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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 badan }

Wplyw obrobki cieplnej na trwatos¢ w warunkach petzania odlewéw z modyfikowanego
nadstopu MAR247 /| The effect of heat treatment on creep resistance of castings from
the modified superalloy MAR247

Przeprowadzono ocene wptywu obrobki cieplnej na trwatos¢ w warunkach
wysokotemperaturowego petzania odlewow wykonanych z odpadow poprodukcyjnych
nadstopu niklu MAR-247. Odlewy wytworzone w procesach modyfikacji oraz filtracji podczas
zalewania form poddano zabiegowi przesycania (1185°C/2h) z nastepnym starzeniem
(870°C/20h). Na podstawie przeprowadzonych badan stwierdzono, ze w warunkach
wysokotemperaturowego petzania w temperaturze 9800C przy naprezeniu s=150MPa
trwatosc¢ probek o strukturze gruboziarnistej byta znaczgco wieksza od probek z ziarnem
rozdrobnionym. Analizowano warunki powstawania i wzrostu pekniec w tych probkach z
uwzglednieniem morfologicznych cech makro, mikro i substruktury materiatow. Wykazano
ponadto, ze trwatosc¢ petzaniowa nadstopu MAR-247 poddanego obrobce cieplnej znaczgco
wzrasta w poréwnaniu z stanem wytgcznie po procesie modyfikacji. Zbadano zmiany w
mikrostrukturze nadstopu MAR247 warunkujgce obserwowany w testach petzania wzrost
trwatosci nadstopu po przesycaniu i starzeniu.

Impact of heat treatment on durability has been evaluated in this study in conditions of high-
temperature creep of castings made from nickel superalloy MAR-247 post production rejects.
Castings made in the processes of modification and filtration when pouring into moulds were
subject to solubilization (1185°C/2h) with subsequent ageing (870°C/20h). It has been found
on the basis of performed tests that in conditions of high-temperature creep at temperature
9800C with stress s=150MPa the resistance of specimens of coarse-grain structure was
significantly higher when compared to fine-grain material. The conditions of initiation and
propagation of cracks in these specimens were analysed with consideration of morphological
properties of material macro-, micro- and substructure. Moreover, it has been proven that
creep resistance of heat treated MAR-247 superalloy significantly improves when compared
to its condition after the process of modification only. Macrostructural changes in the MAR247
superalloy that determine the increase of superalloy creep resistance after solubilization and
ageing, as observed in the tests, were also examined.

Odlewy uzyskano w wyniku przeprowadzenia nastepujgcych dwoch eksperymentow
odlewniczych:

1 stop MAR-247, (forma niebieska-modyfikujgca, filtr niebieski - modyfikujgcy)

2 stop MAR-247, (forma biata, filtr niebieski - modyfikujgcy)

Do proby petzania przygotowano cztery grupy probek gwintowanych o wymiarach (M12, do =
6,0 mm lo = 32mm). Pierwsze dwie grupy stanowity probki z nadstopow wytgcznie po
procesach modyfikacji. Nastepne dwie to probki wykonane z odlewow po procesie
modyfikacji, a nastepnie poddanych obrobce cieplnej (OC), na ktorg sktadat sie proces
przesycania w 1185°C/2h z nastepnym starzeniem w 870°C/20h Proby petzania wykonano na
maszynie Walter-Bai AG LFMZ-30kN. Badania prowadzono w temperaturze 9820C przy
obcigzeniu osiowym wywotujgcym w przekroju poprzecznym probek naprezenie o = 150 MPa.
The castings were produced in following two casting experiments:

1 heat of MAR-247 alloy, (blue mould - modifying, blue filter - modifying)

2 heat of MAR-247 alloy, (white mould, blue filter - modifying)

