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1 Uvod

Jednou z nejvyznamnéjsich oblasti energetického primyslu jsou tepelné elektrarny.
Dle [1] mély v roce 2016 jen v Ceské republice nejvétsi podil na vyrobé elektrické energie
tepelné elektrarny spalujici ¢erné a hnédé uhli. Z celkovych vyrobenych 83 302 GWh vyrobily
tepelné elektrarny 41 947 GWh, tedy vice jak 50 % z celkové vyrobené elektrické energie.
Celosvétové by mély tepelné elektrarny vyrobit az 60 % elektrické energie [2] a to i navzdory
zvySujicimu se trendu v oblasti obnovitelnych zdroji energie jako jsou vodni, vétrné
a slunecni elektrarny. V nejbliz§i budoucnosti lze ocekavat udrieni tepelnych elektraren
v Cele produkce elektrické energie, coz dava spoustu otdzek. Jakd je ucinnost tepelnych
elektraren? Lze tuto ucinnost zvysit? Jakymi prostiedky toho docilit?

Jak je popséno v [3] uz desitky let je snaha o zvySeni parametr( pary, coz by zlepsilo
ucinnost tepelnych elektraren. Pfi vy$Sich parametrech pdry se zhorsuji pracovni podminky
pro komponenty (kotle, parovody, rotory a lopatky turbin). Aby komponenty mély vyhovujici
Zivotnost pfi tézkych pracovnich podminkdch (teplota, tlak) je nutné vyrdbét tyto
komponenty z materidl(i odpovidajicich vlastnosti. PoZzadované vlastnosti téchto materiala
jsou odolnost proti teceni, mechanické a tepelné uUnavé, odolnost proti oxidaci v prostiredi
vodni pary a v neposledni fadé nizka cena a snadnd vyrobitelnost.

V [4] je popsdna jedna z cest, kterou je evropsky projekt AD700. V tomto projektu
je snaha o zvySeni teploty pdry az na 700°C. Tento projekt je zaloZzen na poufziti niklovych
super slitin jako 617, 625 a 263 pro parni vedeni, komponenty kotl( a rotord turbin. Dalsi
cestou je modifikace 9-12%Cr oceli, které jsou vyvijeny bez mala uz 30 let. V minulosti
se podafilo zvysit parametry pary z predchozich 250 bar a 540-560 °C na hodnoty 300 bar
a 600-620°C. Toto zvySeni parametrd pary bylo umoznéno diky vyvoji 9%Cr martenzitickych
oceli. V pfitomnosti je snaha modifikovat tyto oceli takovym zplisobem, aby teplota pary
mohla byt zvySena az na 650 °C. Modifikace 9-12%Cr oceli a zvySeni teploty pary na 650°C
ma oproti pouZiti niklovych superslitin vétsi potencidl predevsim z ekonomického, ale
i technického uhlu pohledu.

Jednim z dominantnich program( pro modifikaci 9-12%Cr oceli je program COST (Co-
operation in the field of Science and Technology). V rdmci tohoto programu byly vyvinuty
nové oceli, na priklad oceli COST F a COST FB2. Tyto oceli jsou pouzivany pro vyrobu
svafovanych rotorll turbin tepelnych elektraren pracujicich v podminkach ultra-
superkritickych parametra pary. [3]

Tato diplomova prace je zamérena na experimentdlni zkouseni rotorové oceli COST F.
ZkuSebni vzorky byly podrobeny vramci projektu COST dlouhodobym zkouskdam teceni [2].
Tyto zkousky jsou v prfedloZzené prdaci doplnény o Unavové zkousky pfi teploté 600 °C
a kombinaci Unavy a creepu. Diplomova prace se zabyva zejména hodnocenim vlivu Unavy
a creepu na precipitaci karbidd chromu a Lavesovy faze.
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2 Materialy komponent parnich turbin pracujicich v podminkach
ultra-superkritickych parametri pary

2.1 Vyvoj tepelného hospodarstvi

Jak bylo zminéno v Uvodu, tepelné elektrarny jsou hlavnim producentem elektrické
energie nejen v Ceské republice, ale i ve svété. Na obr. 1 je zobrazena vzriistajici poptavka po
energiich ve svété. Podle tohoto grafu je nejvyssi poptdvka po fosilnich palivech a dal
stoupa [5]. Nicméné ve vyspélych statech zapadni Evropy i v USA se postupné upousti od
provozu tepelnych elektraren spalujicich fosilni paliva. Hlavnimi divody jsou jednak ekologie
a jednak dochdzejici zasoby uhli. Pro pfedstavu jedna uhelna elektrarna s vykonem 1000 MW
vypusti do atmosféry 10'° Kg CO, za jediny rok, pfi¢emz z jedné tuny uhli vznikne 2,86 tun
CO,. Ktomu je potreba pricist dalsi plyny jako SO, a rizné oxidy dusiku. Elektrarny na fosilni
paliva jsou naopak na vzestupu v zemich jako Indie a Cina, jelikoZ maji znaéné zasoby uhli. [6]

15000 000

10000 000

ktoe

5000 000

1990 1992 1994 1996 1998 2000 2002 2004 2006 2008 2010 2012 2014

Coal @ Natural gas Nuclear @ Hydro @ Geothermal, solar, etc. Biofuels and waste Primary and secondary oil
Obr. 1 —spotieba energetickych zdrojd ve svété [5]

V Ceské republice zapocala prestavba nékterych elektrarenskych bloké jiz v roce
2005. Naproti tomu provoz nékterych elektrdren byl omezen nebo zrusen. DUvodem
ukoncovani provozll elektraren jsou dochazejici zasoby uhli a také naklady spojené
s rekonstrukcemi, které by musely byt zdsadniho charakteru. Nicméné uplny konec
elektraren spalujici uhli by nemél nastat drive nez v roce 2050. A i kdyZ tedy nejsou tepelné
elektrarny predmétem vyroby elektrické energie v daleké budoucnosti, pro dobu nejblizsich
30 let je vyhodné zlepSovat provozni schopnosti soucasnych elektraren spalujici fosilni
paliva. [6]

2016
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2.2 Ultra-superkritické parametry pary

Zakladnimi mechanismy zvySeni ucinnosti tepelnych elektraren jsou podle [7]
optimalizovani proudéni pary v turbinach (nové tvary lopatek, zlepseni tésnéni pro zamezeni
unikl, optimalizace geometrie, odsavaci nebo vyfukové trysky pro snizeni tlakovych ztrat),
optimalizace tepelného cyklu (sekunddrni ohrati, pfidavné ohtivace vody) a zvyseni
parametrQ pary v cyklech vodni pary (USC PP — Ultra Super Critical Power Plants).

Tato kapitola pojedndva predevsim o zvySovani ucinnosti tepelnych elektraren
zvySovanim pracovnich parametrl pdry. Pfevdind vétSina modernizovanych elektraren nyni
pracuje s nadkritickymi parametry pary. Nadkritické parametry pary jsou takové, kdy je
provozni tlak pary nad kritickou hodnotou 22,1 MPa a teplotou 374,15 °C (obr. 2). Tehdy se
syta voda méni pfimo v sytou paru bez vzniku dvoufazové smési, tzv. mokré pary. [8] Provoz
elektraren s nadkritickymi parametry se ddle rozdéluje na nadkritické s parou o tlaku kolem
25 MPa a o teploté 540-560 °C a superkritické/ultra-superkritické s tlakem pary az 31 MPa
a teplotou 580-600 °C/ 600-650 °C. Tepelny obéh pary v uhelnych elektrarnach je zaloZen na
principu Rankine-Clausiova obéhu (obr. 2). Vychozi bod tohoto obéhu je na obrdzku v bodé
1. Na tomto misté je do systému privadéna sytd kapalina. Mezi body 1 a 2 probihd déj zvany
adiabaticka komprese. Pfi tomto déji je syta kapalina stlacena na tlak ohrevu. Takto stlacend
syta kapalina je pfivedena do kotle, kde je ohfivana na sytou nebo prehratou paru. Prehfata
para poté putuje parovody na lopatky turbiny, kde adiabaticky expanduje a ¢ast jeji energie
je preménéna na prdci. Para, kterd projde turbinou, nakonec putuje do kondenzatoru, kde
kondenzuje opét na sytou kapalinu a ta je pfecerpana ¢erpadlem a cyklus se opakuje. [9]

Vi
Kotel T
Turbina
a,
Cerpadlo B
Kondenzator

Obr. 2 — tepelny cyklus pary v uhelnych elektrarnach [9]
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S nadkritickymi parametry pary dosahuji tepelné elektrarny daleko vyssi ucinnosti
pracovniho cyklu a také jsou zlepSovany ekologické podminky provozu. Drivéjsi podkritické
parametry pdry, o hodnotach 180 bar( a 530-540 °C, odpovidaly ucinnosti tepelnych
elektraren kolem 30-35 %. ZvySeni hodnot parametr( pary na ultra-superkritické parametry,
tedy na tlak 300 bar( a teploty az 620 °C, znamenalo zvy$eni Gcinnosti na 42-47 %. Z pohledu
ekologie to znamena snizeni emisi CO, az o 30 %. V pfitomnosti je snaha o dalsi zvySovani
parametr(, a to na teplotu 650 °C. Pro dosaZeni takovéhoto zlepSeni je zapotrebi
odpovidajiciho materidlového vyzkumu. [4]

2.3 StézZejni programy a nové materidly

Vyvoj material(i pro tepelné elektrarny zapocal uz v 60. letech minulého stoleti. Cilem
je vyvinout takové materialy, které by pomohly dosdahnout vyssich pracovnich parametri
a zvysit tak ucinnost tepelnych elektraren. Na obr. 3 je zobrazen pribéh vyvoje novych
materiall pro rotory parnich turbin. [10]

Obr. 3 — vyvoj novych materialQ pro tepelné elektrarny [10]

| | _—
e
580/600 °C 600/620 °C 620/640 °C 700/720 °C 740/760 °C
240 bar 240 - 300 bar 240 - 300 bar 375 bar 375 bar
46 % 47 % 48 % 51% 54 %
evelopmen : Precipitation
Solution HT P
COST 501 COST.522 COST 536 clution HT
Current Plants on Next AD700/ DOE
advanced order generations Thermie Feasibility
plant plants Reference plant

V Evropé se jedna predevsim o programy COST, z nichZ prvni program COST 501
zapocal uz vroce 1986. Byl zaméren na vyvoj modifikovanych (9-12)Cr1Mo oceli, jejichz
zakladem se stala ocel P91 vyvinutd v USA a pozdéji ocel P92 vyvinutd v Japonsku. Jedna se
o oceli legované 9 % chromu a 1 % molybdenu, respektive kombinaci molybdenu a wolframu
v rliznych pomérech o jejich celkovém obsahu 2 %, a dalSimi prvky (V, Co, B, Nb). U téchto
oceli byly pozorovdny zlepsené vlastnosti, jako jsou creepova pevnost, nebo odolnost proti
zkfehnuti pfi svarovacich operacich. V dnesni dobé je ocel P92 vyuzivdna predevsim pro
vystavbu parovodl v tepelnych elektrarnach. Pro rotory byly vtomto programu vyvinuty
oceli St10TS a Stg10T. Dle [11] jsou tyto materidly pouzivany pro vyrobu IGT (Industrial gas
turbine) rotord do maximalni teploty 600 °C. Dale pak byla vramci tohoto programu
vyvinuta ocel COST F. [10]
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Dalsi vyznamnou casti byl program COST 522. Vramci tohoto programu byly
vyvinuty oceli COST FB2 a CB2. Tyto oceli jsou v pfitomnosti pouZivany predevsim pro rotory
parnich turbin pro ultra-superkritické parametry pary. Zatimco ocel FB2 je urfena pro vyrobu
kovanych rotor(, ocel CB2 je uréena pro odlité rotory. V dalSim programu COST 536 je snaha
o modifikaci stavajicich prednich oceli jako P92, FB2 a CB2 pro aplikaci do teplot az 650 °C.
V uvodu prace byl rovnéz zminén projekt AD700, kde je snaha o poutziti niklovych slitin pro
komponenty, které se pouZivaji za vysokych teplot. | pres znalost vlastnosti danych
materialu, nebyly nikdy pred tim tyto materidly pouZity pro vyrobu parnich turbin o vykonu
1000 MW. V ramci tohoto programu byl vyroben rotor svareny ze dvou ¢asti, niklové slitiny
a 10%Cr oceli. Ocelova ¢ast rotoru je umisténd v misté s nizsi teplotou. Niklové slitiny byly
pouzity pro vysokoteplotni oblast rotoru a dale pro vnitini kryt, Srouby a lopatky [10]

Vyhoda takto sestaveného rotoru spocivd vtom, Ze neni tfeba pouziti chlazeni.
Nicméné spole¢nost ALSTOM provadi vyzkum, zda by byl tento design s limitovanym
chlazenim ekonomicky vyhodny, vzhledem k cenové dostupnosti niklovych slitin. Tabulka 1
ukazuje nejlepsi produkované materialy pro pouziti v tepelnych elektrarnach. [10]

Tab. 1 — Nejlepsi materidly komponent tepelnych elektraren [4]

Komponenta Material sloZzeni Maximalni teplota provozu
panely pece T23 0,06C—2,25Cr—0,3Mo—l,GW—V-Nb—N—B 525°C
T24 0,7C-2,4Cr-1Mo-V-Ti-N-B 525°C
TP347HFG 18Cr-10Ni-1Nb 655 °C
Prehtivac pary | SUPER 304 18Cr-9Ni-0,4Nb-Cu-N 655 °C
Sanicro 25 23Cr-25Ni-3,5W-3Cu-1,5Co-Nb-N 685 °C
Parni potrubf P92 0,1C-9Cr-1,5Mo-1Co-V-Nb-N-B 600 °C
Turbina FB2/CB2 0,13C-9Cr-1,5Mo-1Co-V-Nb-N-B 620 °C
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3 Unava a creep komponent turbin v tepelnych elektrarnach

Rotory parni turbiny jsou mezi nejvice kritickymi a zatéZzovanymi komponentami
tepelnych elektraren. Ve vétsiné pripadl, predevsim kvuli cyklickému provozu, muize byt
tepelné mechanické Unavové poskozeni vice dllezité nez teceni pro definovani Zivotnosti
vétsSiny velkych parnich turbin. Pozornost tedy musi byt koncentrovdna na prechodné
podminky. Zaznamenané teplotni/tlakové prechody mohou byt pouZity k odvozeni ¢asové
zavislych teplotnich/tlakovych rozdéleni ve vétsiné kritickych poloh podél rotoru a ostatnich
soucasti turbiny. V této kapitole jsou popsany hlavni mechanismy porusovani komponent
parni turbiny, které jsou popsany v [12].

