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Vodna atomizacija in zgo$¢evanje Ni-superzlitine

Water Atomization and Consolidation of Ni-based Superalloy

M. Torkar, B. Sustarsi¢, J. Zvokelj, Institut za kovinske materiale in tehnologije, Ljubljana

Prikazane so mikrostrukturne znacilnosti in postopek zgoscevanja vodno atomiziranega prahu iz
Ni-superzlitine. Izvrsen je bil preizkus kompaktiranja s stiskanjem v hladnem, sintranje v vakuumu
in vroce iztiskovanje. Dolocene so bile mehanske lastnosti toplotno obdelanega materiala.
Raziskava je pokazala, da je vodno atomiziran prah iz Ni-superzlitine manj primeren za

kompaktiranje zaradi velikega Stevila vkljuckov.

Kljucne besede: Ni-superzlitina, vodna atomizacija, kompaktiranje, vroce iztiskovanje

Powder of Ni-superalloy was manufactured through water atomization and investigated. The
compaction of powder with cold isostatic pressing, vacuum sintering and hot extrusion were

tested. Metallographical observations and micro probe analysis were performed. Also mechanical
properties of hot extruded material were determined. The results indicate that sintering of parti-
cles covered with oxyde film is possible. The mechanical properties of heat treated material show
that water atomized powder of Ni-superalloy is less propensive to consolidation due to great

number of inclusions.

Key words: Ni-based superalloy, water atomization, consolidation, hot extrusion

I Uvod

Razvo) postopkov metalurgije prahov je omogodil izdela-
vo Stevilnih zlitin, pri Katerith se Zelimo i1zogniti vroci
predelavi zlitine z grobozmato strjevalno strukturo in
zlocenumi karbidi po mejah zm. Z atomizacijo taline
dosezemo mikrokristalini¢no stanje zlitine, Ki jo nato s
hladnim izostatskim stiskanjem (CIP), sintranjem, vrocim
1zostatskim stiskanjem (HIP) ali z vro¢im 1ztiskovanjem
(ekstruzija) zgostimo do konéne oblike™*.

Mehansko legiranje predstavlja v osnovi 1zdelavo
Zlitin z mesanjem n zgoddevanjem prahov z razhiénimi
lastnostmi, brez klasi¢nega pretaljevanja. Ta postopek
omogoda 1zboljSanje lastnost zlitine, Kot je disperzijsko
utrjevanje z oksidi (ODS), ki ga lahko dosezemo, &
kovinski osnovi primeSamo majhno koli¢ino drobnozr-
natih oksidnih delcev *

Med postopkom vodne atomizacije se pojavi kontam-
macyja prahu s Kisitkom, zato se postavlja vprasanje, & je
mogode z oksidacyjo primernih sestavin zlitine, doseci
ODS uéinek v materialu po konsohidaciji

Ce hoemo dobiti odgovor na to vpradanje, moramo
najprej spoznati znacilnosti vodno atomizirane Ni-super-
Zlitine.

V Iiteraturs m zaslediti podatkov o vodm atomizaciji
Ni-superzlitine, Ki jo smatramo za problemati¢no zaradi
mozne oksidacije T1n Al ki tvorita stabilne okside, ki jih

ni mogode enostavno reducirat,

Neznanka, Kise pri vodno atomiziranth prahovih pojav-
lja, je tudi vpliv oksidnega filma na sposobnost sintranja
delcev.

Nova teoretitna in praktiéna znanja so omogocila razvo)
razlitnih tehnik zgoséevanja, kot je npr. sintranje s staljeno
fazo®, vrole 1zostatsko sintranje ali vrode 1ztiskovanje. Tudi
zunanji tlak pomembno vpliva na proces sintranja 7. V
nasem primeru smo vpliv tlaka zanemarili, ker smo vzorce
sintrali v vakuumu,

2 Namen raziskave

Vodna atomizacija ninajugodne)$i postopek za pridobivan-
je kovinskih prahov iz zlitin, ki vsebujejo moéno reaktivne
elemente, Kot sta na primer Al in Ti, Ker pride do kontami-
nacije prahu s Kisikom, lahko pa nastajajo tudi stabilni
oksidr.

Vodna atormizacija bi bila lahko zanimiva tudi s stalisca
pojava disperzijskega utrjevanja zlitine z drobnimi oksidi,
K1 b1 nastali med vodno atomizacijo.

