wpdyw na przebieg pe-
kania w temperaturze otoczenia.

Ze wzrostem udziatu w strukturze po odlaniu skupisk masywnych, kolum-
nowych wydzielen fazy f' i faz miedzymetalicznych (rys. 36 i1 37) zmniej-
sza sie udziat powierzchniowy odksztatcenia plastycznego na przedomach
transkrystalicznych oraz pojawiaja sie liczne szczeliny dekohezyjne (rys.
93 1 94). Jednorodnej strukturze wystepujacej po przesycaniu w stopach nr
8 i 11 (rys. 38) odpowiadajg przedtomy z duzym udziatem peknie¢ ciaggliwych
(rys. 95). W przeciwienstwie do tego, w stopach nr 7, 9 i 16 o strukturze
niejednorodnej uzyskuje sie po przesyceniu przedomy o stosunkowo niewiel-
kim udziale odksztalcenia plastycznego (rys. 96).

Charakterystyczng cechg przetoméw badanych stopéw w stanie starzonym
jest wystagpienie peknie¢ miedzyziarnistych (rys. 37). Wigze sie to naj-
prawdopodobniej z wydzieleniem weglikéw po granicach ziarn i pojawieniem
sie stref przygranicznych roztworu f pozbawionych wydzielen ~ (rys. 47 i
48).

Zaobserwowany w badaniach na mikroskopie elektronowym prowadzonych tech-
nika cienkich folii wzrost stopnia koherencji wydzielen i osnowy f w
miare zwiekszania w stopach zawartosci pierwiastkéw weglikotwdrczych (rys.

49, 51, 53 i 56) wptywa na charakter przetoméw transkrystalicznych po sta-
rzeniu. W poréwnaniu do stopéw nr 8 i 11 (rys. 98), w stopach 7, 9 i 16
udziat powisrzchniowego odksztatcenia plastycznego na przetomach jest sto-
sunkowo nieznaczny (rys. 99 i 100). W szczegdélnosci, w starzonym stopie
nr 16 wystgpito charakterystyczne zjawisko przenikania sie peknie¢ ciagli-
wych i dupliwych (rys. 100). Oznacza to, ze rozwdj pekania polega na réw-
noczesnym zarodkowaniu peknie¢ ciagliwych, przypuszczalnie w osnowie f
oraz peknie¢ Htupliwych - w fazie . Przyjmujac wg Cottrella mechanizm
zarodkowania mikroszczelin na przecieciu ptaszczyzn poslizgu, zjawisko to
mozna thumaczyé zréznicowaniem relacji wartosci krytycznych naprezen po-
Slizgu i dekohezji w ptaszczyznach {looj sieci Al faz i [75]-

Poréwnanie wynikéw pomiaréw twardosci i mikrotwardosci oraz thumienia
drgan i modutu sprezystosci E pozwala na ocene badanych stopéw pod wzgle-
dem ich podatnosci na umocnienie w temperaturze otoczenia i temperaturach
podwyzszonych.

Najwyzszg twardoS¢ w temperaturze otoczenia uzyskuje sie po starzeniu
w 850°C, szczeg6lnie w odniesieniu do stopéw nr 8, 9 i 16.Wysokg twardosc¢
stopéw nr 9 i 16 tdumaczy ich skkad chemiczny i struktura, bogata w twar-
de wydzielenia wtérne. Natomiast znaczne utwardzenie stopu nr 8, wyzsze
od stopu nr 7 bogetszego w sktadniki stopowe, mozna wyjasni¢ znaczng dys-
persja wydzielen fazy f (tablica 5) i wysokg zawartosciag kobaltu. Zaréw-
no po przesycaniu, Jak i po starzeniu najwyzszg mikrotwardosS¢ osnowy ft+
+ ~_uzyskano w stopach nr 7 i 9. Oznacza to, ze stopy te cechuje najwiek-
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sza podatno$¢ na zmiane wkasnosci mechanicznych pod wpkywem zabiegéw
cieplnych. W przeciwienstwie do tego stop nr 16, wykazujacy najwieksza
twardo$¢, odznacza sie najnizsza mikrotwardoscie osnowy f + Yy i niewrazli-
woscig na zmiany tej mikrotwardosci pod wptywem obroébki cieplnej. Oznacza
to, ze umocnienie stopu nr 16 jest w duzej mierze warunkowane obecnoscig
w strukturze wydzielen twardych faz.

2 wynikami pomiaréw twardosci i mikrotwardosci w pedni koreluje wyniki
pomiaréw tdumienia drgan i whkasnosci sprezystych w podwyzszonych tempera-
turach. Stop nr 11 o najnizszej zawartosci pierwiastkéw weglikotwérczych
odznacza sie najnizszymi charakterystykami umocnienia zaréwno w tempera-?
turach otoczenia, jak i1 w temperaturach podwyzszonych. Pozostaje to w
zgodnosci z pomiarami wielkosci fazy f' . Nalezy Jednak podkreslié¢, ze
stop ten wykazuje najwiekszg rownomierno$¢ rozmieszczenia faz i pierwiast-
kéw stopowych. Dzieki temu wkasnosci mechaniczne i fizyczne charakteryzu-
jace jego umocnienie. Jakkolwiek nizsze, nie odbiegaja znacznie od odpo-
wiednich wartosci dla pozostatych stopéw, o wiekszej niejednorodnosci
strukturalnej. W szczeg6lnosci stop nr 16 o identycznej =ze stopem nr 11
zawartosci C, Al, Cr, Co i Ta, posiadajacy Jednak wyzszg o 11% zawartosc¢
Ti, W i Mo (tablica 4), w wielu przypadkach nie odbiega zbytnio wkasnos-
ciami od stopu nr 16. Wyrazne réznice zaznaczaja sie Jedynie w podozeniu
temperatury poczatku intensyfikacji proceséw aktywowanych cieplnie (rys.
103*107). Wskazuje to na korzystny wpdyw proceséw modyfikowania i obrdébki
cieplnej na rozmieszczenie faz oraz na og6lng Jednorodno$¢ struktury, co
moze w znacznym stopniu zrekompensowa¢ oddziakywanie skdadu chemicznego.

Wychodzac z zatozenia, ze wzrost dekrementu tdumienia drgan z tempera-
turg Jest przede wszystkim efektem intensyfikacji procesow dyfuzyjnych,
mozna stwierdzi¢, ze w badanych stopach intensyfikacja proceséw aktywowa-
nych cieplnie nastepuje - zaleznie od skkadu chemicznego stopu - w zakre-
sie temperatur od 670°C (stop nr 8) do 800°C ( stop nr 16), co wynika z
rys. 103*107. Sa to wartosci réwne, wzglednie wyzsze od spotykanych w li-
teraturze dla stopéwo podobnym skkadzie chemicznym, przerabianych pla-
stycznie [76]-

Zaktadajac, ze temperatura poczatku intensyfikacji proceséw aktywowa-
nych cieplnie wynosiok. 0,6 T{op, za$ temperature pracy stopéw typu Ni-
monic okresla sie naok. 0,8 Ttop, mozna przyjec¢, ze goérna temperatura pra-
cy badanych stopéw bedzie sie miesci¢ w zakresie od ok. 850 do 1000°C.