3.1 On-line vibrace a dynamicky stav rotoru

V tepelnych elektrarnach ma digitalni fidici systém zdasadni roli pfi zjisStovani
dlouhodobé funkénosti a spolehlivosti pro parni turbinu, plynovou turbinu, generdtor
a hlavni pomocna zatizeni. Teplotni a tlakova historie je systematicky zaznamenavana
v rozhodujicich mistech parnich turbin béhem spousténi, vypinani a dalSich provoznich
prechodd, stejné jako pfi provozu v ustaleném stavu. Tato informace je mimoradné uzitecna
pro monitorovani vykonu a hodnoceni Zivotnosti. [12]

Monitorovani vibraci je jddrem dynamického fizeni hlavniho rotaéniho stroje. Je to
primarni zdroj informaci o skutecném dynamickém stavu stroje v redlném case. Tato
informace je podporena dalSimi parametry, od aktualniho zatizeni jednotky az po tlak filmu
oleje, coz napomaha diagnostické interpretaci vibracnich dat. V soucasné dobé jsou systémy
pro monitorovani vibraci s vysokou sloZitosti a vykonem schopny poskytnout vyCerpavajici
diagnostické informace v redlném case zaméstnanclim elektrarny o aktualnim dynamickém
stavu a vykonu rotujicich strojd. Standardni vysokovykonné systémy pro monitorovani
vibraci se skladaji z dvojic akcelerometrl namontovanych na kazdém loZisku hridele turbiny
na 90° od sebe (obr. 4). [12]

R Y

Oil film

pressure sensor _~~

Obr. 4 — monitorovaci systém vibraci rotoru parni turbiny [12]
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Anomalni zvySeni amplitudy vibraci béhem prechodld muizZe odhalit pritomnost
rostoucich defektl v rotoru. Zajimavy priklad schopnosti zjistovat pfitomnost trhlin v rotoru
generatoru sledovanim vibraci Ize nalézt v Bicego et al., 1999. Systém sledovani vibraci
odhalil postupné zvySovani amplitudy vibraci rotoru generatoru 370 MVA po asi 133 000
provoznich hodin a 400 startup(. Zafizeni bylo vypnuto a rotor byl zlikvidovan, protoze dalsi
analyzy prokazaly pfitomnost hluboké unavové trhliny (60 % rotorové pricné casti). V tabulce
2 jsou zobrazeny hlavni pfi¢iny a mista poruseni rotor(i parnich turbin, v€etné mozinych
napravnych opatreni. [12]

Tab. 2 — Hlavni mista, pri¢iny a ndapravna opatreni vysokotlakych (HP), stfedotlakych (IP) a
nizkotlakych (LP) rotor(i parnich turbin [12]

Komponenta Pozice Pticina poruseni Napravné opatfeni
Vnéjsi drazka Unava, creep Brouseni
. Pfevrtani
HP-IP rotor Stfedové vrtani Unava, creep
Kfehky lom
Drazka pro lopatku Unava, creep
LP rotor . L, Unava, creep Prevrtani
Stredové vrtani Lo
Kfehky lom

3.2 Mechanismy poskozovani lopatek parni turbiny
Pro Uplnost jsou prevazujici mechanismy poskozeni pozorované u ostatnich
komponent parnich turbin shrnuty v tabulkadch 3, 4 a 5.

Primarni sily plGsobici na lopatky jsou odstfedivé tahové sily v dusledku otaceni
a ohybové sily, které jsou zplsobené proudem pary. Kromé stalych sil jsou lopatky také
vystaveny nerovnomérnému proudéni pary, coz zpUsobuje Unavové jevy. Prvni etapy lopatek
jsou také vystaveny plsobeni slozitych sil pfi ¢aste€ném vstfiku pary a obcasnému
prekroceni rychlosti a Unavovému namdhani v disledku prechodl na start-stop. U kotoucu
vznikaji problémy zejména z Unavy korozi v dlisledku necistot kondenzujicich z pary a eroze
vodnich kapic¢ek. Obecné jsou hlavnimi pfi¢inami poskozeni ¢epeli: korozni praskani (22 %),
Unava pfi vysokych cyklech (20 %), krakovaci koroze (7 %), prasknuti pfi teceni (6 %), Unava
pfi nizkych cyklech (5 % koroze, nezndmé (26 %), jiné pficiny (10 %)). Hlavnimi mechanismy
posSkozeni membran a tryskovych skfini jsou teceni a tepelné zkresleni komor nastavcu
a praskani korenu trysek v disledku teceni a tepelné Unavy. [12]
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Tab. 3 - Hlavni mista poruch, pfiiny a napravna opatteni lopatek parnich turbin [12]

Komponenta Pozice Pfi¢ina poruseni Napravné opatreni
Creep (v prvnich stadiich) Vymeéna korene Cepele,
Koren a Cep Cepele obrabéci a svarovaci
I Vysokocyklova unava opravy
-IP lopa
patky Povrch lopatek Lo, . . Obrabéci a svatovaci
— Eroze pevnymi Casticemi
Kryty pasu a cepl opravy
Cep lopatky Vysoka napjatost Vyména Cepl
. . Obrabéci a svarovaci
Povrch a cepy lopatek Korozni Gnava o . .
opravy, vyména cepl
Svarovaci opravy,
nahrazeni novym
Ostfi lopatek Eroze/koroze . Y ,
designem, ochranné
povlaky
LP lopatky

Spojovaci vodice, otvory
pro vodice, otvory pro
Cepy, ostfi lopatek

Napétova koroze

Svarovaci a obrabéci
opravy, vyména Cepl
lopatek, svatovaci opravy
ostti lopatek

Cep lopatky

Vysoka koncentrace napéti

Vyména Cepl

3.3 Mechanismy poskozovani membran a trysek

Membrany a boxy s tryskami jsou stacionarni komponenty, a tudiz tolerantni

k trhlindm. Trhliny mohou byt opraveny svarem nebo mize byt tryska vyfazena z provozu,
kdyZz opravy jiz nejsou mozné nebo kdyZz jsou naruSeni zdsadniho charakteru. DalSim
problémem, ktery se tyka prvnich nékolika stupnu trysek a ¢epeli v sekcich HP a IP, je eroze
pevnymi casticemi, zejména pevnymi Casticemi magnetitu z kotld. Hlavnimi pri¢inami
poskozeni ventilll a parni komory jsou nizkocyklova Unava pfti tepelnych prechodech béhem
prechodd, plizivost v rovnovaznych podminkdach pfi plném zatiZeni, eroze zplisobend parnimi
Casticemi a opotrebenim. JelikoZ jsou to klicové komponenty tlakovych nadob, které pracuji
pfi vysoké teploté a tlaku, jejich selhani zahrnuje obavy tykajici se bezpeénosti i vypadku.

[12]
Tab. 4 — Hlavni mista poruch, pficiny a ndpravné opatifeni membran a trysek parni turbiny [12]
Komponenta Pozice PFicina poruchy Napravné opatreni
Komory a koreny Unava, creep Svarovaci opravy
Membrdny a trysky Komory a lopatky Tepelné zkrouceni Vyména
Povrch lopatek Eroze pevnymi ¢asticemi Vyména
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3.4 Mechanismy poskozovani skfini a ventild

Poskozeni skfiné parni turbiny se obecné sklada z deformace a/nebo prasknuti.
Prasknuti plasté mlze vést k netésnosti pary, zatimco zkrouceni muizZe zpUsobit dalsi
poskozeni zplsobené stykem mezi stacionarnimi a rotujicimi c¢astmi. Trhliny v plasti
se typicky objevuji u privodt HP a IP usekl, kde jsou mistni tepelnd namdahani vyssi. Trhliny
mohou byt pozorovany, i kdyz v mensi mife, na vstupni ¢asti krytu LP. Obecné jsou pfi¢inou
praskani v krytech HP a IP nizké cykly / tepelnad unava, ke kterym dochazi béhem startupt
a odstaveni (65 %), kfehké lomy (30 %) a teceni (5 %). Kfehké trhliny se wvyskytuji
v pfechodech pouzdra. [12]

Tab. 5 — Hlavni mista poruch, pFi¢iny a ndpravné opatieni ventild a skiiné parni turbiny [12]

Komponenta Pozice PFic¢ina poruchy Napravné opatieni

) . SkFiry Unava, creep Svafovaci opravy
Ventily a parni sk¥in

Ventily a tésnéni Eroze, opotrebeni Vyména
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4 Vlastnosti a mikrostruktura rotorové oceli COST F

Ocel COST F je vysledkem evropského programu COST 501. Tato ocel je pouZivana
pro vyrobu rotorl parnich turbin a je predchiddcem oceli COST FB2, ktera byla vyvinuta
v programu COST 522. Vlastnosti a mikrostrukturu oceli ur€uje pfedevsim chemické slozeni
oceli a jeji stav po tepelném zpracovani. Tabulka 6 zobrazuje chemické sloZeni oceli COST F.
Dalsim oznacenim této oceli je dle evropské normy X14CrMoVNbN10-1 nebo dle némecké
normy 1.4902. V této kapitole jsou popsany vlivy legujicich prvkd na mikrostrukturu oceli
COST F a jeji vlastnosti, jelikoz je zkouSeni této oceli predmétem praktické casti této
diplomové prace.

Tab. 6 — Chemické slozeni oceli COST F

Prvek Si Mn Cr Ni \Y Al P C S Nb Mo N
Obsah 0,4- 10,- | 0,5- | 0,15- 0,11- 0,004- | 1,4- | 0,04-
% 0.1 0,5 11 0,7 | 0,25 0,012 10,015 0,16 0,007 0,06 1,6 | 0,06

4.1 Vlivy jednotlivych prvk(i na mikrostrukturu oceli

Obsah uhliku je u 9-12% Cr oceli sledovanym parametrem, jelikoZ uhlik vyznamné
ovliviiuje Zdropevnost téchto ocelii U téchto oceli je vyZzadovana vysokd hodnota
zaropevnosti. Obsah uhliku dale ovliviuje teplotu M; a My Teploty martenzit start
a martenzit finish jsou dllezité z pohledu tepelného zpracovani oceli. JelikoZ snizovani téchto
teplot podporuje stabilizaci zbytkového austenitu u rozmérnych vyrobkl, kterymi rotory
parnich turbin jsou. Uhlik je dlleZity rovnéz z pohledu vytvareni karbidl, které precipitacné
zpeviuji oceli. Obsah uhliku se v COST F oceli pohybuje mezi 0,11 - 0,16 hm. %. [3]

Pozitivni vliv na Zaropevnost ma jako uhlik i dusik. Nicméné jeho doporuéeny obsah je
mnohem nizsi. U COST F oceli se pohybuje mezi 0,04-0,06 hm. %. S vy$Sim obsahem dusiku
dochazi naopak ke zhorSovani Zaropevnosti. V kombinaci s pfisadou boru se vytvareji
relativné hrubé primarni ¢astice BN. Pfisada boru se objevuje u oceli COST FB2, jelikoz ma
bor rozpustény v tuhém roztoku pozitivni vliv na Zaropevnost. [3]

DuleZitym prvkem je rovnéz prisada molybdenu/wolframu. Tyto prvky, jez maji vétsi
atomovy polomér neili Zelezo, zvysuji zpevnéni tuhého roztoku. Obsah téchto prvka je
diskutabilni a v zadsadé se technickd verejnost priklani ke dvéma nazorlim. Jednim z nazorf
je, Zze by hodnota obsahu téchto prvkd neméla prekrocit Moek. = 1. Druhy nézor fika, Ze
obsah téchto prvk( muizZe odpovidat Moey,. = 1,2-1,5. DlleZitou podminkou je, aby celkovy
obsah téchto prvkl neprekrocil mez rozpustnosti. Prekro¢eni meze rozpustnosti znamena
precipitaci faze MgX, ale predevsim Lavesovy faze (Fe, W, Fe;Mo). Hodnota Moey,. Se vypocte
dle vzorce 1. Vtomto vzorci je zohlednén rozdil hmotnosti obou prvk(. U oceli COST F
se pohybuje obsah molybdenu okolo 1,2-1,6 hm. %. [3]

Moekv. = hm. % Mo + 0,5(hm. % W) (1)

10
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Odolnost proti oxidaci u 9-12% Cr oceli je zprostfedkovana predevsim prisadou
chromu. Zaropevnost oceli mGZe byt naopak ovlivnéna negativné, jelikoz pfisada chromu
ovliviuje stabilitu karbidd M,3Cs. Vyvoj 9-12% Cr oceli ukazal, Ze vyvinuté oceli s 9 % Cr jako
napfriklad oceli P91 a P92 maji dobré zaropevné vlastnosti. Ovsem nizky obsah chromu byl
nevyhovujici pro poZadované odolnosti proti oxidaci za vysokych teplot mezi 550-600 °C.
Proto se u téchto oceli zavedly dodatecné povrchové Upravy a dalsi vyvoj se prenesl k ocelim
s vy$Sim obsahem chromu. Jednou z nich je pravé ocel COST F, u niZ se obsah chromu
pohybuje mezi 10- 11 hm. %. [3]

Pozitivni kombinaci vlastnosti Ize ziskat s pfisadou kifemiku. Kfemik podobné jako
chrom zlepSuje odolnost proti oxidaci. Stejné jako v pfipadé molybdenu a wolframu kifemik
zpeviuje tuhy roztok, i pres to, Ze ma mensi atomovy polomér nez Zelezo. OvSem pfi vétSim
obsahu kfemiku je negativné ovlivnéna mikrostrukturni stabilita a chemicka heterogenita
vykovkud. Chemicka heterogenita vykovkU je dileZitou vlastnosti, jelikoZ rotory parnich turbin
se Casto dodavaiji jako vykovky. Obsah kifemiku je proto nizky, v pripadé oceli COST F 0,1 hm.
%. [3]

Precipitacni zpevnéni zajistuji vedle karbidl M,3Cs rovnéz &astice MX. Castice MX
vznikaji legovanim oceli vanadem. U téchto oceli je pozorovana vysokd stabilita. Urover
zpevnéni casticemi MX je ovlivnéna jednak obsahem dusiku a také parametry tepelného
zpracovani. Obsah vanadu se u oceli COST F pohybuje mezi 0,15-0,25 hm. %. [3]

Doposud bylo pojednavano predevsim o feritotvornych prvcich jako jsou vanad,
molybden ¢i wolfram. Tyto prvky zvysuji odolnost proti teceni. Nasledkem je ovSem zuzena
oblast stabilniho austenitu a na misto austenitu se zvySuje pravdépodobnost vyskytu
vysokoteplotni faze 6-ferit. Tato faze je v oceli nezadouci, jelikoZ jeji pfitomnost negativné
ovliviuje tvafitelnost za tepla, pevnostni a krfehkolomové charakteristiky. PFfitomnost
faze 6- ferit se tykd predevsim tepelného zpracovani oceli s obsahem chromu nad 10 hm. %,
tedy i oceli COST F. Na obr. 5 je fez ternarnim diagramem Fe-Cr-C, s obsahem uhliku 0,1
hm. %. Je patrné, Ze oblast grafu pro obsah chromu 10-12 hm. % a teplotu austenitizace oceli

