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Raziskali smo mikrostrukturo horizontalno kontinuirno ulitega droga Ni-superzlitine GMR 235 s premerom 50 mm, da bi
pojasnili procese pri litju. Mikrostruktura je bila sestavljena iz matice y (trdne raztopine na osnovi niklja), v kateri so bili izlo¢ki
y' (Niz(Al, Ti)). PreteZzno v meddendritnem prostoru so bile $e naslednje faze: karbid MC ((Mo,Ti)C), borid M3;B, —
((Mo,Cr)3B,) ter karbonitrid Ti(C, N). Velikost, oblika in porazdelitev faz je bila odvisna od lokalnih strjevalnih razmer.
Podrobneje smo raziskali obmoc¢ji okoli primarne in sekundarne oznake, ki nastaneta zaradi nacina vleka in konstrukcije kokile.
Mikrostrukturna karakterizacija na teh mestih je omogocila vpogled v procese, ki potekajo pri nastajanju trdne skorje pri
strjevanju. To znanje potrebujemo pri optimiranju procesnih parametrov, da bi dosegli zanesljivo kontinuirno litje ter zahtevano
kakovost droga.

Kljuéne besede: kontinuirno litje, Ni-superzlitina, GMR 235, mikrostruktura, primarna oznaka, sekundarna oznaka

The aim of this work was to characterise the microstructure of horizontally continuously cast Ni-based superalloy GMR 235
(bar with 50 mm diameter) in order to get an insight into the processes taking place during continuous casting.

The microstructure consisted of y-matrix (Ni-rich solid solution) with y’-Ni3(Al, Ti) precipitates. In addition, there were
predominantly, in the interdendritic regions, also the following phases: MC-carbide, M3;B,-boride and Ti(C, N)-carbonitride.
Their size, morphology and distribution were dependent on local solidification conditions. The areas around the primary and
secondary witness marks were investigated in detail enabling us to understand the processes taking place during the formation
of the solid skin upon solidification. This knowledge is critical for optimisation of the process parameters in order to make the
continuous casting process more reliable and to obtain the required properties.

Key words: continuous casting, Ni-based superalloy, GMR 235, microstructure, primary witness mark, secondary witness mark
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1UVOD

Nikljeva superzlitina GMR 235 je izloc¢evalno
utrjevalna.! Danes se najvec uporablja za precizijsko litje
turbin za vroci del avtomobilskega turbopolnilnika.
Vecji del proizvajalcev jo izdeluje po klasicnem
postopku, ki je sestavljen iz vakuumskega indukcijskega
taljenja in litja v cilindri¢ne jeklene kokile z razli¢nimi
premeri. Klasi¢no litje je povezano s precej$njo porabo
energije, dela ter reprodukcijskega materiala, zato je
stroSkovno intenzivno. S kontinuirnim litjem se lahko
proizvodni stro$ki precej zmanjS$ajo, vendar Se pred
nekaj leti ni bilo znano, ali se izloCevalno utrjevalne
nikljeve superzlitine sploh dajo kontinuirno liti. Prvo
laboratorijsko kontinuirno litje teh zlitin je uspelo
raziskovalni skupini na InStitutu za tehnologijo mate-
rialov na Fakulteti za strojniStvo v Mariboru.? Na osnovi
teh preskusov je anglesko podjetje Ross & Catherall Ltd.
investiralo precejSnja sredstva v gradnjo livne peci in
naprave za horizontalno kontinuirno litje, ki omogoca
taljenje in litje v vakuumu oziroma v varovalni atmo-
sferi. Razvoj kontinuirnega litja izlo¢evalno utrjevalnih
Ni-superzlitin Se vedno traja, vendar pa nekatere zlitine —
med njimi je za proizvajalca najpomembnejSa zlitina
GMR 235 - Ze uspesno kontinuirno lijejo in jih proda-
jajo.
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V tem prispevku bomo predstavili mikrostrukturo
kontinuirno ulitega droga Ni-superzlitine GMR 235 s
premerom 50 mm ter na osnovi metalografske analize
poskusali razloZiti procese, ki potekajo pri kontinuirnem
litju.