Zastosowanie metod matematycznych pozwolido aproksymowa¢ wyznaczone eks-
perymentalnie krzywe zmiany dekrementu tdumienia z temperature do dwéch
przecinajacych sie prostych, ktérych réwnanie podano na rys.103*107. Moz-
na przyje¢, ze punkty przeciecia tych prostych wyznaczaje temperature po-
czetku intensyfikacji proceséw aktywowanych cieplnie. Natomiast przebieg
zmian modudu sprezystosci E w funkcji temperatury, ktory jest prawie iden-
tyczny dla wszystkich stopéw, mozna uje¢ wielomianem 4 stopnia w postaci:
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E = A0 + Ail' +2A0T2 + AS‘TS + A4T’\

Wspodczynniki Aq, A", Ag, A~ 1 A™ tego wielomienu obliczono przy pomocy
minikomputera firmy Hewlett-Packard i ujeto w postaci odpowiedniego za-
pisu .



7. WNIOSKI

2 przeprowadzonych badan wynikaja nastepujace wnioski:

Modyfikowanie zarowytrzymatych stopéw na osnowie niklu z wysoka zawar-
toscig pierwiastkéw weglikotwoérczych mikrododatkiem 0,07*0,1% Mg za-
pewnia znaczne rozdrobnienie ziarn pierwotnych, zanik struktury kolum-
nowej, przejscie struktury dendrytycznej w globulityczng oraz zwieksze-
nie réwnomiernosci rozktadu w osnowie wydzielen fazy i weglikow.

2e wzrostem sumarycznej zawartosci pierwiastkow silnie weglikotwoér-

czych, w tym gtébwnie W i Mo, zwieksza sie znacznie nieréwnomiernos¢ roz-
mieszczenia faz w etrukturze odlewniczych stopéw typu Nimonic. Efekt

ten utrzymuje sie réwniez po obrébce cieplnej. Chrom Jako pierwiastek

weglikotwérczy nie wywiera wyraznego wpkywu na niejednorodno$¢ struk-

turalng omawianych stopow.

W modyfikowanych magnezem zarowytrzymatych stopach niklu o sumarycznej
zawartosci silnie weglikotwérczych pierwiastkéw od 4,5 do 15,5% domi-
nujacg faza weglikowg jeet weglik MC o wysokiej stabilnosci, zawiere-
jacy gtownie Ta i Ti oraz w zaleznosci od skfadu chemicznego - Nb i do-
mieszki Mo, W, Zr, Weglik MC powstaje w procesie krystalizacji 1 za-
rodkuje na wtraceniach niezidentyfikowanych faz o bardzo duzej dys-
pereji.

2e wzrostem w stopie pierwiestkéw weglikotwérczych w fazie zwieksza
sie koncentracja Ti, a maleje udziat Al. Szybkos¢ koagulacji wydzielen
fazy w procesie starzenia maleje ze wzrostem sumarycznej zawartosci

w stopie pierwiastkéow weglikotwérczych oraz kobaltu.

Osnowa f badanych stopéw skdada sie giéwnie z Ni, Co, Cr, Al i W. Ni,
Co i1 Cr prawie nie wystepujg w weglikach. W obszarach fazy ""stwierdza
sie wyraznie zmniejszong zawartos¢ Cr, Co, Mo i W.

Molibden w badanych stopach wykazuje tendencje do migracji z fazy do
weglikow. Wolfram rozmieszczs sie rownomiernie w catej maaie etopu w
tym ghéwnie w osnowie i jego przemieezczanie sie do weglikéw Jest
znscznie wolniejsze anizeli molibdenu.

Faza weglikowa wydzielana po granicach ziarn w procesie wyeokotempera—
turowego starzenia zawiera gtownie Ti. W stopach o duzej zawartosci Mo
i W zachodzi w tych miedzyziarnowych obszarach réwniez wydzielanie sie
weglikéw chromu.
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Optymalny zespot cech i wkasnosci - w odniesieniu do réwnomiernosci
rozmieszczenia faz - ciegliwosci w procesie pekania 1 umocnienia w
podwyzszonych temperaturach wykazuje stopy nr 7 i 9, ktore zawieraje

od 9 do 10,4% pierwiastkéw silnie weglikotwérczychj stopy te wykazuje
réwnoczesnie znaczne podatno$¢ na oddziatywanie zabiegéw modyfikowa-
nia i1 obrébki cieplnej, jako czynnikéw technologicznych zapewniaja-
cych dodatkowy wzrost umocnienia.

W zaleznosci od sk#adu chemicznego poczetek proceséw aktywowanych
cieplnie okreslony metode pomiaru dekrementu thumienia drgan wystepu-
je w badanych stopach w zakresie od 670 do 800°C, co pozwala przewi-
dywa¢ gérne temperature pracy tych stopéw w zakresie od 850 do 1000°C.

Temperaturowa zalezno$¢ dekrementu tdumienia moze by¢ aproksymowana do
dwéch przecinajecych sie prostych, natomiast przebieg zmian modudu
sprezystosci z temperature mozna opisa¢ wielomianem czwartego stopnia,
tj. zaleznoscie: E = Aqg + ANT + AAT2 + A’\T3 + AAT4.

Wyniki badan strukturalnych i umocnienia uzyskane dla stopu nr 16
wskazuje na mozliwo$¢ znacznego podwyzszenia stabilnosci struktural-
nej i zarowytrzymatosci stopow niklu o zawartosci pierwiastkow wegli-
kotwérczych 15% i wyzszsj w temperaturach powyzej 1000°C, pod warun-
kiem doboru odpowiednich parametrow modyfikowania i obroébki cieplnej.

Uzyskane wyniki wskazuje na celowo$¢ prowadzenia dalszych badan nad
morfologie 1 skkadem chemicznym faz weglikowych, jako teoretycznymi
podstawami kaztattowania sie whkasnosci zsrowytrzymatych wielosktad-
nikowych stopéw odlewniczych na osnowie niklu.
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STRESZCZENIE

Przeprowadzono badania morfologii, rozmieszczenia 1 skfadu chemicznego
faz serii odlewniczych stopéw zarowytrzymaktych +typu Nimonic, zawieraja-
cych do 15,5% silnie wegllkotwérczych pierwiastkéw, tj. Mo, W, Nb, Ta, Ti
i Zr. W oparciu o badania strukturalne i1 mikroanalityczne oraz pomiary
thumienia drgan i modudu sprezystosci E, okreslono mozliwosci oddziatywa-
nia na makro- i mikrostrukture badanych stopéw i ich umocnienie w tempe-
raturach otoczenia i podwyzszonych poprzaz odpowiedni dobdr ilosci i ro-
dzaju dodatkéw weglikotwérczych oraz parametréw ich modyfikowania i obréb-
ki cieplnej.

