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Opracowanie technologii przetapiania stopów niklu z zastosowaniem 
modyfikowania nanocz¹stkami proszków
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Wyniki badañ

Wnioski

WskaŸniki realizacji celów projektu

Stop IN-713C
1. Przetop elementów uk³adu wlewowego nie wp³ywa istotnie na zmianê sk³adu chemicznego.
2. Obni¿eniu (zgarowi) ulega zawartoœæ Cr o oko³o 0,7% oraz bardzo nieznacznemu Al o oko³o 0,1%. 
3. Odpornoœæ na wysokotemperaturowe pe³zanie mierzona czasem do momentu zniszczenia wynosi 

œrednio 37,5 godzin i znacznie przewy¿sza wymagania dla tego stopu (powy¿ej 23 godzin).
4. Mikrostruktura odlewów próbnych wskazuje na pozytywny efekt po³¹czonego zabiegu 

modyfikowania powierzchniowego i objêtoœciowego. Stwierdzona obecnoœæ w eutektyce faz 
miêdzymetalicznych jest zgodna z dotychczasowymi wynikami badañ dla odlewów uzyskanych z 
wyjœciowych wlewków „master heat”.

5. Obecnoœæ wydzieleñ eutektycznych potwierdza wynik analizy termicznej ATD.

Stop IN-100
1. Przetop elementów odlewu turbiny nie wp³ywa istotnie na zmianê sk³adu chemicznego.
2. Obni¿eniu (zgarowi) ulêgaj¹ jedynie Cr o oko³o 0,7%. Zawartoœæ  Al i Ti ulega nawet podwy¿szeniu, 

co mo¿e byæ wynikiem ujednorodnienia sk³adu po przetopie?
3. Wynik analizy termicznej ATD wskazuje na z³¹ jakoœæ materia³u wsadowego (odlewu ko³a turbiny). 
3. Odpornoœæ na wysokotemperaturowe pe³zanie mierzona czasem do momentu zniszczenia wynosi 

œrednio 32 h i odpowiada normom dla tego typu stopu (powy¿ej 23 godzin).
4. Mikrostruktura odlewów próbnych wskazuje na pozytywny efekt po³¹czonego zabiegu 

modyfikowania powierzchniowego i objêtoœciowego. Stwierdzona obecnoœæ w eutektyce faz 
miêdzymetalicznych jest zgodna z dotychczasowymi wynikami badañ dla odlewów uzyskanych z 
wyjœciowych wlewków „master heat”.

5. Obecnoœæ wydzieleñ eutektycznych potwierdza wynik analizy termicznej ATD.

Stop MAR-247
1. Przetop odlewów nie wp³ywa istotnie na zmianê sk³adu chemicznego.
2. Nieznacznemu obni¿eniu (zgarowi) ulegaj¹ W (o oko³o 0,7%) i Hf (o oko³o 0,1%).
3. Zawartoœæ Cr i Mo ulega podwy¿szeniu, co mo¿e byæ wynikiem ujednorodnienia. 
4. Wynik analizy termicznej ATD wskazuje na dobra jakoœæ wsadu wyjœciowego.
5. Odpornoœæ na wysokotemperaturowe pe³zanie mierzona czasem do momentu zniszczenia wynosi 

œrednio 84 godziny i mieœci siê w granicach ustalonych wymagañ dla tego stopu.
6. Mikrostruktura odlewów próbnych wskazuje na pozytywny efekt po³¹czonego zabiegu 

modyfikowania powierzchniowego i objêtoœciowego. Stwierdzona obecnoœæ w eutektyce faz 
miêdzymetalicznych jest zgodna z dotychczasowymi wynikami badañ dla odlewów uzyskanych z 
wyjœciowych wlewków „master heat”.

7. Obecnoœæ wydzieleñ eutektycznych potwierdza wynik analizy termicznej ATD.

Wprowadzenie. 

