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Annotation

The long-term creep rupture tests were carried out on three casts of a type AISI 316LN
steel at 600 and 650°C. Casts B and C contained additions of 0.1 and 0.3wt.% of niobium,
respectively. The growing niobium contents strongly reduced the minimum creep rate and
prolonged the time to the onset of the tertiary stage of creep and also shortened this stage.
However, the enhanced creep resistance of niobium containing steels was not accompanied by
the longer creep life that might have been expected. Microstructural investigations revealed that
niobium provoked the formation of Z-phase which was responsible for the reduction of the
minimum creep rate. Particles of this phase were very dimensionally stable. Furthermore,
niobium accelerated the formation and coarsening of G-phase, n-Laves and Mg(C,N).

1. Uvod

......

mikrostruktury, zvlast€¢ na tvorbe€, rozpousténi a hrubnuti precipitati. Publikované rozporné
udaje o creepovém chovani téchto oceli nejsou pirekvapujici, ponévadz mikrostruktura je
ovliviiovéna celou fadou parametrd [1,2]. Mezi nejdulezitéjsi faktory nalezi chemické slozeni
oceli, jejich tepelné mechanické zpracovani, teplota, napéti a prostiedi creepovych zkousek [1].
Cilem vyvoje zZaropevnych oceli je vyvinout oceli s vyvazenou Urovni creepové pevnosti a
creepové taznosti. Substituéni zpevnéni tuhého roztoku a vysokd cCetnost stabilnich
intragranularnich precipitatti vytvareji podminky pro vysokou odolnost oceli vii¢i dislokacnimu
creepu. Pfitomnost precipitati na hranicich zrn a vlastnosti téchto precipitati determinuji
prispevky difuze a pokluzl podél hranic zrn k rychlosti creepu.
predstavuje zvySovani piispévku precipitacniho zpevnéni béhem creepové expozice. To muze
byt dosazeno piisadou malého mnozstvi silnych karbidotvornych nebo nitridotvornych prvki do
téchto oceli, napf. niobu nebo titanu. Keown a Pickering [3] ukézali, Ze v pfipadé niobem
stabilizovanych oceli je dosazeno optimalni creepové Zivotnosti pro pomér Nb/C odpovidajici
stechiometrii Nb4Cs, zatimco jini autofi [4] povazuji za optimalni atomovy pomér Nb/C = 1:1.
V ptipade oceli se zvySenym obsahem dusiku se v ¢asticich typu NbX mulze rovnéZz rozpoustet
dusik, coz cely problém déale komplikuje. Precipitani reakce v austenitickych ocelich série
AISI 300 jsou dobie prozkoumané [1]. Nicméné to neplati v pfipadé nové generace
stabilizovanych oceli se zvySenymi obsahy dusiku, napt. 347LN, SAVE25 nebo NF709 [2].
Nedostate¢né informace jsou k dispozici o takovych minoritnich fazich jako je Z-faze
(nitridicka faze s idealnim slozenim NbCrN [5]) nebo SiCr;NipN (MgN) [2,10]. Podminky
tvorby Z-faze nejsou jasné, nicméné jesté méné jasna je relativni stabilita této fdze ve srovnani
s jinymi nitridy, napt. MeN [2,6]. Knowles [7] uvadi, ze Z-faze se tvotila z MX castic, zatimco
Robinson a Jack [8] popsali jeji tvorbu z tuhého roztoku. Zavéry jednotlivych praci je tieba
posuzovat opatrn€, ponévadz chemické slozeni studovanych oceli bylo odlisné [9,10].

Vyvoj mikrostruktury oceli b€hem creepové expozice je predmétem velkého zdjmu. Cilem
je zjistit, zda v prubéhu dlouhodobé expozice nedochazi k tvorbé fazi, které by mohly mit velmi
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negativni vliv na mechanické a dalsi vlastnosti [11]. Tento ¢lanek se zabyva vysledky studia
vlivu pfisady niobu do oceli typu AISI 316LN na vyvoj jejich mikrostruktury a creepovych
vlastnosti béhem dlouhodobych zkousek teceni.