Four groups of threaded samples, with dimensions (M12, do =6.0 mm lo = 32mm), were
prepared for the creep testing. The first two groups included superalloy specimens after
modification processes only. The other two - the specimens made of casts after modification
and then subjected to solubilization and ageing. Then part of the received casts was
subjected to heat treatment (HT), consisting in the process of solubilization at 1185°C for 2h
and subsequent ageing at 870°C for 20h. Creep tests were performed in Walter-Bai AG
LFMZ-30kN testing machine. The tests were conducted at the temperature of 9820C and
axial load causing the stress of o = 150 MPa in cross-section area of specimens.
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Po obrobce cieplnej wydzielenia pierwotne fazy y' (dtugos$¢
krawedzi ~0,4 um) ulegaty podziatowi na drobniejsze
szeScienne czgstki wtérne (dtugos¢ krawedzi ~ 0,25 um).
Eksperyment odlewania topatek w warunkach odlewni WSK Rzesz6éw / Experiments
done at WSK Rzesz6w foundry.

Celem badan byto sprawdzenie wptywu sposobu modyfikowania (tylko objetosciowego oraz
tgcznego powierzchniowego i objetosciowego) na ksztattowanie makrostruktury i wtasciwosci
mechaniczne odlewow probnych.

k gczny zabieg modyfikowania powierzchniowego i objetosciowego wymaga umieszczenia w
zbiorniku wlewowym dodatkowego filtra, zawierajgcego glinian kobaltu i dodatki aktywnych
sktadnikow (proszek Al lub Hf). Dodatkowym efektem rozwigzania jest podwadjna filtracja
stopu.Topienie | odlewanie topatek przeprowadzono w indukcyjnym piecu prozniowym.
Odlano topatki turbiny niskiego cisnienia silnika V2500 (stop IN-713C). Schemat
rozmieszczenia filtra podstawowego | modyfikujgcego przedstawia rysunek.Wykonano 3
wytopy w piecu indukcyjnym prozniowym, wedtug technologii przewidzianej dla odlewow
topatek. Formy byty podgrzane do temperatury okoto 12000C. Lopatki odlano ze stopu IN-
713C.

The aim of the conducted studies was to examine what impact the modification technique
(bulk modification alone or combined surface and bulk modification) will have on the formation
of microstructure and mechanical properties in pilot castings. The combined surface and bulk
treatment requires the presence of an additional filter placed in the pouring basin. The filter
contains cobalt aluminate and additives of active elements (Al or Hf powder). An additional
effect of this solution is the double filtration of alloy.

Melting and casting blades were performed in a vacuum induction furnace. Cast low-pressure
turbine blades V2500 engine (alloy IN-713C). Schematic layout of the basic filter and
modifying shown. Three casts ware obtained in a vacuum induction furnace using the
provided technology for the casting of blades. Moulds were heated to a temperature of about
1200°C. The blades were cast alloy IN-713C.
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OKRESLENIE JAKOSCI METALURGICZNEJ WLEWKOW WSADOWYCH
DEFINING QUALITY METALLURGICAL BATH OF INGOTS

Podczas topienia do ciektego stopu mogg przechodzi¢ ré6znego rodzaju zanieczyszczenia,
ktorych zrodtem sg najczesciey:

zanieczyszczone materiaty wsadowe,

materiat ceramiczny materiaty tygla,

zanieczyszczona wneka formy odlewniczej, produkty reakcji tworzywa formy z ciekltym
stopem, szczegolnie przy zbyt wysokiej temperaturze odlewania,
Technologia topienia stopow niklu, ze wzgledu na zamknietg komore topienia, uniemozliwia
ewentualne procesy rafinowania, usuwania zuzla itp. Dlatego kazdy z wyzej wymienionych
czynnikow moze prowadzi¢ do zanieczyszczenia stopow niklu wtrgceniami niemetalicznymi
lub gazami. WiekszoscC zanieczyszczen niemetalicznych charakteryzuje niska temperatura
Krzepniecia, co powoduje iz gromadzg sie one przed frontem krzepniecia i krystalizujg jako
ostatnie.
Analiza wykresu pochodnej dT/dt, obrazujgcej szybkos¢ spadku temperatury w tym okresie,
daje mozliwosc¢ jakosciowej oceny efektu zanieczyszczenia stopu wirgceniami
niemetalicznymi | gazami.