Badania wykazaty korzystny wpdyw na makro- i1 mikrostrukture modyfiku-
jacego mikrododatku 0,07-0,1% Mg. Stwierdzono, ze wzrost zawartosci w nad-
stopie pierwiastkéw silnie weglikotwérczych, w tym gtbébwnie Mo i W, zwiek-
sza znacznie niejednorodnos$¢ strukturalng. W modyfikowanych magnezem od-
lewniczych nadstopach niklu z zawartoscig do kilkunastu procent pierwiast-
kéw silnie weglikotwdrczych, dominuje weglik MC o wysokiej stabilnosci,za-
wierajacy gtoéwnie Ta i Ti oraz w zaleznosci od skdadu chemicznego - Nb
oraz domieszki Mo, W i Zr. Weglik MC tworzy sie w procesie krystalizacji,
zarodkujac na wtraceniach niezidentyfikowanych faz o duzej dyspersji. Os-
nowa f badanych stopéw skdada sie gkéwnie z Ni, Co, Cr, Al i W. W obsza-
rach fazy ¢ ztozonej z Ni, Al i Ti stwierdza sie wyraznie zmniejszong za-
wartos¢ Cr, Co, Mo i W. Faza weglikowa wydzielana po granicach ziarn w
procesie wysokotemperaturowego starzenia zawiera gtownie Ti. W stopach o
duzej zawartosci Mo i W zachodzi w tych miedzyziarnowych obszarach réw-
niez wydzielanie sie waglikéw chromu.

W zaleznosci od sktadu chemicznego, poczatek-proceséw aktywowanych ciepl-
nie - okreslony metoda pomiaru dekrementu tdumienia drgan wystepuje w ba-
danych stopach w zakresie od 670 do 800°C, co pozwala przewidywa¢ gérng
temperature pracy tych stopéw w zakresie od 850° do 1000°C. Przez zasto-
sowanie metod matematycznego przetwarzania danych okreslono dla badanych
stopéw funkcjonalng zaleznos¢ od temperatury dekrementu tdumienia drgen i
modudu sprezystosci .

W efekcie prowadzonych badan wykazano, ze w warunkach stosowanej tech-
nologii optymalny zesp6t cech strukturalnych oraz fizycznych charaktery-
zujacych ciagliwos¢ i1 umocnienie wykazuja nadstopy o zawartosci ok. 10%
pierwiastkéw silnie weglikotwérczych. Dalszy wzrost zawartosci tych dodat-
kéw w odlewniczych nadstopach niklu moze by¢ celowy, jedynie pod warun-
kiem odpowiedniego doboru parametréw modyfikowania i obroébki cieplnej za-
pewniajacych zwiekszenie jednorodnosci strukturalnej.



BO3JENCTBVE KAPBWAOOBPA3YWMNX 3MEMEHTOB W TEXHOJOMMYECKUX ®AKTOPOB
HA OAHOPOAHOCTb CTPYKTYPbH U XUMWYECKOIO COCTABA ®A3
CEPUW -nmTBMHLLIC XAPOMPOYHbLIX CMJIABOB HA OCHOBE HUKENS

Pe3wme

MpoBeaeHbl nccnegoBaHna Mophonorum, pacnpegeneHnsa  n  XMMUYEeCKOro cocTtaBa
cepun NUTEHbIX XapomnpoyHbIX cnaiaBoB Tuna “‘HumoHuK™, cogepxawmx go 15,5% cunb-
HO Kapbugoobpasywwux anemeHToB T.e. Mo, N, N6, Ta, Tl u rr.

Onvpasicb Ha CTPYKTYPHble M MUKpOaHaIMTUYECKME WUCCNefoBaHUA, a Takke usme-
peHve rnyweHun konebaHwuii u moaynsa ynpyroctu E, onpegeneHsl BO3MOXHOCTW BO3-
0EeNCTBUA Ha MaKpo- U MUKPOCTPYKTYPY MCCefyembiXx CMaaBOB W UX YMPOYHEHVME B
OKpyXawwen 1 MOBbILEHHOM TemnepaTypax NyTem COOTBeTCTBywWero nogbéopa Konnye-
cTBa M poja kKapbupgoobpasywwnx [o6aBOK a Takxe napameTpoB MX MOAUDULMPOBaHUSA
N NX TepMUYecKoin 06paboTKM.

liccnepgoBaHua nokasaM Ha Makpo- W MUKPOCTPYKTYPY MOAUDULUPOBAHHON MUKPO-
po6aBkn 0,07-0,1% Ma. YcTaHOBNEHO, 4UTO POCT COAEpXaHUs B cynepcnnase 3ne-
MEHTOB CW/bHO Kapbuaoobpasywwmx, rnasHeiM obpasom Mo n W, 3HaunTenbHO yBenu-
yMBaeT CTPYKTYPHYKH HEOAHOPOAHOCTL.

B mMoAu(pMUMpOBaHHbLIX MArHUTOM SINTEWHbIX CcynepcniaBax cogepxawmx HEeCKO/IbKO
NPOLEHTOB 3/IEMEHTOB CU/ILHO Kapbugoobpa3ywwmx, npeobnagaet kKapbug MC BbiCOKOW
YCTOWYMBOCTN, coOfepxawnini rnasHeiM ob6pa3om Ta m Tl uB 3aBUCMMOCTU OT XUMU-
yeckoro coctaBa - «b a Takxe npumecu Mo, * un 2r.