1050 °C se nachazi blizko rozhrani stabilniho austenitu a smési feritu a austenitu. [3]
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Obr. 5 —fez ternarnim diagramem Fe-Cr-C (0,1 hm. % C) [3]
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Z tohoto dlvodu je dulezité kompenzovat obsah feritotvornych prvkd prisadou prvku
austenitotvornych. Mezi austenitotvorné prvky, pouzivané pro legovani diskutovanych 9-
12% Cr oceli se radi nikl, mangan, kobalt a méd. V pfipadé niklu je dllezité hlidat maximalni
obsah, jelikoz nikl zhorSuje Zaropevné vlastnosti. Mangan snizuje transformacni teploty
a podobné jako kifemik ovliviiuje negativné chemickou heterogenitu. Kobalt poté oproti
uhliku zvySuje teplotu M, ale jeho obsah je velmi nizky jelikozZ je drahy. Z austenitotvornych
prvkl se v oceli COST F objevuje nikl, jehoZ zastoupeni je v této oceli mezi 0,5-0,7 hm. %
a mangan o obsahu 0,4-0,5 hm. %. [3]

Pro pozitivni ucinky se dale pouZivaji pfisady niobu, ktery omezuje hrubnuti zrn
austenitu béhem tepelného zpracovani a v oceli COST F se jeho obsah pohybuje mezi 0,04 -
0,06 hm. %. Na Zaropevné vlastnosti a odolnost vici zkfehnuti ma pfiznivy vliv rovnéz bor.
Doporuceny obsah boru je do 100 ppm, aby byla zarucena dobra houZevnatost, tvafitelnost
a svaritelnost. Ocel COST F je bézné bez pfisady boru, ovsem nastupce této oceli COST FB2 je
modifikovan predevsim o pfisadu boru. [3]
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5 Vliv inavového zatéZovani na strukturu a vlastnosti oceli

Dle [13] je unava materidlu mechanismus degradace materiall vlivem pusobeni
Casové proménlivych vnéjSich ucinkd. Mezi plsobici ucinky, které zplsobuji Unavové
porusovani materiali, patfi vedle mechanického namahdani rovnéz proménlivd teplota
(tepelnd uUnava) a zména prostfedi, v kterém probihd oxidace materidlu. Pfi takovémto
plUsobeni dojde k poruSeni materiadlu, které je vysledkem mikroskopickych procesu, ke
kterym ve strukture material(l dochazi. Obecné se odhaduje, Ze priblizné az 80 % vsech lomu
komponent a soucdsti je zplsobeno tnavovym namdahanim.

Komponenty parni turbiny jsou, jak bylo popsano v kapitole 3, vystaveny creepovému
a Unavovému zatéZzovdani béhem svého provozu. Z tohoto divodu je dllezité pochopit, jaky
vliv na vlastnosti a mikrostrukturu ma kombinace creepu a uUnavy. V této kapitole jsou
popsany vlivy Unavového porusovani na mikrostrukturu a vlastnosti oceli.

5.1. Vliv inavového zatéZzovani na mikrostrukturu precipitacné vytvrzenych slitin

Unavové zatéZovani mdze mit vliv na morfologii a rozloZeni precipitatd. Vliv
Unavového zatéZovani se tykd predevsim soustav s metastabilnimi precipitaty. V téchto
soustavach muZe dojit krozpousténi precipitdatd béhem Unavového zatéZovani.
Experimentalné byl tento jev prokdazan na uhlikové oceli s 0,25 % uhliku, ktera byla zakalena
ze 700 °C a starnuta pfi pokojové teploté. Pfi pozorovani vtransmisnim elektronovém
mikroskopu (TEM) po cyklické deformaci bylo pozorovano, Ze doslo k rozpousténi
precipitat(. [13]

Rozpusténi precipitatll probihd mechanismem plastického usmyknuti podle obr. 6.
Zde je zobrazen prichod dislokaci pres ¢astecné koherentni precipitat, coz zplsobuje
relativni posun dvou Casti precipitatu vici sobé podél skluzové roviny. Nasledkem toho
se precipitat rozpada na dva mensi precipitaty. Opakované rozbijeni novych mensich dilcich
precipitatl vede k dosazeni kritické velikosti precipitat(. Tyto kriticky veliké precipitaty jsou
termodynamicky nestabilni. Pfisadové atomy, které tvofily precipitaty, se nasledkem své
kritické velikosti rozpusti v krystalické mfiZce zakladniho kovu. Je zajimavé, Ze rozpusténi
precipitatl neprobiha vidy homogenné v celém cyklicky ztéZzovaném objemu kovu, ale ¢asto
jen v uzkych pasech. Typickd $itka téchto zén je asi 2000 A. Zény bez precipitatd jsou
pochopitelné slabsimi misty, jsou to oblasti intenzivnéjsi lokalizované plastické deformace.
Existence téchto zéon vede k makroskopickému cyklickému zmékéeni a hraje jistou roli
v nasledujicim stadiu, ve stadiu nukleace mikrotrhlin. Laird a Thomas zjistili pfitomnost zén
bez precipitatd v nékterych materialech jiz po prislusném tepelném zpracovani, tedy jesté
pred cyklickou deformaci. To znamen3, Ze cyklickd deformace neni jedinou moznou pficinou
téchto slabych mist. [13]
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Obr. 6 — rozpousténi precipitatl mechanismem plastického usmyknuti [13]

5.2 Vliv pracovni atmosféry na Sifeni Unavové trhliny

Dle [13] ma pracovni atmosféra negativni vliv na Siteni trhliny. Vliv prostredi
na Unavové ale i creepové porusovani je tfeba nalezité pochopit, jelikoZ komponenty jsou
Casto provozovany v agresivnich podminkach. V pfipadé provozovani komponent elektraren
s ultra-superkritickymi parametry pdry je pracovni atmosférou predevsim vysokoteplotni
para. Oborem, ktery se zabyva rlstem trhlin a vlivy plsobicima na rychlost Sifeni trhlin je
lomova mechanika. Na obr. 7 je graf zavislosti rychlosti Sifeni trhliny o délce / pti poctu cykla
N na faktoru intenzity napéti. Na tomto grafu je schematicky znazornén vliv korozniho
prostfedi na zvySovani rychlosti Sifeni trhliny. ZvySovani rychlosti Sifeni trhliny je ddno
predevsim anodickym rozpousténim materialu na Spicce trhliny. Vznikaji zde tak korozni
produkty s horSimi mechanickymi vlastnostmi, nez zakladni materidl.

[ e

Logdl/dN

Korozni prostiedi

Kc

Inertni atmosféra

[m———
Log Ks

Obr. 7 — schéma vlivu atmosféry na rychlost Siteni trhliny [13]
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V [14] byl zkouman vliv chovani oceli P91 a P92 béhem nizkocyklové uUnavy pfi
rGznych deformacnich amplitudach. Oceli vtomto experimentu vykazovaly prabéiné
zmeékcovani, které bylo vysledkem preusporadani dislokacni struktury. U oceli P92 byla
zjisténa vyssi rychlost zmékcovani pri vyssich amplitudach deformace. Naproti tomu u oceli
P91 byla rychlost zmékcovani konstantni. Park a kol. [15] zjistili, Ze vy$si obsah wolframu,
jenZz je obsaZzen v oceli P92, znamena zmenseni velikosti precipitatl. S vyssi amplitudou
deformace tak mohou byt precipitaty snadnéji preruseny dislokacemi, coz vede k rychlejSimu
zmékcovani.

V praxi ¢asto na komponenty pusobi vice degradacnich mechanism( najednou.
U oceli pro komponenty parnich turbin tepelnych elektraren tomu neni jinak. Komponenty
jsou zde degradovany ponejvice kombinaci Unavového zatéZzovani a creepové expozice.
Ztohoto ddvodu se mohou pfi zkuSebnich experimentech materidly podrobovat
kombinovanému zatéZovani. V [16] byl experimentalné zjistovan vliv pracovni atmosféry,
teploty a vydrze (hold time) na rychlost Sifeni trhliny. Schematicky pfehled vlivi pracovni
atmosféry na rychlost Sifeni trhliny je zobrazen na obr. 8. Na obrazku 8 vlevo je zobrazen vliv
atmosféry na rychlost siteni trhliny (a je délka trhliny, da/dN je rychlost Sifeni trhliny, Ki je
faktor intenzity napéti) pro Cisté unavové zatézovani (FCG) a Cisté creepovou expozici (CCG).
U unavového zatéZovani nastal rdst trhliny dfive na vzduchu, kdeZto u creepové expozice
bylo Sifeni trhliny zapocato dfive ve vakuu. V prostfedni ¢asti obrazku 8 je zobrazen vliv
teploty. ZvySovani teploty ukdzalo drivéjsi Sifeni trhliny jak u Unavového zatéZovani, tak
u creepové expozice. V pravé ¢asti je nakonec zobrazen vliv vydrze (hold time), ktery se tyka
kombinovaného zatéZovani creepu s unavou (CFCG). Pfi CFCG bylo pozorovéno, Ze dochazi
ke zpomalovani Sifeni trhliny béhem obdobi prodlevy, které charakterizuje creepovou
expozici. CFCG zatéZovani tak vykazovalo pozdéjsi Sifeni trhliny nez Cisté unavové zatézovani,
ale drivéjsi propagaci trhliny nez Cisté creepové expozice.

| Impact of atmosphere | | Impact of temperature ] | Impact of hold time

|

FCG FCG
da/dN Air da/dM T da/dN
\ FCG \
CFCG
AR AK AK)
CCG ccG

Kilresp.C*) Kdresp.C*) Kilresp.C*)

daidl| Vacuum \ dajdt ‘N. da/dt \
/ CFCG

Obr. 8 - schematicky prehled nékterych parametr( ovliviiujici rychlost Siteni trhliny u oceli P92 [16]
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6 Vliv teceni na mikrostrukturu a vlastnosti modifikovanych (9-
12)%Cr oceli

Pozorovani vyvoje mikrostruktury 9-12%Cr oceli béhem creepové expozice je
dllezitou soucdsti vyzkumu. Analyza probihajicich mikrostrukturnich zmén béhem teceni
dava prehled o dé&jich, které maiji vliv na mikrostrukturu a vlastnosti. Na teceni probihajici
v 9-12%Cr ocelich maji vliv tfi zasadni mechanismy zpevnéni, které se u téchto oceli
vyskytuji. Jsou jimi zpevnéni tuhého roztoku, precipitacni zpevnéni a dislokacni zpevnéni. [3]

6.1 Zpevnéni tuhého roztoku

Jak bylo popsano v kapitole 4, zpevnéni tuhého roztoku zajistuji predevsim prisady
prvkd molybdenu a wolframu Negativné se tyto pfisady mohou projevit v tom pfipadé, Ze je
prekrocena mez rozpustnosti téchto prvkd v tuhém roztoku. V takovém pripadé muze dojit
k precipitaci minoritnich fazi, jako jsou Lavesova faze nebo karbidy MgX. Vysledkem této
precipitace je ochuzeni tuhého roztoku o atomy molybdenu a wolframu, a tedy jeho
zmékeeni [17]. Ze pokles zpeviujicich prvkd mGze byt markantni, dokazuje vyzkum. V tomto
vyzkumu byly provedeny creepové zkousky oceli 92 s obsahem wolframu 1,8hm.% po dobu
20 000 hodin pfi teploté 600 °C. Po této expozici analyza ukdzala, Ze obsah wolframu
v matrici klesl na jednu tretinu plvodni hodnoty. Na obr. 9 je zobrazena zdvislost meze
pevnosti pfi te€eni na obsahu molybdenu nebo wolframu pro 9%Cr ocel. Hodnoty meze
pevnosti jsou u této zavislosti definované pro teplotu 600 °C a rychlost te¢eni 10°® s™. Z grafu
je patrné, Ze linearni zdvislost mezi obsahem Mo, respektive W plati pro oblast grafu
do 1hm.%. Nad touto hodnotou strmost meze pevnosti se zvysujicim se obsahem klesa.
Navic je pfi vy$sim obsahu téchto prvk( prekro¢ena mez rozpustnosti v matrici. Pro zamezeni
nadmérné precipitace minoritnich fazi obsahujici wolfram a molybden je doporucdend
hodnota téchto prvkl Mog, = 1. [3]
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100 717
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80 /’
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40
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Obr. 9 — zavislost meze pevnosti pfi teceni na obsahu Mo a W [3]
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6.2 Precipitacni zpevnéni

DalSim dulezitym mechanismem, ktery ma vliv na vlastnosti a mikrostrukturu
diskutovanych oceli je precipitacni zpevnéni. Mira precipitacniho zpevnéni béhem creepové
expozice je silné zavisla na stabilité precipitatnich fazi. Cim stabiln&jsi jsou precipitaéni
minoritni faze, tim je pomalejsi kinetika zmén dislokacni substruktury. [3]

6.2.1 Céstice M,3Cs, MX, M,X, Z-faze, Lavesova faze

Hlavnim mechanismem, ktery zpeviiuje a stabilizuje hranice subzrn je tak zvané
,karbidy stabilizované substrukturni zpevnéni“. Tento mechanismus zajistuji karbidy M,3Cs.
Karbidy My3Cs zastdvaji v téchto ocelich majoritni podil minoritnich fazi. BEhem creepové
expozice dochdzi ke zméné chemického sloZeni této faze. RovnéZ bylo pozorovano,
Ze dochazi k hrubnuti ¢astic, a tedy ke sniZovani jejich poctu. Také byl prokazan negativni vliv
obsahu chromu a niklu na rychlost hrubnuti €¢astic M,3Cs. Cim vy33i je obsah chromu a niklu
v téchto ocelich tim je vyssi rychlost hrubnuti ¢astic béhem creepové expozice. [3]

V priibéhu creepové expozice dochazi ve struktute k vyraznému poklesu hustoty
dislokaci. Pokles dislokacni hustoty je spojovan s odpeviovacimi procesy. V pfipadé 9-12%Cr
oceli je stabilizace dislokac¢ni struktury podporena sekundarni fazi MX. Experimenty rovnéz
prokazaly, Ze na sniZeni hustoty dislokaci ma vliv pfisada boru. Pfesny mechanismus
ovlivnéni dislokaéni substruktury borem nebyl dosud odhalen. Nicméné, je tento proces
mozno pozorovat i u téchto oceli s pfisadou dusiku. Doposud neni mozné experimentalné
urcit, jakym mechanismem pfispivd bér k ovlivnéni dislokacni substruktury. Teoretické
zavéry hovoti o opakované precipitaci jemnych precipitatd MX. Nicméné u oceli s pfisadou
dusiku je pozorovan pokles podilu ¢astic MX, tudiz je zde diskutovan pfispévek segregace
bdru na dislokacich. Tyto precipitaty jsou béhem creepové expozice rovnéz vysoce stabilni
a je na né nahlizeno jako na hlavni ptispévek k vysoké odolnosti proti te¢eni 9-12%Cr oceli.