During melting process different impurities may pass to the liquid alloy. The most common
sources of these are:

contaminated feed materials,

ceramic crucible material,

contaminated mould cavity,

products of reaction between the molten metal and mould materials, particularly when
pouring temperature is high.
Nickel superalloys melting technology, due to closed furnace chamber, prevents any refining
processes, slag removal etc. Therefore, each of aforementioned factors can lead to
contamination of casting with non-metallics and gases. Most non-metallic impurities have low
freezing point and crystallize last. This causes their accumulation at the front of solidification
and formation of eutectics.
The analysis of dT/dt derivative curve, showing the rate of temperature drop during this
period, helps in qualitative evaluation of the consequences of the alloy being contaminated

B 1. Ocena jakosci metalurgicznej wlewkow
wsadowych ,,master heat”

Przekroje osiowe wlewka
wsadowego ,master heat”
M 4354
Cross-sectional axial
ingot batch '"master heat "
M4354

Good quality Bad quality

Do badan zaprojektowano odlew w ksztatcie watka o
wymiarach ¢30x120 mm, z nadlewem 40x45x17mm.
Obszar pomiaru temperatury zaprojektowano na
wysokosci 1/3 odlewu (od dotu). Przewody termoelement
Pt-PtRh10 o grubosci 0,5 mm ostonieto rurkg kwarcowa.
Przystosowane do badan formy ceramiczne (wykonane
metodg wytapianych modeli w WSK Rzeszow).

The test casting was designed in the shape of a cylinder
of dimensions @30x120mm with the 40x45x17mm sprue
head. Thermocouples ware placed at a height of 40 mm

Wtrgcenia niemetaliczne na
powierzchni jam skurczowych
Non-metallic inclusions in the

Shrinkage cavitly

Mikroanaliza rtg ciemnych plam na
powierzchni probnika ATD
X-ray microanalysis of dark spots on
the surface of the ATD probe casting
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Uwaga:

Przed zakonczeniem krzepniecia na wykresie pochodnej widoczny, ale niewielki efekt
egzotermiczny, ktory swiadczy o wydzielaniu znikomej ilosci niskotopliwej eutektyki w
temperaturze 12520C, ktorej zrodtem sg zanieczyszczone powierzchnie widocznych na
zdjeciach jam skurczowych. Na tej podstawie mozna stwierdzicC, ze badana probka wlewka
,mnaster heat” jest zadawalajgcej jakosci.

2. Okreslenie statystycznej zaleznosci pomiedzy parametrami krzepniecia (Tlik, TEut, Tsol),
a sktadem chemicznym wlewkow wsadowych stopu IN-713C.

Parametry krzepniecia oraz sktad chemiczny badanych dotychczas wlewkow ,master heat”
stopu IN-713C
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badanych dotychczas wlewkow ,master heat”
stopu IN-713C
Parameters of solidification and chemical
composition ofexamined “master heat” IN -
713 Cingots.
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- W Adaptacja pieca prézniowego ,,Balzers”/Adaptation of the
¥l vacuum furnace "Balzers"
/ ,“i 1. Zmniejszy¢ objetosc¢ tygla do 0,2 litra (tygiel w tyglu),
=== 2. Zainstalowa¢ dwa dodatkowe przepusty do pomiaru
temperatury metalu w tyglu i préobniku ATD.
1.Reduce the volume to 0.2 liters crucible (crucible in the crucible),
2 Install two additional culverts to measure the temperature of

gimetal in the crucible and the sampler ATD.

