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Abstract

The utilization of tungsten fibre reinforced superalloy CMSX required great thermal
stability of matrix-wire system. Annealing at 1100°C for 10 hours affected no structure
changes, annealing at 1300 °C for 3 hours in vacuum decreased heterogenity of matrix
dendridic segregation. During this processing recrystalization of the fibre was observed.
Thermal cycling (1100°C air / 25°C H,0) of the composite induced fracture of the fibre and
matrix too (after 25 cycles).

Pouzitie zloZeného materidlu s kovovou matricou z niklovej Ziarupevnej zliatiny spevnenej
kontinualnym volframovym viaknom vyzZaduje vysoku teplotnu stabilitu systéemu vlakno-
matrica. Zihanie pri teplote 1100°C 10 hodin neprinieslo vyrazné zmeny v Struktire, Zthanim
pri 1300°C 3 hod vo vikuu sa dosiahlo vyrazné zvysenie homogenity Struktury matrice. Doslo
vSak k zhrubnutiu zrna volframového vidkna. Tepelné cyklovanie zlozeného materidlu
(1100°C vzduch / 25°C H,0) sa po 25 cykloch prejavil vznikom trhlin vo vldkne a tiez
v matrici.
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Uvod

Pouzitie zlozeného materidlu (ZM) spevneného W vladknom s matricou zo ziarupevnej
zliatiny (ZPZ) sa javi ako vel'mi nadejny pre pouzitie pri vysokych teplotach, priCom sa
predpokladéd prevadzkova teplota asi o 150°C vyssia, nez pri pouziti nespevnej ZPZ [1]. Za



takychto podmienok pri takomto type materidlu je vel'mi dolezitym faktorom vplyvajucim
vyrazne na vlastnosti ZM stabilita systému vldkno-matrica, pricom netreba zabudat' ina
vlastnosti samostatnych zloziek ZM. Heterogénne sustavy v dosledku rozdielnych vlastnosti
svojich zloziek st za podmienok tepelnej expozicie vystavené ovela vicSiemu namdahaniu
v porovnani s homogénnymi sustavami. Uz i rozdielny koeficient teplotnej rozt'aznosti (KTR)
tuhého roztoku y a precipitatov " NiZPZ pri zmene teploty generuje uréité vntitorné napitie,
v sustave ZM s matricou z NiZPZ spevnenou kontinualnym W vlaknom bude tento jav velmi
vyrazny, nakol’ko koeficient teplotnej roztaznosti ma NiZPZ CMSX-3 asi 3-krat vacsi v
porovnani s W vldknom.

Zihanie zloZzeného materialu

Vzorky ZM zNiZPZ spevnené kontinudlnym W vlaknom (charakteristika materialu
a sposob vyroby je uvedeny v predchadzajuicom clanku v . 2/2004) v tvare valca s
priemerom 6 mm a vyskou 10 mm sa Zhali pri teplote 1100°C na vzduchu. V pozdiznom
smere su vlakna dokonale pokryté matricou, v prie¢nych rezoch na koncoch vzorky su okraje
vldkien v styku s atmosférou. Pri zihani nastala vyrazna oxidacia a rozpadnutie okrajov W
vldken. Po 10 h Zihania sa na priecnom reze v strede vzorky nepozorovala ziadna reakcia
medzi vldknom a atmosférou. Na rozhrani vldkno-matrica neboli zaznamenané ziadne
vyrazné zmeny, bez zmien zostala 1 matrica a vldkno. Priecny rez vzorky zihanej 10 h pri
1100°C je na obr. 1. Dalo sa vsak ocakavat, Ze pri vyssej teplote nastani vyrazné zmeny.

