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Anotace

Predmétem této prace je strukturni analyza odlitkli ze slitiny niklu B1914.
Teoreticka Cast je z pocatku zamérena na vlastnosti niklu a jeho slitiny. V dalsi ¢asti
prace je reSerSe orientovdna na niklové superslitiny, prevaZné na jejich
mikrostrukturu a mechanismy zpevnéni. V zavéru teoretické Casti je popsana
samotna niklova slitina B1914. Konkrétné jeji chemické sloZeni, mikrostruktura a

mechanické vlastnosti.

Experimentalni ¢ast se vavodu zaméfuje na strukturu vzorku, jehoz analyza se
provadi na svételném a elektronovém mikroskopu. Pfi hodnoceni je pozornost
vénovana objemovému zastoupeni eutektik, licich vad a boridi. Dalsi cast
experimentu je vénovana vyhodnoceni velikosti a tvaru faze gama s ¢arkou uvnitr
dendritickych bunék a tvrdosti materidlu. Posledni ¢ast experimentu se zabyva
porovnanim vysledkl tahovych zkousek riznych odlitkd ze slitiny B1914 a jejich

korelaci s mikrostrukturou.
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The subject of this work is structural analysis of cast nickel superalloys
B1914. The theoretical part is first focused on the properties of nickel and its alloy.
In the next part of the work contains a bibliography research dealing with nickel
superalloys, especially their chemical composition, microstructure and
strengthening mechanisms. The end of theoretical part describes the nickel alloy
B1914 itself. Specifically, its chemical composion, microstructure and mechanical

properties.

The experimental part is focused in the introduction on the structure of the
sample, which has been analysed on a light and electron microscope. Analysis were
focuseed on the volume representation of eutectics, casting defects and borides
presence. Another part of the experiment evaluated the shape of the gamma prime
phase in the center of the dendritic cells and the hardness of the material. The last
part of the experiment evaluaetes test result of tensile tests and their correlation to

microstructure.
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Seznam pouzitych zkratek a symbolu

FCC - Kubicka plosné centrovana mrizka

BCC - Kubicka prostorové stiredéna mrizka

E — Modul pruznosti v tahu [GPa]

R,, - Mez pevnosti [MPa]

R,,- Mez kluzu [MPa]

R0,z = Smluvni mez kluzu Rm [MPa]

TCP - Topologically Close Packed (Topologicky tésné usporadana)
EBSD - Difrakce zpétné odrazenych elektronii
EDS - Energiové disperzni analyza

- Rozdil miizkovych parametrl (misfit)

a, - Miizkovy parametr zakladni kovové hmoty
a, - Miizkovy parametr precipitujici faze

y' - fdze gama s ¢arkou



Uvod

Niklové superslitiny nachazi v dneSni dobé uplatnéni jako vysoce vykonné
materialy, které jsou schopné pracovat i v extrémnich prostredich. Prevazné se
vyuzivaji na vysokoteplotni aplikace, konkrétné na soucasti, u kterych je potreba
zajistit odolnosti vii¢i naroé¢nym provoznim podminkam. Ty jsou charakteristické
oxidacné a chemicky agresivnim prostredim ¢i tahovym namahanim za vysokych

pracovnich teplot.

Nazev superslitiny ziskaly materidly na bazi Fe, Ni a Co. Tyto slitiny se
vyuzivaly od pilky dvacatého stoleti prevazné k vyrobé casti plynovych turbin,
turbodmychadel a proudovych motori. V priibéhu let byl stale vetsi dliraz kladen na
funk¢énost materialu za extrémnich podminek, a to vedlo k urychleni vyvoje téchto

slitin. CemuZ také dost prispivala druha svétova valka.

Vlastnosti slitin 1ze ovlivnit vyrobou a zptisobem zpracovani. Nejvyhodnéjsi
metoda vyroby odlitkil z niklovych superslitin je technologie piesného liti metodou
vytavitelného modelu. JelikoZ je materidl téZce obrobitelny. Vyrazny vliv na
vlastnosti slitiny ma jeji mikrostruktura, ktera se da ovlivnit spravnym tepelnym

zpracovanim nebo dodrZenim podminek chladnuti.



1. Teoreticka cast
1.1. Vlastnosti niklu

Nikl je kujny kov, odolny vii¢i korozi. M4 stiibrno-bilou barvu. Jeho teplota
tani je 1455°C. Nepodléha fazovym transformacim vlivem teploty. Pri béZném

vyskytu ma kubickou plosné stredénou krystalickou mrizku (obr.1), coZ napomaha
ke lepSim plastickym vlastnostem. [1]

Obr. 1: Kubickd plosné stredénd kristalickd mrizka [2]

Podobné jako prvky kobalt a Zelezo patii mezi feromagnetické materialy

Curieho bod cistého niklu je 357°C. Ale s rostoucim obsahem piimiSenin jako je

Zelezo a kobalt se tento bod zvySuje az pies hodnoty 500°C (obr.2). Nikl ma atomové
¢islo 28.[1,2,5,6]
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Obr. 2: Vliv prisad na posuv Curieho teploty [6]

Mechanické a jiné vlastnosti je mozné upravovat legujicimi prvky a tepelnym
zpracovanim. Vlivy riznych pridanych prvki jsou popsany niZe. Za normalnich
podminek se vyznacuje velkou pevnosti a dobrou taZnosti. V litém stavu se pevnost
Cistého niklu v tahu pohybuje okolo 320MPa a taznost ¢ini 30 %, proto se casto
vyuziva na vyrobu plechi, dratl a trubek. Tvarenim za tepla i za studenalze pevnost

niklu zvysit, avSak na tkor jeho taznosti. [1,5,6]

Pii pohledu na mechanické vlastnosti mlizeme prirovnat nikl k austenitické
oceli, prevazné pro svou pevnost a houZevnatost. Naopak chemické vlastnosti, jako
je korozivzdornost, prirovnavdme k médi. Tyto rysy materidlu jsou v primyslu
zadané, takze slitiny niklu maji stale vétsi skalu uplatnéni. VyuZzivaji se na soucasti,
u kterych je potreba zajistit, aby nebyly nachylné na korozi a byly pevné i za
vysokych teplot. Kombinuje se s prvky jako je méd’ (Cu), molybden (Mo), hlinik (Al),
Chrom (Cr), kobalt (Co), berilium (Be). VSe zavisi na vyuziti dané slitiny. [5,6,]

Mechanické vlastnosti niklu se méni s klesajici teplotou, konkrétné roste jeho
pevnost. Nikl dosahuje pevnosti 790 MPa pri teplotach - 253°C. Za béZnych teplot a
az do 400°C se jeho pevnostni vlastnosti neméni, ale pri prekroceni této teploty

pevnost klesa. Smluvni mez kluz klesa také, ale pomaleji neZ mez pevnosti. [1,2]
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V nasledujici tabulce jsou zahrnuty vSechny charakteristické vlastnosti Niklu

(Fyzikalni, Chemické a Mechanické)

Vlastnosti niklu

Tab. 1: Fyzikdlni, chemické a mechanické vlastnosti niklu [9]

Fyzikalni vlastnosti

Rekrystalizacni teplota [°C] 370
Teplota tani [°C] 1453
Tepelnd vodivost [W m™1K™1] 90,7
Mérnd tepelnd kapacita [kj kg™ K] 0,471
Hustota [g/cm3] 8.89
Chemické vlastnosti

e PrivysSich teplotach je pokryt vrstvou oxidu. Dochazi k pasivaci a ochrané
materialu pied korozi

e zatepla se vytvari tuhy roztok s prvky Cr, Mo, W

Mechanické vlastnosti

E [GPa] 210

@w [MPa] 450
Blmo,2 [MPa] 200-240
TazZnost A [%] 47
Tvrdost HV 638

Vyrabény nikl se z60 % vyuZzivd pouze jako legujici prvek kvyrobé
slitinovych oceli na korozivzdorné a vysokoteplotni vyuziti, k povrchové tupravé
ostatnich kovii, vyrobé nezeleznych slitin a praski. Aktualné se nikl vyuZziva stale
vice v zarupevnych a korozivzdornych niklovych superslitin, které jsou vyznamné
hlavné v leteckém priimyslu pro své korozivzdorné, creepové a inavové vlastnosti.

