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Uvod

V soucasnosti stale nejrozsifenéjsi zdroj elektrické energie predstavuji tepelné elektrarny
spalujici uhli. Polovina svétové produkce energie je vyrobena V tepelnych elektrarnach.
Vzhledem Kk dostupnym zasobam uhli se i nadale ptredpokladd dlouhodobé vyuzivani
tepelnych elektraren, piestoze je vénovano velké usili rozsifeni obnovitelnych energetickych
zdroju. Tento stav by mél vydrzet nékolik desitek let. Nejvétsim problémem téchto elektraren
je vznik zplodin pfi spalovani fosilnich paliv, pfesto jsou tyto elektrarny hojné pouzivany
z diivodu nejvyhodnéjsiho poméru ceny k vykonu. Dals§im problémem je zvySujici se cena
fosilnich paliv. V budoucnu se pocitd s vystavbou novych modernich -elektraren
v rozvojovych zemich, kde se pfedpokladd s vyraznym pfirGstkem spotieby -elektrické
energie. Dale 1ze oGekavat vyznamnou investi¢ni aktivitu v Evropé, USA, Ciné a Japonsku pfi
nahradach zastaralych, neefektivnich elektrarenskych bloka

Hnaci silou pro zvySovani ucinnosti nové budovanych elektraren je sniZzovani ceny
elektrické energie a zaroven snizovani mnozstvi $kodlivych emisi. ZvySeni ucinnosti lze
dosdhnout zvySovanim parametrl pdary, tj. teploty a tlaku pary na vstupu do parnich turbin.
Zatimco pred dvaceti lety se teplota pohybovala v rozmezi 540-565 °C s tlakem 18-24 MPa,
dnes se uvadéji do provozu turbiny pracujici v podminkach tzv. ultra super kritickych (USC)
parametrech pary a to nad 600°C/30MPa. V podminkach USC neexistuje rozdil mezi
plynnym a kapalnym skupenstvim vody. Tyto podminky umoziuji vyznamné zvysit tepelnou
ucinnost elektraren, tim snizit spotfebu fosilnich paliv, ¢imz dochéazi ke snizovani mnozstvi
Skodlivych emisi. V pfipadé srovnani standardnich parametri pary 540 °C/18 MPa a USC
parametr pary 610 °C/30 MPa je dosazeno zvyseni tepelné ucinnosti o 8 % a snizeni emise
oxidu uhli¢itého o 20 % [5].

Moznost vyuziti USC parametrti pary je podminéno dostupnosti vhodnych konstrukénich
materiali. Pro komponenty, které pracujici v oblasti creepu, napi. rotory, lopatky turbin,
parovody, atd., je dilezitou materidlovou vlastnosti odolnost proti teceni. Déle konstrukéni
materialy musi vykazovat zvySenou odolnost proti oxidaci Vv prostiedi vodni pary.
Pozadované vlastnosti spliiuji CrNi(Mo) austenitické oceli, ale jejich pouziti je omezeno
jejich relativné nizkou tepelnou vodivosti a zaroven velkou tepelnou roztaznosti, a to
v piipadé cyklického provozu elektrarny vytvaii nebezpe¢i vzniku tnavového poskozeni
materidlu. Po dobu né€kolika desetileti byly Gspé$Sné pouzivany nizkolegované a modifikované
chromové oceli, ale Zaropevné vlastnosti téchto oceli nevyhovuji pozadavkiim kladenym na
materialy pro USC parametry pary. Z tohoto divodu je vénovano velké usili vyvoji novych
martenzitickych oceli na bazi 9-12%Cr, které vykazuji vyrazné zvySeni meze pevnosti pfi
teCeni. Uvazuje se o pouziti této skupiny oceli az do pracovni teploty 650 °C. Intenzivni vyvoj
modifikovanych oceli 9-12%Cr je podnicen relativné nizkou cenou materialti na bazi zeleza
ve srovnani s jinymi vysokoteplotnimi materialy napi. niklovymi superslitinami.
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1 Oceli pro komponenty parnich turbin pracujicich
v podminkach nadkritickych parametri pary.

Komponenty turbosoustroji jako napi. rotory, kryty, ventily, Srouby, lopatky a trubky
jsou pfi provozu vystaveny rdznym podminkam, podle nichz musi byt zvolen vhodny
konstruk¢ni materidl. Musi byt zaruCena zejména dostateCnd odolnost vaci teceni
(zaropevnost), oxidaci v prostfedi pary a unavovému poruSeni. Parni turbiny dosahujici
vykonu az 1100 MW se rozd¢luji na:

o vysokotlaké (high pressure-HP) turbiny s vysokou teplotou a tlakem (>530°C/180bar),

e stiednétlaké (intermediate pressure-1P) s vysokou teplotou a snizenym tlakem
(>530°C/30bar),

e nizkotlaké (low pressure-LP) turbiny (<350°C/10bar).

Kombinované typy HP-IP a IP-LP je pouzivaji pro mensi vykony paroplynovych
elektraren. Rotory jsou z jednoho kusu nebo svatfené z nékolika Casti. Musi byt splnény
specifické konstrukéni pozadavky na material, aby bylo mozno nabidnout urcitou flexibilitu
pro rizné pozadavky zakaznikd elektraren. Flexibilita je dulezita, protoze jednotlivé
komponenty turbosoustroji jako napt. rotory, kryt, ventily, Srouby, lopatky a trubky
Vv elektrdrné jsou pouzivany za ruznych pracovnich podminek. Materidlové vlastnosti
komponent parnich turbin musi brat v tvahu tlak pary a okolni prostiedi [2].

HP a IP kované rotory o pruméru az 1200 mm musi byt vyrobeny z materidlu, ktery
splituje vSechny pozadavky. Creepové chovani hraje dilleZitou roli pro oblasti, jako je napf.
stied rotoru a lopatky, zatimco odolnost proti inavé je diilezita hlavné na povrchu komponent.
Z hlediska materialovych vlastnosti 1 ekonomickych nékladi se jevi pro velké rotory jako
nejvhodnéjsi skupina martenzitickych 9-12%CrMoV oceli. Ptehled pouzivanych oceli tohoto
typu je uveden na obr. 1.

Snaha o vylepseni dostupnych oceli 9-12%CrMoV spada do vyvoje Evropskych
programt COST (Co-operation in the field of Science and Technology), které byly zahajeny
v 80. letech 20. stoleti. Stejnou problematikou se kromé& programu COST zabyva celéd fada
narodnich i mezinarodnich projektdi nejen v Evropé, ale i v Americe a Vv Asii (zejména
v Japonsku). Cilem vyvoje bylo splnéni nasledujicich pozadavku [1,2]:

* Rp1/105h/600°c = 100 MPa,

e R,0,21i, = 600 MPa u oceli pro rotory a R,0,2,i, = 450 MPa u oceli pro odlitky,

e lomova taznost pti creepu a houzevnatost by mély byt podobné nebo lepsi nez u diive
pouzivanych nizkolegovanych 12CrMoV oceli,

e vysoka odolnost proti zkiehnuti v prubéhu dlouhodobého ptisobeni vysokych teplot

V pritbéhu provozu,

dobra tvatitelnost za tepla,

dobra slévatelnost,

schopnost prokaleni do priméru 1200 mm u rotorti a do 500 mm u odlitkd,

dobra svafritelnost,

dobra odolnost vici oxidaci v prostiedi vodni pary,

niZ8i cena nez austenitické a niklové slitiny.
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Dosazeni velmi vysoké urovné vSech pozadovanych mechanickych a technologickych
vlastnosti u jediné oceli je nemozné, proto je vyvoj novych oceli provadén oddé€lené¢ pro
zakladni kategorie vyrobk, tj. turbiny, kotle a odlitky, kdy kazd4 soucast ma své prioritni
vlastnosti. Vyvoj novych materidlit v ramci programi COST postupuje dle nékolika boda
[2,3]:

e navrh chemického sloZeni novych oceli na zakladé empirickych zkusenosti
a termodynamickych simulaci rovnovazného stavu oceli,

e odliti laboratornich taveb a identifikace nejvhodnéjsich oceli dle mechanickych
a technologickych vlastnosti,

e vyroba zkusebnich vyrobkil z nejvhodnéjsich oceli s cilem vyhodnotit metalurgické
technologie a posoudit technologické vlastnosti,

e konecnou c¢ast predstavuje vyroba redlnych ¢asti z vyvinutych oceli a jejich umisténi
do novych tepelnych elektraren.

1950 1960 1970 1980 1985 1990
40MPa 60-80MPa 80-100MPa 120-140MPa 180-210MPa

, -2M
KOTLOVE OCELI Ryrssooecin o

9Cr-1Mo I| 9Cr-2Mo-VNb | ] ! 9Cr-1Mo-VNb ’

J
»| 9Cr-1Mo-VNb
+| 12Cr-0,5Mo-1,8W-VNb l_’

- [ 12€r-0.5Mo p| 12Cr-TMo-VNb | »| 12Cr-1Mo-1W-VNb T1Cr-0.5Mo 1 BW-VNONi ‘

11Cr-0,4Mo-1,8W-VNb-Cu ]

9Cr-2Mo-VNb -ﬁ 9Cr-0,5Mo-1,8W-VNb I

11Cr-0.15Mo-2,6W-
VNb-N-1,5Co

ROTOROVE OCELI 130MPa 200MPa

11Cr-1,2Mo-0,4W-VNb l—

90MPa 11Cr-0,15Mo-2,6W-

11Cr-1Mo-VNb —>{ 11Cr-IMo-IW-VNb | VNbB-2,5Co
| 10,5Cr-1,5Mo-VNb |

OCELI PRO LOPATKY TURBIN 170MPa 210MPa
I 10,5Cr-1,5Mo-VNb-B 1{ | 11Cr-0,5Mo-2,6W-VNb-B-2,5Co

Obr. 1 - Priklad vyvoje (9-12)%Cr oceli. [5]

Vyvoj modifikovanych 9-12%Cr-Mo oceli v rdmci programi COST probihal ve tfech
etapach. V programu COST 501 (1986 — 1997) byla studovana fada taveb oceli s empiricky
navrzenymi obsahy uhliku, chromu, molybdenu, vanadu, wolframu, niobu, dusiku a boru.
Z experimentalnich taveb byly vybrany nejslibnéjsi varianty — ocel CB2 pro odlitky a ocel
FB2 pro vykovky. V dalsi etapé, v programu COST 522 (1998 — 2003), byly z téchto oceli
vyrobeny pro vyzkumné ucely ventily a rotory v redlné velikosti pouzitelné pro turbinu
tepelné elektrarny. Z nich byly vyrobeny vzorky pro mechanické, creepové a korozni

10
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zkousky. V poslednim programu COST 536 (2004 — 2009) byly vyhodnoceny vysledky
zkousek.

Program COST 522 demonstroval moznost vyroby velkych rotord z oceli FB2 pro
aplikace pfi teploté 625 °C. Dlouhodob¢ zkousky teceni pii teplotdch 600 °C az 650 °C
prokazaly lepsi chovani nez v ptipadé konvencnich 12%Cr oceli pfi teploté¢ 530 °C. Diky
tomu bylo rozhodnuto zacit vyrabét nové rozmérné rotory z této slitiny. Posledni vyvojovy
program COST 536 je ptikladem projektu, jehoz vysledkem jsou nové martenzitické oceli
pouzitelné pro vyrobu komponent v modernizovanych i novych elektrarndch v Evropé.
Modernizace spociva v dosazeni vyssi provozni teploty, zvyseni z pivodnich 530-565 °C na
580-610 °C [1,3].

Mechanické a fyzikalni vlastnosti modifikovanych 9-12%Cr oceli umoznily jejich pouziti
v podminkach creepu za teplot T>600 °C. Cil vyvoje téchto oceli uréenych pro rotory byl
definovan nasledovné [1,4]:

creepova pevnost 100 000 h pfi teploté 600-620 °C a tlaku 100 MPa,

dobra taznost pii teCeni >10 %,

prokalitelnost do priiméru 1200 mm,

minimélni Ry, 600-700 MPa,

ostatni vlastnosti jako nachylnost ke kiehnuti by neméla byt horsi nez u konven¢nich
rotorovych oceli 12%CrMoV.

Martenzitické (9-12)%Cr oceli odolné proti teCeni jsou rozhodujici materialy pro
zvySovani parametrii pary v elektrarnach spalujici fosilni paliva. Tyto oceli poskytuji unikatni
kombinaci odolnosti proti vysokoteplotnimu te¢eni, tepelné unavé a oxidaci Vv prostiedi pary.
Také financni naklady na jejich vyrobu jsou vyrazné niz$i nez u austenitickych oceli nebo
niklovych slitin. Béhem 50. let tyto oceli nasly uplatnéni v fadé komponentii pouzivanych
Vv tepelné elektrarné (napi. parovodni potrubi, velké vykovky a odlitky). Byla vyvinuta
9%CrMoV ocel skomerénim oznaenim P91, ktera se pouziva pro vyrobu parovodniho
potrubi v turbinach pracujicich pti teplotach 600 °C. Na jejim zaklad€ vznikla celd skupina
modifikovanych 9%Cr oceli. VSechny oceli 9-10%Cr jsou dobie zdokumentované, kdy
vykazuji stabilni odolnosti proti dlouhodobym zkouSkam teceni nad 100 000 hodin.
V soucasné dob¢ jsou nejlepsi oceli P92 pro parovodni trubky, FB2 pro vykovky a CB2 pro
odlitky. Jejich mez pevnosti v teceni pti 600 °C je dvakrat vétsi nez u oceli 12CrMoV.
Srovnani je vidét v tab. 1 [1].

11
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Tab. 1 - Chemické sloZeni, teplota tepelného zpracovani a hodnoty meze teeni 9-12% Cr oceli [1].
Obsah % Parovodni oceli Turbinové oceli
12CrMoV | P91 P92 E/F FB2 CB2
C 0,2 0,1 0,1 0,1 0,13 0,12
Mn 0,5 0,5 0,5 0,5 0,8 0,9
Cr 11 9 9 10 9 9
Mo 0,9 0,9 0,5 1/1,5 1,5 1,5
W - - 1,8 1/0 - -
Ni 0,5 0,1 0,05 0,6 0,15 0,15
Co - - - - 1 1
\Y 0,3 0,2 0,2 0,2 0,2 0,2
Nb - 0,05 0,06 0,05 0,05 0,06
N - 0,06 0,06 0,05 0,02 0,2
B - - 0,001 - 0,0085 0,011
Austenitizace | 1050 °C | 1050 °C 1065 °C 1070 °C 1100 °C 1100 °C
Zihéni - - - 570 °C 570 °C -
zuslechtovani | 750 °C 750 °C 770 °C 690 °C 710 °C 730 °C
Op/105h/600°c | 09 MPa 90 MPa 113 MPa | 95 MPa 125 MPa | 125 MPa

Zvysend mez pevnosti pii teCeni martenzitickych 9-12%Cr oceli umoznila stavbu novych
pokrocilych elektraren spalujici fosilni paliva. Doslo k zvySeni parametrii pary z predeslych
sub kritickych 180 bar a 530-540 °C na ultra kritické 300 bar a 600-620 °C. Nov¢é elektrarny
dosahuji vykonu 1100 MW a maji §iroké vyuziti nové vyvinutych materiald K jejich plnému
potencidlu. ZvySenim parametrti na ultra kritické doslo k vyraznému zvySeni tepelné ucinnosti
z ptedeslych 30-35 % na soucasnych 42-47 %, piipadné ke snizeni emise CO; 0 cca 30 %. |
pfes tento impozantni vyvoj je stale silnd potifeba pro zdokonaleni ucinnosti elektrarny
Z hlediska ekonomického a Zivotniho prostiedi. tab. 2 ukazuje nejlepSi dostupné oceli pro
kriticky namahané oceli v parnim cyklu elektrarny. Nejvice naméahané jsou pecni panely,
parovodni trubky, hiidele a skiiii turbiny. Zde je Z&dano vylepsi pro dosazeni zvySeni
parametrti nad ultra kritické [1,3].
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Tab. 2 - Nejlepsi moZné oceli pro Kritické ¢asti v tepelné elektrarné [1].

Jakub Vlasak

Soucast/material Slozeni Max. Max. teplota pii
provozni ultrakritickych
teplota podminkach
(400MW/325bar)
Pecni panel
T23 0,06C-2,25Cr-0,3Mo-1,6 W-V-Nb- 525 °C 625 °C
N-B
T24 0,7C-2,4Cr-1Mo-V-Ti-N-B 525 °C 625 °C
Prehtivac pary
TP347THFG 18Cr-10Ni-1Nb 655 °C ~620 °C
Super 304 18Cr-9Ni-0,4Nb-Cu-N 655 °C ~620 °C
Sanicro 25 23Cr-25Ni-3,5W-3Cu-1,5Co-Nb-N 685 °C ~650 °C
Parovnodni
trubka
P92 0,1C-9Cr-0,5Mo-1,8W-V-Nb-N-B 600 °C 600 °C
Turbina
FB2/CB2 0,13C-9Cr-1,5M0-1Co0-V-Nb-N-B | =620 °C ~620 °C

Z tab. 2 je patrné, ze se pocita se zvySenim teploty na 650 °C, pfi takové teploté by
hodnota tlaku byla 325 bar. Pro takové podminky je pozadovano zvysit dvakrat creepovou
pevnost (pro po 10° h pii teploté 650 °C) ve srovnani s nejlepsimi soudasnymi 9 % ocelemi
P92, FB2 a CB2. Ddle je potfeba dosdhnout potfebné odolnosti proti oxidaci, kterda ma byt
dosazena zvysenim obsahu Cr z 9 na 12 % namisto pouziti povrchovych tprav [1].

