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Opracowanie technologii przetapiania stopow niklu z zastosowaniem modyfikowania nanoczgstkami proszkow
Development of the technology of remelting nickel alloys with the use of nanopowder modifications
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Results

{ Wyniki badai }

WPROWADZENIE

Stopy niklu nie sg wytwarzane w Polsce; nie prowadzi sie rowniez uszlachetniajgcych
przetopow odzyskowych.. Dlatego istotnym problemem jest zagospodarowanie odpadow
poprodukcyjnych (braki, elementy uktadow wlewowych itp.). Ponowne uzycie stopow wymaga
uzupetnienia niektoérych dodatkow (zwtaszcza sladowych) oraz zabiegu modyfikowania, w
celu uszlachetnienia stopu. Z punktu widzenia wiasciwosci uzytkowych zarowytrzymatych
stopow na osnowie niklu, pozadane jest optymalne zespolenie dobrych wiasciwosci
mechanicznych w podwyzszonej | wysokiej temperaturze. Korzystny zespot wtasciwosci
mozna uzyskac m. in. drogg odpowiedniego doboru wielkosci, orientacji i jednorodnosci
ziarna. Dlatego waznym problemem badawczym jest okreslenie sity | kierunku oddziatywania
podstawowych parametrow technologii odlewania i krzepniecia odlewow na ksztattowanie
cech morfologicznych makro- i mikrostruktury.

INTRODUCTION

Nickel alloys are not produced in Poland, neither are the recovery remelting processes carried
out. Therefore, an important issue is the management of production waste (scrap,
components of gating systems, etc.). Reusing alloys requires making up for the content of
certain additives (especially trace elements), and inoculation to refine the alloy structure.
From the point of view of the performance properties of the creep-resistant nickel base alloys,
it is recommended to obtain an optimum combination of mechanical properties at elevated
and high temperatures. A preferred combination of properties can be obtained, among others,
by appropriate selection of the grain size, orientation and homogeneity. Therefore, an
important research problem is to determine the intensity and direction of the impact of the
basic parameters of casting technology and solidification regime on the formation of
morphological features of macro- and microstructure

PLAN EKSPERYMENTU (czesc Il)

Celem badan byto sprawdzenie wptywu sposobu modyfikowania (tylko powierzchniowego,
tylko objetosciowego oraz tgcznego powierzchniowego i objetosciowego) oraz warunkow
odlewania na wtasciwosci mechaniczne (Rm i HB) odlewéw probnych. W tym celu
przeprowadzono badania w oparciu o utamkowy eksperyment dwupoziomowy 24-1.
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Wytop

A: powierzchnia formy, (-) biala (bez
modyfikatora), (+) niebieska (z powloka
modytikujaca),

B: filtr ceramiczny, (-) bialy, bez
modyfikatora, (+) niebieski, z powloka
modyfikujaca,

C: temperatura odlewania, (-) 1420°C, (+)
1480°C

D: warunki stygnigcia odlewu, (-) forma
bez izolacji cieplnej, (+) forma ocieplana
mata izolacyjna.

PLAN OF EXPERIMENT (part 1l)

The aim of the research was to examine the impact of inoculation technique (surface variant
only, bulk variant only, combined surface/bulk variant) and casting conditions on the
mechanical properties (Rm and HB) in test castings. To achieve the preset objective, the
research was based on a two-level, fractional 24-1 experiment.
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Melt

A: Mould surface, (-), white (without
inoculant), (+) blue (with inoculant
coating),

B: ceramic filter, (-) white, without
modifier, (+) blue, with the inoculant
coating,

C: casting temperature, (-) 1420°C, (+)
1480°C,

D: casting cooling conditions, (-) mould
without thermal insulation, (+) mould
with an insulating material.

TOPIENIE | ODLEWANIE

Badania prowadzono dla nadstopu niklu IN-713C, ktory oprocz niklu zawiera miedzy innymi:
0,03% Co, 13,26% Cr, 5,85% Al, 4,10% Mo, 0,85% Ti, 2,27% (Nb + Ta) oraz 0,12%C.
Wytopy prowadzono w indukcyjnym piecu typu VSG-02 (firmy Balzers), w tyglu z Al203. Masa
wsadu wynosita okoto 1,2 kg. Wytopy prowadzono w atmosferze ochronnej argonu
Wykonano. Formy, przed umieszczeniem w komorze pieca podgrzewano w elektrycznym
piecu oporowym do temperatury 10000C. Temperature ciektego metalu oraz temperature
formy ceramicznej kontrolowano termoelementem zanurzeniowym Pt-PtRh10. Temperatura
odlewania dla poszczegolnych wytopow byta zgodna z warunkami eksperymentu (1420 lub
14800C). Ze wzgledu na matg ilosc ciektego stopu, bezposrednio po wytgczeniu pieca mogto
dochodzi¢ do obnizenia temperatury odlewania, ponizej zatozonego poziomu. Dla wytopu nr
8, wskutek awarii termoelementu temperatura odlewania zostata przekroczona o ponad
1000C.

