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Partnerzy w zadaniu badawczym ZB.13

Politechnika Slgska — partner wiodgcy

Przetopy wstepne, badanie skurczu odlewniczego

Analiza termiczna i kalorymetryczna stopéw

Badania makro i mikrostruktury, mikroanaliza rentgenowska i analiza fazowa
Podstawowe badania wytrzymatoSciowe

Politechnika Rzeszowska — koordynator projektu

Analizy sktadu chemicznego
Badania wtasciwosci w podwyzszonej temperaturze (petzanie)
Wykonanie form odlewniczych na stanowisku laboratoryjnym

Politechnika Warszawska — partner wiodgcy
Wykonanie form ceramicznych

Analiza mikrostruktury, analiza fazowa i mikroanalizy rentgenowska

Zadanie 13:” Opracowanie technologii przetapiania stopow niklu z zastosowaniem modyfikowania nanoczastkami ”’
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Program badan i wyniki uzyskane w 2009roku

Zadanie 2:
L.p. Planowany Wykonawca
zadania | Nazwa podzadania badawczego czas trwania podzadania
Badania kalorymetryczne komponentéw i mieszanin
modyfikujacych, w celu wyznaczenia charakterystyk Politechnika
2.1 termicznych. Dobér sktadu i wykonanie ,,pastylek” Slaska
modyfikujacych przy uzyciu prasy hydraulicznej i
prasy wysokotemperaturowe;.
Wykonanie analiz chemicznych przygotowanych 01. 2000r. Politechnika
2.2 preparatow. do Slaska
Politechnika
12.2009r. Rzeszowska
Przeprowadzenie préb przetapiania stopéw niklu w
stanie wyjsciowym i modyfikowanych z
2.3 wykorzystaniem metody ex situ. Obiekt préb - piec Politechnika
prézniowy Baltzers. Slaska

Zadanie 13:” Opracowanie technologii przetapiania stopow niklu z zastosowaniem modyfikowania nanoczastkami ”’
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Zadanie 2:

Podzadanie 2.1: Badania kalorymetryczne komponentéw i mieszanin modyfikujgcych, w celu wyznaczenia
charakterystyk termicznych. Dobér skiadu i wykonanie ,,pastylek” modyfikujgcych przy uzyciu prasy

hydraulicznej i prasy wysokotemperaturowe;j

1. Wykonano seri¢ obliczen zmian entalpii swobodnej reakcji glinianu kobaltu CoAl204 z 9
podstawowymi sktadnikami stopéw niklu: Cr, Al, Ti, Ni, Mo, Nb, Ta, Zr, Hf oraz Si, Mg, Fe, La, Ce

1-A) 3(CoO-Al,03) + 2Cr «» 3Co + Cr,04 + 3Al,04
1-B) 1.5(Co0-Al,O3) + Al «— 1.5Co + 2Al,0,

1-C) CoO-Al,O4 + Ti «» Co + TiO + Al,O4

1-D) 2(Co0O-Al,03) + Ti <> 2Co + TiO, + 2Al,04
1-E) 3(Co0O-Al,O;) + 2Ti «> 3Co + Ti,O4 + 3Al,04
1-F) 5(Co0O-Al,Oj) + 3Ti «» 5Co + Ti;O5 + 5Al,04
1-G) 7(Co0O-Al,O3) + 4Ti & 7Co + Ti,O, + 7Al,04
1-H) CoO-Al,O; + Ni <> Co + NiO + Al,O4

1-1) 2(Co0O-Al,O;) + Mo « 2Co + MoO, + 2Al,0,
1-J) 3(Co0O-Al,O;) + Mo «» 3Co + MoO; + 3Al,0,
1-K) CoO-Al,O; + Nb <> Co + NbO + Al,O4

1-L) CoO-Al,O; + 0.5Nb «» Co + 0.5NbO, + Al,O,
1-M) 5(Co0O-Al,O3) + 2Nb « 5Co + Nb,O; + 5Al,04
1-N) 5(Co0O-Al,O,) + 2Ta « 5Co + Ta,0O + 5Al,04
1-O) CoO-Al,O5;+ 0.5Zr «+» Co + 0.5ZrO, + Al,O4
1-P) CoO-Al,O4 + 0.5Hf «» Co + 0.5HfO, + Al,O4

Zadanie 13:” Opracowanie technologii przetapiania stopow niklu z zastosowaniem modyfikowania nanoczastkami ”’
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Il KONFERENCJA Indywidualnego projektu kluczowego
,»,Nowoczesne technologie materialowe stosowane w przemysle lotniczym”