150
TDGOO"C\
- 0,5Mo + 0,8W
= 0650°C
o ’ i +1W — /’
oA b=
v r— — —
2 +0,04N + 0,2V
3 +0,08Nb
o
o
e
S 80 =
£
m
I I l ;
° !
9Cr-1Mo P91 E911 P92

Obr. 2 - Porovnani hodnot R,,r/195k/600°c Pi 600 a 650 °C pro vybrané oceli [5].
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Ocel, ktera splituje podminku R,,7/105p/650°c = 100 MPa je japonska ocel TAF 650, pro
kterou Fujita uvadi hodnotu R,,r/105p/650°c = 115 MPa. Tato ocel obsahuje velky obsah

boru (0,03 % B), ktery ma Spatny vliv na technologické vlastnosti a houzevnatost oceli, proto
je pouzita jen pro vyrobu malych komponent [1].

Nanestésti vSechny pokusy s vyvojem 12% Cr oceli v uplynulych 20-ti letech byly
neuspésné, protoze vysoky obsah Cr zpisoboval mikrostrukturni nestabilitu. Nestabilita vedla
k nedostatecné odolnosti proti teceni a dochazelo k lomim pii hodnotach nizSich nez 10° h.
V dusledku toho se projekt European AD 700 zaméfil az na teplotu 700 °C pfi pouziti velmi
drahych niklovych slitin (napf. INCONEL 617, 62) 5, a Nimonic 263). Tyto slitiny jsou
pouzity na proudnice, komponenty bojlert a turbin [1].

Dosazeni teploty 700 °C je zatim zalozeno na pouziti niklovych slitin, ale ocel pouzita
pro teplotu 650 °C bude velkym konkurentem, a to ze dvou divodii ekonomického
a technického. V budoucnu se poéita s tim, ze modifikované 12%Cr oceli budou schopny
nahradit niklové slitiny u nékterych komponent turbin pracujicich do teploty 700 °C [1,4].

Tradicni postup vyvoje novych zaropevnych oceli je zaloZzen na experimentalnim
ovéfovani zaropevnych vlastnosti oceli, jejichz chemické slozeni bylo navrzeno na zaklade
empirickych zkuSenosti. Jevy mikrostrukturni nestability mohou mit za nasledek zménu
deformac¢niho mechanismu v prib&hu creepu, a proto je predpovéd meze pevnosti pii teCeni
zavisld na datech dlouhodobych zkouSek teceni pfii teplotach, pro které jsou tyto oceli
vyvijeny. Vyvojovy plan je velmi casové 1 finanén¢ naro¢ny. Detailni poznatky
0 mechanismech degradace mikrostruktury oceli jsou rovnéz nezbytné pro rozvoj metod
hodnoceni zbytkové zivotnosti. Této problematice je vénovana velka pozornost, nebot
navrhovana Zivotnost, nékterych komponent tepelnych elektraren je az 300 000 h [1,2].

Experimenty ukazaly, Ze oceli svys$s§i mikrostrukturni stabilitou vykazuji vyssi
dlouhodobou creepovou pevnost. Dalsi vyvoj byl zalozen na zkuSenostech ziskanych
z programit COST 501 a 522. Na zéklad¢ slibného chemického slozeni FB2 byl modifikovan
obsah uhliku, chromu, wolframu a kobaltu. Byly provedeny rtizné typy tepelného zpracovani
pro zjisténi vlivu austenitizacni teploty na dlouhodobé vlastnosti. Nanestésti, nebylo
prokdzano Zadné zlepSené chovani oceli FB2. Poznatky a zkuSenosti ziskané s novymi typy
(9-12)%Cr pro budouci dosazeni provozni teploty 620-630 °C se ukazaly byt problematické
[1,2].
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2 Zaropevné vlastnosti a mikrostruktura modifikovanych (9-
12)%Cr oceli COST F a COST FB2.

2.1 Zaropevné vlastnosti

Mikrostrukturni zmény probihajici v zaropevnych feritickych ocelich béhem creepové
expozice pii teplotach nad 450 °C jsou diivodem vzniku inflexniho bodu ¢asové zavislosti
meze pevnosti pii teceni, tzv. sigmoidalniho chovani. Prudky pokles meze pevnosti pfi teeni
byl obvykle doprovazen nartistem lomové taznosti. Hodnoceni probihalo v rozmezi teplot
450-600 °C a nejdelsi doby do lomu piesahovaly 10° h. Sigmoidélni tvar Casové zavislosti
meze pevnosti pii teCeni byl pozorovan u vétSiny pozorovanych oceli, ale vyskytly se, také
ptfipady, kde se tento jev v hodnoceném intervalli teplotné-Casovych parametrli creepové
expozice nevyskytoval.

Sigmoidalni chovani zaropevnych oceli zavisi na chemickém slozeni, vychozim tepelném
zpracovani a teploté creepové expozice. Pti zvyseni teploty creepové zkousky se inflexni bod
zpravidla vyskytuje pfi kratSich dobach do lomu a nizsich aplikovanych napéti. Toto chovani
uzce souvisi s postupnou degradaci mikrostruktury oceli v prubéhu creepu. Také malé zmény
chemického slozeni oceli mohou mit za nasledek vyraznou zménu kinetiky dulezitych
mikrostrukturnich procest, nebo mohou modifikovat mechanismy degradace struktury. Napf.
v oceli 12CrMoVNDbN posouva prfisada niklu inflexni bod na ¢asové zavislosti meze pevnosti
pti teCeni ke kratSim ¢asim. Bylo prokézano, Ze pti pouziti Manson-Haferdovy parametrické
rovnice lze dobfe popsat creepova data a realisticky predikovat Cas, pfi kterém se na ¢asové
zavislosti creepové pevnosti objevi inflexni bod [5].

Podle rozboru creepovych dat se zjistilo, Ze po dlouhodobé creepové expozici se
creepova pevnost feritickych oceli blizi tzv. inherentni creepové pevnosti, kterd je definovana
jako creepova pevnost nezavisla na mikrostruktufe a case. Maximalni inherentni creepové
pevnost je u feritickych oceli dosazeno pii chemickém slozeni 0,2 % C a 0,03 % Mo.
Schématické znazornéni mechanismu sigmoidalniho chovani je na obr. 3. V piipad¢
modifikovanych 9-12%Cr oceli dochazi v prib&hu creepu k vyraznym mikrostrukturnim
zménam, coz znesnadnuje predikci dlouhodobych zaropevnych vlastnosti na zaklade
kratkodobych zkousek teceni [1,5].
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Obr. 3 - Mechanismus vzniku inflexniho bodu na ¢asové zavislosti meze pevnosti pii teceni

Dtivody vzniku inflexniho bodu jsou specifické pro kazdou konkrétni ocel. Tyto divody
mohou byt vysvétleny na zdklad¢ degradacnich mikrostrukturnich procesi probihajicich
v dané oceli v pribéhu creepové expozice. ZvySenim mikrostrukturni stability je mozné
dosdhnout posuvu inflexniho bodu k velmi dlouhym ¢aslim. V idedlnim ptipad€ by se mél
inflexni bod vyskytovat na kiivce creepové pevnosti pii pracovni teploté aZz za hranici
predpokladané navrhové Zivotnosti vyrobkl z dané oceli. Vyskyt inflexniho bodu na ¢asové
zavislosti meze pevnosti pii teeni zaropevnych feritickych oceli vyznamné komplikuje
extrapolaci vysledkli kratkodobych zkouSek teCeni, a tim 1 spolehlivost predikce meze
pevnosti pfi teeni [5].

Vlivem vysokého obsahu chromu a dalsich legujicich prvki v ocelich dochézi k posunu
kiivek rozpadu austenitu v ARA diagramech k dlouhym ¢asim. Diky tomuto posunu jsou
plné prokalitelné v tlustych prirezech. Transformacni charakteristiky oceli zavisi na chemickeé
slozeni oceli. Vliv jednotlivych legujicich prvkil na teploty A¢; @ Ms je obsazen v tab. 3 [1].
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Tabulka 3 - Vliv 1hm% legujicich prvkii na teploty A a M; [1].

Prvek Zména A Zména Ms
C -474 °C
Nb -11°C
Cu -10 °C
wW -11°C
Cr -17 °C
V +50 °C -11°C
Co -5°C +15 °C
Mo +25 °C -21 °C
Ni -30 °C -17 °C
Si +25 °C -11°C
Mn -25°C -33°C
Al +30 °C

Modifikované oceli jsou piedevS§im pouzivany ve stavu normalizaéné Zihaném nebo
zuslechténém. Zvoleni optimalni teploty austenitizace podléhd chemickému slozeni dané
oceli. Zvolena austenitizacni teplota by méla zabezpecit rozpusSténi vétSiny ¢astic minoritnich
fazi, aniz by doslo k zvétSeni zrna austenitu. Déale by béhem austenitizace nemél vznikat
o-ferit [1,5].

Typické transformacni charakteristiky této skupiny oceli demonstruje obr. 3, kde je ARA
diagram oceli 12CrMoVNb s vyznacenim oblasti precipitace (Srafovana oblast), ktery je
podobny ARA diagramiim oceli COST F a FB2. K precipitaci dochazi jiz béhem ochlazovani
Z austenitizacni teploty. Z diagramu vyplyva, Ze v Sirokém pasu ochlazovacich rychlosti
vznikd martenzit. V ptipad€ velmi nizkych rychlostech ochlazovani se austenit rozpada za
vzniku feriticko-karbidické mikrostruktury. Vysledkem martenzitické transformace je latkovy
martenzit (obr. 4).
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Obr. 4 - ARA diagram oceli 12CrMoVND [5]

Obr. 5 - Lat’kovy martenzit v oceli P91 (struktura odpovida strukturam oceli F a FB2) [5]

Eutektoidni obsah uhliku v modifikovanych (9-12)%Cr ocelich se pohybuje od 0,1 az
0,15 %, a proto je mozné pii nizsich rychlostech ochlazovani oceli s vy$§im obsahem uhliku
ocekavat vyluCovani karbidi v austenitu bohatych na chrom. Oblast precipitace je vyznacena
v ARA diagramu na obr. 4 jako srafovana oblast. Precipitaci téchto karbidi dojde ke zméné
sloZeni austenitu, pfedevsim ke snizeni obsahu uhliku a chromu. Diky tomu dojde k mirnému
narastu Ms a tim snizeni tvrdosti vzniklého martenzitu.

Pokles tvrdosti martenzitu pii stfednich rychlostech ochlazovani souvisi s precipitaci
Castic e-karbidu nebo cementitu. Pfi studiu martenzitu v oceli P91, vzniklého pfi stfednich
rychlostech ochlazovani, bylo prokazéno, Ze v mikrostruktuie se vyskytuji velké desky
obsahujici Cetné Castice cementitu a nizsi hustotu dislokaci nez okolni martenzitické latky,
kdy castice e-karbidu vznikly mechanismem samopopusténi martenzitu.

Vlivem pomalych rychlosti ochlazovani dochazi ke vzniku feriticko-karbidické smési
v mikrostruktufe, tento jev je doprovazen vyraznym poklesem tvrdosti materidlu. SniZzena
tvrdost vede k nezadanému poklesu zaropevnych vlastnosti oceli.
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Doba austenitizace mize u rozmérnych soucasti dosdhnout né¢kolika desitek hodin,
a proto modifikované 9-12%Cr oceli obsahuji malé mnoZstvi niobu. Diky pfitomnosti niobu
se vytvori ¢astice NbX, kde X je uhlik nebo dusik. Rovnovazné rozpustnost niobu v kovové
matrici je 1 pii vysokych teplotdch velmi mala, a proto se ¢astice NbX v prub¢hu austenitizace
rozpoustéji Castecné, viz obr. 6. Nerozpusténé ¢astice NbX brani ristu austenitickych zrn.
Dale tyto Castice obsahuji mala mnozstvi chromu, vanadu a tantalu. [1,2,5]

Obr. 6 - Nerozpu$téna globularni ¢astice NbX v modifikované oceli po austenitizaci na teploté 1150 °C [5]

Tvrdost martenzitu 12%Cr-0,14%C oceli je zavisla na teplotné-Casovych parametrech
popousténi. Tato zavislost je zdokumentovana na obr. 7. Prib&h zavislosti ukazuje, Ze
K nejvyssimu poklesu dochéazi pti hodnotach P = 16+17, coz odpovida popousténi na
teplotach 500-550 °C. Dale pii vysSich a nizsich hodnotach parametru P jsou zmény tvrdosti
martenzitu pozvolnéjsi. Podobny pribéh maji i popoustéci kiivky modifikovanych 9-12%Cr
oceli, coz prokazuje, ze ptisada silnych feritotvornych a karbidotvornych prvka v ocelich
nevyvolava v prib&hu popousténi jev sekundarniho vytvrzeni.
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Obr. 7 - Zavislost tvrdosti martenzitu oceli 12%Cr-0,14%C na teplotné-¢asovych parametrech popousténi [5]
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Precipitacni reakce probihajici v 12%Cr ocelich v zavislosti na c¢asové-teplotnich
parametrech popousténi jsou znazornény na obr. 8 a 9. Castice cementitu MsC precipituji
v martenzitické matrici pfi nizkych teplotach popousténi. Pii vyssich teplotdch anebo delSich
Casech popousténi je precipitace M3C doprovazena vylucovanim ¢astic M,X a karbidi M7Cs,
které jsou bohaté na dusik. Vyrazny pokles tvrdosti pfi hodnotach P = 16+17 je spojen
S intenzivni precipitaci ¢astic minoritnich fazi a poklesem hustoty dislokaci v martenzitu.
Zvysenim hodnot P dochézi k poklesu stability fazi M3C a M;Cs, kde ty karbidické faze jsou
nasledné nahrazeny karbidy typu M,3Cg bohaté na chrom. Rovnéz miize dojit k nahrad¢ ¢asti
MyX za fdze MX. Precipitacni procesy pii vysokych teplotdch anebo dlouhych Casech
popousténi jsou doprovazeny postupnou rekrystalizaci matrice [1,3,5].

MaN + My, C

teplota, °C

¢as, hod.

Obr. 8 - Diagram precipitace minoritnich fazi v 12%Cr oceli béhem popousténi [5]

01-02C,12Cr

vy3ii teplota,
delsi &as

popousténi

Obr. 9 - Schéma precipita¢nich reakci v 12%Cr oceli v zavislosti na teploté a dobé popousténi [5]

Chemické slozeni a ucel pouziti diskutovanych oceli nejvice ovlivituje teplotné-Casové
parametry popousténi. Napf. u oceli legovanych wolframem musi byt pro dosazeni urcité
pevnosti pouzity vyssi teploty a delsi doba popousténi nez u oceli legovanych molybdenem.
V ptipadé oceli pro spalovaci kotle je popousténi provadéno na teplotach tésné pod A1, ¢imZz

vV

se dosahne mikrostruktury s nejvyssi stabilitou. Teplota popousténi je zpravidla o 100-200 °C
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vyssi nez provozni teplota. U oceli pouzivanych pro rotory se vyuziva dvoustupiiového
popousténi. UCelem prvniho stupné popousténi na teploté cca 570 °C je potladeni
izotermického rozpadu zbytkového austenitu, ke kterému dochézi pfi nasledném vychlazeni
rotorti. Teplota druhého popousténi se voli v zavislosti na pozadované urovni meze kluzu,
obvykle je vyssi nez 690 °C [5].

wewvr

typu M,3Cs. Tyto karbidické Castice nukleuji nejcastéji na hranicich pivodnich austenitickych
zrn a podél hranic martenzitickych late€k, obr. 10. V piipadé nukleace podél hranic
martenzitickych laték jsou ¢astice mirné€ potazeny. V této fazi se dale krom¢e chromu a uhliku
rozpousténi vyznamna mnozstvi Zeleza, molybdenu a wolframu. Dale ¢astice M23Cg obsahuyji
mald mnozstvi vanadu a niobu. Dusik a kiemik se v této fazi prakticky nerozpousti.

Je-li ocel legovana borem, bylo zjisténo, Ze castice M23Cg obsahuji bor. Mnozstvi boru
obsazené¢ho v karbidech se pohybuje od 50 do 100 % z celkového obsahu bort v oceli.
Kalenim dojde, Ze se vyznamné mnoZstvi boru bude koncentrovat na hranicich ptivodnich
austenitickych zrn, a proto ¢astice M23Cg vyloucené na téchto hranicich obsahuji vice boru
nez Castice vyloucené na hranicich martenzitickych laté€k. Jeden z predpokladli udava, ze bor
zvySuje rychlost nukleace ¢astice M23Cs, a to mé za nasledek jemnéjsi distribuci castic této
faze v kovové matrici. Vysledky distribuce atomt boru v casticich M23Ce nejsou vSak
jednotné. Napt. Lundin zjistil rovnomémné rozdélené atomti boru uvniti karbidi Ma3Ce,
zatimco Schwind popsal zvySené koncentrace boéru tésné pod povrchem karbidi My3Ce.
Vysledky rozmérové stability karbidi M»3Cg poukazuji na fakt, ze rychlost tuhnuti ¢astic
M33Cs v ocelich s piisadou boru je zietelné pomalejsi [1,5].