MELTING AND CASTING

The study was conducted on IN-713C nickel superalloy, which besides nickel also contained:
0.03% Co, 13.26% Cr, 5.85% Al, 4.10% Mo, 0.85% Ti, 2.27% (Nb + Ta), and 0.12% C.

Melts were carried out in an induction furnace type VSG-02 (made by Balzers), in an Al203
crucible. The charge weight was about 1.2 kg. Melting took place under a protective
atmosphere of argon. Moulds, before being placed in furnace chamber, were baked in an
electric resistance oven heated to a temperature of 1000°C. The temperature of the liquid
metal and of the ceramic mould was controlled by a Pt-PtRh10 immersion thermocouple. The
casting temperature for individual melts was consistent with the conditions of the experiment
(1420 or 14800C). Because of the small amount of liquid alloy, immediately after turning the
furnace off, the temperature of pouring could drop below the required level. For melt No. 8,
due to thermocouple failure, the temperature of pouring was exceeded by more than 1000C.

Rysunek 1
Figure 1

a)Formy ceramiczne dla wytopow 1 do 4
a)Ceramic mould for 1 to 4 melts

b)Formy ceramiczne dla wytopow & do 8
b)Ceramic mould for 5 to 8 melts

c)Forma ceramiczna przygotowana do badan
c)Ceramic mould ready for tests

d)Forma w komora pieca indukcyjnego, przed zamknieciem poKkrywy
d)Mould in the chamber of induction furnace before closing the lid

e) Topienie wsadu i nagrzana forma
e)Melting the charge and heated form

f)Po odlewaniu
f)After melting

g)Gotowe odlewy po przygotowaniach do badan
g)Ready castings prepared for tests

Tablica 1
Table 1

Sktad chemiczny wlewka ,master heat” i poszczegolnych wytopow
Chemical composition the ingot ,master heat” and individual melts

Nr. Zawartos¢ % masowy

wytopu Ni Si Mn Cr Nb Mo Cu Fe (Eh Ti Al

wlewek | reszta| 0,005 | 0,002 | 13,15 | 2,74 | 449 | 0,002 | 0,063 | 0,058 | 0,976 | 6,082
1. 7266 | 0,005 | 0,002 | 12,78 | 2,75 | 451 | 0,002 | 0,068 | 0,066 | 0977 | 5904
7 72,70 | 0,006 | 0,004 | 12,78 | 2,74 | 447 | 0,002 | 0,068 | 0,064 | 0.977 | 5,938
5 72,30 | 0,005 | 0,004 | 1295 | 2,74 | 465 | 0,002 | 0,0/6 | 0,065 | 0,960 | 5,890
4. 7260 | 0,006 | 0,003 | 12,75 | 2,74 | 451 | 0,002 | 0,065 | 0,067 | 0,969 | 5,983
9. 72,78 | 0,005 | 0,003 | 12,75 | 2,73 | 4,55 | 0,002 | 0,068 | 0,063 | 0,975 | 5,798
6. 7285 | 0,006 | 0,004 | 12,70 | 2,72 | 449 | 0,002 | 0,0/3 | 0,066 | 0967 | 5,778
7 72,33 | 0,011 | 0,002 | 13,00 | 2,74 | 449 | 0,002 | 0,0/3 | 0,057 | 0,983 | 6,033
8. 72,55 | 0,008 | 0,004 | 1284 | 269 | 458 | 0,002 | 0,0/8 | 0,057 | 0,922 | 5,990
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Wyniki wytrzymatoSci na rozcigganie i

OCENA WPLYWU PARAMETROW TECHNOLOGICZNYCH FORMY
| WARUNKOW ODLEWANIA NA WEASCIWOSCI MECHANICZNE (Rm i HB)

Ocene wptywu zmiennych zaleznych (zmienne A, B, C i D) na wytrzymatos¢ na wtasciwosci
mechaniczne przeprowadzono metodg analizy regresji wielokrotnej. Przyjeto poziom
istotnosci a = 0,1. O sile oddziatywania danego parametru technologicznego decyduje
wartos¢ prawdopodobienstwa p, zas o kierunku wptywu (zmniejszenie lub zwiekszenie) znak
przy wspotczynniku bo (- lub+). Obliczenia przeprowadzono wykorzystujgc licencjonowany
program Statistica, firmy StatSoft v.7.1

EVALUATION OF TECHNOLOGICAL PARAMETERS FORMS AND CASTING
CONDITIONS ON MECHANICAL PROPERTIES (Rm and HB)

The effect of dependent variables (variables A, B, C and D) on mechanical properties was
evaluated by multiple regression analysis. The level of significance a = 0.1 was adopted. How
strong the impact of the examined technological parameter will be depends on the value of
probability p, while the direction of influence (decrease or increase) depends on the sign
preceding the coefficient bo (- or +). Calculations were carried out using a licensed StatSoft
V.7.1 Pl. Statistica software.