Obr. 1 Priecny rez vzorky zihanej 10 h pri 1100°C, OM

To sa potvrdilo po Zihani pri 1300°C vo vakuu, &as Zihania bol 3 hodiny. Ugelom Zihania
bola snaha homogenizovat’ Struktiru matrice - odstranit’ dendritickt segregaciu a rozpustit’ v
¢o najvicsej miere pritomné eutektické utvary y/y’. Rozpustili sa dendrity a eutektické utvary,
matrica sa homogenizovala. Na rozhrani vlakno matrica sa nepozorovali ziadne vyrazné
zmeny voci Struktire v stave po odliati - vznik novej fazy, vyraznejsie rozpustanie W vldkna
v matrici. Nastalo vSak vyrazné zhrubnutiec zrna W vldkna. Struktira ZM po tepelnom
spracovani (TS) je na obr. 2, detail rozhrania vldkno-matrica na obr. 3 (OM — opticka
mikroskopia, REM — rastrovacia elektrénova mikroskopia).



Obr. 3 Detail rozhrania viakno-matrica v ZM, REM

Pri tomto type materidlu je prinos homogenizacie matrice k vlastnostiam ZM menej
vyrazny, nakol’ko doéleZitejSiu ulohu zohrava speviiujiica fdza. A prave v dosledku zhrubnutia
zrna pri TS nastane degradécia vlastnosti speviiujucich vldken, co sa zrejme prejavi negativne
na vlastnostiach ZM napriek zlepSeniu Struktiry matrice. Preto v d’alSom bola pozornost’
venovana ZM bez TS — v stave po odliati.

Tepelné Unava zloZzeného materialu

Napitia generované teplotnym gradientom v ZM su zapri¢inené rozdielnym koeficientom
teplotnej rozt'aznosti vlakna a matrice [2]. Pri opakujucej sa zmene teploty stustavy dochadza
k jej namahaniu tepelnou tnavou. Pre odolnost ZM voci tepelnej tinave je dodlezité, aby
matrica mala dostato¢nll taznost’ a tepelné pnutia sa odstranili jej plastickou deforméciou [1].
Koeficient teplotnej roztaznosti v rozmedzi teplét 20 °C az 1100 °C ZPZ ma hodnoty od



15,8.10° do 19,3.10° 1/K, W ma tato hodnotu asi 5.10° 1/K. Z toho dévodu je pri ohreve
matrica namédhand tlakovym napidtim, pri ochladzovani tahovym napétim. Vlakno je
namahané opacne. Opakované teplotné zmeny moézu preto sposobit’ poskodenie tepelnou
unavou. Z toho dovodu sa vykonali skisky odolnosti ZM W-CMSX3 voci tepelnej tinave.
Vzorky ZM s priemerom 6 mm a dizkou 15 mm sa zohrievali v elektrickej odporovej peci na
vzduchu vyhriatej na teplotu 1100°C 2,5 mintty a nasledne ochladzovali do vody s teplotou
20°C. U¢inok tepelnej unavy sa sledoval na prie¢nom reze v strede vzorky. Po 25 cykloch sa
na priecnom reze vzorky na rozhraniach vlakno-matrica objavili na niektorych miestach
praskliny, ktoré prebiehali povrchovou vrstvou vldkna a matricou. Prasklina prebiehajuca
povrchovou vrstvou vldkna a matricou ZM je na obr.4. V okoli prasklin sa v matrici objavila
svetla vrstva (vid’. obr. 4, 5, 6 a 7), o ktorej by sa mohlo usudzovat, ze sa jedna o oxidicku
vrstvu, ktord vznikla reakciou matrice s kyslikom, ktory sa dostal prasklinou do inak
uzavretého priestoru v miesta porusenia.