Obr. 10 - Preferené¢ni precipitace ¢astic M,3Cq podél rozhrani martenzitickych laték [5]

Provadi-li se popousténi martenzitu, vylucuji se Castice dusikem bohatych minoritnich
fazi. Typ precipitujicich fazi zavisi na chemickém sloZeni oceli a parametrech popousténi.
Mikrostrukturnim rozborem 12CrMoVNbN oceli bylo zjiSténo, Ze pokud dochazi
k popousténi na teplotach pod 700 °C, jsou v kovové matrici pfitomny ¢astice M2X, misto
toho u popousténi pii vyssich teplotach se v matrici vyskytuji MX faze.

21



Zapadodeska univerzita v Plzni, Fakulta strojni, Diplomova prace, akad.rok 2016/17
Katedra materialu a strojirenské metalurgie Jakub Vlasak

V kazdém typu 9-12% Cr oceli byla identifikovana celd fada izostrukturnich M,X fazi.
Tyto faze se odliSuji chemickym sloZzenim a parametry hexagondlni krystalové mifize.
Difrakce M,X prokazala, ze se jedna o fazi izostrukturni s CroN S mfiZzovymi parametry a =
0,476nm a ¢ = 0,433nm. Pomoci EDX mikroanalyzy bylo potvrzeno, ze hlavnim substitu¢nim
prvkem v této fazi je chrom. Pfi analyze velmi lehkych prvkl bylo zjisténo, Ze se jedna o
témeér Cisté nitridy [5].

Castice M,X precipituji pfevazné uvnitt martenzitickych laték majici tvar jehlic, obr. 11.
V piipadech popousténi pii nizkych teplotach 450-500 °C vsak byly zjistény i1 globulitické
M,X Castice.

V ocelich pouzivané pievazné na rotory dochazi k intenzivni precipitaci ¢astic MaX
Vv pribeéhu prvniho stupné popousténi na teplote¢ 570 °C a Castice této faze jsou
v mikrostruktuie zachovany i1 po nasledném popousténi na vyssi teploté. Stabilitu ¢astic MoX
bé¢hem dlouhodobé creepové expozice ovliviiuje hlavné chemické slozeni oceli a teplota
expozice. V ptipadé oceli typu 12Cr-5MoV bylo zjisténo, Zze béhem creepu na teploté 550 °C
mohou byt ¢astice této faze v mikrostruktufe obsazeny i po expozici delsi nez 100 000 h. Se
zvysujici se teplotou creepové expozice se stabilita ¢astic MoX snizuje a snazi se prejit do
termodynamicky stabilngjsiho stavu, mize byt nahrazena fazemi MX [1,5].
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Obr. 11 - Jehlice faze M,X uvnitf martenzitickych laték [5]

Zkoumani oceli 10Cr1,5MoVNbB po tepelném zpracovani prokazalo jehlicovité ¢astice
V popusténém martenzitu jako Castice MpX piesnéji typu Mo,C. Piedpokladem precipitace
této minoritni faze v 9-12%Cr oceli je vysoky obsah molybdenu. V disledku usporadani
intersticidlnich atom® na dlouhou vzdélenost dochéazi ke vzniku super miizky ve tazi Mo,C
podobné jako u CryN. Zatimco pro fazi CryN je typickd hexagondlni nadmiizka, faze se
vyznacuje ortorombickou nadmfizkou.
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V pribéhu popousténi 9-12%Cr oceli na teplot¢ ~700 °C a vysSi precipituji
v martenzitické matrici ¢astice MX. Tato faze je zpravidla oznacovana jako sekundarni MX
faze nebo (V, Nb)X, s cilem odlisit ji od nerozpusténych primarnich NbX ¢&astic. Sekundarni
MX faze je bohata vanadem, kromé toho se v dané fazi rozpousti chrom a niob. Karbidy
anitridy typu MX jsou navzijem plné¢ rozpustné a vytvaii kontinudlni tuhé roztoky
karbonitridd. V piipade 9-12% Cr oceli bylo prokdzano, Ze se jedna o téméf Cisté nitridy. Faze
MX precipituji ve formé malych desti¢ek. Castice sekundarni MX féze se vyhradné vyluduji
na dislokacich uvniti' laték/subzrn kovové matrice. V nékolika pfipadech byla pozorovana
heterogenni nukleace sekundarnich MX c¢astic na povrchu nerozpusténych, globularnich NbX
Castic. Tento komplex castice je oznacovan jako ,,V-wings“. Mechanismus, jenz slouZzi
K vylu¢ovani faze MX, zplsobuje snizeni precipitatniho zpevnéni vyvolany Casticemi této
faze. Dale bylo zjisténo, Ze precipitaci sekundarnich castic MX faze v 9-12%Cr ocelich
vyznamné ovliviiuje obsah hliniku. Napf. ocel typu 12CrMoV sobsahy 0,048 % Al
a0,0172 % N vykazovala piiblizn€¢ o jeden fad vyssi rychlost teceni a o cca 30 % nizsi
hodnotu Ry, nez stejna znacka oceli s obsahem hliniku v rozmezi 0,003-0,013 %. V ptipadé
vys§iho obsahu hliniku dochézi k precipitaci Castic AIN, které brani precipitaci jemnych
¢astic dusikem bohatych fazi typu MX ptipadné M,X. Dalsim negativnim piispévkem hliniku
je nadstechiometricky pomér AL:N, ktery zptisobuje anomalie na creepovych kiivkach [5,6,7].

Céstice dusikem bohatych minoritnich fazi M,X a MX jsou obvykle distribuovany
heterogenné v popusténém martenzitu. Obé faze M»X a MX nukleuji pfednostné uvnitt
martenzitickych lat€¢k na dislokacich. Bylo-li provedeno normalizacni zihani, vyskytly se
v martenzitu molekularni ionty MoN". Tento jev byl popsan jako disledek interakce mezi
atomy dusiku a molybdenu v austenitu po martenzitické transformaci. Nasledné popusténi
zpusobilo rozpad komplexnich iontl a precipitaci nitridickych fazi. Pfi¢inou heterogenni
distribuce fazi s dusikem v kovové matrici mohou byt lokalni rozdily v hustoté dislokaci po
martezitické transformaci.

Dalsim typem jemnych ¢astic jsou nitridy a karbidy titanu typu MX v kovové matrici
9-12%Cr oceli. Tyto faze se vyznacuji nizkou rozpustnosti jak ve feritu, tak i v austenitu.
Nizka rozpustnost znacné komplikuje fizené ovladani mikrostruktury a mechanickych
vlastnosti oceli zpevnénych ¢asticemi téchto fazi konvenénim tepelnym zpracovanim [5,6].

Castice vysokoteplotniho §-feritu v pfedmétné skupiné oceli jsou obohaceny atomy
feritotvornych prvki, predev§im chromu, molybdenu, wolframu, kifemiku a vanadu. Tyto
feritotvorné prvky vytvaii predpoklady pro intenzivni precipitacni procesy uvniti téchto
utvari v pribéhu popousténi. Typy precipitujicich fazi a intenzita precipitatnich procest
zavisi na chemickém sloZeni i na parametrech popousténi. Na rozhrani é-ferit/martenzit se
zpravidla vyskytuji hrubé castice karbidického typu My3Ce a uvniti  d-ferit se mimo
karbidickych ¢astic nachazi veétsi mnozstvi ¢astic MX néz v okolni martenzitické matrici,
které je mozné vidét na obr. 12 a obr. 13.
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Obr. 13 - Precipitace ¢astic MX v §-feritu [5]

Obsahuje-li ocel 1,8 % wolframu, dochazi k intenzivni precipitaci ¢astic Fe,W Lavesovy
faze, kdy v ptipad¢ popusSténém martenzitu Castice této faze nebyly pozorovany. Lavesova
faze je znazornéna na obr. 14. Pfi pomalém ochlazovani dvoufazové struktury austenitu a
o-feritu se mohou na povrchu tutvari vysokoteplotniho &-feritu vylucovat filmy
proeuktoidniho feritu, vlivem epitaxialniho mechanismu. V disledku rozdilného chemického
slozeni d-feritu a proeuktoidniho feritu vznikaji v prub&hu popousténi na okrajich feritickych
utvari zoény bez precipitatu. Popousténim dochazi k vyznamnym zméndm dislokacni
substruktury v martenzitické matrici, kdy zména téchto zmén zavisi hlavné na chemickém
Slozeni oceli a parametrech popousténi. V nékterych ptipadech dochazi pouze k poklesu
hustoty statisticky ndhodné uspotfddanych dislokaci uvnitt martenzitickych laték, zatimco
Vv jinych pfipadech vznikaji dislokac¢ni builkky nebo zietelné definovana subzrna. Zmeény
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dislokacni substruktury jsou brzdény casticemi precipitatu pfitomnymi v kovové matrici
[1,5,6].
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Obr. 14 - Precipitace Lavesovy faze typu Fe,W v §-feritu [5]

Modifikované 9-12%Cr oceli jsou tvofeny popusténou martenzitickou mikrostrukturou,
posléze jsou tepelné zpracovany (normalizacni Zihdni a popousténi). PrestoZze v nckterych
mistech se miize vytvofit znacné mnozstvi d-feritu. Popustény martenzit skladajici se
Z ptivodnich austenitickych zrn je oddélen vysokouhlovou hranici zrn. Tato zrna jsou dale
délena v pakety martenzitickych laték. Popousténim se vytvoii subzrna nizkouhlovou hranici.

Hustota dislokaci popusténého martenzitu je vysoka 10* m.
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3 Vliv tefeni na mikrostrukturu svarovych spoju
modifikovanych (9-12)%Cr oceli.

Nejvyznamnéjsi z hlediska odolnosti 9-12%Cr oceli proti teCeni maji tyto mechanismy
zpevneéni:

e precipitacni zpevnéni,
e zpevnéni tuhého roztoku,
e disloka¢ni zpevnéni.

Hlavnim pftispévkem pro zpevnéni tuhého roztoku v 9-12%Cr ocelich jsou piedevsim
atomy molybdenu a wolframu. Piekracuje-li obsah molybdenu anebo wolframu mez
rozpustnosti, dochdzi v pribéhu creepové expozice k precipitaci minoritnich fazi bohatych na
molybden a wolfram, pfedevsim Lavesovy faze, ptipadné ¢astic MgX. Nasledkem vylucovani
téchto fazi dochazi k prudkému poklesu obsahi molybdenu a wolframu v tuhém roztoku.
Napt. Vv ptipad¢ oceli 92 obsahujici 1,8 % W bylo zjisténo, Ze po creepové expozici po dobu
20 000 h na teplot¢ 600 °C klesne obsah wolframu v matrici na jednu tfetinu celkového
obsahu [5].

| m 9Cr

9Cr-Mo |

i ® 9Cr-W |
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Obr. 15 — Zavislost meze pevnosti pii teCeni na obsazich molybdenu a wolframu [5]

Na obr. 15 je zndzornéna zavislost mezi pevnosti pfi teCeni Ry, 1054/600°c ObS@NU

molybdenu a wolframu v 9%Cr oceli. Z obr. 15 vyplyva, ze linearni zavislost mezi tirovni

meze pevnosti pii teCeni a obsahy molybdenu a wolframu je zachovana jen do hodnoty
MoEkV -~ 1 %

S poklesem rychlosti teceni dochazi k dalSimu snizovani efektivni hodnoty Moeky
obr. 16. Na zakladé téchto tdaji se doporucuje limitovat celkovy obsah Mo a W na hodnoty
Moy > 1 %. V ptipadé Moeky~(1,2-1,5) je piekroCena mez rozpustnosti prvkil, a proto
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dochdzi k intenzivni precipitaci molybdenem anebo wolframem bohatych fazi pfi creepové
expozici.
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Obr. 16 - Vliv obsahu molybdenu v 9%Cr oceli na mez pevnosti p¥i teSeni pro 100000h [5]

Precipitacni zpevnéni v pribéhu dlouhodobého Zihani nebo creepu zavisi na rozmérové a
termodynamické stabilité jednotlivych fazi, které v oceli precipituji. Klic¢ovy vliv na kinetiku
zmén dislokacnich substruktury ma stabilita ¢astic. Creepova deformace urychluje kinetiku
zmén mikrostruktury. Pro dosazeni vysoké zaropevnosti 9-12%Cr oceli je dulezité, aby
zmény dislokacéni zmény substruktury probihaly v pribéhu creepové expozice co nejpomale;ji.
Puvodni martenzitické latky jsou pozvolna nahrazovany subzrny, které pozvolna rostou (obr.
17). Nejvétsi vyznam pro stabilizaci hranic subzrn maji karbidické ¢astice precipitatu M23Ce.
Tento mechanismus zpevnéni je oznacovan jako ,karbidy stabilizované substrukturni
zpevnéni“. Dale v prubéhu zihani nebo creepu dochdzi k pierozd€leni dislokaci. Toto
pterozdéleni je doprovazeno vyraznym poklesem hustoty dislokaci v kovové matrici.
Vyznamny vliv na stabilitu dislokaéni substruktury uvniti lat€k/subzrn maji intragranularni
Castice precipitatu, predev§im sekundarni MX faze. Bylo prokazano, je-li v 9-12%Cr oceli
ptisada boru, dochazi k vyrazn¢ pomalejSimu poklesu hustoty dislokaci (obr. 18). Pfi¢ina
tohoto jevu by mohla souviset s opakovanou precipitaci velmi jemnych castic MX na
dislokacich (latent creep resistence). Vzhledem k tomu, Ze zpomaleni zotaveni dislokacni
substruktury se projevuje i v ocelich s nizkym obsahem dusiku, kde je podil precipitujicich
¢astic MX maly, je pravdépodobné, Zze snizeni pohyblivosti dislokaci je disledek segregace
atomu boru k dislokacim [1,2,5,].
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Obr. 17 - Mikrostrukturni zmény béhem creepu 12%Cr oceli, a) PLM =21500, b) PLM =23500, ¢) PLM =25000,
d) PLM =26500 (PLM- Larson-Milleriv parametr) [5]
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Obr. 18 - Pokles hustoty dislokaci v modifikovanych 9-12%Cr ocelich v prubéhu creepu na teploté 600°C [5]

Studiem vzorku z oceli P91 po zkouSkach teCeni byly pozorovany jevy heterogenniho
zotaveni piipadné rekrystalizace kovové matrice v blizkosti hranic plivodnich austenitickych
zrn. Pfi vysokych napétich probihala tvorba a rist subzrn rovnomérné v celé deformované
casti zkuSebni tyCe, zatimco pfi nizkych napétich probihaly procesy zotaveni heterogenné
avokoli hranic pavodnich austenitickych zrn byla pozorovana pasma hrubych subzrn
s nizkou hustotou dislokaci. V ptipadé vysokych napéti bylo dosazeno minimalni rychlosti
creepu pii vysoké deformaci (obr. 19). Prednostni rekrystalizace v okoli hranic ptivodnich
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austenitickych zrn pfi nizkych napétich urychlila zacatek tercidrniho creepu a minimalni
rychlosti creepu bylo dosazeno pfi niz§i hodnoté deformace. Pfi¢inou vyrazného snizeni
lomové houZevnatosti by mohlo byt heterogenni zotaveni ptipadné rekrystalizace, protoze
creepova deformace byla koncentrovana predevSim do zotavenych oblasti v okoli hranic
puvodnich austenitickych zrn [5,7].

Obr. 19 - Schématické znazornény vlivu heterogenni rekrystalizace na rychlosti creepu [5]

V nejvice zastoupené Castice v mikrostruktuie oceli jsou My3Cs. Béhem creepové
expozice dochazi k pozvolnym zménam chemického slozeni faze M,3Csg, které pii teplotach
550-600 °C probihaji nékolik desitek tisic hodin. Hnaci silou téchto zmén je rozdil mezi
termodynamicky rovnovaznym slozenim dané faze pfti teploté popousténi a teploté creepu,
ktera je obvykle niz§i o 100 az 200 °C. V pribéhu creepové expozice dochazi k naristu
anasledn¢ k hrubnuti ¢astic M23Cs, coz ma za nasledek snizeni poctu Castic a zvétSovani
jejich stfedni velikosti. S rostoucim obsahem chromu (a téZ niklu) v (9-12)%Cr ocelich roste
rychlost hrubnuti ¢astic M23Cg [5,6].

Stabilita disperznich ¢astic MoX b&hem creepu zavisi na chemickém sloZeni a teploté
zkousSeni. V prubéhu creepové expozice v teplotnim intervalu 600 az 650 °C jsou ¢astice MpX
nestabilni kvili vylu€ovani sekundarni MX faze. Stabilita faze M»X siln€ zavisi na obsahu
niklu. Obsahuje-li ocel 0,5 % Ni, jsou ¢astice M,X stabilni po dobu delsi nez 100 000 h pfi
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teplot¢ 550 °C. V piipad¢ obsahu niklu vétsiho nez 0,5 % dochazi k redukci faze MyX
v disledku precipitace termodynamicky stabilnéjsi faze MgX.