[ Whioski }
Conclusions
1. Analiza charakterystyk petzania nadstopu MAR-247 wskazuje, ze proces petzania
dyfuzyjnego po granicach ziarn determinuje ich trwatos¢ w zrealizowanych probach petzania.
Nadstop MAR-247 poddany obrobce cieplnej wykazat wiekszg trwatos¢ w warunkach
petzania w porownaniu z lanym. W grupie stopow lanych jak | po obrébce cieplnej nadstopy o
strukturze gruboziarnistej charakteryzowata wieksza trwatoScC petzaniowa tz przy mniejsze]
predkosci petzania ustalonego Vu.
Analysis of characteristic curves of creeping for MAR-247 superalloy indicates that diffusion
creep process on the grain boundaries determinates their resistance in the conducted creep
tests. The MAR-247 superalloy after heat treatment revealed higher resistance in creep
conditions when compared to the as-cast material. The group of as-cast alloys, as well as the
heat-treated coarse-grain superalloys were characterised with higher creep resistance tz with
lower steady-state creep rate Vu.
2. Z przeprowadzonych badan wynika, ze modyfikacja tylko objetosciowa sprzyja
powstawaniu struktury gruboziarnistej, natomiast jednoczesna (kompleksowa) modyfikacja
objetosciowa i powierzchniowa wptywajg korzystnie na ksztattowanie struktury
drobnoziarnistej. Stwierdzono korzystny wptyw dodatkowej filtracji na jakoS¢ powierzchni i
wystepowanie wad wewnetrznych w odlewach topatek (badania fluoroscencyjne i Rtg).
The study shows that the bulk modification alone favours the formation of coarse-grained
structure, while the simultaneous (complex) bulk and surface modification has a beneficial
effect on the formation of fine-grained structure. A positive influence on the quality of the
additional filtration surface and occurrence of internal defects in cast blades (and fluorescent
X-ray examination).
3. Analiza termiczna ATD moze bycC pozytecznym narzedziem w szybkiej ocenie jakosci
metalurgicznej wlewkoéw wsadowych ,master heat”, zwtaszcza pod katem obecnosci
zanieczyszczen niemetalicznych obecnych w porach i jamach skurczowych. Obecnosc
zanieczyszczen niemetalicznych, tworzgce uktady eutektyczne, zmienia charakter wykresu
ATD przed zakonczeniem krzepniecia stopu. Dla standardowych warunkéw badan w
przypadku stopu IN-713C o dobrej jakosci swiadczy temperatura Tsol powyzej 12250C |
roznica (TEut — Tsol) mniejsza od 600C oraz czas ostatniego etapu krzepniecia ponizej 50s.
ATD thermal analysis can be a useful tool to rapidly assess the quality of feed ingots (master
heat). It is especially useful for detecting the presence of metallic impurities present in the
pores and shrinkage cavities. The presence of non-metallic impurities, forming a eutectic
systems, change the character of the ATD graph before the end of solidification. For the
standard test conditions, in the case of an IN-713C alloy, following paramters indicate good
metalurgical quality: temperature Tsol is above 1225°C, the difference (Teut - Tsol) is less than
60°C and the time of the last stage of solidification is under 50s.
4. Zawartosc C, AL. i Ti ma bardzo istotny wptywa na parametry krzepniecia (podobnie jak w
stopach zelaza). Nalezy stwierdzi¢, ze wtasnie wegiel ulega najwiekszemu zgarowi podczas
wytapiania. Z kolei wartosc temperatury Tlig ma wptyw na temperature odlewania. Zatem
obnizenie zawartosci wegla wptywa przy ustalonej temperaturze odlewania (okoto 14600C)
na obnizenie stopnia przegrzania, a tym samym lejnosci stopu.
These results show that carbon content in examined superalloys has significant influence on
solidification parameters (similar to iron alloys). It should be noted that carbon is very
susceptible to loss due to re-melting. Content of other alloying elements (mainly Cr, Al., Ti, Mo
and NDb) stay in the norm between re-melts. Thus by lowering carbon content it is possible to
lower superheating in constant pouring temperature to obtain better fluidity and castability.
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[ Rodzaje wynikow badan przewidywane do mozliwej ich komercjalizacji. }

Results that are possible for commercial use.

1. Odzyskowe przetapianie odpadow poprodukcyjnych stopow niklu i kobaltu, ukierunkowane
na stacjonarne i masywne odlewy.

2. Technologia odlewania elementoéw ze stopow niklu | kobaltu z zastosowaniem jednoczesnej
modyfikacji powierzchniowej i objetosciowej oraz podwajnej filtracji ciektego stopu.

3. Ocena jakosci metalurgicznej wlewkow wsadowych ,master heat” metodg analizy
termicznej ATD.
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