Obr. 4 Prasklina v ZM po 25 cykloch skusky tepelnej unavy, REM

Po 50 cykloch nastalo poruSenie a vznikla predpokladana oxidicka vrstva po celom obvode
vldkna, ¢o dokumentuje priecny rez vzorkou ZM na obr. 7. Podl'a publikovanych udajov [3]
o podobnych materidloch poruienie na rozhrani W-ZPZ v ZM nastalo pri podobnych
podmienkach po 25 az 35 cykloch, vo viacerych pripadoch az ovela neskor (po 100 cykloch
a viac). Linearna EDX analyza na REM (celkom 3 merania analyzatorom OXFORD LINK
INSTRUMENT 3.1 na mikroskope JEOL 5800) preukazala pritomnost’ kyslika v oblasti
poruseni, taktiez ale i zvySeny obsah Cr, a nayméd Ni v povrchovej vrstve W vlakna, ¢im sa
v podstate potvrdili vysledky z bodového EDX spektra vlakna v tepelne neexponovanom ZM
(pozri predchadzajici ¢lanok v €. 2/2004).



b

Obr. 6 Detail praskliny z obr. 4, REM Obr. 7 Struktira ZM po 50 cykloch skisky
tepelnej unavy, OM

Diskusia dosiahnutych vysledkov a zaver

ZM s matricou s NiZPZ CMSX 3 spevnenou kontinualnym volframovym vlaknom v stave
po odliati ma matricu z vyrazne heterogénnou Struktirou. Je tvorend dendritmi orientovanymi
roznymi smermi, na niektorych miestach v medzidendritickych priestoroch st vylucené
eutektické tvary. Zihanie pri teplotach do 1100°C ani po 10 hodinach neprinieslo vyrazné
zmeny v Strukture ZM. Niekolkondsobne kratSie zihanie (3 hod.) pri 1300°C sposobilo
vyrazné zvySenie homogenity Struktiry matrice. Odstranila sa dendritické segregécia matrice,
rozpustili sa eutektické ttvary. Struktira matrice je tvorena tuhym roztokom 7y, v ktorom sa
nachddza velké mnozstvo precipitaitov y’ kuboiddlneho tvaru s maximdlnym rozmerom



priblizne 0,3 pm (obr. 3). Pri TS vSak v dosledku rekrystalizacie nastalo zhrubnutie zrna
volframového vldkna.

Pri TS odlievanych (konvenéne alebo riadenou krystalizaciou) NiZPZ bez speviiujucich
vlakien sa pouZiva trojstupniové TS (pozri predchadzajici ¢lanok v €. 1/2003), ktorého cielom
je dosiahnut' odstranenie dendritickej segregacie a eutektickych tutvarov v doésledku
solidifikacného procesu a zabezpecit' vyluCenie precipitaitov 7y’ pozadovanych parametrov,
pricom doleziti tlohu zohrava rychlost’ ochladzovania v objeme zliatiny [4]. Pri tomto ZM
bola dosiahnutd homogénna Struktira matrice bez dendritickej segregacie a bez pritomnosti
eutektickych utvarov a vylucenie kuboidalnych precipititov 7y’ v tuhom roztoku matrice
jednostupiiovym procesom TS, ¢o by sa dalo zdévodnit’ vysSou tepelnou vodivostou ZM [3]
oproti takému istému materidlu bez speviiujiicich vlakien. Vyrazné zhrubnutie Struktiry
volframového vldkna v priebehu TS by sa zrejme dalo obmedzit’ pouzitim kvalitnejSieho
materialu, napr. volfrdmového vldkna legovaného 3% rhénia, pri ktorom vyrobca prezentuje
vyssie rekrystalizacné teploty [5].

Velky rozdiel KTR vlakna a matrice sa prejavil vznikom trhlin po 25 cykloch ohrevu a
ochladzovania (1100°C vzduch / 25°C H,0O). Trhlina bola lokalizovana v podpovrchove;j
vrstve W vlakna, trhliny v susednych vldknach boli spojené naprie¢ materidlom matrice.
Lokalizécia trhliny méze byt ovplyvnena pritomnostou d’alSich napéti v Struktire materialu,
pretoZze okrem tepelnej Unavy zapricinuje rozdielnost koeficientov teplotnej roztaznosti i
vznik zvyskovych napiti. Ich pritomnost méze vyraznou mierou ovplyvnit’ vlastnosti ZM,
¢omu treba venovat’ patri¢ni pozornost’.
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