Vysoka odolnost 9-12%Cr oceli proti teceni je piipisovana precipitaci jemnych castic
sekundarni MX féaze. Jedna se o nitridy, a proto objemovy podil ¢astic této faze je zavisly na
obsahu dusiku v tuhém roztoku. Castice MX mohou byt v mikrostruktufe pfitomny po
tepelném zpracovani nebo creepové expozici. Hlavni divod precipitace Castic MX je
ptesyceni tuhého roztoku nebo piitomnost termodynamicky méné stabilnich fazi bohaté na
dusik. Tyto ¢astice jsou béhem zihani nebo creepu velmi stabilni. V ptipad¢ oceli s pfisadou
niobu bylo prokazano, ze faze MX nepiedstavuje termodynamicky stabilni fazi. Dochazi
K rozpousténi této faze v dusledku precipitace stabilnéjSiho nitridu s obecnym vzorcem
Cr(V,Nb)N. Jedna se o modifikovanou Z-fazi [4,5].

Nuklea¢ni rychlost modifikované Z-faze v 9-12%Cr oceli je velmi mala. Castice Z-faze
se vyluuji ve formé tenkych desticek, které rychle rostou, a proto nepfispivaji
K precipitacnimu zpevnéni. V tésné blizkosti Castic Z-faze byly Casto pozorovany castice
karbidi typu M23Cs. Je mozné piedpokladat, ze nékteré ztéchto karbidickych castic
vyprecipitovaly v prubéhu creepové expozice v dusledku uvolnéni uhliku z rozpoustéjicich se
¢astic NbX. Vylucovani Z-faze bylo postupné identifikovano v celé tfadé 9-12%Cr oceli
s ptisadou niobu a dusiku [1].

Castice modifikované Z-faze byly &asto pozorovany na povrchu primarnich &astic NbX
(obr. 20), které se béhem dlouhodobé tepelné nebo creepové expozice postupné rozpoustély.
Dale dochazelo k rozpousténi jemnych vytvrzujicich ¢astic Mp,X a MX. Diku tomu, mizeme
oznaCit precipitaci modifikované¢ Z-faze =za vyznamny mechanismus degradace
mikrostruktury 9-12%Cr oceli. Vylucovani Z-faze bylo postupné identifikovano v celé fadé
9-12%Cr oceli s pfisadou niobu a dusiku [1,5,6].

Obr. 20 - Precipitace Z-faze na povrchu primarni NbX ¢astice, expozice: 600°C/7247h [5]
V zavislosti na obsahu molybdenu anebo wolframu v 9-12%Cr ocelich mize dochazet
k precipitaci Lavesovy faze v pribéhu zihani ¢i creepové expozice. Precipitace Lavesovy faze
probiha jiz pfi obsahu 0,6 % Mo Vv oceli. Stabilita faze zavisi na typu. Lavesova faze typu
FeoMo je stabilni pouze do teploty 650 °C, zatimco faze typu Fe,W je stabilni do 750 °C.
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Tyto faze jsou izostrukturni (hexagonalni miiz, strukturni typ MgZn;) a maji podobné
miizové parametry. Strukturni podobnost je pfi¢inou vzajemné zastupitelnosti wolframu a
molybdenu v Lavesové fazi v zavislosti na chemickém slozeni oceli. Dal§imi prvky, které se
rozpousti v Lavesové fazi jsou chrom a kifemik. Obsahuje-li ocel vétsi obsah kiemiku,
dochazi k akceleraci tvorby Lavesovy fazi. Predpoklada se, Zze kiemik ma za nasledek
rozsiteni oblasti stability Lavesovy faze.

Céstice Lavesovy faze Gasto nukleuji na jinych minoritnich fazich, predeviim M2sCs, &-
Cu nebo MX, a je pro n¢ typicka velka hustota miizovych poruch, zejména vrstevnych chyb.
Vyhradni nukleace ¢astic Lavesovy faze na ¢asticich M23Cg souvisi se skuteCnosti, ze v tésné
blizkosti rozhrani My3Ceg/matrice je vyS$i obsah kiemiku nez v okolni matrici. To je
zpusobeno faktem, ze kiemik se v karbidech M23Cs nerozpousti a je vytésnovan do okolni
matrice. Nukleace cCastic Lavesovy faze na cizorodych casticich snizuje potencial
precipitacniho vytvrzeni vyvolaného touto fazi. NejcastéjSim mistem vyskytu Lavesovy faze
jsou hranice ptivodnich austenitickych zrn nebo subzrn. Utvary této faze rychle rostou. Rist
Lavesovy faze je zavisli na chemickém sloZeni oceli a teploté expozice. Po dlouhé creepové
expozici je obvykle Lavesovo faze tvofena nejhrub$imi Césticemi, a proto neni pfili§
vyznamny prispévek k dlouhodobému precipitacnimu zpevnéni 9-12%Cr oceli. Lavesovy
faze v oceli typu HCM12A po tepelné expozici na teploté 600 °C je ukazana na obr. 23
[1,5,6].

Dalsi minoritni fazi, ktera tvoii v mikrostruktuie oceli hrubé ¢astice je MgX, kdeX je
uhlik, dusik. Tvorbu této faze v 9-12%Cr ocelich usnadiiuje vysoky obsah molybdenu
a wolfram. Precipitace M¢X je doprovazena rozpousténim jemnych M,X nebo MX ¢astic.

Faze MgX rozpousti vyznamnd mnozstvi molybdenu, wolframu, chromu a niklu. Mimo
jiné se v dane fazi rozpousti mnozstvi kiemiku, vanadu a zeleza. Rozpousténi disperznich
¢astic nitridickych fazi v pribéhu precipitace MgX ukazuje, ze tato faze obsahuje uhlik i
dusik. Hrubé ¢astice MgX nepfiispivaji k precipita¢nimu zpevnéni oceli. Vysledkem vysokého
obsahu molybdenu a wolframu je precipitace MgX doprovazena redukci zpevnéni tuhého
roztoku.

Obr. 21 - Precipitace Lavesovy faze v oceli HCM12A, parametry Zihani: 600°C/12855h [5]
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Podobn¢ jako Z-faze vyluCovani castic MgX predstavuje vyznamny mechanismus
degradace mikrostruktury 9-12%Cr oceli. Na obr. 21 je znazornéna distribuce ¢&astic
minoritnich fazi v oceli 12Cr0,5MoV s obsahem 1,26 % niklu po zihani na teploté 550 °C po
dobu 14 731 h. Nejhrubsi ¢astice jsou tvofeny fazi MgX.

V oceli HCM12A byla k eliminaci vysokého obsahu feritotvornych prvkl pouzita piisada
1 % Cu. Rozpustnost klesa s teplotou. Pokles rozpustnosti médi usnadiiuje nukleaci Lavesovy
faze. V pribéhu creepové expozice v oceli HCM12A na teplot¢ 600 °C byl zaznamenan
prudky pokles obsahu médi v kovové matrici. Rozmérova stabilita precipitujicich ¢astic e-Cu
byla nizkd, a proto nelze predpokladat vyznamné;jsi ptispévek téchto Castic k precipitatnimu
zpevnéni 9-12%Cr oceli. Tento vysledek odpovidd sekunddrnimu vytvrzovani feritickych
oceli s prisadou médi, kdy pfi teplotach popou§téni naad 550 °C dochazi k ,,ptestarnuti* [5].

=AY

Yo",

Obr. 22 - precipitace MgX ¢&astic v oceli 12Cr0,5MoV po tepelné expozici 550°C/14731h

Zkoumanim mikrostruktury Zaropevnych 9-12%Cr oceli s pfisadou do 6 % Co se
prozatim neprokazala precipitace zadné kobaltem bohaté minoritni faze. Nelze vSak jeji
pfistomnost vyloucit v pfipadé ocelich legovanych wolframem a kobaltem, kde miize
precipitovat faze MgX typu W3Co3(C,N). Piedpoklada se, Zze Castice této faze hrubnou
pomaleji neZ v piipadé€ ostatnich fazi typu MeX. Pravdépodobnost precipitace této faze vSak
vyrazné snizuje skutecnost, ze béhem zihani nebo creepové expozice je z kinetickych divoda
preferovano vyluCovani castic Lavesovy faze typu Fe,W, coz ma za nasledek vyrazné
ochuzeni tuhého roztoku o wolfram a tim dochazi k degradaci stability mikrostruktury oceli
[1,6].

V tésné blizkosti Castic Z-faze byly Casto pozorovany castice karbidi typy M3Ce. Je
mozné predpokladat, ze nékteré ztéchto karbidickych CcCastic vyprecipitovaly v prubéhu
crepové expozice v disledku uvolnéni uhliku z rozpoustéjicich se ¢astic NbX. Vylucovani
Z-taze bylo postupné identifikovano v celé fadé 9-12%Cr oceli s ptisadou niobu a dusiku [1].
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4 Standardni a zrychlené zkousky teceni svarovych spoji
4.1 Standardni zkous$ky teceni

Mnohé soucasti musi pracovat dlouhodobé pii napéti za zvySenych teplot. Pfitom dochézi
k narastu plastické deformace, nastava teCeni (creep) materialu. Obecné je plasticka
deformace ireverzibilni d¢j a sklada se z Casové zavislé a Casoveé nezavislé slozky. Creep se
vztahuje k Casové zavislé slozce deformace, kde se jednd o pomalou trvalou plastickou
deformaci materidlu pii zatéZzovani po dlouhou dobu. Creep probiha pti kazdé teploté, ale jeho
vyskyt je spojovan s Casové zavislou plastickou deformaci pii zvySenych teplotach nad 0,4
homologické teploty T}, = Tz (T je teplota a Ty je teplota tani v [K]). V zavislosti na vysi teplot,

t

popiipadé velikosti napéti, vznikaji rizné tvary kiivek ¢asové zavislosti plastické deformace.

x . ¥ de ;s s e g . 1s ¥
Casova zména deformace € = —, senazyva rychlost teceni a je zavisla na teploté T.

Slozité procesy probihajici v provozovanych dilech jsou studovany za zjednoduSenych
dobte definovanych podminek. Zkousky zaropevnosti (te¢eni, creepu) mohou byt provadény
pii konstantnim zatizeni (piisobici sile), nebo pfi konstantnim napéti. Zkousky jsou nejcastéji
provadény pii konstantnim tahovém zatizeni a pfi konstantni teploté. Mohou se pouzit i testy
pfi viceosém zatiZeni.

Vysledkem zkouSek je tzv. creepova kiivka, kterd vyjadiuje zavislost deformace

., v ,oo- . . ,_a v ,
materidlu € na Case t, nebo zavislosti rychlosti deformace & = d—i na case. Za vhodnych

podminek po dosazeni uréité deformace &g, ktera vznika v okamziku zatizeni vlivem napéti
a kterou nelze povazovat za dusledek procesu creepu, l1ze rozlisit tii stadia viz obr. 23:

e |. Stadium — ptechodovy creep
e |I. Stadium — sekundarni creep
e |lI. Stadium — zrychleny creep

Okamzita deformace & obsahuje elastickou a v zavislosti na pisobicim napéti i plastickou
slozku.

£‘ | p—

] Rostouci napéti,
/ teplota lom

primarni tercialni

l<—— sekundarni ——

pocatecni deformace

e e s s s s e s S

—_

3

Obr. 23 - Schématicka kiivka teceni - zavislosti deformace na ¢ase za konstantniho tahového napéti a teploty [10]
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V oblasti primarniho creepu rychlost teceni (obr. 24 a, d) mezi hodnotami deformaci g a
€1 postupné klesa na urcitou minimalni hodnotu, ktera pro dany material zavisi na teploté a na
napéti. Material vykazuje odpor proti creepové deformaci a dochazi k deformacnimu
zpeviiovani nartistem hustoty dislokaci nebo zamezeni jejich pohybu. V oblasti sekundarniho
creepu rozsah deformaci €; a €, je rychlost teeni ¢’s konstantni. Délka ustaleného teceni
zavisi na velikosti zatizeni a teploté. V této fazi dochdzi v materialu k rovnovaze mezi
zpevilovanim a zotavenim v dusledku tepelné aktivovanych dé&t. S vySsi urovni teploty
a zatizeni se doba sekundarniho creepu zkracuje a pti vysokych hodnotach napéti a teploty
muze degradovat do jediného bodu charakterizovaného na kiivce teeni uréitou minimalni
rychlosti deformace €', pii dobé ty, (0br. 27 b, e). V tomto bodé ptechazi klesajici rychlost
primarniho creepu plynule do faze terciarniho zrychleného creepu. Délka sekundéarniho
creepu je nulova. Zavére¢nou fazi zakon¢enou lomem po dob¢ t, pii deformaci &, je oblast
terciarniho creepu. V této fazi rychlost teCeni roste az do lomu. Tento stav je pozorovan,
pokud je zkuSebni ty¢ namahana stalym napétim [10].

(d)

Steady-state
creep rate
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-
2
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-
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o~
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creep rate

Coy [# == === )

log (strain rate or creep rate)

. .

o
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~
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-
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Obr. 24 - Schématické k¥ivky teceni - zavislosti deformace a rychlosti deformace na ¢ase za konstantniho tahového
napéti teploty [10]
Pti nizkych homologickych teplotach (pod 0,3), pii kterych neni difize vyraznd, dochazi
jen k primarnimu creepu do deformaci nizsich nez 1 %, které nejsou zakon¢eny lomem.

Pti niZSich napétich a dlouhymi dobami do lomu odrézeji creepové kiivky komplexni
vyvoj mikrostruktury béhem te¢eni. U oceli jsou pii vysokych napétich creepové kiivky
relativné jednoduché. Skladaji se jen z primarni a terciarni oblasti. Naruast rychlosti deformace
je zpomalen v dasledku precipitace Castic nové sekundarni faze. Pokud dojde k hrubnuti,
rychlost deformace se zvétSuje.

Pro creepové vlastnosti martenzitickych oceli plati, ze na oblast primarniho creepu
navazuje po dosazeni minimdlni rychlosti creepu &y oblast tercidrniho creepu. Sekundarni
(stacionarni) oblast se nevyskytuje. Mikrostrukturni zmény zaropevnych martenzitickych
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oceli vedou ke vzniku inflexniho bodu na Casové zavislosti meze pevnosti pfi teceni tzv.
sigmoidalnimu chovani. Sigmoidalni chovani zavisi na prvkovém slozeni, vychozim tepelném
zpracovani a teploté. Vznikd v disledku postupné degradace mikrostruktury. Po dlouhodobé
expozici se creepova pevnost blizi inherentni creepové pevnosti. Inherentni creepova pevnost
neni zavisla na mikrostruktuie a na ¢ase. Inflexni bod na creepové kiivce pevnosti by mél byt
az za hranici pfedpokladané Zivotnosti [5, 10].

Prabéh creepu je vyslednici ptisobeni slozitych jevli a deformacéni proces mtize probihat
uvnitt zrn a po hranicich. V creepové oblasti se vyskytuje dva typy poruseni, a to
transkrystalického creepového lomu pfi vysokém napéti a interkrystalického creepového lomu
pii nizkém napéti, které jsou spojeny S tvorbou kavit. Vznik kavit je pfevazné¢ podminén
difuzi vakanci a pokluzy po hranicich zrn. Lom zplsobeny kavitatnim porusenim se
vyznacuje minimalni kontrakci prufezu a minimdlnim pomérnym prodlouzenim do lomu

[6,10].
Stadia vyvoje creepového poruseni:

nukleace kavit,

rast kavit,

koalescence (spojovani) kavit a vznik trhliny,
Sifeni hlavni (magistralni) trhliny,

koneény lom.

Pti dlouhodobych zkouskach se zjistuje zavislost deformace na Case pfi dané teploté
a daném zatizeni. Tyto zkouSky jsou velmi zdlouhavé (trvaji i nékolik mésicti) a drahé.
Provadéji se na specialnich strojich, které pfipominaji trhaci stroj (obr. 25). Konstantni zatéz
je vyvozovana pruzinou pies pakovy mechanismus a tenzometricky snimac. ZkuSebni ty¢inka
je umisténa ve svislé poloze a stale udrzovana na pozadované teploté pickou. Z naméfenych
hodnot se sestrojuji kfivky teceni. Kazda z téchto kiivek odpovidéd jednomu zatizeni a jedné
teploté [6,10].
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Obr. 25 - Schéma zafFizeni pro zkousky creepu [10]

Creepové zkousky probihaji dlouho dobu, fadové obvykle 10° — 10* hodin. V praxi, ale
musi mnoho soucasti fungovat desitky let. V soucasnosti se pocita s zivotnosti elektraren az
30 let, coz odpovida zhruba 260 000 h. Data ze zkouSek se tedy extrapoluji na vétsi ¢asové
intervaly. Nejcastéji pouzivana extrapolace vyuziva tzv. Larson-Milleriv parametr [9]:

Py = T(log(t,) + C, 1)
kde Py je Larson-Millertiv parametr, T je teplota [K], C je materidlovy parametr a t; je ¢as
[h] do lomu. Postup feseni je naznacen v tab. 4:
Tabulka 4 — P¥iklad vypoéta [10]

Popis kroku Rovnice a vysledky
Na zakladé experimentu nebo z literatury C = 20[log(h)]
raf, tabulky atd.) stanovime C a P
(g y atd.) LM PLy = 20000
Zivotnost pfi teploté T=800 K logt, = PLTM = 23880 _ 90 =

t, = 109t = 108h

Teplota pti Zivotnosti t;=7 h T = Py 20000
~logt, +C 7 +20

=740 K
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4.2 Zrychlené zkousky teceni
4.2.1 Plastometr Gleeble 3800

Plastometr Gleeble 3800 (obr. 26) je zafizeni s odporovym ohievem, na kterém lze
simulovat rizné tepelné-mechanické cykly. Servohydraulicky plastometr s jednoosym
zatézovanim je plné integrovany teplotné-mechanicky testovaci systém s uzavienou
(zpétnovazebnou) fidici smyckou. Digitalni systém fizeni procest, archivace a zpracovani
naméfenych dat kombinuje primyslové procesy s programy pracujicimi na fidicim PC. Pii
odporovém ohfevu materidlu a simulaci tepelného zpracovani véetné zusSlechtovani je mozno
rychlosti az 10000 °Cs™ dosahnout maximalni teploty vzorku 1700 °C. Rychlost teplotnich
zmén, délka ohfivané zény a teplotni profil po délce vzorku je zdsadné ovliviiovan druhem
aplikovanych Celisti (tzn. jejich tvarem, kontaktni plochou se vzorkem a materialem — tim je
méd’ nebo ocel). Teplota vzorku je méfena navafenymi termoclanky [11].

