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Abstrakt

Vlivem precipitace kiehké sigma faze dochazi u austenitické zaropevné oceli HR3C, ktera
se vyuziva pro konstrukci teplosménnych ploch piehtivaka nadkritickych uhelnych elektraren,
k vyraznému zkiehnuti ocele. Pfispévek se zabyva mikrostrukturnimi zménami a degradaci me-
chanickych vlastnosti zpisobenymi izotermickou expozici po pfedem definovanych expozic-
nich ¢asech. Krom¢ identifikace a kvantifikace sigma faze prispévek nabizi i nadvrh a ovéfeni
tepelného zpracovani pro odstranéni této nezadouci faze.

Abstract

Due to the precipitation of the brittle sigma phase in austenitic creep-resistant steel HR3C
occurs to significant embrittlement of steel. This steel is used for application of superheaters of
supercritical coal-fired power plant blocks. This paper deals with the microstructure changes
and degradation of mechanical properties caused by heat exposition. In addition, to the identi-
fication and quantification of the sigma phase, the paper also offers the design and verification
of heat treatment to dissolve this undesirable phase.

Uvod

Vyznamnou skupinou konstrukénich materiald, které splnuji pfisné materialové pozadavky
pro aplikaci na piehiivakové trubky pracujici za creepovych podminek pii teplotach od 550 do
700 °C, jsou vysokopevné zaropevné austenitické oceli [1]. Problematikou feSenou touto praci

je nezéadouci vliv teplotni expozice na mechanické vlastnosti a lomové chovani oceli HR3C
(25Cr-Ni-Nb-N), jez je fazena do skupiny austenitickych oceli s obsahem chromu 20 az 25 %.

Systém zalozeny na zvySeném obsahu legujicich prvkl chromu a niklu zajist'uje oceli HR3C
dostatecnou odolnost proti korozi a oxidaci pii vysokych provoznich teplotach. Oproti oceli
TP310, ze které byla ocel HR3C vyvinuta, obsahuje modifikovana ocel navic niob a dusik, diky
nimz bylo dosazeno zvySeni pevnosti pii teceni za zvySenych kritickych teplot. Dusik nejenze
zlepSuje zaropevnost precipitaci nitridt, diky nimz brani prokluzu hranic zrn, soucasné je i vy-
znamnym stabilizatorem austenitické struktury. P¥idavek niobu pfispiva k precipitaénimu vy-
tvrzeni a pfednostnim vazanim uhliku tvofi karbidy, tim pomaha k rovnomérnému rozprostieni
chromu v matrici. Nicméné u legujicich prvki, jako jsou napiiklad pravé chrom a niob, byl
zaznamenan pozitivni vliv na tvorbu nezadouci kiehké sigma faze. [2], [3]

Intermetalickd sigma faze disponuje tetragonalni krystalickou mtizkou vyznacujici se svou
tvrdosti a kiehkosti. Precipitacni teploty sigma faze se nachazi v rozsahu 500 az 800 °C, vznik
této sekundarni faze byva podpofen kromé chromu také ptitomnosti molybdenu a kiemiku,
mensi vliv na tvorbu sigma fdze m4 mangan a kobalt [4]. Precipitaéni mechanismus miiZe byt
urychlen napiiklad plastickou deformaci nebo zvySenou lokalni koncentraci chromu.

V technickych slitinach je vyskyt sigma faze ve vétSiné ptipadech nezadouci. Jednim z nej-
vyznamngéjSich diivodl je pohlcovani zpeviujicich prvka jako jsou zelezo, chrom, molybden
nebo wolfram, které vstupuji do sigma faze pii jeji nukleaci a ndsledném rtstu. Pfedevsim shlu-
kovani chromu muze vést ke snizeni korozivzdornosti v oblastech ochucenych o tento prvek.
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Kromé snizeni korozivzdornosti mize dojit k lokdlnimu zkfehnuti a ke zvySeni nachylnosti
k trhlinam za tepla. [5]

Experimentalni ¢ast
K experimentalnimu zkousSeni byly dodany bezesvé trubky HR3C o priméru 38 mm, stény

6,3 mm a délce 4500 az 5500 mm. Tepelné zpracovani bylo voleno dvojndsobnym ohievem na
teplotu 1250 °C s néslednym ochlazenim ve vodé¢ [6].