3]

Dalsi minoritni fazi, kterd ovliviiuje mikrostrukturu precipitacnim zpevnénim, jsou
precipitaty M,X. Pro stabilitu téchto fazi je kritické chemické slozeni a teplota expozice.
Experimenty ukazaly, Ze pfi teplotach mezi 600 az 650 °C je tato faze nestabilni a pfechazi ve
fazi MX. Dalsi experimenty prokdazaly vliv obsahu niklu na stabilité faze M,X. Pfi teploté
550 °C a obsahu niklu 0,5 hm.% byla faze M-X stabilni. OvSem pfi zvySeni obsahu niklu doslo
k vyluéovani faze MgX. [3]

Negativni vliv mUzZe mit i pfisada niobu, ktery zplUsobuje nestabilitu faze MX, a tedy
rozpousténi této faze za vzniku nitridu Cr(V, Nb) N, neboli modifikovanou Z-fazi.
Modifikovana Z-faze ma nizkou nukleacni rychlost, avsak tenké desticky této faze rychle
rostou a jejich prispévek k precipitaénimu zpevnéni je nulovy. Naopak, jelikoz je vznik této
faze spojen s rozpousténim castic MX pfipadné MyX, je vylucovani modifikované Z-faze
povazovano za degradacni mechanismus precipitace. [3]
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Posledni vyznamnym precipitacnim mechanismem je vylucovani tak zvané Lavesovy
faze. Precipitace Lavesovy faze souvisi predevsim s obsahem molybdenu pripadné wolframu
v 9-12%Cr ocelich. Lavesova faze je dvojiho typu, je ji faze Fe,Mo, nebo faze Fe,W. Stabilita
téchto dvou typU je rozdilna. Zatimco typ Fe,Mo je stabilni do teploty maximalné 650 °C, tak
typ Fe,W vykazuje dobrou stabilitu aZ do teploty 750 °C. Céstice Lavesovy faze se vyskytuji
Casto v blizkosti minoritni faze M,3C¢. Podobné je tomu tak u modifikované Z-faze. S tim
souvisi fakt, Ze s Lavesovou fazi je spojena velkd hustota defekt(i. Nukleace ¢astic Lavesovy
faze a jejich rGst probihd predevsim na jinych precipitdtech, jako jsou M»3Cs nebo MX.
S precipitaci Lavesovy faze na karbidech My3Cg je spojen vliv kiemiku, ktery se v téchto
karbidech nerozpousti a je tedy pfitomen na rozhrani matrice/M,3Cs. RUst Lavesovy faze
na dalSich precipitatech snizuje zpeviiovaci potencial této faze. Po dlouhé teplotni expozici
rovnéz Lavesova faze tvori nejhrubsi ¢astice ve strukture. [3]

6.3 Precipitacni sekvence

Zakladnim mechanismem u creepové expozice 9-12%Cr oceli je dislokacni creep.
Pribéh tohoto mechanismu je silné zavisly na interakcich mezi dislokacemi a precipitaty.
Z tohoto dlvodu je dulezité plné pochopit precipitacni reakce. Tremi fazemi precipitace jsou
nukleace, rlst a hrubnuti. [3]

V 9-12%Cr ocelich je béZna soucasna pritomnost nékolika minoritnich fazi najednou.
Rozpustnost jednotlivych fazi je odliSnd stejné tak jako jejich kinetika. V jednu chuvili tak
mohou byt rlizné faze v jiném stadiu precipitace. Rozdilnd rozpustnost rovnéz znamena
rGznou stabilitu fazi a prfitomnost nékolika fazi soucasné muze tedy byt do¢asna zaleZitost.

6.4 Rychlost teceni a mechanismy creepu

Zakladni teorie creepového zkouseni uvadi zakladni mechanismy creepu u kovovych
materialQ. Jsou jimi difuzni a dislokacni creep. Na obr. 10 je zobrazena zavislost pomérné
deformace v Case. Krivka rychlosti deformace muze byt rozdélena na tfi hlavni ¢asti. Oblast
primarni, sekundarni a tercidlni. U primarni oblasti je nejprve prvotni zatizeni télesa, a tedy
skokova zména deformace. Je zde pfitomna elastickd i plasticka slozka deformace. Rychlost
deformace se postupné zpomaluje jako vysledek zpevriovacich procesl. Sekundarni oblast je
oblast ustaleného creepu. V této oblasti jsou v rovnovaze zpevriovaci a odpeviiovaci procesy,
tedy i rychlost deformace je konstantni. Ve treti oblasti je vylerpany odpeviiovaci
schopnosti. Dochazi ke zrychleni deformace a poruseni télesa. [18]
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Obr. 10 — pribéh creepové expozice [18]

Studium casové zavislosti rychlosti te¢eni u 9-12%Cr oceli odhalilo, Ze se mezi primarni
a tercidlni oblasti nenachazi oblast ustdleného teceni. Misto toho na oblast primarni, kde
dochdzi ke zpomalovani rychlosti teceni, navazuje pfimo tercidlni oblast urychleni teceni
a lomu. Tento jev se nazyva sigmoidalni chovani. Diskutované oceli vykazuji toto sigmoidalni
chovani pfti teplotach nad 450 °C, kdy dochdzi ke strukturnim zméndm. Mechanismus vzniku
tohoto chovani je zobrazen na obr. 11. S pfibyvajicim ¢asem klesa vliv jednotlivych typu
zpevnéni, az je dosazeno inherentni creepové pevnosti (nezavisla na ¢ase a mikrostrukture).
S priblizenim k inherentni creepové pevnosti se na ¢asové zavislosti meze creepové pevnosti
objevuje inflexni bod. Extrapolace zbytkové Zivotnosti komponent je znacné ztizena timto
inflexnim bodem. V praxi prakticky nelze kontrolovat stav komponent jako v pfipadé
dlouhého stadia ustaleného teceni. Byly provedeny experimenty s vyhodnocenim ¢asovych
zavislosti creepové rychlosti pfi teploté 650 °C, pfi rliznych zatiZzenich u oceli 9%Cr-3%W-
3%Co bez béru a s obsahem bdru 139 ppm. Pfi vyhodnoceni se dospélo k zavéru pfiznivého
vlivu bdru na Zaropevné vlastnosti, coz souvisi pravdépodobné se zlepsenim rozmérové
stability karbid( M»3Cs a se zpomalenim proces(i zotaveni matrice. Rovnéz byl zkouman vliv
rGzného obsahu wolframu. Vyssi procento wolframu sice prodluZuje oblast primarniho
creepu. Nicméné v oblasti tercidlniho creepu dochazi k hrubnuti Lavesovy faze, ¢imz je vliv
wolframu na dobu teceni zanedbatelny. Nukleace a rlst sekunddrnich fazi ma klicovy vliv
na creepovou pevnost predmétné skupiny oceli, a tedy na Zivotnost komponent parnich
turbin. [3]
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Obr. 11 — mechanismus vzniku inflexniho bodu na ¢asové zavislosti rychlosti tec¢eni [3]

20



Zapadoceska univerzita v Plzni, Fakulta strojni, Diplomova préace, akad. rok 18/19
Katedra materiala a strojirenské metalurgie Bc. Marek Melzer

7 Cile a ndvrh experimentalniho programu

Experimentdlni program byl navrien s ohledem na znamé skutecnosti o degradacnich
mechanismech rotorové 9-12% Cr Zaropevné oceli COST F. Rotory parnich turbin jsou béhem
svého provozu zatéZovany fadou degradacnich mechanism(. Témi nejvyznamnéjsimi jsou
unavové poskozeni a poskozeni vlivem creepové expozice. Z tohoto dlivodu je dllezité tyto
degradacni mechanismy ndlezité sledovat a definovat jejich vliv na vlastnosti
a mikrostrukturu diskutované oceli COST F. Diplomova prdce je zaméfena na studium
mikrostrukturnich zmén v oceli COST F pfi kombinovaném zatiZzeni Unavou a creepem pfi
provozni teploté turbiny. Jejim cilem je ovéreni stability precipitatli, které maji rozhodujici
vliv na dlouhodobou Zaropevnost. Byly navrzeny nasledujici experimenty:

a) Unavové zkousky oceli COST F p¥i teploté 60 0 °C

Byly zkousSeny ctyfi vzorky pfi Cisté unavovém zatézovani pfi teploté 600 °C. Vzorek Cislo
1.3.1/7 byl zatéZovan do 25 % Zivotnosti, vzorek cislo 1.3.2/8 byl zatéZovan po dobu
odpovidajici 50% Zivotnosti a vzorek 1.2.2/3 a vzorek 1.2.5/6 byly zatéZovany do lomu.

b) Zkousky s kombinaci cyklického zatéZzovani a creepu pfi 600 °C

Pro hodnoceni mikrostruktury po cyklickém zatéZovani v kombinaci s creepem byly
vybrany dva vzorky. Vzorek ¢islo 1.3.5/11 s kombinaci Unavového ztéZovani s creepovou
expozici vtlaku. Vzorek cislo 1.3.6/12 s kombinaci Unavového zatéZovani s creepovou
expozici v tahu.

c) Ovéreni vlivu na mechanické vlastnosti mérenim tvrdosti pfed a po zkouskach
Metodou Vickers. Pfi hodnoceni tvrdosti bylo sledovano, zda dochazi ke zmékcovani
Ci zpevnovani oceli oproti vychozimu stavu.

d) Metalograficky rozbor vybranych vzorkd pomoci svételné a elektronové mikroskopie

Ze vzorkU z Cisté unavového zatéZovani, byly vyhotoveny metalografické vybrusy
a nasledné byly elektrolyticky vylestény pro rozbor pomoci tadkovaci elektronové
mikroskopie, prfipadné byly naleptany pro pozorovani struktury pomoci svételného
mikroskopu. Porovnana byla predevSim zména ve velikosti precipitatd Cry3sCs a byla
provedena analyza, zda doslo k precipitaci Lavesovy faze (Fe,Mo). Déle byla provedena
fraktografie lomovych ploch.

e) Kvantitativni hodnoceni sekundarnich fazi.

Kvantitativni hodnoceni precipitdtd — karbidd M,3Cs a Lavesovy faze, pomoci
programu obrazové analyzy snimkd metalografickych vybrusl pozorovanych v radkovacim
elektronovém mikroskopu (SEM). V programu NIS-Elements bylo provedeno prahovani
snimk0 na ¢dstice sekundarnich fazi, kalibrace snimk(i a méreni rozmérd a hustoty castic.
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8 Experimentalni material

8.1 Vychozi vzorek

Vzorky materidalu COST F byly odebrany ze zkuSebniho svarového spoje oceli COST F
(X14CrMoVNbN10-1) s oceli COST FB2 (X13CrMoCoVNbN9-1-1). Tato diplomova prace je
soucasti SirSiho experimentalniho programu, pficemz do diplomové prace je zahrnuta jeho
prvni faze. ZkuSebni svarovy spoj byl vyhotoven za podminek, pfi jakych jsou svafovany casti
rotoru pro béZnou vyrobu. Svarovy spoj byl vyhotoven s vyuZitim metody TIG hot wire.
Heterogenni svarovy spoj byl vyhotoven ze dvou kruhovych vykovku. Vnéjsi primér kotouc
byl 600 mm a tloustka stény byla 200 mm. Vytvoreny svarovy spoj byl poté tepelné
zpracovan v peci. Pfesny rezim tepelného zpracovani zakladnich materidll pred svafovanim
a tepelného zpracovani po svarovani je predmétem vyrobniho tajemstvi. Vysledna struktura
po tomto tepelném zpracovani je popustény martenzit. Po tepelném zpracovani byl
z rlznych ¢asti svarového spoje odebran material pro vyrobu vzork(. Pro diplomovou préci
byl odebran material ze zakladniho materidlu svaru COST F. Chemické sloZeni vykovku z oceli
COST F je dano v tabulce 7.

Tab. 7 — Chemické sloZeni oceli COST F

Prvek C | Mn| Si Cr | Ni |[Mo| V Nb N Al
Obsah [hm. %] (0,12 0,56 |0,08|10,68|0,69|1,52|0,19|0,055|0,053 0,007

E

e

. *”‘:i”!l‘!lllllli|lllmll"

Obr. 12 — zkuSebni vzorek oceli COST F pro Unavové zatéZzovani
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9 Unavové zkousKky oceli COST F pii teploté 600 °C

9.1 Prlibéh zkousek a zkusebni zafizeni

Tvar vzorkd pro mechanicko-tepelné zkouseni je zobrazen na obr. 12. Cisté Gnavové
zatéZovani za vysoké teploty bylo provedeno dle americké normy ASTM E606-92. Unavové
zkousky byly provedeny na elektromechanickém zkusebnim zafizeni Kappa SS-CF firmy
Zwick/Roell. Toto zafizeni zvlada, kromé creepové expozice, rovnéz zkousky nizkocyklové
Unavy a dovoluje provadét zkousky s fizenim napéti, deformace nebo zatiZeni. Soucasti
tohoto zafizeni je rovnéz vysokoteplotni pec. Tato pec umoziuje provadét zkousky od teplot
100 °C az do teplot 1200 °C. Zkousky s fizenou deformaci byly provedeny pfi teploté 600 °C,
v tomto ohledu je tedy tato pec zcela adekvatni. Tato tfi zdnova pec od firmy Zwick/Roell je
elektricka pec, kterd ma v pracovnim prostoru 3 termoclanky pro presné méreni teploty.
Parametry zatéZovani jsou rozepsany v tabulce 8. [19] [20]

Tab. 8 — Pfehled parametrd Unavového ztéZzovani oceli COST F

Vzorek pramér amplituda frekvence | rychlost deformace | Pocet cyklli do oznamka
[mm] [%] [Hz] [%/5] lomu P
1.2.2/3 6,15 0,3 0,7 0,84 3470 Do lomu
1.2.5/6 6,15 0,4 0,53 0,84 2309 Do lomu
0,
1.3.1/7 6,14 0,3 0,7 0,84 887 .. 25%
Zivotnost
0,
1.3.2/8 6,16 0,3 0,7 0,84 1725 .. >0 %
Zivotnost

Deformace byla pfi zatéZovani méfena pomoci video-extenzometru videoXtens
rovnéz od firmy Zwick/Roell. Video-extenzometr je v podstaté videokamera, kterd
zaznamendva prlibéh deformace zkusebniho vzorku. Zaznamenavani probiha v redlném case
a ve vysokém rozliSeni. Pro zachyceni pribéhu deformace video-extenzometrem, se na
vzorek umistuji specidlni kontrastni znacky. Znacky mohou byt ve formé tecek ¢i car.
Pfipadné se vzorky oznacuji specidlnim perem nebo je na povrch vzorku nanesen prasek
na bazi Al,O3, tj. pro pfipad mechanického zatézovani za vysokych teplot. [21]

Pfi mechanickém zatéZovani bylo experimentovano se zplisobem vytvoreni znacek
na povrchu vzorku (obr. 13). Na obrazku 13a byl pouzit klasicky zrnity pattern nanaseny
sprejem. Na obrazku 13b jsou zobrazeny bilé pruh na ¢erném podkladu a na obrazku 13c
jsou bilé tec¢ky na ¢erném podkladu.
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Cerny zrnity pattern se neukdzal jako idedlni podklad pro fizeni deformace, nicméné
vSechny vzorky analyzované v této praci mély na povrchu nanesen zrnity pattern. Nad rdmec
této diplomové prace bude pouZito znaceni pomoci prasku na bazi Al,05; (obr. 13c). Tento
oxid ma bod tani pfi teploté 2072 °C aje tak vhodny pro méreni deformace za vysokych
teplot. [22]

Obr. 13a —Cerny
zrnity pattern na
bilém podkladu

Obr. 13b — bilé tecky
na ¢erném podkladu

Obr. 13c — bilé pruhy
na ¢erném podkladu

Obr. 13 — typy oznaceni povrchu vzorku pro mechanické zatéZzovani

Pro hodnoceni mikrostruktury po nizkocyklové uUnavé za vysoké teploty byly ze sady
vybrany ctyfi vzorky. Vtab. 3 je zobrazeno oznaceni vzorkl a pfislusné parametry
zatéZovani. Dva vzorky byly mechanicky zatéZovany do lomu. Jeden vzorek byl zatéZovan
po dobu 25 % Zivotnosti a jeden vzorek po dobu 50 % Zivotnosti. Ze vSech vzorkd byly
vyhotoveny metalografické vybrusy pro hodnoceni minoritnich fazi s pouzitim SEM. U vzork(
1.2.2/3 a 1.2.5/6 byla provedena fraktografie.