4.2.2 Zrychlené creepové testy

Simulac¢ni zrychlené creepové testy na Gleeble plastometru byly odpovédi na potiebu
ziskat v kratké dob¢ uzite¢na data pro odhad dlouhodobého chovani materialu vystaveného
provozu pii vysokych teplotach. Standardni postupy a zafizeni nejsou pro testovani
creepového chovani dokonalé. Vztahuji se ke konstantnimu zatiZzeni vzorku a vzorky jsou
umisténi vertikaln¢ a tim se projevuje tzv. ,,chimney effect tepelného toku, kde u vétsiny
vzorki dojde k poruSeni v horni asti. Nakonec nekontrolovand atmosféra, ktera méni
chemické slozeni povrchu zkousenych slitin. Odhad Zivotnosti tepelnych elektraren je zalozen
na dlouhodobych zkouskach teceni, které jsou obecné k dispozici pro za tepla valcované
a tepelné zpracované zaropevné desky a trubky. Problém nastava pro svafované komponenty
v elektrarné, kde je obtizné tato data ziskat. Pfi svafovani je mnoho faktort, které negativné
ovlivni mez pevnosti a Zivotnost svard.

Nejvetsi problém nastavd pii opravé svarl. Pii zrychlenych zkuSebnich postupech
zamétenych na odhad Casu do selhani kritickych soucasti tepelnych elektraren se pouziva
malé napéti pfi nizkych rychlostech deformace. Cyklické zatézovani se pouziva k urychleni
mikrostrukturnich transformacnich procesi probihajicich pii creepu za vysokych teplot. Jedna
se o postup urychleni mikrostrukturnich zmén elasticko-plastickymi tahovymi a tlakovymi
kmity (napétim), které jsou aplikované pii dané teploté teceni [8,9].

Obr. 26 - Pfiklad umisténi vzorku do €elisti plastometru [8]
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Obr. 27 - Tvar vzorku po testu [8]

Vzorky jsou umistény v plastometru Gleeble do celisti tzv. ,,pocket jaw* (obr. 26 a obr.
27), kde je vzorek podroben naprogramovanym cyklim tepelné-mechanické tinavy. Zkousky
jsou provadény do lomu nebo do pfednastaveného napéti ¢i deformace. V mikrostrukturné
homogennich materialech se pied vytvofenim trhliny na povrchu obvykle vytvofi vnitini
trhlina kolma k ose vzorku (obr. 28). V nehomogennich materidlech je trhlina tvofena
Vv nejslabsim misté mikrostruktury, a to je tepelné ovlivnéna zona svaru.

Obr. 28 - Vnitfni trhlina formovana béhem testu [8]
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Vysledkem zrychlenych zkouSek nizkocyklové tepelné-mechanické tinavy jsou Casové
zavislosti deformace, napéti a teploty. Odezvou jsou ruzné napétové charakteristiky pfi
zvysenych teplotach testu. Doba trvani zkousky a jeji teplota jsou zahrnuty v nasledujicim
parametru [8]:

Pycr = (7 + logt) x T /100 @)
,kde t je cas testu [ks] a T je teplota [K].
Potom faktor creepové pevnosti pro zrychlené zkousky te¢eni mtize byt spocitan jako:
Facr = Pacr X Rs/100
kde Rs je pramér napéti vSech zrychlenych cykli métenych pii relaxaci v tahu.

Zrychlené zkousky teceni byly pfedevSim vyvinuty pro svafované Casti, zejména pro
opravu svart. Tento postup byl pozdéji pouzit v programech COST pro studovani novych
oceli odolnych proti teceni a vyhodnoceni zbytkové Zivotnosti, jiz pouzivanych komponentii
elektraren.

Zrychlené creepové testy na plastometru Gleeble mohou byt uziteCnou alternativou
standardnich testli. Zejména tim, Ze odpovidajici informace jsou k dostani v mnohem krat$im
Case, nez konvencni testy. Urychleni creepovych testi zrychlenym namahanim se jevi
oslabenim matrice béhem teceni a napoméaha k poruseni (do lomu). Tvrdost u zrychlenych
zkousek blizce odpovida tvrdosti teceni komponent v provozu [9].
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Obr. 29 - Grafy zavislosti deformace-¢as a napéti-¢as zrychlenych zkousek teceni zuslechténé oceli COST F a COST
FB2 [8]

Pfi pozdégji provadénych experimentech bylo pouzito cyklovani deformace tah-tlak
s pfiblizné stejnou amplitudou s prodlevou pii dosazeni amplitudy tlakové deformace (obr.
29) [9, 11].

39



Zapadodeska univerzita v Plzni, Fakulta strojni, Diplomova prace, akad.rok 2016/17
Katedra materialu a strojirenské metalurgie Jakub Vlasak

5 Vliv te¢eni na mikrostrukturu svarovych spoju
modifikovanych (9-12)%Cr oceli

Svarové spoje piedstavuji heterogenni systém (obr. 30) z hlediska mikrostrukturniho a u
heterogennich svar i chemického slozeni. Jsou-li vystaveny plisobeni sily, tvoii zpravidla
nejslabsi ¢lanky strojnich konstrukci. V piipadé creepovych expozic mohou byt z hlediska
poruseni kritickymi oblastmi, V zavislosti na odbéru vzorkt pro standardni a zrychlené
zkousky teceni, z riznych tepelné ovlivnénych zon.

Svarovy spoj je tvofen svarovym kovem a tepelné¢ ovlivnénou oblasti zakladniho
materialu. Tepelné ovlivnéna oblast svarového spoje obsahuje tii strukturné odliSnd pasma
fazena podle rostouci vzdélenosti od linie staveni, ktera jsou obdobnd pro modifikované
(9-12)%Cr oceli (obr. 30) [7]:

e hrubozrnnou oblast (HZ TOO),
e jemnozrnnou oblast (JZ TOO),
e interkriticky pfehfatou oblast (I1Z TOO).
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Obr. 30 — Naért heterogenniho svarového spoje uhlikové oceli [12]

V heterogennim systému svarového spoje mize dojit k poruseni v riznych ¢astech. Vznik
a typ poruseni zalezi na teploté a napéti. U svarovych spoju vznikaji pii zatézovani v oblasti
creepu pievazné trhliny typu IV. (obr. 31). Tyto trhliny se tvofi v jemnozrnné a interkriticky
prehraté tepelné ovlivnéné oblasti, zpravidla pti dlouhodobém provozu turbin pracujicich pfi
teplotdch 600 °C. Uvadi se, Ze tvorba trhlin typu IV je spojena se zvySenym vyskytem
hrubych karbidickych ¢astic v porovnani se zakladnim materialem [7].
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Obr. 31 - Klasifikace trhlin ve svarovych spojich [7]
ZkuSebni tyCe standardnich zkouSek teCeni jsou tvofeny celym svarovym spojem.
V ptipadé zrychleny zkousek teceni jsou vzorky tvoreny z jedné strany zdkladnim materialem,
TOO a svarovym kovem (obr. 32) [7].

ZM

Obr. 32 - Naért ty€e pro zrychlené zkousky teceni [7]
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6 Cil diplomové prace a navrh experimentalniho programu

Experimentalni ¢ast diplomové prace se bude zabyvat zkoumanim vyvoje mikrostruktury
vzorkl svarového spoje zkuSebniho rotoru oceli COST F (X14CrMoVNDbN10-1) a COST
FB2 (X13CrMoVNDbN9-1-1). Vzorky byly odebrany ze svarového spoje a podrobeny
dlouhodobym a zrychlenym zkouskam teCeni. Zkoumani mikrostruktury oceli bude
provedeno pomoci svételné a elektronové mikroskopie. U elektronové mikroskopie bude
pouzito jak transmisni elektronové mikroskopie, tak tfadkovaci elektronové mikroskopie.
Bude provedeno porovnéni vyvoje mikrostruktur po dlouhodobych a zrychlenych creepovych
testech. Cilem tohoto zkoumani je urceni, zda zrychlené creepové testy mohou s dostateCnou
pfesnosti simulovat vyvoj mikrostruktury pii teCeni jako u dlouhodobych standardnich
zkousek teCeni, ptipadné vyvoje mikrostruktury v provozu elektrarny.
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7 Experimentalni ¢ast

Naplin praktické casti prace je zaméfena na porovnani mikrostruktury vzorkli po
klasickych a zrychlenych creepovych zkouskach, které by mély odpovidat podobnému stupni
mikrostrukturni degradace. Za timto uéelem byly dodany firmou Doosan Skoda Power s.r.0.
vzorky ze zkuSebniho heterogenniho svaru uréeného pro vyrobu kombinovaného rotoru.
Tento rotor byl vyroben z oceli COST FB2 a COST F. Chemické sloZeni oceli je uvedeno
vtab. 5. a 6. ZkuSebni svar byl vytvofen spojenim dvou kotou¢ti o vn&jsim @ 600 mm,
tloust'ce stény 120 mm, vysSce 250 mm. Svarovy spoj byl vyroben na svafovacim standu
Polysoude metodou TIG hot wire svarem do uzké mezery. Podminky vytvofeni podléhaly
internim piepisim SPWR. Poté byl zku$ebni svarovy spoj tepelné zpracovan a roziezan na
jednotlivé &asti pro odbér vzorki, které byly ve VZU Plzen podrobeny standardnim
creepovym zkouskam do lomu pii teplotach 550 °C az 650 °C anapétich 70 MPa az
220 MPa. Vzorky byly vyrobeny napfi¢ svarovym spojem tak, ze ve stiedu zkusSebni tyce byl
svarovy kov. U vSech dosud ukoncenych zkouSek (dvé zkousky dosud bézi) byl lom
lokalizovan do oblasti TOO oceli COST F (zejména JZ TOO) nebo pii relativné vysokych
napétich do zakladniho materialu oceli F. Ze souboru ukoncenych creepovych zkousek byly
pro diplomovou praci vybrany vzorky ¢. 15 a 18, které mély nejlépe odpovidat stavu vzorku
¢. 1.2 simulovaného pomoci zrychlené creepové zkousky. Podminky zkousek teceni jsou
uvedeny vtab. 7. Zrychlena zkouSka teCeni byla provedena tak, aby simulovala stav
materialu v TOO oceli COST F po creepu za teploty 600 °C pii napéti 100 MPa po dobu
22 464 h. Stredova ¢ast vzorku pro zrychlenou zkousku teceni byla umisténa do TOO oceli F
(JZ TOO), ktera ptedstavuje kritickou oblast z hlediska creepového poruseni svarového spoje.
Uvedené zkuSebni vzorky stejné¢ tak jako vychozi svarovy spoj byly pouzity pro detailni
rozbor makrostruktury, mikrostruktury a pro méteni profilu tvrdosti napfic svarovym spojem.

Tab. 5 - Chemické sloZeni oceli COST F (ZM2) [22]

Prvek | Min. hodnota | Max. hodnota | Skute¢na hodnota
C 0,11 0,16 0,12
Mn 0,40 0,60 0,57
Si - 0,10 0,07
Cr 10,00 11,00 10,58
Ni 0,50 0,70 0,67
Mo 1,40 1,60 1,51
Vv 0,15 0,25 0,19
- 0,015 0,010
S - 0,007 0,001
Nb 0,040 0,060 0,053
N 0,040 0,060 0,058
Al - 0,012 0,007
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Tab. 6 - Chemické sloZeni oceli COST FB2 (ZM1) [22]

Prvek | Min. hodnota | Max. hodnota | Skute¢na hodnota
C 0,12 0,14 0,13
Mn 0,30 0,40 0,34
Si - 0,10 0,07
Cr 9,00 9,50 9,28
Ni 0,10 0,20 0,15
Mo 1,40 1,60 1,52
V 0,19 0,22 0,20
Co 1,20 1,35 1,29
- 0,010 0,007
S - 0,005 0,001
Nb 0,045 0,065 0,058
0,015 0,030 0,018
B 0,0085 0,0110 0,0090
Al - 0,010 0,006
Sn - 0,004 0,004
As - 0,012 0,003
Sh - 0,0010 0,0007
Tab. 7 — Podminky zkousek teceni
Vzorek | Teplota | Napéti | Trvani | Larson- | A[%] | Z[%] | Oblast
[°C] [MPa] | [h] Millertv poruseni
parametr
15 600 100 11288 | 34972 |25 19,2 JZ TOO
18 600 90 21294 | 35213 |32 16,7 JZ TOO
1.2 600 100 22464 | 35226 | - - JZ TOO

*

stav simulovany zrychlenou zkouskou teceni

Jakub Vlasak

Kotouce zkusebniho rotoru z oceli COST FB2 a COST F byly zpracovavany ve stavu po
zuSlechténi. Teploty kaleni a popusténi jsou uvedeny v tab. 3. Jedna se o oceli, které jsou
samokalitelné, tudiz byly ochlazovany na vzduchu. Schopnost samokalitelnosti je mozné
pozorovat v ARA diagramech jednotlivych oceli uvedenych na obr 33. a 34.
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Obr. 34 - ARA diagram oceli COST F
Tab. 8 - teploty tepelného zpracovani oceli COST FB2 a F [22]

Teplota kaleni [°C]

Teplota popousténi [°C]

COST FB2

1050

570a720

COST F

1070

570a710

7.1 Makrostrukturni rozbor

Pficny vyfez svaru zkuSebniho rotoru je vidét na obr. 35, kde je mozné pozorovat tepelné
ovlivnénou oblast (TOO). Zvlasté viditelné jsou oblasti jemnozrnné a hrubozrnné, kde

hrubozrnna oblast je blize ke svarovému kovu. Celkova §itka TOO predstavuje cca 3mm, kde
jemnozrnna oblast odpovida Sifce cca 1,6mm a hrubozrnné oblast 1,4mm.
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Obr. 35 - Makroskopicky snimek celkového vyiezu svarového spoje zkuSebniho rotoru

Pro zvyraznéni struktury byl vzorek mechanicky brousen, lestén a leptan v leptadle
Viella-Bain. V ptipadé¢ zakladniho materidlu COST FB2 je pozorovatelnd vyrazné hrubsi
struktura oproti oceli COST F. Struktura je tvofena popusténym martenzitem, tedy feriticko
karbidickou smési. Ferit je obsaZen v piivodnich martenzitickych latkach, na hranicich zrn a
v latkéach vyprecipitovaly karbidické castice. Vzorek nebyl hodnocen na pfitomnost vad, ale
z obrazku je patrné, ze se vady v makrostruktufe nevyskytuji. Vady byly hodnoceny
v predchazejicich studiich, kde bylo konstatovano, ze byly detekovany drobné vady typu
pori, v§echny pod piipustnym limitem podle piedpist pro svarové spoje [14].

UL T T

Obr. 36 - Viditelna makrostruktura &asti svarového spoje zkuSebniho rotoru

Druh a oblast poruseni vzorka po standardnich creepovych testech je vidét na obr. 37
a 38. Makrosnimek vzorku 1.2 po zrychlenych creepovych testech je zobrazen na obr. 39.
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Obr. 37 - Vzorek 15 po standardnich creepovych testech s porusenim v oblasti TOO oceli COST F

Obr. 38 - Vzorek 18 po standardnich creepovych testech s porusenim v oblasti TOO oceli COST F

Obr. 39 - Vzorek 1.2 po zrychlenych creepovych testech
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7.2 Fraktografické hodnoceni

Lom vzorku 15 se vyznacuje malou kontrakci. Lomova plocha je stfedné Cclenita,
smykova ploska nevyrazna, stfidavé vytazend na obou polovinach. Lomova plocha se nachazi
na rozhrani jemnozrnné a hrubozrnné ¢asti TOO ZM COST F (obr. 40 a 41).