2. Experimentalni material a technika

Studium creepovych vlastnosti bylo provedeno na tfech tavbach oceli AISI 316LN. Tavba
A bez ptisady niobu byla pouzita jako referen¢ni material, tavby B a C obsahovaly 0,1 a
0,3hm.%Nb. Chemické sloZeni jednotlivych taveb je uvedeno v tab. 1.

Tabulka 1 Chemické slozeni studovanych taveb, hm.%

Tavba C N Mn Si P S Cr N1 Mo B Nb

A 0,023 0,145 2,50 0,27 0,015 0,017 17,8 14,6 2,68 0,0037 <0,003
B 0,023 0,161 1,34 048 0,014 0,013 181 12,5 2,82 0,0012 0,106
C 0,021 0,158 1,11 042 0,025 0,009 17,8 12,6 2,64 0,0020 0,300

Pouzité teploty rozpoustéciho zihani, velikost austenitického zrna a mez kluzu jsou uvedeny
vtab. 2. Creepové zkousky do lomu byly provedeny v laboratofi spolecnosti Vitkovice -
Vyzkum a vyvoj, s.r.o. pfi konstantnim zatiZzeni na vzduchu. Zkousky byly realizovany pii
teplotach 600 a 650°C. Napétové — teplotni zavislosti ¢asu do lomu byly popsany pomoci
Seifertovy parametrické rovnice [12]. Vypoétené hodnoty creepové pevnosti pro 10* and 10’
hod. pro teplotu zkouseni 650°C jsou uvedeny v tab. 2.

Tabulka 2 Teploty rozpoustéciho Zihani, velikost zrna a mechanické vlastnosti

Cast T d R;0.2 Rin50°C/10 . Runss0°c/10 b,
°C]  [mm]  [MPa] [MPa] [MPa]
A 1100 0,120 285 147 86
B 1050 0,020 392 130 71
C 1120 0,029 349 144 77

Detailni strukturni rozbor byl proveden za pouziti svételné a elektronové mikroskopie. TEM
studium bylo provedeno za pouziti extrakénich uhlikovych replik i tenkych folii. Byly
studovany vzorky odebrané z hlavy i deformované¢ho téla zkuSebnich creepovych ty¢i.

3. Vysledky a diskuse

3.1 Vysledky creepovych zkousek

Vysledky creepovych zkousek do lomu jsou shrnuty na obr. 1. Pii kratkych ¢asech do lomu
vykazovaly studované tavby srovnatelnou uroven creepové pevnosti, navzdory mnohem mensi
velikosti austenitického zrna v tavbach s ptisadou niobu. Mikrostrukturni analyza prokazala, ze
vyrazn¢ mensi zrmo v tavbach s pfisadou niobu souvisi s pfitomnosti Castic Z-faze, které se
nerozpustily be&hem rozpoustéciho Zzihani [11]. Teplota rozpustnosti faze NbCrN
v austenitickych ocelich se pohybuje vrozmezi 1300-1350°C [13, 14]. Pii casech do lomu
delgich nez 10* hod. byla creepovéa pevnost taveb s piisadou niobu mirné horsi nez v piipadé
tavby A. S rostoucim obsahem niobu vyrazné€ klesala minimalni rychlost creepu a prodluzovala
se doba do pocatku terciarniho stadia creepu, obr. 2. ZvySena odolnost vii€i creepu v primarnim
a sekundarnim stadiu vSak nebyla spojena s delsi dobou do lomu, jak by mohlo byt ocekavano,
tab. 3.