Kap6uT MC obpa3yeTcs B npouecce Kpuctaniv3aumum, 3apofbll nosaAsnseTcsa npu
BK/IOYEHUMN HEOTOXAECTBMEHHbIX (a3 60nbwoin gucnepcum. OcHoBa”*mccnegyembix cnna-
BOB cocTouT B ocHoBHOM u3 N1, Co, Cr, Al un M. B nonax ¢asbl y" cocTosweh u3
Al n Tl noaTBepxfaeTCs OTYET/NMBO YMeHblleHHoe copepxaHne Cr, Co, Mo u M.
KapbugHaa hasa Bbigensemas Ha rpaHuuax 3épeH B npouecce BbICOKOTEMNepaTypHOro
CTapeHus coaepxuT B OCHOBHOM Tl. B cnnaBax c 6onbwmm cogepxaHvem Mo wn U
NPONCXOANT B MEX3EpHOBbLIX MONAX TOXe BblAgeneHve kKapbuaos xpoma. B 3aBucumocTum
OT XUMMYECKOro cocCTaBa, Havano XUMUYEeCKW aKTUBMPOBAHHLIX MPOLECCOB - onpege-
NEeHHbIX MeTOoAOM W3MEpPeHus AeKpeMeHTa raylweHus kKonebawwin, nosiBNseTcA B ucche-
AoyembiX cnnaBax B nepegesne ot 670 go 800°C, 4yTO JaeT BO3MOXHOCTb nNpeaBuieTb
MaKCUMasibHYK TemnepaTtypy npumMeHeHusa 3TUX crniasBoB B npegene ot 850 go 1000°C.
MpuMeHAa meTodpl MaTeMaTM4eCcKOro npeobpa3oBaHMA f[aHHbIX, onpejefnieHa 3aBUCK-
MOCTb [AEKpeMeHTa rnylWweHus KonebaHwi n MoAy/nb YNPyroctu B (yHKUMW TemnepaTy-
pbl ANS MCCNefoBaHHbIX CMaBoB. B uTOore npoBefeHHbIX UCCNefoBaHWii AoKa3aHo,uYTo
B YCNOBUAX MPUMEHSAEMOl TexXHONOrnn onTumasbHas CTPYKTypa M pu3nyeckas Xapak-
TepucTuka, onpegenswume crtaTUYecKylw BA3KOCTb W YNPOYHEHWE MNPOSABASANT cynep-
onnaBbl C cofepxaHuvem OK. 10% cunbHO Kapbugoobpaslykwmx anemeHToB. [lanbHeliwee
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yBennyeHmne cogepxaHuna 3Tux npwmeceﬁ B JINTENHbIX

cynepcnnaBax HUKeNsi MoOXeT
6bITb LenecoobpasHo,

TONIbKO MNpU YC/NIOBMM COOTBETCTBYWWEro nogéopa napameTpos
MOAMDULMPOBAHUST Y TEPMUYECKOW 06paboTKM o6ecnevnmBanix yBenndeHne CTPYKTyp-
HOI oAHOpPOAHOCTYU



THE INFLUENCE OF CARBIDE - FORMING ELEMENTS AND TECHNOLOGICAL FACTORS
ON STRUCTURAL HOMOCENEITY AND CHEMICAL COMPOSITION OF THE PHASES
OF A HEAT-RESISTING ALLOYS ON NICKEL BASIS

Summary

The research has been carried out on morr>-":jgy, distribution and che-
mical composition of the phases of a series of heat - resisting Nimonic -
type casting alloys, which have up to 15,5 percent of a strongly carbide-
forming elements as Mo. W, Nb, Ta, Ti. Zr. On the basis of structural and
microanalitic research and the measurements of vibration damping and mo-
dulus of elasticity "E" - the possibilities of reaction on microstructure
of the examined alloys have been estimated. Simultaneously have been spe-
cified its strenthening in ambient and higher temperature, throughout an
adequate selection of a number and type of carbide - forming additions and
the parameters of its modification and heat treatment.

The research showed a profitable influence on macro- and microstructu-
re of modificating micro-addition 0,07 up to 0,1% Mg. It has been confir-
mend that the increasing contents of the strongly carbide - forming ele-
ments in superalloys, among that mainly Mo and W, considerably enlarge
structural heterogeneity. In the microstructure of a nickel casting su-
peralloys with high content of the strongly carbide-forming elements-pre-
dominate high-stability carbide MC, which contents mainly Ta, Ti - and
dependebly on chemical composition: Nb, Mo, W and Zr. Carbide MC is for-
med in crystallization process, nucleating on inclusions of unidentified
phases with high dispersions.

A matrix of the examinated alloys contents mainly with Ni, Co, Cr,
Al. W. In range of phase ft' consisted with Ni, Al, and Ti, clearly decre-
ased content of Cr, Co, Mo, W, is confirmed.

A carbide phase, precipitated on grain boundry in high-temperature age-
ing process contents mainly Ti.

In alloys of hi ;!.dr contents of Mo and W, the precipitation of chro-
mium carbide ind intergranular range is confirmed.

Accordingly to chemical composition, the beginning of the thermal ac-
tivated process - definite by, a method of measurement of vibration damp-
ing decrement is occuring in range between 670° up to 800°C of examinated
alloys. That allow to anticipate the upper working working temperature of
these alloys in range of 850°C up to 1000°C.
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As a result of the application of mathematical method of the data
transformation functional dependence from temperature of vibration damp-
ing decrement and modulus of elasticity for examinated alloys, has been
specified. In an effsct of carried out research was proved, that in ap-
plied technology the optimum complex of structural and physical characte-
resitics describing ductility and strengthening-shows superalloys with
about 10 percsntage content of strongly carbide-forming elements.

The continuation of contents grow of these additions in nickel casting
superalloys could be proper-only under conditions of adsquate selec-
tion of modification and heat treatment parameter, assuring iIncreass
of a structural homogeneity.



ATLAS RYSUNKOW



Nr rys.

13

14

15

16

17

18

Nr stopu Obrébka cieplna

8 /stan lany
8 J

8 Jw-

8 Jw

8 jw-

8 Jw

OP1S RYSUNKOW

Opis

Makrostruktura wlewka odlanego
1500°C bez modyfikacji

Makrostruktura wlewka odlanego
1340°C bez modyfikacji

Makrostruktura wlewka odlanego
1340°C modyfikowanego 0,05% Mg

Makrostruktura wlewka odlanego
1340°C modyfikowanego 0,07% Mg

Mikrostruktura wlewka odlanego
1340 C modyfikowanego 0,10% Mg

Makrostruktura wlewka odlanego
1340°C nodyfikowanego 0,12% Mg

w

w

w

w

w

temperaturze

temperaturze

temperaturze

temperaturze

temperaturze

temperaturze

Powiekszenie

s
ul
X

1,5 x



ATLAS RYSUNKOW



Nr rys.

13

14

15

16

17

18

Nr stopu

Obrébka cieplna

J
stan lany

Jw.

OPIS RYSUNKOW

Ople

Makroetruktura wlewka odlanego
1500°C bez modyfikacji

Makrostruktura wlewka odlanego
1340°C bez modyfikacji

Makrostruktura wlewka odlanego
1340°C modyfikowanego 0,05% Mg

Makrostruktura wlewka odlanego
1340°C modyfikowanego 0,07% Mg

Mikrostruktura wlewka odlanego
1340°C modyfikowanego 0,10% Mg

Makroetruktura wlewka odlanego
1340°C n.odyfikowanego 0,12% Mg

w

temperaturze

temperaturze

temperaturze

temperaturze

temperaturze

temperaturze

Powiekszenie

1-X

1,5 x

1,5 x

1,5 x

1,5 X



Rys.

Rys.

Rye.

13

15

17

- 75 -

Rye.

Rys.

Rye.

14

16

18



Nr rys. Nr stopu

19 9
20 9
21 9
22 8
23 9
24 8

stan lany

Jw.

Jw.