. P ‘;;& :

8333 "‘11".4‘-_6"

Obr. 41 — Oblast transkrystalického tvarného poruseni

K poruseni vzorku 15 doslo ve stiedové partii v roviné kolmé na podélnou osu zkusebni
ty¢e mechanismem postupného rozvoje a srastani kavit. Jejich povrch je silné zoxidovan.
K dolomeni do$lo propojenim mistka transkrystalickym tvarnym porusenim a usmyknutim
materialu v obvodové casti zkuSebni tyce. Povrch je silné zoxidovan s vyjimkou
propojovacich miistkli a bo¢ni smykové plosky, na kterych je rozsah oxidace nizsi.
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Lomovou plochu vzorku 18 je mozné charakterizovat jako rovinnou s nevyraznymi rysy
¢iskovitého lomu. Smykova ploska je vyvinuta (obr. 42 a 43). Stiedova oblast je orientovana
kolmo na podélnou osu (mirn¢ ¢lenita s ostrymi hranami). Lomova plocha je siln¢ zoxidovana
v oblastech rozvoje kavit a pocatecnich usekl rozvoje transkrystalického tvarného poruseni

[14].

Obr. 43 — ProtaZena a zdeformovana oblast lomu [14]

K poruseni zkuSebni ty¢e doslo rozvojem kavitaéniho poskozeni v kombinaci s tvarnym
roztrzenim po relativné dlouhé dobé asi 21 000 hodin. Lomova plocha se nachazi na rozhrani
jemnozrnné a hrubozrnné ¢asti TOO ZM COST F [14].

Fraktografie vzorku 1.2 nebyla provedena, z toho duvodu, ze nedoslo k upInému lomu.
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7.3 Meéreni tvrdosti

Hodnoceni tvrdosti bylo provedeno dle normy CSN EN ISO 6507-1, metodou dle
Vickerse pti zatizeni HV10. M¢éteni bylo provedeno napti¢ svarovym spojem, vzdalenost
mezi jednotlivymi vtisky byla Imm. Zatizeni pro HV10 odpovida sile 98,1 N a doba zatizeni
10 s. Normou CSN EN ISO 6507-1 je stanovena 10 % odchylka z méfeni. Zmé&fené hodnoty
jsou vyneseny do grafu 1-3. Primérné hodnoty tvrdosti pro jednotlivé oblasti svarového spoje
a ruzné vzorky jsou uvedeny v tab. 9:

e ZM1 — zakladni material COST FB2,

e TOO1 - tepelné¢ ovlivnénd oblast mezi svarovym kovem a zakladnim materidlem
COST FB2,

e SK - svarovy kov,

e TOO2 — tepeln€ ovlivnéna oblast mezi svarovym kovem a zakladnim materidlem
COST F,

e /M2 — zakladni material COST F.

Tab. 9 - Primérné hodnoty tvrdosti HV10 v riiznych zénach svarového spoje.

Vzorek/oblast | ZM1 Lok. min | TOO1 | SK TOO2 Lok. min | ZM2
JZ TOO1 JZ TOO2

15 225 203 252 280 236 202 218

18 226 198 246 274 226 201 222

vychozi 233 200 219 264 212 213 222

Primérnéd tvrdost vzorku po zrychlenych creepovych testech 1.2 naméfend v tepelné
ovlivnéné oblasti ve stfedové ¢asti vzorku odpovida hodnoté 198 HV10.

Z porovnani tvrdosti po standardnich creepovych testech a ve vychozim stavu plyne, ze
se hodnoty vyrazné nelisi. Jednotlivé oblasti Ize pfesné odliSit dle poklesu nebo narGstu
hodnot. V TOO dochazi pfi svafovani ke strukturnim zménam, které se projevuji vyraznym
poklesem tvrdosti. Lokalni minima tvrdosti se vyskytovala ve vzdalenosti 2 az 3 mm od linie
staveni. NejvySsich hodnot tvrdosti dosahuje svarovy kov.
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7.4 Analyza mikrostruktury pomoci svételné mikroskopie

Mikrostrukturni studium svarového spoje oceli COST FB2 a COST F zahrnovalo
svételnou (SM), fadkovaci (SEM) a transmisni elektronovou mikroskopii (TEM).

Brousené a mechanicky lesténé vzorky byly naleptany pomoci leptadla Vilella-Bain pro
zviditelnéni mikrostruktury V oblastech, linii staveni, tepelné¢ ovlivnénych zén (TOO)
a zakladnich materiala (obr. 36). Mikrostrukturni analyza byla provedena na metalografickém
mikroskopu NIKON Epiphot 300. Ptiprava vzorki pro hodnoceni svételné metalografie neni
casov€ ndrofna v porovnani se spravnym vyhodnocenim mikrostruktur. Postup pfipravy
vzorku:

e Mechanické brouseni a lesténi,
e Leptani struktury 60s v leptadle Villela-Bain.

Struktury byly analyzovany jak ve vychozim stavu tak po standardnich a zrychlenych
creepovych testech. Strukturu zakladnich materiali COST FB2 a COST F je mozné
charakterizovat jako popusStény martenzit S evidentni jehlicovitou martenzitickou matrici (obr
44 a 45). Porovnanim zakladnich materiala ZM1 — COST FB2 (obr. 46) a ZM2 — COST F
(obr. 47) je mozné zhodnotit, ze ZM1 vykazuje zietelnéj$i hrubozrnnou strukturu. Tento stav
je zpisoben rozdilnym chemickym slozenim, teplotou austenitizace a rychlosti ochlazovani.

Analyza mirkostruktury vzorkll je provadéna hlavné jemnozrnné tepelné ovlivnéné
oblasti svarového kovu a oceli COST F (SK — COST F). Zvoleni tohoto mista je vztaZzeno
k faktu, Ze nejcastéj$im mistem poruseni zkusebnich ty¢i pii creepovych testech, je pravé tato
oblast.

Vychozi mikrostruktura jemnozrnné oblasti oceli COST FB2 a F je znazornéna na obr. 48
a 49. Pri vzijemném porovnani jemnozrnnych oblasti po obou stranach svarového spoje
nejsou ve svetelném mikroskopu znatelné rozdily. Oblast svarového kovu je znazornéna na
obr. 50, kde je mozné pozorovat zrna svarovych housenek protazena do sméru nejvétsiho
odvodu tepla.
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Obr. 45 - Mikrostruktura zakladniho materialu oceli COST F
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Obr. 47 - Mikrostruktura zakladniho materialu zikladniho materialu COST F
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Obr. 49 - Mikrostruktura zakladniho materialu COST F
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Obr. 50 — Mikrostruktura svarového kovu

Hlavni pfi¢inou vzniku lomové trhliny u sledovanych vzorki podrobenych standardnim
zkouskam teceni je vznik a postupny riist kavitaéniho poruseni. Kavita¢ni teceni je zplisobeno
piimym piinosem rlstu kavit k trvalé deformaci. Zavislost je ddna rozhodujicim procesem
rastu kavit (pokluzy po hranicich zrn, diftzi vakanci, teCenim oblasti kolem kavit). Tento
stav je popisovan jako difuzni kavitacni creep. Pfredpokladem je existence stabilni kavity na
fasetach, které rostou difiizi vakanci z okolni hranice. Pfitom dochazi k ukladani atomt na
této hranici a vzorek se bez kontrakce prodluzuje [13, 21].

Poruseni vzorku 15 blizko lomové plochy je znazornéno na obr. 51, kde je mozné rozlisit
jednotlivé ¢asti TOO svarového spoje (SK — svarovy kov, LS — linie staveni, IK —
interkriticky ptehiatd, HZ — hrubozrnnd, JZ — jemnozrnnd). Na prvni pohled je zfejmé, ze
nejvetsi koncentrace kavit je obsazena v oblasti JZ (obr 52). V ostatnich oblastech TOO, tzn.
vHZ TOO a IK TOO svarového spoje strany SK -COST F, nebylo viditelné kavita¢ni
poruseni (obr. 53).

V piipadé zakladniho materialu oceli COST F byly kavity pozorovany sporadicky, jak je
vidét na obr. 54. V popusténém martenzitu byly navic detekovany utvary delta feritu, ktery je
v zaropevnych ocelich nezadouci slozkou, jez zplsobuje kiehkost materidlu a byva
iniciatorem trhlin. V TOO na stran¢ SK — COST FB2 je mozné pozorovat kavitacni poruseni
v JZ i HZ, ale ve velmi nizké koncentraci (obr. 55). Vznik kavita¢niho poruseni je podobné
u obou vzorkd 15 a 18, tedy zejména v JZ TOO a misty v obou zakladnich materialech COST
FB2 a COST F. Rozdilnd koncentrace kavit v blizkosti lomovych ploch — vice kavit se
nachazi u vzorku 18 (obr. 56).
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Obr. 53 — Oblasti vzorku 15 LZ, IK aHZ

Obr. 54 - Zakladni material COST F s 8-feritem a ojedinélymi kavitami
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200 ym i 200 ym

Obr. 56 - TOO u lomové plochy: a) vzorek 18 b) vzorek 15

ZkuSebni tyce pro zrychlené zkousky jsou vyrazné krat$i. ZkouSend oblast svarového
spoje je mensi a do stiedu tycCe byla umisténa TOO oceli COST F (obr. 39). Zkouseny vzorek
1.2 byl porusen v oblasti zakladniho materialu té€sné u TOO, ale k Giplnému pftetrzeni vzorku
nedos$lo. V blizkosti ¢ela magistralni trhliny je zfetelné kavitacni poruseni (obr. 57 a 58)
a utvary delta feritu (obr. 59).
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Obr. 58 - Kavitaéni poruseni v blizkosti lomu
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Obr. 59 - Utvary delta feritu blizko lomu
Misty se vyskytuje kavitacni poruSeni i v oblastech JZ, HZ a SK (obr. 60, 61 a 62).
Z porovnani je znatelné, Ze v ¢asti TOO vzdalenéjsi od lomu nabyvaji kavity vétSich rozméri.

Obr. 60 - TOO u linie staveni oceli COST F
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Obr. 61 - TOO u linie staveni oceli COST FB2

Obr. 62 - Svarovy kov s vyskytem kavitaéniho poruseni
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7.5 Analyza mikrostruktury pomoci radkovaci elektronové mikroskopie

Analyza struktury vzorkii byla provedena pomoci ftadkovaciho elektronového
mikroskopu JEOL — JSM 6490 LV. Byly pozorovany TOO oceli COST F ve vSech vzorcich,
tedy vychozi stav a stavy po standardnich a zrychlenych zkouskach teCeni. Tato metoda
hodnoceni byla pouzita pro zobrazeni a kvantitativni hodnoceni precipitatli, zejména ¢éstic
karbidu chromu My3Cs a Lavesovy faze Fe,Mo. Tyto ¢astice je mozné identifikovat i na
zakladé jejich chemického slozeni stanoveného z EDX spektra. Pro zviditelnéni vSech Castic
byla pouzita metoda zobrazeni v sekundarnich elektronech a pro zobrazeni Lavesovy faze
metoda odrazenych elektronti. Divodem zviditelnéni Lavesovy faze v médu COMPO
odrazenych elektront spoc¢iva ve faktu, ze ma vyrazné vyssi relativni atomovou hmotnost nez
Castice karbidu chromu nebo okolni matrice. Hmotnosti ¢isla jsou uvedena v tab. 10. Postup
ptipravy vzorkd:

e mechanické brouseni a lesténi vzorku,
e naleptani struktury povrchu 10 az 15 s v leptadle Villela-Bain.

Tab. 10 - Hodnoty relativni hmotnosti pro vybrané prvky

Prvek | Relativni atomova hmotnost
[-]

Fe 55,85

Cr 52

Mo 95,94

W 183,85

Vychozi stav jemnozrnné oblasti oceli COST F vykazuje rovnomérné rozlozeni
precipitatil. Castice karbidu chromu MaxCs se nachazeji jak po hranicich ptivodnich
austenitickych zrn, tak i uvnitf zrn na hranicich feritickych laték a podle literatury téz na
hranicich subzrn [14], které nejsou pii pouzitém zobrazeni v REM pozorovatelné (obr. 63 a
65). Dalsim typem &astic pozorovatelnych v REM byly ojedinéle se vyskytujici primarni
karbidy niobu (Nb, V)C zpravidla vétsi nez karbidy chromu. Tyto ¢astice byly identifikovany
podle chemického slozeni z EDX mikroanalyzy (obr. 67). Pro zjisténi pfitomnosti Lavesovy
faze bylo pouzito zobrazeni v odrazenych elektronech, které je mozné pozorovat na obr. 64 a
66. Na téchto snimcich jsou mirn¢ zietelné Castice karbidli chromu a na obr. 64 i nékolik
jasnych castic, které podle EDX mikroanalyzy patii primarnim karbidim niobu. Lavesova
faze v této Casti svarového spoje bohata na molybden nebyla detekovana.
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Obr. 63 - RozloZeni ¢astic karbidi chromu M»;Cg vzorku vychoziho stavu

20kV  X1,000 10um 2192 1040 BEC

Obr. 64 - Zobrazeni ¢astic Lavesovy faze Fe;Mo vzorku vychoziho stavu
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Obr. 65 - RozloZeni karbidi chromu M,3;Cg vzorku vychoziho stava

20kV  X3,000 S5um 2183 1040 BEC

Obr. 66 - Zobrazeni ¢astic Lavesovy faze Fe;Mo vzorku vychoziho stavu
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Pti vétSim zvétSeni je mozné pozorovat, Ze Castice
vykazuji mirné protazeni v jednom sméru (obr. 67).
Tento stav  nejpravdépodobnéji byl  zplisoben
plastickou deformaci pii ptipravé vzorki (b&hem
brouSeni a mechanického leSténi metalografickych
vybrusit). Tmavé oblasti odpovidaji mistim vyskytu
Castic  borida, kter¢ vypadly pfi  piipravé
metalografickych vybrust. Déle je patrné, Ze se
nevyskytuji vétsi shluky castic.

Jakub Vlasak

Obr. 67 - RozloZeni ¢astic karbidu chromu vzorku vychoziho stavu
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Obr. 68 - RozloZeni ¢astic vzorku vychoziho stavu

f

VeEtsi zastoupeni vétSich Castic je mozné pozorovat v piipadé vzorkll po standardnich
creepovych testech (obr. 69). Rovnomérné rozlozeni je v tomto piipadé stale zachovano. Dale
je mozné pozorovat pfitomnost kavitacniho poruseni, které jiZ bylo prokdzano u analyzy
svételné metalografie. Dlouhé rovné ryhy byly zptsobeny pii brouSeni vzorku. Z diivodu
relativné malého mnozstvi experimentalniho materialu nebylo mozné metalografické vzorky
opakované brousit, nebot’ vzorky po zkouskach teCeni bylo potieba pouzit pro ptipravu
vzorkll pro TEM. Pfitomnost Lavesovy faze byla prokdzana v zobrazeni odraZenych elektront
(obr. 70), kde je mozné pozorovat zhruba stejnou velikost svétlych castic rovnomérné
rozloZzenych. Zejména byly analyzovany svétlé ¢astice v zobrazeni odrazenych elektront,
které svédcCily pro pritomnost Lavesovy faze. K rozliSeni Castic karbidii chromu My3Cg
a Lavesovy faze byla pouzita EDX mikroanalyza (obr. 73 a 75). Castice Lavesovy faze
vyhradné precipituji na ¢asticich karbidi chromu, coz je patrné z obr. 71 a 72. V blizkosti
Lavesovy faze jsou pozorovatelné kavity.
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~. 20KV  X3,000, Bum / 3223

Obr. 69 - RozloZeni ¢astic karbidi chromu My;Cg a Lavesovy faze ve vzorku 15 u lomové plochy

¥ EJ
e

20kV  X3,000 - 5um 3224 11 35.BEQ.

Obr. 70 - Zobrazeni Lavesovy faze ve stejné lokalité vzorku 15 jako na obr. 65
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Obr. 71 - RozloZeni &astic ve vzorku 15

&

20kv  X10,000 1um 3275 1035BEC

Obr. 72 - Zobrazeni Lavesovy faze ve stejné lokalité vzorku 15 jako na obr. 67

Vyrazné zhrubnuti ¢astic vykazuje vzorek 18 po standardnich creepovych testech
S mistnim kavitaénim poruSenim podobné jako vzorek 15 (obr. 73). Pfitomnost Lavesovy faze
je zobrazena na obr. 74.
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Obr. 73 - RozloZeni &astic v blizkosti lomové plochy vzorku 18

e
2
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20kV  X3,000 5um 2660 1035 BEC

Obr. 74 - Zobrazeni Lavesovy faze v lokalité vzorku 18 jako na obr. 69

Vyrazné zhrubnuti ¢astic je patrné z obr. 75. Pti porovnani s obr. 76 je opét
pozorovatelné, Ze precipitace Lavesovy faze vychazi z ¢astic karbidi chromu, Vv jejichz
blizkosti se vyskytuje rozsahlejsi kavitaéniho poruseni.
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Obr. 75 - RozloZeni &astic ve vzorku 18

1 3
4 Scale 3573 cts Cursor: 4540 kew (42 cis)

20kV  X10,000® 1pm 2679 10 39 BEC

Obr. 76 - Zobrazeni Lavesovy faze ve stejné lokalité vzorku 18 jako obr. 72

Zhrubnuti ¢astic a kavitacni poruSeni je znatelné 1 u posledniho zkouSeného vzorku, a to
po zrychlenych creepovych testech (obr. 77). V ptipadé zjisténi piitomnosti Lavesovy
(obr. 78) faze je zcela patrné, Ze se zde nevyskytuje z porovnani obr. 80. Jelikoz se u vzorku

71



Zapadodeska univerzita v Plzni, Fakulta strojni, Diplomova prace, akad.rok 2016/17
Jakub Vlasak

Katedra materialu a strojirenské metalurgie

nevyskytuje Lavesova faze, neni pfitomnost kavitacniho poruseni spjata s jeji pfitomnosti
Kavity vznikaly v blizkosti ¢astic karbidi chromu.