Po mechanickém lesténi byly vSechny vzorky vylestény rovnéz elektrolyticky pro potreby
pozorovani minoritnich fazi a substruktury. Parametry elektrolytického lesténi jsou
v tabulce 9. Jako elektrolyt zde byl pouzit roztok HNO3 7 ml, 60% HCIO4 25 ml, etanol 500 ml.
Elektrolytické lesténi bylo provedeno na pfistroji Lectropol-5 od firmy Struers. P¥i
elektrolytickém lesténi dochdzi k chemickému rozpousténi matrice bez naruseni precipitat(,
které pak lze mérit na snimcich SEM.
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Tab. 9 — Parametry elektrolytického leSténi vychoziho vzorku

Maska | ¢as | Teplota| Proud | Napéti

e | )| ra | A | v Elektrolyt

HNO; 7 ml, 60% HCIO, 25 ml, etanol

1 15 24 0,72 33 500 ml

9.2 Fraktografie Unavové porusenych vzork(

Vzorky 1.2.2/3 a 1.2.5/6 byly zatéZovany s amplitudou deformace 0,3 %, respektive
0,4 % pfi teploté 600 °C az do lomu. Na obr. 14 je zachycen vzorek jiz po ukonceni zkousky.
Na obr. 15 jsou snimky lomové plochy nafocené pomoci SEM. Na obrazku 15b jsou
vyznacené casti lomové plochy. Vétsi oblast stabilniho Sifeni Unavové trhliny a mensi oblast
dolomeni. Na obr. 16 jsou zobrazeny detailni pohledy na morfologii lomové plochy. Unavova
trhlina se Sifila kolmo k ose vzorku, lomova plocha je v této ¢asti relativné hladka s patrnymi
stupni (obr. 15b). V detailu je patrné typické Unavové poruseni — zaoblené prohlubné
a vystupky tvorici rady vice méné kolmé na smér Siteni trhliny rozvrstvené do riznych drovni
oddélenych stupni (obr. 16b). Naproti tomu oblast dolomeni je sklonéna k ose vzorku a ma
jamkovou morfologii, kterou se vyznacuje tvarny transkrystalicky lom (obr. 16a).

|I|I}HII\H||||H||IH
O 1 2

Obr. 15a — lomova ploch, zpétné
odraZzené elektrony

Obr. 15b — lomova plocha,
sekundarni elektrony
Obr. 15 — lomova plocha vzorku 1.2.5/6 (zv. 100x)

Obr. 15¢ — lomova plocha, makro
snimek
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Obr. 16a — oblast dolomeni s jamkovou Obr. 16b — detail oblasti inavové trhliny
morfologii
Obr. 16 — morfologie hlavnich oblasti tnavové lomové plochy vzorku 1.2.5/6

Na obr. 17 Ize pozorovat, Zze na vzorku pod Unavovym lomem vznikla dalsi trhlina.
Pfi blizSim ohledani téla vzorku byla pozorovdna pomoci fadkovaciho elektronového
mikroskopu na povrchu vzorku fada trhlinek (obr. 17b). Charakteristické pro tyto trhlinky je,
Ze jejich smér je kolmy ke sméru zatéZovani. To vychazi z teorie Unavového poskozovani,
podle niz se Unavova trhlina Sifi ve sméru kolmém na vnéjsi silu. Ddle dle této teorie dochazi
k iniciaci trhlin nejéastéji na povrchu télesa, kde se tvofi intruze a extruze. A pravé nejcastéji
intruze jsou mistem iniciace Unavové trhliny. Pro vysledovani mista iniciace trhlin, byly
vyhotoveny metalografické vybrusy v podélném sméru vzorku. Brouseni a leSténi probihalo
totozné jako u pricnych vybrus(. Rozdil byl ve findlni Upravé povrchu, kdy na misto
elektrolytického lesténi byl vylestény povrch naleptan cinidlem Vilella-Bain. Mikrostruktura
oceli po naleptani je zobrazena na obrazku 17a spolecné s trhlinou, jejiz smér vede
od povrchu vzorku, ve sméru kolmém na smér zatézovani vzorku, ke stredu, tedy k ose
valcovitého vzorku. Zminéné trhlinky byly pozorovédny u vsech Sesti zatéZovanych vzorku.
[13]

Obr. 17b — trhliny na povrchu (zv. 40x)
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naleptani (zv. 1460x)
Obr. 17 — naleptany vzorek 1.2.2/3 a trhlina vychézejici z povrchu vzorku
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Na obr. 18 je zobrazena lomova plocha vzorku 1.2.2/3. Obdobné jako u vzorku
1.2.5/6 jsou na obrazku 18a,b vyznaceny oblasti stabilniho Sifeni inavové trhliny a dolomeni.
RovnéZ jako u vzorku 1.2.5/6 byla v oblasti dolomeni jamkova morfologie lomové plochy,
kdeZto u oblasti unavového poruseni by pozorovany pfi velkém zvétSeni prohlubné

avystupky a pfi relativné malém zvétSeni stupné priblizné ve sméru Sifeni trhliny.
Na obr. 19a,b jsou nasledné kvidéni detaily oblasti Unavového Siteni trhliny a oblast

dolomeni.

Obr. 18a — lomova plocha, zpétné Obr. 18b — lomova plocha, Obr. 18c — lomova plocha, makro
odrazené elektrony sekundarni elektrony snimek

Obr. 18 — lomova plocha vzorku 1.2.2/3 (zv. 100x)

- ol

Obr. 19a — jamkova oblasti dolomeni Obr. 19b — detail oblasti unavové trhliny
Obr. 19 — morfologie hlavnich oblasti tnavové lomové plochy vzorku 1.2.2/3
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10 Zkousky s kombinaci cyklického zatéZovani a creepu pri 600 °C

10.1 Prbéh zkousek a zkusebni zafizeni

Zkousky s kombinaci Unavového zatéZzovani s creepovou expozici pfi teploté 600 °C byly
provedeny na dvou vzorcich. Pficemz v prvnim pfipadé byla provedena kombinace
Unavového zatéZovani a creepové expozice vtlaku a vdruhém pfipadé kombinace
Unavového zatéZzovani s creepovou expozici v tahu. ZatéZovani bylo stejné jako u unavového
zatéZovani fizené amplitudou deformace, ktera byla nastavena na hodnotu 0,4 %. Ostatni
parametry jsou rovnéZ zobrazeny v tabulce 10. Obé tato zatéZovani byla pferusena pred
dolomenim vzork{, ovSem jiZ po iniciaci a Sifeni magistralni trhliny.

Tab. 10 — Pfehled parametr( Unavového zatéZovani s creepem

Vzorek Pramér | Amplituda | frekvence Rychlost Pocet cykld ozndmka
[mm] [%] [Hz] deformace [%/s] | do Lomu P

1.3.5/11| 6,15 0,40 0,1075 0,172 965 Creep-tlak

1.3.6/12| 6,15 0,40 0,1075 0,172 1705 Creep-tah

Schéma zatéZovani je zobrazeno na obr. 20. Podle schématu je patrné, Ze Unavové
zatéZzovani probihalo s asymetrii cyklu R = -1 (symetricky stfidavy), a Ze po kazdém jednom
cyklu doslo ke creepovém zatizeni po dobu 10 minut. Z frekvence zatéZzovani, poctu cykla
a doby creepové expozice je mozné vypocitat dobu zatéZzovani obou vzork(l. Vzorek 1.3.5/11
byl zatéZzovan po dobu 6,8 dni a vzorek 1.3.6/12 po dobu 12 dni. Zkousky s kombinaci unavy
a creepové expozice probihaly na stejném zkusebnim zatizeni jako Unavové zkousky, véetné
zatizeni pro méreni a fizeni deformace a vysokoteplotni pece.
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Obr. 20 — schéma zatéZovaciho médu kombinace Unavy + creepu
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10.2 Metalografické hodnoceni vzorki

Z teorie creepového zatéZovani je znamo, Ze existuji dva mechanismy creepového
porusovani materidld. Je jim budto trhlinové porusovani, nebo kavita¢ni porusovani.
U trhlinového porusovani vznikaji kavity typu W a vytvareji se na zdkladé vzajemného
posunu hranic zrn.

Timto posunem vznikd v daném misté napéti, vlivem kterého dojde k nukleaci a rlistu
klinovych trhlin. U kavitacniho posSkozeni vznikaji kavity rovnéz na hranicich zrn, ktera jsou
zhruba kolma na smér aplikovaného napéti. [18]

U obou zkusebnich vzork( (Unava + creep) byly pomoci fadkovaciho elektronového
mikroskopu pfi zvétSeni 20 000x pozorovany kavity ve struktufe (obr. 21). Na obrdzku jsou
patrné kavity vzniklé na hranicich zrn a subzrn. Jsou patrné jak samostatné kavity, tak fada
vice kavit umisténych vedle sebe. Pfi dalSim zatéZovani by doslo k nukleaci novych kavit
a rlstu jiz pritomnych kavit, které by se nasledné spojily a vytvofily tak trhliny, coz vede
k vytvoreni magistralni trhliny a kone¢nému lomu.

Obr. 21 — kavitani poskozeni po creepové expozici
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11 Méreni tvrdosti pred a po zkouskach

Zména mechanickych vlastnosti je déj, ktery doprovazi jak unavové zatézovani, tak
creepovou expozici. V pfipadé udnavového i creepového zatéZzovadni byva zména
mechanickych vlastnosti prvni odezvou materidlu na aplikované zatéZovani. Zména
mechanickych vlastnosti je dana pohybem dislokaci a bodovych poruch béhem
mechanického zatéZovani. Dislokace se mohou zastavovat o prekazky, jimiz jsou precipitaty,
jiné dislokace ¢i hranice zrn a subzrn. Pfi zastavovani a hromadéni dislokaci se material
zpeviuje, zvySuje se jeho tvrdost, ale naopak kfehne. Nebo mulzie naopak dochazet
k ¢astecné anihilaci dislokaci a bodovych poruch zplsobujici zmékéeni. K tomu mize pomoci
zvySend teplota, pfi které zatéZovani probiha. [13] [18]

11.1 Zména mechanickych vlastnosti

Na obr. 22 je zobrazena kfivka Zivotnosti pro cyklicky dosahovanou elasto-plastickou
deformaci. Krivka ukazuje zavislost minimdlniho a maximalniho dosahovaného napéti
pfi cyklickém zatéZovani vzorku 1.3.5/11. U ostatnich vzork( je pribéh obdobny. Pribéh
vykazuje v prvnich desitkach cykll vyraznéjsi pokles v dosahovaném napéti. V dalSich cyklech
je vidét uz jen pouze mirné klesani napéti. Vyrazny pokles za hranici 800 cykld je misto kdy
doslo k lomu. Pokles napéti béhem zatéZovani vzorku ukazuje na odpevriovani a méknuti
oceli.

CostF, ea=0.4%, R=-1, 1h=1 Omin PRESS, 600°C

Stress [MPa]

0 100 200 300 400 500 600 700 800 900

Cycles [-]

Obr. 22 - kfivka Zivotnosti pro cyklicky dosahovanou elasto-plastickou deformaci
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11.2 Zména tvrdosti

Méreni tvrdosti bylo provedeno na zafizeni Wilson W Wolpert Vickers 432. Byla
pouzita metoda Vickers HV 10. U kazdého vzorku byly provedeny tfi vtisky. Byly zméreny
Uhlopfricky vtisku a byla vypocitana tvrdost vychazejici z kazdého vtisku a nasledné vysledna
tvrdost, ktera je priGmeérnou hodnotou tvrdosti ze vSech tfi vtiskd. Hodnoty tvrdosti jsou
zobrazeny v tabulce 11. Nejvyssi hodnota tvrdosti vysla podle ocekdvani u vychoziho vzorku.
Tato skutec¢nost koresponduje s obrazkem 22, tedy s tvrzenim, Ze béhem zatéZovani doslo
k odpevnovani. Dalsi shodu s obrazkem 22 Ize vidét u rozdild mezi tvrdostmi exponovanych
vzorku, které nejsou nijak vyrazné. To koresponduje s velmi mirnym poklesem napéti béhem
stabilniho Sifeni Unavového lomu.

Tab. 11 — Naméfené tvrdosti jednotlivych vzork(

Vtisk 1 HV10 Vitisk 2 HV10 viisk 3Hv10 | V99t | b namka
prameér

\\/;ZC?:(?; 244 240 239 Sat :
rsi 212 211 213 ivio | swotost
1328 212 210 209 w10 | sotost
12913 206 205 206 295, | potomu
12506 206 207 205 295, | potomu
1381 205 205 206 295 | potomu
1\_/ ;‘g/elkz 195 108 202 Hl\?fo Do lomu
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12 Kvantitativni hodnoceni sekundarnich fazi

12.1 Analyza ¢astic sekundarnich fazi

Ze vSech unavové zatéZovanych vzorkl a vzork( zatéZovanych kombinaci unavy
a creepové expozice byly vyhotoveny metalografické vybrusy. Metalografické vybrusy byly
pfipravené v laboratofich KMM ru¢nim mechanickym brousenim a leSténim. Zteorie
brouseni je zndmo, Ze leStény povrch je plasticky zdeformovany. Tato povrchova
zdeformovana vrstva byla odstranéna elektrolytickym lesténim v zatizeni Lectropol 5. Postup
vyroby metalografickych vzork probihal u vSech vzorkd stejnym zpUsobem
od mechanického brouseni az po elektrolytické lesténi se stejnymi parametry. BrouSeny
povrch byl pokazdé pred elektrolytickym lesténim zkontrolovan na svételném mikroskopu.
Elektrolytickym leSténim se nejen odstranil zdeformovany povrch, ale zdroven se odhalily
Castice precipitat(.

