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Mikrostrukturni analyza svarového spoje oceli P92 po creepové expozici
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ABSTRAKT

Tato prace je zaméfena na studium mikrostruktury svarového spoje oceli P92 po creepoveé expozici pfi
teplotach 600 a 650°C a nasledné porovnani s mikrostrukturou této oceli pfed creepovou expozici.

Statistické kvantitativni rozbory mikrostruktury oceli P92 pomoci TEM mikrosnimku byly provedeny za
ucelem ur€eni hustoty dislokaci uvnitf sub-zrna a parametr(i precipitatu (velikost, distribuce).

V praci jsou porovnany vysledky pasma prehfati a pasma Castecné prekrystalizace tepelné ovlivnéné
oblasti s parametry disperze zakladniho materialu.

ABSTRACT

This work is focused on study of the microstructure of weld joints of steel P92 after creep exposure at
temperatures of 600 and 650 ° C and subsequent comparison with the microstructure before creep
exposure.

Statistic quantitative analysis of microstructure of steel P92 using TEM photomicrographs were carried
out to determine the density of dislocations inside sub-grains and precipitate parameters (size,
distribution).

The work compares the dispersion parameters of coarse-grained and intercritical zone of heat
affected zone with the dispersion parameters of the base material.
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1. uvoD

Se stoupajicimi pozadavky na efektivitu souasnych elektraren a na ochranu Zivotniho prostredi, je
celosvétoveé vénovana pozornost vyvoji modifikovanych 9 - 12% Cr oceli s mezi pevnosti pfi teCeni
vysSi nez 100 MPa pfi teploté 600°C a 100.000 hod.

Vysoka odolnost proti te€eni modifikovanych 9% Cr oceli je zavisla pfedevSim na precipitaci nitridu
vanadu. Tyto velmi jemné rozptylené a stabilni &astice u€inné zabranuji pohybu dislokaci a tim
zpomaluji rychlost te€eni. Vy38i odolnost proti teCeni oCekdvame u oceli s vysokou hustotou dislokaci.
Z toho vyplyva, Ze pozadovana mikrostruktura pro danou ocel je martenziticka.
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V souCasné dobé se za nejlepSi modifikovanou chromovou ocel povazuje ocel P92, z hlediska
dosazenych hodnot pfi creepovych zkouskach. Pocate¢ni odhady meze pevnosti pfi teCeni (CRS) byly
stanoveny na zakladé kratkodobych creepovych zkousek, a to 190 MPa pfi 600°C po dobu 100.000
hodin. Nedavné vyzkumy zalozené na dlouhodobych zkouskach teceni uvadéji hodnoty CRS mezi
110 a 120 MPa [1, 2], které jsou mnohem nizS§i ve srovnani s plvodnimi odhady, ale ve srovnani
s jinymi oceli jsou dané hodnoty stéle vysokeé.

Kromé disperzniho vytvrzovani, které je zplsobeno nitridy vanadu a ¢asticemi M»3Cs, se také na
vysoké odolnosti proti te€eni oceli P92 podili i zpevnéni tuhého roztoku. To je dano substituénimi
prvky Mo a W, rozpusténymi v tuhém roztoku. Maximalni hodnoty pevnosti pfi creepovych zkouskach
jsou podle japonskych autorl pfi obsazich 1,8%W a 0,5%Mo [2].

Nejnovéjsi vyzkumy ukazuiji, Ze pro dosazeni vysokych hodnot meze pevnosti pfi te€eni oceli P92 ma
zasadni vyznam obsah dusiku a pfedevSim obsah béru. Bylo prokézano, Ze oceli P92 bez boéru
dosahuje nizkych hodnot meze pevnosti pfi teCeni, dokonce niZ8ich nez ocel P91 [2].

2. EXPERIMENTALNI MATERIAL

Pro svafovani zkuSebnich svarovych spoju byly pozity desky z oceli P92 o tloustce 20 mm. Chemické
sloZeni oceli P92 je uvedeno v tabulce 1. Desky byly svafeny metodou 111 (ru€ni obloukové
svarovani obalenou elektrodou). PFi svafovani byly pouzity obalené elektrody Thermanit MTS 616 (EN
1599: E Z CrMoWVNb 9 0,5 2 B 4 2H5).

Tabulka 1. Chemické slozeni experimentalniho materialu

0.090 | 0.50 | 0.34 | 8.85 | 0.50 | 0.21 | 1.90 | 0.31 | 0.084 | 0.008 | 0.0595

3. MIKROSTRUKTURNI ANALYZA

Analyza na transmisnim elektronovém mikroskopu (TEM) byla provedena v zakladnim materialu,
v zoné prehrati (hrubozrnné pasmo - CG) a v pasmu Castecné prekrastalizace (interkriticka oblast)
tepelné ovlivnéné zény (TOZ). Hustota dislokaci byla odhadnuta podle metody popsané Hamem [4] a
Klarrem [5].