Zadanie 2:

Podzadanie 2.1: Badania kalorymetryczne komponentéw i mieszanin modyfikujagcych, w celu wyznaczenia
charakterystyk termicznych. Dobér skiadu i wykonanie ,,pastylek” modyfikujagcych przy uzyciu prasy

hydraulicznej i prasy wysokotemperaturowe;j
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Zadanie 2;

I KONFERENCJA Indywidualnego projektu kluczowego
,»,Nowoczesne technologie materialowe stosowane w przemysle lotniczym”

Podzadanie 2.1: Badania kalorymetryczne komponentéw i mieszanin modyfikujgcych, w celu wyznaczenia
charakterystyk termicznych. Dobér skiadu i wykonanie ,,pastylek” modyfikujgcych przy uzyciu prasy
hydraulicznej i prasy wysokotemperaturowe;j
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Zadanie 2;

Podzadanie 2.1: Badania kalorymetryczne komponentéw i mieszanin modyfikujgcych, w celu wyznaczenia
charakterystyk termicznych. Dobér sktadu i wykonanie ,,pastylek” modyfikujagcych przy uzyciu prasy
hydraulicznej i prasy wysokotemperaturowe;j

Analiza kalorymetryczna DSC umozliwia bardziej doktadna analize krzepniecia osnowy oraz
przemian i proces 6w wydzieleniowych w stanie statym.

Wykresy DSC umozliwiajg wyznaczenie ciepta zachodzacych przemian oraz obserwacje przemian
fazowych podczas nagrzewania i topnienia.

Wykresy DSC wskazuja na wydzielanie sie pierwotnych faz miedzymetalicznych, lub weglikéw,
ktore mogg stanowi¢ podktadki do zarodkowania i wzrostu krysztatow osnowy.

Zaproponowano nastepujgce zawartosci pierwiastkdw metalicznych w mieszaninach modyfikujgcych, dla ktorych
zmiana entalpii swobodnej rokuje powodzenie podczas zabiegu modyfikowania:

1.10% (CoO = Al,O;) + 20% proszek Al +75%maczka cyrkonowa + 5% krzemionka koloidalna (spoiwo)

2.10% (CoO * Al,O;) + 10% proszek Al. + 10% proszek Ti + 65% 75%maczka cyrkonowa + 5% krzemionka
koloidalna (spoiwo).

3.10% (CoO * Al,O5) + 10% Hf (proszek) + 75%maczka cyrkonowa + 5% krzemionka koloidalna (spoiwo)

4.20% (CoO * Al,O3) + 10% miszmetal (widrki) + 65% 75%maczka cyrkonowa + 5% krzemionka
koloidalna (spoiwo).

Zadanie 13:” Opracowanie technologii przetapiania stopow niklu z zastosowaniem modyfikowania nanoczastkami ”
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Zadanie 2:

2.2. Wykonanie analiz chemicznych przygotowanych preparatéw,

W ramach podzadania wykonano:

1. Ocene wplywu czterokrotnego przetopu wlewkoéw ,,master heat” ze stopow
IN-713C, IN-100 i MAR-247 na zmiany skladu chemicznego.

2. Analize ATD po kazdorazowym przetopie.
3. Badania makro- i mikrostruktury prébek po kolejnych przetopach.

4. Mikroanalize sktadu chemicznego osnowy i innych sktadnikéw fazowych
po kazdym przetopie.

5. Zgromadzone wymagang ilos¢é odpadéw poprodukcyjnych (odlewy wadliwe, uktady wlewowe)
do badan nad wplywem przetapiania na zmiane skladu chemicznego i struktury odlewow.

6. Przygotowano formy ceramiczne do dalszych badan.

Zadanie 13:” Opracowanie technologii przetapiania stopow niklu z zastosowaniem modyfikowania nanoczastkami ”
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Zadanie 2;

2.3. Przeprowadzenie préb przetapiania stopow niklu w stanie wyjsciowym i modyfikowanych.
Obiekt prob - piec prézniowy Baltzers.

Szczegoblnie istothym problemem jest zagospodarowanie odpadow
poprodukcyjnych (braki, elementy uktadéw wlewowych itp.).

Ponowne uzycie stopow moze bowiem wymagac¢ uzupetnienia niektérych
dodatkéw oraz zabiegu modyfikowania, w celu uszlachetnienia stopu.

Dlatego giéwnym celem badan byto udzielenie odpowiedzi na pytanie:

W jakim stopniu przetapianie odlewow i odpadow poprodukcyjnych
wpltywa na zmiane skiadu chemicznego i mikrostrukture wybranych
nadstopow niklu, w szczegolnosci dodatkéw stopowych o matej
zawartosci?

