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Wyniki badan

Results

Materiat do badan

Metodg EPR badano proszki Al,O, mulgrain, imerys i mulity pochodzgce z réznych partii od
roznych dostawcow. Z kazdej partii wybrano po 4 probki o masie 0,02g. Badano takze rdzenie
ceramiczne otrzymywane metodg witrysku wysokocisnieniowego.Rdzenie ceramiczne z trzech
roznych tworzyw oraz mulity poddano wygrzewaniu w temperaturze do 800°C. Dokonano
korelacji wynikow EPR z wynikami uzyskanymi metodg dyfrakcji rentgenowskiej.

Material for investigations

The powders Al,O, mulgrain, imerys and mullite from different parties and different
manufacturer were investigated. From each batches 4 samples with mass of 0.02 g for each
were selected. The ceramic cores prepared by high-pressure injection method were also
studied. Ceramic cores of the three different materials, and mullities subjected to annealing
temperature to 800 ° C. Was done EPR correlation results with the results obtained by X-ray
diffraction.
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Rys. Widma EPR mulgrainu w temperaturze pokojowej
Fig. The EPR spectra for mulgrain (room temperature)
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Najwiekszg jednorodnoscig charakteryzuje sie mulgrain oraz nieco mniejszg imerys. Proszki
AlI203 i mulity charakteryzowaty sie duzg niejednorodnoscia.

Przeprowadzone wygrzewanie mulitu i rdzeni ceramicznych w temperaturze 800°C (ponizej
temperatury krystalizacji mulitu), nie spowodowato zmian w widmie EPR dla mulitu, natomiast
niewielkie zmiany zaobserwowano w przypadku rdzeni ceramicznych.

Dokonano korelacji wynikow EPR z wynikami uzyskanymi metodg dyfrakcji rentgenowskiej
(XRD). Uzyskano duzg zgodnosc¢ w okreslaniu faz i pierwiastkow dla réznych proszkow
ceramicznych. Uzyskano wyrazne roznice w widmach miedzy probkami przy badaniach
jednorodnosci materiatu metodg EPR.

Kontynuacja prac nad wytworzeniem i badaniem wtasciwosci mieszanek formierskich
zawierajgcych Y203 #200 — #325 przy zatozeniach:

- zawartos¢ polimeru: 6, 10 % mas.

- objetos¢ wzgledna proszkow #200 : #325 = 35:65, 50:50 i 65:35%
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Rys. Spoiwo
wodorozpuszczalne na bazie
koloidalnego Al203 Evonik
Fig. Water-soluble binder based
on colloidal AI203 by Evonik

Rys. Proszek ceramiczny Y203 - #200
Fig. Ceramic powder Y203 - #200

Rys. Proszek ceramiczny Y203 - #325
Fig. Ceramic powder Y203 - #325

Okreslono wptyw objetosci wzglednej proszkow Y203 o roznych rozmiarach czgstek na
wtasciwosci doswiadczalnych mieszanek formierskich w badaniach:

- gestosci,

- pH,

- lepkosci wzglednej,

- testu ptyty,

- lepkosci dynamicznej w wiskozymetrze rotacyjnym metodg cylindrow wspoétosiowych.

« Odczyn mieszanek jest zasadowy i wiekszy niz
spoiwa Evonik

 pH zawiesin zwieksza sie podczas 4-dniowego cyklu
pomiarowego

Rys. Zmiana pH mieszanek ceramicznych
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Rys. Zmiana gestosSci mieszanek ceramicznych
Fig. Variation of ceramic mixtures density

 Mieszanki charakteryzujg sie statg masg po 2. dniu

I W tescie ptyty
st ——————=__ + Najmniejszym ciezarem ptyty i tym samym
g najcienszg warstwe wytworzyty mieszanki z 6 i 10%
”r\r wag dodatkiem glikolu i stosunkiem proszkow #200:
— . #325=3565
1 ’ Do ’ ) Rys. Zmiana masy mieszanek ceramicznych w tescie ptyty

Fig. Variation of ceramic mixtures mass in the plate test
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Rys. Zmiana lepkosci wzglednej mieszanek ceramicznych
Fig. Variation of ceramic mixtures relative viscosity
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Rys. Zmiana lepkos$ci dynamicznej mieszanek ceramicznych
Fig. Variation of ceramic mixtures dynamic viscosity

* Masy majg charakter ptynow tiksotropowo- dylatancyjnych z niepetng petlg histerezy.

« Najmniejsze lepkosci posiadajg zawiesiny #200: #325=35:65% z 6 i 10% mas. glikolu.