TEM mikrostrukturni analyza svarovych spoju oceli P92 byla stanovena na vzorku po creepové
deformaci pfi zkusebni teploté 600°C (vzorek DH09, doba do lomu 9342h) a pfi teploté 650°C (vzorek
DH22, doba do lomu 9187h.).

Pro srovnani mikrostruktury byly porovnany vysledky svarovych spoja oceli P92 po creepové
deformaci pfi danych teplotach s vysledky pred creepovou deformaci.
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4. DOSAZENE VYSLEDKY

Svarové spoje po creepové deformaci

Typicka mikrostruktura vSech prozkoumanych vzorkd (zakladni material, interkriticka oblast tepelné
ovlivnéné zony (TOZ) a hrubozrnna oblast tepelné ovlivnéné zény (TOZ) se sklada z malych sub-zrn s
nizkou hustotou dislokaci a jemné distribuovanymi karbidy, karbonitridy a Lavesovou fazi.
Dominantnimi precipitaty ve struktufe byly hrubé ¢astice karbidd M»3Cs. Tyto precipitaty byly umistény
hlavné na hranicich sub-zrn, ale také byly pozorovany i uvnitf vétSich sub-zrn feritu. Déale byly
pritomny tfi druhy precipitatu MX, a to: jemnozrnny kruhovity karbonitrid bohaty na Nb, deskovity nitrid
bohaty na V a precipitat tvofici komplex tzv. ,V-wing“ (Nb(C,N)-VN). Po creepové deformaci byly
v mikrostruktufe pozorovany velké precipitaty Lavesovy faze.

Vzorek DH09 po creepové deformaci pri teploté 600°C

Mikrostruktury vSech zkoumanych oblasti vzorku DHO9 (zakladni material, interkriticka oblast TOZ a
hrubozrnna oblast TOZ) jsou zaznamenany na obrazcich 1 az 3.

Vysledky méfeni hustoty dislokaci uvnitf sub-zrna, dale ekvivalentni kruhovy pramér (ECD) &astic
M,3Cs a Castic MX (vSechny tfi typy MX byly méfeny dohromady), a parametry Lavesovy faze jsou
uvedeny v tabulce 2.

Distribuce ¢astic M,3C; v jednotlivych oblastech vzorku je zachycena na obr. 4.

Je tfeba poznamenat, Ze distribuce €astic MX byla velmi nehomogenni, byly pozorovany sub-zrna s 4-
10 precipitaty, ale také sub-zrna bez pfitomnosti karbonitridd MX.

Dale byly ve vSech zkoumanych oblasti daného vzorku nalezeny velmi velké Castice Lavesovy faze.
Castice této faze byly prednostné lokalizovany na hranicich plvodnich austenitickych zrn a na
hranicich sub-zrn.

Obr. 1. TEM Mikrosnimky zakladniho materialu vzorku DH09:a)sub-zrno a precipitaty popousténého
martenzitu, b) typicka morfologie karbidd M2;Cg, ¢) MX karbonitridy uvnitf sub-zrna, d)dislokace uvnitf
sub-zrna d) rozmisténi dislokaci uvnitf sub-zrna
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Obr. 2 TEM mikrosnimky interkritické oblasti vzorku DHO09: a) sub-zrna a precipitaty M»3Cs v
popousténém martenzitu, b) typicka morfologie karbidd M,3Cs, c)karbidonitridy MX uvnitf sub-zrn, d)
rozmisténi dislokaci uvnitf sub-zrna

Obr. 3 TEM mikrosnimky hrubozrnné oblasti vzorku DHO09: a) sub-zrna a precipitaty M»3Cs v
popousténém martenzitu, b) typicka morfologie karbidd M,3;Cs, c)karbidonitridy MX uvnitf sub-zrn, d)
rozmisténi dislokaci uvnitf sub-zrna
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Tabulka 2. Vysledky statistickych méfeni ¢astic M3Cs , MX a Lavesovy faze ve svarovém spoji po
creepové deformaci pfi teploté 600°C (vzorek DHO09)

Oblast ECD
Hustota dislokaci ECD My3Cg ECD MX Lavesova
[10™ m3 [nm] [nm] faze
[nm]
Zakladni material 1,42 158 29.8 383
Interkriticka oblast 124 173 35,9 385
tepelné ovlivnéné zény
Hrubozrnna oblast 162 170 30,9 460
tepelné ovlivnéné zény
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Obr. 4 Distribuce karbidd M»;Cg ve vzorku DH09: a)zakladni material, b)interkriticka oblast tepelné
ovlivnéné zény, c)hrubozrnna oblast tepelné ovlivnéné zény

Nejvyssi hustota dislokaci byla pozorovana v hrubozrnné oblasti tepelné ovlivnéné zény, v této z6né
byla hodnota ekvivalentniho praméru (ECD) ¢€astic Mx3Cs podobna hodnoté v interkritické oblasti,

ovlivnéné zoény byla nizSi ve srovnani s hodnotou v interkritické oblasti, a srovnhatelnd s hodnotou
v oblasti zakladniho materialu. V hrubozrnné oblasti TOZ byly pozorovany nejvétSi ¢astice Lavesovy
faze (pramérny ECD asi 460 nm).