Zadanie 13:” Opracowanie technologii przetapiania stopow niklu z zastosowaniem modyfikowania nanoczastkami ”
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Zadanie 2;

2.3. Przeprowadzenie préb przetapiania stopéw niklu w stanie wyjsciowym i modyfikowanych.
Obiekt prob - piec prézniowy Baltzers.

Wytopy prowadzono w indukcyjnym piecu
typu VSG-02 (firmy Balzers), w tyglu z Al,0s.

55

|

|

i Masa wsadu — 1,2 kg (masa odlewu 0,8kg).
| Po pobraniu prébek na skiad chemiczny i

| badania struktury, odlew ponownie
|

|

|

przetapiano. Przeprowadzono 4 przetopy.

120 . .
Formy, przed umieszczeniem w komorze

pomiar ATD

—& .
| pieca podgrzewano do 750°C.
|
*"‘""f“"“H Temperature ciekltego metalu oraz
T temperature formy ceramicznej
FMD# kontrolowano termoelementem
|

zanurzeniowym Pt-PtRh10.

Temperatura odlewania stopu do formy
: wynosita okoto 1480°C.

Zadanie 13:” Opracowanie technologii przetapiania stopow niklu z zastosowaniem modyfikowania nanoczastkami ”
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Zadanie 2;

2.3. Przeprowadzenie préb przetapiania stopéw niklu w stanie wyjsciowym i modyfikowanych.
Obiekt préb - piec prézniowy Baltzers -

Przykiad wynikéw badan dla stopu IN-713C
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Zadanie 2:

2.3. Przeprowadzenie préb przetapiania stopéw niklu w stanie wyjsciowym i modyfikowanych.
Obiekt prob - piec prézniowy Baltzers -

Przykiad wynikéw badan dla stopu MAR-247

Wyjsciowa — ,,master heat”

Przetop 1 Przetop 4

Zadanie 13:” Opracowanie technologii przetapiania stopoéw niklu z zastosowaniem modyfikowania nanoczgstkami ”
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Zadanie 2;

2.3. Przeprowadzenie préb przetapiania stopéw niklu w stanie wyjsciowym i modyfikowanych.
Obiekt prob - piec prézniowy Baltzers -

Przykiad wynikéw badan mikrostruktury dla stopu IN-100

Przetop 1 Przetop 2 Przetop 3 Przetop 4

IO e )
{0V X Ok

Zadanie 13:” Opracowanie technologii przetapiania stopoéw niklu z zastosowaniem modyfikowania nanoczgstkami ”
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Wyniki analizy ATD dla stopu MAR-247

Przetop 1 Przetop 2 Przetop 3
Toa[Al  15,0[s] 1418,4[°C] Toa[Al  28,5[s] 1420,6 [°C] Tmax[Al  26,0[s]  1401,5[°C]
Tik [B] 42,0[s] 1364,4[°C] Ti [B] 51,0[s] 1367,8[°C] Tik [B] 47,5[s] 1352,2[°C]
Tew [C] 101,5[s] 1349,8[°C] Tew [C] 101,5[s] 1352,4[°C] Tew [C] 112,5[s] 1338,2[°C]
To [D] 274,0[s] 1274,6 [°C] T, [D] 288,0[s] 1283,2[°C] T, [D] 286,0[s] 1273,2[°C]
Tos [E] 303,0[s] 1259,8[°C] T [E] 327,0[s] 1262,0[°C] T [E] 327,0[s] 1250,8[°C]
T, [F] 428,0[s] 1212,3[°C] Tos [F] 453,0[s] 1212,7[°C] Tos [F] 436,0[s] 1203,8[°C]

Zadanie 13:” Opracowanie technologii przetapiania stopow niklu z zastosowaniem modyfikowania nanoczastkami ”
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Podsumowanie

Stop IN-713C

1. Kolejne przetopy nie wptywajq istotnie na zmiane sktadu chemicznego.
2. Nieznacznemu obnizeniu (zgarowi) ulega jedynie zawartos¢ Al.
3. Potwierdzaja to wyniki analizy termicznej ATD (stabilizacja T, T, Tso 1 Tpen)-

Stop MAR-247

1. Kolejne przetopy wptywajg na zmiane sktadu chemicznego.

2. Obnizeniu (zgarowi) ulegaja Cr, Ta, Hf, a zwtaszcza C!

3. Potwierdzaja to wyniki analizy termicznej ATD. Widoczne obnizenie wartosci
Tiiks Teurr Tsor | Tpsts ZWHaszcza po 3 i 4 przetopie.

