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Abstract

The structure of directional solidified Ni based superalloy is heterogeneous. It is possible
to decrease heterogenity by heat treatment. In the paper the results of heat treatment of Ni
based superalloy CMSX-3 single crystal cast is described.

Struktura monokrystalového odliatku z niklovej Ziarupevnej zliatiny pripraveného
procesom riadenej krystalizacie je vyrazne heterogénna, ¢o mozno odstranit ndslednym
tepelnym spracovanim. V prispevku  su  uvedené vysledky tepelného spracovania
monokrystdalového odliatku z niklovej Ziarupevnej zliatiny CMSX-3.
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Uvod

Struktira odlievanych niklovych Ziarupevnych zliatin (NiZPZ) je charakteristicka
vyraznou chemickou heterogenitou s typickou dendritickou segregaciou. V doésledku
rozdielneho rozdel'ovacieho koeficientu dochddza k rozdielnej koncentracii prvkov v osiach
dendritov a v medzidenditickych priestoroch. Zvysenie koncentracie prvkov byva az tak
velké, ze dochidza k vylucovaniu eutektickych tutvarov y/y" na hraniciach zfn a v
medzidendritickych priestoroch (pri monokrystalovych odliatkoch iba v medzidendritickych
priestoroch). Tepelnym spracovanim je mozno homogenizovat' Struktiru - rozpustit
eutektikum, odstranit’ dendriticku segregéciu, ale tiez ovplyvnit’ precipitdciu Castic vy, a tak
dosiahnut’ ich pozadované mnozstvo, vel'kost i tvar.
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Tepelné spracovanie niklovej Ziarupevnej zliatiny

Ciel'om tepelného spracovania (TS) je:

1. Odstranit’ dendriticku segregaciu, rozpustit’ eutektické utvary y/y” pripadne 1 karbidy -
homogenizovat Struktiru

2. Rozpustenim precipitatov y’'v tuhom roztoku a jeho naslednym riadenym rozpadom
dosiahnut’ maximalny efekt precipitacného spevnenia

To je mozno realizovat tepelnym spracovanim pozostavajicim zdvoch na seba
nadvizujucich procesov: rozpustiacieho zihania a precipitaéného vytvrdzovania.

Rozpustacie Zihanie
Hlavnym ciel'om rozpustacieho zihania je:

a) homogenizacia Struktiry — odstranenie dendritickej segregéacie a rozpustenie eutektickych
utvarov y/y’,

b) rozpustenie precipitacieschopnych faz, naymé y’, ale tiez karbidov,

¢) rychlym ochladenim ziskat' presyteny tuhy roztoku vy, pripadne riadenim ochladzovanim
kontrolovat’ rozpad tuhého roztoku a precipitacie y'.

Zihanie spo¢iva v ohreve do oblasti homogénneho tuhého roztoku y, v dostatoénej vydrzi
na tejto teplote a naslednom ochladeni. Nutné je, aby teplotny interval medzi teplotou nahleho
natavenia (teplota niz$ia maximalne rovna teplote solidu) a solvusom y” bol dostato¢ne velky.
Velkost’ tohoto tzv. rozpustaciecho okna sa ovplyviiuje zlozenim zliatiny, pripadne
Ciastocnym odstranenim segregacie legujucich prvkov prehomogenizaciou. ZvySovanie
obsahu legur zapri¢inuje zvySenie obsahu precipitatov v matrici, ale tiez sa zvysi 1 teplota
solvu, ako to dokumentuje obr.1 [1]. Z toho vyplyva vel'ka dolezitost volby teploty. Pri
teplotach nad 1150°C dojde i1 k rozpusteniu pripadnych karbidov, ktorych rozpustacie teploty
su 1100 az 1150°C podla pouzitych legujucich prvkov. Vyssie teploty nad solvusom y’
urychl'uji homogenizaciu, avSak pri dosiahnuti teploty natavenia sa zvySuje poérovitost
v dosledku zmrstenia natavenych oblasti po tuhnuti.

Dostatoéne dlha vydrz (zvy€ajne 1 az 4 hodiny) na tejto teplote zabezpeci okrem
odstranenia heterogenity i morfologicku a tvarova rovnorodost’ precipitatov y’v matrici 7.

Dalsim dolezitym faktorom rozpustacieho Zihania je rychlost’ ochladzovania zo Zihacej
teploty. Precipitacia y” sa uskutociiuje uz pocas ochladzovania z rozptiStacej teploty, comu nie
je mozné zabranit’ ani vel'mi vysokymi rychlostami ochladzovania rovnajicimi sa niekol'ko
100 K/s [2]. S vySSou rychlostou ochladzovania sa zmensSuje rozmer Castic a meni sa 1 ich
tvar, na ten vSak vyrazne spolupdsobi velkost' mriezkovej nezhody (vid’. predchadzajuci
¢lanok v ¢. 2/2002).