Precipitaéni mechanismus

Pro zjisténi degradace materialu vlivem teplotni expozice byly laboratorné exponovany dva
stavy: 15 000 h / 675 °C; 30 000 h / 675 °C. Pomoci svételné mikroskopie byla porovnana
mikrostruktura neexponovaného stavu, u néhoz byla potvrzena nepfitomnost sigma faze, se
stavy po teplotni expozici, ¢imz byl zdokumentovan pribéh precipitacniho mechanismu
(obr. 1). Bylo zjisténo, Ze nejdiive dochazi k precipitaci sekundarni faze na hranicich zrn, pfi-
¢emz nejvyraznéjsim mistem jsou trojné styky hranic zrn. S rostouci dobou teplotni expozice
byla zaznamenana i silna precipitace uvniti zrn.

Obr. 1: Mikrostruktura oceli HR3C (svételna mikroskopie)
a) neexponovand; b) 15000 h /675 °C; ¢) 30 000 h / 675 °C
Identifikace a kvantifikace sigma faze

S f o I

Analyzou EDS bylo zji$téno chemické slozeni sekundarni faze (Castice 1) v trojném styku
hranic zrn, které je zobrazeno v tab. 1. Porovnanim s literaturou [5] byla potvrzena shoda che-
mického slozeni se sigma fazi. Zaroven analyzou EDS byly identifikovany karbonitridy niobu
(Castice 2).

Tab. 1: Analyza EDS c¢astic v HR3C po teplotni expozici 30 000 h/675 °C

Spektrum Fe Cr Ni Nb C N Si S W
C:Jéstice 1 44,62 46,33 7,63 - - - 1,09 0,32 -
Castice 2 8,52 29,20 1,79 43,82 7,28 8,57 - - 0,83
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Nasledné pomoci metody prahovani byl kvantifikovan ploSny podil sigma faze — ve stavu
po izotermickém starnuti 15 000 h / 675 °C byl plosny podil roven 1,6 %. S rostouci dobou
teplotni expozice na 30 000 h vzrostl plosny podil sigma faze na 7,9 %, coz bylo zptisobeno
pfedevsim precipitaci sigma faze uvnitt zrn.

Zkouseni mechanickych vlastnosti

Pro posouzeni dopadu precipitace kiehké sigma faze na mechanické vlastnosti oceli HR3C
byly provedeny nasledujici zkousky — zkouska tvrdosti dle Vickerse, zkouska razem v ohybu
metodou Charpy a zkouska tahem. Po provedeni zkousek byly lomové plochy zdokumentovany
pomoci sekundarnich elektronii skenovaci elektronové mikroskopie.

Zkouska tvrdosti podle Vickerse byla provedena na metalografickych vybrusech zakladni
a exponované oceli HR3C. Pro stav bez expozice byla namétena primérnd hodnota tvrdosti
186 HV 10, pro stav expozice 15 000 h / 675 °C byla zjisténa hodnota 224 HV10 a pro expozici
30 000 h/675 °C byla stanovena hodnota 234 HV10. Z namétenych dat je zjevna tendence
k rustu tvrdosti oceli vlivem teplotni expozice, coz blizce souvisi s kichnutim oceli HR3C.

Dopad teplotni expozice na pevnost oceli HR3C byl vyhodnocen pomoci zkousky tahem,
pricemz u exponovanych stavl byl zjistén narist meze kluzu i meze pevnosti. Na zakladnim
stavu byla namétena mez kluzu 321 MPa a mez pevnosti 718 MPa. U exponovanych stavli oceli
HR3C bylo zaznamenano zvyseni smluvni meze kluzu na 392 MPa, respektive na 402 MPa
a meze pevnosti na 760 MPa, respektive na 754 MPa.