(5]

Obrébka cieplna

OPIS RYSUNKOW

Opis

Makrostruktura wlewka odlanego w temperaturze
1340°C bez modyfikacji

Makrostruktura wlewka odlanego w temperaturze
1340°C modyfikowanego 0,10% Mg

Makrostruktura wlewka odlanego w temperaturze
1340°C modyfikowanego 0,15% Mg

Makrostruktura wlewka odlanego w temperaturze
1340°C modyfikowanego 0,35% Ca

Kakro9truktura wlewka odlanego w temperatu-
rze 1340°C modyfikowanego 0,35% Ca

Makrostruktura wlewka odlanego w temperaturze
1340°C modyfikowanego 0,10% Ca i1 0,07% Mg

Powiekszenie

1,5 x

1,5 x

1,5 x

1,5 x



Rys.

23

e

Rys.

24



Nr
rys.

25

26

27

28

29

30

31

32

Nr
stopu

Obrébka
cieplna

stan lany

Jw.

Jw.

Jw.

OPIS RYSUNKOW

Opis

Struktura zewnetrznej czesci wlewka odlanego w tempera-
turze 1340 C, niemodyfikowanego, widoczne liczne drobne
wydzielenia po granicach dendrytéw

Struktura Wewnegrzn%i czesci wlewka odlanego w tempera-
turze 1340 C, niemodyfikowanego, widoczne liczne wy-
dzielenia po granicach dendrytéw

Struktura wewnetrznej czesci wlewka odlanego w tempera-
turze 1340°C,_modyfjkowanego_0,03%_M?j struktura den-
drytyczna z licznymi drobnymi wydzieleniami

Struktura wewnetrznej czesci wlewka odlanego w tempera-
turze 1340 C. modyfikowanego 0,10% M?; widoczna struk-
tura globulityczna z licznymi wydzieleniami

Struktura wewnetrznej czesci wlewka odlanego w tempera-
turze 13400C,modyfikowanego 0,12% Mg; struktura den-
drytyczna z wydzieleniami

Struktura wewnetrznej czesci wlewka odlanego w tempera-
turze 1340°C,modyfikowanego 0,10% Mg; widoczna struk-
tur? gjobulityczna z wydzieleniami o zréznicowanel
wielkosci J

Struktura wewnetrznej czesci wlewka odlanego w tempera-
turze 1340 C,modyfikowanego 0,05% Ca; struktura den-
drytyczna z wydzieleniami

Struktura wewnetrznej czesci wlewka odlanego w tempera-
turze 1340°C, modyfikowanego 0,15% Ca; struktura glo-
bulityczna z wydzieleniami

Preparatyka
i metoda
obserwacj i

trawienie
odczynnikiem
Marble*a

Jw.

Jw.

Jw.

Powiek-
szenie

50 x

50 x

50 x



Rye. 25

Rye. 27

Rye. 29

Rye. 31
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Rys. 26

Rye. 28

Rye. 30

Rye. 32



Nr
rys.

33

36

37

Nr
stopu

1

1

16

1

Obrébka
cieplna

stan lany

Jw.

1220°C/40h/
powietrze

OPIS RYSUNKOW
Opis
W osnowie dyspersyjne wydzielenia fazy y1
oraz wegliki typu MC
Struktura jak na rys. 33; widoczne obszary
eutektyki
Struktura jak na rys. 33; na granicach

ziarn wydzielenia i MC

W osnowie jak na rys. 33 obszary eutektyki
IfF+ tf z duzymi wydzieleniami

Duze obszary eutektyki + ' z kolumno-
wymi ziarnami f ; fazy miedzymetaliczne

wystepuje Jako ciemne

Struktura Jak na rys. 33

W osnowie f nierozpuszczone wydzielenia f'
zmiennej wielkosci

Struktura jak na rys. 39

Preparatyka i metoda Powiek-
obserwacj i szenie

trawienie elektroli-
tyczne, odcz. Villela 1500 x

trawienie jak na rys.I
mikroskop $wietlny 750 x
pole jasne)

Jak na rys. 1 1500 x
jak na rys. 2 500 x

Jw. 500 x
jak na rys. 1 1500 x
jak na rys. 2 500 x

Jw. 500 x



Rys. 33
Rye. 35
Rye. 37

Rys. 39
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Rys.

Ry».

Rys.

Rys.

34

36

40



Nr
rye.

41

42

43

44

45

46

47

48

Nr
stopu

1

1

16

16

16

Obroébka cieplna

1220°C/40h/powietrze
+950°C/16h/powiet rze

1220°C/40h/powietrze
+1050°C/16h/powietrze

1220°C/40h/powietrze
+950°C/16h/powietrze

Jw.

1220°C/40h/powietrze
+1050°C/16h/powietrze

Jw.

Jw.

OPIS RYSUNKOW

Opis

W osnowie_ trdyspersyjne wydzielenia
oraz wegliki MC ze Sladami czescio-
wego rozpuszczania

W osnowie j wydzielenia *" j na gra-
nicach ziarn wydzielenia w postaci
ciggtej siatki i1 pojedyncze czgstki MC;

rzygraniczne strefy osnowy * nie za-
wieradja wydzielen

W osnowie y czesciowo skoagulowane wy-

dzielenia

Struktura jak na rys. 41

W oenowie % wydzielenia fazy
w obezarach bytej eutektyki f + & na-
etgpit rozroet 1 koagulacja fazy y

Struktura Jak na rys. 41

Struktura Jak na rys. 42

Struktura Jak na rys. 41, szerokie
pasmo wydzielenn weglikéw na granicach
ziarn; w strefie przygranicznel »
brak wydzielen

Preparatyka

i metoda

obserwacj i

jak rye.

Jw.

Jw.

Jw.

Jak rys.

Jw.

1

2

Powiekszenie

1500 x

1500 x

1500 x

1500 x

1500 x

1500 x

100 x

750 x



Rys. 41 Rys. 42
Rys. 43 Rys. 44
Rys. 45 Rys. 46

Rys. 47 Rys. 48



Nr

rys.

49

50

51

55

Nr
310pu

7

16

16

Obrobka cieplna

1220°C/40h/powietrze

Jw.

Jw.

OPIS RYSUNKOW

Opis
Koherentne wydzielenia fazy <9 w
oshowie ‘&

Weglik MC o ztozonej budowie
wewnet rznej

Oak rys. 49

3ak rys. 50

Oak rys, 49

Petle dyslokacyjne w fazie ~ za-

wieraj ecej koherentne wydzielenia
fazy T

Btedy utozenia i dyslokacje w fa-
zie f

Wyekstrahowany weglik M Cg na gra-
nicy oshowy

Preparatyka
i metoda
obserwacj i

cienka folia

Jw.

Jw.

JW.

Jw.

Powiekszenie

20000 x

27000 x

27000 x

33000 x

33000 x

50000 x

27000 x

20000 x



Rys.

55

- 8 -

Rye.