Stop IN-100

1. Kolejne przetopy nie wptywajq istotnie na zmiane sktadu chemicznego.

2. Nieznacznemu obnizeniu (zgarowi) ulegaja Al ,Ti, a zwlaszcza C!

3. Potwierdzajg to wyniki analizy termicznej ATD. Nieznaczne zmiany temperatury
Tlik! TEut’ I Tsol .

Nalezy ustaliC przyczyny znacznych roznic w wynikach analizy sktadu
chemicznego stopow przede wszystkim zawartosci: Co!l, Ci Si, w
porownaniu do danych zawartych w atestach.

Zadanie 13:” Opracowanie technologii przetapiania stopow niklu z zastosowaniem modyfikowania nanoczastkami ”
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Prace magisterskie

Politechnika Slaska

Wydzial Inzynierii Materialowej i Metalurgii,
Katedra Technologii Stopow Metali i Kompozytéw
Promotor: prof. dr hab. inz. Franciszek Binczyk

1. Damian Broda : ,Wptyw modyfikacji i intensywnosci stygniecia na twardos¢ odlewow
oraz mikrotwardo$¢ sktadnikéw fazowych stopu IN-713C”, obrona 25. 06. 2009r

2. Marcin Milewski: ,Wptyw modyfikacji i intensywnosci stygniecia na mikrostrukture
nadstopu niklu IN-713C”, obrona 25. 06. 2009r

3. Pawet Gradon: ,Obliczenia termodynamiczne i pomiary kalorymetryczne w
uktadach: modyfikator -sktadniki nadstopu niklu IN-713C” , obrona 25. 06. 2009

4. Matgorzata Czyzo: Wptyw modyfikowania i intensywnosci stygniecia na
makrostrukture odlewéw ze stopu IN-713C”, obrona 24.06. 2009r
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Publikacje i referaty

50 Miedzynarodowa Konferencja Naukowa ,Krzepniecie i Krystalizacja Metali”
Kielce — Cedzyna, 09. 2009r

1. F. Binczyk, J. Sleziona, A. Koscielna: Effect of modification and cooling rate
on the microstructure of IN-713C alloy, Archives of Foundry Engineering, vol. 9,Issue 4, 20009r.,

2. F. Binczyk, J. Sleziona: Macro- and microhardness of IN-713C nickel superalloy constituents,
Archives of Foundry Engineering, vol. 9,Issue 4, 2009r.
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Plan badan na 2010 rok

Zadanie 3:
L.p. Planowany Wykonawca
zadania | Nazwa podzadania badawczego czas trwania podzadania
31 Dobér substratow do wytworzenia modyfikatoréw w Politechnika
' reakcjach ,,in situ”. Slaska
Opracowanie procesu technologicznego wytwarzania Politechnika
3.2 . X . .. :
nanoczasteczkowych modyfikatoréw w reakcjach in situ 01. 2010r. Slaska
(SHSB) w ciektym stopie Ni. Piec indukcyjny Leybold. do
Wykonanie odlewéw probnych. Badania sktadu 12. 2010r. Politechnika
chemicznego odlewéw oraz mikroanalizy Slaska
3.3 rentgenowskiej. Politechnika
Rzeszowska
Politechnika
Warszawska
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Plan badan na 2010 rok

Zadanie 3;

3.1. Dobér substratéw do wytworzenia modyfikatoréw w reakcjach ,,in situ”.

W ramach podzadania przewiduje sie:

‘Przebadanie wytypowanych mieszanin modyfikujgcych, zawierajgcych takie
pierwiastki jak Hf, Nb, La i Ce oraz Mg z punktu widzenia ich reaktywnosci z
wytypowanymi stopami.

« Wykonanie badan kalorymetrycznych mieszanin (wyznaczenie
charakterystycznych temperatur jak i efektéw cieplnych)

» Oznaczenie sktadu fazowego i mikrostruktury uzyskanych odlewéw po
zabiegu modyfikowania

Zadanie 13:” Opracowanie technologii przetapiania stopow niklu z zastosowaniem modyfikowania nanoczastkami ”
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Plan badan na 2010 rok

Zadanie 3:

3.2. Opracowanie procesu technologicznego wytwarzania nanoczasteczkowych
modyfikatoréw w reakcjach in situ (SHSB) w cieklym stopie Ni. Piec indukcyjny Leybold.