Stopy niklu bêd¹ce tematem projektu nie s¹ jak dot¹d wytwarzane w Polsce; 
nie prowadzi siê równie¿ uszlachetniaj¹cych przetopów odzyskowych. 

Ponowne 
u¿ycie stopów wymaga uzupe³nienia niektórych dodatków (zw³aszcza 
œladowych) oraz zabiegu modyfikowania, w celu uszlachetnienia stopu.
Krajowy przemys³ bazuje na imporcie, a wyroby ze stopów niklu odlewa siê tylko 
w kilku odlewniach. G³ównym problemem jaki wi¹¿e siê z tematyk¹ projektu jest 
opracowanie technologii modyfikacji stopów niklu w wyniku wprowadzenia do 
nich w czasie topienia modyfikatorów którymi mog¹ byæ miêdzy innymi 
nanocz¹stki azotków, wêglików i tlenków (np. tytany, wolframu, hafnu itp.). 
Wymagana wielkoœæ cz¹stek (od kilku do kilkudziesiêciu nanometrów, 
mog¹cych pe³niæ rolê w stopie zarodków krystalizacji, jak i stanowiæ cz¹stki 
umacniaj¹ce) jest trudna do wprowadzenia bezpoœrednio do stopu(metody 
ex situ). G³ównym kierunkiem poszukiwañ jest opracowanie metody 
wytwarzania w stopie nanocz¹stek (metody „in situ”). W tym przypadku 
konieczne jest wykorzystanie reakcji aluminotermicznej w ciek³ym stopie Ni. 
Badania nad opracowaniem takiego wariantu modyfikacji stopu niklu rozpoczêto 
w Polsce. 

Szczególnie istotnym problemem jest zagospodarowanie odpadów 
poprodukcyjnych (braki, elementy uk³adów wlewowych itp.). 

W literaturze œwiatowej mo¿na spotkaæ bardzo wiele informacji na temat 
uszlachetniania mikrostruktury nadstopów niklu metoda rafinacji i modyfikowania 
inokulantami nanoczasteczkowymi. 

W pracy przedstawiono wyniki modyfikowania stopu typu Inconel 718 
mikrododatkami tlenku CoO. Uzyskano nieznaczne rozdrobnienie struktury  oraz 
poprawê w³aœciwoœci mechanicznych. W pracy autorzy przedstawili wyniki 
badan modyfikowania nadstopów niklu preparatem zawieraj¹cym tlenki i wêgliki 
wolframu. Wyniki zamieszczone w pracy  mog¹ byæ przyk³adem korzystnego 
wp³ywu mikrododatków boru (w iloœci do 0,01%, na rozdrobnienie mikrostruktury 
oraz poszerzenie strefy kryszta³ów równoosiowych. 

W ostatnim okresie pojawia siê szereg publikacji na temat rafinowania 
i modyfikowania nadstopów niklu z³o¿onymi kompozycjami faz 
miêdzymetalicznych pierwiastków grupy: Fe, Cr, Co i Nb. Badano wlew tych 
mieszanin na efekty rozdrobnienia ziaren w stopach In718LC, MAR-256M, 
K4169. Stwierdzono, ze dodatki modyfikuj¹ce powinny mieæ gêstoœæ od 8000 do 

3 o8800 kg/m , temperaturê topnienia powy¿ej 1500 C, zbli¿on¹, lub identyczn¹ jak 
osnowa stopu, sieæ krystaliczn¹. Ró¿nica parametrów sieci nie mo¿e 
przekroczyæ wartoœci 10%. Szczególnie pozytywne wyniki rozdrobnienia ziarna 
uzyskano dla mieszaniny faz miêdzymetalicznych Co FeNb  i Cr FeNb.3 2

Równie¿ w krajowej literaturze pojawia siê coraz wiêcej opracowañ na temat 
tzw. kompozytowania osnowy na bazie stopów uk³adu Ni-Al i Ti-Al, zwi¹zkami 
TiC, TiB oraz wêglikami  wolframu i cyrkonu, wprowadzanymi jako utworzone „In 
situ” w procesach SHS.
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Projekt kluczowy

Wykonanie odlewów próbnych.