Precipitacné vytvrdzovanie

Ciel'om precipitacného vytvrdzovania je riadené vylucovanie precipitdtov y” z presyteného
tuhého roztoku, pripadne tieZ uprava vzniknutej Struktirnej stavby zliatiny ak k ¢iastocnému
vylucovaniu ¢astic vy doslo uz pri ochladzovani z teploty rozptstacieho zihania. Precipitacné
vytvrdzovanie sa uskutociiuje naslednym ohrevom zihanej zliatiny v dvojfazovej oblasti y+y’
pod solvus " fazy, realizuje sa za dlhsi ¢as, niekedy az 48 hod. Pri vyS$ich teplotach nukleuje
relativne malo zarodkov y’, ktorych rast prebieha rychlo, kym nizSie teploty vedu k
precipitécii viacej Castic y’, ktoré rastii pomalsie.



Procesom precipitacného vytvrdzovania sa meni velkost, morfologia, distriblicia a
objemovy podiel y" Castic. Parametre tohto spracovania (vyska teploty, vydrz na teplote,
ochladzovacia rychlost’, charakter presytenia tuhé¢ho roztoku) maju zabezpecit optimalnu
Struktiru NiZPZ.

Princip Gplného tepelného spracovania je uvedeny obr.1. Podl'a objemového podielu y" v
NiZPZ sa voli sposob precipitacného vytvrdzovania — od jednostupiiového az po 4-stupnové
pre zliatiny s vy$S§im objemom vy".

Pri zliatinach s objemom y” okolo 30% je obvyklé dvojstupniové spracovanie. Prvy stupeii
sluzi jednak k vylucovaniu fazy y’, tak aj k vzniku jemnej globuldrnej Struktury karbidov.
V druhom stupni je dokonc¢end homogénne precipitacia y’, a tak sa dosiahne pozadovanych
vlastnosti Ziarupevnej zliatiny. Teplota prvého stupiia sa pohybuje medzi 900 - 1000°C,
druhého stupiia medzi 700 - 850°C.
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Obr. 1 Schematicky rovnovazny fazovy diagram na ilustraciu
tepelného spracovania NiZPZ [1]

Pre zliatiny s objemom y" okolo 40% sa doporucuje trojstupiiové spracovanie. Teplota
jednotlivych stupniov zihania sa znizuje. Pri prvom stupni sa pohybuje okolo 1080°C, druhy a
treti stupenn su adekvatne druhému a tretiemu stupiiu pri dvojstupiiovom spracovani. Prvy
stupen sa zarad’uje kvoli riadeniu precipitacie karbidov. Sucasne pri lom zacina precipitacia
y’. Pri druhom stupni sa dokon¢i precipitacia karbidov a vylaci sa vacsie mnozstvo y’. Pri
tretom stupni sa vyla¢i kone€né mnozstvo y° vo forme jemnych Ccastic medzi skor
vzniknutymi precipitatmi. Toto dodato¢né vylucenie y* znizuje presytenie tuhého roztoku pri
prevadzkovych podmienkach a vedie k vécSej Strukturnej stabilite zliatiny pri prevadzke.
Vysledkom spravneho tepelného spracovania odliatkov z NiZPZ je homogénna §truktira
tuhého roztoku v, v ktorej su vyprecipitované Castice y* v pozadovanom mnozstve, vel'kosti a
tvare.



Tepelné spracovanie monokkrystilového odliatku z NiZPZ CMSX-3

Bolo realizované TS monokrystdlového (MK) odliatku z Ni ZPZ CMSX-3 pri rozliénych
technologickych parametroch za i€¢elom najdenia optiméalnych parametrov procesu. ZloZenie
zliatiny, technologické parametre riadenej krystalizacie pripravy odliatku, jeho Struktira a
pouzité metody kvantitativnej analyzy Struktiry st uvedené v predchadzajlcich ¢lankoch
(vid’. ¢lanky v ¢islach 1/2002 a 2/2002). Ako najvhodnejsie sa pre dant zliatinu ukazalo
trojstupniové TS:

1. stupen — rozpustacie zihanie 1310°C/6h,
2. stupen — 1. stupen precipitatného vytvrdzovania 1100°C/4h (resp.1000°C/4h),
3. stupen — 2. stupeni precipitacného vytvrdzovania 870°C/18h.