Pti elektrolytickém lesténi je matrice zarovnavdna a v tésné blizkosti ¢astic vznikaji
prohlubné, ¢imZ se precipitaty odhaluji vice nez v ptipadé Cisté rovinného fezu vzorkem
(obr. 25). Cervené zvyraznéné &astice jsou ty, které jsou na mikroskopu viditelné. Sedé jsou
znazornény Castice, které nelze pozorovat a ¢astice odplavené z matrice pfi elektrolytickém
lesténi, jsou schematicky zndzornény nevybarvenymi Utvary. Znaéné problematické je urceni
objemové hustoty precipitatll. Z obrazku 25 je patrné, Ze se Castice uvolni z matrice, pokud je
hloubka lesténi vétsi nez rozmér Castice. To nemusi predstavovat problém v pfipadech, kdy
je velikost ¢astic jednotna, nebo v pfipadé je-li sledovdna objemova hustota jedné konkrétni
velikosti castic. V pripadé rGznorodé velikosti Castic je nepresnost urcovani objemové
hustoty castic zvySena. [23]

Mikrostruktura vzorkd byla pozorovdna pomoci fadkovaciho elektronového
mikroskopu FElI Quanta s wolframovou katodou. Pro pozorovani byly pouZity rezimy
sekundarnich a zpétné odrazenych elektront. Urychlovaci napéti mezi katodou a anodou
bylo nastaveno na 30 KV. ZkuSenost je takova, Ze na snimcich sekundarnich elektron( (SE)
jsou zfetelné jasné Castice karbid( Cry3Cg a rovnéz castice Lavesovy faze. Spolehlivé rozliseni
obou fazi od sebe je moiné v obrazu zpétné odrazenych elektroni. U snimk( zpétné
odrazenych elektron( (BSE) se s vyssi intenzitou zobrazuji ta mista, kde jsou prvky s vy3sim
atomovym Cislem. Dale intenzita €astic zavisi také na jeji velikosti. Precipitaty Cr,3Cs se tak
v tomto modu zobrazeni vyznacuji viditelnosti s malou intenzitou oproti ¢asticim Lavesovy
faze Fe,Mo, Ci precipitatlim obsahujici niob. [23]

Na snimcich mikrostruktury byly pozorovany jiz zminéné rozdily v intenzité u SE a BSE
snimkd u karbidl Cr,3Ce. Na snimcich ze zpétné odrazenych elektron byly pozorovany
Castice s vyssi intenzitou nez karbidy Cr3Cs. Nicméné intenzivnéji se tyto Castice jevily rovnéz
na SE snimcich. Byla provedena EDX mikroanalyza na zminénych casticich s vysledkem
zobrazenym na obr. 23. Pfi EDX mikroanalyze je vzorek ve vakuové komore elektronového
mikroskopu ve vzdalenosti 10 mm od objektivové ¢ocky.
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Na obr. 23a je zobrazena EDX mikroanalyza Castice, ktera byla plvodné povazovana
za moZnou castici Lavesovy faze Fe,Mo. EDX mikroanalyza této a dalSich podobnych castic
neukazala pfitomnost Lavesovy faze ve struktufe Zadného ze sedmi experimentalnich
vzorkd.

Z pikl EDX spektra je vidét, Ze se jednd o precipitaty obsahujici niob. Na obr. 23 je
zobrazen vysledek EDX mikroanalyzy matrice oceli COST F. Vtomto pfipadé je v grafu
viditelny maly pik molybdenu. Avsak zde se jedna o molybden rozpustény v matrici, kde
substitu¢né zpeviuje matrici. Obr. 23c poté znazorfiuje porovndni obou EDX mikroanalyz.
U spektra ¢astice se vyskytuji piky od obou prvki Nb i Mo, které se ¢astecné prekryvaji. To je
patrné z toho divodu, Ze stopa dopadajiciho elektronového paprsku méla, pfi provadéni EDX
mikroanalyzy vétsi plochu, nez byla velikost ¢astice, a tak tedy byl detekovan signal nejen
z Castice ale i okolni matrice.

- FeKa L
- - CrKa "
™ a Fekb Fela
FeLlj Nb“b.LaNbLg Crkb “Fel) MoLa
Obr. 23a- EDX analyza ¢astice Obr. 23b — EDX analyza matrice
= I
|
. 1
™ ‘
I
™ ! |
L ]
_ .
L Cr
Fe f\
w | Nb { A
4 Mo i
P e . S — s (.
Obr. 23c- porovnani EDX analyz a) a b)

Obr. 23 — vysledky EDX analyzy

12.2 Volba pfiznakd, jejich méreni a vypocet

Z kazdého vzorku byly pofizeny tedy snimky v reZimu SE a BSE se zvétSenim 10 000x.
Vybér focenych mist na vzorku probihal zcela ndhodné. Pro potfeby obrazové analyzy, byly
snimky upraveny v programu Nis-Elements. Pfi upravovani obrazu byl u kazdého snimku
proveden nasledujici postup:
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1 Kalibrace zvétseni, pro potreby méreni priznaku

2. Prahovani snimku dle intensity pro vyznaceni ¢astic, které maji byt méreny

3. Lokalni transformace a nasledné rucni Upravy

4. Vymezeni oblasti zajmu hodnoceni ¢astic

5. Volba pfiznakl méreni:
Ekvivalentni pramér — pramér fiktivni kulové plochy, jez ma stejny obsah jako dand ¢astice
Maximalni FeretQv priamét — nejvétsi primér ¢astice v interval 0 az 180 ° (obr. 24a)
Minimalni Feret(v prliimét — nejmensi primét ¢astice v interval 0 az 180 ° (obr. 24b)

Feret [max) Feret [min)

&

Longest caliper [feret) Smallest caliper [feret)
length. length.

Obr.24a — Feret max Obr. 24b — Feret min

Obr. 24 — Schémata k definici maximalniho a minimalniho Feretova primétu [23]

6. Volba hodnot pfiznaki. Minimalni velikost castic — posuzovand dle ekvivalentniho
praméru, byla zvolena na 40 nm. Hodnota 40 nm byla zvolena s ohledem na skutecnost,
Ze Castice mensi nez 40 nm jsou zpravidla ¢astice MX. Pro porovnani byly zvoleny dva
rozsahy velikostnich tfid 60 nm a 20 nm.

7. Méfeni a transport dat (tabulky a histogramy) do Excelu.

- mechanicky vvylestény povrch
4— elektrolyticky vylestény povrch

vrstva, z niz pochazeji pozorované castice

___— mechanicky vylesteny povrch

elektrolyticky vylestény povrch

S vrstva, z niz pochazeji pozorované castice

Obr. 25 — model rozloZeni ¢astic povrchu v pricném fezu vzorkem po elektrolytickém lesténi: a)
monodisperzni a b) polydisperni soustava ¢astic precipitatt [23]
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Namérené hodnoty velikosti ¢astic byly nasledné prepocteny na objemové hodnoty,
tj. pro kazdou velikostni tfidu c¢astic se bral v ivahu jejich pocet a celkova plocha, na které
se Castice nachdzeji. Na obr. 25 je model, ktery vychazi z modeld pouZivanych v TEM
pro hodnoceni ¢astic na extrakénich uhlikovych replikdch a je aplikovdan na obrazy castic
v elektrolyticky lesténém metalografickém vybrusu pozorovaném v SEM. Jak jiz bylo psano,
pfi elektrolytickém leténi se predpokldda pouze rozpousténi matrice a hranic zrn. Céstice
tedy s elektrolytem nereaguji. Na obrazku je schéma pri¢ného fezu vzorkem s vyznacenymi
vyznamnymi oblastmi. Nahofe je mechanicky vyleStény povrch, ktery je odstranén
pfi elektrolytickém lesténi. Nasleduje oblast elektrolyticky vylesténého povrchu a pod touto
oblasti je vrstva, v niZ jsou pozorované ¢astice. V rezimu zpétné odrazenych elektronl je
mozné pozorovat i Castice, které jsou hloubéji v matrici, jelikoZ signdl zpétné odrazenych
elektronU vychdzi z vétsi hloubky vzorku neZz u sekundarnich elektron(, v daném pfipadé
az800 nm. Vzorec pro vypocet hloubky, zkteré signdl vychazi je uveden v [24].
U sekunddrnich elektronu je tato hloubka pfiblizné 1 % z hloubky u BSE, tedy 8 nm. Nicméné
pfi porovnani ¢astic na snimcich SE a BSE nejsou patrné vétsi rozdily, co se velikosti ¢astic
tyCe a neni treba provadét korekci na rezy casticemi v riznych drovnich. [23]

Pro vypocet ploSné hustoty je tfeba znat pouze pocet ¢astic dané velikostni tridy
a celkovou plochu, na které se nachazeji. Pro vypocet objemové hustoty je potreba urdit treti
rozmér, tedy tloustku vzorku, v které se Castice dané velikostni tfidy nachazeji. Pro kulové
a rovnoosé Castice byva tato tloustka definovana jako prlimér nejvétsi Castice pripadné
Castice stfedni velikosti. U monodisperzni soustavy je urceni této velikosti snadné.
U zkoumané struktury, kde se vyskytuji ¢astice znacné rozdilné velikosti, je tfeba stanovit
objemovou hustotu zvlast pro kazdou velikostni tfidu ¢astic. [23]

Pro mérené a vypoctené priznaky byly castice rozdéleny podle ekvivalentniho
priméru do n ekvidistantnich tfid. Tyto velikostni tfidy maji Sitku 20 nm. Pro vypocet
objemové hustoty se postupovalo nasledovné. Nejprve byly secteny celkové pocty castic
pro viechny velikostni tfidy pro kazdy vzorek, dle vzorce (1). [23]

N =YN; (1)

Pro kazdou velikostni tfidu byly nasledné vypocitany plosné hustoty ¢astic dle vzorce (2),
kde P je plocha jednoho snimku pfi 10 000 nasobném zvétseni.

_ Ni
AL ™ q0p

(2)

Jak bylo jiz zminéno, pro objemovou hustotu je tfeba definovat tfeti rozmér, tedy
tloustku vrstvy, v které se éastice nachazeji. Tato tloustka byla definovana jako median
ekvivalentniho prliméru kazdé tridy (vzorec (3)), kde A je Sirka velikostni tfidy, D; je median
ekvivalentniho priméru prvni ttidy.

D; =D; + (i —1).A (3)
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Vzorec (4) poté dava objemovou hustotu i-té tfidy a vzorec (5) celkovou objemovou hustotu
Castic pro dany vzorek.

Nai
N,; = D—‘: (4)
N, = Z? Ny; (5)

Na zavér byla vypoctena primérnd hodnota ekvivalentniho priméru dle vzorce (6).
Tato hodnota se lisi od ekvivalentniho prliméru, ktery byl ziskan pouze na zdkladé méreni
Castic v ploSe snimku. Tento rozdil je dlsledkem pfepoctu plosné hustoty na objemovou
u kazdé velikostni tfidy. PouZitim tohoto vypoctu se zvétSuje podil mensich ¢astic ve vzorku.
[23]

A _ XiNyiDi _ NP'Na;
De o Z?Nvi N Z?Nvi (6)
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13 Vysledky kvantitativniho hodnoceni ¢astic

13.1 Snimky mikrostruktury oceli COST F

V prvé radé byla pozorovana mikrostruktura vylesténych vzorkd po naleptdani Cinidlem

Vilella-Bain. Na obr. 26 je snimek pozorované mikrostruktury. Jsou zde patrné hranice

puvodnich austenitickych zrn, pakety feritickych laték a jednotlivé latky nebo desky feritu.

-

 50pm

wAS

UL &)

br. 26a — struktura po elektrolytickém lesténi

Obr. 26 pozorovana mikrostruktura oceli COST F 200x

Na obr. 27 jsou zobrazeny snimky mikrostruktury oceli COST F pofizené pomoci
radkovaciho elektronového mikroskopu. Na snimku jsou patrné precipitaty Cr,3Ce, které jsou
rozmistény na hranicich zrn a subzrn oceli. Dale jsou zde vidét ¢astice bohaté niobem

(zfejmé primarni karbidy nebo karbonitridy), které maji znatelné vyssi intenzitu zobrazeni

nez Castice karbidd chromu. Jemnéjsi Castice nitridd vanadu nejsou pri pouZité metodé

rozlisitelné.

WD |Sig|Spot| Mag
S5.0mm|SE| 4.0 |10000x

Obr. 27a — mikrostruktura oceli COST F, SE

Obr. 27b — naprahované ¢astice precipitatd
minoritni faze s odliSenim catic Cr,3Cs a MX Castic
s niobem
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Obr. 27c — barevné odliseni ¢astic Cry3Cq Obr. 27d - rozloZeni precipitatl na
hranicich zrn a subzrn, SE

Obr. 27 — snimky mikrostruktury oceli COST F pofizené pomoc SEM

13.2 Kvantitativni hodnoceni vychoziho vzorku

Na obr. 28 je zobrazen histogram rozlozeni velikosti ¢astic Cr,3Cg vychoziho vzorku.
Ekvivalentni priimér ¢astic vychoziho vzorku vysel s hodnotou 92 + 34 nm. V tabulce 12 jsou
poté vypocteny hodnoty ptiznakd podle rovnic (1) — (6). Pro vychozi vzorek vysla objemova
hustota &astic 4,32 x 107 nm™. Primérna hodnota ekvivalentniho priméru D, vyila 83 nm.
Na obr. 29 je zobrazen histogram zavislosti objemové hustoty a ploSné hustoty na poctu
Castic v kazdé velikostni tfidé. Je patrné, Ze nejvys$si objemova hustota bude spadat pod
nejpocetnéji obsazené velikostni tfidy a také velikost vypocteného ekvivalentniho priméru
se bude blizit této tridé. Ddle si Ize vSimnout, Ze se maximum na histogramu zavislosti
na plos$né hustoté posouva k vétsim hodnotam ekvivalentniho priiméru.