2 EKSPERIMENTALNO DELO

Kemijska sestava preiskane zlitine je ustrezala interni
specifikaciji Ross & Catherall Ltd., Sheffield, VB.
Masni deleZi zlitinskih komponent so: 14,0-17,0 % Cr,
8,0-12,0 % Fe, 3,25-4 % Al, 4,5-6 % Mo, 1,5-2, 5 %
Ti, 0,15-0,40 % Mn, 0,25-0,6 % Si, 0,10-0,20 % C in
0,025-0,07 % B.

Pri raziskavi smo preiskali ve¢ Sarz kontinuirno ulite
zlitine GMR 235. Zlitina je bila izdelana v vakuumski
talilni pe¢i in pod vakuumom prelita v livno pec.
Temperatura taline v livni peci je bila navadno med
1450 °C in 1480 °C. Strjevanje je potekalo v hori-
zontalni vodno hlajeni bakreni kokili (premer 50 mm) z
BN obrocem (slika 1 a). To je tehnologija kontinuirnega
litja brez meniskusa. (Meniskus je ukrivljena povrSina
taline zaradi povrSinske napetosti.) Ulit drog smo vlekli
iz kokile s tako imenovanim izmeni¢nim vlekom (slika 1
b), ki je sestavljen iz potega, postanka in povratnega
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sunka. Parametri so bili izbrani tako, da je bila hitrost
litja med 600 mm min~! in 900 mm min'.

Pri metalografski pripravi vzorcev smo uporabili
metode, ki so jih podrobno opisali Bon¢ina in sodelavci.?
Pri karakterizaciji mikrostrukture smo najve¢ uporabljali
svetlobni mikroskop NIKON EPIPHOT 300 ter vrsti¢ni
elektronski mikroskop JEOL 840A. Za kvalitativno
mikrokemi¢no analizo faz v zlitini smo uporabili
EDS-analizo (detektor in programska oprema podjetja
Link Analytical).

3 REZULTATI IN DISKUSIJA
3.1 Makroskopske znacilnosti

Za kontinuirno lite drogove GMR 235 je znacilno, da
so ovalni. Najvecja os je navadno 51 mm, najmanjsa, ki
je pravokotna nanjo, pa 49 mm. Najvecja os je praviloma
v vertikalni smeri z odmikom +60°.

Na povrSini drogov sta opazni dve vrsti oznak. Pod
pojmom "oznaka" razumemo zakljuceno C¢rto ali pas, ki
poteka okoli droga. Podobne oznake so opazili tudi pri
kontinuirnem litju drugih zlitin.* Prvo vrsto oznak, ki
imajo obliko ravnega obroca, pravokotnega na smer litja,
bomo imenovali primarna oznaka (primary witness
mark). Sekundarne oznake (secondary witness marks)
niso ravne, temvec¢ vijugaste. Sekundarne oznake so bile
od primarne oddaljene od 1 mm do 2 mm. Ugotovljeno
je bilo, da lahko z analizo mikrostrukture pod tema
vrstama oznak dobimo mnogo informacij o tem, kako
nastaja trdna skorja pri strjevanju.

a) water-cooled copper mould
vodno hlajena bakrena kokila

melt inlet  [KQ

dotok taline [~ BN-ring
—_—

BN-obro¢

A casting cycle - livni korak
o e >
8
%0 7 drawing stroke resting period
7 § poteg postanek
S =
o o / \
. k\/ time
reverse stroke <
se stro cas

povratni sunek

Slika 1: Shemati¢en prikaz (a) zgradbe kokile in (b) izmeni¢nega
nacina vleka

Figure 1: Schematic presentation of (a) mould design and (b) an alter-
nating drawing mode
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Znacilna makrostruktura droga je prikazana na sliki
2. Sestavljena je iz tanke plasti drobnih enakoosnih
kristalov ob robu, ki prehajajo v prevladujo¢e obmocje
usmerjenih stebrastih kristalov. V sredini ulitka so velika
enakoosna kristalna zrna, opazna je tudi strjevalna
poroznost.