" AR 3 S \‘ -, (3
. -_‘"" - . e P v ™o
. ¢

Obr. 77 - RozlozZeni &astic ve vzorku 1.2

Obr. 78 - Zobrazeni Lavesovy faze ve stejné lokalité vzorku 1.2 jako obr. 73
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Obr. 79 - Vybrané snimky rozloZeni karbidi chromu vzorku 1.2 zobrazené v sekundarnich elektronech

20kV  X10,000 ° 1pm  3170. 10 35 BEC 20kV  X10,000 ° 1pm  3170. 10 35 BEC

20kV  X10,000 4pm 3172 10 35BEC 20k X10,000. 1um - 3174 1035 BEC

Obr. 80 - Vybrané snimKy lokalit vzorku 1.2 z obr. 75 zobrazené v odraZenych elektronech
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7.6 Analyza uhlikovych replik pomoci transmisni elektronové mikroskopie

Hlavni vyuziti uhlikovych replik se uplatituje ke studiu morfologie a rozlozeni Castic a
precipitatii ve slitinach. K identifikaci téchto ¢astic mize byt dale pouzito chemické slozeni
uréené z EDX spektra a elektronové difrakce. Repliky byly zhotoveny v jemnozrnné tepelné
ovlivnéné oblasti vzorkli vychoziho stavu, po standardnich a zrychlenych creepovych testech.
Vyroba uhlikovych replik je casové ndrocna a spravné vyhodnoceni vyzaduje dlouholetou
praxi a zkuSenost v této problematice. Postup piipravy replik:

e Mechanické brousSeni a lesténi.

e Elektrolytické odlesténi Beilbyho vrstvy (doba lesténi 15 s, napéti 33 V, elektrolyt —
500 ml etanol, 25 ml HCIO4 (60 %) a 7,5 ml HNO3).

e Naleptani struktury elektrolyticky odlesténého povrchu 60 s v leptadle Villela-Bain,

poté doleptani 20 s v leptadle o slozeni - 100 ml etanol, 6 ml kyselina octova, 10ml

kyselina solna a 1 g kKyselina pikrova.

Hlinikovou f6lii zakryti neodlesténé oblasti vzorku.

Napraseni uhlikové vrstvy ve vakuové komote.

Sejmuti nafezanych ¢tvereckii uhlikové repliky a elektrolytického odleptani.

Ocisténi replik a usazeni na médénou sitku.

K pozorovani uhlikovych replik byl pouzit transmisni elektronovy mikroskop JEOL JEM
1200EX. Pozorovanou oblasti byla jemnozrnna tepeln¢ ovlivnéna oblast oceli COST F.

Vzorek vychozi struktury (obr. 81) vykazuje rovnomérné rozlozeni precipitata s vysokou
hustotou c¢astic po hranicich zrn, subzrn a uvnité zrn. Pievazuji zejména drobné&jsi Castice,
lokalné je mozné pozorovat vétsi shluky ¢astic. EDX mikroanalyzou byly rozpoznany karbidy
chromu M3Cs. Nejdrobnéjsi ¢astice velikosti zhruba nizsi nez 40 nm jsou ptisuzovany nitridu
vanadu a niobu (obr. 82). Castice karbidi se vyznacuji zejména ovalnym tvarem, ale misty se
vyskytovaly kulovité ¢astice (obr. 82).

74



Zapadodeska univerzita v Plzni, Fakulta strojni

Diplomova prace, akad.rok 2016/17
Katedra materialu a strojirenské metalurgie J akub Vlasak
2 Q: s ‘ .1 v -?” b @ o o i R - E
'9_1 " ‘:". P : .~ < - .¢‘ ok - DL S‘ « ! -&' :_".' -.".*:
n v . . < .-.. . ‘;.‘i.s s o g 25 L e 1
e o "o < TR Y e gio RS
4 ” 'c A .' .4' . v )o ya:,. \; \§~ ].."2:'.'7"..0.:’ v
3 ,)"' ‘:‘TQ'.‘ G .'5 ] ‘E‘, -‘w-‘lr ¥ ‘ o : ‘e l',. Lty !"Qn*! . K -
> &5 % F Iy -".' "X . Oing) o .O\,“ ’ "Jb
3% ‘*ﬁ’ ’ . I el ....\ >id e SO Ry /3 ,.‘..;"67‘ o ';Y‘: fih
o o is #" A8 /. vy ‘:‘- TR S g i' AR

i “ v _:..

FB2-F 100 F
TE2758 120,00

$18K S88ne

Obr. 82 - RozloZeni karbidi chromu vzorek vychozi struktury

Vzorek 15 se po standardnich creepovych testech vyznacuje nartstem velikosti vétSiny
castic. Patrny narlst ¢astic je viditelny pii vétSim zvétSeni na obr. 84. Dale se objevuje vice
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shlukli ¢astic a vyrazné vétsi nepravidelné cCastice. Z toho Ize usoudit, ze doslo ke snizeni
rovnomernosti a rozlozeni castic. Hustota ¢astic se jevi mensi.
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Obr. 84 - RozlozZeni ¢astic vzorek 15

76




Diplomova prace, akad.rok 2016/17

Zapadodeska univerzita v Plzni, Fakulta strojni,
Jakub Vlasak

Katedra materialu a strojirenské metalurgie

Vyraznou zménu velikosti ¢astic nikoliv hustoty vykazuje vzorek 18 (obr. 85 a 86).
Hustota rozlozeni je vyrazné¢ rovnomérnéjsi, nez v piipadé¢ vzorku 15. Patrny rozdil ve
velikosti mezi ¢asticemi je na obr. 86 pri vétsim zvétseni. Napadny je Casty vyskyt velkych

nepravidelnych ¢astic.
S R

G FRF IR o - Ty
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Obr. 86 - RozlozZeni ¢astic vzorek 18
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Z EDX mikroanalyzy provedené na vétSich nepravidelnych casticich nepravidelného
tvaru u vzorkt 15 a 18, lze usuzovat na pritomnost Lavesovy faze Fe,Mo. Zbylé Castice byly
identifikovany vyhradné jako karbidy chromu My3Cs. V uhlikové replice byly zjistény
celkem 3 typy ¢astic a to:

o Kkarbidy My3Cg,
e jemné nitridy (V, Nb)N,
e Lavesova faze.

Vzorek 1.2 po zrychlenych creepovych testech vykazuje mensi nartst velikosti ¢astic nez
u vzorki 15 a 18. Neobjevuji se zde napadné velké castice ¢i shluk castic (obr. 87). Pievazna
vétSina Castice je ovalného, pfipadné kruhovitého tvaru. Provedeni EDX mikroanalyzy
Vv piipadé vétSich castic vzorku 1.2 neprokazalo pifitomnost Lavesovy faze. Analyzované
Castice byly identifikovany jako ¢astice karbidu chromu M33Cg (0br. 88 a 89).
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Obr. 87 - RozloZeni &astic vzorek 1.2
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Obr. 89 - Urceni ¢astice karbidi chromu EDX mikroanalyzou, vzorek 1.2
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8 Obrazova analyza

Obrazova analyza byla provedena pomoci programu NIS-Elements [15]. Jedna se o
software obrazové analyzy ureny ke sledovani, snimani, archivaci a ru¢nimu nebo
automatizovanému meéfeni preparatli. Pouzivany snimaci systém je pfipojen k mikroskopu
NIKON Epiphot 300. Provedena obrazova analyza je zaméfena na velikost a Cetnost Castic
Vv oblasti jemnozrnné tepelné ovlivnéné oceli COST F vzorkl vychoziho stavu, standardnich a
zrychlenych creepovych zkousek. K provedeni analyzy byly pouzity snimky z fadkovaciho a
transmisniho elektronového mikroskopu. Pocet a rozliSeni snimkt je v tab. 11. Jednotlivé
snimky byly upravovany pomoci funkci programu obrazové analyzy, postup Upravy se skladal
z nésledujicich krokii:

kalibrace méritka,

segmentace, tzn. vyznaceni objektl méfeni prahovanim podle intenzity (vytvoieni
binarniho obrazu) obr. 90 a 91,

funkce vycisténi, vyhlazeni, eroze a morfologické separace objektli binarniho obrazu,
ruéni rozdéIni a pridani objekti, které nebyly pti prahovani spravné vyznacené,
vymezeni oblasti méfeni rAmeckem,

volba pfiznak méfeni a omezeni jejich velikosti,

provedeni méfeni, zobrazeni vysledki a jejich export do Excelu.

Vyhodnoceni a porovnani mezi jednotlivymi vzorky a druhy snimku se nachazi v tab. 12,
kde je hodnoceno:

e ckvivalentni pramér — EqDiameter,
e maximalni Feretiv pramér — MaxFeret,
e minimalni Ferettv pramér — MinFeret,
e kruhovitost — Circularity,
e plosny podil ¢astic + standardni odchylka — BinaryAreaFraction+St.Deviation.
Tab. 11 - Pocet a zvétSeni snimki pro obrazovou analyzu
REM TEM
Pocet/rozliSeni 10/10 000 10/10 000
- 4/5 000
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Obr. 91 - Prahovani snimku TEM
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Tab. 12 — Vysledky kvantitativniho vyhodnoceni pomoci obrazové analyzy pro jednotlivé vzorky
SEM Zobrazeni | Pocet | EqDiameter | MaxFeret | MinFeret | BinaryAreaFraction
castic + St.Deviation [%]
vychozi | SEI 4743 198 296 159 19+2
BEC - - - - -
vz.15 | SEI 2960 239 338 206 21+4
BEC 131 386 509 336 2+1
vz.18 | SEI 4633 196 271 167 21+3
BEC 124 301 406 257 1+0,5
vz.12 | SEI 4193 217 313 184 2245
BEC - - - - -
TEM
vychozi 5000 | 3746 117 157 100 0+2
10 000 | 4218 92 123 79 11+3
vz. 15 5000 | 3188 124 175 105 9+2
10 000 | 4497 108 153 90 14+3
vz. 18 5000 | 6330 121 179 101 16+3
10000 | 7786 90 128 76 17 £5
vz.1.2 5000 | 4916 110 152 94 10+1
10 000 | 5287 97 128 84 12+2
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8.1 Distribuce velikosti ¢astic na snimcich REM

Velikosti ¢astic sekundarnich fazi byly hodnoceny =ze snimkii naleptanych
metalografickych vybrusi pozorovanych v riznych rezimech na fadkovacim elektronovém
mikroskopu [18]. Velikost castic a jejich Cetnost pfed a po creepové expozici jak po
standardnich tak zrychlenych zkouskach je mozné porovnat na obr. 92. Nejvyssi pocet
drobnych ¢astic vykazuje vychozi stav a s ristem velikosti jejich pocet razantné klesa (obr. 92
a). Vystaveni creepové expozici ma za nasledek nartst velikosti ¢astic a soucasné snizeni
poctu drobnéjSich ¢astic. V piipadé vzorku 1.2, ktery byl podroben zrychlenému testu, je
patrné, ze doSlo mirngj$imu poklesu drobnych ¢astic oproti vzorkim po standardnich
creepovych testech, kdezto narist vétsSich castic je velmi podobny pro oba typy creepového
zkouSeni. Dal$im rozdilem je vyrazné vyssi pocet ¢astic u vzorku 1.2, nez u vzorkd 15 a 18
(obr. 92 b, c, d).
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Obr. 92 — Grafy ekvivalentniho priiméru ¢astic (SEM) a) vz. vychozi b) vz. 1.2 ¢) vz. 15 d) vz. 18 e) Lavesova faze
vz.15 f) Lavesova faze vz.18
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Rozlozeni velikosti ¢astic karbidii chromu Mj3Cg a Lavesovy faze je mozné vidét na
obr. 92. Vyssi pocet ¢astic Lavesovy faze vykazuje vzorek 15 oproti vzorku 18. Z porovnani
kruhovitosti ¢astic M23Cg jednotlivych vzorkd vyplyva, Ze creepova expozice zpusobuje
zvySeni kruhovitosti ¢astic oproti vychozimu stavu (obr. 93 a, b, ¢, d). Vyrazny kruhovy
charakter vykazuje ve vétsim poctu Castic i Lavesova faze.
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Obr. 93 -Grafy kruhovitosti ¢astic (SEM) a) M23C6 vz. vychozi b) M23C6 vz. 1.2 ¢) M23C6 vz.15 d) M23C6 vz.18 ¢)
Lavesova faze vz.15 f) Lavesova faze vz.18
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8.2 Distribuce velikosti ¢astic na snimcich TEM

Pro kvantitativni hodnoceni ¢astic byla zvolena dvé zvétseni 5 000 a 10 000 bylo z
divodu zvyseni presnosti analyzy. Z porovnani grafi na obr. 94 a 95 je patrné, ze vyssi
ptesnosti bude dosazeno hodnocenim snimku pii zvétSeni 10 000, kde byl zaznamenan vétsi
pocet Castic. Rozdily jsou ziejmé ze srovnani (obr. 94 a obr. 95). Nejvétsi rozdily jsou patrné
Vv ptipad¢ vzorku 18, kde byl nejvétsi pocet relativné jemnych castic.
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Obr. 94 - Grafy ekvivalentniho priaméru ¢astic (zvétSeni 5 000) a) M,3Cg vz. vychozi b) M;Cg vz. 1.2 ¢) M3Cq vz.15
d) M»;Cg vz.18
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Obr. 95 - Grafy ekvivalentniho priméru &astic (zvétSeni 10 000) a) M»3Cq vz. vychozi b) Mp;Cg vz. 1.2 ¢) M,3Cq vz.15
d) M3Cg vz.18
Vzorky vystavené creepové expozici vykazuji podobny nartist velikosti ¢astic pro
vSechny tfi vzorky oproti vychozimu stavu. Snizeni poctu drobnéjsich castic nebylo
zaznamenano, na rozdil od analyzy snimk&i REM. Dal§i vyraznou zménou V porovnani
SREM je zvyseni celkového poétu &astic (obr. 94). Nejvyraznéjsi nartist astic vykazuje
vzorek 18 (obr. 94 d).

Ztejmé zvySeni charakteru kruhovitosti ¢astic vykazuje vzorek 1.2 pfi zvétSeni 5 000
(obr. 96 b) oproti ostatnim vzorkiim (obr. 97). Tento fakt neni potvrzen v ptipadé zvétSeni
10 000, kde vsechny vzorky vykazuji velmi podobny stupeni kruhovitosti (obr. 97).
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Obr. 97 - Grafy kruhovitosti ¢astic (zvétSeni 10000) a) M,3Cg vz. vychozi b) Mp;Cq vz. 1.2 ¢) M53Cq vz.15 d) M»Cq
vz.18
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9 Diskuze vysledki

V ramci hodnoceni vyvoje mikrostruktury heterogenniho svarového spoje pro vyrobu
rotoru parni turbiny ze zaropevnych oceli COST FB2 a COST F bylo provedeno mnozstvi
experimentl. V prvni fadé¢ vyhodnoceni profilu tvrdosti napfi¢ svarovym spojem,
makrostrukturni a mikrostrukturni rozbor pomoci svételné metalografie, dale analyza pomoci
fadkovaciho a transmisniho elektronového mikroskopu, pro zjisténi zmény velikosti a hustoty
¢astic. Vysledky byly doplnény o kvantitativni analyzu pomoci softwarového programu NIS
Elements.

Makrostrukturni rozbor vzorku s vychozi strukturou neobjevil zadné neptipustné vady.
Ve svarovém spoji se misty vyskytovaly vady typu por v takové velikosti, ze neptedstavuji
nebezpe¢i [14]. Struktura zakladnich materiald oceli COST F a FB2 byla urcena jako
popustény martenzit se ziejmou latkovitou morfologii ptivodni zékalné struktury. Struktury
zakladnich materiald byly podobné. Ocel COST FB2 vykazovala vyrazn€¢ hrubozrnngjsi
strukturu, neZ ocel COST F. Tento rozdil byl nejspiSe zplsoben rozdilnym chemickym
sloZzenim, riznou teplotou austenitizace a rychlosti ochlazovani. V ptipad¢ zakladniho
materialu COST F byly u vSech vzorkd navic detekovany utvary delta feritu, ktery zlstal po
odliti oceli. Delta ferit je nezddouci, zptisobuje kiehkost materidlu a byva iniciatorem trhlin.
Jeho mnozstvi v objemu nesmi byt vétSi nez 1%. Tento pozadavek byl u zkoumaného
svarového spoje splnén [14].