[1.2]
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1.2. Niklové superslitiny

Niklové superslitiny jsou materialy, které se vyznacuji vysokou pevnosti za
vysokych teplot, odolnosti vii¢i creepovym a inavovym procesiim a také odolnosti
vici oxidaci a korozi v agresivnich prostredich. Tyto vlastnosti nachazi uplatnéni
v prumyslu jako je letecky, raketovy a energeticky. Velké pevnosti pri vyssich

teplotach se dosahuje pomoci vytvrzovani zakladni matrice slitiny.

Mezi primarni skupiny téchto materialG patii sitiny Zelezo-niklové, jako je
napriklad Pyromet. Ddle slitiny niklové a kobaltové, jejichZ rozdily jsou znatelné na
chemickém sloZeni a mikrostrukture. VSechny tyto slitiny jsou urceny pro

vysokoteplotni vyuziti, kde je potfeba vyborné rozmérové stalosti. [1-4]

1.2.1. Vyvoj superslitin

S rozvojem stale vice naroc¢nych zarizeni na teplotu a tlak, jako jsou napriklad
plynové turbiny a raketové motory, bylo potieba zacit s vyvojem zaruvzdornych a
zarupevnych materialli. Tyto soucasti budou odolné i v neptiznivych prostiedi, kde

neni mozné aplikovat austenitické oceli. [6-8,21]

Dtive nez byly vyvinuté niklové superslitiny, pouzivaly se za prvni svétové
valky slitiny typu Fe-Ni-Cr, které nachazely své uplatnéni ve vyrobé kompresort a
vyfukovych ventilli do leteckych motord. Posléze se pii pokusu zlepsSit pribéh
syntézy amoniaku vynalezla slitina Fe 60 % Ni 11 % Cr. Tyto slitiny se substitucné
zpeviiovaly wolframem a uhlikem. Za pritomnosti téchto prvki dochazelo ke
zpevnéni za vysSsich teplot. Pozdéji byly ale objeveny neZadouci ucinky, a to
konkrétné problém s uhlikem ve strukture, ktery pri vétSim obsahu vytvari karbidy
chromu, ¢imz nepriznivé ovliviiuje korozivzdorné vlastnosti litiny. ZjiSténi vedlo k
vyvoji zaméreném na sniZeni podilu uhliku. Nasledné pokusy byly za objevem

zpeviyjicich ucinkd hliniku a titanu. Vroce 1929 byl vydan patent panem
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Chevenardem na mechanismus precipitatniho zpevnéni titanem a hlinikem u slitin
typu Fe-Ni-Cr. Vytvrzujici faze Ni;(@0E,BR) oznacovana také jako y’. Vlastnosti
tohoto zpevnéni pomohly ke zvySeni pevnosti materialu za vysokych teplot, a to
konkrétné az nad 650 °C, kdy pfri této teploté dochazi k ukonceni pouZitelnosti oceli.
Toto zjisténi vedlo k dalSimu badani v oblasti niklovych slitin, které na pocatku

druhé svétové valky vyustilo k vynalezeni prvni superlitiny zvana Nimonic. [6-8,21]

Na obrazku 3 je mozZné vidét vyvoj mikrostruktury a mnozstvi vytvrzujicich

fazi v niklovych superslitinach od roku 1930 do roku 1990. [6-8,21]

matrice y Y karbid M2:Cs eutektikum Karbid MC
y

J
| Sigma fize | Sigma fize / \
\ J

: ;
[ karbid MasCe ¥ karbid MC

Obr. 3: Vyvoj superslitin od zacdtku druhé svétové vdlky do devadesdtych let dvacdtého stoleti [14]

V priibéhu technologického vyvoje na poli proudovych motori béhem druhé
svétové valky, kde bylo potieba zajistit co nejlepsi odolnost materidlu za extrémnich
podminek, se vyvoj ubiral smérem zvySovani mnoZstvi hliniku a titanu. Similarné
rostlo i mnoZstvi prvka zpeviiujici tuhy roztok, s cilem ziskat vétsi podilové
mnoZstvi vytvrzujici faze a zkombinovat tyto podily za ucCelem nejlepsich
mechanickych a chemickych vlastnosti pti vysokych teplotdch. A také omezeni
nezadoucich fazi, které jsou kiehké, a tak ovliviiuji negativné pevnost slitiny. [6-

8,21]

Na pocatku, nez se zjistili nepriznivé reakce kysliku s titanem a hlinikem, se
superslitiny vyrabéli tavenim na vzduchu. Tato technika se vyuzivala az do 50. let.
Vyroba se usmérnila na taveni ve vakuovych pecich a odlévani do vytavitelného

vavs

modelu. Mohlo se proto zajistit kontrolovatelné tuhnuti. Nejdtlezitéjsi dtivod vyuziti
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presného liti je sniZzeni pridavku na obrabéni. A v neposledni radé byl problém se
zvySenym mnozstvim faze y’, které zmensuje interval mezi teplotou solvu a likvidu,
tudiz témeér neni mozné tyto litiny kovat. Kromé liti se miize vyuzit i praskové

metalurgie. [6-8,21]

Nejcastéjsi vyuziti niklovych superslitin bylo ve vyrobé lopatek do turbin. Po
testovani se ale ukazalo, Ze slitiny vykazuji slaba mista, a to konkrétné na hranicich
zrn. Nasledny vyvoj se proto soustredil na redukci téchto nepiiznivych segmenti.
Pfi fizeném chlazeni, kde teplo odchazi po ose vzorku, vznika sloupcovita struktura
s orientovanymi zrny ve sméru rovnobéZzném s osou Cepele. Tato struktura zlepSila

creepové a pevnostni vlastnosti. [6-8,21]

Postupem se ale védci vic zabyvali zbavenim hranic zrn dplné. Byla vyvinuta
technologie a vznikli prvni monokrystalické lopatky (obr. 4). Za pomoci této
technologie byl redukovan nepftiznivi vliv hranic zrn dplné, coz vedlo klepsi

creepové odolnosti a k sniZeni precipitace karbidl s nevlidnou morfologii. [6-8,21]

Obr. 4: Odlitek monokrystalické lopatky turbin [21]

Monokrystalické lopatky (obr. 5) ale nemély ty vlastnosti, které se ocekavaly,
tudiz nasledoval dalsi vyzkum, pti kterém doSlo k redukci dalsich piimési jako je
uhlik, zirkon a bor. Postupem c¢asu se superlitiny stale vyvijely, a to az do konce
devadesatych let dvacatého stoleti, kdy se posunuly poc¢ate¢ni pracovni teploty ze
700 °C na nynéjsich 1130°C. Spodni hranice pouzitelnosti téchto materiall je pak
650 °C. O této hodnoté uvazujeme pouze z financniho hlediska. JelikoZ se vyplati

pouzit levéjsi material na tyto pracovni podminky. [6-8,21]
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1.2.2. Mikrostruktura superslitin

Mikrostruktura slitin niklu je tvofena matrici y s FCC. S ni jsou koherentné
spojeny dalsi faze, konkrétné vytvrzujici faze y* (Nis(Al Ti)), nebo také faze y“ Ni5(Ti,
Nb). Mikrostruktura superslitin obsahuje vice neZli jednu fazi, jelikoZ maji velkou
skalu chemického slozeni a riizné druhy tepelného zpracovani. Z toho divodu se
vyluCuji i primarni (MC) a sekundarni karbidy (M,3Cs, M,C5, McC) nebo boridy.
[9,11,21]

Nikl ve struktuie dokaZe stabilizovat uspotradani krystalické miizky na FCC i
presto, Ze jsou hlavnimi pridavnymi prvky Zelezo a kobalt. Kdy Zelezo ma za
pokojové teploty krystalickou mrizku prostorové stifedénou (BCC) a kobalt
hexagonalni. Tato faze se nazyva praveé matrice, oznacujici se feckym pismenem vy.

[9,11,21]

Pii dlouhodobém zatiZzeni soucasti za vysokych teplot miZe dochdazet
k tvorbé pro slitinu nepriznivych fazi. Které maji za nasledek kiehnuti materialu a
zhorseni celkové jeho vlastnosti. Tyto faze se daji redukovat pri presném dodrzeni

chemického sloZeni. [9,11,21]

Piehled fazi je znazornén na obrazku 4. Vidét je historicky vyvoj a také zmény
tvaru faze y‘ v pribéhu let. V neposledni radé zména procentualniho zastoupeni
vytvrzujici faze, kde doslo k navyseni celkového objemového zastoupeni az o 50 %.