Stanovena hustota dislokaci v oblasti zakladniho materialu lezi mezi hodnotami interkritické oblasti
tepelné ovlivnéné zény a hrubozrnné oblasti tepelné ovlivnéné zony, zatimco ECD &astic M,;Cq a

M,3Cs @ MX byla v této oblasti nejvétsi.
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Vzorek DH22 po creepové expozici pri teploté 650°C

Mikrostruktury vSech zkoumanych oblasti vzorku DH22 (zakladni material, interkriticka oblast TOZ a
hrubozrnna oblast TOZ) jsou zaznamenany na obrazcich 5 - 7.

Vysledky méfeni hustoty dislokaci uvnitf sub-zrna, dale ekvivalentni kruhovy primér (ECD) €astic
M23Ce a Castic MX (vSechny tfi typy MX byly méfeny dohromady), a také parametry Lavesovy faze

jsou uvedeny v tabulce 3.

Distribuce ¢astic M,3Cs v jednotlivych oblastech vzorku jsou zaznamenany na obr. 8.

Obr. 4. TEM Mikrosnimky zakladniho materialu vzorku DH22:a)sub-zrno a precipitaty popousténého
martenzitu, b) typicka morfologie karbid( M,3Cs, ¢) MX karbonitridy uvnitf sub-zrna, d)dislokace uvnitf
sub-zrna d) rozmisténi dislokaci uvnitf sub-zrna
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Obr. 5 TEM mikrosnimky interkritické oblasti vzorku DH22: a) sub-zrna a precipitaty M»3Ce v
popousténém martenzitu, b) typicka morfologie karbidd M,3Cs, ) karbidonitridy MX uvnitf sub-zrn, d)
rozmisténi dislokaci uvnitf sub-zrn

Obr. 6] TEM mikrosnimky hrubozrnné oblasti vzorku DH22: a) sub-zrna a precipitaty M,3Ce v
popousténém martenzitu, b) typicka morfologie karbidd M,3Cs, ) karbidonitridy MX uvnitf sub-zrn, d)
rozmisténi dislokaci uvnitf sub-zrna
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Tabulka 3. Vysledky statistickych méfeni ¢astic M3Cs , MX a Lavesovy faze ve svarovém spoji po
creepové deformaci pfi teploté 650°C (vzorek DH22)

Oblast Hustota disiokaci | ECDMxC; | ECDMX | ECDlaves

[10" m3 [nm] [nm] ]

Zakladni material 1,22 148 374 549

Interkr|t|(_:kavobllas’t tepelné 1,02 187 316 558

ovlivnéné zény
Hrubozmna oblast 1,49 166 27,5 486
tepelné ovlivnéné zény
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Obr. 7 Distribuce karbidd M»;Cg ve vzorku DH22: a)zakladni material, b)interkriticka oblast tepelné
ovlivnéné zony, c)hrubozrnna oblast tepelné ovlivnéné zény

Mikrostrukturni analyza daného vzorku odhalila podobné vztahy ve v8ech zkoumanych oblasti jako u

z6né. Dale byly objeveny vétsi mezery mezi ¢asticemi Mo3Cg v hrubozrnné oblasti tepelné ovlivnéné
zény (TOZ) a interkritické oblasti tepelné ovlivnéné zény (TOZ).

Vysledky odhalily podobné velikosti ¢astic MX ve zkoumanych oblastech, byly nalezeny rozdily asi

5-10 nm.

Velikost ¢astic MX v oblasti zakladniho materialu byla nejvétsi ve srovnani s hodnotou v interkritické

oblasti a s hodnotou v hrubozrnné oblasti tepelné ovlivnéné zény (TOZ).

