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Abstrakt

Ptispévek hodnoti mikrostrukturni zmény v oceli SUPER 304H zptisobené vysokoteplotnim
prehiatim (1140 °C, 15 hodin). Pouzity experimentalni material byl nejprve podroben dlouho-
dobé laboratorni expozici pii 650 °C po dobu vice nez 30 000 hodin. Nasledn¢ byl takto expo-
novany material podroben vysokoteplotnimu piehtati. Pfi hodnoceni byla vénovana hlavni po-
zornost mikrostrukturnim zméném a precipitacnim procestim. Tyto zmény maji vyznamny vliv
na aplikovatelnost oceli SUPER 304H pro nadkritické bloky energetickych celkd. Porovnani
bylo provedeno prostiednictvim barevného leptani dale pak pouzitim skenovaci elektronové
mikroskopie v€etné chemickych analyz. Porovnavéany byly stavy laboratorné exponované a vy-
sokoteplotné prehiaté a zakladni material bez expozice.

Abstract

This paper documents the microstructure changes of steel SUPER 304H caused by high
temperature overheating (1140 °C, 15 hours). The experimental material was firstly
isothermally laboratory exposed about 30,000 hours at temperature 650 °C and then subject to
high temperature overheating. Main focus was given to microstructural changes and
precipitation processes. Paper summarized influence of those changes to practical applicability
of steel SUPER 304H for ultra-super critical (USC) coal power plants. Base material, laboratory
expose state and overheated state were compared. Combination of color etching and optical
microscopy method, electron scanning microscopy and energy dispersive spectroscopy analysis
was used for comparison.

Uvod

Nartst pracovnich parametrti pary v uhelnych elektrarnach (teplota a tlak) je kontinualni
proces, ktery je velmi ovlivnén dostupnymi konstrukénimi materialy. Systematicky nartist pra-
covnich parametrii je v pfimé spojeni s aplikaci novych modifikaci materiali nebo pfimo no-
vych materialii. Pro posledni generace nadkritickych a super nadkritickych blokt jsou pracovni
parametry na hrané aplikovatelnosti stavajicich austenitickych materialt.

Zékladni pozadavky na austenitické materidly pro teplosménné plochy jsou dostate¢na cree-
pova odolnost, mechanické vlastnosti, odolnost proti koroznimu napadeni a exfoliaci. Ocel
SUPER 304H je kategorizovana jako vhodna pro tuto aplikaci [1, 2]. Tento typ materialu je
vyrabén dvéma vyrobci Nippon Steel & Sumitomo Metal Corporation a Manessman.

Ocel SUPER 304H je komplexné legovana austenitickd Zaropevna ocel typu 18/9 (18 %
chromu a 9 % niklu). Legujici prvky jsou dolegovany za tGc¢elem zvySeni zaropevnosti. Ocel
SUPER 304H je dolegovana 0,4 % Nb, 0,1 % N a 3,0 % Cu, obsah uhliku je optimalizovan na
hodnoté 0,1 % [3]. Relativné vysoké mnozstvi piidanych legujicich prvka vede k termodyna-
mické nestabilité této oceli. Nestabilit¢ ve smyslu nachylnosti k precipitaci ¢astic v pribc¢hu
teplotni expozice materialu.

Dle chemického slozeni spada ocel SUPER 304H do kritické skupiny specifikované v [4]
pro precipitaci kiehké sigma faze. Precipitace sigma faze je tedy velmi pravdépodobna. Jejim
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hlavnim dopadem je prudky pokles mechanickych vlastnosti. Vysledky publikované v [5, 6, 7]
potvrzuji precipitaci sigma faze v oceli SUPER 304H béhem teplotni expozice.