Stebrasti kristali, ki so rasli s spodnje strani navzgor,
so bili daljsi kot tisti, ki so rasli od zgoraj navzdol
oziroma s strani. To je pokazatelj, da je bil odvod toplote
v smeri navzdol mnogo mocnejsi kot v drugih smereh.
Zato je bila skorja spodaj debelejSa, njena temperatura
pa niZja kot drugod. Neenakomerna porazdelitev tempe-
rature in razlicno kréenje v razlicnih obmodjih je
verjetno povzrocilo notranje napetosti, zaradi katerih se
je kroZni precni prerez popacil v ovalno obliko ter zaradi
katerih je pogosto nastala v sredini prereza horizontalna
razpoka.

3.2 Mikrostrukturne sestavine

Ker smo mikrostrukturne sestavine v zlitini GMR
natanéno raziskali Ze pri prej$njih §tudijah®®, smo jih v
kontinuirno ulitem drogu prepoznali po obliki in barvi s
svetlobnim mikroskopom. Le v nejasnih primerih smo
uporabili kvalitativno EDS-analizo.

Vecinska faza v mikrostrukturi je bila y (trdna
raztopina na osnovi niklja), v kateri so bili izlocki o'
(Nis3(Al, Ti)). To je znacilno za vecino izloCevalno
utrjevalnih nikljevih superzlitin.® Faza y je imela povsod
tipi¢no dendritno morfologijo. Razlike med razli¢nimi
podrocji droga so bile v finosti izoblikovanja dendritov.
Najbolj znacilen parameter, s katerim opredelimo den-
dritno morfologijo, je razdalja med dendritnimi vejami
As. Ker je ta razdalja sorazmerna lokalnemu strjevalnemu
¢asu oziroma obratno sorazmerna ohlajevalni hitrosti’,
daje neposredno informacijo o lokalnih razmerah pri
strjevanju. Razdalja A, je bila okoli 7 um na razdalji 1

Slika 2: Makrostruktura na pre¢nem prerezu kontinuirno ulitega droga
s premerom 50 mm zlitine GMR 235

Figure 2: Macrostructure on the lateral cross-section of 50-mm
continuously cast bar (superalloy GMR 235)
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Slika 3: Znacilna mikrostruktura kontinuirno lite zlitine GMR 235
(drog premera 50 mm)

Figure 3: Typical microstructure of continuously cast GMR 235 (bar
diameter 50 mm)

mm od roba ter okoli 30 pm v sredini. Z uporabo Bham-
brijeve enacbe?® smo ocenili, da je bila hitrost ohlajanja 1
mm pod povrsino okoli 100 °C/s, v sredi§¢u droga pa le
3—4 °C/s.

Poleg y in ' so v mikrostrukturi Se karbonitrid
Ti(C,N), borid M;B, (borid vsebuje najve¢ Mo in Cr ter
malo Fe in Ni) ter karbid MC (karbid vsebuje najve¢ Ti
in Mo ter malo Cr) (Slika 3). Torej iste faze, kot smo jih
dolodili v tej zlitini v razli¢nih litih stanjih.’> PreteZno so
razporejene v meddendritnem prostoru, le Ti(C,N) je
pogosto zajet v dendritih. Ti(C,N) ima praviloma obliko
oktaedra, ki ima v prerezu obliko mnogokotnikov.
Najvecja dolZina delcev je od 2 um do 3 pm, mestoma pa
smo odkrili skupine delcev, ki so merili tudi do 20 pm.
Ugotovljeno je bilo, da so taks$ni delci pogosti predvsem
takrat, ko je temperatura litja niZja od 1450 °C.
Morfologija MC-karbida in M3B,-borida je bila podobna
kot v klasi¢no uliti zlitini’. MC-karbid je imel obliko
kitajskih pismenk, kristaliti borida pa so bili sestavljeni
iz bolj ali manj vzporednih lamel, ki so se pogosto
razvejile.