Izvedba postopka vodne atomizacije je enostavnejsa in
cenejda kot pri plinski atomizaciji. Zaradi manj$ih hitrosti
ohlajanja je velikost plinskega atomizerja vecja od vodnega
atomizerja.

Poznavanje postopka vodne atomizacije Ni-superzlitine
Jje nujno potrebno, & Zelimo obvladati atomizacijo in kom-
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paktiranje vodno atomizirancga prahu

V raziskavi smo Zelel ugotoviti kKaksne so mikrostruk-
turme znacilnosti vodno atomiziranega prahu in kako oksid-
ni film na povrsini deleev vpliva na sintranje v vakuumu

3  Eksperimentalni del

[zvriena je bila vodna atomizacija Ni-superzhitine. S sprem-
mjanjem tlaka vode za razprievanje smo iskali njegov vpliv
na zmatost atomiziranega prahu. Napravili smo sejalno
analizo vodno atomiziranega prahu. Prah posamezne zrma-
tosti smo pregledali metalografsko in na rastrskem mikrosko-
pu (REM) ter ugotavljal znacilnosti oblike in mikrostruk-
ture vodno atomiziranega prahu izNi-superzhitine. Osnovne
maciinosti vodno atomiziranega prahu smo 2e opisalh ®

Va 1zostatski stiskalnict (CI1P) smo stisnili prah zmato-
sti pod 63 pm s tlakom 700 MPa v hladnem in dolotih
“zeleno’’ gostoto stisnjenega prahu. 1zvrSili smo preizkus
smtranja s segrevanjem vzorcev do 1300°C v dilatometru,
K1 omogoca merjenje raztezka in diferenénega raztezka

Sintranje v vakuumu smo izvedli pri temperaturah
1230°C m 1270°C n 1zmenili preostalo poroznost

Vzorce za vrode iztiskovanje (ekstruzija) smo hladno
izostatsko stismili, sitrali 2 un pri temperatury 1230°C,
ohladili, ogrevali v komormi peci na 1150°C in iztismili v
palice premera 17 mm

[ztisnjen material smo metalografsko pregledali in
napravili analizo vkljuckov. Pregledali smo znacilnost
preloma pred in po toplotm obdelavi in dolo¢ili mehanske
lastnost
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Slika 1.Morfologya prahu 2z zrmatostjo pod 63 pum

Figure 1. Morphology of powder with particles below 63 um

4 Rezultati
4.1 Znatilnosti vodno atomizirancga prahu

Atomizacyjo smo 1zvedl pri treh tlakih vode: 100, 180 m
250 barov. Poatomizaciji jebila 1z posode s prahom preko
filtra dekantirana voda, prah pa je bil osusen pr1 125°C v
vakuumu. Osusen prah smo presejali na sejalni napravi z
vrsto sit z odprtinami od 1400 pm do 63 pum

Sejalna analiza je pokazala, da se povpredna granulac-
ija prahu spreminja v odvisnosti od tlaka vode. 7 narasé-
ajolim tlakom vode se povpreéna zmatost zmanjsuje,
zmanjSuje pa se tudi vsebnost Kisika v deleth ®

Za preizkus sintranja smo 1zbrali zmatost prahu pod
63 pum. Na sliki 1 je prikazana morfologija vodno atom-
1ziranega prahu, na sliki 2 pa strjevalna mikrostruktura
Prah smo raztapljali v raztopini jod-metanola, Kiraztaplja
samo kovinsko osnovo, oksidov pa ne. Na ta na¢in smo
dobili neraztopljen oksidni film, Ki pokriva vodno atom-
1zirane delce. Izgled oksidnega filma je prikazan na sliki
3, posneto na vrsticnem mikroskopu. Pod optiénim
mikroskopom opazimo, da je oksidnt film prozoren,
pogosto pa se opazijo tudi mavriine interferencne barve

Slika 2. Mikrostruktura prahu z zrnatostjo pod 63 um

Figure 2.Optical micrographs of powder with particles below 63
pm

5 Preizkus sintranja
51 Menenje raztezka pri sintranju

Preizkusm vzorciso imeh po hladnem izostatskem stiskan-
Ju 72% teoretiCne gostote. Valjcki so bili vpeti v dilatom-
eter, K1omogoca merjenje raztezka i relativnega raztezka
med segrevanjem do 1300°C. Rezultati meritev so prika-
zanina sliki 4 in na sliki S. 1z obeh shik je razvidno, da se
intenzivnejde smtranje pricne okrog temperature 1070°C,
najvect difereném raztezek pa je -1.14% / mmn. pn