« Zmiana objetosci wzglednej proszku ceramicznego wptywa na zwiekszenie lepkosci
zawiesin ceramicznych.

« Zwiekszenie zawartosci glikolu z 6 do 10% mas. wptywa na obnizenie lepkosci mas
ceramicznych — glikol dziata zarowno jako spoiwo jak i srodek uptynniajgcy. Wyjgtkiem sg
masy #200: #325=35:65% z 6 i 10% mas. glikolu - zwiekszenie zawartosci glikolu
powoduje wzrost lepkosci. W tym przypadku glikol dziata jak drugie spoiwo polimerowe.

Symulacja numeryczna krystalizacji rdzeniowanych topatek monokrystalicznych

Symulacje numeryczng krystalizacji wykonano w programie ProCast dla:
- temperatura stopu CMSX-4 - 1520°C,
- predkos¢ wyciggania formy — 3-5 mm/min.

Rys. Rozktad temperatury w odlewie i izolacji cieplnej po czasie 1573 s
Fig. Temperature distribution in the cast and the thermal insulation after 1573 s
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Rys. Rozktad temperatury i potozenie frontu krystalizacji w topatce po czasie: a) 1794, b)
2074 s
Fig. Temperature distribution and position of solidification front after a) 1794, b) 2074 s

Na podstawie wynikow symulacji okreslono rozmieszczenie elementow woskowego zestawu
modelowego oraz predkos¢ wyciggania formy z komory grzewczej pieca.

Based on the simulation results layout of the wax model assembly and solidification speed
rate of the mould have been specified.

Wytwarzanie form ceramicznych
Wykonano 15 woskowych zestawow modelowych.

Rys. Modele woskowe topatek z
rdzeniem o przekroju okrggtym
Fig. Wax models of the cylindrical
cored blades

Odlewanie monokrystalicznych topatek rdzeniowanych —
wykonano 15 odlewow:

- stop — CMSX-4,

- temperatura zalewania — 1520 °C,

- predkosc¢ wyciggania formy — 3 - 5 mm/min.

Rys. Odlew rdzeniowanej fopatki
monokrystalicznej
Fig. Cored single crystal blade cast

Rys. Woskowy zestaw modelowy B
Fig. Wax model pattern

Nie stwierdzono wad makroskopowych w odlewach wytwarzanych z predkoscig 3-5 mm/min.
In the casts manufactured with a velocity of 3-5 mm/min no macroscopic defects were
detected.

Badanie doskonatosci strukturalnej odlewow

Doskonatosc strukturalng rdzeniowanych monokrystalicznych topatek ze stopu CMSX- 4
okreslono metodg dyfraktometryczng na specjalizowanym dyfraktometrze CA-FG.

[001]y

Rys. Schemat wyznaczania orientacji krystalicznej: a — kgt odchylenia kierunku [001]y’
od osi Z wzrostu monokrysztatu, O — kierunek padania promieniowania
rentgenowskiego, M — masa termoutwardzalna
Fig. Determining the crystal orientation scheme: a — angle toward the [001]y’ direction
from the axis of the single crystal growth, O — the direction of incidence of X-rays, M —
thermohardening mass
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Rys. Schemat wycinania probek do badan orientacji
krystalicznej i utozenie rdzeni w fopatce
monokrystalicznej: ~  cpeee b e e B
Wartos¢ kata a: Fig. Cutting of specimens for crystal orientation
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Rys. Mapy rozktadu wartoSci kagta a na przekrojach
fopatek monokrystalicznych rdzeniowanych z nadstopu
niklu CMSX-4
Fig. a angle distribution map in the cross-sections of
cored single crystal blades made of CMSX-4 alloy

Doskonatosc¢ krystaliczna topatek spetnia wymagania norm
stosowanych w przemysle lotniczym.

Badania makro- i mikrostruktury
Obserwacje mikrostruktury wykonano metodg mikroskopii swietlnej i elektronowej mikroskopii
skaningowe,.