3.3 Mikrostruktura ob primarni in sekundarni oznaki

Primarna oznaka je bila ponekod bolj, drugod pa
manj izrazita. Metalografska analiza je pokazala, da je
pri izraziti primarni oznaki jasno opazen hladen zvar, saj
so bila kristalna zrna na vsaki strani hladnega zvara
drugade orientirana, med seboj pa loCena s tanko
(verjetno oksidno) koZico. Na eni strani so bila
orientirana pravokotno na kokilo, na drugi pa so bila pod
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razlicnimi koti nagnjena proti smeri litja. Ponekod se je

od hladnega zvara proti sredini droga raztezala razpoka.

Med zacetnim preskusnim litjem zlitine GMR se je

v€asih na takSnih mestih drog tudi prelomil in s tem

povzro€il prekinitev kontinuirnega litja. Pri neizraziti

primarni oznaki hladnega zvara ni bilo, mikrostruktura

pa je bila zelo raznolika (slika 4 a). Definiramo lahko

vsaj pet razli¢nih podrocij:

1) drobna enakoosna kristalna zrna ob kokili (0300 um
od roba)

2) nekoliko vecja enakoosna kristalna zrna na vecji
razdalji od kokile (300-2000 um od roba)

3) enakoosna in usmerjena zrna, ki so tvorila obliko
klina

4) podrocja enakoosnih kristalnih zrn, ki so bila obdana

Z usmerjenimi zrni
5) oksidna plast z drobnimi kristalnimi zrni, od katere

rastejo usmerjena kristalna zrna pravokotno nanjo v

dve smeri.

Podrobneje se bomo s temi podrocji ukvarjali kasne-
je, ko bomo poskusili pojasniti procese pri nastanku
primarne in sekundarne oznake v tej zlitini.

Za sekundarno oznako je znacilno, da so kristalna
zrna na eni strani nagnjena v smeri litja (a), na drugi pa
proti njej (b). Na sliki 4 b je podrocje med njima
popolnoma zapolnjeno (c), pogosto pa so na teh mestih
opazne obratne blokovne izceje (vecja koliina
karbidno-boridnega evtektika), plasti¢na deformacija
skorje in/ali vro€a razpoka.

3.4 Nastanek primarne in sekundarne oznake

Osnovni razlog za pojav primarne in sekundarne
oznake pri horizontalnem litju brez meniskusa je v
uporabi BN-obroc¢a v kokili kakor tudi izmeni¢nega
nacina vleka (slika 1).* Razlago o nastanku primarne
oznake zacnimo po postanku. Takrat trdna skorja
prekriva celotno bakreno kokilo vse do BN-obroca.
Sestavljena je iz usmerjenih kristalnih zrn, ki so rasla

Slika 4: Mikrostruktura pri (a) primarni in (b) sekundarni oznaki.
Puscici kaZeta smer litja