Slika 3. Ostanki neraztopljencga oksidnega filma (REM)
Figure 3. Undisolved oxide film (REM)
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Slika 4. Relativni raztezek med scgrevanjem vzorca v argonu do
1300°C

Figure 4. Relative extension during reheating in argon
atmosphere up to 1300°C

temperaturi 1277°C. Za primerjalni matenal je sluzil
ALO,, referentno stanje pr1 20°C
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Slika 5. Diferenéni raztezek med segrevanjem vzorca v argonu do
1300°C.
Figure 5, Diferential extension during reheating in argon
atmosphere up to 1300°C,

5.2 Pregled sintranth vzorcev

Na rastrskem mikroskopu smo pregledali morfologijo
povriine in precni presek vzorcev po sintranju pri 1230°C in
1270°C. Tako na povr$ini kot tudi v notranjosti opazimo na
posameznih mestih poroznost, tako da so meritve pokazale
pri prvi temperaturi 86% pri drugi temperaturi pa 92%
teoreticne gostote. OCitno torej s sintranjem v vakuumu ni
mogode doseci popolne zgostitve materiala. Preostale pore
so bile preteZzno trikotne oblike, kar potrjuje, da gre za
nezapolnjene praznine med posameznimi zrni. Pore so bile
enakomerno razporejene po osnovi, Pojava tekode faze med
zrmi mi bilo opaziti

Za popolno zgostitev materiala je torej nuyno potrebno
po sintranju uporabiti Se vrode 1zostatsko stiskanje ali vrode
iztiskovanje. Slednjega smo tudi preizkusili

53 Vrode iztiskovanje

Preizkuse vrodega i1ztiskovanja smo napravili pri firmi
Metallgeselschaft 1z Frankfurta v Neméyi V vakuumu
smtrani valjasti vzorci, premera 65 mm, so bili segreti na
temperaturo 1150°C, postavljeni v recipient segret na S00°C
in z uporabo maksimalnega pritiska 400 MPa 1ztisnjeni v
palice premera 17 mm. Hitrost iztckanja palice je bila 37 8
m/min. Mazanje je bilo s staljenim steklom.

Povrima palice (Slika 6) je bila gladka, palica pa se je
med 1ztiskovanjem Krivila, Kar je po zagotovilu operaterja
na iztiskovalni napraviobicajen pojav prirelativno majhnih
vzorcih
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Slika 8. Optiéni posnetek podroéja blizu sredine palice z zrmatimi
5.4 Metalografski pregled in razpotegnjenimi nizi vkljuékov (vzdolini prerez palice).
Figure 8. Mxrographs of the central part of extruded rod with

Vrote 1ztiskovan material smo metalografsko pregledal grainy and clongated inclusions (longitudinal section),

Precni presek je pokazal pod povriino kolobar, v katerem so
previadovali manjdi vkhjudki, medtem Ko je bilo blize
sredini palice opaziti ved temno sivih zmatih vkljutkov

Na vzdolznem preseku palice so vkljucki razpotegnjeni
v mizih. Na sliki 7 je prikazano podro¢je ob povrsini, kjer
previadujejo drobnejsi vkljucks, na sliki 8 pa podrocje, kjer
opazimo vec zrmatih vkljuckov. Vegji vkljucki so temno sive
barve, razpotegnjeni vkljudki, Ki v resnici predstavljajo nize
drobnih posameznih vkljuckov pa so roZnate barve. Vzrok
za tako razporeditev vkljuckov v iztiskovanem materialu
nam ni poznan, najverjetneje pa je posledica razmer pri
1ztiskovanju

o e ST 50 um

Slika 7. Optiéni posnetek podrogja ob povrdini, kjer previadujejo
drobni razpotegnjeni vkljucki (vadolzni prerez palice)

Figure 7. Micrographs of arca near the surface, where small and

clongated inclusions prevail (longitudinal section) Slika 9. Posnetek specifi€nih x-Zarkov na mestu Kjer sta prisotni
obe vrsti vkljuékov (EPMA)
5.5 Analiza vkljuckov Figure 9. Specific x-ray picture of the arca where the both types of

inclusions are present (EPMA)
S pomogjo elektronskega mikroanalizatorja smo napravili
posnetke razporeditve specificnih elementov, Ki so prisotni
v vkljuekih, Ugotovili smo, da je v temno sivih vkljuckih
prisoten Al torej predstavljajo vkljucke ALO,. Vdrobnejsih
vkljuckihroznate barve je prisoten T1, torej gre najverjetneje
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Tabela 1: Predpisanc in izmerjene mehanske lastnosti