W ramach podzadania przeprowadzono:

1. Ocenæ wpùywu przetopu odpadów poprodukcyjnych (elementy uk³adu 
wlewowego, wadliwe odlewy) ze stopów   IN-713C, IN-100 i MAR-247 na zmianê 
sk³adu chemicznego.
2. Analizê ATD wsadu wyjœciowego.
3. Badania makrostruktury odlewów.
4. Wykonanie próbek do badañ w³aœciwoœci mechanicznych i ¿arowytrzyma³oœci.
5.  Pomiary wytrzyma³oœci  Rm ,  R0 2 ,  twardoœci  i  odpornoœci  na 
wysokotemperaturowe pe³zanie.

Wytopy przeprowadzono w piecu indukcyjnym pró¿niowym  firmy Leybold-
Heraeus, typ IS 5/III

-2Wysokoœæ pró¿ni:10 Tr.
Przed odlaniem do komory wprowadzono argon o ciœnieniu oko³o 400Tr.
Iloœæ wsadu 8,5 kg.
Tygiel ubijany z masy MPi na osnowie MgO.

oTemperatura przegrzania stopu  oko³o 1520 C.
oTemperatura odlewania oko³o 1465 C.

Temperaturê k¹pieli w tyglu mierzono termoelementem zanurzeniowym Pt - 
PtRh10 oraz dodatkowo pirometrem laserowym. 

Materia³ wsadowy Formy odlewnicze Grzanie formy i odlewanie

Wyniki analizy sk³adu chemicznego. 

Wyniki analizy sk³adu chemicznego stopu IN-100 przed przetopem  
 

Burn Ni Si Mn Cr Mo Cu Fe Co Ti Al 

1 63,8 0,281 0,022 7,91 3,45 < 0,002 0,0467 13,0 4,61 5,43 

2 63,6 0,395 0,023 7,79 3,38 < 0,002 0,0524 13,4 4,79 5,27 

3 63,2 0,379 0,023 7,94 3,37 < 0,002 0,0464 13,5 4,72 5,53 

4 63,5 0,396 0,022 8,03 3,47 < 0,002 0,0445 12,9 4,79 5,54 

ŒREDNIA 63,52 0,362 0,022 7,917 3,417 < 0,002 0,0475 13,2 4,727 5,442 
 

Nb W V C S Hf Mg Ta Zr Ta Zr 

0,16 0,02 0,798 0,161 0,0133 < 0,02 0,0011 0,0882 0,119 0,16 0,02 

0,164 0,0295 0,789 0,142 0,0129 < 0,02 0,001 0,05 0,0522 0,164 0,0295 

0,167 0,02 0,773 0,149 0,0136 < 0,02 0,001 0,05 0,0588 0,167 0,02 

0,171 0,0223 0,79 0,132 0,0155 < 0,02 0,001 0,05 0,0531 0,171 0,0223 

0,165 0,0229 0,787 0,146 0,0138 < 0,02 0,001 0,059 0,0707 0,165 0,0229 

 

Wyniki analizy sk³adu chemicznego stopu IN-713 przed przetopem  
 

Burn Ni Si Mn Cr Mo Cu Fe Co Ti Al 

1 71,3 < 0,005 0,0072 13,5 4,73 < 0,002 0,0577 0,206 0,943 6,01 

2 71,6 < 0,005 0,001 13,5 4,6 < 0,002 0,0517 0,208 0,978 6,05 

3 71,2 < 0,005 0,001 13,6 4,7 < 0,002 0,0519 0,206 1,01 5,94 

4 70,8 < 0,005 0,001 13,7 4,81 < 0,002 0,0514 0,210 1,02 6,06 

ŒREDNIA 71,22 < 0,005 0,002 13,575 4,71 < 0,002 0,0531 0,207 0,987 6,015 

 
Nb W V C S Hf Mg Ta Zr 

2,65 0,02 0,0029 0,0969 0,0045 < 0,02 0,0023 < 0,324 0,0228 

2,77 0,0305 0,0081 0,0967 0,0074 < 0,02 0,0014 < 0,05 0,0229 

2,89 0,0499 0,012 0,0893 0,0081 < 0,02 0,0016 < 0,05 0,0341 

2,95 0,0484 0,0164 0,0906 0,0109 < 0,02 0,0024 < 0,05 0,0488 

2,815 0,0372 0,00985 0,093375 0,007725 < 0,02 0,001925 < 0,1185 0,03215 

 