U neexponovaného stavu oceli HR3C byl pozorovan tvarny lom s plasticky deformovanymi
dilky, jak je zobrazeno na obr. 2, hodnota absorbované energie byla stanovena 110,7 J. Po
15 000 h teplotni expozice pti 675 °C byl zjistén smiSeny lom, u néhoz bylo dominantni §t€pné
interkrystalické poruSeni, na povrchu zrn je mozné definovat ¢asti lomu jako tvarné, soucasné
byl zdokumentovan vyrazny pokles absorbované energie na 2,9 J, degradace byla zplisobena
z diivodu precipitace sigma faze na hranicich zrn. Nepatrné snizeni absorbované energie na
2,3 J bylo namé&feno u stavu po 30 000 h, u né¢hoz sigma faze byla pozorovéana i uvnitf zrn, ¢imz
bylo potvrzeno, ze precipitace sigma faze na hranicich zrn ma vyrazné podstatnéjsi vliv na
zkiehnuti oceli nez precipitace uvnitf zrn.

Obr. 2: Vyvoj lomovych ploch v zavislosti na dob¢ starnuti
a) zékladni material; b) 15 000 h / 675 °C; ¢) 30 000 h / 675 °C

Navrh tepelného zpracovani

K odstranéni nezadouci sigma faze bylo zvoleno rozpoustéci zihani. Zihaci teploty byly ur-
¢eny 1 050, 1 100, 1 150 a 1 200 °C. Doba setrvani na teploté po prohtati vzorku byla stanovena
pomérné kratka, z divodu nebezpeci zhrubnuti zrna, na 20 minut. Ochlazeni bylo provedeno
do vody.

K posouzeni uspésnosti tepelného zpracovani byla pouzita svételnd mikroskopie a méteni
tvrdosti. Z pohledu mikrostruktury bylo zdokumentovano rozpusténi sigma faze v teplotnim
rozsahu 1 100 az 1 200 °C. Nicméng¢ z hlediska mechanickych vlastnosti byla u exponovanych
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stavii 1 100 °C /20 minut a 1 150 °C / 20 minut nameéfena tvrdost 204 HV10 a 206 HV 10, coz
neodpovida zdkladnimu stavu (187 HV10). U nejvyssi teploty tepelného zpracovani 1 200 °C
byla naméfena optimalni tvrdost 188 HV10.

Zaveér
V souvislosti s pozorovanim a provedeném méieni, Ize konstatovat, ze v austenitické oceli
HR3C vlivem dlouhodobé vysokoteplotni expozice dochazi k precipitaci kiehké sigma faze,

pfedevsim v trojnych stycich hranic zrn, coz vede k vyraznému poklesu absorbované energie
pfi lomovém procesu a k naslednému nizkoenergetickému kiehkému poruSeni materialu.

Zktehnuti oceli HR3C vlivem precipitace sigma faze je potvrzeno na obr. 3, na némz je
zobrazeno viditeln€ tvarované zrno a rozstépena sigma faze na hranici zrna, kterd podporuje
interkrystalické §iteni trhliny vyznacujici se nizkou spotfebou energie. Na obr. 3 lze vidét i fez
lomovou plochou, na némz je zdokumentovdno lomové poruseni jdouci po hranici zrna mezi
dvéma sigma fazemi.

Sigmafaze S8

Obr. 3: Mix map chemického slozeni (zelena — Cr, ¢ervena — Fe, modra — Ni) lomové plochy
ze zkousky razem v ohybu metodou Charpy exponovaného stavu HR3C 30 000 h / 675 °C

Podékovani

Prispévek byl vypracovan na zéklad¢ vysledki ziskanych za finan¢ni podpory Ministerstva
primyslu a obchodu Ceské republiky v ramci projektu ¢. FV40166.
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