- | l’xcdpxrsanoi Sl E’}ff’f“" |
Natezna trdnost (Ry) 1.200 N/mm? 1.080 N/mm? .
};apctosl tecenja (Rpo ;)7 ’ % N/mm? | 764 men; |
Raztezek (A) I 24 % . - Ri“/ir.i
Kontrakcija (Z) 422 % | 14 %
Modul elastiénosti (E) | 183.000 N/mm? . l'_‘.; (Ki)OiN/mmz 7

za vkljucke oziroma izlocke T(C,N) Na sliki 9 je prika-
zana razporeditev elementov na podrodju, Kjer sta prisotni
obe vrsti vkljuckov, Zanumiva bi bila vsekakor tudi
razporeditev Kisika, K1 pa ga nas mikroanalizator zal ne
more zaznati

5.6 Mehanske lastnosti

[ziskan material smo toplotno obdelali po predpisu, ki
velja za ta matenial (8 ur na 1080°C + 16 ur na 700°C) in
napravili mehanske preiskuse. Vo tabeli 1 so prikazani
rezultati meritev, za primerjavo pa so podane Se vrednosti,
ki so predpisane za 1ztiskovan material

[z tabele je razvidno, da so dosezene mehanske last-
nosti slab3e od predpisanih, Kar je posledica velikega
Stevila vkljuckov, ki vplivajo na slabso natezno trdnost,
raztezek 1n kontrakeijo

F'oplotno obdelan matenal smo tudi prelomilt in opa-
zovalina vrstiinem mikroskopu naravo preloma. Prelom,
ki je prikazan na sliki 10 je zilav, jamicast v jamicah pa
so drobni vkljugki

6  Zakljucki

Kompaktiranje v hladnem je lazje pri prahovih, ki 1majo
delce nepravalnih oblik. Taka oblika je znacilna za delee,
dobljene z vodno atonuzacijo, to pa omogoca tudi doseg-
anje boljSe “zelene” trdnosti pri kompaktiranju v hlad-
em. Vodno atomiziran prah Ni-superzlitine, zrnatost
pod 63 um smo kompaktirali v hladnem (CIP) na 1zostat-
skistiskalnicr pri tlaku 700 MPa indobili gostoto suroveey
med 587 m 6,00 glom?, kar predstavlja okrog 72 %
leorehicne gostote

Preizkusi simtranga so pokazah, da je mogoce dosed
pri smtranju v vakuumu do 92 % teoretiéne gostote, za
nadalino zgostitev pa je potrebno uporabitt bodisi vrode
izostatsko stiskanje al vrode iztiskavanje

Intenzivno smtranje se pricne pri temperaturs 1070°C,
najvedy diferencni raztezek -1.14% / mun pa je bil izmer-
jen pri temperatuny 1277°C

Preizkus vrofega iztiskovanja je pokazal, da je bilo
smtranje vodno atomizirancga prahu 1z Ni-zlitine uspeino,
sa) je bila palica, Ki smo jo dobili po iztiskovanju praktiéno
brez napak

Slika 10. Prelom toplotno obdelanega materiala (REM)
Figure 10. Fracture of the heat treated material (REM).

Metalografska analiza je pokazala Stevilne vkljucke.
Previadujejo zrnati vkljuckt Vedji so sive barve in ena-
komemo razporejeni po osnovi, pri éemer opazimo ob
povrSmi ozek pas, Kjer je vegjih vkljutkov manj. Drobnejsi
vkljucki so roznate barve in sestavljajo razpotegnjene nize.
Prvivkljuckiso oksidi Al drobnejsi vkljucki pa so Ti(C,N)

-
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Mehanske lastnosti matenala po konsolidaciji in toplot-
ni obdelavi so slab3e od predpisanih, kar pripisujemo
velikemu Stevilu vkljuckov.

Prelom je Zilav, jami¢ast, v jamicah opazimo vkljucke.

Vodno atomiziran prah Ni-superzlitine je s stalidta
mehanskih lastnosti manj primeren za Konsoldacijo, in
postavlja se vpradanje, kako bise ta material zaradi Stevilnih
vkljuckov obnasalv pogojih trajne obremenitve pri povisanih
temperaturah.
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