U vzorkli 15 a 18 po standardnich creepovych zkouskach vybranych pro diplomovou
praci byl lom lokalizovan do oblasti JZ TOO oceli COST F. U vzorku 1.2 po zrychlené
creepové zkouSce se vyskytovala trhlina probihajici pfes vice nez polovinu prifezu
zkuSebniho vzorku a $ifila se oceli F az t€sné k TOO. K poruseni vzorku 15 doslo ve stfedové
partii v roviné kolmé na podélnou osu zkuSebni ty¢e mechanismem postupného rozvoje a
srustani kavit. Povrch kavit byl silné zoxidovan. K dolomeni do$lo propojenim mustkt
transkrystalickym tvarnym poruSenim. K poruSeni zkuSebniho vzorku 18 doSlo rozvojem
kavita¢niho poruseni v kombinaci s tvarnym roztrzenim. Lomova plocha byla zoxidovana
Vv oblastech rozvoje kavit a pocateCnich useku transkrystalického porusSeni. Fraktografie
vzorku 1.2 nebyla provedena, protoze nedoslo k uplnému lomu.

Dale rozbor zkuSebnich vzorki, které prodélaly standardni creepové zkousky, odhalil
pfitomnost kavitacniho poruSeni. Kavity se vyskytovaly ojedinéle v celém svarovém spoji, ale
v TOO1 a TOO2 byla jejich koncentrace podstatné vyssi a v TOO2 vedla ke koalescenci kavit
a $ifeni lomové trhliny. Byla zaznamenéna rozdilna koncentrace kavit v blizkosti lomovych
ploch jednotlivych vzorki; nejvice kavit se nachazelo u vzorku 18. V pfipadé vzorku 1.2
podrobenému zrychlené zkousSce teceni, nedoslo k Gplnému pretrZzeni. Magistralni trhlina se
Sifila prevazné zakladnim materialem oceli COST F vné TOO. Nelze jednoznaéné urcit
zkouskach tecCeni vyskytovaly v celém objemu vzorku; hustota kavit byla vy$si nez po
standardnich zkouskach. Nejvice kavit bylo zaznamenano v blizkosti cela magistralni
trhliny, tzn. na okraji TOO oceli COST F. Kavita¢ni poruseni je hlavni pfi¢inou vzniku
lomové trhliny u sledovanych vzorkli podrobenych creepovym zkouskam. Vznik zarodka
poskozeni vychazi z poznatku teorie heterogenni nukleace, podle niz bariérou pro vznik
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trhliny je jeji povrchova energie, proto nejpravdépodobnéjsimi misty pro vznik téchto zarodkt
jsou hranice zrn a vyloucené Castice. Uvadi se, ze trhliny nejcastéji vznikaji pti pokluzech po
hranicich zrn. Nahromadéni dislokaci v blizkosti ptekazky v podobé hranice nebo Castice
vyvola na vzniklych vystupcich koncentraci napéti, kterd vede k poruseni koheze. Jestlize se
po dané hranici uskute¢ni pokluz, nastane oddéleni vytvofenych lomovych povrchi a vznika
trhlinka [21]. Z méfeni tvrdosti HV10 napfi¢ svarovym spojem vzorkd po standardnich
creepovych testech a vychoziho vzorku byl zjistén pokles tvrdosti u TOO2 po standardnim
creepu, zatimco tvrdosti zdkladnich materiali a svarového kovu zistaly prakticky nezménény.
Nejvyssich hodnot tvrdosti dosahoval SK ziejmé v duisledku vyssiho napéti po svateni a vyssi
hustoty precipitati vznikajicich béhem tepelného zpracovani a creepové expozice. V TOO se
na obou strandch svarového spoje nachazela minima tvrdosti zplisobena zménami
probihajicimi pfi tepelném ovlivnéni béhem svafovani a chladnuti svaru. JZ TOO vykazovala
popusténou strukturu vice méné polyedrickych zrn a subzrn s velmi nizkou hustotou dislokaci
a hrubymi karbidy po hranicich zrn. Vzorek 1.2 podrobeny zrychlené creepové zkousce
vykazoval podobnou tvrdost v JZ TOO jako vzorky 15 a 18 po standardnich creepovych
zkouskach.

Radkovaci elektronovou mikroskopii u vychoziho vzorku byla zjisténa velka hustota
karbidickych fazi zejména karbidy M23Cs, rovnomérné vyloucenych po hranicich pivodnich
austenitickych zrn i uvniti zrn, kde byly rozmistény na hranicich feritickych laték. To, Ze se
ve vychozim vzorku nevyskytovala Lavesova faze bylo potvrzeno pomoci zobrazeni
odrazenych elektront v rezimu COMPO, kde se Lavesova faze zobrazi jako svétla az bila
Castice a to diky vyrazné vysSimu hmotnostnimu ¢islu nez ma zelezo. Misty byly
zpozorovany svétlé Castice, které by mohly odkazovat na Lavesovu fazi, ale po provedeni
EDX byly vyhodnoceni jako ¢astice nitridu niobu NbN. Nitrid niobu ma taktéz vyssi
hmotnostni Cislo nez Zelezo, ale nizsi zhruba o polovinu nez Lavesova faze. Narust velikosti
¢astic oproti vychozimu stavu byl zjiStén u vzorka po klasickych zkouskach a u vzorku po
zrychlené zkouSce teCeni, coz predstavuje jeden z degradacnich procesii pii creepové
expozici. Rovnomérné rozlozeni ¢astic bylo zachovano a snizeni hustoty ¢éstic se snimki
REM nebylo prokazatelné. V piipadé vzorki 15 a 18 byla zjisténa ptitomnost Lavesovy faze
V zobrazeni odraZenych elektrontli, kterd byla nasledné potvrzena i EDX mikroanalyzou.
Ze snimki v zobrazeni sekundarnich a odrazenych elektront bylo patrné, ze Lavesova faze
precipituje na ¢asticich karbidi chromu. V blizkosti vétSiny cCastic Lavesovy faze bylo
objeveno velké mnozstvi kavit. Diky tomuto zjisténi miizeme usuzovat, Ze vznik kavita¢niho
poruseni u vzorki po klasickych zkouSkéach teCeni je tzce spjat s precipitaci Lavesovy faze.
V ptipadé€ vzorku 1.2 nebyla objevena Lavesova féze, ale 1 tak bylo nalezeno velké mnoZstvi
kavit, které vznikaly v blizkosti ¢astic karbidd chromu.

Transmisni elektronovou mikroskopii byla u vzorku vychozi struktury zjiSténa velka
hustota Castic rovnomérné rozlozené po hranicich zrn, subzrn a uvnitt zrn podobné jako u
REM. Misty se vyskytovaly vétsi shluky ¢astic. Déle bylo ve struktufe rozpoznatelné velké
mnozstvi drobnych ¢astic, které byly rozpoznany jako nitridy vanadu zajiStujici zpevnéni
uvnitf zrn. Podobny nértst ¢astic jako u REM byl identifikovan také u vzorku 15, 18 a 1.2,
taktéZ rovnoméerné rozlozeni Castic bylo zachovano a sniZeni hustoty nebylo prokazatelné.
Jelikoz transmisni elektronovy mikroskop nedisponoval detektorem odrazenych elektrond,
nebylo mozné rozlisit Lavesovu faze od ostatnich ¢astic. Céstice Lavesovy faze byly uréeny
pomoci EDX mikroanalyzy, jednalo se o Castice nepravidelného tvaru. Tyto castice byly
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identifikovany opét jen v pfipadé¢ vzorkd 15 a 18, tedy po standardnich creepovych
zkouskach. VSechny podezielé relativné velké ¢astice nepravidelného tvaru u vzorku 1.2 byly
uréeny jako karbidy Mj3Ce.

Precipitace Lavesovy faze piedstavuje hlavni degrada¢ni proces, pii kterém dochazi
k vyrazné snizené zaropevnosti. Fakt, ze se Lavesova faze nevyskytuje u vzorku
podrobenému zrychlené creepové zkouSce, miuZze souviset s principem urychleni
mirkostrukturnich zmén elasticko-plastickymi tahovymi a tlakovymi kmity, kdy zkouska je
natolik urychlena, Ze neumozni precipitaci Lavesovy faze. Diky tomu je mozné konstatovat,
ze faktor casu ma vysokou dulezitost pro vznik Lavesovy faze, ktery neni mozné vhodné
zkratit na n¢€kolik desitek hodin pfi zrychlené zkousce oproti desitkdm az stovkam tisic hodin
standardnich zkousek. Zrychlené zkousky obstojné simuluji precipitaci a rust karbidickych
Castic jako standardni zkousky, ale jiz nedokazi simulovat precipitaci Lavesovy faze.

Kvantitativni hodnoceni pomoci softwaru obrazové analyzy NIS Elements bylo
provedeno pro zjiSténi poctu, velikosti, priméru a plosného podilu ¢astic. Pro kazdy vzorek
bylo hodnoceno 10 snimkiit REM z oblasti JZ TOO pii zvétseni 10 000. Pocet &astic je
podobny u vzorkli 1.2 a 18, taktéz i velikost ¢astic. Rozdil ptedstavuje vzorek 15, kde byl
zZjistén vyrazné niz8i pocet a vétsi velikost Castic. Tento stav je mozné popsat jako hrubnuti
precipitatl. Proces hrubnuti, kdy dochéazi k rozpousténi malych castic a ristu vétSich Castic
nazyvany Ostwaldovo zrani (Ostwald ripenin). Disledkem hrubnuti je pokles poctu ¢astic rust
sttedni velikosti Castic. Zarovent objemovy podil precipitati neméni. Hnaci silu pfedstavuje
snizovani povrchové energie systému [5]. Dale v piipadé vzorku 15 bylo obtizné provedeni
ruéniho rozdéleni a ptidani objektil, které nebyly pii naprahovéni spravné vyznaceny. Zde se
mohl projevit fakt, Ze pii piipravé metalografického vybrusu pro pozorovani REM dochazelo
k deformaci ¢astic. Misto rozliSeni jednotlivych ¢astic byly pocitany jejich shluky, coz se
projevilo zvétsenim hodnoty velikosti ¢astic. PloSny podil castic byl pro vSechny vzorky
stejny cca 21 %. Vztahne-li se tato hodnota k vychozimu stavu, ptedstavuje cca 2% narust
castic pro vSechny vzorky. Nejvétsi zaznamenanou c¢astici byla Lavesova, jejiz plosny podil
predstavoval cca 1 %. V ptipadé¢ TEM se uvazovala dvé zvétSeni a to z divodu, je-li mozné
dosahnout stejné piesnosti hodnoceni pii mensim zvétSeni stejné velké plochy. Zvoleny byly
¢tyfi snimky pfi zvétSeni 5 000 a deset snimki pii zvétSeni 10 000. Z méfenych vysledkl se
ukazalo, Ze pfi mensim zvétSeni byl zaznamenan mensi pocet a plosny podil ¢astic, za to vyssi
pramér a primét ¢astic oproti vyhodnoceni ze snimkut pfi zvétseni 10 000. Tyto rozdily jsou
zpusobeny menSim rozliSenim snimkd pofizenych pifi zvétSeni 5000, coz vede
K podhodnoceni $patné viditelnych malych ¢astic a nepfesnymi ru¢nimi Gpravami pfi
rozdélovani shluku ¢astic nebo piidani objektd, jeZ nebyly pfi naprahovani vhodné vyznaceny
softwarem. Pfi ruénim rozdé€lovani a pfidavani objektli velice zavisi na osob& provadéjici
méfeni. V tomto ohledu se jedné o subjektivni hodnoceni a bylo by vhodné méfeni nékolikrat
opakovat. Diky tomuto je mozné konstatovat, ze vyssi piesnosti méfeni bude dosazeno pfi
veétsim zvétSeni. VSechny zméfené hodnoty v piipadé TEM jsou zhruba polovi¢ni oproti
REM, coz je zplsobeno jednak odlisnou piipravou vzorkil (metalografické vybrusy pro
hodnoceni REM a extrakéni repliky pro hodnoceni TEM), jednak vy$§im rozlisenim snimkd
transmisni mikroskopie v porovnani fadkovaci elektronovou mikroskopii [19, 20]. Pocet,
velikost, priamér a plosny podil byl podobny u vzorka 15 a 1.2. Velky rozdil byl u vzorku 18,
kde byl zachycen velky pocet castic. Jednalo se zejména o drobné castice od 40 do 100 nm.
Podle ptedpokladi se mél podobny stav objevit i vzorku 15, ale zde byl problém pfi tvorbé
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uhlikové repliky, ktera byla mélo extrakéni s velkym mnozstvim otiskii, déale bylo jisté velké
mnozstvi ¢astic odplaveno. Po opakované piipravé doslo jen k mirnému snizeni poctu otisku.
Nartist plosného podilu piedstavoval zhruba 5 %, coz byla vyssi hodnota nez REM.
Porovnanim kvantitativniho hodnoceni pomoci REM a TEM vyplynulo, Ze hodnoceni
drobnych castic (40 — 100 nm) je piesnéjsi pomoci snimkd z transmisniho elektronového
mikroskopu, za to fadkovaci elektronovy mikroskop nabizi jednodu$i manipulaci, nizsi

¢asovou naroc¢nost na piipravu vzorkli a moznost sledovat vétsi oblast.

Vliv deformace povrchové vrstvy metalografického vybrusu na velikosti ¢astic métenych
VREM byl ovéfen dopliujicim experimentem, kdy byl jeden ze vzorkdi podrobenych
standardni zkouSce te¢eni dodatecné elektrolyticky vyleStén a nasledné naleptan. Vysledek je
ziejmy na obr. 97. Pfi pouziti elektrolytického lesténi, pii kterém je odstranéna zdeformovana
povrchova vrstva, jsou pozorované Castice podstatné jemnéjsi a velikosti se blizi ¢asticim
pozorovanym na extrakénich replikach.

Obr. 98 - Vzorek po mechanickém le§téni na automatické lesti¢ce a nasledném chemickém leptani, vzorek po
elektrolytickém le§téni a leptani
Pro spravné hodnoceni snimki zREM  je velmi duleZity zptsob piipravy
metalografickych vybrust. BéZn€ pouzivanym mechanickym lesténim vzorkli dochézi
k plastické deformaci precipitati a zvétSeni jejich velikosti. Z tohoto divodu je potieba
zahrnout pro zhotoveni metalografického vybrusu Setrnéjsi elektrolytické lesteni.
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10 Zavér

Diplomova prace je zasazena do velmi perspektivni oblasti strojirenstvi a to vyroby
parnich turbin. Parni turbiny slouzi vyhradné k vyrob¢ elektrické energie, kterd se kazdym
rokem zvySuje, vzhledem ke zvySené spotiebé. Z tohoto duvodu je pfinosné zvySovat
efektivitu uhelnych elektraren a tim i snizit produkci Skodlivych emisi. Hlavni podil na
zvyseni efektivity elektraren je vyvoj novych materidli pouzitych jako komponent
Vv elektrarnach, které jsou schopny pracovat za podminek zvySenych parametri pary tzv. ultra
super kritické USC. Problém vyvoje novych materidl spociva V ¢asové naro¢nosti
creepovych zkousSek, které mnohdy trvaji nékolik let, proto je velka potieba ziskat data
Z téchto zkousek v krat$im ¢asovém intervalu. Re$enim tohoto problému by méli byt pravé
zrychlené creepové zkousky.

Obsah této prace je zaméfen na studium mikrostruktury feritickych modifikovanych oceli
COST F a COST FB2, pomoci svételné metalografie, fadkovaci a transmisni elektronové
mikroskopie. Pro zjiSténi charakteru rlstu castic bylo provedeno kvantitativni hodnoceni
velikosti, poc¢tu a plosného podilu ¢astic doplnény profilem tvrdosti napfic svarovym spojem.

Ze ziskanych vysledkli a méfeni lze usuzovat, Ze zrychlené creepové zkouSky umoziuji
podobny rust velikosti karbidickych c¢astic jako standardni zkousky ve vyrazné kratSim
Casovém intervalu, ale uz nedochazi K precipitaci Lavesovy faze, ktera zpusobuje vyrazné
zméknuti matrice a tim sniZzeni Zaropevnosti. Diky tomu je mozné vyvozovat, Ze zrychlené
creepové testy nejsou vhodné pro spolehlivé ureni Zivotnosti komponent vystavenych
creepové expozici, jako je to V piipad¢ standardnich creepovych zkousek. V disledku Spatné
extrapolace by mohlo dojit k nadhodnoceni zivotnosti komponent a pevnostni hodnoty by
neodpovidaly skuteCnosti, coz v provozu tepelnych elektrdren je velmi nebezpecné
a nezadouci.

Z porovnani hodnoceni kvantitativniho hodnoceni obrazové analyzy snimkii z REM a
TEM vyplynulo, Ze piesnéjsi mefeni pro drobné Castice (40-100 nm) je pomoci TEM, kdezto
hodnoceni pomoci REM je méné ¢asové naroéné a umoziiuje sledovat vétsi plochu. Pro REM
je dilezity zptsob piipravy metalografického vybrusu. Pie bézné pouzivaném mechanickém
leSténi vzorkli dochazi k plastické deformaci precipitatl a zvétSeni velikosti hodnocenych
¢astic. Pro zachovani rozméra Castic je potieba piipravy metalografickych vybrust zahrnout
i elektrolytické lesténi.
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