[9,11,21]

VSechny strukturni faze, jejich krystalické miizky, chemické sloZeni a stru¢ny
popis nalezneme v tabulce souhrnu fazi mikrostruktury superslitin. Tabulka 2

zahrnuje faze zakladni, nezadouci, ale také karbidy a nitridy. [9,11,21]
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Tab. 2: Souhrn fazi mikrostruktury superslitin [21]

Faze | Mrizka Vzorec | Popis
Zakladni faze
FCC
¥ kubicka plo&né Substituéni tuhy roztok, matrice
sifedéna
Zakladni zpeviujici faze v mnoha niklowych
. . . superslitinach. Tvar se méni od kulového ke
v FCC NigAl Nis(Al, Ti) kubickému. Velikost se méni s teplotou a
dobou namahani.
tB?T Alni Zakladni zpeviujici faze ve specidlnich
v o "’tg“” E" NisNb slitinach (Inconel 718). Metastabilni faze
ok st precipituje jako koherenini diskovité éastice.
Karbidy
SCC ] SloZenl je razné, tvofi nepravidelné globule.
MC kubicka prosta | 1'C: Nb.C, HIC Muze byt Ti, Ta, Nb, Hf, Th nebo Zr.
MasCe Foo Cr2:Cs, FeaaCes, MuZe byt ve tvaru globull, desek aj., obvykle
W1sCa, M033Cs se vyskytuje na hranicich zrna.
FesMosC, FeaWsC,
MsC FCC Fe,W,C, FesNb;C, | Nahodné distribuované karbidy.
NbsCo4C, Ta;CosC
HCP Vyskytujl se pouze v nékterych slitinach po
M7Ca Cr7Ca vystavenl teplot nad 1000°C. Nejéastéji tvofi
hexagonainl deskovité Eastice na hranicich zm.
Nitridy a boridy
M.B, :ciﬂg onaini E?:g: ;:,Bé? Vyskytujl se v niklovych slitinach s obsahem
prosta MosFeB,, Nb,B, béru nad 0,03. Vypadaji obdobné jako karbidy
SCC Nitridy se vyskytuji ve slitinach obsahujicich
MM kubicka prosta TiN, ZrM, NbN Ti, Ni a Zr. Jsou nerozpustné pod teplotou
u pros taveni. Maji kruhové nebo obdéinikové tvary.
NeZadouci faze
Vyskytujl se ve slitinach s vysokym obsahem
" Romboedricka | GoAt F&C1e | Mo a W. Tvolf se za vysokjch teplot jako
T T hrubozmna Widmanstattenova struktura.
Fe;Nb, Fe,Ti, & i iti
HCP - asto se vyskytuji v superslitinach Co.
',‘;':sm Fe;Mo, Ni;Nb Nejiastéji vypadajl jako nepravidelné
FCC Co,Ta, Co,Ti protaZzené globule.
Vyskytujl se tastéji ve slitinach na bazi Co.
a BCT (CrMo),(NiCo), Nejtastéji vypadajl jako nepravidelng
protaZené globule.
Vyskyluje se ve slitinach s vysokym obsahem
n HCP Ni.Ti Al a Ti po dlouhodobé namahani. Tvoll kulaté
! utvary na hranicich zrn nebo jehlice uvnitf zrn
ve Widmanstattenové struktufe
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1.2.2.1. Fazey

Faze y je matrice niklovych superslitin, jedna se o substitu¢ni tuhy roztok
niklu a legujicich prvkil (Co, Fe, Cr, W, Mo), ktery krystalizuji v ploSné stfedénou
krystalickou mtizku (FCC). Pfidanim téchto prvki se zlepsi korozivzdornost,
pricemZ dojde k substitu¢nimu zpevnéni tuhého roztoku, a to ma za nasledek
zvySeni pevnosti materialu. Velikosti atomi prisadovych prvkia se musi lisit v
praméru o 1-13 % od zakladniho atomu matrice. Je potireba také pridavat prvky,
které zméni energii vrstevné chyby matrice. KdyZ je tato energie mala, dislokace
maji moznost pohybu do vice smérti a je pro né jednodussi obejit prekazku pomoci
skluzu do jiné roviny. To ma za nasledek zlepSeni tvaritelnosti. KdyZ je energie
vrstvené chyby vysoka, zlepsuji se creepové vlastnosti slitiny. Prvky jako titan nebo
hlinik maji také vliv na zpevnéni matrice, avsak ty se vylucuji z matrice v priibéhu
precipita¢nich proces, kdy vznika faze y‘, kterda ma mit nejvyssi hodnoty vrstvené

chyby. [10,21]

1.2.2.2. Fazey’

Jedna se o nejvyznamnéjsi intermetalickou fazi pro zpeviiovani niklovych
superslitin. Jeji chemické sloZeni je Ni;(Ti,Al). Pii dostatecném mnoZstvi téchto
prvkii dojde v pribéhu ochlazovani tuhého neusporadaného roztoku faze y
k vylucovani y'. Dochazi ke vstupu atomi piimésovych prvkia do uzlovych bodi
kubické plosné stiedéné krystalické mrizky, kde je nikl na pozici ve stiedu stén a
ptridavné prvky nahrazuji uzlové body miizKky (viz obr. 5.) Timto procesem se stava
tuhy roztok usporadany. Faze y' precipituje pii ochlazovani tuhého roztoku y ve

tvaru globuli, krychli nebo ty€inek. [10,21]
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Obr. 5: Struktura usporddané intermetalické fdaze NisAl (Cerné tecky - Ni, bilé tecky Al) [15]

Z nasledujiciho rovnovazného diagramu lze vycist, Ze vytvrzujici faze y* ma
velice UzKky interval vyskytu (je znaCena Cervenou barvou). Jeji vliv na strukturu, a
hlavné mechanické vlastnosti superslitin, z hlediska zpevnovani, je nejvétsi. Velikost
objemového podilu vytvrzujici faze ve slitiné by mélo byt okolo 60 %, proto je

potireba dodrzovat piresné chemické sloZeni. [10,21]
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Obr. 6: Rovnovdzny bindrni diagram Ni - Al [12]
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Bodovy graf demonstruje zménu meze kluzu za vstupu teploty a objemového
podilu faze y* (obr.7). Pfi dodrZeni spravného mnozstvi legujicich prvkd mize slitina

dosahovat az 80 % objemového podilu zpevnujici faze. [10,21]

Zakladni matrice a y* maji velice nizky rozdil velikosti miizkovych parametrt.
Tato vlastnost vede k tomu, Ze prostiedi mezi témito dvéma fazemi je koherentni,
coZ podporuje zpeviiovani za vysSich teplot. Graf poukazuje na vlastnost zvySovani
meze kluzu za vysSich teplot v zavislosti na objemovém mnozZstvi zpeviujici faze.

[10,21]
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Obr. 7: Vliv teploty a podil objemové fdze y' na mez kluzu [16]

Nizky pomér mezi miizkovym parametrem obou fazi je dilezity udaj z hlediska
morfologie precipitatli. Tento udaj se formuluje jako misfit, pokud je rozdil v mrizkovém
parametru mezi zakladni matrici a vytvrzujici fazi nizky (-0,2 % az 0,4 %) (viz obr. 9),
vylucuje se precipitat v kulovitém tvaru. V kubické formé je hodnota & vyssi (-0,6 % - 0 %,
0,4 % - 1 %). Posledni podoba, pii nejvyssich hodnotach udaje je ty¢inkovita (nad * 1 %).

Je-li vysledek vyssi nez jedno procento, nevznika koherentni rozhrani mezi obéma fazemi.
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Konkrétni vzorec pro vypocet, kdy za a,. dosazuji hodnotu mfizkového parametru
zpeviujici faze a za a, velikost parametru matrice. Z vysledné hodnoty se nasledné urcuje

morfologie vylu¢ované vytvrzujici faze (obr.8) [10,21]

ay. ay
5= " x 100 [%]

V zavislosti na zplisobu ochlazeni, tepelném zpracovani nebo segregaci,
dochazi ke vzniku nepriznivych fazi pro vyslednou strukturu. Naptiklad pti tuhnuti
se objevuje eutektikum y-y* nebo neZadouci film karbidi M,;C4. Pro korekci
mikrostruktury a odstranéni neZadoucich fazi se vyuzivad rozpoustéci Zihani a

nasledné vytvrzovaci Zthani. [10,21]

Odlisnostmi ve strukture se superslitiny daji prirovnat ke kompozitiim, ale
faze superslitin jsou koherentni a v kompozitnich materidlech nikoli. Vyznam
koherence je, Ze dislokace nemohou v nekoherentnim prochazet z jedné faze do

druhé, takZe mechanismus zpeviiovani u kompoziti je odliSny od niklovych slitin.
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Pro pohyb dislokaci je potfeba dodavat energii. Teplotni anomalie (Obr.11)
rika, Ze ke nejvétSimu zpevnéni dochazi pouze v urcitém intervalu teplot, a to
konkrétné okolo 600 az 800°C. Po prekroCeni této teploty pevnost prudce klesa.
[10,21]

Koherentni rozhrani mezi zakladni matrici a vytvrzujici fazi zptisobuje zpomaleni
pohybu dislokaci a tim se stdva material pevnéjsi. Dislokace se ale Uplné nezastavi,
jelikoZ by dochazelo k postupnému zkiehnuti materialu. Dislokace se pohybuji ve
smési y + Y’ a nevytvari tzv. dislokacni smycky (obr. 9), ale projdou koherentnim

rozhranim ¢astice a matrice.