Hustota dislokaci ve v8ech zkoumanych oblastech vzorku DH22 byla niZSi ve srovnani se vzorkem

DHO09.
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Svarovy spoj bez creepové expozice

Mikrostruktura vSech zkoumanych oblasti byla tvofena popousténym martenzitem s vysokou hustotou
dislokaci a jemné distribuovanymi karbidy nebo karbonitridy. Pfevladajicimi ¢asticemi ve struktuie byly
karbidy M,3Cs, tyto Castice byly umistény hlavné na plvodnich hranicich austenitickych zrn a sub-zrn,
ale také byly objeveny i uvnitf martenzitickych laték. Dale byly pfitomny tfi druhy Castic MX, a to:
jemnozrnny kruhovity karbonitrid bohaty na Nb, deskovity nitrid bohaty na V a precipitat tvofici
komplex tzv. ,V-wing“ (Nb(C,N)-VN). Na obrazu 8 jsou TEM mikrosnimky interkritické oblasti tepelné

Obr. 8. TEM mikrosnimky interkritické oblasti pfed creepovou expozici: a) sub-zrno a ¢astice M3Cg v
popousténém martenzitu, b) typicka morfologie karbidl My3Ce, c) karbonitridy MX uvnitf sub-zrn, d)
dislokace uvnitf sub-zrn.

Tabulka 3. Vysledky statistickych méfeni Castic M3;Cs @ MX ve svarovém spoji pfed creepovou
deformaci

Hustota dislokaci ECD M3Cs ECD MX
Oblast [10™ m? [nm] [nm]
Zakladni material 368 120 276
Interkritigké vob,las,t tepelné 1,82 140 32,5
ovlivnéné zény
Hrubozrn_navot{las,t tepelné 2.49 110 304
ovlivnéné zény

Ve vzorku pfed creepovou expozici byl ekvivalentni primér (ECD) karbidu M,3Cs fadové mezi 110 -

hustota dislokaci. To znamena, Ze nejslabsi ¢ast svarového spoje v rdmci odolnosti proti creepové
deformaci je pravé interkriticka oblast.
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5. ZAVER:

V této praci jsou pomoci TEM analyzy srovnavany mikrostrukturni parametry svarového spoje oceli
P92 po creepové expozici, provedené pfi teploté 600 resp. 650°C, se svarovym spojem bez creepové
expozice.

Hustota dislokaci u vzorku po creepové deformaci pfi teploté 600°C (DH09) je ve vSech zkoumanych
oblastech vyS$Si nez u vzorku po creepové deformaci pfi teploté 650°C (DH22), fadové o 0,2x10" m™.
Nejvyssi hustota dislokaci byla zjisténa u svarového spoje bez creepového zatizeni v oblasti
zakladniho materialu. Ze srovnani hustoty dislokaci pfed a po creepové deformaci vyplyva, ze k
nejvétsimu sniZzeni hustoty dislokaci do$lo pravé v oblasti zakladniho materialu.

Karbidy Mj3Cs podléhaji relativné vyznamnému zhrubnuti béhem creepové deformace. NejhrubSi
Castice M»3Cg byly pozorovany v interkritické oblasti tepelné ovlivnéné zény po creepové deformaci pfi
teploté 650°C. V hrubozrnné oblasti je velikost ¢astic M,3Cs srovnatelna jak u vzorku DH0O9 (600°C),
tak u vzorku DH22 (650°C). V této oblasti doSlo béhem creepové expozice k nejvétSimu narustu
velikosti ¢astic M,3Cg oproti vychozimu stavu.

Velikosti ¢astic MX u creepové zatizenych vzorkd DH09 a DH22 jsou srovnatelné, fadové se pohybuji
kolem 30 nm. K nejvétSimu zhrubnuti ¢astic MX oproti vychozimu stavu doSlo u vzorku DH 22 (650°C)
v oblasti zakladniho materialu, a to pfiblizné o 10 nm. Hrubnuti ¢astic MX béhem creepové deformace
ve vedkerych zkoumanych oblastech svarového spoje je velmi malé. To znamena, Ze ¢astice MX jsou
béhem creepové expozice velmi stabilni a ucinné zvysuji odolnost proti teCeni svarovych spoji oceli
P92.

Po crepoové deformaci (u vzorki DHO9 a DH22) se v mikrostruktufe objevily hrubé ¢astice Lavesovy
faze. Ve vychozim stavu nebyla tato Skodliva faze pozorovana. Nejvétsi Castice Lavesovy faze byly
identifikovany ve vSech zkoumanych oblastech svaru po creepové deformaci pfi teploté 650°C
(DH22). Nejvétsi rozdil ve velikosti ¢astic Lavesovy faze byl pozorovan v oblasti zakladniho materialu
a v interktirické oblasti tepelné ovlivnéné zoény. V hrubozrnné oblasti nejsou rozdily ve velikosti
Lavesovy faze mezi vzorky DH09 a DH22 vyrazné.

TEM analyza vzork(l po creepové deformaci pfi teplotach 600 a 650 °C odhalila, ze nejslabsi ¢ast
svarového spoje z hlediska odolnosti proti teCeni je interktirické pasmo tepelné ovlivnéné zény. V
interkritické oblasti tepelné ovlivnéné zony (HAZ) po creepové deformaci pfi teploté 650°C, byla

Ze degradace mikrostruktury vlivem creepové expozice je v této zoné nejvétsi.
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