Tabulka 3 Vysledky analyzy creepovych ktivek taveb A, B a C pro 100MPa/650°C

Tavba 510" [s] t3 [h] t; [h] ty 1,
A 7,0 6 230 51921 0,12
B 3,5 7 600 23616 0,32
C 0,86 21 500 37 890 0,57
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Zavislost creepové taznosti do lomu pro tavbu A vykazuje vyrazné zvysSeni hodnot pfi
¢asech do lomu nad 10* hod. Fraktograficky rozbor porusenych zkousek v oblasti nejvyssich
aplikovanych napéti prokazal transgranulérni tvarny mikromechanismus [11].
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Obr. 1 Creepova pevnost do lomu a creepova taznost taznost taveb A, B a C pfi teplotach
600 a 650°C
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Obr. 2 Srovnani tvaru creepovych ktivek pti 100MPa/650°C

Postupny nardst creepové taznosti pr1
delsich dobach do lomu byl spojen
s postupnym prechodem od
intergranularnich k transgranularnim
smykovym lomtm. Pokles creepové
taznosti pii nejdelsich asech do lomu byl
spojen s pfevazné tvarnym
intergranularnim mikromechanismem
porusSeni [11].

V ptipadé taveb B a C s ptisadou niobu
byl pii ¢asech do lomu delsich nez 10 h.
pozorovan  vyrazny pokles  hodnot
creepové  taznosti.  Vtéto  oblasti

Obr. 3 Creepové kavity na hrubych casticich o-faze, pfevaioval . 1{1ter'gr anulérn'i
tavba C, 650°C/33624h, mikromechanismus  poruseni. Hrubé
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Obr. 4 Priméarni Castice Z-faze v tavbé C po

rozpoustécim Zihani, SADP: [110],+[100];

creepové expozici po dobu cca
30000hod. byla vétSina c¢astic na
hranicich zrn identifikovana jako o-
faze, mala Cast Castic byla tvofena
fazi Mg(C,N). Navzdory téméer
spojitému sit'ovi ¢astic o-faze podél
hranic  austenitickych zrn byla
urovenn creepové taznosti velmi
vysoka. Se zvySujici se teplotou a
dobou creepové expozice probihalo
vyrazné hrubnuti Castic o-faze, coz
usnadnovala vznik kavit podél
hranic zrn. Kromé vySe uvedenych
fazi byla v oblastech extenzivniho
creepového  poskozeni  zjiSténa
pritomnost Castic m-faze [11]. Zdroj

dusiku  pro precipitaci 7©-faze
predstavoval vzdusny kyslik
B T PGS

Pt e

B Rers

0.1 pr

Obr. 6 Zakotveni dislokaci jemnymi sekundarnimi

Casticemi Z-faze, tavba B, 650°C/58936h.
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intergranularni ~ Castice  pfitomné na
hranicich zrn vzorki taveb B a C po
dlouhodobé expozici usnadnovaly tvorbu
kavit, jejich rtst a propojovani, coz vedlo
k intergranularnimu lomu, obr. 3 [11].

3.2 Vyvoj mikrostruktury

Vocelich typu AISI 316 muze
v pribéhu creepové expozice precipitovat
fada minoritnich fazi [1]. Precipitacni
reakce vtavbé A zacaly tvorbou malého
mnozstvi faze Cr,N a MpCg, piednostné
na hranicich zr. Prodluzovani doby
creepové expozice bylo doprovazeno
postupnym rozpousténim castic faze Cr,N
a na hranicich zrn se zacaly vyluCovat
Castice nejprve n-Lavesovy faze a posléze
Castice o-faze. Castice fize MyCy byly
postupné nahrazovany fazi Mg(C,N). Po
¥ s .

e P ’
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Obr. 5 n-Laves primarni tyCinky Z-faze, jemné
sekundarni ¢astice Z-faze na dislokacich, tavba B,
650°C/14864h.

nadifundovany dovnitf materialu podél
propojenych kavit.

Tavby B a C spiisadou niobu
obsahovaly po rozpoustécim zihani
Cetné nerozpusténé Castice Z-faze, obr.
4. Tyto primarni castice Z-faze byly
pfi¢inou velmi jemného zrna austenitu
vtavbach B a C, tab. 2. V prabc¢hu
creepové expozice na teplotach 600 a
650°C probihala vtéchto tavbach
dodatecna precipitace ¢astic sekundarni
Z-taze. Rozmérova stabilita Castic Z-
faze byla extrémné vysokd. Napf.
pramérna velikost castic sekundarni Z-
faze vtavbé C  po  expozici
650°C/37890hod. cCinila pouze 12nm

[11]. Castice Z-fize se vylucovaly jak
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uvnitt  zrn, obr. 5-7. Precipitacni

; - . - sekvence v tavbach B a C s rozdilnymi

po ' : obsahy niobu byla stejna [17].