Wyniki analizy sk³adu chemicznego stopu M-247 przed przetopem  
 

Burn Ni Si Mn Cr Mo Cu Fe Co Ti Al 

1 55,4 0,102 0,021 9,42 0,702 0,0305 0,0607 9,6 1,17 5,47 

2 55,9 0,0901 0,0177 9,67 0,669 0,0291 0,0543 9,77 1,13 5,62 

3 55,6 0,0812 0,023 9,19 0,662 0,0291 0,0552 9,21 1,15 5,85 

4 54,8 0,0866 0,0177 9,97 0,72 0,0274 0,0509 10,0 1,13 5,47 

ŒREDNIA 55,42 0,0899 0,0198 9,562 0,688 0,0290 0,0552 9,645 1,145 5,60 

 
Nb W V C S Hf Mg Ta Zr 

0,0089 12,1 < 0,002 0,158 0,014 1,49 0,0015 4,11 0,042 

0,0034 11,3 < 0,002 0,103 0,0162 1,64 0,001 3,81 0,0427 

0,015 12,0 < 0,002 0,129 0,0162 1,43 0,001 4,38 0,0415 

0,002 12,1 < 0,002 0,139 0,01 1,35 0,002 3,93 0,038 

0,007325 11,875 < 0,002 0,1322 0,0141 1,4775 0,0013 4,0575 0,0410 

 

Wyniki analizy sk³adu chemicznego stopu IN-100 po przetopie  
 

Burn Ni Si Mn Cr Mo Cu Fe Co Ti Al 

1 62,2 0,539 0,035 7,34 3,6 0,0081 0,0606 12,8 4,98 6,87 

2 62,5 0,536 0,033 7,24 3,26 0,0089 0,0556 13,2 4,66 6,99 

3 62,5 0,506 0,033 7,09 3,2 0,0081 0,0606 13,3 4,71 7 

4 62,7 0,523 0,033 7,05 3,1 0,0073 0,0574 13,5 4,68 6,82 

ŒREDNIA 62,5 0,526 0,0335 7,18 3,29 0,0081 0,0585 13,2 4,76 6,92 
 

Nb W V C S Hf Mg Ta Zr Ta Zr 

0,196 0,155 0,717 0,18 0,0065 < 0,02 0,049 < 0,05 0,0586 0,05 0,0586 

0,212 0,205 0,789 0,12 0,0072 < 0,02 0,0453 < 0,05 0,0455 0,05 0,0455 

0,208 0,194 0,786 0,136 0,0069 < 0,02 0,0482 < 0,05 0,0468 0,05 0,0468 

0,195 0,199 0,803 0,136 0,0077 < 0,02 0,0426 < 0,05 0,0463 0,05 0,0463 

0,203 0,188 0,774 0,143 0,0071 < 0,02 0,0463 < 0,05 0,0493 0,05 0,0493 

 