56



Nr
rys

57

58

59

61

b3

64

Nr
ctopu

Obrébka cieplno

1220°C/40n/powie''rzt
*850°C/16h/powie: rze

1220°0/40h/powietrze

+950°C/16h/powietrze

1220°C/40h/powiet rze
+1050°C/16h/powiet rze

1?20°C/40h/powietrze
<850 C/16h/powietrze

1220°C/40h/powietrze
+950°C/ Ifcn/poiftietrze

1220 °C/40h/po«vietrze
+1050°C/16h/pow ibt-ze

1220°C/40h/powietrze
+850°C/16h/powietrze

1220°C/40h/powietrze
+950°C/16h/powietrze

OPIS RYSUNKOW

Opis

Wydzielenia fazy $ o Sredniej
wielkosci liniowej 1820,45 [X]

Wydzielenia fazy f' o $redniej
wielkosci liniowej 3235,13 [X]

Wydzielenia fazy = o0 Sredniej
wielkosci liniowej 5820,69 [X]

Wydzielenia fazy o Sredniej
wielkosci liniowej 1550,85 [a]

_".“yzielenia fazy o Sredniej
wielkosci liniowej 2034,43 [X]

Wydzielenia fazy flo Sredniej
wielkosci liniowej 2790.91 £X]

Wydzielenia fazy f' o Sredniej
wielkosci liniowej 728,57 [X]

Wydzielenia fazy <9F o Sredniej
wielkosci liniowej 2124,66 [X]

P rtpara tyka
i metoda
ob”erwacj i

replika we-
glowa ek-
strakcyjna

Jw.

Jw.

Powiekszenie

10000 x

10000 x

10000 x

10000 x

10000 x

10000 x

10000 x

10000 x



Rys. 57
Rys. 59
Rys. 61

- 87 -

Rys.

62

V.

-« W J



OPIS RYSUNKOW

Nr Nr 3 ; } Preparatyka
rys 8topu Obrébka cieplna Opis i metoda Powiekszenie
’ obserwacj i

65 9 1220°C/40h/powietrze Wydzielenia fazy Y o Sredniej replika weglowa

+1050°C/16h/powiet rze  wielkosci liniowej 4912,12 [a] ekst rakcyj na 10000 x
66 1 1220°C/40h/powietrze Wydzielenia fazy f' o Sredniej

+850°C/16h/powiet rze  wielkosci liniowej 2701,96 [X] J 10000 x
67 1 1220°C/40h/powiet rze Wydzielenia fazy o Sredniej .

+950°C/16h/powletrze  wielkosci liniowej 4537,30 [a] Jw. 10000 x
68 11 1220°C/40h/powiet rze Wydzielenia fazy f' o S$redniej

+1050°C/16h/powiet rze wielkosci liniowej 7264,71 [A] J«. 10000 x
69 16 1220°C/40h/powiet rze Wydzielenia fazy y'o Sredniej )

+850°C/16h/powiet rze wielkosci liniowej 3276,44 [a] Jw- 10000 x
70 16 1220°C/40h/powiet rze Wydzielenia fazy ~fo Sredniej .

+950C/16h/powietrze wielkosci liniowej 4525,64 [a] Jw. 10000 x
71 16 1220°C/40h/powiet rze Wydzielenia fazy y' o Sredniej )

+1050°C/16h/powiet rze  wielkosci liniowej 5836,60 [A] w. 10000 x
72 16 1220°C/40h/powiet rze Wydzielenia fazy $ o Sredniej

+1050°C/16h/powiet rze wielkosci liniowej 5997,25 [A] jW. 10000 X



Rys.

Rys.

Rys.

67

69

71

89

Rvfi. 66

Rys. 68

Rys. 70

Rys. 72

4.5mT



Nr

73
74

75
76

e
78

79
80

Nr
Stopu

1

1

16

Obrébka cieplna

1220°C/40h/powiet rze
+850°C/16h/powiet rze

1220°C/40h/powiet rze
+950°C/16h/powiet rze

1220°C/40h/powietrze
+850°C/16h/powietrze

1220°C/40h/powietrze
+950°C/16h/po*»iet rze

OPIS RYSUNKOW

Opis

Weglik typu MC i odpowiadajacy
mu dyfraktogram

Weglik typu M23C6 i odpowia-
dajacy mu dyfraktogram

3ak rys. 75 i 76

3ak rys. 75 i 76

Preparatyka
i metoda
obserwacj i

replika weglowa
ekst rakcyjna

Jw.

Powiekszenie

10000 x

«

20000 x

10000 x

20000 x



79

OAM

15mT

-9

Rys.

80



OPIS RYSUNKOW

Nr - Nr stopu . i -
rys p Obrobka cieplna Opis Powiekszeniie

8la stan lany Zgtad trawiony elektrolitycznie w odczynniku Villela;
obraz elektronéw wtérnych

1600 x

81b Jw. Rentgenowski obraz rozkdadu powierzchniowego Ta 1600 X
8lc Jw. Rentgenowski obraz rozktadu powierzchniowego Ti 1600 X
81d iw - - .

Jw. Rentgenowski obraz rozktadu powierzchniowego Al 1600 X
8le J"- Rentgenowski obraz rozkdadu powierzchniowego Ni 1600 X

aLf aw. Rentgenowski obraz rozktadu powierzchniowego Cr 1600 X



93 -

Rys. 8le Rys. 81f



Nr rys.

82a

82b

82c

Nr stopu

8

Obrébka cieplna

1220°C/40h/powiet rze

Jw.

OPIS RYSUNKOW

Opis

Zgtad trawiony elektrolitycznie w odczynniku
Villela
Obraz elektronowy odbiciowy, kompozycyjny

Rentgenowski obraz rpzkdadu powierzchnio-
wego Zr

Rentgenowski obraz rozk#adu powierzchnio-
wego S

Powiekszenie

1400 x

1400 x

1400 x
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Rys.

Rys.

82a

82c



Nr rys. Nr stopu Obrébka cieplna

83a 8 1220°C/40h/powiet rze
+1050°C/16h/powiet rze

83b 8 jw.

83c 8 Jw.

OPIS RYSUNKOW

Zgtad trawiony elektrolitycznie w od-
czynniku Villela

Obraz elektronowy, odbiciowy kompozy-
cyiny

Rentgenowski obraz rozk¥adu powierzch-
niowego Ti

Rentgenowski obraz rozk¥adu powierzch-
niowego Cr

Powiekszenie

1400 x

1400 x

1400 x
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Rys. 83a

Rys. 83b

Rys. 83c



Nr rys.

84a

84b

84c

84d

84e

84F

Nr stopu

Obrébka ciep2na

stan lany

Jw.