Rys. Stop CMSX-4 — odlew monokrystaliczny. topatka rdzeniowana — zamek
Fig. CMSX-4 alloy — single crystal cast. Cored blade — blade root

Rys. Stop CMSX-4 — odlew monokrystaliczny. topatka rdzeniowana — pioro
Fig. CMSX-4 alloy — single crystal cast. Cored blade — air foil
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Rys. Stop CMSX4. Makrostruktura w obszarze zamka fopatki uporzgdkowanie osiowe
dendrytow, pow. 15x (SEM)

Fig. CMSX-4 alloy. Microstructure in the root area — axial arrangement of dendrites, 15x

magq. (SEM)

uporzgdkowanie osiowe dendrytow, pow. 50x (SEM) ,
Fig. CMSX-4 alloy. Microstructure in the air foil area — axial
arrangement of dendrites, 50x magq. (SEM) '

Rys. Stop CMSX4. Mikrostruktura w obszarze zamka fopatki. Widoczne wydzielenia
eutektyki yy~ oraz weglikow typu MC na granicach dendrytow, pow. 500x (SEM)
Fig. CMSX-4 alloy. Microstructure in the root area. Visible yy~ eutectic precipitates and
MC type carbides on the dendrites boundaries, mag. 500x (SEM)

Rys. Stop CMSX4. Mikrostruktura w obszarze piora fopatki. §54

Widoczne wydzielenia eutektyki yy  na granicach dendrytow, & =

pow. 1000x (SEM) :

Fig. CMSX-4 alloy. Microstructure in the air foil area. Visible

vy~ eutectic precipitates on the dendrites boundaries, mag.
1000x (SEM)
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Rys. Stop CMSX4. Mikrostruktura w obszarze zamka fopatki. Faza
v~ w obszarze miedzydendrytycznym, pow. 10000x (SEM)
Fig. CMSX-4 alloy. Microstructure in the root area. y” phase visible
in the interdendritic area. Mag. 10000x (SEM)
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Badania wtasciwosci mechanicznych

Warunki proby petfzania:

Tab. W*aé CiWOé Ci Izrdna;:..ei;atura :\;ytrzyma’ros'é g;a;r;;c:;nosd Zr;eweZenie :Vy:l/luZenie
- Temperatura - 982 °C, mechaniczne stopu o rozciaganie | oo | 7
- : CMSX-4 w stanie lanym. R MPa

- Naprezenle _ 248 MPa . y 20 923,0 852,0 14,9 9.1
Czas do zerwania stopu CMSX-4 w stanie 800 11980  [10330 198 |21
lanym wynosi 92,5 h, wydtuzenie 23,5% 850 (10180 (10020 251 2213

900 1003,0 946.0 15,9 13,7

Whnioski
Conclusions

Przeprowadzono identyfikacje centrow paramagnetycznych wystepujgcych w badanych
materiatach uwzgledniajgc potozenie i ksztatt linii EPR.

Dokonano analizy proszkow AlL,O,, mulitow, mulgrainu i imerysu pod wzgledem jednorodnosci
materiatu uzyskujgc najlepszg jednorodnosc¢ dla mulgrainu troche gorszg dla imerysu,
natomiast proszki AL,O, i mulity charakteryzowaty sie duzg niejednorodnoscis.

Przeprowadzone wygrzewanie mulitu i rdzeni ceramicznych w temperaturze 800°C (ponizej
krystalizacji mulitu), nie spowodowato zmian w widmie EPR dla mulitu, natomiast
zaobserwowano niewielkie zmiany w przypadku rdzeni ceramicznych.

Dokonano korelacji wynikow EPR z wynikami uzyskanymi metodg dyfrakcji rentgenowskiej w
wyniku ktorej uzyskano duzg zgodnos¢ miedzy wynikami dla roznych proszkow. Natomiast
tylko metodg EPR uzyskano wyrazne réznice w widmach miedzy probkami przy badaniach
jednorodnosci materiatu.

|dentification of the paramagnetic centres based on the analysis of the EPR line shapes as
well as the line positions in magnetic field was performed.

The analysis of powders, Al203, mullite, imerys and mulgrain in terms of homogeneity of the
material to give the best uniformity for mulgrain little worse for imerys, and Al203 powders
and mulites characterized by a high heterogeneity.

Annealing performed mullite and ceramic cores at 800 ° C (below the mullite crystallization),
did not result in changes in the EPR spectrum for the mullite, and the minor changes
observed in the case of ceramic cores.

Was done EPR correlation results with the results obtained by X-ray diffraction (XRD) patterns
were obtained as a result of the high compliance in determining the content of the various
phases and elements for different powders. However, only the EPR method obtained
significant differences in the spectra between samples when testing the homogeneity of the
material.

Przykiady wspotpracy z przemystem lotniczym
Collaboration with aviation industry

- wspotpraca z Wydziatem Odlewni Precyzyjnej W-50 WSK ,PZL-Rzeszow” S. A. w zakresie
wytwarzania monokrystalicznych topatek turbin silnikow lotniczych.

- wspotpraca z Instytutem Energetyki CEREL —Boguchwata w zakresie wytwarzania rdzeni
ceramicznych

Wskazniki realizacji celow projektu
Indicators of the project
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