Vlastnosti uspoiradaného tuhého roztoku vedou k rozstépeni této dislokace a
naslednému zpomaleni. (obr.10). Priichodem dislokace usporadanou fazi vznika

vrstevna chyba, k jejimuZ vytvorenti je tieba velka energie [10,21]

0br.9: Tvorba dislokacni smycky [12] Obr.10: Rozstépeni dislokace [12]

S rostouci teplotou se zvySuje pohyb dislokaci a tim klesa deformacni napéti,
ale u superdislokaci dojde ristu Sifky rozstépeni, z toho vypliva Ze deformacni

napéti s rostouci teplotou roste misto aby klesalo (obr.11).[10,22]
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Obr.11: Zavislost teploty na mezi kluzu [11]

1.2.2.2.1. Rafty

Pti dlouhodobé expozici za vysokych teplot a napéti dochdazi ve strukture
niklovych superslitin ke zhrubnuti jednotlivych precipitati faze y'. Cim vyssi
teplota je, tim intenzivnéjsi je tento jev. Precipitaty ve tvaru krychli maji tendenci
se spojovat do tvaru fetizkli nebo bloki s Uplnou ztratou koherence (viz obr. 12).

[10-12]

Retézovitd morfologie vznikd propojovanim precipitatd (obr.12) v
paralelnich rovinach. Tato morfologie je silné anizotropickd a vyrazné ovliviiuje
creepové vlastnosti materialu za zvysSenych teplot. Podle zpiisobu zatéZovani slitiny
a hodnoty misfitu je orientace raftové morfologie bud ve sméru hlavniho

zatézujiciho napéti nebo naopak kolmo na né. [21]
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Obr. 12: Napojovdni segmentti faze y’ za pitisobeni zvysené teploty, rozsiruji se prostory v matrici, které

usnadni pohyb dislokaci (a), postupné slucovani Cdstic faze y’ (b). konecné spojeni ztrdta koherence (c) [21]

1.2.2.2.2. Creep

Creep nebo také Cesky teceni je proces, pri kterém dochazi k plastické
deformaci vlivem dlouhodobého teplotniho zatiZeni. Jedna se o pomalou, spojitou
deformaci s pribéhy vztazenymi k dobé zatiZeni. Creep je tedy funkce napéti, casu a
teploty. Ma vliv na mechanické vlastnosti materialu pri teplotach 0,3 - 0,5 T; a

urychluje inavovy proces. [29]

Creepova krivka se sklada ze tii ¢asti. V prvnim stadiu rychlost teceni
postupné klesd a prevladaji zde pochody vedouci k deforma¢nimu zpevnéni.
V sekundarnim nebo také ustdleném stadiu je rychlost teceni konstantni, dochazi
k rovnovaznému poméru mezi zpeviiujicimi a odpeviiujicimi pochody. Velky vliv na
teCeni ma energie vrstvené chyby. U faze gama s ¢arkou je potieba dosahnout velké
hodnoty energie vrstvené chyby, pro zlepSeni odolnosti vii¢i creepu. V tercialni fazi
nastava zrychlené teceni a nasledny lom po hranicich zrn znazornéno na obrazku

13.[29]

Ptidanim boru se zlepsuje odolnost viici teceni, protoze vytvaii boridy na

hranicich zrn a ty brani prokluzu po hranici zrn. [29]
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Obr.13: Krivka teceni a jeji stddia [29]

1.2.2.3. Fazey“

Jedna se o zpeviujici fazi s tetragonalni prostorové stiredénou mrizkou, kde
nikl tvori s niobem diskovité castice Ni;Nb. Podobné jako faze y‘ je koherentni

v

s matrici, ¢imZ napomaha k vytvrzovani. Do 649 °C je stabilni ale po prekroceni této

v

teploty se méni na fazi § s ortorombickou miizkou. U nékterych slitin je faze y*
vytvrzujici, a proto musi byt provozni teploty téchto superslitin nizZsi. Pro
predchazeni nezadoucich zmén je nutné spravné volit teploty tepelného zpracovani

a neprekracovat dovolené pracovni teploty. [10,21]

1.2.2.4. Primarni karbidy

Se svym heterogennim rozloZenim se pirevazné vyskytuji na hranicich zrn, ale
i uprostied zrn v mezidendritickych prostorech. Vznikaji v pribéhu krystalizace a
maji sklon po dlouhodobém tepelném zatiZeni se transformovat na sekundarni
karbidy. Pro nékteré superslitiny, s nizkym obsahem uhliku, maze byt tvorba MC
nezadouci, proto se pifidava Nb. V malém mnoZstvi na hranicich zrn tyto karbidy

mohou zlepSovat tvrdost a houZevnatost (viz obr. 14).[10,21]
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Obr.14: Struktura superslitiny s ndzornym zastoupenim
Zpeviiujici fdze a Primdrnich karbidii [17]

1.2.2.5. Sekundarni karbidy

Vznikaji pti provozu nebo pri tepelném zpracovani. U sekundarnich karbidi
zaleZi na formé, ve které vznikaji. Jako nepriznivé se oznacuji ty karbidy, které se
objevuji ve tvaru souvislého pasu, degraduji material a sniZuji jeho taZnost. Naopak
mohou byt Zadouci karbidy, které vznikaji na hranicich zrn v globularnim tvaru.
Pomoci téchto karbidi se zvySuje creepova odolnost, protoZe zabranuji prokluzu po

hranici zrn. [10,21]

Karbidy M,;C, vznikaji pti tepelném zpracovani v intervalu teplot 760-980
°C, pri vys$Sim obsahu chromu nebo pii dlouhodobém pouZivani za zvysenych teplot.
Vytvari se bud’ transformaci primarnich karbidi nebo precipitaci ze zbytkového

uhliku. [10,21]

Karbidy MgC vznikaji za vysokych teplot a pfi obsahu prvkii Mo nebo W
vy$Sim neZ 8 %. V porovnani s karbidy M,;Cg maji vySsi stabilitu. Nejmensi stabilitu

maji karbidy typu M, C5, které se za vyssich teplot transformuji na karbidy M,;Cs.
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1.2.2.6. Boridy

Bor vytvari chemické slouceniny (boridy) za pomoci legujicich prvki Ti, Mo,
Cr, Ni. U niklovych superslitin se vyskytuji boridy typu M,B, M;B,, M,3Bs, MB,,,
které segreguji pouze na hranicich zrn ve tvaru hranatych blokt a ptilmésict. Jejich
vysoka tvrdost ma za nasledek zpevnéni hranic zrn a narust creepové odolnosti

materialu. [22-24]

U boridt je dokazano, Ze vznikaji hlavné v zavérecnych fazich tuhnuti. Je také

znamo, Ze boridy vykazuji mikrostrukturalni stabilitu. [19]

Pfidanim béru se markantné sniZuje u niklovych superslitin teplota solidu,
likvidu a teplota taveni. Pridanim pouze 0,02 % boéru se zvySuje plosSny podil

eutektik, coZ neni priznivé pro mechanické vlastnosti. [28]

1.2.2.7. Nezadouci TCP faze

Topologicky tésné usporddané faze (TCP-Topologically Close Packed) maiji
tvar protahlych ¢astic a vyznacuji se vysokou tvrdosti a kiehkosti. Morfologie a
umisténi ma neptiznivy dopad na creepové a mechanické vlastnosti. To vede ke

zvySeni moznosti vzniku trhliny. [10,17,21]

TCP faze také obiraji matrici o Zaruvzdorné prvky, takze dochazi
k nepiiznivému sniZeni Zarupevnosti slitiny. Tyto faze vznikaji pii nevhodném
zpracovani a za dlouhodobého provozu ve zvySenych teplotach. Je moZné omezit
jejich tvorbu vhodnym chemickym sloZenim. Pod TCP faze se tadi o, §, 1, n a