NI

Jw,

Jw -

OFIS RYSUNKOW

Opxs

Zgtad trawiony elektrolitycznie w odczynniku

Villela

Obraz elektronowy oabiciowy kompozycyjny

Rentgenowska obraz

Rentgenowski obraz

Rentgenowski obraz

Rentgenowski obraz

Rentgenowski obraz

rozk¥adu

rozktadu

rozktadu

rozkdadu

rozktadu

powierzchniowego

powierzchniowego

powierzchniowego

powierzchniowego

powierzchniowego

Ta

Nb

Ti

Al

Cr

Powiekszenie

1600 x

1600 x

1600 x

1600 x

1600 x

1600 x
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Rys. 84e Rys. 84f



Nr rys.

849

84h

84J

84k

841

Nr stopu

Obrébka cieplna

1220°C/40h/powiet rze

Jw.

Jw.

Jw.

OPIS RYSUNKOW

Opis

Rentgenowski obraz
wierzchniowego Ni

Rentgenowski obraz
wierzchniowego Co

Rentgenowski obraz
wierzchniowego Mo

Rentgenowski obraz
wierzchniowego Fe

Rentgenowski obraz
wierzchniowego W

Rentgenowski obroz
wierzchniowego zr

rozktadu

rozktadu

rozk¥adu

rozkdadu

rozkdadu

rozkdadu

po-

po-

po-

po-

o=

po-

Powiekszenie

1600 x

1600 x

1600 x

1600 x

1600 x

1600 x

00T



Rys.

84k

101

Rys.

841



OPIS RYSUNKOW

Nr ryse Nr stopu Obrébka cieplna Opis Powiekszenie
85a 9 1220°C/40h/powiet rze Zgtad trawiony elektrolitycznie
w odczynniku Villela 1400 X

Obraz elektronowy absorbcyjny

85b 9 J. Rentgenowski- obraz rozk#adu po-
wierzchniowego Ta SRR
85c 9 Jw. Rentgenowski obraz rozktadu po-

wierzchniowego Mo 1400 x






Nr rys.

8ea

86b

86¢C

Nr stopu Obrébka cieplna

9 1220°C/40h/powiet rze
+950°C/16h/powiet rze

OPIS RYSUNKOW

Zgtad trawiony elektrolitycznie w od-
czynniku Villela
Obraz elektronowy absorbcyjny

Rentgenowski
niowego Ta

Rentgenowski
niowego Cr

obraz rozk#adu powierzch-

obraz rozkdadu powierzch-

Powiekszenie

1400 x

1400 x

1400 x

70T
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Rys. 86¢



Nr rys.

87a

87b

87c

87d

87e

87f

Nr stopu

16

16

16

16

16

16

Obrébka cieplna

stan lany

J«.

Jw.

OPIS RYSUNKOW

Zgtad trawiony elektrolitycznie w odczyn-

niku Villela

Obraz elektronéw wtérnych

Rentgenowski
wego Ta

Rentgenowski
wego Ti

Rentgenowski
wego W

Rentgenowski
wego Cr

Rentgenowski
wego Mo

obraz

obraz

obraz

obraz

obraz

rozkdadu

rozkdadu

rozkdadu

rozkdadu

rozkdadu

powierzchnio-

powierzchnio-

powierzchnio-

powierzchnio-

powierzchnio-

Powiekszenie

1200 x

1200 x

1200 x

1200 x

1200 x

1200 x

90T
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Rys. 87e Rys. 87f



Nr rys.

88a

88b

88c

88d

88e

88 F

Nr stopu

16

16

16

16

16

16

Obrébka cieplna

1220°C/40h/powiet rze
+950°C/16h/powiet rze

Jw.

aw.

OPIS RYSUNKOW

Opis

Zgtad trawiony elektrolitycznie w od-
czynniku Villela
Obraz elektronowy odbiciowy kompozycyjny

Rentgenowski
niowego Ta

Rentgenowski
niowego Ti

Rentgenowski
niowego Al

Rentgenowski
niowego W

Rentgenowski
niowego Mo

obraz

obraz

obraz

obraz

obraz

rozktadu powierzch-

rozktadu powierzch-

rozk¥adu powierzch-

rozkdadu powierzch-

rozkdadu powierzch-

Powiekszenie

1600 x

1600 x

1600 x

1600 x

1600 x

1600 x
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Rys. 88e Rys. 88f



Nr rys.

89

90

91

92

Nr stopu

1

Obrébka cieplna

stan lany

OPIS RYSUNKOW

Opis

Przetom transkrystaliczny
z przewage peknie¢ +upliwych

Przetom transkrystaliczny
z przewage peknie¢ ciegliwych

Przetom transkrystaliczny
drobnoziarnisty z przewage
peknie¢ ciegliwych

Przetom transkrystaliczny
drobnoziarnisty z przewage
peknie¢ ciegliwych

Preparatyka
i metoda
obserwacj i

mikroskop
skaningowy

Jw.

Powiekszenie

1000 x

1000 x

1000 x

100 x

o1T



Rys. 91 Rys. 92



Nr rys.

93

«

94

95

96

Nr stopu Obroébka cieplna
7 stan lany
16 Jw.
8 1220°C/40h/powietrze
9 1220°C/40h/powiet rze

OPIS RYSUNKOW

Opis

Przetom transkrystaliczny
z charakterystycznymi
szczelinami dekohezyjnymi

Oak rys. 93

Przetom transkrystaliczny
z ciegliwymi otoczkami wokéd
wydzielen twardych faz

Przetom transkrystaliczny
o0 nieznacznym odksztakceniu
plastycznym

Preparatyka
i metoda
obserwacj i

mikroskop
skaningowy

JU.

Powiekszenie

100 x

100 x

3000 x

3000 x

citT



Rys.

Rys.

93

95
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Rys.

Rys.

94

96



Nr rys.

97

98

99

100

Nr stopu

16

Obrébka cieplna

1220°C/40h/powietrze
+850°C/16h/powiet rze

1220°C/40h/powietrze
+850°C/16h/powiet rze

1220°C/40h/powiet rze
+850°C/16h/powiet rze

1220°C/40h/powiet rze
+850°C/16h/powiet rze

OPIS RYSUNKOW

Opis

Przetom mieszany z udziatem
peknie¢ miedzykrystalicznych
i transkrystalicznych

Przetom transkrystaliczny
0 wyraznie zaznaczonym peka-
niu ciagliwym

Przetom transkrystaliczny
o niewielkim powierzchniowym
odksztatceniu plastycznym

Przetom transkrystaliczny

o naprzemianlegle wystepuja-
cych mikroobszarach pekniec¢
tupliwych i ciegliwych

Preparatyka

i metoda Powiekszenie

obserwacj i

mikroskop

skaningowy 300 x

1000 x

1" 3000 x
J. 1000 x

V1T
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Rys. 99 KY9* 100



HV

P39 |

350
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WTOP7 WYTOP9 WYTOP 16 WYTOP 8 WYTOPU
ORRESCANIUZ 12T PO STARANIUW 950X
miii il - PO STAZENIU w 850 T ~PO SARZANIUW 1CBC
101. Przebieg zmian twardosci w zaleznosci od warunkéw obrobki ciepl-
nej
WYTOP 7 WYTOP B WYTOP 9 WYTOP 11 WYTOP 16
8
|
—STAN LANY PO SIAZANIU w 850°C PO SIAZENIUWIOED
-PFO FRZAESGANIUr 1230 |- |- o SIAZENIU w BX