Wyniki obliczen Results of calculations
Parametr R, HB Parameter R, HB
bo p bo p bo p bo p
Wyraz | 4450 |0,0218 | 406 | 0,0133 Absolute | 1454 | 90218 | 406 |0,0133
wolny term 2 ’
A 34 0,0197 | 7,48 | 0,0422 A 34 0,0197 | 7,48 | 0,0422
B 26,5 0,0403 | 1,55 | 0,5383 B 26,5 |0,0403 | 1,55 | 0,5383
C -0,22 | 0,2511 | -0,082 | 0,1679 € -0,22 | 0,2511 | -0,082 | 0,1679
D 0,10 0,4952 | 0,062 | 0,2020 D 0,10 | 0,4952 | 0,062 | 0,2020
R? 0,8395 | 0,0218 R? 0,7393 | 0,0218

1. Wartos¢ skorygowanego wspotczynnika determinacji R2 = 0,8395 oznacza, ze okoto 84%
wynikow mozna wyttumaczyc przez model opisany zaleznoscia:

Rm = 1150 -/+ (34)-A—/+ (26,5)-B — 0,22-Todl + 0,1-Tf, [Mpa]

2. Wartosc¢ skorygowanego wspotczynnika determinacji R2 = 0,7393 oznacza, ze tylko okoto
/4% wynikow mozna wyttumaczyc¢ przez model opisany zaleznoscig:

HB = 406 -/+ (7,48)-A -/+ (1,55)-B — 0,082-Todl + 0,062-Tf, [MPa]

1. The value of the adjusted coefficient of determination R2 = 0,8395 indicates that
approximately 84% of the results can be explained with a model described by the following
relationship:

Rm = 1150 -/+ (34)-A —/+ (26,5)-B — 0,22-Todl + 0,1-Tf, [Mpa]

2. The value of the adjusted coefficient of determination R2 = 0,7393 indicates that only
approximately 74% of the results can be explained with a model described by the following
relationship:

HB = 406 -/+ (7,48)-A -/+ (1,55)-B — 0,082-Todl + 0,062-Tf, [Mpal]

MODYFIKACJA POWIERZCHNIOWA | OBJETOSCIOWA
STOPOW IN-713C i MAR-247

Badania prowadzono dla nadstopow niklu IN-713C i MAR-247 (odpady poprodukcyjne:braki,
elementy uktadow wlewowych itp.)). Wytopy prowadzono w indukcyjnym piecu préozniowym
typu IS 5/1I, firmy Leybold — Heraeus. Zastosowano tygiel ubijany z masy MPi na osnowie
MgQO Topienie prowadzono w prozni o wysokosci 10-2Tr. Przed odlaniem do komory
wprowadzono argon o cisnieniu okoto 400Tr. llos¢ wsadu 8,5 kg. Przed odlewaniem stop
przegrzewano do temperatury okoto 15000C. Temperature kgpieli w tyglu mierzono
termoelementem zanurzeniowym Pt=PtRh10 oraz dodatkowo pirometrem laserowym.
Temperatura odlewania wynosita okoto 14600C. tgczny zabieg modyfikowania
powierzchniowego | objetosciowego wymaga umieszczenia w zbiorniku wlewowym
dodatkowego filtra, zawierajgcego glinian kobaltu i dodatki aktywnych sktadnikow.
Dodatkowym efektem rozwigzania bedzie podwajna filtracja stopu.

SURFACE AND VOLUME MODIFICATION
IN-713C AND MAR-247 ALLOYS

Studies were conducted on an IN-713C nickel and MAR-247 superalloy (post-production
waste :rejects, parts of the gating system, etc.). Melting was carried out in a vacuum induction
furnace, model IS 5/lll, made by Leybold — Heraeus. The crucible made from rammed MPi
refractory material based on MgO was used. Melting was carried out in vacuum 10-2Tr high.
Before pouring, argon at a pressure of about 400 Tr was introduced to the furnace chamber.
The charge weight was 8,5 kg. Before pouring, the alloy was overheated to a temperature of
15000C. The temperature of the melt in crucible was measured with a Pt=PtRh10 immersion
thermocouple, and additionally with laser pyrometer. The temperature on pouring was
14600C. Total treatment to modify surface and bulk requires placing in the tank filler additional
filter, cobalt aluminate containing active ingredients and additives. An additional effect of
double filtration solutions will melt.
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Figure 3
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Rysunek 4
Figure 4

Przygotowanie form
odlewniczych.
Preparation of casting
forms.
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