Lavesovy faze. (viz tabulka 2.) [10,17,21]
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1.2.3. Chemické sloZeni a vlivy prvki

Finalni vlastnosti superslitin podminuje mnozstvi a typ legujicich prvki ve

slitiné. Zakladni jsou prvky na zvySeni pevnosti matrice, podporujici vznik

precipitati nebo karbidi. Nejdutlezitéjsi prvky patti Zelezo, nikl, chrém, hlinik, titan,

kobalt, molybden, wolfram, tantal a niob. Podle jejich ucinku ve slitiné rozliSujeme

chemické prvky do nasledujicich skupin. [21]

Tab. 3: Souhrn prvkii a jejich vliv na strukturu superslitin [10]

Zpevnéni Vv na
Prvek pevn objemovy Hranice zrm Ostatni vlivy
matrice SR
podil y* fize
. i L . . zlep3uje korozni odolnost,
Cr mirné mirny M2:3Cs a M7C3 podporuje vznik TCP fazi
Mo vysoke minmy MeC a MC zvysuji hustotu, podporuji vznik
W vysoké mimy ICP fizi oa
Ta vysoke velky
Nb vysoke velky NbC podporuje vznik 3" a &
Ti mirné velmi velky TiC
Al mirmé velmi velky zlepiuje korozni odolnost
Y=y snizuje korozni odolnost,
Fe d Uy podporuje vznik TCP a
nebo & N .
lavesovych fazi
. . v nékterych zvyiuje solidus, miZe zvyiit nebo
Co nepatrné AP i3
slitindch mirné sniZit solvus
- g 15 foa” T T
Re mirné zpomaluje hruhm'm‘ , Zvétsuje
mistit
C mirné karbidy
zpomaluji hrubnuti karbidi,
B. Zr mimeé alcpnt_l_!l pevnost hranic zrn,
zlepsuji creepovou pevnost a
houZevnatost
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1.2.4. Zpisoby zpevnéni niklovych superslitin

JiZ vime, Ze Zarupevné slitiny niklu se pouZivaji pro vysokoteplotni aplikace.
Konkrétné napiiklad na vyrobu lopatek u proudovych motord, kde jsou pracovni

teploty nad 600°C.

Po niklovych slitinach je vyZadovana odolnost proti teCeni, agresivnimu
prostredi a zarucCeni vysoké pevnosti za zvySenych teplot. Téchto vlastnosti dosahuji
faze gama s ¢arkou, jak jiZ bylo popsano v kapitole o mikrostruktute niklovych slitin.
Dalsi zptisoby jsou zpevnéni tuhého roztoku nebo pomoci karbid ¢i boridi. [2,12-

14]

1.2.4.1. Zpevnéni tuhym roztokem

Legujici prvky zvySuji pevnost tuhého roztoku. Pri substitu¢nim zpevnéni
tuhého roztoku dojde k vyméné atomu ze stavajici krystalické miizky, za atom
legujiciho prvku. To vyvola deformace uvnitt krystalické mriZky, které poté funguji
jako prekazky pro dislokace. Velikost substitu¢niho atomu nesmi byt rozdilna vic
nez o 15 %. Napriklad méd’ a nikl tvofi substitu¢ni roztok, jelikoZ rozdil velikosti

atomu jsou 3 %. [2,12-14]

Druhym zplisobem je intersticidlni zpevnéni, kde se krystalickd mrizka
kombinuje naopak s atomy o menSi velikosti. Nedochazi tedy k substituci daného
atomu, ale k intersticialnimu umisténi mensiho atomu do krystalické mrizky. Dojde
k zvyseni hustoty atom{ v m¥{Zce a tim je omezen pohyb dislokaci. Cim% dochazi ke
zpevnéni. U niklovych superslitin se vyuziva atom béru jako intersticidlni prvek.
NejcCastéji se v praxi potom jednd o Zelezo s uhlikem, kdy je velikost atom rozdilna

0 téméF 200 %. [2,12-14]
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Zpevnéni karbidy a boridy

Chemické slouceniny zvané karbidy nebo boridy primarné zpeviuji hranice
zrn. Podle tvaru jejich segregace a morfologii zlepSovat u niklovych slitin creepové
a mechanické vlastnosti. Pro dislokace se jevi boridy a karbidy jako nekoherentni

faze, coZ predstavuje prekazku pro jejich pohyb (viz obr. 15). [22,10]
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Obr.15 pohyb dislokaci pres nekoherentni prekdzky [18]
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1.2.5. Slitina niklu B1914

1.2.5.1. Uvod

V predchozim textu byl popis charakteristiky niklovych superslitin.
Vzhledem k experimentalni ¢asti se zaméri nasledny text na konkrétni niklovou

slitinu s ndzvem B1914.

Slitina se pro své vlastnosti vyuziva na vyrobu tepelné namahanych soucasti,
kdy jejich nejcastéjsi zpiisob vyroby je za pomoci presného liti. Pfiprava pokracuje
tepelnym zpracovanim, které zacina HIP technologii pro redukci licich vad.
Nasleduje rozpoustéci Zihani, pti teploté 1200 °C po dobu dvou hodin. Potieba
homogenizace struktury, rozpousténi faze gama s ¢arkou a dalsich fazi. Kone¢na
operace je vytvrzovaci Zihani. Pri teploté 870 °C po dobu 24hodin dojde

k optimalnimu rozloZeni a velikosti ¢astic vytvrzujici faze [7,13,19]

1.2.5.2. Chemickeé slozeni

Jedna se o superslitinu boru a uhliku, kdy se snaZime redukovat mnoZstvi
uhliku a zvySovat mnoZstvi béru za ucelem zpeviiovani hranic zrn pomoci boridl a
ne karbid@. JelikoZ karbidy maji tendenci se v priibéhu tepelného namahani
rozpadat z primarniho karbidu na sekundarni typu M,;C,, které vytvari souvisly

film na hranicich zrn a tim neptiznivé ovliviiuje creepové vlastnosti materialu.

[7,19]

Slitiny jako B1914 byly vynalezeny za ucelem sniZeni obsahu uhliku ve
slitindch na méné nez 0,02 % a zvySeni obsahu boru na 0,1 %. SniZenim zastoupenf
uhliku se napriklad zvysuje plasticita. [19]

Obecné plati Ze mnozstvi C potiebné na vytvoreni karbidi ve slitindch na bazi
Ni je priblizné 0,02 - 0,2 % a je vySSi nez 0,03 % boru pro boridy. Je potreba
poznamenat, Ze mnozstvi Karbidi a boridi zavisi na mnozstvi C a B a na

karbido/borido formacnich prvcich, jakoZ i pomér C/B. Je téZ znamo, Ze primarni
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karbid se mize pri stiednich teplotach rozkladat, vytvaret karbid M,;C, a uvoliiovat

prvky jako je titan, wolfram, niob, molybden, chrom a rhenium, které okamzité

vytvareji nezadouci faze TCP. Naopak boridy vykazuji mikrostrukturalni stabilitu.

[19,15]

V nasledujici tabulce je chemické slozeni slitiny B1914 v porovnani

s ostatnimi slitinami [19]

Tab. 4: Konkrétni chemické sloZeni vybranych BC slitin [19]

BC alloys Ni Cr Co Al Ti Ta Nb Mo w C B Zr
B1900 Bal. 8.0 10.0 6.0 1.0 4.3 6.0 0.10 0.015 0.08
B1914 Bal. 10.0 10.0 5.5 5.25 - 30 - 0.01 0.10 0.02
B1925 Bal. 12.0 8.5 35 4.0 4.0 1.75 45 0.015 0.10 0.01
B1964 Bal. 8.85 10.5 35 53 2.65 - 1.0 85 0.02 0.11 0.02
B1981 Bal. 16.0 8.75 36 37 1.8 1.0 1.75 2.7 0.015 0.10 0.01
1.2.5.3. Struktura
Mikrostruktura niklové superslitiny B1914 po odliti tvorena

neusporadanym substitu¢nim tuhym roztokem (matrice), kde jsou vyloucené jemné

Castice faze y’, vyskytujici se ve formé krychlicek a hranol. Dale eutektikem y/ y” a

boridy, které se vyskytuji na hranicich zrn nebo dendritickych bunék. Slitina B1419

ma tzv. dendritickou strukturu. [7,19]

Na obrazku 16 je zobrazena struktura superslitiny pred galvanickym

leptanim povrchu. Je zde mozné pozorovat lici vady vznikajici v priibéhu pripravy

vzorku. Pri blizsim pohledu je k vidéni i dendriticka struktura. [7,19]
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Obr.16: Lici vady slitiny B1914 [31]

V pribéhu tuhnuti mohou segregovat chemické prvky mimo dendritické
utvary, to ma za nasledek vznik tzv. mezidendritickych prostor, kde se nejcastéji

vyskytuji eutektikay/y [7,19,15]
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Obr.17: Dendritickd struktura slitiny B1914 [31]

Tmavé casti na obrazku 17 predstavuji matrici s ¢asticemi faze gama
s ¢arkou. Jedna se o dendritické buiiky. Bilé prostory jsou eutektika y/ y’, kde se
mohou vyskytovat boridy. Mezidendritické prostory predstavuji pro tyto slitiny

mista Kk iniciaci a Sifeni trhlin v diisledku ptisobeni vnéjsiho napéti. [7,15,19]
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Slitina B1914 je vytvrzovana prevazné fazi y” (obr.18), ktera je koherentné
navazana na matrici. Cim vice se vyskytuje precipitatu ve struktufe slitiny, tim je

’

vys$si hodnota meze kluzu.