Figure 4: Microstructure at (a) a primary and (b) secondary witness
mark. The arrows indicate the casting direction
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pravokotno na kokilo. Ob zacetku potega nastane med
skorjo, ki je nastala pri prejSnjem koraku, in
BN-obro¢em prazen prostor, v katerega vdre talina.
Strjena skorja se zacne ob dotoku sveZe in vroce taline
segrevati. Ce temperatura v njej ne prekora¢i solidus
temperature, se oblika in velikost kristalnih zrn v njej
ohranita. Zaradi odvoda toplote se talina podhladi.
Kristalna zrna nastanejo tako na skorji kot na kokili in
rastejo v smeri, ki je nasprotna smeri najvecjega odvoda
toplote. Glede na poloZaj se smer rasti kristalov
spreminja med smerjo, ki je nasprotna smeri litja, in
smerjo, ki je pravokotna na steno kokile. Ker na meji
BN-obroc¢/skorja nastane tanka oksidna koZica, ki
prepreci povezavo obeh delov s kovinsko vezjo, je
trdnost te zveze majhna. To je hladni zvar, ki je kot
zareza v materialu in povzroca koncentracijo napetosti
ob svojem vrhu. Ta pa povzroci napredovanje zareze ob
zelo majhni plasti¢ni deformaciji (to je verjetno zaradi
ravninskega deformacijskega stanja ob vrhu zareze kot
tudi majhne duktilnosti zlitine GMR). Pri litju GMR so
hladni zvari pogosto povzrocili pretrganje droga med
kontinuirnim litjem — lom v hladnem.

Pojav hladnega zvara lahko prepre¢imo tako z vec¢jim
pregretjem taline kot tudi s povecano hitrostjo litja.
Slednja ima dvojni ucinek: poveca skupni dotok toplote
v kokilo ter povzrodi intenzivnejSe gibanje taline. Ob
primerni izbiri teh parametrov se strjena skorja segreje
nad solidus-, v bolj izpostavljenih delih pa tudi nad
likvidus-temperaturo. To povzroci njeno natalitev ali
celo stalitev. Celo in zgornji del skorje se skoraj v celoti
raztalita. Oksidno kozico kakor tudi del skorje odnese v
talino. Usmerjena zrna v skorji se pri segretju nad soli-
dus temperaturo natalijo, dendriti pa se fragmentirajo. V
odvisnosti od segretja posameznega dela skorje se vec ali
manj fragmentov stali. Tik ob kokili se jih stali manj,
zato ob ponovnem ohlajanju nastanejo iz vecjega Stevila
fragmentov drobna enakoosna kristalna zrna (podrocje 1
na sliki 4 a), na vecji oddaljenosti od nje pa vec, zato so
kristalna zrna po ohlajanju vecja (podrocje 2 na sliki 4
a).

Ob kokili in skorji se tvorijo kristalna zrna, ki rastejo
v smeri, ki je nasprotna smeri najvecjega odvoda toplote.
To podrocje ima obliko klina (podrocje 3 na sliki 4 a). V
delih skorje, ki jih je odneslo v talino in se niso
popolnoma stalili, se prav tako usmerjena zrna spre-
menijo v enakoosna, s teh podrocij pa za¢no rasti v
preostalo talino usmerjena kristalna zrna (podrocje 4 na
sliki 4 a). Oksidna kozica, ki jo je prav tako odneslo v
talino, je heterogeno mesto za nastanek kristalov, ki
lahko rastejo v obe smeri, pravokotno nanjo (podrocje 5
na sliki 4 a). Skorja, ki raste iz skorje, ki je nastala v
prejsnjem koraku, se v strokovni literaturi imenuje
"dinamicna", ker se pri rasti premika relativno na kokilo.
V danih razmerah je bila dinami¢na skorja sorazmerno
kratka: od 1 mm do 2 mm pri koraku okoli 10 mm. To
pomeni, da je bila hitrost vleka dosti vec¢ja od hitrosti
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rasti dinami¢ne skorje in da mora preostali del skorje
nastati na drugacen nacin.