Dopad vysokoteplotniho piehtati na sigma fazi je popsan v tomto ¢lanku.
Experimentalni ¢ast

Sigma faze zpusobuje zkifehnuti teplotné¢ exponované ocele SUPER 304H. Pro prokazéani
zkiehnuti ocele byly provedeno méfeni absorbované energie na oceli podrobené teplotni expo-
zici 675 °C po dobu 20 000 hodin zajist'ujici precipitaci sigma faze. Méfeni absorbované ener-

gie bylo provedeno na 5 mm tlustych redukovanych ty€ich s V vrubem. Vysledky méteni jsou
shrnuty v tabulce 1 [8].

Ptimé porovndni mezi snimkem z elektronové mikroskopie, zméfenou mapou zastoupeni
obsahu chromu a snimkem z optické mikroskopie je zobrazen na obr. 1. Cervenou barvou je
v obr. 1 zvyraznéna Castice pouzita pro porovnani mezi experimentalnimi metodami. Na za-
klad€ porovnani je mozné konstatovat, ze aplikaci barevného leptani je mozné pouzit pro iden-
tifikaci sigma faze a nasledné¢ jeji kvantifikaci.

Rozdil mezi exponovanym a vysokoteplotné pfehfatym stavem je patrny z porovnani obr. 2
aobr. 3. Sigma faze degradujici mechanické vlastnosti precipituje na trojnych stycich zrn. Hlav-
nim rozdilem zptisobenym vysokoteplotnim pfehtatim je rozpusténi sigma faze na trojnych sty-
cich zrn. Trojné styky hranic zrn bez patrné pfitomnosti sigma faze ve vzorku podrobenému
priblizné dob¢ expozice 3 x 104 hodin pfi teploté 650 °C a nésledné podrobeného vysokotep-
lotnimu piehtati jsou patrné na obr. 3. Rozpusténi sigma faze by mélo odstranit nepfiznivy vliv
na mechanické vlastnosti.

Rozliseni optického mikroskopu je v porovnani se skenovaci elektronovou mikroskopii vy-
razné niz$i, proto bylo provedeno ovéteni rozpusténi sigma faze prostiednictvim SEM v kom-
binaci s EDS métenim. Obr. 4 ukazuje porovnani snimku z elektronové mikroskopie, kombi-
novanou mapu chemického slozeni a mapu obsahu chromu. Tato kombinace tak potvrzuje
skutecné rozpusténi sigma faze v mikrostruktuie ocele.

Vysokoteplotni prehiati mélo i1 dalsi dopad na mikrostrukturu, a to masivni zhrubnuti zrn
Vv koloniich pti vn&jsim povrchu trubek. Zhrublé kolonie jsou patrné na obr. 5.

Diskuse

M¢éfteni absorbované energie ukazuje na markantni pokles mezi zdkladnim materialem
a exponovanym stavem. Pokles v méfené absorbované energii byl o 75 %. V exponovaném
stavu byla prokazana precipitace sigma faze. Diky méfeni chemického slozeni ¢éstic na lomo-
vych plochéch bylo potvrzeno, Ze sigma faze zplsobuje jmenované zkiehnuti materialu.

Zkiehnuti ocele SUPER 304H v disledku jeji teplotni expozice bude vaznym problémem
pro aplikaci na nadkritickych a supernadkritickych blocich. Zkiehnuti mize zpisobit nestabilni
materidlu pii provadéni opravnych svarovych spoju.

Vliv zkiehnuti zplisobeny precipitaci sigma faze miiZze byt odstranén prostiednictvim roz-
poustéciho Zihani. Obecné se sigma faze rozpousti nad 815 °C. Tato teplota je platna pro binarni
systém Cr — Fe. Sigma faze precipitujici v oceli SUPER 304H obsahuje dalsi substitu¢ni prvky,
tyto prvky obecné zvysuji rozpoustéci teplotu. Parametry pouzitého rozpoustéciho zihani byly
1140 °C po dobu 15 hodin.