Obr.18: Fdze gama s ¢drkou na stiedu dendritickych bunék. [31]

1.2.5.4. Mechanické vlastnosti

Kombinaci mechanickych vlastnosti pii stifedné teplotnich rezimech nasla
slitina uplatnéni v konvencné litych soucastech motoru, jako jsou lopatky a rotory.
Tato slitina ma vysoky obsah Ti a Al, coZ prispiva k velkému objemu faze gama s
¢arkou. Niklova slitina B1914 ma v poméru s ostatnimi superslitinami nizké teploty
pouziti. Pri teploté 875 °C se vyrazné sniZuje mez pevnosti a material se stava

nepouzitelnym v provozu. [25]

Pfi porovnani creepovych zkousek vybranych niklovych superslitin (viz obr.
19). Ma slitina B1914 lepsi odolnost proti creepu pri teploté 800 °C neZ Inconel 713
LC. Ale slitina MAR-M247 naopak odolava creepu lépe nez slitina B1914
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0br.19 Zdvislost deformace na case pri teploté 800 °C [27]

Pro superslitinu B1914 je teplota likvidu a solidu 1335 °C a 1305 °C. Molarni
zastoupeni y’ dosahuje 77 mol% pfti teploté 600 °Ca 60 mol% pti 1000 °C. Na to
poukazuje obrazek ¢islo 20, kde je mliZeme pozorovat zavislost mnoZzstvi vytvrzujici
faze y’ na teploté. Borid M;B, je stabilni pri teploté do 1166 °C a pti niZsich teplotach
se nerozklada. Tento borid by mél byt zodpovédny hlavné za soudrZznost hranic zrn

v tomto materidlu a mél by zlepsit jeho creepové vlastnosti [19]
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Obr.20: Zavislost procentudlIniho zastoupeni fdzi na teploté [19]
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2. Experimentalni cast:

2.1. Cil

Cilem experimentalni ¢asti je vyhodnotit strukturu a mechanické vlastnosti
niklové slitiny B1914. V prvni c¢asti se soustfedi prace na zjisténi objemového
mnozstvi licich vad, eutektik a boridi ve strukture slitiny. V nasledné fazi
experimentu se zaméfruje na tvar, rozmér a dalsi vlastnosti faze gama s ¢arkou.

V posledni ¢asti jsou hodnoceny zkousky tahem a tvrdosti.

2.2. Pribéh experimentu

Vzorky byly spolu s vysledky provedenych zkousek tahem dodany firmou UJP
PRAHA a.s. ve formé pretrzenych zkuSebnich téles, komolého kuZzele a ¢inky které
se od sebe liSi primérem v misté mérné casti. Tahova télesa jsou zhotovena
z niklové superslitiny B1914 (viz. obr. 30). Pro experimentalni ¢ast byl pouZit
svételny metalograficky mikroskop a elektronovy radkovaci mikroskop JEOL JSM -
7600 F a software pro obrazovou analyzu NIS. Na ziskani snimk z elektronového
mikroskopu bylo vyuzito rezimu zpétné odrazenych elektronii méd Compo arezimu
sekundarnich elektroni (SE). Hodnoceni mikrostruktury bylo provadéno na
odlitcich typu P. ZkuSebni télesa byla pripravena technologii HIP-teplota-
1155°C+10°C, tlak - 1000 bar -0/+50bar, ¢as - 180 min 0/+30 min. Nasledovalo
rozpoustéci Zihani (RZ) - na teploté 1080+10°C/ vydrZ na teploté 4 hod a
nasledovalo ochlazeni na teplotu okoli ofukovanim inertnim plynem. Posledni ¢ast
tepelného zpracovani bylo vytvrzovani pri teploté 900+10°C, vydrz na teploté 10

hod a nasledné ochlazeni na vzduchu na teplotu okoli.
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2.2.1. PloSny podil licich vad

U vzorku byly zdokumentovany lici vady (Obr.16). pomoci svételného
mikroskopu na pracovisti UJP Praha a.s. Lici vady maji velky vliv na mechanické
vlastnosti vzorku a inavu materialu Pfitomné vady byly méreny v raznych castech

zkuSebniho vzorku.

Primérna hodnota plo$sného podilu licich vad je 0,28 % (tabulka 5.) Méfeni
pomoci obrazové analyzy bylo zaméreno na mista s nejvétsi koncentraci vad, proto
se bude jejich zastoupeni pri méreni celého vzorku pravdépodobné pohybovat

v nizsich hodnotach. Z vysledki je zfejmé, Ze rozloZeni licich vad je heterogenni

Tabulka: 5 Vysledky méreni mnoZstvi licich vad

Veli¢ina Primér St. Odchylka Minimum | Maximum
Pocet Objekti 33 0,3 2 82

Plosny podil [%] 0,28 0,26 0,02 0,76
Binarni plocha [um?] 3153 2964 174 8694
Métena plocha [um?] 1146662 0 1146662 | 1146662

2.2.2. Plosny podil eutektika

V méteni se hodnoti mnozZstvi binarniho eutektika v poméru k dendritickym
bunkdam obsahujici vytvrzujici fazi (obr.20). Kvyhodnoceni byl pouZit stejny

svételny mikroskop jako u méfeni mnozstvi licich vad viz obr.19).

Eutektika predstavuji pro dislokace nekoherentni prostredi, jsou pro finalni
mechanické vlastnosti slitiny nepriznivé. Mnozstvi eutektika se da redukovat po
presném odliti dilu pomoci spravného tepelného zpracovani. Nejcastéji se pouZziva
rozpoustéci zihani hned po technologii HIP.
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Obr.:21 Zobrazeni mnoZstvi eutek

37 *r
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tik (I bﬂépiochy) v pméru s endril.:ickmi burikami

Z obrazku 21 je patrné, Ze eutektika zastavaji ve struktuie mensi podilové

mnozstvi a také specificky tvar protahlych bunék s témét rovnobéZnym

rozloZenim. V tabulce 6 jsou poté zahrnuty vysledky z deseti mérenych casti

vzorku.

Tabulka: 6 pomérové mnoZstvi eutektik ve slitiné B1914

Veli¢ina Primér | St.Odchylka | Minimum | Maximum
Pocet objektil 15,9 51 4 23

Plosny podil [%] 33 2,6 29,5 37
Binarni plocha [um?] 15270 1205 13656 17112
Mérena plocha [um?] 46247 0 46247 46247

Konkrétné se poté binarni plosny podil eutektik vzhledem k dendritickym

buntkam rovna 33 % z mérené plochy. Primérny pocet méfenych objektd na

kazdém snimku je 16.

2.2.3. Plosny podil boridi

Pro hodnoceni ploSného podilu boridi ve struktuie slitiny B1914 bylo

vyuzito radkovaciho elektronového mikroskopu typu JEOL JSM - 7600 F (Obr.22).
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Obr.22: Rddkovaci elektronovy mikroskop JEOL JSM - 7600 F [26]

V rezimu zpétné odrazenych elektronti, méd Compo bylo potizeno 10 snimkt

boridt pti zvétseni 1000x (viz obr. 23).
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Obr.23: Snimek boridii na hranicich dendritickych bunék. (1000x)

Na snimku z radkovaciho elektronového mikroskopu je ziejmé, Ze se boridy
(bile plochy) vyskytuji prevazné v oblastech eutektika nebo na hranici eutektika a
dendritickych bunék.