Po rozpustacom Zihani doSlo k odstraneniu dendritickej segregacie , vyrazne sa znizilo
mnozstvo eutektika v Strukture. Objemovy podiel eutektickych tUtvarov je (0,35+0,3)%, ich
merny povrch 1,1 mm™ +30%, €o svedi o pritomnosti iba ojedinelych malych eutektickych
utvarov. Taktiez doslo k homogenizéciu precipitatov y’. Objemovy podiel precipitatov y” je
(49,612,9)%, stredny priemer Castic 0,35um. Tvar Castic je pomerne rovnorody, faktor tvaru
sa pohybuje v rozmedzi 80 az 95 s vyraznej$im priklonom k hodnote 95 (kvazi globularné
astice). Merny povrch &astic s horeuvedenymi parametrami bol 7140 mm™ +10%.
Mikrostruktura MK odliatku po prvom stupni TS zobrazena optickou mikroskopiou (OM) a
rastrovacou elektronovou mikroskopiou (REM) je na obr. 2.
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Obr. 2 Mikrostruktura MK odliatku po prvom stupni TS 1310°C/6h, a— OM, b - REM

Po prvom stupni precipitacného vytvrdzovania pri 1000°C/4h po rozpustacom Zihani
1310°C/6h je objemovy podiel castic y'v Struktare (51,5+2,9)%, stredny priemer Castic
0,45um. Tvar Castic sa pohybuje v rozmedzi 55 az 95 s maximom okolo hodnoty 85. Merny
povrch &astic s horeuvedenymi parametrami bol 4250 mm™ +10%. Mikrodtruktira MK
odliatku po druhom stupni TS je na obr. 3. Po prvom stupni precipitacného vytvrdzovania pri
1100°C/4h po rozpustacom zihani 1310°C/6h je objemovy podiel castic y'v Struktire
(53,51£2,9)%, stredny priemer castic 0,55um. Tvar Castic sa pohybuje v rozmedzi 75 az 95



s priklonom k hodnotam nad 90 (blizSie ku kvaziglobularnemu tvaru). Merny povrch ¢astic
s horeuvedenymi parametrami bol 3948 mm™ +10%. Mikro§truktara MK odliatku po druhom
stupni TS pri 1100°C je na obr. 4.
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Obr. 3 Mikrostruktura MK odliatku Obr. 4 Mikrostruktura MK odliatku
po druhom stupni TS 1310°C/6h, po druhom stupni TS 1310°C/6h,
1000°C/4h, REM 1100°C/4h, REM

Po trojstupniovom TS (1310°C/6h, 1000°C/4h, 870°C/18h) je objemovy podiel Castic y'v
Struktare (53,312,9)%, stredny priemer Castic 0,5um. Tvar Castic sa pohybuje v rozmedzi 50
az 95 s maximom okolo hodnoty 80. Merny povrch Castic s horeuvedenymi parametrami bol
3604 mm™ +10%. Mikrostruktara MK odliatku po trojstupiovom TS (1310°C/6h, 1000°C/4h,
870°C/18h) je na obr. 5.

Obr. 5 Mikrostruktura MK odliatku Obr. 6 Mikrostruktura MK odliatku
po trojstupnovom TS 1310°C/6h, po trojstupnovom TS 1310°C/6h,
1000°C/4h, 870°C/18h, REM 1100°C/4h, 870°C/18h, REM



Po trojstupfiovom TS (1310°C/6h, 1100°C/4h, 870°C/18h) je objemovy podiel Castic y'v
Struktiare (55,4£2,9)%, stredny priemer ¢astic 0,7um. Tvar Castic sa pohybuje v rozmedzi 65
az 95 s vyraznym maximom okolo hodnoty 90 (kvézikuboidalne Castice). Merny povrch

Gastic s horeuvedenymi parametrami bol 2856 mm™ +10%. Mikro§truktira MK odliatku po
trojstupiiovom TS (1310°C/6h, 1100°C/4h, 870°C/18h) je na obr. 6.

Zaver

Z uvedenych vysledkov vyplyva, Ze Struktiru monokrystdlového odliatku, ktory bol
pripraveny za danych technologickych podmienok riadenej krystalizacie z NiZPZ CMSX-3
mozno TS vyrazne ovplyvnit, pricom vhodnou volbou parametrov TS mozno dosiahnut’
pozadovanu Struktiru — mnozstvo, velkost, tvar a rozloZenie Castic y’. Objemovy podiel,
velkost, tvar a rozloZenie y* vyrazne ovplyviiuje mechanické vlastnosti NiZPZ pri vysokych
teplotach, pri¢om doleziti pri formovani Struktury v priebehu precipitacného vytvrdzovania
zohrava velkost’ mriezkovej nezhody medzi y a y’, ktorou vyvolané elastické koherenc¢né
napétie je povazované za hybnu silu tohoto procesu. Maly rozdiel mriezkovych parametrov
(do 1%) a chemicka kompatibilita spésobuji homogénne vylucovanie precipitatov v matrici a
ich dlhodobu stabilitu [3]. Naproti tomu velky zaporny koeficient mriezkovej nezhody
spomal’uje morfologické zmeny vy a dlhodobé zihanie mdze spdsobit’ az stratu koherencie
medzi mriezkami y a y'. Ztoho dovodu je v d’alSom potrebné sledovanie mriezkovej
nezhody ako po odliati, tak i v procese tepelného spracovania.
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