EqDiameter Rozdéleni
1 40,

Padet

L L L L
40 G0 G0 100120140 160 160 200 20 260 250 IH0 300 T30 HO

Elvivalentni promér [nm]

Obr. 28 — histogram kvantitativniho rozloZeni ¢astic Cr,3C¢ oceli COST F ve vychozim stav
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Tab. 12 — Pfiznaky vypocitané podle rovnic (1) - (6) pro vychozi vzorek

Trida | Ekv. primér | Poéet | Plo$na hustota | Tloustka vrstvy | Objem. hustota

i | oioml | N | Ngum?) Di [nm] Ny [um] N

1 40-60 717 0,508 50 10,2 5,09E-07

2 60-80 1246 0,884 70 12,6 8,84E-07

3 80-100 1237 0,877 90 9,75 8,77E-07

4 100-120 934 0,662 110 6,02 6,62E-07

5 120-140 529 0,375 130 2,89 3,75E-07

6 140-160 234 0,166 150 1,11 1,66E-07

7 160-180 97 0,069 170 0,405 6,88E-08

8 180-200 36 0,026 190 0,134 2,55E-08

9 200-220 11 0,008 210 0,037 7,8E-09

10 220-240 7 0,005 230 0,022 4,96E-09

11 240-260 7 0,005 250 0,020 4,96E-09

12 260-280 9 0,006 270 0,024 6,38E-09

13 280-300 2 0,001 290 0,005 1,42E-09

14 300-320 1 0,001 310 0,002 7,09E-10

15 320-340 2 0,001 330 0,004 1,42E-09

Suma 5069 3,595 43,209 3,6E-06
Str.[;:l::]mer 33
_ 14E08 MTTATTATATTATTATAATATT _ 10E-06 TATATATATATATATATAT
E oros CCOTOTIATIT ||| B seeor (R R R T AT
S 8,0E-09 N Y I Y I & 6,0E-07 FHTHTH R THE R AT
£ 6,0E-09 e 2 40607 R
f: 4,0E-09 [N ENN] 'E 2:05-07 e
g 02,’(;)EE+8?) g 0,0E+00 -
] P A8 S P & > W AP S S AP
A P N R A o
Ekvivalentni pridmér [nm] Ekvivalentni prdmér [nm]

Obr. 29 — histogram objemové a plosné hustoty v zavislosti na ekvivalentnim prdméru karbidl oceli
COST F ve vychozim stavu

Pro kazdy vzorek byly vykresleny rovnéz histogramy maximalniho a minimalniho
Feretova primétu. Na obr. 30 je zobrazeno toto rozdéleni pro vychozi vzorek. Dle obou
histogram( je patrné, Ze ¢éstice Cr,3Cg jsou z vétsi ¢asti kulového a rovnoosého tvaru.
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Obr. 30a - histogram cetnosti ¢astic
v zavislosti na max. Feretu

Obr. 30b - histogram cetnosti ¢astic
v zavislosti na min. Feretu

Obr. 30 — Kvantitativni rozloZeni min. a max. Feretova priimétu oceli COST F ve vychozim stavu

7 v s

13.3 Kvantitativni hodnoceni ¢astic — nizkocyklova unava

EqDiameter Rozdéleni

Focet

&

10 60 MO 240 MO 30 FE) 40
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Obr. 31a - histogram ¢etnosti ¢astic Cry3Cg vzorku
1.3.1/7 (25 % Zivotnosti)

Obr. 31b - histogram cCetnosti ¢astic Cr,3Ce
vzorku 1.3.2/8 (50 % Zivotnosti)
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Obr. 31c - histogram Cetnosti ¢astic Cr,3Cg vzorku
1.2.2/3 (do lomu)

Obr. 31d - histogram cetnosti ¢astic Cr,3Cq
vzorku 1.2.5/6 (do lomu)

Obr. 31 — Histogramy kvantitativniho rozloZeni precipitat( Cr,;Cs pro skupinu vzork( zatéZované cisté
Unavovym mechanismem

Pti nizkocyklovém zatéZzovani pti teploté 600 °C tak nebyl prokdazan vyznamny vliv
tohoto zatéZzovani na velikost, pocet, tvar a rozloZeni precipitatl Cry3Ce. Na obr. 31 jsou
zobrazeny histogramy rozdéleni ekvivalentniho priméru ¢astic Crp3Ce pro vzorky 1.3.1/7,
1.3.2/8,1.2.2/3, 1.2.5/6. Tedy vzorky, které byly vystaveny Unavovému zatéZovani pti 600 °C.
Z histogramu je patrné, Ze Castice Cr,3C¢ si vice méné drzi svoji velikost pfi rliznych dobach
expozice. Pfesto je zde vidét mirny posun k vysSim velikostem ¢astic s pribyvajici dobou
expozice, tedy mirné hrubnuti ¢astic. Pfi pohledu na obr. 32 Ize vidét, Ze rovnéZ objemové
hustoty zlstdvaji vice méné neménné a u vsech vzorkd ma nejvyssi objemovou hustotu
velikostni tfida od 60 do 80 nm. Pti porovnani mezi rozlozenim objemové a plosné hustoty
(obr. 32 a 33) si Ize vSimnout stejného trendu jako u vychoziho vzorku. Tedy, Ze pfi sledovani
rozloZeni Castic pomoci objemové hustoty vzrlistda celkovy podil mensich ¢astic a stredni
hodnota velikosti ¢astic je tak mensi nez u plosné hustoty.
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Obr. 32a - histogram rozloZeni objemové hustoty Obr. 32b - histogram rozloZeni objemové hustoty
¢astic Cry3Cg vzorku 1.3.1/7 (25 % zivotnost) ¢astic Cry3Cg vzorku 1.3.2/8 (50 % Zivotnost)
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Obr. 32c - histogram rozloZeni objemové hustoty
¢astic Cry3Cg vzorku 1.2.2/3 (do lomu)

Obr. 32d - histogram rozloZeni objemové hustoty
¢astic Cry3Cg vzorku 1.2.5/6 (do lomu)

Obr. 32 — Histogramy objemové hustoty v zavislosti na ekvivalentnim priméru karbid( oceli COST F
po rliznou dobu expozice Unavového zatézovani
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Obr. 33a - histogram rozloZeni plosné hustoty
hustoty ¢astic Cr,3Cg vzorku 1.3.1/7 (25 % Zivotnost)

Obr. 33b - histogram rozloZeni plosné hustoty ¢astic
Cry3Ce vzorku 1.3.2/8 (50 % zivotnost)
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Obr. 33c - histogram rozlozeni plosné hustoty ¢astic
Cry3Cg vzorku 1.2.2/3 (do lomu)

Obr. 33d - histogram rozloZeni plosné hustoty ¢astic
Cr,3C¢ vzorku 1.2.5/6 (do lomu)

Obr. 33 - Histogramy plosné hustoty v zavislosti na ekvivalentnim priméru ¢astic oceli COST F po

rdznou dobu expozice Unavového zatéZzovani
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13.4 Kvantitativni hodnoceni ¢astic — Unava + creep

U vzorkud, které byly zatéZovany kombinaci Unavového zatéZovani a creepové
expozice pri teploté 600 °C byly rovnéZ sestrojeny histogramy velikosti ¢astic Cry3Cg
a rozloZzeni objemové hustoty v zavislosti na velikostni tfidé. Na obr. 34 jsou histogramy
rozdéleni ekvivalentniho priméru ¢astic. U vzorku 1.3.5/11, ktery byl zatéZovan Gnavovym
zatizenim v kombinaci s creepovou expozici vtlaku byla primérna hodnota naméreného
ekvivalentniho priméru 130+50. U vzorku 1.3.6/12, jenZ byl zatéZzovan kombinaci Unavy
s creepovou expozici vtahu byla primérna naméfena hodnota ekvivalentniho priméru
120 + 50. U téchto vzorkUl je jiz vidét patrnéjsi hrubnuti ¢astic Cr,3Cs. Pfedevsim je patrny
vyraznéjsi pokles poctu ¢astic v nejmensi tfidé od 40 do 60 nm.
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Ekvivalenini primér [nm] Elcvivalentni primér [nm]

Obr. 34a - histogram kvantitativniho rozlozeni Obr. 34b - histogram kvantitativniho rozlozeni
Castic Cry3Cg vzorku 1.3.5/11 (creep v tlaku) Castic Cry3Cs vzorku 1.3.6/12 (creep v tahu)

Obr. 34 - Histogramy kvantitativniho rozloZeni precipitatl Cr,;C¢ obou vzork( zatéZzovanych
kombinaci Unavového zatéZovani a creepové expozice
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Ekvivalentni primér[nm] Ekvivalentni primér[nm]
Obr. 35a - histogram rozloZzeni objemové hustoty Obr. 35b - histogram rozloZeni objemové hustoty
Castic Cry3Cg vzorku 1.3.5/11 (creep v tlaku) Castic Cry3C6 vzorku 1.3.6/12 (creep v tahu)
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Obr. 35c - histogram rozlozeni plosné hustoty ¢dstic Obr. 35d - histogram rozlozeni plosné hustoty ¢dastic
Cry3Ce vzorku 1.3.5/11 (creep v tlaku) Cr,5C6 vzorku 1.3.6/12 (creep v tahu)

Obr. 35 - Histogramy rozloZeni objemové a plosné hustoty po velikostnich t¥idach oceli COST F po
kombinaci Unavového zatéZovani a creepové expozice v tlaku, respektive v tlaku

Co se tyka histogram( pro objemovou a ploSnou hustotu, tak ani zde se neukazala
zadna vétsi zména a opét byl pozorovan posun ve stfedni velikosti ¢astic. Pfi hodnoceni
objemové hustoty byla u obou vzork( tfida 60 - 80 nm nejhustéji obsazena ¢asticemi Cry3Cq
(obr. 35a, b). Pti hodnoceni plosné hustoty byla nejhustéji obsazend velikostni tfida 80 -
100 nm (obr. 35c, d).

13.5 Porovnani dosazenych vysledk(

Pro porovnani vysledk( byla vyhotovena tabulce 13. V této tabulce jsou zapsany
vSechny dulezité priznaky, které byly naméreny ¢i vypoditany. Polet castic, ktery byl
naméren, byl nejvyssi u vychoziho vzorku. U ostatnich vzork( pocet ¢astic kolisal bez néjaké
zfetelné zavislosti doby expozice Unavového zatéZovani ¢i kombinace Unavy a creepové
expozice.

Déle byla namérena a vypoctena hodnota primérného ekvivalentniho priméru pro
kazdy vzorek. Vypotitana hodnota D,, jejiz hodnota zavisi na vypocitané objemové hustoté,
vysla v porovnani se zmérenou pramérnou hodnotou ekvivalentniho priméru vidy mensi.
Nicméné trend zlstal zachovan. Tedy nejmensi hodnota patfi vychozimu vzorku
a s pribyvajicim casem Unavového zatéZovani Cdastice drobné narlstaji. Pridani creepové
expozice rovnéz dale zvétsuje hodnotu ekvivalentniho priiméru. Hodnoty objemové hustoty
jsou graficky porovnany na obr. 36. Je zde patrné, Ze nejvyssi objemova hustota byla
vypocitdna pro vychozi vzorek. U ostatnich vzorkd je vidét pokles oproti vychozimu stavu,
ale v zasadé se hodnoty pfilis neméni se zménou doby zatéZzovani.
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Tab. 13 — Porovnani mérenych a vypocitanych pfiznaka

Bc. Marek Melzer

. Ekv. pramér Ekv. pramér . Objemova Plosnd
Pocet v v.. ,—— | Feretmax | Feret min
Vzorek v . zméreny vypocitany D, hustota Ny; | hustota Ny
CasticN [nm] [nm] 3 2
De[nm] [nm] [um~] [um™]
Vychozi 5069 90 +£30 83 120 £50 80 30 43,2 3,6
1.3.1/7 4257 110 £40 92 140 £70 90 x40 32,7 3,02
1.3.2/8 4672 100 %40 92 140 60 90 30 36,1 3,3
1.2.2/3 4669 110 £50 99 150 £70 100 %40 33,5 3,3
1.2.5/6 4481 120 £50 102 150 £70 100 %40 31,1 3,2
1.3.5/11 4699 130 £50 109 170 £70 110 £50 30,6 3,3
1.3.6/12 4507 120 £50 103 160 £80 100 %40 31,1 3,2
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Obr. 36 — Porovnani objemovych hustot jednotlivych vzork(

V poslednim kroku byl zkouman vliv volby Sifky velikostni tfidy na vypoctené hodnoty

objemové hustoty a pramérné hodnoty ekvivalentniho prdméru. V tabulce 14 jsou

porovnavany tyto hodnoty s pouzitim intervalu A = 60 nm a A = 20 nm. Z tabulky 8 je patrné,

ze volba Sitky intervalu velikostnich tfid nemad na vypocet primérné hodnoty ekvivalentniho

primeéru a objemovou hustotu témér zZadny vliv.

Tab. 14 — Tabulka vlivu volby sitky velikostni tfidy na velikost zkoumanych pfiznakd

Ekv. pramér Ekv. priimér Celk. objem. Celk. objem.
Vzorek _vypoél'tan\'/ _vypo(:l'tany hustota hustota
D.(A=20nm) | D.(A= 60nm) Nvi(A=20 nm) Nvi(A=60 nm)
[nm] [nm] [um™] [um™]
Vychozi 83 85 43 42
1.3.1/7 92 93 33 32
1.3.2/8 92 93 36 36
1.2.2/3 99 98 34 34
1.2.5/6 102 101 31 31
1.3.5/11 109 107 31 31
1.3.6/12 103 102 31 31
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13.5 Hodnoceni substruktury

Na metalografickych vybrusech pfipravenych vySe uvedenou metodou Ize
pfi pozorovani v odrazenych elektronech v dlsledku kandlovani elektrond rozeznat
v jednotlivych latkdch subzrna, tj. oblasti s nizkou hustotou dislokaci oddélené nizkouhlovymi
hranicemi. Podle vyskytu subzrn Ize usuzovat na stupen zotaveni substruktury pti Zihani a pfi
zatéZovani za vysokych teplot.

Na obr. 37 a 38 je zobrazena substruktura vychoziho vzorku a vzork( s amplitudou
zatéZzovani 0,3 %, respektive 0,4 %. U vychoziho vzorku si Ize vSimnou, Ze vétSina laték je
rozdélena na subzrna, ale Ize najit i latky bez zfetelnych subzrn. To jsou latky (oznacené
Sipkami), kde dosud nedoslo k usporadani dislokaci do stén a relativné husta dislokaéni sit
tvofi neusporadanou splet [2]. Pfi zobrazeni v odrazenych elektronech maji tyto latky
nerovnomérnou intenzitu na rozdil od subzrn, ktera se jevi jako svétla nebo tmavsi “zrna“ s
vyraznou zménou intenzity na hranici.

U vzorku na obrazku 37b je vyssi procento laték rozdélenych na subzrna, nicméné
jsou zde stdle patrné latky bez subzrn. Vzorky na obrazcich 37c,d predstavuji zfejmé jiz pIné
zotavenou strukturu. Subzrna vzorku na obr. 37c, d se ptitom zdaji hrubsi nez na obr. 37 3,
b. Vzorky Unavové zatéZované do lomu s rlznou amplitudou deformace vypadaji prakticky
stejné (obr. 37b a 38b).

Jak vzorek zatéZovany unavové samplitudou 0,4 %, tak oba kombinované
exponované vzorky maji plné zotavenou strukturu. Béhem creepu doslo k mirnému rastu
subzr, vyraznéjsimu pfi zatéZovanim v tahu (obr. 38c, d).