Boridy, vytvoreny v poslednich fazich tuhnuti, mohou segregovat na
hranicich zrn nebo po obvodu dendritickych bunék. Jejich vysoka tvrdost ma za
nasledek zpevnéni hranic zrn a narust creepové odolnosti materiadlu. Boridy oproti

karbidiim vykazuji pti pracovnich teplotach slitiny mikrostrukturalni stabilitu. [19]
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V tabulce ¢islo 7 jsou zaznamenany vysledky méreni plosného podilu boridi.
Z deseti porizenych snimkl o zvétSeni 1000x je primérné mnozstvi zastoupeni

boridi ve slitiné B1914 0,57 %. Snimky obsahuji 42 az 128 objektd.

Tabulka: 7 pomérové mnoZstvi boridi ve slitiné B1914

Veli¢ina Primér St. Odchylka | Minimum | Maximum
Pocet objektl 76,2 22,48 43 128
Plosny podil [%] 0,57 0,15 0,028 0,85
Binarni plocha [um?] 57,4 15,4 28 81,4
Mérena plocha [um?] 9983 225 9911 10697

2.2.4. Rozmeéry a tvar castic gama s ¢carkou

Pti vétsSim zvétSeni pomoci Fadkovaciho elektronového mikroskopu je patrna
charakteristicka kubickd morfologie faze y’, kterdA ma na snimcich svétlejsi barvu
(Obr.24). Tmavsi oblasti snimku odpovidaji matrici slitiny (y). Tento snimek byl
potizen z oblasti uvniti dendritu odlitku P. Je patrné, Ze méreni bylo namahavé

z dlivodu propojovani ¢astic.
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0br.24: Cdstice fdze y’ na sti‘edu dendritickych bunék (10 000x)

Pro vyhodnoceni tvaru ¢astic vytvrzujici faze bylo pouzito 10 snimki. Kazdy
snimek byl zaméren na centralni oblast dendritickych bunék, kde jsou castice

nejméné ovlivnény okolim.

Zpeviujici faze vylou€ena na kraji dendritické oblasti nema tak pravidelny
tvar a usporadani jednotlivych castic, jako je tomu v oblasti uvniti dendritu. Proto

nebyly tyto oblasti zarazeny do hodnoceni.

Vyhodnoceni fotografii z elektronového mikroskopu pti zvétSeni 10 000x
poukazuje na priimérnou $ifku ¢astic y’ ktera je rovna 0,46 pm. Maximalni délka je
potom 0,53 um. Minimum neni mozné urcit kvili vzhledem k rozsahu a presnosti

systému méreni. Dal$i hodnoty jsou zaneseny do tabulky 8.
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Tabulka: 8 Rozmeéry a tvar Edstic fdze gama s cdrkou

Veli¢ina Pramér Maximum
Plocha [pm?] 0,73 5,75
Ekv. Primér [um] 0,85 0,98
Délka [um] 1,36 1,60
Sitka [um] 0,46 0,53
Kruhovitost[um] 0,66 0,72

2.2.5. Tvrdost slitiny dle Vickerse

Popis zkousky

Tvrdost slitiny byla mérena metodou dle Vickerse. Indentor je vtlacovan do
zkouSeného télesa zvolenym zatiZenim. Indentor je diamantovy jehlan o ¢tvercové
podstavé s vrcholovym uhlem 136°. Doba plisobeni zatiZeni 10 s az 15 s. Pri
vyhodnocovani zkousky se méri pomoci mikroskopu délky obou thlopric¢ek vtisku

a z namérenych hodnot se vypocte aritmeticky primeér u.

F-0,1891

Vypocet tvrdosti podle Vickerse: HV = 22

Priibéh zkousky

Dalsi c¢ast experimentu tedy spocivala ve vyhodnoceni tvrdosti zkusebniho
vzorku ze slitiny B1914. Méreni bylo provedeno na tvrdoméru Struers Duramin-40
(Obr.25).V prvni fazi bylo vyuZito zatiZzeni 294,2N v druhé 9,8N a v posledni 0,049N.

Doba zatiZeni byla 10 vterin
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Obr.25: tvrdomér Struers Duramin-4.0

1. HV30

Pro vypocet tvrdosti podle Vickerse probéhlo méreni péti vtiskd v rtiznych
mistech odlitku viz obrazek 26. ZatiZeni o sile 294,2N po dobu deseti vterin pri

pokojové teploté.

Obr.26: Snimek z méreni tvrdosti HV30

Tabulka ¢islo 9 obsahuje vysledky méreni tvrdosti. Priimérna tvrdost je 340
HV30/10. Minimalni hodnota 325HV30/10 a maximalni 354HV30/10. Tvrdost
HV30 nejpresnéji popisuje tvrdost niklové slitiny B1914. ProtoZe je zaméfena na
velkou plochu a neni ne pouze na urcitou fazi, jako je tomu u hodnot pti zatizeni

0,049N
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Tabulka 9: Vysledky méreni tvrdosti podle Vickerse se zatiZzenim 294,2N

Cislo méreni HV30
1 355
2 341
3 325
4 342
5 342
Priamér 340
2. HV1

Pro druhé méreni tvrdosti bylo vyuZit zatiZeni o sile 9,8N po dobu deseti
vterin. Pii mensim zatiZeni vznika mensi vtisk (Obr.27). To mtZe vést k vétSimu

rozptylu vysledkd méreni.

Minimalni tvrdost (viz Tabulka 10) je 312 HV1 a maximalni 366 HV1.

Primérna tvrdost pii méfeni zatiZenim 9,8N nabyva hodnoty 333 HV1. Jednotlivé

meéreni maji rozdily ve vysledcich 15 %.

Tabulka 10: Vysledky méreni tvrdosti podle Vickerse se zatizenim 9,8N

Cislo méfeni HV1
2 343

3 319

4 326

5 312

6 366
Primér 340
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3. HV 0,005
V poslednim méreni na tvrdoméru Struers Duramin-40 (obr.25) bylo
vyuzito velmi nizké zatiZeni pro zjisténi tvrdosti v dendritickych burkach a

mezidendritickych prostorech. (obr. 27,28)

s

Obr.29 Vtisk na stredu dendritické buriky HV 0,005

30 pm

Obr.28 Vtisk v mezidendritickém prostoru HV 0,005

Tabulka 11: Vysledky méreni tvrdosti podle Vickerse se zatiZzenim 0,049N

Misto vtisku HV0,005
Stred dendritické burky 163
Eutektikumy’/y 247

PrestoZe se jedna o vytvrzujici intermetalické faze y', tak je tvrdost eutektik

vv/

Y’/ Y 0 35 % vysSi neZ tvrdost fize gama” s matrici,

2.2.6. Porovnani zkousky tahem riznych tvart
odlitki

Pro vyhodnoceni meze pevnosti, meze kluzu a taZnosti byly testovany

mechanické vlastnosti slitiny B1914 ve stavu HIP + TZ pomoci zkousky tahem na

zkuSebnich télesech predlitych (P) vyrobenych z odlitkd typu ,komoly kuZzel” (KK)

a,c¢inka“ (UFM) (Obr.30). Priimér mérné ¢asti 6 mm Byl u vzorku P vyroben odlitim.

[31,32]
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Obr.30: Snimek odlitku predlitych tahovych zkouSek a z néj vyrobeného zkusebniho télesa (nahore). Pro
porovndni jsou uvedeny i odlitky typu komoly kuZel (ve stiedu) ddle oznacovany jako KK a ¢inka (dole) ddle
oznacovany jako UFM)

Z porovnani vysledkli zkousek tahem pri teploté 20 °C téles z riiznych odlitkd
ze slitiny B1914 ve stavu po HIP + TZ vyplyva, Ze i po provedeném zpracovani HIP a
nasledném tepelném zpracovani vykazuji predlita télesa vyssi mez kluzu a zejména
mez pevnosti a taznost neZ télesa vyrobena z odlitkli ve tvaru komolého kuZele a

Cinky, viz tabulka 12. [31,32]

Tabulka 12: Porovndni vysledkii zkousek tahem za pokojové teploty téles ze slitiny B1914 vyrobenych z riiznych
typii odlitkii [30-32]

Vzorek | Teplota zkousky [°C] | R,o.[MPa] R,,[MPa] A [%0]

P 20 731,55 1073 12,95
KK 20 7115 871,5 6,25
UFM 20 675 804 4,1
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2.2.7. EDS analyza