102. Przebieg zmian Sredniej wartosci mikrotwardosci- (M.HV) osnowy j-
w zaleznosci od warunkéw obrébki cieplnej
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InS O
Réwnanie prostej aproksymacyjnej..a”
" InS=-7,85019*6£6169*10"T
Réwnanie prostej aproksymacyjnej.,b"
' InS=-2,32295* 1C+2,12360*102T
Wspotrzedne punktu przeciecia prostych..a"i..b"
T- 7,46934*10 2 INS=-7,36754
V - STARZONO w tS O X
A - STARZONO w 950°C
O - STARZONO wlOSO*C
- STAN LANY
KRZYWA APROKSYMACYJNA
Rys. 103. Przebieg zmian dekrementu tdumienia drgan atopu nr 7 w zalezno-

Rys.

Sci od obrébki cieplnej 1 temperatury

Roéwnanie prostej aproksymacyjnej..a"
INS=-7,76*$28142*101 T

Roéwnanie prostej aproksymacyjnej,,b
...5=-1.82193*10/*1,66177*10 T

Wspotrzedne punktu przeciecia prostych,.a"i,J)'
T=6,6663*102 In6=-7,1413

V - STARZONO w 850*0

A - STARZONO w S50°C

0 - STARZONO w Y3S0X

+ - STAN LANY

— KRZYWA APROKSYMACYJNA

104. Przebieg zmian dekrementu thumienia drgan etopu nr 8 w zalezno-
Sci od obrébki cieplnej i temperatury



Réwnanie prostej aproksymacyjnej,,a”
In6=-8,15823*1,27225* 10'3T

Roéwnanie prostej aproksymacyjnej..b™
In6=-2,0135* 10" *1,84099“102T

Wspo6trzedne punktu przeciecia prostych,,a"i,Jb"
T-6,98868*102 In6=-7,26909

V - STARZONO w 850°C
A - STARZONO w 9S0°C
O - STARZONO w t050°C

— KRZYW APROKSYMACYJNA

Rys. 105. Przebieg zmian dekrementu tdumienia drgan stopu nr 9 w zalezno-
Sci od obroébki cieplnej i temperatury

Réwnanie prostej aproksymacyjnej,.a"
In6=-7,633076 *1$9638*10* T

Roéwnanie prostej aproksymakcyjnej..b™
InS - -W5779*id *1,77248* 102T

Wspoétrzedne punktu przeciecia prostych.<a"i,.b"
T- 6,79835*102 (n6=-7,52794

a - STARZONO w950"C
O - STARZONO wlOSO°C
- STAN LANY

KRZYWA APROKSYMACYJNA

Rys. 106. Przebieg zmian dekrementu tdumienia drgan stopu nr 11 w zalezno-
Sci od obrébki cieplnej i temperatury
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Réwnanie prostej aproksymacyjnej,,a"
InS - ~8,02233*1,70568" 103T

Réwnanie prostej aproksymacyjnej,,b"
InS-~3,11025710*3,05388"10 T

Wspoirzedne punktu przeciecia prostych..a"i,Hd"
T=8.0047"102 tn6=—6,65698

A - STARZONO w 950°C
O - STARZONO wiOSO°C
- STAN LANY
— KRZYWA APROKSYMACYJINA

Rys. 107. Przebieg zmian dekrementu tdumienia drgan stopu nr 16 w zalezno-
Sci od obrébki cieplnej i temperatury

Rys. 108. Poréwnawcze zestawienie przebiegu zmian dekrementu tdumienia ba-
danych stopéw w stanie lanym
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T

Rys. 109. Poréwnawcze zestawienie przebiegu zmian dekrementu tdumienia ba-
danych stopéw po starzeniu w 850°C

T

Rys. 110. Poré.wnawcze zestawienie przebiegu zmian dekrementu tdumienia ba-
danych stopéw po starzeniu w 950°C
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Rys. 111. Poréwnawcze zestawienie przebiegu zmian dekrementu badanych sto-
péw po starzeniu w 1050°C

Rys. 112. Zmiana modudu sprezystosci w zaleznosci od temperatury badanych
stopow w stanie lanym
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Rys. 113. Zmiana modutu sprezystosci w zaleznosci od temperatury badanych
stopow po starzeniu w 8500C
Z3-10°

E tVinri)

peog

t(°C)
Rys. 114. Zmiana modudu sprezystosci w zaleznosci od temperatury badanych
stopow po starzeniu w 950°C

tcc)

Rys. 115. Zmiana modudu sprezystosci w zaleznosci od temperatury badanych
stopow po starzeniu w 1050°C



Rys. 116. Model mikrostruktury stopéw nr 8 i 11 w stanie lanym

eutektyka$+$-"

Rys. 117. Model mikrostruktury stopéw nr 7 i 9 w stanie lanym
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t w osnowie J

fazy miedzymetali-
czne i wegliki M23®%

eutektyka S +5" oraz kolumnowe
wydzielenia

Rys. 118. Model aikrostruktury stopu nr 16 w stania lany«

M23Ce+MC

Rys. 119. Model mikrostruktury otrzymanej w wyniku wysokotemperaturowego
starzenia badanych stopow



WYDAWNICTWA NAUKOWE | DYDAKTYCZNE POLITECHNIKI SLASKIEJ MOZ-
NA NABYC W NASTEPUJACYCH PLACOWKACH:

Gliwice — Ksiegarnia Techniczna, ul. M. Strzody 14b;

Gliwice — Punkt sprzedazy Studenckiej Spétdzielni Pracy, ul. Wroctawska 4/0;
Katowice — Ksiegarnia nr 004, ul. Warszawska 11;

Katowice — Ksiegarnia nr 015, ul. Zwirki i Wigury 33;

Bytom — Ksiegarnia nr 048, pl. Kosciuszki 4;

Chorzéw — Ksiegarnia nr 063, ul. Wolnosci 22;

Dabrowa Goérnicza — Ksiegarnia nr 081, ul. ZBoWiD-u 2;

Rybnik — Ksiegarnia nr 126, Rynek 1;

Sosnowiec — Ksigegarnia nr 181, ul. Zwyciestwa 7;

Zabrze -- Ksiegarnia nr 230, ul. Wolnosci 288;

Zawiercie — Ksiegarnia nr 250, uL 3 Maja 11;

W arszawa — Osérodek Rozpowszechniania Wydawnictw PAN, Patac Kultury i Nauki.

W szystkie wydawnictwa naukowe i dydaktyczne zamawia¢ mozna poprzez Sktadnice
Ksiegarskg w Warszawie, ul. Mazowiecka 9.