Sig | Spot| Mag

8.0 mm|BSE| 4.0
Obr. 37a - vychozi vzorek Obr. 37b — Gnava 25 % Zivotnosti 1.3.1/7
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Obr. 37c - tnava 50 % Zivotnosti 1.3.2/8

Bc. Marek Melzer

Sig -Spot Mag e— LAY V101

10.0 mm |BSE| 4.0 |5000x WR19-013

Obr. 37d — dnava do lomu 1.2.2/3

Obr. 37 — Porovnani substruktury vychoziho vzorku a vzork(i s amplitudou zatéZzovani 0,3 %

Obr. 38a — vychozi vzorek
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Sig |Spot| Mag

Obr. 38c — Gnava + creep v tlaku 1.3.5/11

Bc. Marek Melzer

Sig |Spot| Mag

81mm|BSE|405000x 13612 |

Obr. 38d — Unava + creep v tahu 1.3.6/12

Obr. 38 — porovnani substruktury vychoziho vzorku a vzorkl s amplitudou zatéZzovani 0,4 %
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14 Diskuse

Cilem této prace bylo pozorovani zmén v mikrostrukture oceli COST F. Konkrétné
se cililo na kvantitativni hodnoceni minoritnich fazi oceli. Ocel COST F je ve stavu
po zuSlechténi pouZivdana pro vyrobu svafovanych rotor(i parnich turbin v tepelnych
elektrarnach. Vysokd creepova pevnost je zde zajiSténa husté osidlenymi hranicemi zrn
a subzrn rovnoosymi nebo mirné protahlymi precipitdty M,3Ce. Dale jemnymi precipitaty
vanadu a niobu MX, které se nachazeji uvnitf zrn a posledni fadé molybdenem, ktery
substituéné zpevruje feritickou matrici.

ZpUsob zatéZzovani ma vliv na dobu do lomu. Samotné nizkocyklové zatézovani trvalo
pfirozené dobu nejkratsi. Chovani oceli pfi Unavové zkouSce demonstruje kfivka Zivotnosti
pro cyklicky dosahovanou elasto-plastickou deformaci na obrazku 22. Zde je vidét pokles
maximalniho dosahovaného napéti v prlibéhu zatéZovani, coz je dano pravé cyklickym
zmékcovanim oceli. Velikost amplitudy ma rovnéz vliv na dobu do lomu. PFi vyssi amplitudé
dochazi ke zkraceni doby do lomu. Kombinace Unavy a creepu vedla ke snizeni poctu cykld
do lomu, ale naopak k prodlouZeni doby zatéZovani. Vyraznéjsi pokles cykli do lomu byl
pozorovan pfi prodlevé béhem zatiZzeni v tlaku nez pfi prodlevach pfi tahu.

14.1 Vliv zatéZzovani na precipitaci

Zplsob zatéZzovani muze ovliviiovat precipitaci sekundarnich fazi. Z [2] [25] [26] je
zndmy vliv creepové expozice na vlastnosti a mikrostrukturu 9-12% Cr oceli, konkrétné oceli
P92, COST F a FB2 a CB2. VSechny tyto oceli se vyuZivaji pro své dobré creepové a Unavové
vlastnosti. Creepova expozice ma na karbidy Cr,3sC¢ maly vliv. BEhem creepu dochazi
s pfibyvajicim ¢asem k mirnému hrubnuti téchto ¢astic a klesani jejich poctu, coz ma
nepfiznivy vliv na creepové vlastnosti téchto oceli. Pozorovana byvd dale precipitace
nepfiznivé Z-faze nebo Lavesovy faze Fe,Mo(W). Precipitaci Lavesovy fdze dochazi
k ochuzeni matrice o prvky Mo a W, ¢imZz dochdzi k dalsimu nepfiznivému ovlivnéni
mechanickych vlastnosti téchto oceli. Lavesova faze ma rovnéz sklony ke tvoreni shluk
a precipituje prednostné na pritomnych casticich Crp3Cs, coZz omezuje moznosti zpevnéni
hranic zrn a subzrn precipitaci této faze. V [10] byly zkoumany zmény mechanickych
vlastnosti a mikrostruktury po dlouhodobém creepu oceli CB2 pfi teploté 650 °C. Mérenim
elektrochemického potencidlu po raznych dobach creepové expozice byly zjistovany
pritomné faze v oceli. UZ po 100 hodinach creepové expozice pfi 650 °C byla detekovana
Lavesova faze, pricemz ocel CB2 patti do stejné skupiny oceli jako ocel COST F a Ize ocekavat
podobnou kinetiku precipitace Lavesovy faze.

V daném experimentu se zda ucinek rdzného vlivu zatéZovani na precipitaci srovnatelny.
Jak v pfipadé creepu, uUnavy a jejich kombinace dochazi k poklesu poctu castic CrysCg
a zaroven k jejich hrubnuti. Vlivem uUnavového zatéZovani dochazi ke stfidavému pohybu
dislokaci, které mohou rozdélit pfitomny precipitat na ¢astice o mensi velikosti. Pfi dosazZeni
kritické velikosti se poté precipitat rozpousti.
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Na zjisténé vysledky ma rovnéz vliv zplsob jejich ziskani. Pfesnost vysledk( ovliviiuje
mnoho proménnych od rozliSeni pouzZitého radkovaciho elektronového mikroskopu, pres
zpUsob pripravy vzork(l aZz po pouZity vypoctovy model pfiznak( &astic. V literature se pfi
kvantitativnim hodnoceni ¢astic zpravidla hodnoti velikost, pofet a plosna hustota ¢astic.
Stanoveni objemové hustoty je zradné z dlivodu komplikovanosti pfi urcovani tloustky
vrstvy. Zvysledkl jsou patrné rozdily mezi vysledky plosné a objemové hustoty.
Kdy histogramy ukazaly, Ze kvantitativni hodnoceni pomoci plosné hustoty posouva stfedni
velikost ¢astic smérem k vy$Sim hodnotdam, Cili ¢astice se mohou zdat celkové hrubsi. Naproti
tomu vypocet objemové hustoty posouva stfedni velikost c¢astic k mensim velikostem.
Zkouman byl i vliv volby Sitky velikostnich tfid na celkovou objemovou hustotu a ekvivalentni
celkovy pramér castic. | kdyz s volbou SirSiho pasma jsou obdrieny histogramy s méné
vypovidajicimi hodnotami, tak tabulkové hodnoty jsou témér totozné a volba Sitky pasma
tak nema na hodnoty pfiznakl vyznamnéjsi vliv.

Rovnéz byl pozorovan vyvoj substruktury na snimcich ze SEM. Zkoumané vzorky byly
odebrany ztepelné zpracovaného vykovku. Vychozi vzorek ma strukturu popusténého
martenzitu s ¢asteCné zotavenou strukturou. Ve vétSiné laték doslo k zotaveni dislokacni
substruktury a tvorbé subzrn. V nékterych latkach dosud pretrvavd vysoka hustota
neusporadanych dislokaci. Substruktura zatéZovanych vzork( vykazovala vyssi stupen
zotaveni. Vzorky po zkouskach do lomu obsahovaly jen latky se subzrny. U Cisté unavové
zkousky byla v poloviné Zivotnosti struktura jiz plné zotavena. RovnéZ bylo pozorovano
hrubnuti subzrn s ptibyvajicim ¢asem expozice. Pro detailnéjSi a presnéjsi hodnoceni
substruktury je zapotrebi jiné pripravy vzorkd a pouziti SEM s vyssi intenzitou svazku, ¢i TEM
folii.

14.1.2 Hodnoceni ¢astic po Unavovém zatézovani

U vzorkl po nizkocyklovém Unavovém zatéZovani pfi teploté 600 °C bylo pozorovano
postupné mirné hrubnuti precipitat Cr,3C¢ od velikosti stfedniho prliiméru ¢astic vychoziho
vzorku 83 nm az po velikost ¢astic po lomu 99 respektive 102 nm. RovnézZ byl pozorovan
pokles poctu ¢astic oproti vychozimu vzorku oceli a s tim souvisejici pokles objemové hustoty
Castic. Vétsi rozdily mezi jednotlivymi exponovanymi vzorky nebyly pozorovany. Ohledani
mikrostruktury vzorkd a provedené EDX analyzy cCastic neodhalily pfitomnost Lavesovy faze
jak ve vychozim vzorku, tak ani v Zddném z exponovanych vzork(. Ddvodem muzZe byt pfilis
kratkd doba expozice vzork(l. Avsak byla zjisténa pritomnost ¢astic niobu MX, jejichZ pocet
byl vsak pfFilis maly pro statistické hodnoceni.

14.1.3 Hodnoceni ¢astic po kombinaci Unavy a creepu

U vzorkl exponovanych kombinaci Unavového zatéZzovani a creepové expozice bylo
provedeno stejné hodnoceni ¢astic. Kombinovanym zatéZovanim se dosahlo
nékolikanasobné delSiho ¢asu expozice nez v pripadé Cisté nizkocyklovém unavy. Vzorek
1.3.5-11 byl zatéZzovan po dobu 6,8 dni a vzorek 1.3.6-12 po dobu 12 dni. Ani u téchto vzorku
nebyla pozorovdna, i pres delsi ¢as expozice, precipitace Lavesovy faze. BliZSi pozorovani
struktury a analyzy EDX odhalily opét pouze ¢astice Cry3Cg a ¢astice MX obsahuijici niob.
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Velikost precipitatll Cr,3Cs mirné stoupla oproti Cisté unavovym zkouskam a ze vsech
vzorkd byly tyto karbidy nejvétsi. Objemova hustota Castic byla stale srovnatelna s Unavové
exponovanymi vzorky.

14.2 Méreni tvrdosti

Méreni tvrdosti bylo provedeno pro sledovani miry zmékéeni oceli po Unavovém
zatézovani a kombinaci Unavy a creepu. Tvrdost byla méfena metodou Vickers HV10.
Nejvétsi tvrdost byla naméfena u vychoziho vzorku 241 HV10. U ostatnich vzorkl byl
pozorovan postupny pokles tvrdosti s pfibyvajicim ¢asem zatéZzovani. Pficemz nejvétsi pokles
tvrdosti byl pozorovdn u vzork( zatizenych kombinaci Unavy a creepu. Zmékéeni
exponovanych vzork( probéhlo v dlsledku uzdravovacich procest, preusporadani dislokaci
do disloka¢nich sté&n (tvorba subzrn), coi je typické pro creep. Unavové zatéZovani mohlo
prispét ke tvorbé dislokacnich pasa (persistent slip bands), které jsou typické pro unavové
zatéZzovani. Tvorba dislokacnich pasl vSak bude ziejmé naruSena relativné rychlou difuzi
pfi zkuSebni teploté 600 °C a Splhanim dislokaci. Dislokacni substruktura bude v dalsi fazi
projektu pozorovdana na tenkych féliich v TEM.

Obdobné jako v [2] budou namérené hodnoty porovnany s mérenim tvrdosti u vzork(
odebranych ze svarového spoje oceli COST F a FB2 a bude vykreslen priibéh zmény tvrdosti
od zakladniho svarového materidlu, pfes TOO svarového spoje, samotny svarovy spoj az ke
druhému zakladnimu materidlu. Dlouhodobé zkousky teceni ukazaly, Ze kritickym mistem
z hlediska creepového poruseni svarového spoje je TOO zakladniho materiadlu; tvrdost
materialu zde vychazi jednoznacné nejmensi a zaroven zde dochazi k lomu a da se ocekavat,
Ze TOO oceli COST F bude kritickou oblasti i pfi kombinaci Unavy a creepu.
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15 Zavér

Energetické hospodarstvi se stdle vice pfiblizuje ke konci provozovani uhelnych
elektraren. V poslednich letech byly vyvijeny materialy, které by pomohly zefektivnit provoz
téchto elektraren a oddalily tak jejich konec. Jednim z téchto materialt je ocel COST F. Jedna
se o zaropevnou chromovou ocel, ktera se pouzivad k vyrobé rotoru parni turbiny. Rotory
parni turbiny jsou ¢asto velké svafované komponenty, v jejichZ jednotlivych ¢astech pusobi
pfi provozu rdzné podminky. NaleZité sledovani degradac¢nich mechanism( a provozniho
prostredi je dulezité pro spravné dimenzovani a vypocet Zivotnosti komponent. Ocel COST F
byla vyvinuta tak, aby jeji vlastnosti umoziovaly pouziti v podminkdach ultra-super kritickych
parametrQ pary. Jednotlivé prisady zarucuji vysokou miru Zaropevnosti a creepové odolnosti.
Precipitaty Cr,3Ce, které jsou rovnomérné husté rozmisténé na hranicich zrn a subzrn
zpevnuji tyto hranice a zabranuji ,te¢eni”. Dale zde precipituji jemné Castice niobu a vanadu
MX, které jsou uvnitf zrn. Pfisada molybdenu zpeviuje substitu¢né tuhy roztok. Pravé
béhem provozu maji degradacni procesy vliv na mikrostrukturu oceli a tim je ovliviiovana
dlouhodoba Zaropevnost.

Byly navrZeny a provedeny zkousky mechanického zatéZzovani oceli COST F. Bylo
provedeno nizkocyklové Unavové zatéZzovani pfi teploté 600 °C a dale kombinace Unavového
zatéZovani a creepové expozice rovnéz pfi teploté 600 °C.

Pro Unavové zatéZovani byly provedeny zkousky s rliznou dobou zatéZovani 25 %
Zivotnosti, 50 % Zivotnosti a do lomu. U vzork( zatéZovanych do lomu byla provedena
fraktografie lomovych. Dale byly pfipraveny metalografické vybrusy vzork( pro pozorovani
mikrostruktury oceli pomoci svételné a fadkovaci elektronové mikroskopie. U vzorkd
zatézovanych kombinaci Unavy a creepu byly provedeny zkousky s creepovym zatézovanim
v tahu a tlaku. Nasledné byly vyhotoveny metalografické vybrusy stejnym zpUsobem jako
u predchozich vzorkl pro pozorovani mikrostruktury vzorka.

Bylo provedeno kvantitativni hodnoceni karbid( Cr,3C¢ a byl sledovan vyskyt
Lavesovy faze. Byla sledovana predevsim zména velikosti, hustoty a poctu castic. Sledované
pfiznaky minoritnich fazi maji vliv na Zaropevné a creepové vlastnosti diskutované oceli.
Exponované vzorky byly porovnavany s vychozim vzorkem oceli COST F. U exponovanych
vzorkU byl pozorovan ocekdvany mirny rast precipitatt Cr,3Cs. S pfibyvajicim ¢asem expozice
byly ¢astice jen nepatrné vétsi. Jejich pocet se nic méné zmensil oproti vychozimu vzorku.
U Zzadného z exponovanych vzorkd nebyla pozorovana precipitace Lavesovy faze. Cyklické
zatéZovani tak nevedlo k urychleni precipitace této nezadouci faze. Castice Cry3Ce, byly pfi
vSech provedenych prakticky stabilni. Byl zaznamenan jen mirny rlst az o 20 nm v ptipadé
Unavového zatézovani a az o 30 nm pfi kombinovanych zkouskach.

Dale bylo provedeno méfeni tvrdosti exponovanych a vychoziho vzorku. Bylo
pozorovano, Ze vyraznéjsi pokles tvrdosti probéhne v prvnich desitkadch cykld a dale
s pribyvajicim c¢asem tvrdost klesa velmi mirné. Dosazené vysledky budou zaélenény
do studia zkuSebniho svarového spoje kombinovaného rotoru vyrobeného z oceli COST F a
COST FB2.
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