Precipitatni reakce podél hranic zrn

r / . < "‘ zahrnovaly tvorbu Z-faze,

ol o ‘ g g « “7 nasledovanou  vylutovanim  &astic

3. e, 0h £ My;Cs, n-Lavesovy faze, M¢(C,N) a o-

b) k¢ t - faze, obr. 8 [15,17]. Castice o-faze

« ‘' ‘pe ; 1 . vtavbach s pfisadou niobu hrubnuly

<8 A ° vyrazng rychleji nez v ptipad¢ tavby A.

' ” Hrubé castice této faze byly zpravidla

. K oo s 0lym obklopeny zonami bez precipitatu, obr.

3,9. Zvysledki  mikrostrukturniho

rozboru vyplyva, Ze piisada niobu

Z-faze, tavba B, 650°C/58936h. v tavbach B a C méla nejen za nasledek

y - A precipitaci castic Z-faze, ale zaroven

» "m‘ akcelerovala tvorbu fazi m-Laves,

: n\,\ My(C,N) a o-fize, coz je v souladu se

W zavéry prace [16]. VyluGovani fazi CroN

a Nb(C,N) béhem creepové expozice
téchto taveb prokazano nebylo.

') ” . - , {}} na hranicich zrn, tak i na dislokacich
- /

Fig. 7 Intragranularni priméarni a sekundarni ¢astice

4. Zavéry
Mala prisada niobu do oceli typu
AISI  316LN  zpisobila vyraznou
redukci minimalni rychlosti creepu a
zkraceni terciarniho stadia creepu. Pii
¢asech do lomu deldich nez 10* hod.
byla creepova pevnost do lomu taveb
s pfisadou niobu mimmé¢ hor$i nez
RN ) - v piipad¢€ tavby A (bez niobu).
a sekundarni Castice na dislokacich, tavba C, Pozitivni efekt niobu v AISI 316LN
650°C/37890h. ocelich na redukci sekundarni rychlosti
creepu v dasledku precipitace sekundarni Z-fdze byl postupné eliminovan vlivem niobu na
akceleraci tvorby a hrubnuti c-faze,
n-Lavesovy faze a M¢(C,N). Hrubé
Castice o-faze usnadiovaly rozvoj
kavitacniho poskozeni.

V tavbach s pfisadou niobu byly
identifikovany pouze dvé dusikem
bohaté minoritni faze: Z-faze a
My(C,N). Kinetika tvorby Z-faze
byla rychlejsi nez v ptipadé faze
Mg(C,N). Rozmérova stabilita ¢astic
Z-faze byla excelentni. Castice faze
Mg(C,N) rostly /hrubnuly mnohem
rychleji.

Vysledky uvedené v této praci

dokumentuji, ze zlepSeni odolnosti _
viei  dislokaénimu creepu piisadou Obr. 9 Intergranulérni hrubé castice Z-faze,

Obr. 8 Sitovi o-faze, M¢X a primarni Z-faze podél

hranic zrn, intragranularni ty¢inky n-Lavesovy faze

silného karbidotvorného nebo intragranularni ty¢inky n-Laves a sekundarni
nitridotvorného prvku nezavisi pouze  Z-faze na dislokacich, tavba C, 650°C/26505h.
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na tvorbé termodynamicky a rozmérové stabilnich intragranularnich Castic, ale také na vlivu
tohoto prvku na stabilitu dal$ich, koexistujicich minoritnich fazi.

Diskutované vysledky jednoznacné prokazuji nezastupitelnost dlouhodobych zkousek tec¢eni
do lomu jak z hlediska spolehlivého vyhodnoceni meze pevnosti pfi teceni, tak i z pohledu
detailniho porozuméni mechanismiim mikrostrukturni degradace v zaropevnych ocelich.
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