W ramach podzadania przewiduje sie:

* Przygotowanie wlewkoéw z odpadoéw produkcyjnych, uszlachetnionych
wytypowanymi dodatkami stopowymi,

» Badania skladu fazowego i mikrostruktury uzyskanych odlewéw po zabiegu
modyfikowania

*Ustalenie procedury technologicznej wprowadzania dodatkéw stopowych
oraz modyfikowania
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Plan badan na 2010 rok

Zadanie 3;

3.3. Wykonanie odlewow prébnych. Badania sktadu chemicznego odlewéw oraz
mikroanalizy rentgenowskie;j.

W ramach podzadania przewiduje sie:

« opracowanie ksztattu odlewu prébnego, w celu umozliwienia sprawdzenia
wptywu warunkéw prowadzenia procesu na wiasciwosci stopow,
*przygotowanie wlewkéw z odpadéw poprodukcyjnych, uszlachetnionych
wytypowanymi dodatkami stopowymi,

» wytypowanie odlewéw rzeczywistych,

- przeprowadzenie wytopéw w Politechnice Slaskiej i Politechnice
Rzeszowskiej.

- Badania sktadu fazowego i mikrostruktury uzyskanych odlewéw po zabiegu
modyfikowania

Zadanie 13:” Opracowanie technologii przetapiania stopow niklu z zastosowaniem modyfikowania nanoczastkami ”
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Tematy prac dyplomowych na studia stacjonarne | stopnia, Rok Ill,
semestr 5 (2010/2011)

1. Wptyw temperatury odlewania oraz intensywnosci stygniecia na efekt
modyfikowania odlewow ze stopu IN-713C

* Dyplomant: Przemystaw Ocheduszko
* Promotor: prof. dr hab. inz. Franciszek Binczyk.

« 2. Wpltyw wielokrotnego przetopu wlewkow wsadowych oraz odpadow
poprodukcyjnych na sktad chemiczny i mikrostrukture stopow IN-713C oraz
MAR-247.

* Dyplomant: Grzegorz Bok,

« Promotor: prof. dr hab. inz. Franciszek Binczyk.

Zadanie 13:” Opracowanie technologii przetapiania stopow niklu z zastosowaniem modyfikowania nanoczastkami ”’
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Whioski z wizyt studyjnych w WSK - PZL Rzeszéw i w Politechnice Rzeszowskiej

Réwnolegte z badaniami w ramach Projektu Kluczowego przeprowadzono kilkanascie analiz
termicznych metodg ATD dla stopoéw objetych projektem kluczowym , tj. IN-713C, IN-100 i MAR-247)
oraz innych, np.. MAR-M509,DS.-1000, CMSX-4 i RENE-77.

Uzyskane wykresy analizy ATD wskazujg na pewne nieprawidtowosci w procesie krystalizaciji,
swiadczace o wydzielaniu sie niskotopliwych eutektyk i niepozagdanych wtracen niemetalicznych.

Wykres analizy termicznej ATD wytopu MAR-247 7V2128 (18.11.2009)
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Proponowane zmiany w programie badan

Dotychczasowe wyniki sktaniajg do wprowadzenia pewnych zmian w programie
badan na lata 2010 i 2011.

1. Analiza mozliwosci wprowadzenia kontroli wlewkow ,,master heat” w warunkach
odlewni WSK-Rzeszéw, co bedzie zwigzane z adaptacjg pieca prézniowego.

2. Wykresy ATD beda elementem pomochniczym w ustaleniu wiasciwych parametréw
odlewania i ocenie przyczyn nastepujacych, bardzo istotnych wad odlewniczych:

+ wilasciwa temperatura odlewania dla okreslonego stopu przyczyni sie do
minimalizacji skurczu, naprezen odlewniczych, a tym samym peknieé, porowatosci
skurczowej (mniej gazéw) oraz poprawi jakos¢ odlewow (niedolewy itp.),

«  wplyw jakosci wlewkoéw ,,master heat” na sklonnosé do wystepowania w odlewach
takich wad, jak: wtracenia niemetaliczne, porowatosci gazowe,

(zadanie 3.3).

3. W zamierzeniach beda prowadzone badania pod katem wykorzystania wykreséw ATD
do oceny wlasciwosci mechanicznych i czystosci stopow.
Uwaga:
Temperatura T, dla poszczegdlnych stopow niklu i kobaltu jest inna:
« dla IN-713C, wynosi okoto 1340°C,
 dla IN-100, wynosi okoto 1320°C,
« dla MAR-247, wynosi ponad 1365°C,
 dla DS.-1000, prawie 1390°C,
«dla CMSX, okoto 1380°C
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