V zajimavych mistech (Obr. 33) bylo zkuSebni téleso podrobeno chemické
mikroanalyze pomoci energiové disperzni spektrometrie (EDS) na elektronovém

rastrovacim mikroskopu JEOL JSM - 7600 F (Obr.22).
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Obr.33: Vybrand oblast pro analyzu EDS

Tabulka 13: Vysledky EDS analyzy

Spectrum In stats. B C Al Ti Cr Co Ni Ir Mo Ta w Total
Spectrum1 | Yes 311 1270 034 284 2243 183 555 0582 4728 054 157 100.00
Spectrum 2| Yes 1173 148 341 1783 265 1732 089 4233 236 100.00
Spectrum 3 | Yes 3.50 7.14 658 315 608 7067 140 041 026 100.00
Spectrum 4 | Yes 4.39 673 7.27 358 6.87 6546 116 025 029 100.00
Spectrum S | Yes 3.35 458 647 323 635 7351 135 0.36 100.00
Max. 311 1270 714 727 2243 687 7381 052 4728 054 236

Min. 311 335 0.34 254 315 183 55% 0.89 116 025 026

Pro spektrum 1 a 2 jsou dominantni prvky molybden a chrom. V pripadé
oblasti spektra 1 se vyskytuje bor. V piipadé spektra 2 se jedna pravdé podobné o
karbidy M,;C, nebo MC.
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Zbyla méreni jsou zamérena na vytvrzujici fazi. Zde je dominantni nikl (x70 %).
Také je u spektra 3-5 zvySeny podil titanu a hliniku, které jsou signifikantni pro

fazi gama s ¢arkou.

3. Diskuze vysledkii

V Diskuzi vysledki jsou zahrnuty prevzaté vysledky o odlitcich KK a UFM.
Z experimentalni €asti jsou vSechny namérené hodnoty vyneseny do tabulky 14 a
15. Zvysledki je patrné, Ze odlitek zkuSebniho télesa ma nejlepSi pevnostni
vlastnosti, nejvétsi podil eutektik a licich vad. Z vybranych odlitkii ma poté nejvétsi
$irku castic téleso typu UFM. Dalsi diskuze je vénovana vlivu rychlosti ochlazovani

na pevnostni charakteristiky materialu B1914

Tabulka 14: Vysledky z experimentdlni Cdsti

VZOREK | Licivady [%] | Podil eutek. [%] | Boridy [%] | Ry[MPa] | Rpo.[MPa]
P 0,28 33 0,57 1073 731
KK 0,15 25,72 1,03 871 711
UFM 0,035 25 0,9 804 675
Tabulka 15: Vysledky z experimentdlini édsti
VZOREK Sika ¢astic [um] HV30 HV1 HV0,005
P 0,46 340 333 205
KK 0,53 350
UFM 0,63 338

3.1. Vliv velikosti ¢astic gama s ¢arkou na pevnost
materialu B1914

Z vysledki tahové zkousky poskytnuté firmou UJP PRAHA a.s. bylo prokazano,
Ze pri pokojové teploté ma vliv na priibéh zkousky mikrostruktura materialu, ktera
se odviji predevsim od priibéhu chladnuti vzorku. Pfi pomalém chladnuti se sitka

Castic faze y‘ zvétSuje a tim se zhorsuji pevnostni vlastnosti slitiny (viz. obr. 34). [33]
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Z hodnoceni mikrostruktury bylo zjisténo, Ze se velikost Castic y* pohybuje
vrozsahu od 0,46 az 0,662um. Vysledky se shoduji s predpokladem toho, Ze
nejsilngjsi vzorky (s nejvétsi tloustkou stény) maji nejvétsi Sirku precipitatd,
protoZe se ochlazuji pomaleji neZ vzorky uzs$i. U zkuSebniho vzorku je Sifka

precipitatu (0,46pum) mensi, neZ u vzorku UFM (0,662um).
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Obr.34: Zavislost meze kluzu Ry, , a meze pevnosti Ry, na velikosti cdstic y* [31,32]

3.2. Vliv mnozstvi mezidendritickych prostor na
pevnost materialu B1914

Z ptredchozi diskuze vypliva, Ze rychlost ochlazovani ma pfimy vliv na velikost
Castice gama scarkou, a to ma nasledny dopad na pevnostni charakteristiky
materialu. Rychlost ochlazovani ma takeé vliv na hodnotu SDAS (secondary dendrite
arm spacing), tato velic¢ina charakterizuje hustotu sekundarnich os dendritt. Vyssi

rychlost ochlazovani sniZuje hodnotu DAS, coz zvySuje mnoZstvi eutektik [34].
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Nejrychleji chladne predlité zkuSebni téleso, protoZe ma v radidlnim rezu
nejmensi priameér. S rostouci rychlosti chladnuti roste objemovy podil eutektika, ale
zaroven klesa velikost jednotlivych eutektickych oblasti, které podle vysledkd,
zvySuji mez kluzu a mez pevnosti materialu (viz obr. 35). [35] ZkuSebni téleso ma

ve strukture oproti UFM vice mezidendritickych prostor.
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O0br.35: Vliv plosného podilu eutektik na pevnostni vlastnosti materidlu B1914 [31,32]
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4. 7Zaver

V teoretické casti této bakalarské prace byla popsana charakteristika niklu a
niklovych superslitin. Poté byla pozornost vénovana jejich vyvoji, mikrostrukture,
chemickému slozeni, zdkladnim mechanickym vlastnostem a zptlisobu zpeviiovani.
V zavéru teoretické Casti se prace zaméruje na konkrétni niklovou superslitinu
B1914, rystim jeji struktury a chemickému slozeni.

Experimentalni c¢ast prace se zaméiuje na mikrostrukturu slitiny B1914.
Vyhodnocuji se strukturni parametry vytvrzujici faze y‘, plosSné zastoupeni licich
vad, boridl a eutektik. Prace analyzuje vliv strukturnich parametri na hodnoty
mechanickych vlastnosti zjiSténych zkousSkou tahem a tvrdosti podle Vickerse. K
analyze struktury bylo vyuZito svételné a radkovaci elektronové mikroskopie.

Z dosazenych vysledki lze konstatovat, Ze nejvyznamnéjsi vliv na
mechanické vlastnosti slitiny B1914 v zavislosti na teploté, ma vytvrzujici faze y'.
Jeji tvar, velikost a mnoZstvi se odviji od podminek chladnuti a nasledného
tepelného zpracovani, jako je napriklad technologie HIP, nasledné rozpoustéci
Zihani a precipitacni Zihani.

Velky vliv na zpevnéni hranic zrn u slitiny B1914 maji boridy, které vznikaji
v posledni fazi tuhnuti. Vykazuji mikrostrukturalni stabilitu a vylucuji se ve tvaru
hranatych bloki a pilmésict. Jejich vysoka tvrdost ma za nasledek zpevnéni hranic
zrn a narust creepové odolnosti materialu

Lokalné se lici vady vyskytuji v ploSném zastoupeni az 0,26 % a ploSny podil
eutektik vii¢i celé mikrostrukture je 33 %.

Pii méreni procentudlniho zastoupeni boridl vyloucenych v posledni fazi
tuhnuti se hodnoty pohybovaly okolo 0,5 %. Je to velké mnoZstvi v porovnani
s ostatnimi niklovymi slitinami. Zastoupeni boru ve slitiné B1914 je totiz az 10x
vétsi neZ mnozstvi uhliku.

Ve vnitfnich oblastech dendritickych bunék, kde je faze gama s c¢arkou
nejméneé ovlivnéna pritomnosti hranic zrn a dalsich fazi, byla zjisténa u zkuSebniho
vzorku priimérna sifka téchto castic 0,46 um. U vzorku z UFM je primérna Sirka

0,635um.
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Mérenim tvrdosti metodou dle Vickerse, které se vyhodnocovalo v riznych
mistech odlitku byla zjisténa hodnota 340 HV. Mikrotvrdost eutektickych fazi a
dendritickych bunék se lisi a je niZsi u faze gama s ¢arkou.

Predlita télesa, ze slitiny B1914 + podrobena procesu HIP a tepelnému
zpracovani, vykazuji zvySenou mez kluzu a zejména mez pevnosti a taznost.
Nejhorsi vlastnosti za pokojové teploty vykazuje odlitek ve tvaru Cinky.

ZvySsuijici se rychlost chlazeni vzorku zmenSuje Sifku castic vytvrzujici faze,
které maji vliv na zlepSeni pevnostnich charakteristik materialu. Nejhorsi pevnost

proto také vykazoval odlitek UFM, ktery chladnul nejpomaleji.
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