Nova skorja zacne nastajati tudi na stiku med
BN-obro¢em in kokilo. Imenujemo jo »stati¢na«. Ko se
med potegom statiCna in dinami¢na skorja oddaljujeta
med seboj, priteka v prostor med njima nova talina, ki se
strdi na skorji, kristalna zrna pa rastejo skoraj
pravokotno na kokilo. Tako nastaja vedno nova stati¢na
skorja, ki se med vlekom ne more zdruZiti z dinamicno,
ki se ves ¢as odmika. Lesoult in Berthold * sta z analizo
temperaturnega in napetostnega polja ugotovila, da sta
konca dinamiéne in staticne skorje ukrivljena navzgor.
Med postankom in povratnim curkom se stati¢na in
dinami¢na skorja zdruZita, tam nastane sekundarna
oznaka. V dinamic¢ni skorji so kristalna zrna usmerjena
proti smeri litja (podrocje a na sliki 4 b), pri stati¢ni pa v
njeni smeri (podro&je b sliki 4 b). Ce se oba dela ne
uspeta zdruZiti, ostane pri naslednjem potegu stati¢na
skorja na mestu in se debeli. S tem se poveca toplotni
upor in temperatura v steni kokile zacne hitro padati (to
pokaZe termoelement names$cen v steni kokile). V tem
primeru je treba hitrost litja zmanj$ati oziroma zmanj$ati
pregretje taline, vendar je pri slednjem ukrepu reakcijski
¢as navadno predolg. Pomembno je, da je mogoce
neuspelo zdruzitev staticne in dinamicne skorje pravo-
¢asno zaznati in s pravilnim ukrepanjem doseci trdno
povezavo med njima ter s tem nadaljevanje konti-
nuirnega litja. Talina, ki nazadnje pritee v Spranjo med
primarno in sekundarno oznako, je navadno obogatena z
zlitinskimi elementi, katerih porazdelitveni koeficient k
je manjSi od ena. To pomeni, da se tam pojavi obratno
blokovno izcejanje. Ta podrocja imajo tudi nizZje talisce
(okoli temperature solidus). Ko se ob ohlajanju drog krci
in v nekem trenutku loci od kokile, se toplotni tok skozi
skorjo zmanjSa, medtem ko ostane tok toplote iz taline v
skorjo nespremenjen. Zato se temperatura skorje povisa,
na podro¢jih z obratnim blokovnim izcejanjem se skorja
lahko tudi natali. Mehanske napetosti v drogu, ki nasta-
nejo pri potegu, lahko povzrocijo plasticno deformacijo
v obmoc¢jih z najnizjim talis§¢em kakor tudi razpoke v
vro¢em. To pomeni, da so podrocja ob sekundarni
oznaki najbolj obcutljiva za pojav razli¢nih napak, kar je
zaenkrat Se teZzko kontrolirati.

4 SKLEPI

Na osnovi metalografske analize kontinuirno ulitega
droga s premerom 50 mm Ni-superzlitine GMR 235 smo
prisli do naslednjih ugotovitev:

Makrostruktura ulitega droga je znacilna za ingote,
saj je sestavljena iz drobnih enakoosnih zrn ob robu,
prevladujoce cone stebrastih kristalov in grobih enako-
osnih zrn v sredini. Opazni sta dve vrsti povrSinskih
oznak: primarne in sekundarne.

Mikrostruktura je sestavljena iz trdne raztopine na
osnovi niklja y, izlockov y' (Ni3(Al, Ti)) ter manjSih
delezev titanovega karbonitrida Ti(C,N), karbida MC ter
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borida M;B,. Njihova velikost in oblika sta bili odvisni
od lokalnih razmer pri strjevanju.

Glede na tipicen proces horizontalnega kontinuirnega
litja brez meniskusa z BN obrocem v kokili in izme-
ni¢nim nacinom vlecenja se pojavljata na drogovih tako
primarna kot sekundarna oznaka. Primarna oznaka je na
spoju med trdnima skorjama, ki nastaneta v dveh
zaporednih livnih korakih. Sekundarna oznaka je spoj
med dinamicno in stati¢no skorjo, ki nastaneta med istim
livnim korakom. S primernim pregretjem taline in
hitrostjo vleka je bila doseZena trdna povezava pri
primarni in sekundarni oznaki ter s tem zanesljivo in
ponovljivo kontinuirno litje ter zahtevana kvaliteta
ulitega droga.
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