Wyniki analizy sk³adu chemicznego stopu IN-713 po przetopie  
 

Burn Ni Si Mn Cr Mo Cu Fe Co Ti Al 

1 72,6 0,0066 0,001 12,6 4,55 < 0,002 0,0552 0,22 0,989 5,86 

2 72 < 0,005 0,0026 12,8 4,76 < 0,002 0,052 0,195 0,991 6,02 

3 72,5 < 0,005 0,001 12,7 4,64 < 0,002 0,057 0,203 0,973 5,81 

4 72,4 < 0,005 0,001 12,8 4,66 < 0,002 0,0518 0,194 0,967 5,9 

ŒREDNIA 72,4 < 0,005 0,0012 12,7 4,65 < 0,002 0,054 0,203 0,98 5,9 

 
Nb W V C S Hf Mg Ta Zr 

2,74 0,129 0,019 0,0788 0,0059 < 0,02 0,0018 < 0,05 0,0427 

2,9 0,0701 0,0169 0,0732 0,0052 < 0,02 0,0016 < 0,05 0,0443 

2,77 0,0989 0,019 0,075 0,0051 < 0,02 0,0018 < 0,05 0,0517 

2,74 0,0641 0,0175 0,0657 0,0044 < 0,02 0,0016 < 0,05 0,0465 

2,79 0,0906 0,0181 0,0732 0,0052 < 0,02 0,0017 < 0,05 0,0463 

 

Wyniki analizy sk³adu chemicznego stopu M-247 po przetopie  
 

Burn Ni Si Mn Cr Mo Cu Fe Co Ti Al 

1 56,3 0,0967 0,0237 9,44 0,799 0,0358 0,0553 9,19 1,09 5,67 

2 56,3 0,102 0,0222 9,78 0,837 0,0336 0,0616 9,49 1,11 5,36 

3 56,2 0,105 0,0217 9,85 0,777 0,0343 0,057 9,43 1,1 5,55 

ŒREDNIA 56,266 0,1012 0,0225 9,69 0,8043 0,0345 0,0579 9,37 1,1 5,5266 

 
Nb W V C S Hf Mg Ta Zr 

0,111 11,3 0,002 0,143 0,0115 1,31 0,001 4,27 0,0393 

0,0989 10,9 0,0046 0,127 0,0123 1,52 0,001 4,05 0,0452 

0,0987 11 0,002 0,129 0,0113 1,35 0,001 4,15 0,0382 

0,1028 11,066 0,0028 0,133 0,0117 1,393 0,001 4,15 0,0409 

 

Porównanie zawartoœci g³ównych sk³adników. 
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Wykresy analizy termicznej ATD. 

Punkty charakterystyczne : 

Tmax [A]   20 [s]  1400 [°C]  

Tlik [B]   48 [s]  1336 [°C]  

Teut[C]  181 [s]  1305 [°C]  

Tsol [D]  317 [s]  1242 [°C]  

Tpst1 [E]  460 [s]  1165 [°C]  

Punkty charakterystyczne : 

Tmax [A]   27 [s]  1429 [°C]  

Tlik [B]   56 [s]  1327 [°C]  

Teut[C]  154 [s]  1309 [°C]  

Tsol [D]  349 [s]  1255 [°C]  

Tpst1 [E]  432 [s]  1222 [°C]  

Stop IN-713C Stop IN-100 

Punkty charakterystyczne : 

Tmax [A]   15 [s]  1418 [°C]  

Tlik [B]   42 [s]  1364 [°C]  

Teut[C]  101 [s]  1350 [°C]  

Tsol [D]  274 [s]  1275 [°C]  

Tpst1 [E]  303 [s]  1260 [°C]  

Tpst2 [F]  428[s]  1212 [°C]  

Stop MAR-247 

W³aœciwoœci mechaniczne i plastyczne. 
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Wyniki próby wysokotemperaturowego pe³zania.
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Mikrostruktura i mikroanaliza rentgenowska.

Próbka odlewu ze stopu IN-713C Próbka odlewu ze stopu IN-100 Próbka odlewu ze stopu MAR-247 

Formê ceramiczne wykonany zosta³y w 
WSK Rzeszów. Przed szybk¹ utrat¹ ciep³a 
formy zabezpieczono przez„owiniêcie” 
wat¹ izolacyjn¹.

Formy wygrzewano, w temperaturze 
o1150 C. Stwierdzono, ¿e do momentu 

zalewania formy ( oko³o 6,5 minut), jej 
otemperatura obni¿a siê do oko³o 800 C.
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