Aplikované Zihani vedlo k rozpusténi sigma faze v hodnocenych vzorcich. Rozpusténi
sigma faze bylo potvrzeno skrze optickou a elektronovou mikroskopii. Rozpusténi faze by mélo
odstranit zkiehnuti ocele.
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Parametry pouzité¢ho rozpoustéciho zihani byly relativné vysoké, s ¢imz se poji druhy dopad
na mikrostrukturu, a to vznik kolonii extrémné zhrublych zrn. Zhrubnuti zrna v pfipadé této
ocele povede ovlivnéni Zaropevnosti a velmi pravdépodobné k akceleraci piipadné exfoliace.

Sigma faze mtize byt odstranéna aplikaci rozpoustéciho zihani. Bude vSak nutné minimali-
zovat negativni dopady tohoto Zihani jako hrubnuti zrna. Z tohoto diivodu budou dalsi prace
zaméteny na optimalizaci podminek zihani, a to jak snizenim zihaci teploty, tak i optimalizace
doby rozpoustéciho fihani a nasledné potvrzeni odstranéni zkiehnuti.

Podékovani

Tento ptispevek vznikl na zaklade vysledkt ziskanych za podpory Technologické agentury
Ceské republiky v ramci projektu ¢. TA01010181, Ministerstva priimyslu a obchodu Ceské
republiky v rdmci projektu ¢. FR-TI3/458, Ministerstva Skolstvi télovychovy a sportu Ceské

republiky v ramci projektu . LO1207, a dale podpory grantové agentury Ceského vysokého
uceni technického v Praze v ramci projektu ¢. SGS 16/215/0HK2/3T/12.

Literatura

[1] Viswanathan, R., Henrey, J.F., Tonzosh, J., Stanko, G., Shingledecker, J., Vitalis, B.,
Purgert, R. (2005): U.S. Program on Materials Technlogy for Ultra-Superctitical Coal
Power Plant. Jurnal of Materials Engineering and Performance.

[2] Wiswanathan, V., Purgert, R., Rawles, P. (2008): Coal — fired power materials. Advanced
materials and processes.

[3] Abe, F., Kern, T.U., Viswanathan, R. (2008): Creep-resistant steels. England: Woodhead
Publishing Limited and CRC Press LLC.

[4] Hsieh, C.C., Weite, W. (2012): Overview of Intermetallic Sigma (o) Phase Precipitation
in Stainless Steels. ISRN Metallurgy.

[5] Horvath, J. (2014): Viiv velkych plastickych deformaci na vlastnosti Zaropevnych oceli
HR3C a SUPER 304H. Praha.

[6] Horvath, L., AndrSova, 1., Podhorna, B., Horvath, J. (2014): Program MPO TIP
., Materialové reseni priumyslovych zarizeni pracujicich s ultraprehiatou parou* Zprdava
0 pribéhu reseni za rok 2014. Praha.

[7] Horvath, L., AndrSova, 1., Horvath, J. (2014): Zprava o priibéhu reseni za rok 2014 Tech-
nologie ohybu trubek pro prestupni plochy prehrivakii a meziprehrivakii progresivnich
konstrukci kotli. Praha.

[8] Horvath, J., Junek, M., Janovec, J. (2017): The Changes in Mechanical Properties of Aus-
tenitic Creep Resistant Steels SUPER 304H and HR3C Caused by Medium-term Isother-
mal Ageing. Solid State Phenomena.

Tabulka 1: Vysledky méteni absorbované energie oceli SUPER 304H [8]

Stav KV 300/5 (J) Plosny podil sigma faze (%)
Pfed expozici 447+1,0 0,0
Exponovany material 11,4+04 2,6
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Obr. 2: Laboratorné exponovany stav Obr 3: Vysokoteplotne prehraty stav
650 °C / 2.45 x 104 pted piehiatim

30um Electron image 1 oum

Obr. 4: Mapy dlstrlbuce chemlckych prvku pro Vysokoteplotne prehraty stav

Obr S Makrosmmek prlcneho fezu sténou trubky
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